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Предложен простой экстракционно - фотометрический метод определения витамина К3 (2-метил- 
1,4-нафтохинон) и 2-метилнафталина. Метод основан на разбавлении уксуснокислых растворов 
водой с последующей экстракцией хлороформом. Установлено, что оптическую плотность 
хлороформенного раствора 2-метилнафтохинона лучше снимать при 336 нм, а 2-метилнафталина 
при 321 нм. Градуировочный график для 2-метилнафтохинона линеен при 1 104-  1.2 103Мдпя 
2-метилнафталина при 3 10 4 -  4 10'3 М.
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В итам и н  К 3 (2 -метил-1 ,4-нафтохинон или ме- 
надион) относится к  жирорастворимым витами
нам группы К. Витамин играет важную роль при 
свертывании крови. Его водорастворимая форма 
- викасол (2-метил-1,4-диоксо-1,2,3.4-тетрагид- 
po-2 -нафталинсульфонат натрия) находит широ
кое применение в животноводстве (90 %) и меди
цине (10%) [ 1 ]. Кроме того, витамин проявляет от
носительно высокую активность против различ
ных опухолевых клеток[2 ].

О писанны е в литературе методы количе
ственного определения витамина относятся пре
имущественно к  таким объектам как плазма кро
ви или фармацевтические препараты. Однако все 
эти методы достаточно трудоемки, требуют доро
гого приборного оформления и рассчитаны на 
очень малые количества вещества. Характеристи
ки  некоторых методов представлены в табл. 1 .

С другой стороны, благодаря тому, что произ
водство витамина К 3 осуществляется в промыш
ленных масштабах окислением 2 -метилнафта
лина до 2 -м етил-1 ,4-нафтохинона оксидом хро
ма (VI) и ведутся исследования по разработке но
вых технологий его получения [10,11,12,13,14], 
то до сих пор существует необходимость в неслож
ной и недорогой методике количественного оп-



ределения 2-метилнафталина и витамина К 3 в те как наиболее распространенного растворите-
реакционной смеси. А именно в уксусной кисло- ля при синтезе 2-метилнафтохинона.

Таблица 1
Сравнительные характеристики разных методик определения 2-метилнафтохинона

Метод анализа Объект исследования Диапазон линейности 
градуировочного графика

Литература

Высокоэффективная жидкостная 
хроматография

Плазма крови 0.01-10.00 мг/л [2]

Высокоэффективная жидкостная 
хроматография

Плазма крови Предел обнаружения 0.4 нг [3]

Высокоэффективная жидкостная 
хроматография с предварительным 
концентрированием

Плазма крови 0.1-100 мкг/л [4]

Фотохимическая реакция Фармацевтические препараты 10'7- 5Ю"4 моль/л [5]
Спектрофотометрический с 
ß-циклодекстрином

Фармацевтические препараты 0.1-2.0 мг/л 16]

Спектрофотометрический с 
восстановлением в твердофазном 
цинковбм реакторе

Фармацевтические препараты 0.1-18 мг/л [7]

Спектрофотометрический 
с восстановлением на SnCI2

Фармацевтические препараты 2.00-180 мкг/л [8]

Потенциометрический Плазма крови 10-5 — 10 1 моль/л [9]

В данной работе описан метод спектрофото
метрического определения витамина К 3 и 2-ме- 
тилнафталина из растворов уксусной кислота с 
предварительной экстракцией хлороформом

ЭКПЕРИМЕНТАЛЬНЯ ЧАСТЬ
Аппаратура, растворы и реагенты. Раство

ры 2-метилнафталина и 2-метил-1,4-нафтохино- 
на готовили из фармокопейных препаратов. У к
сусная кислота и хлороформ имели квалиф ика
цию х.ч. Спектры поглощения снимали на спект
рофотометре «Shimadzu UV-2401 -PC» оборудован
ном кварцевыми кюветами с толщиной слоя 1 см. 
Исходный хлороформенный 0,0055 М раствор 2- 
метилнафталина и 0,0024 М раствор 2-метил
нафтохинона, для построения калибровочных 
графиков, получали растворением соответствую
щего количества вещества в хлороформе. Рабочие 
растворы готовили разбавлением этих растворов.

Исходный уксуснокислый 0.3 М раствор 2-ме
тилнафталина и 0.15 М раствор 2-метилнафто
хинона получали растворением соответствующе
го количеств веществ в ледяной уксусной кисло
те. Рабочие растворы готовили разбавлением 
этих растворов.

Методика работы. Для построения калибро
вочного графика брали разные аликвоты исход

ного хлороформенного раствора 2 -метилнафта
лина или 2 -метилнафтохинона, помещали в мер
ные колбы на 25 мл и доводили до метки хлоро
формом. Затем измеряли оптическую плотность.

Исследуемый уксуснокислый раствор помеща
ли в делительную воронку, добавляли избыток 
воды и экстрагировали хлороформом три раза по 
15 мл в течении 3 минут. Объем экстракта дово
дили до 50 мл. Светопоглощение экстракта и з 
меряли относительно хлороформа.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Сравнение спектров. Для разработки мето

дики определения концентраций 2 -метилнафта
лина и 2 -метилнафтохинона в уксусной кислоте, 
на спектрофотометре были сняты молекулярные 
спектры хлороформенных растворов этих соеди
нений. Они представлены на рис. 1 и 2. К а к сле
дует из спектров, для витамина К 3 характерен 
максимум поглощения при длине волны 336 нм. 
Этот максимум поглощения удобен тем,* что име
ет рабочий диапазон поглощения (от 0 до 4 А) при 
относительно удобных концентрациях, т. е. от 1 0 4 

до 1.5 10 3 М. Область поглощения лежащая левее 
300 нм не удобна тем, что имеет слишком боль
шой молярный коэффициент поглощения и пе
рекрывается со спектром 2 -метилнафталина.
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Рис.1. Спектр хлороформенного раствора 

2-метилнафтохинона. С(К3)=4.5-1(И М

нм
Рис.2. Спектр хлороформенного раствора 

2-метил нафталина. С=5-10‘3М

Спектр 2-метилнафталина имеет несколько 
другой вид (за исключением области левее 300 
нм), обусловленный наличием пика  поглощения 
при 321 нм, хотя й несколько вытянутой формы, 
но вполне пригодного для количественного опре
деления нафталина. П ик имеет оптическую плот
ность от 0 до 2 А при концентрации вещества от 
3 10 4 до 4 10 3 М.

При сравнении спектров видно, что максимум 
поглощения при 336 нм не перекрывается пиком, 
относящимся к  2  - метил наф талину при 321 нм. 
Следовательно, количественному определению 
витамина К 3 не будет мешать 2-метилнафталин. 
В свою очередь, картина для 2-метилнафталина 
совершенно противоположная. Максимум погло
щения при 321 нм полностью перекрывается п и 
ком при 336 нм. что затрудняет количественное 
определение 2 -метилнафталина, если в исследу
емом экстракте присутствует витамин К 3 рис.З.

нм
Рис.З. Наложенные спектры хлороформенных растворов 

2-метилнафталина и 2-метилнафтохинона

Однако, если вначале определить концентра
цию 2-метилнафтохинона по пику при 336 нм, а 
затем, зная оптическую плотность 2 -метилнаф
тохинона при 321 нм вычесть ее из суммарной 
оптической плотности смеси 2 -метилнафталина 
и витамина К 3 при длине волны 321 нм. то мож
но количественно определить содержание 2 -ме
тилнафталина. Спектр хлороформенного раство
ра содержащего одновременно 2 -метилнафталин 
и 2-метил-1,4-нафтохинон представлен на рис.4.

Рис.4. Спектр хлороформенного раствора 
2-мѳтилнафталина и 2-метилнафтохинона

Калибровочные графики. Изучение зависи
мости поглощения оптической плотности хлоро
форменного раствора от концентрации хинона и 
метилнафталина, показало, что для 2 -метилнаф
талина при длине волны 321 нм линейность ка 
либровочного графика сохраняется в интервале 
концентраций 3 10 4 -  4 10 3 М. Уравнение графи
ка: у=0.022+447 X , где х -  концентрация опреде
ляемого вещества в моль/л, у - оптическая плот
ность. Квадрат коэффициента корреляции равен



0.995. Для 2-метилнафтохинона при длине вол
ны 336 нм линейность графика сохраняется в 
интервале 1-10*4- 1.2 10 3 М. Уравнение графика: 
у=0.0307+2847-х. При 321 нм уравнение графи
ка: у=0.1533+2219 X. Квадрат коэффициента кор
реляции равен 0.993 и 0.996 соответственно. На 
основании уравнений калибровочных графиков 
можно вывести формулы, по которым можно оп
ределить концентрации 2-метилнафталина и К 3 

при их совместном присутствии:

С(К3)=(А(336) - 0 ,03)/2848 
С(МН)=А(321)/447 - А(336)/574

Кратность разбавления водой. Было изуче
но влияние степени разбавления уксуснокисло
го раствора нафталина и хинона водой на про
цесс экстракцией хлороформом. Для этого бра
лись аликвоты определяемых растворов, разбав
лялись разными количествами воды и экстраги
ровались хлороформом. Результаты представле
ны в табл.2 .

Таблица 2
Влияние соотношения объемов Н20 и СН3СООН на 

экстракцию 2-метилнафталина и витамина К3 
из уксусной кислоты

V(CH3COOH): Ѵ(Н20) С(МН) м С(К3)М
введено — 0,0090 0,0045

найдено
1:1 0,0086 0,0041
1:2 0,0085 0,0043
1:3 0,0089 0,0045

Как следует из подученных данных, наилуч
шая экстракция наблюдается при трехкратном 
разбавлении уксусной кислоты водой. Поэтому в 
дальнейшем использовалось именно это соотно
шение.

Совместное определение м етилнафталина
н витамина Кэ. При анализе молекулярных спек
тров 2-метилнафталина и К 3 видно, что м акси
мум поглощения при 336 нм характерный для К 3 

полностью перекрывает максимум поглощения 
при 321 нм для 2-метилнафталина. Это может 
привести к  тому, что при какой-то концентрации 
К 3 ошибка определения количества нафталина 
станет недопустимо большой, и ка к  следствие,
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сделает невозможным его количественное опре
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Для оценки границ применимости методики, 
было исследовано влияние соотношения концен
траций МН и К 3 на точность определения каждого 
компонента. Результаты представлены в табл.З.

Таблица 3
Результаты определения 2-метилнафталина и 

2-метилнафтохинона по предложенной методике при 
разном соотношении их концентраций из раствора 

уксусной кислоты

№ С(метилнафталин), С(К3), С(метилнафталин)/
моль/л моль/л С(К3)

1 0,0028' 0,00009 31
(0,0026)" (0,00008) (31)

2 0,0028 0,00027 10
(0,0027) (0,00026) (10)

3 0,0028 0,00054 5,2
(0,0027) (0,00052) (5,2)

4 0,0022 0,00090 2,5
(0,0020) (0,00088) (2,3)

5 0,0011 0,00090 1,2
(0,0014) (0,00087) (1,6)

* - без скобок введено 
** - в скобках найдено

Из полученных данных следует, что ошибка 
определения концентрации 2 -метилнафталина 
начинает быстро расти при С(МН)<С(К3). Следо
вательно, ка к  только концентрация витамина К 3 

превысит концентрацию 2 -метилнафталина или 
сравняется с ней, точно определить количество 
последнего станет невозможно, но с другой сто
роны концентрацию  К 3 можно определить при 
любом количестве 2 -метилнафталина.

Представленный метод определения ко ли 
честв 2 -метилнафтохинона и 2 -метилнафтали
на удобен при разработке новых технологий окис
ления 2-метилнафталина до витамина К3, а так 
же может быть рекомендован как экспресс ана
лиз при промышленном производстве менадиона.
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Phonometric determination of 2-methyl-1,4-naphthoquinone (vitamin KJ and 2-methylnaphthalene 
in reaction mixture.

D.V.Erjomin, L. A. Petrov

The quality control subctanses, containing of 2-methyl- 1,4-naphthoquinone and 2-metylnaphthaltne 
is very important in the manufacture of vitamin K3. Metod of separate determination of 2-methyl-1,4- 
naphthoquinone and 2- metylnaphthalene was suggested.____________________________________


