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(57) Спосіб одержання 2-[(метоксикарбоніл)-амі-
но]-5-пропілтіо-1Н-бензимідазолу, що включає вза-

ємодію метилового ефіру 2-бензимідазолкар-
бамінової кислоти з хлорcульфоновою кислотою з
утворенням 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-бензи-
мідазол-5-сульфохлориду і виділенням, з наступ-
ним відновленням його у кислому середовищі до
2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензи-
мідазолу і алкілуванням останнього пропілбромі-
дом в лужному середовищі, який відрізняється
тим, що виділення 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-
бензимідазол-5-сульфохлориду проводять водним
розчином хлориду натрію при 0-5°С, відновлення
здійснюють металом, вибраним з групи, яка вклю-
чає магній, цинк, олово, залізо, або хлоридом оло-
ва, а алкілування - в спиртово-водному середови-
щі при кімнатній температурі.

Винахід відноситься до органічної хімії гетеро-
циклічних сполук, зокрема способів одержання 2-
[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензимі-
дазолу структурної формули:

C3H7S

NHCOOCH3

N

N

H ,
який використовується як антигельмінтик широкого
спектру дії.

Відомі способи одержання цієї речовини взає-
модією 4-пропілтіо-о-фенілендіаміну гідрохлориду
з ціанамідами і метиловим ефіром хлорвугільної
кислоти (патенти США 3915986, 1975; 3956499,
1976).

Але ці способи є багатостадійними з викорис-
танням порівняно дорогих, отруйних, неприємного
запаху меркаптанів і високоотруйного метилового
ефіру хлорвугільної кислоти.

Найбільш близьким до запропонованого є спо-
сіб одержання 2-метоксикарбоніламіно-5-пропіл-
тіо-1Н-бензимідазолу (патент CРCP 1126208, Б.И.
№ 43, 1984), який включає взаємодію метилового
ефіру 2-бензимідазолкарбамінової кислоти з хлор-
сульфоновою кислотою з утворенням 2-[(ме-
токсикарбоніл)-аміно]-1Н-бензимідазол-5-сульфо-
хлориду та виділенням, з наступним відновленням
його у кислому середовищі до 2-[(метоксикар-
боніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензимідазолу і алкі-

луванням останнього пропілбромідом в лужному
середовищі.

Але при виділенні 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-
1Н-бензимідазол-5-сульфохлориду використову-
ють вогне- та вибухонебезпечні та порівняно доро-
гі абсолютний етанол і діетиловий ефір. Крім того,
алкілування триває 48 год. при 25-45°С з вихо-
дом ~64%, внаслідок протікання реакції на границі
розділу водної та неводної фаз.

В основу винаходу покладене завдання удо-
сконалити спосіб одержання 2-[(метоксикарбоніл)-
аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензимідазолу, в якому за
рахунок нового здійснення стадій виділення 2-
[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-бензимідазол-5-суль-
фохлориду і алкілування 2-[(метоксикарбоніл)-
аміно]-5-меркапто-1Н-бензимідазолу, досягається
можливість виключити з процесу вогне- та вибухо-
небезпечні речовини, одержати кінцевий продукт з
більшим виходом при нижчій температурі за коро-
тший час і здешевити процес.

Поставлене завдання вирішується тим, що у
способі одержання 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-
пропілтіо-1Н-бензимідазолу, що включає взаємо-
дію метилового ефіру 2-бензимідазолкарбамінової
кислоти з хлорсульфоновою кислотою з утворен-
ням 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-бензимідазол-
5-сульфохлориду і його виділенням, з наступним
відновленням у кислому середовищі до 2-[(ме-
токсикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензимідазо-
лу і алкілуванням останнього пропілбромідом в
лужному середовищі, згідно з винаходом, виділен-
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ня 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-бензимідазол-5-
сульфохлориду проводять водним розчином хло-
риду натрію при 0-5°С, відновлення здійснюють
металом, вибраним з групи, яка включає магній,
цинк, олово, залізо, або хлоридом олова, а алкілу-
вання - в спиртово-водному середовищі при кімна-
тній температурі.

Виділення 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-1Н-
бензимідазол-5-сульфохлориду водним розчином
хлориду натрію у вказаних умовах, розширення
спектру відновників і алкілування в спиртово-
водному середовищі при кімнатній температурі
дозволяють скоротити тривалість реакції, спрости-
ти і здешевити процес, вилучити з нього вибухо- та
пожежонебезпечні речовини, знизити температуру
та збільшити вихід цільового продукту.

Конкретні приклади реалізації способу, що
пропонується.

Приклад 1
В скляний реактор завантажують 100 мл

(178,7 г, 1,53 моль) хлорсульфонової кислоти і при
0-10°С поступово додають при перемішуванні
38,4 г (0,2 моль) метилового ефіру 2-бензиміда-
золкарбамінової кислоти, після чого суміш нагрі-
вають до 40°С і витримують при цій температурі та
перемішуванні протягом 2 год. Суміш залишають
при перемішуванні для охолодження її до 20°С,
тоді виливають її на охолоджений до 0°С водний
розчин хлориду натрію таким чином, щоб темпе-
ратура не підвищувалася вище 5°С.

2-метоксикарбамоїлбензимідазол-5-cульфо-
хлорид відфільтровують і промивають льодяною
водою. Одержують 84 г вологого осаду, що має
30% вологи. Вихід 95%.

Одержаний осад при 0-5°С суспендують в
100 мл соляної кислоти (36%), при 0°С поступово
завантажують 35 г гранульованого олова перемі-
шують при 0°С протягом 3-х год.,  потім суміш на-
грівають до 80-85°С протягом 1 год., фільтрують
гарячою і одержаний при охолодженні 2-
[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-
бензимідазол розчиняють в 10%-ному розчині гід-
роксиду калію. При кімнатній температурі до цього
розчину при хорошому перемішуванні додають
розчин 12 мл пропілброміду в 20 мл метанолу. Ре-
акційну масу витримують при перемішуванні про-
тягом 2,5 год. Утворений осад відфільтровують,
промивають водою до відсутності іонів брому в
промивних водах і висушують.  Вихід 2-
[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензимі-
дазолу з Т.топ. 211-213°С 45 г (86%).

Знайдено, %: С 54,26; Н 5,78; N 15,96; S 12,20;
Вичислено, %: С 54,32; Н 5,70; N 15,84;

S 12,08.
Приклад 2
До 65 мл (115,7 г, 1 моль) охолодженої 5-10°С

хлорсуль фонової кислоти поступово додають при
перемішуванні 19,2 г (0,1 моль) метилового ефіру
2-бензимідазолкарбамінової кислоти, після чого
суміш нагрівають до 45°С і витримують при цій
температурі та перемішуванні протягом 1,5 год.
Суміш залишають при перемішуванні для охоло-
дження її до кімнатної температури, тоді вилива-
ють її при 0-5°С на водний розчин хлориду натрію.

До одержаної суспензії пpи -5-0°С поступово
завантажують 20 г порошку цинку і перемішують
при 0°С протягом 2-x год., після чого дають ви-

тримку, щоб температура піднялась до кімнатної і
обережно нагрівають до 70-75°С, витримують при
цій температурі близько 2 год., проводять фільт-
рацію на-гарячо, фільтрат охолоджують і відфіль-
тровують 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-
1Н-бензимідазол, що випав. Вологий осад розчи-
няють в метанолі, доводячи рН-9 гідроксидом ка-
лію. Одержаний розчин приливають до 8 мл (9,5 г,
0,15 моля пропілброміду в 22 мл метанолу при кі-
мнатній температурі, залишають на 4 год. при пе-
ремішуванні.

Утворений осад відфільтровують, промивають
водою, ацетоном і сушать. Вихід 2-[(метоксикар-
боніл)-аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензимідазолу з
Т.топ. 210-211°С 20 г (77%).

Знайдено, %: С 54,12; Н 5,50; N 15,63; S 12,30;
Вичислено, %: С 54,32; Н 5,70; N 15,84;

S 12,08.
Приклад 3
Осад 2-метоксикарбамоїлбензимідазол-5-

сульфохлориду одержують, як вказано в прикл. 1,
при постійному перемішуванні порційно додають
до розчину 100 г (0,53 моль) двохлористого олова
в 100 мл соляної кислоти (30%), охолодженого
до 0°С, підтримуючи температуру 15-20°С. Після
цього реакційну масу перемішують 1 год. при кім-
натній температурі, потім нагрівають її до 60-70°С і
витримують при цій температурі протягом 1 год.,
фільтрують гарячою через активоване вугілля,
охолоджують до 0-5°С, відфільтровують осад
2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензи-
мідазолу. Вологий осад розчиняють в метанолі,
додають гідроксид калію, встановлюючи рН-8-9, а
тоді приливають пропілбромід при кімнатній тем-
пературі та хорошому перемішуванні. Реакційну
масу витримують протягом 2,5 год. Осад, що ви-
пав, відфільтровують, промивають водою, вису-
шують. Вихід 2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-про-
пілтіо-1Н-бензимідазолу з Т.топ. 211-212°С 42 г
(80%).

Знайдено, %: С 54,18; Н 5,65; N 15,76; S 12,10;
Вичислено, %: С 54,32; Н 5,70; N 15,84;

S 12,08.
Приклад 4
В скляний реактор завантажують 200 мл

(357,4 г, 3,060 моль) хлорсульфонової кислоти і
при 0-10°C поступово додають при перемішуванні
38,4 г (0,2 моль) метилового ефіру 2-бензи-
мідазолкарбамінової кислоти, після чого суміш на-
грівають до 40°С і витримують при цій температурі
та перемішуванні протягом 2 год. Суміш залиша-
ють при перемішуванні для охолодження її
до 20°С, тоді виливають її на охолоджений до 0°С
водний розчин хлориду натрію таким чином, щоб
температура не підвищувалася вище 5°С.

2-метоксикарбамоїлбензимідазол-5-сульфо-
хлорид відфільтровують і промивають льодяною
водою. Одержують 86 г вологого осаду, що має
30% вологи. Вихід 97%.

Одержаний осад при 0-5°С суспендують в
400 мл соляної кислоти (20%), при цій же темпера-
турі поступово завантажують 60 г порошку заліза і
перемішують при 0°С протягом 2-х год., потім су-
міш залишають при перемішуванні, щоб темпера-
тура піднялася до кімнатної. Для повного розчи-
нення металу її нагрівають до 50-60°С і витриму-
ють 1 год., фільтрують гарячою з додаванням ак-
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тивованого вугілля і одержаний, при охолодженні
2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензи-
мідазол розчиняють в 10%-ному розчині гідрокси-
ду натрію. При кімнатній температурі до цього роз-
чину при хорошому перемішуванні додають
100 мл пропанолу-2 і прикапують 12 мл пропіл-
броміду. Реакційну масу витримують при перемі-
шуванні протягом 3 год. Утворений осад відфільт-
ровують, промивають водою до відсутності іонів
брому в промивних водах і висушують.  Вихід
2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензи-
мідазолу з Т.топ. 211-213°C 39 г (75%).

Знайдено, %: С 54,15; Н 5,61; N 15,74; S 12,18;
Вичислено, %: С 54,32; Н 5,70; N 15,84;

S 12,08.
Приклад 5
До 150 мл (268,0 г, 2,3 моль) хлорсульфонової

кислоти при 0-10°С поступово додають при пере-
мішуванні 38,4 г (0,2 моль) метилового ефіру
2-бензимідазолкарбамінової кислоти, після чого
суміш нагрівають до 50°С і витримують при цій
температурі та перемішуванні протягом 1,5 год.
Суміш залишають при перемішуванні для охоло-
дження її до 20°С, тоді виливають її на охолодже-
ний до 0°С водний розчин хлориду натрію таким
чином, щоб температура не підвищувалася ви-
ще 5°С.

До одержаної суспензії при 0°С поступово за-
вантажують 24 г магнієвої стружки і перемішують
при 0°С протягом 4-х год., потім реакційну масу
концентрують, охолоджують і відфільтровують
2-[(метоксикарбоніл)-аміно]-5-меркапто-1Н-бензи-
мідазол, що випав. Осад після фільтрації відразу
розчиняють в 100 мл метанолу, додають 20%-ний
розчин гідроксиду калію (рН-8-9). При кімнатній
температурі і хорошому перемішуванні прилива-
ють 15 мл пропілброміду.

Реакційну масу витримують при перемішуванні
протягом 2,5 год. Утворений осад відфільтрову-
ють, промивають водою до відсутності іонів брому
в промивних водах і висушують. Вихід 2-[(ме-
токсикарбоніл)-аміно]-5-пропілтіо-1Н-бензимідазо-
лу з Т.топ. 212-213°С 44 г (84%).

Знайдено, %: С 54,26; Н 5,78; N 15,96; S 12,20;
Вичислено, %: С 54,32; Н 5,70; N 15,84;

S 12,08.
За межами вказаних інтервалів температур

0-5°С процес виділення 2-[(метоксикарбоніл)-амі-
но]-1Н-бензимідазол-5-сульфохлориду неефектив-
ний, оскільки при температурах нижче 0°С реакція
розкладу хлорсульфонової кислоти проходить за-
надто повільно, а вище 5ºС гідролізується утворе-
ний сульфохлорид.
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