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СИНТЕЗ а-БУТИЛ-т-МЕТИЛ-т-АЦЕТИЛБУТИРОЛАКТОНА

М. Г. ЗАЛИНЯН, Ш. А. КАЗАРЯН, В. С. АРУТЮНЯН,
О. А. САРКИСЯН и М. Т. ДАНГЯН

При окислении алкил-ч-хлоркротилуксусных кислот перекисью 
водорода в среде муравьиной кислоты были получены а-алкил-т-аце- 
тилбутиролактоны [1]. С целью получения новых производных аце­
тилбутиролактонов изучена реакция окисления бутил(Р-метил-7-хлор- 
кротил)уксусной кислоты перекисью водорода.

Исходная 'бутил(Р-метил֊т-хлоркротил)уксусная кислота синтези­
ровалась конденсацией бутилмалонового эфира с 1,3-дихлор-2-метил- 
бутеном-2 и последующим гидролизом и декарбоксилированием полу­
ченного диэтилового эфира бутил(Р-метил-т֊хлоркротил)малоновой 
кислоты. В результате окисления бутил(Р-метил-7֊хлоркротил)уксус- 
ной кислоты 30—35%-ной перекисью водорода в среде муравьиной 
кислоты получается а-бутил-т-метил-т-ацетилбутиролактон по следую­
щей схеме:
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Экспериментальная часть

Диэтиловый эфир бутил(^-метил-^-хлоркротил)малоновой 
кислоты (I). К натриевому производному бутилмалонового эфира, 
полученному из 0,1 моля диэтилового эфира бутилмалоновой кислоты, 
0,1 г-ат натрия в 40 мл абсолютного этилового спирта, прикапывают 
0,1 моля 1,3-дихлор-2-метилбутена-2. Реакционную смесь при пере­
мешивании нагревают на водяной бане до нейтральной реакции (по 
лакмусу), после чего отгоняют спирт, образовавшуюся соль раство-
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ряют в подкисленной (НО) воде, экстрагируют эфиром и высушивают 
безводным хлористым кальцием. После удаления эфира остаток пе­
регоняют в вакууме. Выход диэтилового эфира бутил(р-метил--;-хлор- 
кротил)малоновой кислоты 59%; т. кип. 140—14372 п£' 1,4608;

1,0475; найдено М₽о 83,40, вычислено 83,79. Найдено %: С1 10,96. 
СМН։1О4С1. Вычислено %: С1 11,14.

Бутил(Ъ-метил--\-хлоркротил)уксусная кислота (II). В колбе, 
соединенной с обратным холодильником, помещают 0,2 моля диэти­
лового эфира бутил(р-метил-7֊хлоркротил)малоновой кислоты и 0,6 мо­
ля едкого натра в 3 мл воды. Смесь нагревают на водяной бане 
6—8 часов. После обычной обработки и декарбоксилирования (во­
доструйный насос) вещество перегоняют в вакууме. Выход бутил- 
(Р-метил-у-хлоркротил) уксусной кислоты 77,5%; т. кип. 142—1457 
2 мм\ 1,4682; с^° 1,0363; найдено МКц 58,63, вычислено 58,93. 
Найдено %: С1 16,41. СЦН„О2С1. Вычислено %: С1 16,24.

ч-Бутил - ч-метил-ч - ацетилбутиролактон (III). Перемеши­
ваемую смесь 0,036 моля бутил(?-метил-т֊хлоркротил)уксусной кис­
лоты и 30 мл 85%-ной муравьиной кислоты нагревают до 40—45°, из 
капельной воронки прикапывают 3,7 мл (0,043 моля) 35%-ной перекиси 
водорода в 10 мл муравьиной кислоты и нагревают на водяной бане 
16 часов при 50—55°. Под уменьшенным давлением (водоструйный 
насос) отгоняют муравьиную кислоту, а остаток перегоняют в вакууме. 
Получен а-бутил--[-метил-7֊ацетилбутиролактон с выходом 60%. Т. кип. 
120—12172 п§> 1,4560; 1,030; найдено МИо 52,25, вычислено
52,46. Найдено %: С 66,38, Н 9,52. С։1НМЬ։. Вычислено %: С 66,60. 
Н 9,30. Семикарбазон плавится при 168—169° (вода—спирт). Най­
дено %: И 16,89. С13НаО։Ы։. Вычислено 7о: 16,47.
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