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Zusammenfassung

Wir untersuchten die Bedingungen zur Synthese von 1, 10-Diacetylaminodecan nach
Kolbe-Elektrolyse der w-Acetylaminocapronsiure.

Als Lésungsmittel eignet sich Methanol. In Athanolldsung wird 1, 10-Diacetylaminodecan
durch Elektrolyse von w-Acetylaminocapronsiure nicht gebildet.

Als Base zur Neutralisierung von -Acetylaminocapronsiure ist das Atznatron dem
Natriummethylat und Atzkali an Ausbeute von 1, 10-Diacetylaminodecan iiberlegen.

Elektrolysiertet man bei einem Neutralisierungsgrad von 12% mit Atznatron, einer
Stromdichte von 1.25 Afecm?, einer Strommenge von 1.8 F/Mol und einer Zimmertemperatur
in Methanol, so erhiltet man 1, 10-Diacetylaminodecan mit Ausbeute von 39% der Theorie.
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Tabelle I. Kolbe-Electrolyse von w-Acetylaminocapronsiure

Ausbeute 1, 10-Diacetyl- Stromdichte Strommenge
aminodecan (%) Afem? F/Mol Elektrolyt
252 0.07 CH;0H, 30% ige Neutrolisierung
319 0.1-0.2 3.0-6.0 CH;0H, 2% ige Neutrolisierung
439 0.1 CH;OH+12.5% H;0, 8ige Neutrolisierung
24% 0.25 1.3 CH;0H, 7.5% ige Neutrolisierung

Linstead® % w-Acetylaminocapronsiure @ =~ ¢, 1,10-Diacetylaminodecan % % 31
%, Offe? 13.25%, Aurutskaya® \ZFIG4MA BRI L, @R 4%, WiRHE 18% cHLF
WELTV20, Beck® 12UNHK 24. 2% L&A L T D,
2CH;CONH(CH,);COONa~—> CH;CONH(CH,);NHCOCH,; +2CO,
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Abb. I. Zelle fiir Kolbe-Elektrolyse
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2.21 N-Acetylcaprolactam: » 7' w5 7 & 4 50g & MKEERE 70 ml 385 Fic 30 45 ik,
PATIREZA L, kp. 182-134°/16 mmHg DRy b7, AR 65.3g, FHELHD 95%,

2.2.2 w-Acetylaminocapronsiure : N-Acetylcaprolactam 26.4g » 3%W:ls 27 g % 7SI
Wi, R L TIRE, vom oy RIS D CIRTE, AL Wi A g, Ak T, INE 26 g,
D 89%, BEih b IS Lo Fp. 112°
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w-Acetylaminocapronsiure 5.0 g & Z DA th I35 AD KA 4 2 7 — VI L CEIMK
EL, Bild. 1 DA, BEBEMAIT 7o BEETHRIZ A 2 7 -2, RAYx
BB L4 5% &, 1, 10-Diacetylaminodecan mMF#%OWJ,mmeplmNBr
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inocapronsdure WML T, BWEE U COWR®T - 720

w-Acetylaminocapronsiure 5 g, frFIHOEIL, B 20 ml DK A, BWHEE 0.125 Alem?,
AR 2.3F/mol T L, 1,10-Diacetylaminodecan @I % k12,
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PSR L CIREN LA LY <, IEDORBIERLF 2 bh 20T, WHEE & 1, 10-Diace-
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Tabelle II. Einflu$ von Temperatur

Temperatur  Ausbeute von 1, 10-Diacetylaminodecon

O ; (%)
32-33 21.1
42-43 21.1
60 21.9

Elektrolyt: w-Acetylaminocapronsidure 5 g, Na 0. 07 g,
CH3;OH 20 m/.
Stromdichte: 0.125 A/cm?, Strommenge: 1. 63 F/Mol
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FHoffsE & 1, 10-Diacetylaminodecan DU & O FR A 7o,

w-Acetylaminocapronsiure D 10% & rhF1- % DI BB AHEML, 2.3.1 it - CHM
L7

KEAET + ) o 2 OIS E IR TRLEL, REF Y v 2084, Mbr b
VAAFT— FThAL AT 33, 7J(?H§{L7’J U AT 29% L IR HE T LTz, Auruts-
kaya i3 # # /7 — VBRIV BEOREFEMTH LC I VRELEFTH 2@ E L TV 5,

FPY)TARAFT— I OKEEF Y T2 @h#WLM$ZT?@m KEE{LF + Y v AT
FUKHICERTARDOEELEEL bh b,
234 KEBIEFPUTLAORME: — BT 2 A ~NEMRTR, BEEROEM» ELEE XN, &

AR VRO RCERLCEMR LTV 5675910, ¢.Acetylaminocapronsdure DR D F& O
TR Y EMBIHEECL DRV OENHHDT, KEELF Y v aD&EE 1, 10-Diacetyl-
aminodecan DI & DR ETH~1,
w-Acetylaminocapronsdure 5.0 g, # %/ —/L 20m! OBERICKEE(LF F UV 7 4% 0.05-0.30 g
@iﬁ@f')‘r 2 Uiz, BITHE 0.125 Af Tabelle III. Mengen von Atznatron und Ausbeute

, WEE2.03F/mol CHEM LI, F 1, 10-Diacetylaminodecan
@a@mﬂi%ﬁ I 1w R ¥, Atznatron Ausbeute
KEgfb+ Y 7 A 0.15¢g, Bl s R (g) (%)
VEED129 B PRI B BB A1 1939 0.05 (4% ige Neutrolisierung) 31.9
0.15 (12% ige Neutrolisierung) 38.9
= 2 7N Z B ! EN
@I?mjl[)(xé’/l ‘1:710 RERAET b )“ v 0.22 (18% ige Neutrolisierung) 30.3
DEVRDCERENMET LTG5, & 0.30 (24% ige Neutrolisierung) 29.8

PR EED IR T % 21 VR L K Elektrolyt: 5 g w-Acetylaminocapronsiure, CH;OH 20 m/
FFAHEIRELBLEDTHA D, Stromdichte: 0.125 A/em?, Strommenge: 2. 03 F/Mol
235 BRBMEELNE: 2 L EHECE, BRBELAGCERAERY B LTCTA S VO
AT D EDFMBILTBODHNIO 5 b Y g n 25T — b ERERET P Y 7 Ak
WAL LT, BEE 1.7F/mol THEML, EHHEE L 1, 10-Diacetylaminodecan KU 727 = = sk
v A DI L OBIRY RD I, TOMRBEER LRy, WRHED AL L bic 1,10-
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— 2.0
]
30— 2
2
—{1.0 £

A | |
0.1 0.2 0.3
Stromdichte {A/em?®)}
Llektrolyt : CHsOH 20ce, @-Acetylaminocapronsiure 5g
@ Na 0.07g, O NaOH 0.15¢
@® Chloroformlasliche Produkte

Sirommenge - 1.7F /mol

Abb. II. Stromdichte und Ausbevte von 1, 10-Diacetylaminodecan
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Diacetylaminodecan DLE A AT B4, 7 2 vk AP O IR IE T4 5 16 4% 77~ Lo
0.25 Alem? ~CX 1, 10-Diacetylaminodecan DIV Z11 39% 128 L 1o

2.3.6 FEBEWE: BEELINKLE OMEFKIoVC, Linstead® 11 3.0-6.0F/mol TIux
319, Avrustkaya® i% 5.5F/mol T 42%, Beck® (% 1.3F/mol T24.2% L #EL T\ 5B, =
DXSHRC L DBER L INRCH L D OE,LH D DT, Wil LI ORIFREHRE L1,

TRERF PV T AAF T — b EKEMET P ) v A THRRILICEMRE Y, IR HIE 0.125 A/
cm? THEML, MEREL 1, 10-Diacetylaminodecan K7 v v sk A B O E & O {HR % R
Dz, FOFREAYR I Wiid, BEEN 1.5 F/mol CHEWZIFSTbiwlied o LB LI
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Choloroformlosliche Produkte

| l |
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Elektrolyt : CH30H 20ce, w-Acetylaminocapronsiure
® Na 0.07g O NaOH 0.15g
® Chloroformissliche Produkte

Abb. III. Strommenge une Ausbevte von 1, 10-Diacetylaminodecan

24 & B % #

w-Acetylaminocapronsiure 5g & XD 12 HPRTHEOKEILF PV v Ak A X/ — 1
20ml WM LICHER Y, el e Ele L CEREE 0.25 Alem?, MW 1.7 F/mol, iR
T LT 1,10-Diacetylaminodecan # X3 3925 T8 7z,
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w-Acetylaminocapronsdure O = A I X 5 1, 10-Diacetylaminodecan @ 4= 1% e % #i g}
Lico WHEE LTk 2 & 7 — 2, B g 248 UQKERET DY 7 22 Vv, RO 12
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BT ie 5 & L w il i, WIS INERIC R Ui » T,
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