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(54) - Zplsob pFipravy chicrovanych 2-chiormetansulfonylaminodifenyletert

O¢elem Felenl je zpisob p¥ipravy
chlorovangch 2~chlormetansulfonylamino=
difenyleterG reakci{ chlormetansulfonyl-
chloridu s p¥isludnym substituovanym
2~aminodifenyleterem v organickém rozpou-
Sté&dle za pritomnosti pyridinu jako kata-
lyzédtoru tak, %e se pro chlormetansulfo- R
nylaci odpadajfci vodny roztok obsahujict
pyridinhydrochlorid p¥evede na volnou bé-
zi, kterd se extrahuje organickym nepoldr-
nim rozpou¥tédlem, vznikly extrakt se ::
predestiluje a bezvodd frakce s obsahem
pyridinu s rozpousté&dlem se poufije k dal-
&{ chlormetansulfonylaci.
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Vyndlez se tykd zpisobu p¥ipravy 2-chlormetansulfonylaminodifenyléterd chlormetansulfo=-
nylac{ odpovidajfcfch 2-aminodifenyléterd s recyklacf pyridinu jako katalyzdtoru.

Tyto l&tky obecného vzorce

X NHS0,CH,CI

kde X je bud Cl nebo H, kde nejmén& jedno X pfedstavuje Cl v poloze 4 nebo &4~
se pou¥ivajl po nésledné chloraci k ochran& vin&ngch a polyamidovych textilnich materidld
proti Skidcim.

Dosavadn{ zplsob p¥ipravy spo&fval v chlormetansulfonylaci p¥isludnych aminodifenylétert
za pouZitf{ Zistého pyridinu jako katalyzétoru, pfiZem% po reakci se pyridin odd&lil vyprénfm
reak&n{ smési ve form& kyselého vodného roztoku obsahujfcfiho je$t& hydrolyticky vzniklou
chlormetansulfonovou kyselinou a dal3f nedistoty. Tento roztok obsahujfc{ pyridinhydrochlorid
se izoloval vysolenim znadnym p¥ebytkem hydroxidu sodného ve form® novd vzniklé féze, ktera
se po oddéleni destilaln& zbavila ostatnich nedistot, potom odvodnila pevnym hydroxidem
sodnym a nakonec reaktifikadn& zbavila zbytkd vody. Ziskany &isty pyridin se vracel do vyroby.

Nevyhody tohoto postupu jsou ve znadné spot¥ebs hydroxidu sodného s ohledem na dvoji
vysolovéni pyridinu, co¥ vedle zvy3eni ndkladd pfedstavuje i zvySenou produkci odpadnich
vod. V druhé Yad® je tento postup ndrodny na strojni za¥fzens v&etnd spot¥eby energie.

Uvedené nevyhody odstrafiuje zpisob podle vynélezu, jehoZ podstata spodivd v tom, Ze
se po chlormetansulfonylaci odpadajfici vodny roztok obsahujfci pyridinhydrochlorid p¥evede
na volnou bizi, kterd se extrahuje organickym nepoldrnim rozpouit&dlem, vznikly extrakt
se pfedestiluje a bezvodd frakce obsahujfc{ pyridin s rozpouStédlem se pou¥ije k dal¥{ chlor-
metansulfonaci. . ’

Extrakci pyridinu je moZno provadét jak kontinu4ln&, tak i deskontinudlnd.
P¥{klad 1

500 g pyridinovych odpadnich vod s obsahem 106,9 g pyridinu se zalkalizuje
162 g 40% volného roztoku NaOH.

K takto.upravenému roztoku se pfidéd
500 g toluenu a ob& fize se ddkladnd promichﬁji.

Po oddélent nepolérni fdze se vodnéd féze podrobl druhé extrakci 500 g toluenu. Druhy
toluenovy extrakt se pouZije k prvé extrakci zalkalizovanych pyridinovych odpadnigh vod.
Prvni extrakt se pfedestiluje, &im¥ se po odd&lent pfedn{ vodu obsahujic{ frakce z{skd praktic-
ky bezvody dvousloZkovy roztok o slofeni:

18,4 % pyridinu a 71,6 % toluenu. P¥edni vodu obsahujfcf frakce se vrdti k druhé téluenové
frakci. Zfskany dvouslofkovy roztok se pou¥ije takto:

K 409,5 g toluenového roztoku obsahujiciho
127 g 4,47 -dichlor-2-aminodifenyleteru se prid4
213,3 g dvousloZkového roztoku pyridinu a
82 g chlormetansulfochloridu. Po ¥&dném rozmich&ni se obsah nechd 24 hodiny reagovat.

K reakénf hmot& se p¥id4 50 ml vody a p¥i teplotd 60 °C se 1/2 hodiny mfchd. Po rozd&leni
fdz{ se toluenovd vrstva odd&l{ a vieje do 2 500 ml vody a vodnéd féze obsahujfci pyridinhydro-
chlorid se poufije op&t k regeneraci, zalkalizuje se NaOH na mimosu pozitivni reakci za soulas-
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ného michéni obou f4z{. Po odd&len{ vodné féze se tato okysell kyselinou chloroved{kovou

na pH 3. Vylou€eny amid se odfiltruje, promyje vodou a po usufeni se zfsk& 4,4 ~dichlor-2-
~chlormetansulfonylaminodifenyleter ve vyt&%ku 76 % teorie na pouZity amin.

P¥f{klagdad 2

Postup je stejny jako v p¥iklad¥ 1 s tim rozdflem, ¥e se k chlormetylaci pouZije

420 g toluenového roztoku obsahujfciho

144 g 2',4,4’—trichlor—2—aminodifenyleteru. Po chlormetylaci poufitf{m regenerovaného
pyridinu se zfisk4 2',4,4'-trichlor-2-chlormetansulfonylaminodifenyleter ve vyt&iku
78 % teorie na poufit§ amin.

P¥{f{klad 3

Postup je opét stejny jako v p¥fkladu &. 1 s tfm rézdilém, %Ze se k chlormetylaci pouZije
400 g toluenového roztoku obsahujfcfho
110 g 4-chlor-2-aminodifenyleter. Po chlormetylaci s ufitim regenerovaného pyridinu

se zisk4 4—chlor-2-chlormetansulfonylaminodifenyleter ve vyté&Zku 75 % teorie

na pouZity amin.

PREDMET VYNALEGZU

Zplisob p¥ipravy chlorovangch 2-chlormetansulfonylaminodifenyléterd obecného vzorce

X NHSO0,CH,Cl

kde X je Cl nebo H kde nejmén& jedno X pfedstavuje Cl v poloze 4 nebo 4~ N

reakci chlormetansulfonylchloridu s p¥isludnym substituovanym 2-aminodifenyléterem v organickém
rozpou$tédle za katalytického G&inku pyridinu vyznadeny tfm, %e se po reakci odpadajfct

vodny roztok obsahujfci pyridinhydrochlorid p¥evede na volnou bdzi, kterd se extrahuje rozpoud-
t&dlem a vznikly extrakt se pYedestiluje a bezvod4 frakce obsahujfc{ pyridin s rozpouZt&dlem

se pouZije k dallf chlormetansulfonylaci.
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