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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania 2-me-
tylo-1,4-naftochinonu.

Znany jest sposOb wytwarzania 2-metylo-1,4-
-naftochinonu (Menadion, Menaphtone, Menaph-
ton(e), Menaquinone, Methinon, Procayvit, Thylo-
chinon, Witamina Kj;, Vitasan K) polegajgcy na
tym, ze do roztworu 2-metylonaftalenu w kwasie
octowym wkrapla sie powoli kwas chromowy roz-
puszczony roéwniez w kwasie octowym. W pierw-
szej fazie reakcja jest egzotermiczna; nalezy stu-
zi¢ solanka, utrzymujgc temperature 20°C, Po

'kropleniu calej iloSci kwasu chremowego ogrze-
wa sie mieszanine reakcyjnag do temperatury 60°C.
Nastepnie po ochtodzeniu do temperatury okolo
30°C, wylewa sie zawartosé reaktora do dziesigcio-
krotnej iloSci wody w stosunku do zuzytego kwa-
su. Otrzymany surowy 2-metylo-1,4-naftochinon
sgczy sie, suszy i nastepnie krystalizuje z meta-
nolu. Wydajnosé wynosi okolo 30%.

Inny sposéb polega ma tym, ze do roztworu 2-
-metylonaftalenu w acetonie wzglednie w innym
rozpuszczalniku organicznym wprowadza si¢ roz-
twor wodny dwuchromianu sodowego i do tej
mieszaniny przy cigglym mieszaniu wkrapla sie

"%-owy kwas siarkowy. Po zakonczonej reakcji
i po ochlodzeniu oddziela sie warstwe acetonowa i
wylewa do 3-krotnej ilosci wody. Nastepnie od-
sgcza sie surowy produkt, suszy i krystalizuje z
metanolu.

Znany jest rOowmiez sposéb polegajacy na tym,
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ze 2-metylo-1,4-naftochinon otrzymuje sie za po-
moca syntezy dienowej z toluchinonu i butadienu.

Podane sposoby charakteryzuja sie niskg wy-
dajnoscig okolo 39%.

Wedilug opisu patentowego Stanéw Zjednoczo-
nych Ameryki Nr 2402226 mozna otrzymywaé
2-metylo-1,4-naftochinon przez utlenienie 2-mety-
lonaftalenu mieszaning chromowa. Metoda ta,
jakkolwiek charakteryzuje sig wigksza wydajnos-
cig, to jednak wymaga zastosowania kosztownej
aparatury o specjalnej konstrukcji. ROwniez pro-
wadzenie procesu jest trudne, poniewaz ograni-
czone jest §cistymi parametrami, ktérych spelnie-’
nie zwigzane jest z zastosowaniem calkowitej -au-
tomatyzacji.

Wedlug wynalazku 2-metylo-1,4-naftochinon wy-
twarza sie metoda znacznie uproszczong, nie wy-
magajaca stosowania skomplikowanej aparatury.
Metoda ta gwarantuje otrzymywanie produktu
wysokiej jakosci, odpowiadajacego wymaganiom
farmakopei zagranicznych. Zaleta tego sposobu
jest wyeliminowanie kwasu octowego wzglednie
innych rozpuszczalnikéw organicznych, co ma po-
wazny wplyw na zmniejszenie kosztu zuzycia su-
rowcéw, Poza tym operowanie stezonymj roztwo-
rami ulatwia przeprowadzenie oczyszczania §cie-
kéw, polegajace na calkowitym usunieciu z nich
chromu. :

Wedlug wynalazku  2-metylo-1,4-naftochinon
wytwarza sie przez utlenianie 2-metylonaftalenu

MKP C 07 c ("qué



55 439

3

mieszaning chromowa w $rodowisku wodnym w
obecno$ci zwigzku powierzchniowo-czynnego w
koloidzie ochronnym. Jako zwiazek powierzchnio-
wo-czynny stosuje sie s61 sodowg kwasu butylo-
naftalenosulfonowego, a jako koloid ochronny —
kleik z maki pszennej. Utlenianie prowadzi sie w
temperaturze nie przekraczajgcej 65°C. Nastepnie
miesza sie zawarto$é reaktora przez dwie godzi-
ny, po czym rozciencza sie mase reakcyjng woda,
sgczy wydzielony osad, przemywa ciepla woda
i suszy przez cztery doby. Wysuszony osad ekstra-
huje si¢ czterochlorkiem wegla. 2-metylo-1,4-naf-
tochinon uzyskany po odpedzeniu rozpuszczalnika
suszy 'sie na powietrzu. Czysto§é produktu jest
wystarczajaca do celow paszowych. Produkt ten
mozna przerabia¢ dalej, wzglednie krystalizowac
. z 80%-ego metanolu w celu dalszego oczyszczania.

Przyktad. Do kolby zatadowano 0,36 kg 2-
-metylonaftalenu i 1,8 kg 60%-eg_0- dwuchromianu
sodu i ogrzewano na lazni wodnej do temperatury
85°C. Nastepnie dolano 0,008 kg soli sodowej kwa-
su butylonaftalenosulfonowego i wprowadzono
0,024 kg maki pszennej rozrobionej z 0,064 kg wo-
dy, dobrze wymieszano i przelano do reaktora
szklanego o pojemnos$ci 14 litrow. Nastepnie do-
dano jeszcze 0,88 kg 60%-ego dwuchromianu so-
du, uruchomiono mieszadlo i wkroplono 77%-owy

Bltk. 963/68 310 szt. A4

10

15

20

25

4

kwas siarkowy, utrzymujac temperature 65°C. Po
wkropleniu 2,6 kg kwasu utrzymuje sie tempera-
ture 65°C jeszcze w ciggu 15 minut, a nastepnie
miesza przez dwie godziny. Po tym czasie dolano
do reaktora 4 litry weody, mieszano przez 5 minut
i sgczono wytrgcony osad na saczku Biichner’a.
Zoto-zielony osad przemyto trzykrotnie ciepts
woda i suszono w temperaturze pokojowej przez
cztery doby. Wysuszony osad ekstrahowano czte-
rochlorkiem wegla i po odpedzeniu rozpuszczalni-
ka suszono na powietrzu w ciemni, otrzymujac
270 g 2-metylo-1,4-naftochinonu, co stanowi 61,9%
wydajno$ci teoretycznej. Nastepnie przekrystali-
zowano go z iczterech litr6w mentanolu 80%-ego
objetoSciowo, uzyskujac po wysuszeniu 175 g pro-
duktu, co stanowi 40% wydajnosci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania 2-metylo-1,4-naftochinonu
przez utlenianie 2-metylonaftalenu mieszaning
chromowa znamienny tym, Ze reakcje prowadzi
sie w Srodowisku wodnym w obecnos$ci soli so-
dowej kwasu butylonaftalenosulfonowego jako
zwigzku powierzchniowo-czynnego w koloidzie
ochronnym, takim jak kleik z maki pszennej, po
czym produkt ekstrahuje sie za pomocg cztero-
chlorku wegla.
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