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Sposob selektywnego wyodrebniania kwasu jodowodorowego
z wodnych roztworéw soli mineralnych zawierajacych aniony
jodkowe, bromkowe i chlorkowe
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb selektywnego
wyodrebniania kwasu jodowodorowego z wodnych
roztworéw soli mineralnych zawierajgcych aniony
jodkowe, bromkowe i chlorkowe.

W licznych procesach syntezy chemicznej, miedzy
innymi w kwaternizacji amin III-rzedowych sto-
suje sie organiczne polgczenie jodu i bromu ze
wzgledu na ich reaktywno§é chemiczng.

Szczegblnie duzg reaktywno$cig odznaczajg sie
potgczenia jodowe, lecz wysoka cena jodu ogranicza
stosowanie jego zwigzkéw w organicznej syntezie.
MozliwoS$ci szerszego wykorzystania jodu uzaleznio-
ne sg miedzy innymi od latwosci jego regeneracji
z réznych mieszanin poreakcyjnych.

Do wytwarzania wyjSciowych jodkéw organicz-
nych wykorzystywanych w dalszych etapach syn-
tezy mozna stosowaé¢ kwas jodowodorowy lub jego
sole. Zar6wno w roéznych mieszaninach poreakcyj-
nych jak i w Zrodiach surowcowych jod wystepuje
przewaznie w postaci anionu jodkowego. W IV-rze-
dowych jodkach amoniowych otrzymywanych w re-
akcji kwaternizacji anion jodkowy podstawia sig
na ogbét anionem chlorkowym.

Korzystne jest wyodrebnianie z mieszanin® po-
reakcyjnych jak réwmiez ze zrédel surowcowych
bezposrednio kwasu jodowodorowego lub jego soli,
poniewaz stwarza to mozliwo§é uzycia anionu jod-
kowego w cyklu kotowym w reakcjach syntezy
organicznej, a przez to szerszego i ekonomiczniej-
szego wykorzystania jodu w syntezie chemicznej.
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Dotychczas jednak brak jest prostych i wydajnych
sposob6w bezposredniego oddzielania anionu jod-
kowego od innych anionéw mineralnych, zwlaszcza
chlorkowego i bromkowego. Zazwyczaj stosuje sie
spcs6b polegajacy na utlenieniu anionu jodkowego
i ponownej readukcji wydzielonego i oczyszczonego
jodu.

Sposob wedlug wynalazku polega na traktowaniu
wodnego roztworu soli kwasu jodowodorowego za-
kwaszonego innym kwasem mineralnym, na przy-
klad solnym lub siarkowym nierozpuszczalng w wo-
dzie alfa-/tr6jchlorometylo/aming w postaci N-ben-
zylo-a-tréjchlorometylo-cykloheksyloaminy w celu
wytragcenia nierozpuszczalnego w wodzie kompleksu
alfa-/trojchlorowcometylo/aminy z kwasem jednc-
wodorowym.

Wymieniona a-/tréjchlorometylo/amina jest bar-
dzo slabg zasadg i nie tworzy soli z rozcienczonym
kwasem solnym lub siarkowym. Stwierdzono nato-
miast, ze wyzej wymieniona amina tworzy nieroz-
puszczalne w wodzie kompleksy z kwasem jodowo-
dorowym, ktore wytrgcajg sie iloSciowo przy zmie-
szaniu rownowaznych iloSci kwasu jodowodorowego
i a-/tréjchlorometylo/aminy. W sposobie wediug wy-
nalazku, w celu wytrgcenia kompleksu aminy
z kwasem jodowodorowym z wodnych roztworéw
jodkéw dodaje sie réwnomolowsg ilo§é chlorowodor-
ku aminy do obojetnego roztworu jodku lub wolng
amine do roztworu zakwaszonego réwnowazng ilo-
Scig kwasu solnego lub siarkowego.
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Chemicznie czyste kompleksy a-/tr6jchlorome-
tylo/aminy z kwasem jodowodorowym wytracajg sie
w obecnos$ci nawet wielokrotnego nadmiaru anionu
bromkowego i chiorkowego. Przy uzyciu do zakwa-
szenia roztworu wiekszej niz ré6wnowaznikowej ilo-
Sci kwasu mineralnego (solnego lub siarkowego)
wytrgca sie rowniez brcmowodorek a-/tréjchloro-
metylo/aminy. Chemicznie ozysty kompleks a-/troj-
chlorometylo/aminy z kwasem jodowodorowym wy-
traca sie¢ rowniez w obecnosci anionu siarczynowego

Komp.eks kwasu jodowodorowego z a-/trojchlo-
rometylo/aming po odsgczeniu i wysuszeniu moze
byé przechuowyWarny przez diugi okres czasu bez
widocznego rozkladu.-Rgziozenie kompleksu osigga
. sie pwf'zez wyklécenie z dwufazowa mieszaning: orga-
niczny rozpuszczalnik — ‘woda lub rozpuszczalnik —
wodny roztwoér zasady. W pierwszym przypadku
uzyskuje sie roztwdér kwasu jodowodorowego, w dru-
gim — wodny roztwor jodku. Z warstwy organicz-
nej odzyskuje sie wolng amine przez odpedzenie
rozpuszczalnika lub chlorowodorek aminy przez
wytracenie chlorowodorem lub ekstrakcje kwasem
solnym o odpowiednim stezeniu.

Przyktad. Do wcdnego roztworu zawieraja-
cego 0,16 g jodku potasowego, 0,8 g bromku sodo-
wego i 0,8 g chlorku sodowego dodano roztwor
0,34 g chlorowodorku N-/benzyno-a-tréjchlorome-
tylo/cykloheksyloaminy w niewielkiej iloSci 9090

10

15

20

25

4 .
alkoholu. Poczatkowo wytrgcil sie olej, ktéry po

- uplywie okolo 1 godziny catkowicie przeksztalcit sie

w krystaliczny osad jodowodorku aminy. Osad od-
sgczono, przemyto 0,1 N kwasem solnym, nastepnie
eterem i wysuszono pod zmmiejszonym ci$nieniem.

Wydajnosé otrzymanego jodowodorku N-/ben-
zylo-a-tr6jchlorometylo/cykloheksyloaminy wymnosita
0,4 g. Produkt topil sie z rozkladem w 160—161°C.

Analiza:

Znaleziono: C-39,2; H-4,5; N-3,6%; obliczono dla
C14H19NCI3J C-38,7; H-4,35; N-3,2%/.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb selektywnego wyodrebniania kwasu jodo-
wodorowego z wodnych roztworéw soli mineral-
nych zawierajgcych aniony jodkowe, bromkowe
i chlorkowe, znamienny tym, ze do wodnego roz-
tworu soli wprowadza sie chlorowodorek N-/ben-
zylo-a-tréjchlorometylo-cykloheksyloaminy lub wol-
ng amine przy czym roztwor soli zakwasza sie kwa-
sem ‘mineralnym fakim jak kwas solny lub siarko-
wy, w iloSci rownowaznej wzgledem aminy, po
czym wytrgcony krystaliczny kompleks kwasu jo-
dowodorowego z aming odsgcza sie i rozklada przez
traktowanie dwufazowa mieszaning woda—orga-
niczny rozpuszczalnik lub wodnym roztworem za-
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