1] Tioacetazon

TIOACETAZON - synteza 2 etapowa
N-{4-[[(Aminotiooksometylo)-hydrazono]-metylo]-fenylo}-acetamid

Etap 1. Synteza N-{4-[[(aminotiooksometylo)-hydrazono]-metylo]fenylo}-aminy
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Odczynniki
25g (0,018 mola) 4-nitrotoluenu

2,5g (0,062 mola) wodorotlenku sodu
1,2g (0,0037 mola) siarki
1,09 (0,011 mola) tiosemikarbazydu

12,0 ml etanolu

Wykonanie preparatu:

W kolbce okragtodennej o pojemnosci 50 ml sporzadza sie roztwor wodorotlenku sodu w 15
ml wody, po czym dodaje sie siarke i catos¢ ogrzewa sie pod chtodnicg zwrotng na kuchence
elektrycznej, az do uzyskania klarownego roztworu (1-1.5h).

Oddzielnie przygotowuje sie roztwor 4-nitrotoluenu w etanolu, ktéry dodaje sie do kolbki
z klarownym roztworem i catos¢ ponownie ogrzewa sie pod chtodnicg zwrotng przez 2h.

Po zakohczeniu reakcji nalezy ochfodzi¢ zawarto$¢ kolbki do temperatury pokojowej
i przenie$¢ mieszanine reakcyjng do rozdzielacza. Po oddzieleniu dolnej warstwy
pozostato$¢ dodaje sie do wczesdniej przygotowanego, w kolbce okraggtodennej o pojemnosci
50 ml, roztworu tiosemikarbazydu w 10 ml wody o temperaturze 80°C. Catos¢ ogrzewa sie
pod chtodnicg zwrotng do zagotowania, dodaje sie wegla aktywnego i po ponownym
ogrzaniu mieszaniny reakcyjnej sgczy na saczku karbowanym. Z przesgczu po oziebieniu
wytrgca sie osad, ktéry po odsaczeniu na lejku Buchnera i przemyciu woda, wykazuje
t.t. 190-193°C. Wydajnos¢: 72%.
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Etap. 2 Synteza N-{4-[[(aminotiooksometylo)-hydrazono]-metylo]fenylo}-acetamidu
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Odczynniki
1,09 (0,004mola) N-{4-[[(aminotiooksometylo)-hydrazono]-metylo]fenylo}-aminy (zw. Il)
5,0g (0,049 mola) bezwodnika octowego (d=1.08 g/cm?)

10,6 g (0,173 mola) kwasu octowego (d=1.06 g/cm?)

Wykonanie preparatu:

W kolbie okragtodennej o pojemnosci 25 ml zaopatrzonej w chtodnice zwrotng, sporzadza
sie na gorgco roztwér zwigzku Il w kwasie octowym, po czym dodaje sie przez chtodnice
zwrotng bezwodnik octowy i cato$¢ utrzymuje sie w stanie wrzenia przez 15 minut, a
nastepnie oziebia, chtodzagc z zewnatrz wodg z lodem. Wydzielony produkt reakcji odsgcza
sie na lejku Buchnera i przemywa 3-4 ml metanolu. Surowy produkt oczyszcza sie w razie

potrzeby przez wygotowanie w etanolu. Wydajno$¢: 80-85%

TLC

toluen : aceton (7 : 3)

Wilasciwosci
Jasnozotte krysztaty o t.t. 227-235°C (rozktad), ciemniejgce na Swietle, nierozpuszczalne w
wodzie, acetonie, benzenie, toluenie, chloroformie i trudno rozpuszczalne w metanolu i

etanolu.
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WYCIAG Z KART CHARAKTERYSTYKI SUBSTANCJI NIEBEZPIECZNEJ

1. Bezwodnik kwasu octowego

CAS: 108-24-7
Postac: ciecz
Barwa: bezbarwna
Zapach: intensywny

Symbol @

GHS02, GHS05, GHS06

hasto ostrzegawcze niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia H225 - tatwopalna ciecz i pary

H302 - Dziata szkodliwie po potknieciu

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

H330 - Wdychanie grozi $miercig

srodki ostroznosci P210 - Przechowywac z dala od zrodet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ gorgcych powierzchni.
Palenie wzbronione
P260 - Nie wdycha¢ pytu/ dymu/ gazu/ mgty/ par/ rozpylone;j
cieczy
P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronng/
ochrone oczu/ ochrone twarzy
P304+P340+P310- W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO DROG
ODDECHOWYCH: Wyprowadzi¢ lub wynies¢ poszkodowanego
na Swieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku w
pozycji umozliwiajgcej swobodne oddychanie.  Natychmiast
skontaktowaé sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem
P351+P338+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie ptuka¢ wodg przez kilka minut. Wyjg¢ soczewki
kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowaé
ptukanie
P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzy¢é Srodka gasniczego,
wiasciwego do otaczajgcego ognia.

sprzet ochrony osobistej | Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczKki

2. Etanol

CAS: 64-17-4

Postac¢: ciecz

Barwa: bezbarwna

Zapach: charakterystyczny

Symbol
GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia H225 - Wysoce tatwopalna ciecz i pary
H319 - Dziata draznigco na oczy
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srodki ostroznosci

P210 - Przechowywa¢ z dala od zrodet ciepta/ iskrzenia/

otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione

P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU:

Ostroznie ptuka¢é wodg przez kilka minut. Wyjaé soczewki

kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usung¢. Kontynuowac

ptukanie

P370+P378 - W przypadku pozaru: Uzy¢ wody, piany, proszku,
CO.

P403+P235 - Przechowywa¢ w dobrze wentylowanym miejscu.

Przechowywa¢ w chtodnym miejscu

sprzet ochrony osobistej

Stosowa¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

3. Kwas octowy

CAS: 64-19-7

Postac: ciecz

Barwa: bezbarwna
Zapach: ostry, gryzacy

Symbol

GHS02, GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H226 - tatwopalna ciecz i pary.
H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu.

srodki ostroznosci

P301+P330+P331 - W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptukac
usta. NIE wywotywaé wymiotow.

P307+P310 - W przypadku narazenia: Natychmiast
skontaktowac¢ sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.
P305+P351+P338 - W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO
OCZU: Ostroznie pitukaé wodg przez kilka minut. Wyjgc
soczewki kontaktowe, jezeli sg i mozna je tatwo usungc.
Kontynuowac ptukanie.

P210 - Przechowywa¢ z dala od Zzrodet ciepta/ iskrzenia/
otwartego ognia/ gorgcych powierzchni. — Palenie wzbronione.
cieczy.

P280 - Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna/ ochrone
oczu/ ochrone twarzy.

sprzet ochrony osobistej

Stosowacé odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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4. 4-Nitrotoluen

Tioacetazon

CAS: 99-99-0
Postaé¢: krystaliczny
Barwa: jasnozotty
Zapach: brak danych
Symbol

>P

GHS06, GHS08, GHS09

hasto ostrzegawcze

niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia

H301 + H311 + H331 Dziata toksycznie po potknieciu, w
kontakcie ze skorg lub w nastepstwie wdychania

H373 Moze powodowacé uszkodzenie narzgdow poprzez
dtugotrwate lub wielokrotne narazenie.

H411Dziata toksycznie na organizmy wodne, powodujgc
dtugotrwate skutki

srodki ostroznosci

P261 Unika¢ wdychania pytu.

P273 Unika¢ uwolnienia do srodowiska.

P280 Stosowac rekawice ochronne/ odziez ochronna.

P301 + P310:

W PRZYPADKU POLKNIECIA: Natychmiast skontaktowac sie z
OSRODKIEM ZATRUC lub z lekarzem.

P311 Skontaktowa¢ sie z OSRODKIEM ZATRUC lub lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

5. Siarka
CAS: 7704-34-9
Postac: ciato state
Barwa: jasnozotty
Zapach: charakterystyczny
Symbol

GHS07

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H315 - Dziata draznigco na skore.

srodki ostroznosci

P302+P352 - W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umyé
duzg iloscig wody.

P332+P313 - W przypadku wystgpienia podraznienia skory:
zasiegng¢ porady/zgtosi¢ sie pod opieke lekarza.

P362+P364 - Zanieczyszczong odziez zdjgc¢ i wyprac przed
ponownym uzyciem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowacé odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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6. Tiosemikarbazyd

Tioacetazon

CAS: 79-19-16
Postac: ciato state
Barwa: jasnozotty
Zapach: bez zapachu
Symbol

GHS06

hasto ostrzegawcze

niebezpieczehstwo

rodzaj zagrozenia

H300 - Potkniecie grozi Smiercig

$rodki ostroznosci

P307+P310 - W przypadku narazenia lub stycznosci:
Natychmiast skontaktowac sie z OSRODKIEM ZATRUC lub
lekarzem.

sprzet ochrony osobistej

Stosowac¢ odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki

7. Wodorotlenek sodu

CAS: 1310-73-2
Postac¢: ciato state
Barwa: biate
Zapach: bez zapachu
Symbol

GHS05

hasto ostrzegawcze

niebezpieczenstwo

rodzaj zagrozenia

H314 - Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia
oczu

srodki ostroznosci

Produkt Zzragcy

sprzet ochrony osobistej

Stosowacé odziez ochronng, okulary ochronne, rekawiczki
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