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Sposób rozdzielania mieszanin zawierających a-dodekalaktam i kwas
cyklododekakarboksylowy

Przedmiotem wynalazku jest sposób rozdziela¬
nia mieszaniny poreakcyjnej uzyskanej w wyniku
działania czynników nitrozylującyclli jak kwas nl-
trozylosiarkowy, lub trójtlenek azotu w obecności
kwasu siarkowego, bądź oleum, na kwas cyklodo¬
dekakarboksylowy, która to mieszanina zawiera obok
kwasu siarkowego, bądź oleum, produkt stanowiący
co-dodekaiaktam oraz część nieprzereagowanego
substratu czyli kwasu cyModbdiekakarboksylowego.
Ilość nieprzereagowanego substratu zależy od war
rucnków, w których reakcja była prowadzona.

Znany sposób dalszej przeróbki tej mieszaniny
poreakcyjnej polega na wymieszaniu jej z wodą
z lodem, przy czym oba związki organiczne, co-dlo-
dekalaktam i kwas cyklododekakarboksylowy, wy¬
dzielają się jako nierozpuszczalne w rozcieńczonym
kwasie. Związki te wydzielone łącznie rozdziela się
w dalszym ciągu działaniem alkaliów w celu prze¬
prowadzenia kwasu cyklododekakarboksylowego
w rozpuszczalną sól i wyodrębnienia co-dodekalakta-
mu jako nierozpuszczalnego w wodzie. Również mo¬
na całość mieszaniny reakcyjnej wprowadzić do
wodnego roztworu alkaliów, aby zobojętnić równo¬
cześnie zarówno kwas siarkowy jak i kwas cyklodo¬
dekakarboksylowy i wydzielić nierozpuszczalny
co-dodekalaktam. Następnie przez ponowne zakwa¬
szenie uwalnia się z roztworu soli wolny kwas
cyklododekakarboksylowy.

Sposób według wynalazku jest prostszy i bardziej
dogodny, gdyż nie posługuje się alkaliami i nie
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wymaga ponownego zakwaszania, lecz polega na
selektywnym wytrącaniu z mieszaniny reakcyjnej
najpierw nieprzereagowanego substratu, a następnie
produktu, w miarę rozcieńczania tej mieszaniny
wodą.

Stwierdzono, że 1 litr kwasu siarkowego o stę¬
żeniu 65—85% wagowych rozpuszcza około 500 g
€o-dodeJkalaiktamu. Ilość kwasu siarkowego w mie¬
szaninie poreakcyjnej jest z reguły większa niż po¬
trzebna do zachowania w roztworze największej
ilości co-dodekalaktamu jaka może znajdować się
w tej mieszaninie. Stwierdzono również, że zarówno
kwas siarkowy o tym stężeniu, jak i roztwór co-do-
dekaiafctamu w tym kwasie, praktycznie nie rozpu¬
szczają kwasu cyklododekakarboksylowego. Wobec
tego przy rozcieńczeniu mieszaniny do wymienione¬
go stężenia kwas cyklododekakarlbóksyiowy wydzie¬
la się praktycznie ilościowo. Ponadto stwierdzono,
że co-dodekalaktani jest praktycznie całkowicie
nierozpuszczalny w kwasie siarkowym o stężeniu
20—30% wagowych, co pozwala na wytrącanie go
z roztworu w bardziej stężonym kwasie przez roz¬
cieńczanie tego roztworu.

Według wynalazku mieszaninę poreakcyjną za¬
wierającą obok kwasu siarkowego lub oleum co-do¬
dekalaktam i kwas cyklododekakarboksylowy roz¬
cieńcza się wodą do osiągnięcia stężenia kwasu
siarkowego 65—85% korzystnie 75% wagowych
i odsącza wydzielony kwas cyklododekakarboksylo¬
wy. Przesącz rozcieńcza się dalej do stężenia kwasu
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Przykład II. Z roztworu 24 g co-dodekalakta-
mu i 7,6 g kwasu cykiododekakarboksylowego
w około 75 ml 100 procentowego kwasu siarkowego
uzyskano po rozcieńczeniu 30 >ml wody i odsączeniu

9 na nuczy 7,17 g kwasu cyklododekakarboksylowego
(temperatura topnienia 93,5—95°C), co odpowiada
94,3% wydajności teoretycznej. Przez dalsze roz¬
cieńczanie kwaśnych ługów macierzystych, jak po¬
dano w przykładzie I, uzyskano 23,45 g co-dode-

11 kalaktamu (temperatura topnienia 147,5°C). Wydaj¬
ność (D-dodekalaktamiu wynosi 97,7% wartości teo¬
retycznej

siarkowego 20—30% wagowych korzystnie 25% wa¬
gowych i odsącza wytrącony co-dodekalaktam. Oba
osady po przemyciu stanowią związki o wysokiej
czystości. Każdy z nich może zawierać jedynie
minimalne zanieczyszczenia drugim związkiem.
Przykład I. Roztwór 25 g w-dodekałaktamu

i 23,75 g kwasu cyklododekakarboksylowego w 75
ml 100 procentowego kwasu siarkowego miesza się
podczas ochładzania i dobrego mieszania z 25 ml
wody. Przy tym oddziela się kwas cyMododekakar-
boksylowy w postaci kryształów. Kryształy odsącza
się przez szkło spiekane i przemywa odrobiną 75
procentowego kwasu siarkowego, a potem natych¬
miast czystą wodą aż do uzyskania przesączu po¬
zbawionego kwasu siarkowego. Po wysuszeniu uzy¬
skuje się 23,5 g kwasu cyklododekakarboksylowego
(temperatura topnienia 94—95°C), co stanowi 98,8%
teoretycznej wydajności. Następnie ługi macierzyste
zawierające laktam i kwas siarkowy doprowadza
się do 20% stężenia kwasu siarkowego przez połą¬
czenie z kwasem siarkowym zastosowanym do prze¬
mywania kwasu karboksylowego oraz wody uży¬
tej do przemywania* Przy tym oddziela się co-do¬
dekalaktam, który odsącza się na porowatym szkle
i przemywa wodą. Po wysuszeniu uzyskuje się
24,17 g (o-dodekalaktamu (temperatura topnienia
148—150°C), co odpowiada 96,8% pierwotnej ilości.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób rozdzielania mieszaniny kwasu cyklodode¬
kakarboksylowego i co-dodekalaktamu otrzymanej
przez nitrozylowanie kwasu cyklododekakarboksy¬
lowego w kwasie siarkowym lub oleum, znamienny
tym, że mieszaninę poreakcyjną rozcieńcza się wo¬
dą tak długo, aż stężenie kwasu siarkowego wynie¬
sie 65—85%, zwłaszcza 75% wagowych, odsącza wy¬
padający kwas cyklododekakarboksylowy, przesącz
rozcieńcza wodą, korzystnie do stężenia kwasu siar¬
kowego 20—30%, zwłaszcza 25%wagowych, a wy¬
padający przy tym dodekalaktam oddziela przez
filtrowanie.
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