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Q 5\, .
| _/c—cus
o
tak, %e se benzoin chloruje v prostiedi
chloroformu nebo jiného neaktivniho s vo-
dou nesouvisiciho rozpustidla s teplotou
varu v rozmez{ 30 aZ 100 “C, potom pii-
kape ekvimoldrni nebo aZ dvojndsobné
mnoZstvi thionylchloridu s vyhodou za
pFidavku 0,1 az 10 % dimetylformamidu, po
ukondenf reakce se ziskeny roztok neutra-
lizuje, vysudi se, pridéd se k n¥mu ekvi-
moldrni nebo a%¥ o 50 % zvySenéd mnoZstvi
thiocacetemidu, po ukondené reakei se
vydestiluje rozpustidlo, p#ipusti se
koncentrovend kyselina chlorovodikovd,
produkt se izoluje jeko hydrochlorid, po
vy&i&tdni promytim benzenem se alkalizacl
a ochlazenim vylou¥i produkt a izoluje.
Ekonomické pFiprava uvedeného derivdtu

difenglthiezolu jeko zdékladniho polotovaru
pii pripravé fotografickych senzibilizétori.
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Vynélez se tyké zpisobu pFipravy 2-metyl-4,5-difenylthiazolu vzorce
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N
z benzoinu. PouZivd se jako zdkledni polotover p¥i vyrobd fofografickjch sensibilizétoiﬁ.
Ldtka se pripravuje bromacf desoxybenzoinu v kyselin¥ octové, sirouhliku i dietyléteru.
Ziskany bromderivét se kondenzuje s thicacetamidem bud v/chlorbenzenu, reak¥ni smds se
po p¥idéni vody a kyseliny chlorovodfkové zbavi odehnéni parou chlorbenzenu, potom se zby-
tek alkelizuje, produkt se vytlepe rozpustidlem s izoluje destilaci{ ve vekuu. Nebo se
bromderivdt kondenzuje s thioacetamidem v etanolu, létka se pPedistf jako hydrochlorid
a 2 n¥ho se elkelizacf, vytFepdnim a destilacf za sni%eného tleku z{skdvé produkt (FIAT
finel report 943, str. 43; HUBACHER, Ann. 259, 244/1890).

Nyni bylo nelezeno, %e shora uvedend 14tka se dé4 mnohem vyhodndji pripravit z benzoi-
nu jeho chloraci thionylchloridem v prost¥edf chloroformu nebo jiného neektivnfho .s vodou
nemisitelného rozpustidla o teplotd veru 30 aZ 100 °C, jeko je nap¥, metylenchlorid,
etylenchlorid, tetrachlormetan, dietylétér spod., vznikly chlorderivét se bez izolece
po neutraglizaci a vysuleni reakdniho roztoku po p¥idavku ekvimolédrniho 2i a% o 50 %
zvy¥eného mno%stvi thioacetemidu vaf{ af do ukonZeni reskce. Pak se reakini sm&s okyselil
kyselinou chlorovédikovou a oddestiluje se vdechno rozpou3tddlo. Zbytek se rozmiché
s benzenem, ochladl se v ledové ldzni, vyloueny hydrochlorid produktu se odsaje a pro-
myje dikladn¥ benzenem. Benzen se nechd odv&trat, krystaly se roztavi zah¥dtim s prebytkenm
zieddného amonieku, &i alkelického hydroxidu, vyloeuleny ole] se nechd ztuhnout, produkt
se rozdrti, propléchne vodou a vysu3i na vzduchu.

P¥i postupu podle vyndlezu odpadd nutnost pP¥ipravy desoxybenzoinu, preperace se
uskutedni bez meziizolace chlorderivétu, reakce probfhé za pom&rnd nizké teploty a z1skd
se bez destilace ¢isty produkt schopny del&fiho zpracovént,

NiZe uvedeny pfiklad ilustruje provedeni podle vynélezu.
Pr{klad provedeni

Do 100 obj. d{1ld chloroformu se p¥idd 50 hmot. dfld benzoinu a 1 obj. d{l dimetyl-
formamidu. Sm&s se vyhifeje k varu a b&hem 30 minut se p¥ikape 23 obj. dfld thionylchlori-
du. Va¥{ se do ukon&eni reakce, reskdni sm&s se nalije do 1 000 obj. d{ld vody, rozmiché
a nechd se usadit. Pak se chloroformové vrstva propere dostatkem vody a nekonec za pii-
davku 10 hmot. df14 hydrogen uhliditanu sodného e po pridéni 20 hmot. d{1ld thioacetamidu
se smds var{ pod zp&inym chladidem do ukondeni reakce, Vydestiluje se 130 obJe. dild kapa-
liny, pripusti se 50 obj. Afld konec. kyseliny chlorovodikové a ze sm¥si se vydestiluje .
viechen zbyvajicf chloroform. Zbytek v bence se rozmiché se 40 obj. dfly benzenu a ochle-
af se na 5 °C. Vylou&eny hydrochlorid produktu se odsaje @ promyje benzenem. Fo odvétrdni
benzenu se meziprodukt prelije 150 obj. dily vody a 50 obj. dfly koncentrovaného amonisaku,
sm&s se rozmichd, pPihbeje do roztaveni a nechd se ztuhnout. Psk se rozdrti, propere
vodou a vysu8i na vzduch. Ziskd se 40 hmot. dfld produktu, tJ. 67,5 % teorie, o teplotd
tént 51 a% 2 9C. '

Stejnych vysledkd se dosédhne p¥i pouZiti metylenchloridu, etylenchloridu, tetra-
chlormetanu a dietyléteru.
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PREDMET VINALEZU

Zphsob pripravy 2-metyl-4,5~difenylthiazolu vzorce
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vyznadeny tim, Ze se benzoin chloruje v prostifedi chloroformu nebo jiného neaktivniho

s vodou se nemisficfho rozpustidlia s teplotou varu v rozmezi 30 a% 100 oC, jako Jje napfi-
klad metylenchlorid, tetrachlormetan, etylenchlorid, dietyléter s podobnd, p¥ikepdnim
ekvimolérniho nebo aZ dvojnédsobného mnoZstvi thionylchloridu s vyhodou za pFidavku 0,1
aZ 10 % dimetylformemidu z hmotnosti pouZitého benzoinu, varem sm&si do ukondeni reekce,
z{skany roztok se neutrelizﬁje, vysu¥i, p¥idd se k ndmu ekvimoldrni nebo a% o 50 % zvy-
Sené mnoZstvi thioacetamidu, va¥i se pFi teplotd sm&si do ukondeni reskce, vydestiluje
se rozpustidlo, pripust{ se ekvimoldrni &i a%f desetindsobné mnoZstvi koncentrovené kyse-
liny chlorovodikové, ochlazenim vyloudeny hydrochlorid produktu se odsaje, zbavi nedistot
promytim benzenem, benzen se odvdtré a zbytek se roztavi v piebytku vodného emonisku

%i vodného roztoku elkelického hydroxidu zarudujiciho slkelickou reakci a ochlazenim
vykrystalovany produkt se izoluje.
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