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Zplsob pripravy p-toluensulfondti
-sloZitych alkoholu vzorce

[/ \
‘R.0,0,8 CH,

— 3

‘kde R znadi 2-fenoxyetyl, 2(p-terc.bu-

. -tylfenoxy)etyl &i 2-benzyl-oxyetylsku-
‘plnu reakci 2-fenoxyetanolu, 2(p~terc.-
‘=butyl)etanolu &i 2-benzyloxyetanolu ’
‘s p-toluensulfochloridem za udrZovani
‘alkalické reakce vodnym roztokem alka~
ilickych hydroxidd aZ do ukondeni kon-
‘denzace tak, Ze se reakce provégi v
prostiedi pri tepjoté O aZi 60 "C s
vyhodou kolem 25 "C a vznikly produkt
‘se izoluje. Ziskaji se latky pouZivané
.jako kvarternizacni &inidls pri pFipra-
v& fotografickych sensibilizatori, ve
vysokém vytéZku a distots.
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Vyndlez se tykd zpuisobu piipravy p-toluensulfondtl obecné-

Ro.o?_s-@ CH3

kde R znadi 2-fenoxyetyl-, 2(p=-terc.butylfenoxy)etyl- a
2-benzyloxyetylskupinu, poufivanych jeko didleZitd kverter-
nizadni &inidla p¥i p¥iprevé fotografickych sensibilizdtort.
p-Toluensulfoestery jednoduchych alkohold jsou pripravovany
napre prlpoustenlm vodného roztoku ‘alkalickych hydroxidd k sus-
penzi p=-toluensulfochloridu v pYebytku esterifikovaného alko-
holu (nep¥e Orgenice. Synth. Coll., Vol. I, 145), nebo u sloZi=-
t&j8ich alkoholl, kde prvni zplsob vétSinou selhdvd, pridavé-
nim p-toluensulfochloridu k roztoku alkoholu v prebytku pyridi-
nu (US pat. 2496842, CA 68, 5742/1950/). Izolace &istych ldtek
jsou v obou p¥ipadech pom&rné sloZité a odpadd p¥itom &i je
nutn é precnd regenerovat velkd wmnoZstvi vychoziho alkoholu ne-
bo pouditého pyridinu. Vyrobené ldtky je nutné &istit destila-
ci ve vekuu 8i prekrystalizaci z ofﬂnickych rozpustidel,

ho vzorce

Nyni bylo zjiSténo, Ze p-toluensulfondty shore uvedeného
slo¥eni lze pripravovet ve vysokém vytéZku jednoduchym zplso-
bem & vyrobené ldatky neni nutné jiZz déle gistit. Postupuje se |
tek, %e se k suspenzi nebo roztoku alkoholu & p-toluensulfochlo-

ridu vy acetonu prikapdvéd vodny roztok alkalického hydroxidu, :
8 vyhodou hydroxidu sodného a% do trvalé reakce na fenolftalei-
novy papirek a vymizeni volného p-toluensulfochloridu. Pro zis-
kéni &istého produktu neni pomér reagujicich sloZek dileZity
a nejvyssiho vjtééku gse d4 dosdhnout p¥i asi 10% piebytku
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p-toluensulfochlorldu. Jiny pomér nez optimalnl ma za nasle-
dek pouze sniZeny vytéZek nebo odchod nezreagované slozky do
odpadnich vod. Zdsadni podminkou je pouZiti acetonu jako re-
\akéniho prostifedi. Jeho mnozstvi neni rozhodujici a miZe se
ﬁohybovat v Sirokych meziche. Pri nizkém mnoZstvi vsak neni
reakini smés dobie michatelnd a p¥i velkém mno¥stvi produkt je
tiZe izolovatelny a dochdzi ke ztrétdm. Reakdni teplota nmutzZe
v§t od 0 °C a¥ do teploty varu acetonu, ovSem optimdlni led
pri 25 0, kdy je reakce dostatedné rychld a dochdzi k minimdl-
nimu rozkladu p-toluensulfochloriduéi vzniklého esteru.

NiZe uvedené p¥iklady ilustruji provedeni podle vyndlezu.
P¥iklad 1 | “

Do suspenze 138 dill hm. fenoxyetanolu a 210 dild hm. p~to=
luensulfochloridu ve 200 objemovych dilech acetonu se z& rychlého
michdni p¥ikape 130 objemovych dild vodného roztoku hydroxidu
sodného ¢ (NaOH) = 10 mol/l1 za udrZovdni teploty 25 °¢ a pak se
jedté 1 'hodinu michd za p¥ipadného doddni roztoku hydroxidu
sodného tak, %e reakce je stdle alkalickd na fenolftaleinovy
indikdtor. K vytvorené krystalické suspenzi se nyni pfilije
170 objemovych dilt 50% etanolu, spds se ochledi na 5 °, odsa-
je, promyje 170 objemovymi dily 50% etanolu a nakonec preb rtkem
vody. Po vysuSeni na vzduchu se ziskd 274 dild hm., &istého kry-
stalického fenoxyetyl-p-toluensulfondtu o teploté tdni 75 °c.

P¥iklad 2

Postupen stejnym jako v p¥ikladu l., kdy se vdak namisgto
fenoxyetanolu pouZije 194 dild hm, 4-terc.butylfenoxyetanolu
se ziskd 322 dild hm. 4-terc.butylfenoxyetyl-p-toluensulfonatu
o teploté tdni 82 aZ 84 °c. :
P¥iklad 3 |
| Stejnym postupem jako v prikledu l., avSak za pouZiti
153 dilG hm, benzyloxyetanolu memisto fenoxyetanolu se ziskd
190 dild hm. benzyloxyetyl-p-toluensulfondtu o teploté tdni
44 a3 46 °cC. ik
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Zpﬁsob‘pfipravy p-toluensulfondtd sloZitjch alkoholl
vzorce

R.O.OZS CH

kde R znedi 2-fenoxyetyl, 2(p-terc.butylfenoxy)etyl &i
2-benzyloxyetylskupinu reakei 2-fenoxyetanolu, 2(p-terc.-
butyl)etanolu ¢&i 2-benzyloxyetanolu s p~toluensulfochloriden

za udriovani alkalické reeakce vodnyn roztokem alkalickych hydro-~
xidu au do ukonéeni kondenzace vyunaceny tin, Ze se reaxce pro-l
vadi v prostreﬁl Erm teploté O aZ 60 °¢ s vyhodon kolen 25 ¢

a vznikly produkt se izolujee

Vytiskly Moravské tiskaiské zdvody, : Cena: 2,40 Kts
provoz 12, Leninova 21, Olomouc
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