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Sposéb wyiwarzania o-acetylo-7-butyrolaktonu

Patent trwa od dnia 23 stycznia 1958 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwa-
rzania a-acetylo- y-butyrolaktonu z surowej
soli sodowej estru acetylooctowego.

a-acetylo-y-butyrolakton jest waznym po6i-
produktem do syntezy skladnika tiazolowego
witaminy B;. Otrzymuje sie¢ go przez dzialanie
tlenku etylenu na s6l sodowa estru acetyloocto-
wego, wytwarzang w reakeji sodu metalicznego,
lub etoksylanu sodowego z estrem acetylooctowym
(Comt. rend. acad. So. (U.S.R.R. 1, 312-314(1934).

Produkt reakecji po zakwaszeniu ekstrahuje
sie rozpuszczalnikiem organicznym i oczyszcza
za pomocy destylacji.

Pewne modyfikacje powyzszej metody poda-
ne sg w amerykanskim opisie patentowym
nr 2.443.827 (wedlug ktérego reakcje tlenku

*) Wlaéciciel patentu o$wiadezyl, iZe wsapol-
twércami wynalazku sg doc. mgr inz. Jerzy

Smolenski, mgr inz Bohdan Szezycifiski i mgr.

int. Ryszard Pakula.

etylenu z estrem acetylooctowym przeprowadza
sie w alkoholowowodnym roztworze NaOH)
oraz w japonskim opisie patentowym nr 134.284
stosujagcym chlorohydryne etylenowq zamiast
tlenku etylenu. ’

Metody powyzsze wymagayjg uzycia estru acety-
looctowego. Ester ten wytwarza sie z octanu
etylu i sodu metalicznego, ewentualnie alkoho-
lanu sodowego, przy czym powstaje poSrednio
surowa s6l sodowa estru acetylooctowego, z kto-
rej po oddestylowaniu nadmiaru octanu etylu,
zakwaszeniu i destylacji otrzymuje sie acety-
looctan etylu. Produkt ten przeprowadza sie
ponownie w sél sodowsg i w tej postaci kon-
densuje z tlenkiem etylenu na a-acetylo-y-bu-_
tyrolakton.

Jest oczywistym, ze bezposrednie zastoso-
wanie do kondensacji z tlenkiem etylenu su-
rowej soli sodowej estru acetylooctowego, otrzy-
mywanej wprost z octanu etylowego, skrécitoby




cykl - produkcyjny otrzymywania a-acetylo-
y-butyrolaktonu oraz podniosto wybitnie eko-
nomie  jego wytwarzania.

" Przeprowadzono szereg . préb kondensacji
tlenku etylenu z surowym produktem reakcji
sodu metalicznego z octanem etylu w roztwo-
rze alkoholowym, jednakze wyniki kondensacji
‘zawsze byly ujemne ze wzgledu na zlg jakosé
i niskg wydajno$é otrzymywane-go a-acetylo-
v-butyrolaktonu.

. ' Produkty uboczne reakeji
pcre'parat w takim stopniu, Ze nawet kilkakrot-
‘ne ﬁra.kc]onowane 'destylacje nie prowadza do
' oczyszczania.

Przyczyna ziego wyniku POWYyzszej kondensa-
cji jest obecnoéé resztek octafiu etylu w suro-
wej soli sodowej estru acetylooctowego, ktéry
‘na drodze zwyklej destylacji nie daje sie cat-
kowicie z produktu usungé, gdyz wymaga to

stosowania zbyt wysokich temperatur, powodu-

jacych rozklad substancji.-

Inng przyczyna jest obecno§é w surowej soli
. estru acetylooctowego nieprzereagowanego al-
koholu sodowego oraz wzrastajagca z tempe-
raturg zdolno$é butyrolaktonu do ekstrahowa-
nia za.nieczyszczen z maclerzystego $rodowi-
ska.

Przedmiotem wynalazlcu jest sposéb wytwa-
rzania a-acetylo-y-butyrolaktonu 2z ‘surowej
soli sodowej ‘estru acetylooctowego, zapewnia-
jacy otrzymywanie produktu o bardzo wyso-
kim stopniu chemicznej czystoéci . (okolo
99%-wego). W tym celu do oczyszczenia suro-
wej soli estru acetylooctowego od octanu etylu
wedlug wynalazku stosuje sig¢ destylacje azeo-
tropowa pod zmniejszonym ci§nieniem lub
w strumieniu oboje¢tnego gazu lub par, np. al-
koholu etylowego,
80°C. Nadmiar alkoholanu sodowego, obecnego
w surowej soli sodowej estru acetylooctowego
przed uzyciem jej do kondensacji z tlenkiem
etylenu, zobojetnia sie kwasami, estrem ace-
tylooctowym lub ich mieszaning. Czysty a-ace-
tylo-y-butyrolakton ofrzymuje sie z surowej
mieszaniny produktéw reakcji kondensacji
przez ekstrakceje rompuszczalmkwm w tempera-
turze ponizej 25°C.

. Przyklad I 828 g (9,4 mola) octanu et'ylu

ogrzewa si¢ pod chlodnicg zwrotng z 92. g
(4 mole) sodu metalicznego.

Po' rozpuszczeniu sie¢ sodu nieprzereagowany
octan etylu oddestylowuje si¢ pod zmniejszo-
nym ci$nieniem wraz ze stopniowo doprowa-
dzanym etanolem (okoto 2200 ml). Do otrzyma-
nego roztworu surowej soli sodowej acetylo-

zanieczyszczajg -

w temperaturach ponizej

octanu etylowego w etanolu dodaje sie 40 g
kwasu octowego bezwodnego, a nastepnie
w temperaturze ponizej 5°C wprowadza sie

200 ml tlenku etylenu rozpuszezonego w 200 ml
etanolu. Temperature reakcji stopniowo pod-

nosi si¢ do 45°C i utrzymuje w ciggu 6—8 go-
dzin, az do zaniku tlenku etylenu w mieszaninie
reagujacej. Pmdulkty reakcji zobojetnia " sie

200 ml kwasu octowego lodowatego, oddestylo-

wuje etanol pod zmniejszonym ci$énieniem, do
pozostatosci dodaje si¢ 960 ml wody i eks-
strahuje benzenem a-acetylo-y-butyrolakton
w temperaturze ponizej 25°C.

Z ekstraktu benzenowego odpedza sie roz-
puszczalnik, a pozostalo§é poddaje frakcjono- .
wanej destylacji pod zmniejszonym ciénieniem.
W  przedgonie odbiera sie nieprzereagowany
acetylooctan etylu, po czym w temperaturze
132—136°C (18 mmHg) destyluje sie a-acetylo-
y-butyrolakton jako frakcja gléwna. Po po-
nownej destylacji tej- frakcji
184 g (36% teomii w stosunku do uzytego so-
20
20—

otrzymuje sie

du a- acetylo y-butyrolaktonu od 1,183

20
Dn
Przyktad II. Po ofrzymaniu surowej soli

scdowej acetylooctanu etylowego, z reakcji

= 1,460

‘octanu etylu z odem metalicznym, zgodnie

z przyklédem I, zakwasza sie produkt reakcji
20 g acetylooctanu etylu otrzymanego z przed-
gonéw (patrz przykiad I) oraz 30 g kwasu
octowego. Po przeprowadzeniu dalszych opera-
cji jak w przykladzie I otrzymuje sie 194,5 g
(38% teorii) a-acetylo-y-butyfolaktmu o wia-
éciwoéciach podanych powyzej w przykla-
dzie I.

_ Zastrzezénia patentowe

1.. Sposéb wytwarzania a-a;cetylo-y-bu’cyrodak-'
tonu przez kondensacje z tlenkiem etylenu .
surowej soli sodowej estru acetylooctowego,
otrzymanej przez dzialanie sodu metalicz-
nego lub alkoholanu sodowego na octan
etylu, znamienny tym, ze do reakcji kondenf



sacji z tlenkiem etylenu stosuje sie sé6l so-
dowg estru acetylooctowego oczyszczong
przez oddestylowanie z niej octanu etylu
metoda azeotropowsa pod zmniejszonym ci-
$nieniem lub w strumieniu gazu lub ‘par
w temperaturach ponizej 80° oraz przez
zobojetnienie kwasami lub estrem acetylo-
octowym nieprzereagowanego alkoholanu so-
dowego.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym,

ze z produktu kondensacji po zakwaszeniu
go ekstrahuje sie a-acetylo-y-butyrolakton
w temperaturze ponizej 25°C.
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Zws.tepca': mgr inz. Witold Hennel
rzecznik patentowy
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