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Sposob wytwarzania tioacetamidu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania tioacetamidu stosowanego mi¢dzy innymi w analizie
chemicznej do iloSciowego wytrgcania metali cigzkich.

Znanych jest kilka sposobéw wytwarzania tioacetamidu. Jeden z nich polega na reakcji acetamidu z pigcio-
siarczkiem fosforu w roztworze benzenowym, nast¢pnie wyekstrahowaniu powstatego tioacetamidu z mieszaniny
reakcyjnej duzg ilocia benzenu. Wadami tego sposobu s bardzo niskie wydajnosci(siggajace zaledwie 35%),
konieczno$é operowania duzymi ilo$ciami rozpuszczalnikéw organicznych oraz duza ilo$¢ produktéw odpado-
wych. Inne znane sposoby wymagaja podwyzszonej temperatury i wysokiego ci$nienia. Przyktadowo, moizna
otrzymad tioacetamid przez ogrzewanie w temperaturze 240°C acetamidu z siarczkiem glinu w autoklawie lub
przepuszczanie mieszaniy par acetonitrylu z siarkowodorem, w stosunku 4 : 1, nad katalizatorem SiO; — Al, O,
w temperaturze 260°C pod wysokim cisnieniem. Sposoby te sq mato przydatne ze wzgledu na koniecznoé
stosowania podwyzszonej temperatury oraz wysokiego ci$nienia, co wymaga przele wszystkim specjalnej
aparatury.

Célem wynalazku jest opracowanie sposobu pozwalajqcego na otrzynamie tioacetamidu z dobrg wydaj-
noscig i czystoscia, bez koniecznosci stosowania podwyzszonej temperatury oraz wysokiego cifnienia.

Wedtug wynalazku cel ten osigga si¢ wysycajac siarkowodorem w temperaturze otoczenia acetonitryl,
w ktérym roztworzono co najmniej 0,05% wagowych katalizatora w postaci amoniaku, amin lub mieszaniny -
amin, korzystnie rozpuszczonych w rozpuszczalniku organicznym nie wchodzacym w reakcje zaréwno z substra-
tami, jak i produktem reakcji.

Zaletg sposobu wedtug wynalazku jest otrzymanie tioacetamidu z wydajnoscig siegajaca 92%, w stosunku
do ilosci uzytego acetonitrylu, bez koniecznoéci stosowania podwyzszonej temperatury i wysokiego cignienia, co
pozwala réwniez na bezpieczne prowadzenie procesu w prostej aparaturze. Stosowanie rozpuszczalnikéw orga-
nicznych ulatwia wydzielenie produktu, ktéry oddziela si¢ w znany sposéb, a roztwér zawierajacy rozpuszczal-
nik, jak i rozpuszczony w nim katalizator, ze wzgledu na minimalne zanieczyszczenie, stosuje si¢ w nastepne;
szarZy produkcyjnej, po uzupetnieniu acetonitrylem.

Przyktad I. W2lkolbie tréjszyjnej zaopatrzonej w mieszadto mechaniczne, rurk¢ doprowadzajacy
H,S do dna kolby i chtodnicg zwrotng umieszcza si¢ 275 g acetonitrylu, 51 g tréjetyloaminy i 440 g benzenu. Do
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intensywnie mieszanej zawartodci kolby wprowadza si¢ przez rurke siarkowodér do czasu przereagowania ace-
tonitrylu, Wydzielajace si¢ w czasie reakcji krysztaty tioacetamidu oddziela si¢ od roztworu i przemywa
benzenem. Otrzymuje si¢ 464 g surowego produktu, co stanowi 92% wydajnofci. Produkt ma temperature-
topnienia 111—115°C. Surowy produkt oczyszcza si¢ przez krystalizacj¢ z alkoholu etylowego otrzymujgc
produkt o temperaturze topnienia 113—115°C. Przesgcz, po uzupetnieniu acetonitrylem, uzywa si¢ do nastepne;j
reakcji. '

Przyktad II. W aparaturze, jak w przyktadzie I umieszcza si¢ 275 g acetonitrylu, 50 g tréjetyloaminy
i 100 g pirydyny. Podczas mieszania zawartosci naczynia przepuszcza si¢ siarkowodér az do catkowitego przerea-
gowania acetonitrylu. Wydzielone krysztaty tioacetamidu oddziela si¢ od roztworu i krystalizuje z alkoholu
etylowego. Po dwukrotnej krystalizacji otrzymuje si¢ produkt o temperaturze topnienia 113—115°C. .

Przyktad IIl. W aparaturze, jak w przyktadzie I umieszcza si¢ 700 g acetonitrylu i 25 ml 25% wody
amoniakalnej. Zawarto$¢ kolby wysyca si¢ siarkowodorem przez 250 godzin, nastepnie oddestylowuje pod
zmniejszonym ciénieniem nieprzereagowany acetonitryl i wode. Produkt, po dwukrotnej krystalizacji z alkoholu
etylowego, ma temperature topnienia 113—115°C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania tioacetamidu z acetonitrylu i siarkowodoru w obecnosci katalizatoréw, znamienny
tym, Ze acetonitryl z dodatkiem co najmniej 0,05% wagowych amoniaku, aminy lub mieszaniny amin, korzystnie
rozpuszczony w rozpuszczalniku organicznym, nie wchodzgcym w reakcje zaréwno z substratami, jak i pro-
duktem reakcji, wysyca si¢ siarkowodorem w temperaturze otoczenia, po czym wydzielone krysztaty produktu
oddziela si¢ wznany sposéb, aroztwér, po uzupetnieniu acetonitrylem, stosuje si¢ w nastepnym cyklu
produkcyjnym. . ~
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