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Spos6b otrzymywania 1,8-naftalidu z oksymu acenaftenonu

1

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymy-
wania o-laktonu kwasu 8-metylo-1-naftoesowego
zwanegb dalej 1,8-naftalidem.

Zwigzek ten moze by¢ traktowany jako mono-
mer stuzacy do otrzymywania poliestréw na dro-
dze polimeryzacji. Schemat otrzymywania 1,8-
-naftalidu z oksymu acenaftenonu wedtug do-
tychczasowych metod przedstawiono na rysunku.
O’Brien i Smith otrzymywali go bowiem wycho-
dzac z oksymu acenaftenonu, w trzech etapach.
Na oksym acenaftenonu o wzorze 1 dzialano roz-
tworem pieciochloru fosforu w benzenie, po czym
otrzymang N-chloro-l-acenaftenoimine o wzorze
2 wydzielano ze smolistych - produktéw reakeji
metoda chromatografii kolumnowej.

W druigim etapie na wyodrebniony zwigzek
o wzorze 2 dzialano 70, kwasem octowym otrzy-
mujac nitryl kwasu 8-chlorometylo-1-naftoesowe-
go o wzorze 3, ktéry wydzielano z mieszaniny
reakcyjnej réwniez metcda chromatografii kolum-
nowej. Nastepnie otrzymywany nitryl za pomoca
hydrolizy w $rodowisku alkalicznym przeprowa-
dzano w 1,8-naftalid o wzorze 4, ktéry wyodreb-
niano z mieszaniny reakcyjnej na drodze ekstrak-
cji chloroformem. Wydajnos$é otrzymywanego tym
sposobem 1,8-naftalidu byla bardzo mala i wy-
nosila w stosunku do oksymu acenaftenonu za-
ledwie 1,5%,.

Jak wynika z powyzszego podany tréjetapowy
sposob wytwarzania 1,8-naftalidu byt uciazliwy.
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Do wyodrebniania produktéw posrednich stoso-
wano metode chromatografii kolumnowej, a nie-
kiedy dodatkowo stosowano oczyszczanie tych
substancji przez krystalizacje z réznych roz-
puszczalnikéw. W zwigzku z tym wydajnosé tego
procesu byla bardzo niska. R
Stwierdzono, Ze  mozna skrocié sposéb otrzy-

mywania 1,8-naftalidu i otrzymaé go ze znacznie -

wigkszg wydajno$cig, eliminujgc etap tworzenia
sie nitrylu kwasu 8-chlorometylo-1-naftoesowego.

WA sposobie wedlug wynalazku w- etapie. pierw-
szym na stezony Troztwdér oksymu acenaftenonu
w benzenie dziala sie zawiesing pieciochlorku
fosforowego w temperaturze wrzenia ukladu. Po
zakonczeniu reakcji odparowuje sig¢ rozpuszczalnik
i z surowego produktu ekstrahuje sig benzyna,
eterem lub innym rozpuszczalnikiem czystg N-
-chloro-1l-acenaftenoiming. W etapie drugim N-
-chloro-1-acenaftenoimine poddaje sie hydrolizie
w $rodowisku silnie kwas$nym lub alkalicznym
w temperaturze podwyzszonej i uzyskuje sie
bezpos$rednio 1,8-naftalid.

Przyktad I. Na steiony roztwér zawierajacy
5 g oksymu acenaftenonu w 300 ml benzenu dziala
sie zawiesing 30 g PCl; w 50 ml benzenu. Po
odparowaniu rozpuszczalnika otrzymuje sie su-
rowy produkt, z ktérego przez ekstrakcje benzy-
ng apteczng uzyskuje 1,2 g czystej N-chloro-1-
-acenaftenoiminy. Olrzymang w ten sposéb chlo-
roimine o temperaturze topnienia 95—96,2°C pod-
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daje sie bezpoérednio hydrolizie. W tym celu do
uzyskanej iloéci .chloroiminy dodaje sie¢ 180 ml
15, wodnego roztworu wodorotlenku sodowego
i ogrzewa sie w ciggu 2 godzin, utrzymujac
w stanie wrzenia. Po ostudzeniu i rozcieficzeniu
woda wytraca sie 0,6 g 1,8-naftalidu o tempera-
turze topnienia 155—156°C. Wydajnos¢ 1,8-nafta-
lidu w stosunku do chloroiminy wynosi 55,6%,
a w stosunku do oksymu acenaftenonu 11,99,.

Przyktad II. Reakcje prowadzi si¢ jak
w przykladzie I, przy czym z surowego produktu
ekstrahuje sie czysta N-chloro-l-acenaftenoimine
za pomoca eteru. Nastepnie do 1—2 g czystej
N-chloro-1-acenaftenoiminy dodaje sie 50 ml 509,
kwasu siarkowego i ogrzewa sie przez 2 godziny
pod chtodnica zwrotna w temperaturze 100°C.
Po zakonczeniu reakcji i oziebieniu roztworu,
wykrystalizowuje surowy 1,8-naftalid w ilo$ci

H; ( —— C=NOH
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0,6 g, co stanowi 55,69, wydajnoSci w stosunku
do N-chloro-1-acenaftenoiminy, a w stosunku do
oksymu acenaftenonu 11,99/.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrZymywania. 1,8-naftalidu z oksymu
acenaftenonu znamienny tym, ze stezZony roztwor
oksymu acenaftenonu W benzenie traktuje sie
w znany sposéb w temperaturze wrzenia ukladu,
zawiesing -pieciochlorku fosforu w benzenie, a po
zakonczeniu reakcji odparowuje sie rozpuszczalnik
i z produktu surowego ekstrahuje benzyng, eterem
lub innym rozpuszczalnikiem czysta N-chloro-1-
-acenaftenoiming, ktorag bezposrednio poddaje sie
hydrolizie w §rodowisku silnie kwasnym lub alka-
licznym w temperaturze podwyzszonej.
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