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Ранее нами был описан удобный способ получения 2-аиетнл-4-ал- 
коксиметил-4-бутанолидов конденсацией ацетоуксусного эфира с гли- 
пилиловыми эфирами [1, 2]. Полученные лактоны применялись в син
тезе различных новых .многофункциональных производных 4-бутаноли- 
дов, представляющих определенный биологический интерес [3—5]. В 
продолжение этих исследований и с целью поиска удобных синтонов в 
настоящем сообщении приводятся результаты работ по синтезу 2-карб- 
этокси-4-алкокси-метилбутанолидов (I). Известен способ получения ука
занных лактонов I конденсацией эквимолярных количеств глинндилр- 
вых эфиров с малоновым эфиром в присутствии этилата натрия в среде 
абсолютного этанола [6—13].
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В ранних работах [9—13] указанная конденсация носила больше 
всего поисковый характер. Максимальный выход указанных лактоно.з 
I составляет 52,1%. Несмотря на перспективность этих лактонов неко
торые авторы, не выделяя, их превращали в4-алкокси.метилбутанолиды 
[6].
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Недостатками известных способов являются низкий выход, приме
нение большого количества абсолютного этанола, потери эпоксидов и 
большое количество кубового остатка (50%).

С целью устранения указанных недостатков и повышения выхода 
лактонов 1 нами подробно изучена указанная конденсация. В результа
те разработаны оптимальные условия реакции и предложен усовершен 
ствованпый способ синтеза, заключающийся в том, что реакцию про
водят с эквимолярными количествами реагентов в среде абсолютно;՛) 
бензола в присутствии небольшого количества сухого диметплформами- 
да. При этом выходы лактонов I повышаются до 70—80%. Показано, 
что при применении межфазных катализаторов гидролиз лактонов I 
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можно успешно осуществитв также ра бавлзнными растворами те 
лочей за короткий ср:к. Наи учшие ге.'ультты получаются при приме
нении з качестве катализатора ката՛::.на АБ.

Экспериментальная часть

ИК спектры сняты на приборе <1 R-20» з вазелиновом масле. ГЖХ 
анализ проведен на приборе марки <֊ 1ХМ-< - . размеры колонок 3X2000 
мм с использованием в качестве жидкой фазы 5%-го силикона Е-301 
на хроматоне ХААУ. Газ-нстсль гели:', .корссть 50 мл; мин, темпера
тура колонок 120—150’. ТСХ осуществлена на пластинке «БПиГо! 
1ЛУ֊254» в системе этанол: бензол: гексан—3:3:10. Глннидаловые эфи
ры получены по [3].

2-Карбэтокси-^'֊слкокс1.:: :ти.:'у:с.’.иды. В сухую четырехгорлую 
колбу, снабженную мехакичесЕС՛! с о дс:"., с-.'р; холодильником с 
хлоркальцисвой трубкой, термо метром и капельной сороикей. помеща
ют 32 г (0,2 моля) малонового эфира, 100 мл абс. бензола, 10 мл су
хого диметилформампда и к 'оль::։:՝ : кусочками добавляют 4.6 г (0.2 
моля) металлического натрия Г-с.՜ ՝ .с:՛ осетин гатрия смесь охла
ждают до 25’ и медлен’?՝ г;՝՜:՛ ՝с ՝ют 0.2 ՝оя соответствующего 
глицидилового эфира, поддерживая температуру в интервале 40—15°. 
После завершения тепл г. г ՛ X ! тжа։от перемешивание г 
течение 3 ч при 70—75°. Смесь охлаждают и подкисляют 15% 
серной кислотой до pH 1—2. Бензол:.: :.:!՛: :сй отделяют, водный экст
рагируют бензолом. Экстракты промывают водой до нейтральной 
реакции и сушат безводным сульфа ом магния. После удаления раст
ворителя остаток подвергают циклизации, нагревая 30—10 мин в 
вакууме водоструйного насоса. Полученный лаг.тон перегоняют (табл.). 
ПК. спектры, V, с.ч՜1: 1760 (С = О лактон), 1110, 1180, 1240 (С—О—С), 
1730 (С—О сл. эф.).

2-Карбэтокси-4 алкокенметйл- и 4-алкоксимег лбутанолиды
Таблица
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Сг 'а < С ОС2"5 70 Р.8/1 1-4 60 1.1177 55,6 7.51 55,55 7.47 0,41 8
с,н7 С ОС21֊'5 ГВ 113-115/1 1.4 56 1,1(56 57,49 7.93 57,38 7,90 0,45
С4Н„ соос:н3 70 120/1 1.4470 !,0782 59,08 8,27 59.1.0 8.27 0.48
Сд! 1п СООС..Н3 С9 140/2 1.4; 0 1,0661 сод с 8,62 (0,43 8.60 0,53
С:Н, И 76 74/1 1 4’50 1,0703 58.45 8.40 58.33 8,33 — 6.8
Сз 1 II 80 79-7 0/2 4'1. 1 .С37о 60.<7 8,88 ( 8,86 — 6
с,н0 11 85 112-1 ь»/з 1,4465 1 0197 03,00 9.45 6'2.79 9.30 — 6
са :„ 1-1 8Э 92-94/2 1 .4 СО 1,(017 63,65 9, СО 63.49 9,68 — 6
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4-Алкок.сил:етилбутано.1ч'.‘ . К смеси 0,1 моля 2-карбэтокси-4-ал- 
коксиметилбутанолида и ! мл '/՝• j кетамина АБ при комнатной тем
пературе добавляют 0,22 моля 10—15% раствора гидроксида на
трия. Смесь яа.'рсгают в течение 1 ч при G0—65°. Полученный го
могенный раствор охлаждают. подкисляют соляной кислотой до pH 
1—2, экстрагируют эфиром, гр смыв а ют ь- до.՜, к суша г над безводным 
сульфатом магния. После удаления растворителя остаток декарбокси
лируют, нагревая в вакууме водоструйного насоса. Полученный лактон 
перегоняют (табл.) ИК спектры, г, с.«՜1 1760 (С=О лактон), 1140, 
1180, 1230, 1240 (С—О—С).
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Научные пест ? г й п>Сл язляютсл частью гранта международного 
научного фонда A3 RYDOOO.
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Производные антраниловой кислоты нашли широкое применение во 
всех отраслях народного хозяйства, в медицине и технике. Из произ
водных антраниловой кислоты широкое применение имеет Ы-фенилан-
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