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Otrzymywanie kwasu tioglikolowego, zwlasz-
cza w postaci soli amonowej, polaczone jest z wie-
lu niedogodnosciami, przyczym wydajnosé¢ przy
stosowaniu sposobu siarczkowego wynosi w naj-
lepszym razie 60%.

Inny sposﬂ')b otrzymywania kwasu tioglikolowe-
go polega na dziataniu na kwas chlorooctowy tio-
mocznikiem i nastepnym traktowaniu niewyod-
rebnionego produktu kondensacji roztworem wo-
dorotlenku sodowego w atmosferze azotu. Po skon-
czonej reakcji roztwodr zakwasza sie i ekétrahuje
kwas tioglikolowy eterem. Spos6b ten jest dogod-
niejszy od wyzej wymienionego sposobu siarcz-
kowego, jednakie wydajno$¢ jego, obliczona
w stosunku do uzytego kwasu chlonooctowego,
nie jest na 0g6! wieksza, niz w pierwszym przy-
padku.

Sposéb wedlug wynalazku pozwala na otrzyma-
nie nadzwyczaj czystej, od razu gotowej soli kwa-
su tioglikolowego w bardzo dobrej wydajnosci,
siegajacej do 95%. Sposéb polega na tym, ze kon-
densacje kwasu chlorooctowego w postaci jego
soli sodowej przeprowadza sie w Scis§le obojetnym
wodnym roztworze z stechiometryczna iloscig tio-
mocznika. W takich warunkach nastepuje ilo$cio-
we wytracenie sig¢ 2-imino-t.azolidonu, ktdry daje
sig odsgczy¢ i przemy¢. Ten osad po oczyszczeniu
hydrolizuje si¢ w wodnej zawiesinie za pomoca
hugu sodowego, uzytego w ilosci nie wiekszej niz
okolo 10% stechiometrycznie wymaganej ilosci,
przy réwnoczenym utrzymywaniu atmosfery amo-
niaku ponad roztworem lub tez przy przedmuchi-
waniu amoniaku poprzez roztwdér. W wyniku otrzy-
muje sig roztwdr soli amonowej kwasu tiogliko-

"lowego, ktéry poddaje sie ekstrakcji dowolnym



rozpuszczalnikiem organicznym, np, eterem, w celu
usuniecia z produktu reakcji zanieczyszczen po-
wstatych podczas hydrolizy. Po gddzieleniu war-
stwy rozpuszczalnika pdz‘ostajé czysty roztwor soli
" amonowej kwasu tioglikolowego w prawie teore-
tycznej wydajnosci. .
"Przyktad. W kolbie o pojemnosci jednego
litra rnozpuszcza sie 94,5g technicznego kwasu
jedniochlonooctowego w . 190 ml
kwasu zobojetnia sig przez stopniowe dodawanie
54 g bezwodnego NaCyOg3, az do odczynu obojet-
nego. Do tak uzyskanego roztworu jednochloro~
octanu sodowego dodaje si¢ roztworu tiomoczni-
ka, otrzymanego przez rozpuszczanie 76 g tiomocz-
nika technicznego w 350 ml wody, na kapieli wod-
nej w temperaturze 70°C. Roztworu tiomocznika
‘dodaje sie do roztworu jednochlorooctanu sodo-
wego, ogrzanego do temperatury 50°C, przy czym
po zakonczeniu dodawania roztworu tiomocznika
dodaje sie jeszcze tyle sody, azeby pH roztworu wy-
nosito 7. Nastepnie kolbg utrzymuje sie przez % go-
dziny w temperaturze 70°C, w ktérym to czasie
nastepuje wytrgcenie sig .osadu 2-imino-4-tiazoli-
donu. Osad odsgcza sie i przemywa, po czym
umieszcza si¢ go w kolbie tréjtubusowej, zaopa-

trzonej w mieszadto mechaniczne i wlot gazowy.

Do kolby z osadem dodaje sig 200 ml- 10-Ziowego
amoniaku i 10 g wodorotlenku sodowego i ogrzewa

mieszajac do temperatury 70—80°C, przy prze- .

puszczaniu slabego strumienia gazowego amonia-
ku. Po zakonczeniu hydrolizy roztwér poddaje sig
trzykrotnej ekstrakcji za pomocg 50ml eteru,

wody. Roztwor .

w celu usunigcia powstalego podczas hydrolizy
dwucyjanodwuamidu.

Wodny roztwdér soli amonowej zawiera 85g
kwasu tioglikolowego, co stanowi ponad 90% wy-
dajnosci w przeliczeniu na uzyty kwas jednochlo-
rooctowy. Roztwor ten zawiera czysta s61 amono-
wa kwasu tioglikolowego i nadaje si¢ do dalszej

. przerébki lub innych zastosowarn.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania soli kwasu tioglikolo-
wego z duzg wydajnoscia, znamienny tym, ze
kwas jednochlorooctowy kondensuje si¢ z tio-
mocznikiem w $rodowisku obojetnym i odsa-
cza i przemywa powstaty krystaliczny produkt
reakcji, ktéry mnastepnie poddaje sie hydrolizie
w atmosferze amoniaku przy uzyciu fugu sodo-
wego w iloéci nie wigkszej miz okoto 1/10 ilo-
$ci stechiometrycznie wymaganej.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamiemny tym, ze
z otrzymanego, w wyniku hydrolizy, roztworu
soli kwasu tioglikolowego wylugowuje sie za
pomoca rozpuszczalnika organicznego zanie-
czyszczenia, stanowigce uboczne produkty
reakcji hydrolizy. ’
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