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Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwa¬
rzania a-acetylo- y-butyrolaktonu z surowej
soli sodowej estru acetylooctowego.

a-acetylo-Y-butyrolakton jest ważnym pół¬
produktem do syntezy składnika tiazolowego
witaminy Bi. Otrzymuje się go przez działanie
tlenku etylenu na sól sodową estru acetyloocto¬
wego, wytwarzaną w reakcji sodu metalicznego,
lub etoksylanu sodowego z estrem acetylooctowym
(Comt. rend. acad. So. (U.S.R.R. 1, 312-314(1934).

Produkt reakcji po zakwaszeniu ekstrahuje
się rozpuszczalnikiem organicznym i oczyszcza
za pomocą destylacji.

Pewne modyfikacje powyższej metod/ poda¬
ne są w amerykańskim opisie patentowym
nr 2.443.827 (według którego reakcję tlenku

*). Właściciel patentu oświadczył, że współ¬
twórcami wynalazku są doc. mgr inż. Jerzy
Smoleński, mgr inż. Bohdan Szczyciński i mgr
inż.' Ryszard Pakuła.

etylenu z estrem acetylooctowym przeprowadza
się w alkoholowowodnym roztworze NaOH)
oraz w japońskim opisie patentowym nr 134.284
stosującym chlorohydrynę etylenową zamiast
tlenku etylenu. ,

Metody powyższe wymagaiją użycia estru acety¬
looctowego. Ester ten wytwarza się z octami
etylu i sodu metalicznego, ewentualnie alkoho¬
lanu sodowego, przy czym powstaje pośrednio
surowa sól sodowa estru acetylooctowego, z któ¬
rej po oddestylowaniu nadmiaru octanu etylu,
zakwaszeniu i destylacji otrzymuje się acety-
loootan etylu. Produkt ten przeprowadza się
ponownie w sól sodową i w tej postaci kon-
densuje z tlenkiem etylenu na a-acetylo-Y-bu¬
tyrolakton.

Jest oczywistym, że bezpośrednie zastoso¬
wanie do kondensacji z tlenkiem etylenu su¬
rowej soli sodowej estru acetylooctowego, otrzy¬
mywanej wprost z octanu etylowego, skróciłoby



cykl produkcyjny otrzymywania ct-acetylo-
Y-butyrolaktonu oraz podniosło wybitnie eko¬
nomię jego wytwarzania.

Przeprowadzono szereg prób kondensacji
tlenku etylenu z surowymi produktem reakcji
sodu metalicznego z octanem etylu w roztwo¬
rze alkoholowym, jednakże wyniki kondensacji
zawsze były ujemne ze względu na złą jakość
i niską wydajność otrzymywanego a-acetylo-
Y-buityrolaktonu.

Produkty uboczne reakcji zanieczyszczają
preparat w takim stopniu, że nawet kilkakrot¬
ne frakcjonowane destylacje nie prowadzą do
oczyszczania.

Przyczyną złego wyniku powyższej kondensa¬
cji jest obecność resztek octanu etylu w suro¬
wej soli sodowej estru acetylooctowego, który
na drodze zwykłej destylacji nie daje się cał¬
kowicie z (produktu usunąć, gdyż wymaga to
stosowania zbyt wysokich temperatur, powodu¬
jących rozkład substancji.

Irmą przyczyną jest obecność w surowej soli
estru acetylooctowego nieprzereagowanego al¬
koholu sodowego oraz wzrastająca z tempe¬
raturą zdolność butyrolaktonu do ekstrahowa¬
nia zanieczyszczeń z macierzystego środowi¬
ska.

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwa¬
rzania a-acetylo-Y^butyrolafctonu z surowej
soli sodowej estru acetylooctowego, zapewnia¬
jący otrzymywanie produktu o bardzo wyso¬
kim stopniu chemicznej czystości (około
99V§-wego). W tym celu do oczyszczenia suro¬
wej soli estru acetylooctowego od octanu etylu
według wynalazku stosuje się destylację azeo-
tropową pod zmniejszonym ciśnieniem lub
w strumieniu obojętnego gazu lub par, np. al¬
koholu etylowego, w temperaturach poniżej
80°C. Nadmiar alkoholanu sodowego, obecnego
w surowej soli sodowej estru' acetylooctowego
przed użyciem jej do kondensacji z tlenkiem
etylenu, zobojętnia się kwasami, estrem aće-
tylooctowym lub ich mieszaniną. Czysty a-ace-
tylo-Y-butyrolakton otrzymuje się z surowej
mieszaniny produktów reakcji kondensacji
przez ekstrakcję rozpuszczalnikiem w tempera¬
turze poniżej 25°C.

Przykłaid I. 828 g (9,4 mola) octanu etylu
ogrzewa się pod chłodnicą zwrotną z 92 g
(4 mole) sodu metalicznego.

Po rozpuszczeniu się sodu nieprzereagowany
octan etylu oddestylowuje się pod zmniejszo¬
nym ciśnieniem wraz ze stopniowo doprowa¬
dzanym etanolem (około 2200 ml). Do otrzyma¬
nego roztworu surowej soli sodowej acetylo-

octanu etylowego w etanolu dodaje się 40 g
kwasu octowego bezwodnego, a następnie
w temperaturze poniżej 5°C wprowadza się
200 ml tlenku etylenu rozpuszczonego w 200 ml
etanolu. Temperaturę reakcji stopniowo pod¬
nosi się do 45°C i utrzymuje w ciągu 6—8 go¬
dzin, aż do zaniku tlenku etylenu w mieszaninie
reagującej. Produkty reakcji zobojętnia się
200 ml kwasu octowego lodowatego, oddestylo¬
wuje etanol pod zmniejszonym ciśnieniem, do
pozostałości dodaje się 960 ml wody i eks-
strahuje benzenem a-acetylo-Y-butyrolakton
w temperaturze poniżej 25°C.

Z ekstraktu benzenowego odpędza się roz¬
puszczalnik, a pozostałość poddaje frakcjono¬
wanej destylacji pod zmniejszonym ciśnieniem.
W przedgonie odbiera się nieprzereagowany
acetylooctan etylu, po czym w temperaturze
132—136°C (18 mmHg) destyluje się o-acetylo-
Y-butyrolakton jako frakcja główna. Po po¬
nownej destylacji tej* frakcji otrzymuje się
184 g (36°/o teorii w stosunku do użytego so-
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Przykład II. Po otrzymaniu surowej soli
sodowej acetyloootanu etylowego, z reakcji
octanu etylu z sodem metalicznym, zgodnie
z przykładem I, zakwasza się produkt reakcji
20 g acetylooctanu etylu otrzymanego z przed¬
gonów (patrz przykład I) oraz 30 g kwasu
octowego. Po przeprowadzeniu dalszych opera¬
cji jak w przykładzie I otrzymuje się 194,5 g
(38°/o teorii) a-acetyló-Y-butyrolaktonu o wła¬
ściwościach podanych powyżej w przykła¬
dzie I.

Zastrzeżenia patento-we

1. Sposób wytwarzania a-acetylo-Y-butyrolak¬
tonu przez kondensację z tlenkiem etylenu
surowej soli sodowej estru acetylooctowego,
otrzymanej przez działanie sodu metalicz¬
nego lub alkoholanu sodowego na octan
etylu, znamienny tym, że do reakcji konden-



sacji z tlenkiem etylenu stosuje się sól so¬
dową estru acetylooctowego oczyszczoną
przez oddestylowanie z niej octanu etylu
metodą azeotropową pod zmniejszonym ci¬
śnieniem lub w strumieniu gazu lub #par
w temperaturach poniżej 80° oraz przez
zobojętnienie kwasami lub estrem acetylo-
octowym nieprzereagowanego alkoholanu so¬
dowego.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym,
że z produktu kondensacji po zakwaszeniu
go ekstrahuje się a-acetylo-Y-butyrolakton
w temperaturze poniżej 25°C.
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