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(54) Zpiisob p¥ipravy 2-(-4-aminofenyl-)-6-methylbenzothiazolu
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Vynélez se tyka zplsobu pt¥ipravy 2-(-4-
‘-aminofenyl-)-6-methyl-benzothiazolu, ktery
se pouZivd jako meziprodukt pro vyrobu
barviv. Produkt se vyrdbi tavenim 4-amino-
toluenu se sirou za piitomnosti sody a pod-
stata spotivd v tom, Ze se sira rovnomérné
dédvkuje do p-aminotoluenu.

223275



223275

3

“Vynélez se tgka zplisobu pripravy 2-(-4-
-aminofenyl-)-6-methyl-benzothiazolu, dd-
leZitéio meziproduktu pro vyrobu barviv.

Viechny dosud zndmé a popsané pripra- -

vy vySe uvedené slouceny spodivaji v tave-

ni smési 4-aminotoluenu se sirou za pfitom-

nosti malého mno#stvi sody na odstranéni,
popfipadé piftomné kyseliny v sife. Ze zis-
kané reak¢éni smési se potom nejprve va-
kuové oddestiluje nezreagovany 4-aminoto-
luen, potom mezifrakce sloZend zejména z
velkého poétu nejriiznéjSich reakcénich me-
ziproduktli a malé €asti vySe uvedené bédze
a nakonec se predestiluje jiZ pomé&rné ¢&is-
td bédze, kterou je ov8em nutno pred dal3im
pouZitim reKkrystalovat jeSté z ethanolu. Ji-
ny zplisob izolace této bédze spofiva ve va-
kuovém oddestilovdni 4-aminotoluenu a v
dal$im zpracovani destilaéniho zbytku tech-
nikou exsorpce inertnim plynem, napiiklad
dusikem nebo kysliénikem uhli¢itym. Zis-
kévaji se rovnéZ dvé frakce sloZeni popsa-
ného vySe, pfi€emZ béazi timto zplsobem
izolovanou neni nutno rekrystalovat z orga-
nického rozpoust&dla vzhledem k jeji vy-
soké Cistotd. VytdZek bdze ziskané techni-
kou destilace a rekrystalizace z organické-
ho. rozpouitddla. se _pohybuje . zpravidla. v
rozmezi 57 aZ 59 % teorie. VytdZek béze
izolované technikou exsorpce se pohybuje
v rozmezi 40 aZ 45 % teorie. Spoletnou ne-

vfhodou vySe popsanych postupd p¥ipravy

a izolace Cisté béaze je tedy pomé&rné nizky
vytéZek Cisté bdze pouZitelné pro daldi zpra-
covani na barvivo a tim i velky objem od-
padfi a vynaloZené préace vztaZenych na
jednici vyrobku, v&tSi spotfeba energie a
niZ8i stupeni vyuZiti aparatury.

Uvedené nevyhody odstraiiuje zpésob pri-
pravy 2-(4-aminofenyl-)-6-methylbenzothia-
zolu tavenim 4-aminotoluenu se sirou, za
pfitomnosti sody podle tohoto vynélezu, je-
hoZ podstata spofivd v tom, Ze sira je b8-
hem reakce rovnomérng davkovédna do 4-
-aminotoluenu.

NavrZeny zplisob piipravy bédze zvySuje
vytéZek reakce témé&F o polovinu, &imZ se
vySe zminéné nédklady dostdvaji na turoveil
obvyklou u jednostupiiové syntézy a pfitom
dochézi k dalekosdhlému sniZeni objemu
neuZiteénych odpadli, spotfeby energii a
lidské préce, vztaZeno na jednici vyrobku.

Ovéreny a navrhovany zplisob pfipravy
baze spofivd v kinetickém Fizeni priib&hu
reakce spojitym & impulsnim ddvkovdnim
siry do 4-aminotoluenu s pfidavkem sody.
Zphsob vedeni reakce mé hned nékolik vy-
hod najednou. P¥i soufasném taveni celé
nédsady probihd najednou velké mnoZstvi
reakci nekontrolovatelnou rychlosti a smé-
rem, za vzniku velkého mnoZstvi reakénich
meziprodukti a produktd vedlej$ich kon-
kurenénich reakci, jejichZ potiet a rychlost
nelze p¥i tomto zplisobu vedeni reakce ni-
jak ovlivnit. V okamZiku kdy se spotiebuje
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vedkerd sira tim, e vstoupi do vznikajicich . ~

sirnych sloudenin anebo unikne v podobg

sirovodiku pfi probihajicich dehydrogenat-
nich pochodech, velké mnoZstvi téchto re-

akénich ‘meziproduktii zfistane nedoreago-

“vaiio @ chemicky se déale z nejvétsSi €asti

nemé&ni ani pri sebedéle trvajicim tavenl.
Teplotu takto probihajiciho taveni je mimo
to nutné p#i priimyslovém vyuZiti zvySovat
jen velmi zvolna od cca 170°C ‘do 210°C aZ
220°C bghem asi 24 hodin z toho ddvodu,
aby se unikajici sirovodik stadil zachytit v
absorpénim zafizeni. P¥itom je zndmo 1 ze

s

star$i literatury, Ze niZ8i teploty jsou’ p¥iz-

znivéj§i pro prib&h jadernych substituci
v poloze orto k aminoskupin& a vedou ke
vzniku a priib8hu neZddoucich boénich re-
akci, jejichZ produktem jsou z nejv8t3i ¢as-
ti pouze obtiZné balastni latky sniZujici vy-
t8Zek a kvalitu produktu.

ZvySeni teploty reakce pri ddvkovani siry
mé za nésledek i zvySeni reakéni rychlosti
jednotlivych reakénich mezistupiit a po-

¢itdme-li s obecnou kinetickou zku$enosti,

¥e zvyieni teploty reakce o 10 °C zvy3uje je-
ji rychlost cca dvojndscbn&, tak potom v
tomto pripad& je moZno kalkulovat se zvy-

_8enim rychlosti aZ Sestindsobnym. VyS$3i tep-

lota reakce mimo to na podkladé zndmych
fakti podporuje substituci do postranniho
fetdzce p-aminotoluenu, coZ je pfiznivé pro
vznik reakénich meziproduktd vedoucich aZ
ke konednému Zddanému produktu. Postup-
né davkovdni siry do reakce vede mimo to
k tomu, Ze reaguje prednostng s produkty
jiZ prob&hnuvsich thiona&nich reakci, tak-
Ze nedochézi k jejich neZddoucimu hroma-
déni. Vznikajici findlni bdze je naproti to-
mu k dal3i reakci jiZ méné ndchylnd a pii
soutasné zfedéni daném pomérem siry ku
pfedloZenému 4-aminotoluenu jiZ ddle zna-
teln& nereaguje. PouZity pomér siry ku pfed-
loZenému 4-aminotoluenu na vySe uvede-

nych poznatcich nic neméni a projevi se

pouze na vytéZku findlni béze jak doku-
mentuji nadsledujici p¥iklady provedeni.

Priklad 1

Do &tyfhrdlé bariky opat¥ené michadlem,
zpétnym chladiem chlazenym vodou, tep-
lomé&rem a vyhfivanou d&li€kou bylo p¥ed-
loZeno 1000 g 4-aminotoluenu a 2 g bezvo-
dé sody. Obsah baiiky byl vyhFat k varu a
za konstantniho refluxu 4-aminotoluenu by-
lo do baiikky bdhem 16 hodin rovnomérnég
naddvkovdno celkem 358 g roztavené siry.
Reak&ni smé&s byla potom udrZovédna za mi-
chani je3t8 dvé hodiny na teplot& 210 °C.
Zavedenim vakua byl oddestilovdn vSechen
nezreagovany 4-aminotoluen. Destilaéni zby-
tek byl zahFat na teplotu 285°C a do tave-
niny byl za michéni zaveden dusik. Tuhy
produkt byl jimédn v textilnim sadku z ba-
vin&né tkaniny. Reakci vzniklo:
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Hmotnostni bilance:

sirovodik 278 g
4-aminotoluen 416 g
izolovand baze 384 g
pryskyfice 282 g

Docileny vytéZek baze odpovidd 58,7 %
teorie, vztaZeno na zreagovany 4-aminoto-
luen.

P¥iklad 2

Pi stejném uspofddédni pokusu jako v pii-
kladé 1 a stejné ndsad® 4-aminotoluenu a

sody bylo béhem 16 hodin rovnomérné na-
davkovano 300 g siry a reakéni smeés po-
nechéna k doreagovéani po dobu 2 hodin pfi
teploté 210°C. Dalsi postup byl shodny s
pfikladem 1.

sirovodik 246 g
4-aminotoluen 509 g
izolovand béze 386 g
pryskyftice 161 g

Docileny vytdzek baze odpovidd 70,09 %
teorie, vztaZeno na zreagovany 4-aminoto-
iuen.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptisob vyroby 2-(4-aminofenyl-}-6-me-
thylbenzothiazolu tavenim 4-aminotoluen se
sirou za .pfitomnosti sody vyznacujici se
tim, Ze se sira béhem reakce rovnomérné

ddvkuje do 4-aminotoluenu tak, aby doba
ddvkovéani nepfekrocila 24 hodin.
2. Zpiisob vyroby podle bodu 1, vyznatu-

"jici se tim, Ze davkovéani siry je spojité.
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