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Sposéb rozdzielania mieszanin zawierajacych w-dodekalaktam i kwas
cyklododekakarboksylowy
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b rozdziela-
nia mieszaniny poreakcyjnej uzyskanej w wyniku
dzialania czynnikéw nitrozylujacych jak kwas ni-
‘trozylosiarkowy, lub tréjtlenek azotu w obecnoSci
kwasu siarkowego, badZ oleum, na kwas cyklodo-
dekakarboksylowy, kt6ra to mieszanina zawiera obok
kwasu siarkowego, badZ oleum, produkt stanowigcy
w-dodekalaktam oraz cze$é nieprzereagowanego
substratu czyli kwasu cyklododekakarboksylowego.
Ilosé nieprzereagowanego substratu zalezy od wa-
munkéw, w ktérych reakcja byla prowadzona.

Znany sposGb dalszej przerébki tej mieszaminy
poreakcyjnej polega na wymieszaniu jej z woda
z lodem, przy czym oba zwigzki organiczne, o-do-
dekalaktam i kwas cyklododekakarboksylowy, wy-
dzielajg sie¢ jako nierozpuszczalne w rozcieficzonym
kwasie. Zwigzki te wydzielone lacznie rozdziela sie
w dalszym ciggu dzialaniem alkali6w w celu prze-
prowadzenia kwasu cyklododekakarboksylowego
w rozpuszczalng sél i wyodrebnienia w-dodekalakta-
mu jako nierozpuszczalnego w wodzie. Ré6wniez mo-
na cato§¢é mieszaniny reakcyjnej wprowadzié¢ do
wodnego roztworu alkaliéw, aby zobojetnié réwno-
cze$nie zar6wno kwas siarkowy jak i kwas cyklodo-
dekakarboksylowy i wydzieli¢é nierozpuszczalny
w-dodekalaktam. Nastepnie przez ponowne zakwa-
szenie uwalnia sie z roztworu soli wolny kwas
cyklododekakarboksylowy.

Spos6b wedlug wynalazku jest prostszy i bardziej
dogodny, gdyz nie postuguje sie alkaliami i nie
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wymaga ponownego zakwaszania, lecz polega na
selektywnym wytragcaniu z mieszaniny reakcyjnej
najpierw nieprzereagowanego substratu, a nastepnie
produktu, w miare rozciericzania tej mieszaniny
woda.
Stwierdzono, ze 1 litr kwasu siarkowego o ste-
zeniu 65—85% wagowych rozpuszcza okolo 500 g
mw-dodekalaktamu. Ilo§é kwasu ‘siarkowego w mie-
szaninie poreakcyjnej jest z reguly wieksza niz po-
trzebna do zachowania w roztworze najwiekszej
ilo§ci w-dodekalaktamu jaka moze zmajdowaé sig
w tej mieszaninie. Stwierdzono réwniez, ze zaré6wno
kwas siarkowy o tym stezeniu, jak i roztwér w-do-
dekalaktamu w tym kwasie, praktycznie nie rozpu-
szczaja kwasu cyklododekakarboksylowego. Wobec
tego przy rozcieficzeniu mieszaniny do wymienione-
go stezenia kwas cyklododekakarboksylowy wydzie-
la si¢ praktycznie iloSciowo. Ponadto stwierdzono,
ze «o-dodekalaktam jest praktycznie catkowicie
nierozpuszczalny w kwasie siarkowym o stezeniu
20—30% wagowych, co pozwala na wytrgcanie go
z roztworu w bardziej stezonym kwasie przez roz-
cienczanie tego roztworu. :
Wedlug wynalazku mieszanine poreakcyjng za-
wierajacag obok kwasu siarkowego lub oleum w-do-
dekalaktam i kwas cyklododekakarboksylowy roz-
cieficza si¢ woda do osiagniecia stezenia kwasu
siarkowego 65—85%, korzystnie 759, wagowych
i odsacza wydzielony kwas cyklododekakarboksylo-
wy. Przesacz rozcienicza sie dalej do stezenia kwasu
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siarkowego 20—309, wagowych korzystnie 259, wa-
gowych i odsacza wytracony w-dodekalaktam. Oba
osady po przemyciu stanowia zwigzki o wysokiej
czystofci. Kazdy z nich moze zawieraé jedynie
minimalne zanieczyszczenia drugim zwigzkiem.
Przyklad 1. Roztwér 25 g w-dodekalaktamu
i 23,75 g kwasu cyklododekakarboksylowego w 75
ml 100 procentowego kwasu siarkowego miesza sie
podczas ochladzania i dobrego mieszania z 25 ml
wody. Przy tym oddziela si¢ kwas cyklododekakar-
boksylowy w postaci krysztaléw. Krysztaly odsacza
sie przez szklo spiekane i przemywa odrobing 75
procentowego kwasu siarkowego, a potem natych-
miast czysta woda az do uzyskania przesgczu po-
zbawionego kwasu siarkowego. Po wysuszeniu uzy-
skuje sie 23,5 g kwasu cyklododekakarboksylowego
(temperatura topnienia 94—95°C), co stanowi 98,8%
teoretycznej wydajnoSci. Nastepnie tugi macierzyste
zawierajagce laktam i kwas siarkowy doprowadza
sie do 20% stezenia kwasu siarkowego przez pols-
czenie z kwasem siarkowym zastosowanym do prze-
mywania kwasu karboksylowegoe oraz wody uzy-
tej do przemywania. Przy tym oddziela si¢ w-do-
dekalaktam, ktéry odsgcza sie na porowatym szkle
i przemywa woda. Po wysuszeniu uzyskuje sie
2417 g w-dodekalaktamu (temperatura topnienia
148—150°C), co odpowiada 96,8% pierwotnej iloéci.
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Przyklad II. Z roztworu 24 g w-dodekalakta-
mu i 76 g kwasu cyklododekakarboksylowego
w okoto 75 ml 100 procentowego kwasu siarkowego
uzyskano po rozcienczeniu 30 ml wody i odsgczeniu
na nuczy 7,17 g kwasu cyklododekakarboksylowego
(temperatura topnienia 93,5—95°C), co odpowiada
94,3% wydajnodci teoretyczmej. Przez dalsze roz-
cienczanie kwasnych lugéw macierzystych, jak po-
dano w przykladzie I, uzyskano 23,45 g w-dode-
kalaktamu (temperatura topmienia 147,5°C). Wydaj-
noéé w-dodekalaktamu wynosi 97,7% wartosci teo-
retycznej

Zastrzezenie patentowe

Spos6b rozdzielania mieszaniny kwasu cyklodode-
kakarboksylowego i w-dodekalaktamu otrzymanej
przez nitrozylowanie kwasu cyklododekakarboksy-
lowego w kwasie siarkowym lub oleum, znamienny
tym, Zze mieszanine poreakcyjng rozciericza si¢ wo-
dg tak diugo, az stezenie kwasu siarkowego wynie-
sie 65—85%, zwlaszcza 75% wagowych, odsgcza wy-
padajagcy kwas cyklododekakarboksylowy, przesgcz
rozciencza woda, korzystnie do stezenia kwasu siar-
kowego 20—30%, zwlaszcza 25%wagowych, a wy-
padajacy przy tym dodekalaktam oddziela przez
filtrowanie. .

»Prasa” Wr. Zam. 6976/66. Naklad 310 egz.
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