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Opis wynalazku

Wynalazek dotyczy sposobu oczyszczania handlowego B-butyrolaktonu od zanieczyszczen po-
syntetycznych i wody, do czystosci pozwalajacej na prowadzenie polimeryzacji tego monomeru
w sposoéb pozwalajagcy na scistg kontrole parametrow molekularnych syntezowanych polimerdow.

B-Butyrolakton, ktory jest wewnetrznym estrem kwasu 3-hydroksymastowego, jest produkowany
gtébwnie metodami i) kondensaciji ketenu z grupg karbonylowg aldehydu octowego, gdzie produktami
ubocznymi moga by¢ produkty reakcji konkurujacych takich jak dimeryzacja ketenéw oraz wzajemna
kondensacja zwigzkéw karbonylowych (US Pat. 2,469,690 z 10 maja 1949); ii) asymetrycznego uwo-
dornienia komercyjnie dostepnych diketenéw w obecnosci stereoselektywnych katalizatoréow (T. Ohta,
T. Miyake, N. Seido, H. Kumobayashi, H. Takaya, J.Org. Chem. 1995, 60, 357-363); iii) katalizowanej
karbonylacji tlenku propylenu tlenkiem wegla (W. J. Kramer, E. B. Lobkovsky, G. W. Coates, Org. Lett.
2006, 8, 3709-3712; J.T. Lee, P.J. Thomas, H. Alper, J.0Org. Chem. 2001, 66, 5424-5426).

B-Butyrolakton jest silnym czynnikiem acylujgcym, jednak jako odczynnik stosowany w syntezie
chemicznej zyskat popularnos¢ gtéwnie w otrzymywaniu biomimetycznych poliestrow takich jak poli(3-
-hydroksymaslan) i jego kopolimery. Reakcje polimeryzacji, szczegdlnie procesy jonowe, wymagajg prze-
strzegania warunkow $cistej czystosci stosowanych reagentéw. Czystos¢ jest krytycznym parametrem,
kiedy proces jonowej polimeryzacji ma na celu synteze materialu o wysokiej masie czasteczkowej a para-
metry molekularne produktu majg by¢ kontrolowane stosunkiem ilosci uzytego monomeru i inicjatora. Jed-
nak B-butyrolakton dostepny w handlu nie spetnia wymagan stawianych monomerom poddawanym poli-
meryzacji jonowej. Obecne w nim, trudne do usuniecia, zanieczyszczenia pozwalajg na kontrolowang syn-
teze oligomeréw kwasu 3-hydroksymastowego o masach do kilku tysiecy. Ograniczenia w zastosowaniu
metody anionowej polimeryzacji do syntezy wysokoczasteczkowego poli(3-hydroksymaslanu) ttumaczone
byly reakcjami przeniesienia, w wyniku ktérych powstawaty kwas karboksylowy oraz aniony krotonianowe
(Journal of Polymer Science Part B; Polymer Physics, 30, (1), s.21, 2003). Kwas karboksylowy miat byé
odpowiedzialny za retardycje szybkosci polimeryzacji na skutek kompleksowania aktywnych centréw wzro-
stu, za$ powstate aniony krotonianowe, inicjujace polimeryzacje B-butyrolaktonu, miaty powodowa¢ obni-
zenie masy polimeru w stosunku do masy teoretycznej. Jednak juz od 1994 roku byly zgtaszane patenty
dotyczace mozliwosci otrzymywania poli(3-hydroksymaslanéw) o masach powyzej 100000 metodg anio-
nowej polimeryzacji z otwarciem pierscienia (US Pat. 5,281,691; US Pat. 5,625,029; US Pat. 5,552,515).
W(g tych patentéw kluczowym dla prawidtowego przebiegu procesu, bylo oczyszczenie B-butyrolaktonu od
wody (do zawartosci wody ponizej 250 ppm) oraz kwaséw karboksylowych (ponizej 0,5 mol.-%). Doku-
menty te podajg, iz taki monomer moze by¢ uzyskany poprzez destylacje tego monomeru znad wodorku
wapnia w warunkach obnizonego cisnienia, ktéra ma na celu dokfadne osuszenie monomeru przez reakcje
zawartej w nim wody z wodorkiem oraz usuniecie zanieczyszczet kwasowych przez utworzenie nielotnych
soli wapniowych. Jednocze$nie ukazata sie praca donoszaca o syntezie poli(3-hydroksymaslanu) o masie
powyzej 150000 otrzymanego na drodze anionowej polimeryzacji z otwarciem pierscienia 3-butyrolaktonu,
jednak reakcja przebiegata bardzo wolno zas otrzymana masa byfa nizsza od masy teoretycznej (Journal
of Polymer Science Part A; Polymer Chemistry, 40, (13), s.2184, 2002). Ostatnio z kolei ukazat sie patent,
ktory wykazuje, iz kontrola temperatury w trakcie jonowej polimeryzacji -butyrolaktonu jest parametrem
krytycznym przy otrzymywaniu polimeru o wysokich masach czasteczkowych (EP 1999 189; EP Appl.
PCT/IT2008/000646), ktérego uzasadnieniem jest niedawno opublikowana praca wskazujaca na mozli-
wos¢ degradacji poli(3-hydroksymaslanu), réwniez w warunkach syntezy (Biomacromolecules 8, (4);
s.1053; 2007). W wszystkich w/w pracach B-butyrolakton byt oczyszczany jedynie przez destylacje znad
wodorku wapnia. Ponadto patenty amerykanskie poruszajg problem czystosci 3-butyrolaktonu wskazujac,
iz zanieczyszczenia obecne w monomerze nie pozwalajg na synteze poli(3-hydroksymaslanu) z zachowa-
niem petnej kontroli parametréw molekularnych produktu.

W toku badan witasnych, nieoczekiwanie stwierdzono, ze B-butyrolakton o czystosci handlowej mo-
ze zawiera¢ zanieczyszczenia nieulegajace reakcji z powszechnie stosowanym wodorkiem wapnia i/lub
niemozliwe do usuniecia z B-butyrolaktonu na drodze destylacji. Juz widma 'H NMR monomeru o czystosci
handlowej (fig. 1) oraz oczyszczonego przez destylacje pod zmniejszonym cisnieniem znad wodorku wap-
nia (fig. 2) uwidaczniajg sygnaty zanieczyszczenn. Pomimo prowadzenia wielokrotnie procesu prostej desty-
lacji znad wodorku wapnia nie udawato sie usung¢ zanieczyszczenia. Nalezy réwniez nadmieni¢, ze czyn-
niki takie jak kwasy, aldehydy czy woda sg retarderami i/lub inhibitorami proceséw polimeryzacji anionowe;j
utrudniajacymi lub wrecz uniemozliwiajacymi catkowitg konwersje monomeru oraz dziatajg jako czynnik
przenoszacy reakcje wzrostu tancucha, co w konsekwencji prowadzi do poszerzenia rozrzutu mas
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czgsteczkowych syntezowanego materiatu i powoduje znaczne utrudnienia w kontroli procesu, niejedno-
krotnie uniemozliwiajac otrzymanie materiatu o zagdanych masach molowych.
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fig. 1 a) widmo 'H NMR B-butyrolaktonu o czystosci handlowej (+98%) w zakresie 0,8 - 2,8 ppm
z widocznymi sygnatami zanieczyszczen; b) widmo 'H NMR B-butyrolaktonu w zakresie 0,85 - 1,10 ppm
obrazujgce przynajmniej 2 rodzaje zanieczyszczen.
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fig. 2 a) widmo 'H NMR B-butyrolaktonu po prostej destylacji pod zmniejszonym cignieniem
znad wodorku wapnia w zakresie 0,8 - 2,8 ppm z widocznymi sygnatami zanieczyszczen; b) widmo
'H NMR B-butyrolaktonu w zakresie 0,85 - 1,10 ppm obrazujace nieusuniete zanieczyszczenie.

Nieoczekiwanie stwierdzono, iz korzystne jest poddanie monomeru o czystosci handlowej ob-
rébce sposobem wedtug wynalazku, a monomer oczyszczony wedtug takiej procedury nie zawiera
$ladow zanieczyszczen obserwowanych przy pomocy techniki ‘H NMR.

Sposéb oczyszczania B-butyrolaktonu, zwtaszcza do syntezy poli(3-hydroksymaslanu) i jego
kopolimerow, wedtug wynalazku polega na tym, ze oczyszczany butyrolakton poddaje sie dziataniu
czynnika utleniajgcego, korzystnie nadmanganianu potasu, dwuchromianu potasu, nadtlenku wodoru
lub ozonu, a nastepnie destyluje sie go pod obnizonym ci$nieniem znad reaktywnego czynnika usu-
wajgcego wode i zanieczyszczenia kwasowe.

Utleniacz reaguje w pierwszej kolejnosci z zanieczyszczeniami zas jego nadmiar ulega redukcji
w fagodny sposob do produktow, ktére nie zanieczyszczajg otrzymywanego destylatu natomiast pozo-
stata Sladowa ilo$¢ wody zostaje usunieta weglikiem wapnia (powszechnie dostepny oraz tani) lub
wodorkiem wapnia.

Monomer oczyszczony sposobem wedtug wynalazku, poddany polimeryzacji anionowej
z otwarciem pierscienia, polimeryzuje znacznie szybciej, zas otrzymany materiat charakteryzuje sie
znacznie mniejsza polidyspersyjnoscig oraz masy sa bliskie lub réwne teoretycznie wyliczonym.

W sposobie wedtug wynalazku proces oczyszczania korzystnie prowadzi sie jako konseku-
tywne etapy:

i) selektywne utlenianie zanieczyszczen i wydzielenie B-butyrolaktonu wolnego od zanieczysz-
czen organicznych przez destylacje pod obnizonym cisnieniem;

i) suszenie nad czynnikiem osuszajgcym takim jak weglik wapnia czy wodorek wapnia i wydzielenie
czystego monomeru przez destylacje pod obnizonym cisnieniem bezposrednio znad czynnika suszacego.
Otrzymany destylat charakteryzuje sie jedynie sladowym zanieczyszczeniem woda (do 10 ppm).

Innym, korzystnym wariantem oczyszczania jest utlenienie zanieczyszczen selektywnym utle-
niaczem, a nastepnie destylacja prosta pod obnizonym cisnieniem powstatego roztworu; w aparatu-
rze, gdzie pary destylatu przechodzg przez kolumne destylacyjng wypetniong ztozem czynnika susza-
cego. Ztoze czynnika suszacego moze byé zaréwno podgrzewane przeponowo powyzej temperatury
wrzenia B-butyrolaktonu w warunkach prowadzonej destylacji, jak i bezprzeponowo destylowanym
B-butyrolaktonem spetniajgc dodatkowo role kolumny destylacyjnej. Oczyszczony tg metodg destylat
to B-butyrolakton charakteryzuje sie jedynie Sladowymi zanieczyszczeniami woda.

Korzystny jest rowniez wariant, gdzie zanieczyszczony (-butyrolakton poddaje sie dziataniu wy-
branego utleniacza, korzystnie ozonu, a nastepnie prowadzi sie suszenie chemiczne takiej mieszani-
ny. Po wydzieleniu z koncowej mieszaniny 3-butyrolaktonu na drodze destylacji pod obnizonym ci-
$nieniem otrzymuje sie czysty monomer.

Sposdb wedtug wynalazku pozwala na otrzymywanie B-butyrolaktonu o wysokiej czystosci, kto-
ra jest krytycznym parametrem pozwalajgcym na prowadzenia polimeryzacji, a szczegdlnie polimery-
zacji anionowej tego monomeru dla celéw otrzymania zaréwno homo- jak i kopolimeréw.

Ponizej podane przyktady ilustrujg wynalazek nie ograniczajac jego zakresu.

Przyktad I

Do okoto 200 cm?® B-butyrolaktonu o czystosci handlowej pobranego z Swiezo otwartego opa-
kowania, w ktérym zostat dostarczony odczynnik o czystosci +98% dodano 0,5 g nadmanganianu
potasu i mieszano przez 15 minut. Nadmanganian rozpuscit sie w 3-butyrolaktonie w przeciggu kilku-
dziesieciu sekund, a poczatkowo ciemnofioletowy, przezroczysty roztwér zaczat zmienia¢ barwe i po
okoto 10 minutach stat sie brunatny, nieprzezroczysty. Nastepnie mieszanina zostata odgazowana
przez 1h przy cidnieniu 5 mmHg i poddana destylacji pod zmniejszonym cisnieniem (5 mmHg) w at-
mosferze suchego argonu. Kolbe destylacyjng ogrzewano do temp. 40°C. Po oddestylowaniu frakcji
przedgonu zbierano destylat, ktérego temperatura par wynosita 26°C. Destylat to bezbarwna, przezro-
czysta ciecz. Analiza 'H NMR prabki destylatu w deuterowanym chloroformie wykazata obok sygnatéw
odpowiadajacych (-butyrolaktonowi jedynie szeroki sygnat o matej intensywnos$ci (przy 6=1.95ppm),
ktory zostat przypisany sladom wody.

Do okoto 70 cm® tak oczyszczonedo B-butyrolaktonu dodano 0,18 g wodorku wapnia. Nastepnie
mieszanina zostata odgazowana przez 1h przy cisnieniu 5 mmHg i poddana destylacji pod zmniejszo-
nym cisnieniem (5 mmHg) w atmosferze suchego argonu. Kolbe destylacyjng ogrzewano do temp.
40°C. Po oddestylowaniu okoto 10 cm?® zawartosci kolby zbierano destylat, ktdrego temperatura par
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wynosita 26°C. Po oddestylowaniu okoto 60 cm® zawartosci kolby destylacyjnej zakonczono destyla-
cje. Destylat to bezbarwna, przezroczysta ciecz. Analiza 'H NMR probki destylatu w deuterowanym
chloroformie nie wykazata zadnych zanieczyszczen. Oznaczona zawarto$¢é wody byta na poziomie
10 ppm. Tak oczyszczony monomer poddano probie na czystos¢ sprawdzajac jego reaktywnosc
w anionowej polimeryzaciji z otwarciem pierscienia.

Do suchego reaktora zawierajgcego 0,02463 g (0,0817 mmol) octanu tetrabutyloamoniowego
wprowadzono, w atmosferze suchego argonu, 3,1 cm® $wiezo przedestylowanego B-butyrolaktonu.
Reakcje prowadzono w temperaturze pokojowej W atmosferze suchego argonu. Po 2 godzinach reak-
cji konwersja (wyznaczona technikg H NMR) wynosita 57,6%. Po 10 godzinach reakcja przebiegta
w sposob ilosciowy. Masa molowa polimeru, wyznaczona metodg GPC w oparciu o kalibracje na wa-
skich standardach polistyrenowych, wynosita M,=39500 a M,/M,=1,15 (teoretyczna masa czastecz-
kowa wyliczona z uwzglednieniem stezenia monomeru i inicjatora Mt = 40000). Dla poréwnania, mo-
nomer handlowy monomer poddano oczyszczaniu jedynie przez osuszanie i destylacje znad wodorku
wapnia z pominieciem etapu utleniania). Tak otrzymany monomer poddano probie na czysto$é
sprawdzajac jego reaktywnosc¢ w anionowej polimeryzacji z otwarciem pierscienia. Do suchego reakto-
ra zawierajgcego 0,05008 g (0,1661 mmol) octanu tetrabutyloamoniowego wprowadzono, w atmosfe-
rze suchego argonu, 8 cm® $wiezo przedestylowanego znad wodorku wapnia B-butyrolaktonu. Reakcje
prowadzono w temperaturze pokojowej w atmosferze suchego argonu. Po 10 godzinach konwersja (wy-
znaczona technikg H NMR) wynosita 30% a masa czasteczkowa polimeru wynosita M, = 10000.

Przyktad Il

Do okoto 70 cm® B-butyrolaktonu uzyskanego zgodnie procedurg utleniania przedstawiang
w przyktadzie | dodano 0,10 g wegliku wapnia. Nastepnie mieszanina zostata odgazowana przez 1 h
przy cisnieniu 5 mmHg i poddana destylacji pod zmniejszonym cisnieniem (5 mmHg) w atmosferze
suszonego argonu. Kolbe destylacyjng ogrzewano do temp. 40°C. Po oddestylowaniu okoto 1,5 cm?®
przedgonu zbierano destylat, ktérego temperatura par wynosita 26°C. Po oddestylowaniu okoto
60 cm® zawartosci kolby destylacyjnej zakonczono destylacje. Destylat to bezbarwna, przezroczysta
ciecz. Analiza 'H NMR prébki destylatu w deuterowanym chloroformie nie wykazata obecnosci zad-
nych zanieczyszczen. Oznaczona metodg Karla Fischera zawarto$¢ wody wynosita 11 ppm.

Tak przygotowany monomer poddano probie na czystos¢ sprawdzajgc jego reaktywnosé
w anionowej polimeryzacji z otwarciem pierscienia. Do suchego reaktora zawierajgcego 0,01375 g (0,0456
mmol) octanu tetrabutyloamoniowego wprowadzono, w atmosferze suchego argonu, 1,7 cm® $wiezo
przedestylowanego [3-butyrolaktonu. Reakcje prowadzono w temperaturze pokojowej W atmosferze su-
chego argonu. Po 2 godzinach konwersja (wyznaczona technikg H NMR) wynosita 55,4%. Po 10 godzi-
nach reakcja przebiegta w sposéb ilosciowy. Masa molowa polimeru, wyznaczona metoda GPC w oparciu
o kalibracje na waskich standardach polistyrenowych, wynosita M,=38800 a M,,/M,=1,07 (M = 39300).

Przyktad Il

Do okofo 200 c¢cm® B-butyrolaktonu o czystosci handlowej dodano 0,5 g dwuchromianu potasu
i mieszano przez 15 minut. Dwuchromian rozpuscit sie w B-butyrolaktonie w przeciggu kilkudziesieciu
sekund, a poczatkowo pomaranczowy, przezroczysty roztwor zaczat zmieniaé barwe i po okoto 10 minu-
tach stat sie zielonkawy. Nastepnie mieszanina zostata odgazowana przez 1 h przy ciSnieniu 5 mmHg
i poddana destylacji pod zmniejszonym cidnieniem (5 mmHg) w atmosferze suszonego argonu. Kolbe
destylacyjng ogrzewano do temp. 40°C. Po oddestylowaniu okoto 3 cm® zawartosci kolby zbierano de-
stylat, ktérego temperatura par wynosita 26°C. Po oddestylowaniu okoto 180 cm® zawartosci kolby de-
stylacyjnej zakonczono destylacje. Destylat to bezbarwna, przezroczysta ciecz. Analiza 'H NMR probki
destylatu w deuterowanym chloroformie wykazata obok sygnatéw odpowiadajacych (-butyrolaktonowi
jedynie szeroki sygnat o matej intensywnosci (przy 6=1.95 ppm), ktory zostat przypisany wodzie. Tak
oczyszczony monomer poddano nastepnie suszeniu oczyszczaniu przez destylacje zgodnie z procedurg
przedstawiong w przyktadzie |. Analiza '"H NMR probki destylatu w deuterowanym chloroformie nie wy-
kazata zadnych zanieczyszczen. Oznaczona zawarto$¢ wody byta na poziomie 10 ppm.

Monomer poddano prébie na czystos¢ sprawdzajac jego reaktywnos$¢ w anionowej polimeryzaciji
z otwarciem pierscienia. Do suchego reaktora zawierajgcego 0,03495 g (0,1159 mmol) octanu tetrabuty-
loamoniowego wprowadzono, w atmosferze suchego argonu, 4,4 cm® $wiezo przedestylowanego
B-butyrolaktonu. Reakcje prowadzono w temperaturze pokojowej w atmosferze suchego argonu. Po
okoto 15 minutach temperatura mieszaniny reakcyjnej wzrosta do okoto 40°C. Mieszanine reakcyjng
schtodzono do okoto 10°C a nastepnie reakcje prowadzono dalej w temperaturze pokojowej. Po 2 go-
dzinach konwersja (wyznaczona technikg 'H NMR) wynosita 47,7%. Po 10 godzinach reakcja przebiegta
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w sposob ilosciowy. Masa molowa polimeru, wyznaczona metodg GPC w oparciu o kalibracje na wa-
skich standardach polistyrenowych, wynosita M,,= 39500, M,=38800 a M,,/M,,=1,17 (M; = 40100).

Przyktad IV.

Do okofo 100 cm?® B-butyrolaktonu o czystosci handlowej dodano 15 cm® 18% nadtlenku wodoru
i mieszano przez 12 h a nastepnie usunieto wode w wyniku wymrazania oraz suszenia CaH,. Miesza-
nina zostata odgazowana przez 1 h przy cisnieniu 5 mmHg i poddana destylacji pod zmniejszonym
cisnieniem (5 mmHg) w atmosferze suszonego argonu. Kolbe destylacyjng ogrzewano do temp. 40°C.
Po oddestylowaniu okoto 1 cm?® przedgonu zbierano destylat, ktérego temperatura par wynosita 26°C.
Zawartos¢ wody w tak otrzymanym monomerze wynosita 22 ppm.

Monomer poddano probie na czystos¢ sprawdzajac jego reaktywnos¢é w anionowej polimeryza-
cji z otwarciem pierscienia. Do suchego reaktora zawierajgcego 0,02709 g (0,0898 mmol) octanu te-
trabutyloamoniowego wprowadzono, w atmosferze suchego argonu, 3,5 cm® o0czyszczonego
B-butyrolaktonu. Reakcje prowadzono w temperaturze pokojowej w atmosferze suchego argonu. Po
4 godzinach konwersja (wyznaczona technikg H NMR) wynosita 78% a masa molowa polimeru wy-
znaczona metodg GPC w oparciu o kalibracje na waskich standardach polistyrenowych, wynosita
M,=30000 (M+ przy konwersji 78% - 31000).

Przyktad V.

50 cm® B-butyrolaktonu o czystosci handlowej poddano dziataniu barbotazowi ozonem (przeptyw
ozonu - 292 mg/h) w temperaturze 20°C przez 2 h, a nastepnie monomer osuszono dodajac CaH,. Mie-
szanina zostata odgazowana przez 1 h przy cisnieniu 5 mmHg i poddana destylacji pod zmniejszonym
cisnieniem (5 mmHg) w atmosferze suszonego argonu. Kolbe destylacyjng ogrzewano do temp. 40°C.
Po oddestylowaniu okoto 1 cm® zawartosci kolby zbierano destylat, ktérego temperatura par wynosita
26°C. Zawarto$¢ wody w tak oczyszczonym i osuszonym monomerze wynosita 11 ppm. Tak oczyszczo-
ny monomer poddano probie na czystos¢ sprawdzajac jego reaktywnos¢ w anionowej polimeryzaciji
z otwarciem pierscienia. Do suchego reaktora zawierajacego 0,02709 g (0,0912 mmol) octanu tetrabuty-
loamoniowego wprowadzono, w atmosferze suchego argonu, 3,5 cm® $wiezo przedestylowanego
B-butyrolaktonu. Reakcje prowadzono w temperaturze pokojowej w atmosferze suchego argonu. Po
3 godzinach konwersja (wyznaczona technikg H NMR) wynosita 84%, a masa molowa polimeru, wy-
Znaczona na podstawie widma 'H NMR wynosita M,=33000 (M dla konwersji 84% - 34000).

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb oczyszczania B-butyrolaktonu, zwtaszcza do syntezy poli(3-hydroksymaslanu) i jego
kopolimeréw, znamienny tym, ze oczyszczany butyrolakton poddaje sie dziataniu czynnika utleniaja-
cego, korzystnie nadmanganianu potasu, dwuchromianu potasu, nadtlenku wodoru lub ozonu, a na-
stepnie destyluje sie go pod obnizonym ciSnieniem znad reaktywnego czynnika usuwajgcego wode
i zanieczyszczenia kwasowe.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze proces oczyszczania korzystnie prowadzi sie
jako konsekutywne etapy:

i) selektywne utlenianie zanieczyszczen i wydzielenie B-butyrolaktonu wolnego od zanieczysz-
czeh organicznych przez destylacje pod obnizonym cisnieniem

ii) suszenie nad czynnikiem osuszajgcym takim jak weglik wapnia czy wodorek wapnia i wydzielenie
czystego monomeru przez destylacje pod obnizonym cisnieniem bezposrednio znad czynnika suszacego.
Otrzymany destylat charakteryzuje sie jedynie sladowym zanieczyszczeniem wodg (do 10 ppm).

3. Sposodb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze proces oczyszczania prowadzi sie przez utle-
nienie zanieczyszczeh selektywnym utleniaczem, a nastepnie destylacje prosta pod obnizonym ci-
Snieniem powstatego roztworu; w aparaturze, gdzie pary destylatu przechodza przez kolumne desty-
lacyjng wypetniong ztozem czynnika suszacego.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zloze czynnika suszgcego podgrzewa sie
przeponowo powyzej temperatury wrzenia B-butyrolaktonu w warunkach prowadzonej destylacji, lub
bezprzeponowo destylowanym (3-butyrolaktonem spetniajac dodatkowo role kolumny destylacyjnej.

5. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zanieczyszczony B-butyrolakton poddaje sie
dziataniu wybranego utleniacza, korzystnie ozonu, a nastepnie prowadzi sie suszenie chemiczne ta-
kiej mieszaniny.
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