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Zpisob p¥ipravy aryl-g- hydroxyethylsulfond

1

Vynélez ¥e¥i p¥ipravu aryl -4 - hydroxyethyleulfond, jeZ jaou dileZitymi polotovary pre
vjrobu barviv. B¥infm postupem jejich pfipraV§ je kondenzace arylsulfinani s 2~-chloretha~
nolem. Vychozi arylsulfinany se ziskdvaji redukci pFislufnych arylsulfonylchloridd. Obvyklym
reduk&nim &inidlem jsou sifiéitany alkalickych kovid, nejdastéji si¥iliten sodny. Ob& reakce,
redukce i kondenzace se provédéji ve vodném prost¥edi. Po ukondeni redukce gse pF¥islufnd
arylsulfinovd kyselina 1zolujo vykyselenim minerélni kyselinou nebo jako alkalické sdl, vy-
golenim a filtraci. V p¥ipadd izolace ve formé volné kyseliny je nutné pro ndsledujici kon-
denzaci op¥tné prevedeni arylsulfinové kyseliny do roztoku jeji elkalické soli.

Izolace se provéddi z ddvodd ziskdni dostateéﬁé gistoty sulfinovych kyselin a odstranéni
nezreagovanéhe alkalického gifi¥itanu, nebo% redukce se provddi s vy#&im, ne? teoretickym
mno¥stvim si¥iditanu. Izolace vykyselenim minerdini kyselinou je nutno provdd&t p¥i nizké
teploté, nebot aromatické sulfinové kyseliny jsou nestélé a snadno podléheji disproporcio-
naci na pFislufné thiosulfoestery a sulfonové kyseliny.

Nevfhodou tohoto postupu jsou ztrdty na vytéiku, jei ¥ini 5 a% 15 %, velky objem odpad=-
nich vod a délka celého vyrobniho c&klu. P¥i izolaci arylsulfinand vysolenim, jsou ztréty
‘vlivem je3ich vysoké rozpustnosti jeété vys8i. V kone¥né fdzi kondenzace dochdzi k tvorbé
‘ne#ddoucich nerozpustnfch disulfond, které je nuino odstranit kleraci.

Nyn{ bylo zjiBténe, Ze Je mo¥no pfipravit aryl-‘S--hydroxyethylsulfony obeccného vzorce I

" X =50,CH,0H, (1)
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kde X zna¥{ fenyl, pop¥ipadd substituoveny - Cl, 'CKS’ -OCHB, -NHGOCH3. Zpisobem podlo vy=-
ndlezu tak, %e arylsulfonylchlorid obeoného vzorce II

x-50201 (11), .
kde X zna¥i fenyl, pop¥{ipadd substituovany -Cl, -CH3. -OCH3, -NHCOCH3 ge redukuje alkalickym

gifiSitenem a po skondeni redukce se piidd 0,2 aZ 0,6 molu pFebytku chlorethanolu vetaZeného
na p¥itomnou arylsulfinovou kyselinu a v¥sledny aryl-B -hydroxyethylsulfén se 0dd¥1{ filtraci.
Vfhody p¥ipravy aryl -p -hydrexyethylsulfonand podle vynélezu spoliviil v tom, Ze se do-
séhne zvy¥eni vyt&¥ku o 5 af 15 %, zkrdti se vyrobni cyklus vynechénim i: lace meziprodukiu,.
omezi se tvorba nef¥ddoucich disulfond a sni¥i se objem odpadnich vod a Jejich obsah anorge-

nickych soli o 40 %.
P¥{klaed 1 ‘

233,6 g p-acetaminobenzensulfonylchloridu (Me233,6; 1 mol) se zredukuje p¥i 30 a¥ 35 %
v 580 ml vodnéhq giFi¥itanu sodného s obsahem 138,6 g Ha,50, (M«12631,1 mol) p¥i pH 6 af 7.
heak¥ni sm&s obsahuje po redukci 216,5 g p-acetaminobenzensulfinanu godného (M=221;0,98 mol);_
pridd se 120,8 g 2-chlorethanolu (M=80,5; 1,5 mol) a p¥i teplotd 96 af 98 °C a p¥i pHs7 se
kondenzuje 10 a% 11 hodin. Vgnikly produkt se po ochlazeni na 25 °C izoluje filtraci. Ziskd se

214 a¥ 219 g p-acetylaminofenyl-s@ ~hydroxyethylsulfonu (M=243); dosavadnim zpisobem ae ziakd
x94 a% 199 g. '
P¥{klad 2 .

294 g 2,5-dimethoxyacetanilid-4-sulfonylchloridu (M=294; 1 mol) se sredukuje pFi maximélnd
60 °C v 540 ml vodného si¥i¥itenu sodnéhe s obsahem 138,6 g 312803 M=126; 1,1 mol p¥i pH =
=7 a% 7,5, Keak&ni sm&s obsahuje po redukei 252,9 g sodné soli 2,5-dimethoxyacetanilid-4-
-sulfinevé kyseliny (M=28l; 0,9 mol), pFidéd se 1oe,i g 2-chlorethenold (M80;531,35 mol) a
za veru reakini smési se p¥i pH T a%¥ 7,5 kondenzuje 8 hodin. Vznikly produkt se po ochlngoni
na 25 °C izoluje filtrsci, 2{skd se 231,8 g 4-(A -hydroxyethylsulfonyl)-2,5-dimethexyacet-
anilidu (M=303), dosavadnim zpisobem se ziské 197 g.
P¥ikled 3 | |

277,5 g escet-p~kresidid-m-sulfonylchloridu se zredukuje postupem podle 1. Keakini smés
obsahuje po redukci 238,5 g aodné s0li acet~p-kresidid-m-sulfinové k seliny (M=265; 0,9 ﬁol),.
pPidé se 94,2 g 2-chlorethanolu (M=80,5; 1,17 mol) a pohtupem podle 1 se provede kondenzace
a ndsledujici izolace vznikl&ho produktu. Ziské se 206,6 g ms”-hydroxyothylsulfonyl)-aoét-
-p-kresididu. (M=287), dosavadnim zplisobem se ziskd 185 g.
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Zplisob p¥ipravy aryi-‘a- hydroxyethylensulfonl obecného vsorce I

X-50,CH,CH,0H ), .
kde X zna¥i fenyl, pop¥ipad¥ substituovany -Cl, 'CHB‘ -OCH3. ~NHCOGH3; vyznadeny tim, Ze

aryl sulfonylchlorid obecného vzorce II ' D]

X-SOZCI (11),

kde X znad{ fenyl, popipadé substituovenj -Cl, =CH,, -OCH,, -NHCOCH, se redukuje alkelic-
kym si¥ilitanem a po skon&eni redukce se p¥idd 0,2 e 0,6 molu p¥ebytku chlorethanolu,
vztaZeného na p¥itomnou ar&lsulfinovou kyselinu a vysledny eryle-s- hydroxyethylaulfon se
0dd¥l1i filtracd. '
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