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(54) Zpasob déleni surové smési 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu
a 4,-penzyloxy-2'-hydroxydifenylsulfonu

ReZenf se tyk4 zpisobu déleni surové
sm&si 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu
a 4-benzyloxy-2'-hydrodifenylsulfonu vy-
znadeny tim, %e se na surovou smés pisobi{
vodou o teplot& 70-100 °C a &isty 4-benzyl-
oxy-4'-hydroxydifenylsulfon se odfiltruje.
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Vyndlez popisuje. zplisob d&lenf surové smési 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu a
4-benzyloxy=-2'-hydroxydifenylsulfonu na zakladd jejich rizné rozpustnosti v horké vodé&.

Primyslové vyznamny 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon se p¥ipravuje benzylacf{ 4,4'-
-dihydroxydifenylsulfonu (Organic Synthesis 25, 9, 1945; CS A0 235 420). Vyroba &istého
4,4'-dihydroxydifenylsulfonu vzorce III je viak znadn& slo¥itd. V radd star${ich pracf{ je jeho
piiprava provddéna tak, %e se fenol vzorce I vyh¥ivd ndkolik hodin na 160-180 °C s dymavou
kyselinou sirovou za soufasného oddestilovéni vody a po ukonleni{ reakce se nalije reak&ni
sm&s do vody. P¥ekrystalovany produkt byl povaZovén za jednotny 4,4'-dihydroxydifenylsulfon
vzorce III. (Glutz: Liebig's Analen der Chemie 147, 2; Annaheim: item 172, 36).
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Pozdé€ji se v3ak ukdzalo {po zpfesnéniréhalytickych metod), Ze takto p¥ipraveny produkt
obsahuje vedle 4,4'-izomeru vzorce III jedtd 4,2'-dihydroxydifenylsulfon vzorce IV, jeho¥
oddélovdni se provddl velmi sloZitou krystalizaci z acetonu a benzenu (Hinkel L. E., Seummers

‘G. H. R.: Journal of Chemical Society 1949, 2 855). Prumyslovd je tento zpisob d&leni t&%Zko
schidny.

Nyn{ bylo nalezeno, %e 4~benzyloxy-4'~hydroxydifenylsulfon vzorce V a 4-benzyloxy-2'-
-hy&foxydifenylsulfon vzorce VI se rozpou$t&jf selektivnim zplsobem v horké vod&. Zatimco
4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon vzorce V je v horké vods prakticky nerozpustny, rozpoud-
ti se 4-benzyloxy-2'-hydroxydifenylsulfon vzorce VI lehce v horké vodd.

Podle tohoto vyndlezu se na surovou smés 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu vzorce V
a 4-benzyloxy-2'-hydroxydifenylsulfonu vzorce VI pisobi vodou p¥i teplot& 70-100 °C a v hor-
ké vod& nerozpultdny, Sisty 4=benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon vzorce V se odsaje.
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Vlastni benzylace se provddi tak, %e surovd sm®s obou izomert se rozpust{ ve z¥ed&ném
louhu draselném a za chladu se p¥id4 odpovidajic{ mnoZstvi benzylchloridu. Po Sestihodinovém
michdni za normélni teploty se reakce ukond{ jednohodinovym varem. Po ochlazeni se roztok
vykyself ‘konc. kyselinou chlorovodfkovou na kongo. Vyloufeny produkt se po odséti rozmiché
s vodou a sm&s se vyh¥eje k varu. Suspenze se za horka odsaje a zbytek na filtru, predstavu-

jlci Zisty 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon se promyje horkou vodou.

Analytické stanoveni jednotlivych derivatd sulfonu se provdd{ chromatografickou analyzou
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analyzou na silikagelové vrstvé upevn&né na hlinikové podloZce (Silufol) za pomoci roztoku
benzen-ethylacetdt v pom&ru 5:1. Detekce se provddi post¥ikem alkalického roztoku diazoniové

soli.

Pfedriostf vySe uvedeného vyndlezu je jednoduchost, s jakou je moZno oba izomery odd&lit
a tim p¥ipravit &isty 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon, ktery se pouifvd p¥i pEtipravé bar-
votvornych slofek pouZfvanych v barevné fotografii.

P¥{iklad

Do 6 000ml sulfonadni bafky, opat¥ené michadlem a sestupnym chladifem se pfedloZi 613
mililitrt dymavé kyseliny sirové (monohydrat) s 2 000 g fenolu a sm&s se rychle vyhfeje na
180-190 °C. Po oddestilovdni vody se reak®n{ sm&s nalije do horké vody. Nerozpuft&nd prysky-
¥idnat4 latka se odfiltruje, z filtrétu vykrystaluje surovd smds 4,4'- a 4,2'-dihydroxydife-

. nylsulfonu. Po ods&tf krystalické sm&si se surovd sms znovu rozpusti v horké vodé&, p¥idé se
karborafin, prefiltruje se a filtr4t se nechd vykrystalovat. Po odséiti a usuleni se ziskd
produkt o t.t. 187 ©
xjdu draselného p¥i 35-40 %¢. po rozpuéténi se.p¥ipusti 60,6 ml benzylchloridu a sm&si se

C. 67,5 g surového sulfonu se rozpusti ve 4 500 ml vody a 21,6 g hydro-

michd 6 hodin pri 20 OC. Potom se teplota zvedne k varu a roztok se udr¥uje p¥i této teplotd
1 hodinu. Po ochlazen{ se suspenze okyseli na kongo. Vyloudeny produkt byl rozmichdn s hor-

kou vodou, nerozpuitdny podil byl odsdt a promyt na filtru horkou vodou. Byl zisk4n chroma-

tograficky &isty 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon ve vytéiku 16,5 g, tj. 94 % teorie

o teplot& téni 166-168 °c.

BREDMET VYNALETZU

Zptisob délenf surové smé&si 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu vzorce V

a 4-benzyloxy-2'-hydroxydifenylsulfonu vzorce VI
o
@—soz D CH2—© (V1)
OH

vyznadeny tim, %e se na surovou smés sloufenin vzorce V a VI plisobi vodou p¥i teploté& 70 aZ

100 OC, %isty 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfon se odfiltruje.
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