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Vyndlez se tykd zplsobu &i¥t&nf sulfonemidd obsehujfcich ve své molekule kysely vodik,
- tj. tekovych, které Jjsou rozpustné v alkdlifch. Sulfonamidy jsou vyznamnd chemoterapeutika
vyrdb&né primyslovd ve velkjch mnoistvich, nap¥. 2-sulfenilemidothiezol, 2-sulfanilemido-
-4,6-dimethylpyrimidin, 2-sulfanilemido-5-methoxypyrimidin, 3-sulfanilamido-6-methoxypyri-
dezin atd.Obyykle se &isti tak; %e se rozpoultdj{ v roztocich hydroxidl elkalickych kovi,
odbarvi aktivnim uhlim nebo i dal3imi $inidly a z t8chto roztokd se srdfej{ z¥ed¥nymi mine-
rdinfmi nebo orgaenickymi kyselinemi. Tento zplsob #i3t¥n{ mé v3ak Fadu nevyhod. PFiddvénim
kyseliny se prelist&ny sulfonemid vylu¥uje z roztoku zpravidla v jemné, voluminézni form&,
kterd se obti¥n¥ filtruje, v mistd pPikepévdni dochdzi k mistnimu pFekyseleni roztoku a
k vyludovéni vedlej¥fch, zv143t¥& barevnych produktd, které se pak, strhuji srdZejicim se
sulfonemidem, tek¥e &istici iZinek této operace nebyvd veliky a je nutné ji opakovat,
co¥ vede ke ztrétdm substance a ke zvy3ovéni vyrobnich ndkladd.
Nyni bylo zji¥téno, ¥e sulfonemidy, které obsahujfi ve své molekule kysely vodik,
1ze po prevedeni v amonnou sl velmi JjednoduSe a vjhodn& &istit zpisobem podle tohoto
- vynélezu, JjehoZ podstata spodivé v tom, %e se smonnd sil vychozfho sulfonemidu termicky

roziklédd.

Lze postupovat nap¥. tak, %e se smonnd sil sulfonemidu termicky rozklddd ve vodném pro-
st¥ed{ p¥i teplotd od 40° a% k teplot¥ bodu varu prost¥edi{ nebo v pevném stavu p¥i teplotd
40 a% 150 °C, v obou p¥ipadech lze rozkled provdddt za atmosférického nebo sniZeného tla-

ku.

. Jek bylo zJjist¥no, dochdzi k rozkledu emonnych solf n¥kterych sulfonamidd, nap¥.
2-sulfenilamido-5-methoxypyrimidinu, ji% pfi teplot® mistnosti, tj. kolem 20 °C, takZe po
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n¥kolikedennim sténi’'na vzduchu je tém¥F vedkerd amonnd sil rozloZena. Toto zajimavé
2Ji%t&n{ mé vi¥ek pro vyfrobni vyuZit{ vyznem jJen podruing.

Rozklaed emonné soli v pevném stevu pFichdz{ pFedeviim v dvehu u t¥ch sulfonemidd,
které poskytujil s emoniekem ve vod¥ mdlo rozpustnou sil, jeko je nepf. 2-sulfenilemido-
-5-methoxypyrimidin. V tomto pFipadd se sil izoluje odsétim nebo odstPed¥nim. Vyludovéni
amonné soli lze podpofit zvySenim koncentrace smoniového iontu, & to p¥{davkem pFebytku
emoniaku nebo piidevkem b&Znych amonnfch solf, jako chloridu, sf{renu nebo uhliZitenu smon-
ného. Ziskend emonnd sil sulfonsmidu je velmi ¥istd, nebol veZkeré ne¥istoty a zejména
barevné ldtky, provdzejici sulfonemid, zdstdvaj{ v mateiném louhu.

Z smonné soli se uvolnuje pivodn{ sulfonamid zah¥{vénim na teplotu 40 =% 150 °C, a to
bud za atmosférického nebo snifeného tlaku. Rozkladem uvoln&ny emoniask lze zachycovat ve
vodd & znovu pou¥it. Amonnou sil lze rozklddat té% ve vodném roztoku zahfivénim nebo va-
rem za atmosférického nebo sni%eného tlaku, pop¥.- uvdddnim p#imé vodni péry. P¥i této
operaci se smonnd sil zvolna rozklddd = sulfonamid se vyluduje z roztoku v krystalické
form&. Teplotou, rychlosti odpefovédni a michdni a:poulitim etmosférického nebo sni%eného
tlaku lze dosdhnout hrub3iho nebo Jemndj3fho zrna krystald.

Odpadgjici metend louhy lze opatrnym okyselenim zpracovat na druhy produkt, ktery
se popsanym zplsobem op&t prev4d{ v &istou substanci.

Zplsob &i3t&ni podle vyndlezu je velmi snadno proveditelny v technickém md¥{tku na
b&Zném zalfizeni a vede k velmi ¢istym produktdm dokonalého krystalického vzhledu. Pokud
bylo moZno v dostupnfch premenech zjistit nebyl dosud nikde popsén.

P¥{klady provedeni

1. Do suspenze 200 g 2-sulfanilemido-4,6-dimethylpyrimidinu ve 20 ml horké vody se
pfidd 150 ml koncentrovaného vodného roztoku smoniaku, vznikly roztok se odbarvi 5 g uhlf
a zfiltruje se. Filtrdt se neché krystalovat. Po vychladnut{ na teplotu 5 a% 15 °C se vylou-~
8eny produkt odseje a promyje 3x po 25 ml smonisku, Tekto ziskend jedtd vlhkd emonnd s&l
se rozpustf v 100 ml teplé vody, na¥e¥ se roztok odpa¥uje za michdn{ a za mirnd sniZeného
tlaku tek, aby viel p¥i teplotd kolem 90 %¢. Po zshust¥n{ na objem asi 750 ml se vyloudend
ldtka odsaje, promyje vodou & vysudif. Vytd%ek 96 g. Tekto piedi3t&ny krystalicky 2-sulfanil-
emido-4,6-dimethyl-pyrimidin tvo’i bezbervé hranolky s t. t. 198 a% 200 %C (Koflertv blok).

2, Ve sm&si 800 ml vody & 200 ml esmonisku se rozpustf 318 g 3-sulfenilamido-6-methoxy-
pyrideazinu, roztok se odbarvi 30 g uhlf a filtrdt se odpafuje ze mfchéni a za sni¥eného
tlaku (13,3 - 26,6 kPa) p¥i teplotd 60 °c pfibliZn& ne polovi&ni objem. Vyloudeny produkt
se odsaje a promyje vodou. Vyt¥Zfek produktu usuleného na vzduchu Jje 263 g, t. t. 181,5
a% 182,5 °C (Koflerdv blok).’

3. 50 g 2-sulfanilemidothiezolu se rozpusti za horka ve sm¥si 200 ml vody a 40 ml ame-
nieku. Vznikly roztok se odbervi p¥isedou 0,5 g hydrosulfitu sodného a potom 2,5 g uhli,
Filtrdt se zehiivd za michdni § veru za atmosférického tleku. Po vymizen{ reskce na fenel- -
ftalein se vyloudeny produkt odsaje, promyje vodou a vysudSi na vzduchu do konstantn{ hmot-
nosti. Vjt¥%ek 40 g bezbarvé krystalické 1ldtky s t. t. 201 a¥ 203 °C (Koflerdv blok).

4. 200 g 2-sulfanilemido-5-methoxypyrimidinu se rozmfchd ve 250 ml vody 60 °C teplé
a pak se pridd 150 ml emonieku. Vznikly roztok syt¥ %luté barvy se odbarvi 2 g hydrosulfitu
sodného a filtrdt se nechd krystalovat p¥i teplot& 5 a% 15 °c. Vyloudené emonnd s{il se odsa-
Je :a promyJje 4x po 40 ml emonieku, potom se rozpusti v 1 000 ml vody 50 ¢ teplé & odbarvi
15 minutovym michdnim se 4 g uhlf, Tém¥¥ bezbarvy filtrdt se pak odpaPuje ve vakuu 50 e
200 torr pFi teplot® 60 °C na objem asi 600 ml. VytaZek 2-sulfanilamido-5-methoxypyrimidi-
nu ve formé bezbervych hranolkd je 140 g, t. t. 213 °C (Koflertv blok).
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5. 20 g smonné soli 2-sulfenilemido-5-methoxypyrimidinu, p¥ipravené jako v prikladd
4, se zahf{vé na porceldnové mise za ob¥asného promichévéni na teplotu 110 a% 120 . Po
1 hodind zsh¥fvénf se hmotnost produktu ji% nem&ni, coZ znamend, Ze rozkled emonné soli Je
skon&en. V§tdek 2-sulfanilemido-5-methoxypyrimidinu ve form& bilého sypkého présku je
18,5 g, t. t. 210 a% 212 °C (Koflerdv blok)w

6. 20 g emonné soli 2-sulfenilamido-5-methoxypyrimidinu, pPipravené jako v pfikladu
4, se zsh¥ivd v bance ve vakuu vodnl vyvdvy 2,7 a% 6,7 kPa na teplotu 80 a¥ 90 °C za
obZasného promfchdni. Po 1 hodind zehPivéni Je rozklad amonné soli Uplny. Vyt¥Ziek 2-sulfe-
nilemido-5-methoxypyrimidinu ve form$ sypké bflé substance je 18,2 g, t. t. 211 az 213 °¢
(Koflerdv blok).

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob ¥i%t&n{ sulfonamidd, obsshujicich ve své molekule kysely vodik, po pPeve-
deni v amonnou sil, vyznadujici se tim, %e se emonnd sil v§choziho sulfonemidu termicky
rozklddd.

2. Zplsob podle bodu 1 vyznafujici se tim, Ze se emonnd sdl sulfonamidu termicky
rozklédd ve vodném prostredf p¥i teplot& od 40 %C a% k teplot¥d bodu varu prost¥edi.

3. Zpdsob podle bodu 1 vyznadujici se tim, %e se emonnd sil sulfonesmidu izoluje a
termicky rozklddd v pevném stava pri teplotd 40 a% 150 °c.

4. Zptsob podle bodu 1, 2 nebo 3 vyznalujici se tim, Ze se rozkled provéddi za tlaku
1,33 a% 10,1 kPa,
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