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4-Benzyloxy-4‘-hydroxydifenylsulfon se
pFipravuje benzylaci 4,4'-dihydroxydifenyl-
sulfonu benzylchloridem pomoci ethanolé-
tu nebo methanoldtu sodného v roztoku e-
thanolu nebo methanolu nebo pomoci hyd-
roxidu draselnéhc v methanolu anebo po-
moci vodného roztoku hydroxidu draselné-
ho nebo sodného. Vznikajici smés mono-
benzylovaného nebo dibenzylovaného 4,4-
-dihydroxydifenylsulfonu, event. smés mo-
nobenzylovaného a nezreagovaného sulfo-
nu se déli na zdkladé rozdilné rozpustnosti
sulfont v rozpoustédlech.
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Vyndlez popisuje zpilisob p¥ipravy 4-ben-

zyloxy-4‘-hydroxydifenylsulfonu benzylaci
4,4'-dihydroxydifenylsulfonu benzylaochlo-
ridem a zplsob jeho izolace z reakéni smé-
si.
Piesto, Ze 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenyl-
sulfon se pouZivd jako meziprodukt k p¥i-
pravé fady Zlutych, dvouekvivalentovych
sloZzek rfizného typu [NSR &islo 2 841 835,
2915 025, 1928554, franc. pat. 2010661),
neni jeho ptfiprava v dostupné patentové
ani védecké literatufe popsédna. Benzylace
fenold se provddi obecné Williamsovou re-
akci, benzylaci benzylbromidem nebo ben-
zylchloridem v alkalickém prostfedi (Orga-
nic Synthesis 25. 9. 1945},

VySe uvedené nedostatky nemd zptsob
p¥ipravy 4-benzyloxy-4°-hydroxydifenylsul-
fonu benzylaci 4,4'-dihydroxydifenylsulfonu
benzylchloridem podle vynédlezu, jehoZ pod-
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stata spofiva v tom, Ze se benzylace prové-
di ethanoldtem sodnym v ethanolu nebo
hydroxidem draselnym v methanolu nebo
hydroxidem draselnym nebo sodnym ve vo-
dé pfi teploté 80 aZ 100°C a izolace 4-ben-
zyloxy-4‘-hydroxydifenylsulfonu ze sm8si
mono- a dibenzylovaného 4,4‘-dihydroxydi-
fenylsulfonu se provddi na zdklad& rfizné
rozpustnosti monobenzylovaného a dibenzy-
lovaného derivatu v ethylalkoholu, methyl-
alkoholu nebo acetonitrilu a izolace 4-ben-
zyloxy-4'-hydroxydifenylsulfonu ze smési
monobenzylovaného a nebenzylovaného 4,4'-
-dihydroxydifenylsulfonu se provadi vypra-
nim nezreagovaného 4,4'-dihydroxydifenyl-
sulfonu horkou vodou.
4-Benzyloxy-4*-hydroxydifenylsulfon se
pFipravi piisobenim benzylchloridu na mo-
nosodnou sil 4,4'-dihydroxydifenylsulfonu

.
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P¥ipravu mnohosodné soli 4,4‘-dihydroxy-
difenylsulfonu I jsme provad&li bud pfiso-
benim ethanoldtu sodného v bezvodém e-
thanolu, nebo plisobenim hydroxidu drasel-
ného v ethanolu, methanolu nebo ve vodé
na 4,4-dihydroxydifenylsulfon. K alkalic-
kym roztokim se 4,4-dihydroxydifenylsul-
fon pridavd bud primo, nebo rozpustény v
ethylalkoholu, nebo methylalkoholu, anebo
odpafenim rozpoust&dla (ethanolu, metha-
nolu) v dimethylsulfoxidu. Po krdtkém mi-
chani nebo ohfati se k roztoku sodné soli
4,4'-dihydroxydifenylsulfonu I pf¥ikape ben-
zylchlorid bud samotny, nebo rozpustény v
methanolu, ethanolu, nebo dimethylsulfo-
xidu. P¥i pouZiti ethanoldtu nebo methano-
latu sodného v roztoku ethanolu, methano-
lu nebo dimethylsulfoxidu, nebo roztoku
hydroxidu draselného v methanolu, vznikd
vZdy smés monobenzylovaného a dibenzy-
lovaného 4,4‘-dihydroxydifenylsulfonu II a
III, v pfipadé& pouZiti vodného roztoku hyd-
roxidu draselného wvznikd smés monoben-
zylovaného sulfonu II a vychoziho nezrea-
govaného dihydroxydifenylsulfonu I. V dii-
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sledku toho je vyznamny zplsob d8leni
vzniklé smé&si sulfond, vedouci k 4'-benzy-
loxy-4'-hydroxydifenylsulfonu II poZadova-
ne dgistoty. V pfipad& vzniku swmési mono-
benzylovaného a dibenzylovaného sulfonu
I a III se provede rozdé&leni obou produk-
ti na zdkladé jejich z&sadné se lisici roz-
pustnosti v ethanolu, methanolu nebo ace-
tonitrilu. Zatimco monobenzylovany sulfon
II je dob¥e rozpustny v methanolu, ethano-
lu a acetonitrilu, dibenzylovany sulfon III
je prakticky v téchto rozpou$tédlech neroz-
pustny. Reakéni smés se tudiZ ochladi a o-
kyseli, vylouteny dibenzylovany derivat di-
hydroxydifenylsulfonu IIl se odsaje a z filt-
ratu se ledem vysréZi 4-benzyloxy-4‘-hydro-
xydifenylsulfon II. Provadi-li se reakce ve
vodné alkalickém prostfedi je v reakéni
smési pritomen vedle monobenzylovaného
sulfonu II i nezreagovany vychozi 4,4‘-di-
hydroxydifenylsulfon I, a proto se musi o-
kyselend reakéni smés nebo kone&ny pro-
dukt vyvafit vodou, &imZ se 4,4'-dihydroxy-
difenylsulfon I pF¥evede do roztoku a odstra-
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ni se filtraci. Z vodného roztoku se po o-
chlazeni ziskd nazpé&t nezreagovany 4,4'-di-
hydroxydifenylsulfon, ktery je moZno po-
uZit znovu k benzylaci.

Analytické zjist&ni jednotlivich derivati
sulfonu se provaddi chromatografickou ana-
Ifzou na silikagelové vrstvé upevnéné na
hlinikové podloZce za pomoci roztoku ben-
zenethylacetdt v poméru 5:1. Detekce se
provadi postfikem alkalického roztoku dia-
zoniové soli.

P¥iklad 1

1,4 g sodiku (0,06 mol] bylo rozpusSt&no
ve 400 ml ethanolu a k roztoku bylo pfida-
no 15 g (0,06 mol) 4,4‘-dihydroxydifenyl-
sulfonu rozpusténého ve 20 ml ethanolu. Po
tficetiminutovém zahifati byl k reak&énimu
roztoku pfrikapan roztok 7,6 ml (8,4 g; 0,06
mol) benzylchloridu v 5 ml ethanolu. Roz-
tok byl zahfivédn k varu po dobu osmi ho-
din. Po ukondeni reakce byla vznikl4d sus-
penze ochlazena, okyselena koncentrova-
nou kyselinou chlorovodikovou na kongo a
vyloudeny dibenzylhydroxyfenylsulion III
byl odsat. Z filtratu byl ledem vysrdZen 4-
-benzyloxy-4‘-hydroxydifenylsulfon o teplo-
té tani 165 aZ 168°C, ve vytéZku 15,8 g, tj.
75 Y% teorie. Chromatograficky obsahuje sto-
py dibenzylderivatu.

PFiklad 2

1,4 g sodiku (0,06 mol) bylo rozpusténo
ve 440 ml ethanolu a do roztoku ethanola-
tu bylo vneseno 15 g 4,4'-dihydroxy-di-fe-
nylsulfonu. Po jednohodinovém povaieni byl
ethylalkohol zcela odpafen a k suchému -od-
parku bylo pFfiddno 50 ml dimethylsulfoxi-
du a po p¥evedeni sodné soli dihydroxydi-
fenylsulfonu do roztoku bylo k reak&nimu
roztoku pFikapdno 7,6 ml (0,06 mol) ben-
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zylchloridu. Po Sestihodinovém zahfivani na
80°C byl roztok nalit na led a vyloudeny
produkt byl odsdt. Po usuSeni byl reakéni
produkt rozmichédn se 400 ml horkého etha-
nolu a po ochlazeni byl filtrat oddélen di-
benzylovany sulfon. Z ethanolického filt-
rdtu byl 4-benzyloxy-4‘-hydroxydifenylsul-
fon vysrdZen ledem. Teplota tani preparéatu
je 166 a¥ 168 °C, vytéZek 14,8 g, tj. 70 % te-
orie.

Priklad 3

3,4 g hydroxidu draselného (0,06 mol) by-
lo rozpuSténo v 250 ml methylalkoholu a do
roztoku bylo vnesenoc 15 g 4,4-dihydroxy-
difenylsulfonu. K roztoku, vyhidtému k va-
ru, byl prikapdvéan roztok 7,6 ml (0,06 mol)
benzylchloridu ve 20 m! methylalkoholu. Po
Sestihodinovém zah¥ivani byla reakce ukon-
Cena a vysledny produkt byl ziskdn stejnym
zplsobem jako v p¥ikladu 2, se stejnym vy-
téZkem.

P¥iklad 4

4 g hydroxidu draselného {0,07 mol) by-
lo rozpusténo v 850 ml destilované vody a
k roztoku bylo priddno 12,5 g (0,05 mol)
4,4'-dihydroxydifenylsulfonu. Po rozpudt&ni
bylo do roztoku pfiddno 124 g (11,2 ml)
benzylchloridu a suspenzi bylo michédno Sest
hodin p¥i 20 °C. Reakce byla ukonéena jed-
nohodinovym varem. Po ochlazeni byl roz-
tok okyselen koncentrovanou kyselinou chlo-
rovodikovou a vyloudeny produkt byl od-
sat. Teplota téni 150 aZ 160 °C. Vyloufeny
produkt byl rozmichdn s horkou vodou, ne-
rozpustny podil se odsél a na filtru byl zno-
vu promyt horkou vodou. Byl ziskdn chro-
matograficky &isty 4-benzyloxy-4‘-hydroxy-
dibenzylsulfon ve vyt&¥ku 16,5 g, tj. 94 %
teorie.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob pFipravy 4-benzyloxy-4‘-hydroxy-
difenylsulfonu vzorce II

@4H20@—500H
(1)

benzylaci 4,4°-dihydroxydifenylsulfonu vzor-

cel
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benzylchloridem, vyznafeny tim, Ze benzy-
lace se provadi ethanoldtem sodnym v e-
thanolu nebo hydroxidem draselnym v me-
thanolu nebo hydroxidem draselnym nebo
sodnym ve vodé pii teploté 80 aZ 100°C a
izolace 4-benzyloxy-4‘-hydroxydifenylsulfo-
nu I ze smé&si mono- a dibenzylovaného 4,4'-
-dihydroxydifenylsulfonu se provddi na z4-
kladé rhGzné rozpustnosti monobenzylované-
ho a dibenzylovaného derivdtu v ethylalko-
holu, methylalkoholu nebo acetonitrilu a
izolace 4-benzyloxy-4'-hydroxydifenylsulfo-
nu II ze smési monobenzylovaného a neben-
zylovaného 4,4°-dihydroxydifenylsulfonu se
provadi vypranim nezreagovaného 4,4°-di-
hydroxydifenylsulfonu horkou vodou.
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