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(57) Изобретение касается производства
эфиров ароматических кислот, в частности
получения изопропилового эфира 4,4 ди
бром бензиловой кислоты (ЭБК), исполь
зуемого для борьбы с варроатозом пчел
Цель — упрощение процесса Последний
ведут из 4,4 дибромбензоила со спиртовой
щелочью, (П) с последующей этерифика
цией 4,4 дибромбензиловой кислоты в при-
сутствии кислотного катализатора (КТ)
В качестве шелочи используют 1,15—1,2
молярный избыток КОН в среде абсолют
ного изопропилового спирта Этерификации
подвергают реакционную массу, а выделе
ние ЭБК ведут обработкой водным раство
ром Na^COj (происходит осаждение) Дан
ный способ позволяет и -'иючить 2 стадии
выделение промежуточной кислоты и пере
кристаллизацию целевого ЭБК при выходе
последнего 7 5 % и содержания его 99%
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Изобретение относится к способу полу-
чения изопропилового эфира 4,4 дибром-
бензиловой кислоты (ИЭДББК), являюще-
гося эффективным акарицидом, который при-
меняется, в частности, для борьбы с варро
атозом пчел

Целью изобретения является упрощение
технологии получения ИЭДББК и повыше-

100 мл К объединенному фильтрату при-
бавляют при перемешивании 20 мл концен-
трированной серной кислоты, раствор кипя-
тят 4 ч, затем в течение 8 ч отгоняют 120—

5 130 мл водного изопропилового спирта
Реакционную смесь охлаждают до 5—10°С,
прибавляют к ней отогнанный изопропило-
вый спирт, а затем при перемешивании и
охлаждении (температура не выше 10°С)

ние его выхода за счет изменения режимов ,» медленно прибавляют 15%-ный водный раст-
проведения процесса вор углекислого натрия (300—320 г) до

Для достижения цели 4,4-дибромбензоил рН &—9 Реакционную массу перемешивают
(ДББ) обрабатывают раствором едкого ка- 30 мин, отфильтровывают выпавший
лия (1,15—1,20 моль на 1 моль ДББ) в аб- ИЭДББК, промывают его 2 раза водой пор-
солютном изопропиловом^спирте, после чего циями по 100 мл и сушат Выход 86 г (74%
полученный раствор 4,4-дибромбензшювой 15 на ДББ), т пл 73—-75°С Содержание ос-
кислоты (ДББК) в изопропиловом спирте новного вещества 99% по данным анализа
непосредственно без выделения кислоты под- на основное вещество Анализ заключается
вергают этерификации в присутствии кис- в измерении интенсивностей сигналов групп
лотного катализатора с отделением водного CHj, в спектре ПМ.Р полученного ИЭДББК
спирта и полученный целевой продукт осаж- 2Q И N метилбензамида, навески которых раст-
дают из реакционной массы водным раство- ворены в дейтерохлороформе Анализ про-
ром карбоната натрия

Небольшой избыток щелочи (15—20%)
способствует завершению реакции Даль-
нейшее увеличение количества щелочи не
приводит к увеличению выхода целевого
продукта

Превращение 4,4-дибромбензоила в
4,4-дибромбензиловую кислоту осущесгвле
но в абсолютном изопропиловом спирте при
небольшом избытке щелочи Поэтому воз
можно совместить этот процесс с последую
щей этерификацией ДББК без ее выделения
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изводился на спектрометре Bruker WP-200
с разверткой 2 Гц/см

При использовании в бензиловой пере-
группировке 1,05 моль КОН на 1 моль ДББ
выход целевого продукта 65% Большие
1,20 моль на 1 моль ДББ количества КОН
не приводят к увеличению выхода целево-
го продукта f

Пример 2 Бензильная перегруппировка,
подкисление и отделение сульфата калия,
его промывку проводят, как в примере 1
К объединенному фильтрату прибавляют
12,8 г катионита КУ 2 8, предварительно
промытого абсолютным изопропиловым спир-
том, смесь кипятят 2 ч, а затем отгоняют в

вой продукт из раствора в спирте осаждают
водным раствором соды Количество воды,
добавляемое с раствором, подобрано так,

и сушки, так как в реакционной массе не
накапливается вода Дополнительно вводи-
мый абсолютный нзопропиловый спирт иг-
рает роль растворителя вместо абсолютно- 35 течение 8 ч 150—160 мл водного изопропи-
го бензола на стадии этерификации Целе- лового спирта Реакционную смесь охлаж-

дают до 20QC, отделяют катионит, промы-
вают его отогнанным спиртом, а затем при
перемешивании и охлаждении (температура

что осаждается преимущественно целевой _ не выше 20яС) прибавляют 260 г 2%-ного
продукт, а примеси остаются в растворе водного раствора углекислого натрия Реак-

Пример 1 В 4- трлый реактор емкостью ционную массу перемешивают 30 мин, от-
1 л, снабженный обратным холодильником, фильтровывают ИЭДББК, промывают его
мешалкой, термометром и капельной ворон- 2 раза водой порциями по 100 мл и сушат
кой, помещают 200 мл абсолютного изопро- Выход 87 г (75%), т пл 74—76°С, содержа-
пилового спирта (ГОСТ 9805—84), 17,8 г 45 ние основного вещества 99% по данным ана-
(0,32 моль, те 1,19 моль на 1 моль ДББ) лиза на основное вещество
гидроокиси калия и смесь перемешивают
при 45—50°С до образования раствора
После охлаждения до комнатной температу-
ры к раствору прибавляют 100 г (0,27 моль)
ДББ и смесь кипятят 1 ч Образовавшийся ->®
красно коричневый раствор охлаждают до
8—10°С и постепенно в течение 30 мин под-
кисляют при перемешивании концентриро-
ванной серной кислотой до рН 3—2 (необ-
ходимо 15—16 мл HaSO4 ) Через 30 мин от- 55 Способ получения изопропилового эфира
фильтровывают выпавший осадок сульфата 4,4*-дибромбензиловой кислоты путем взаи-
калия, промывают его два раза абсолют модействия 4,4-дибромбензоила со спирто-

ным изопропиловым спиртом порциями по вой щелочью, последующей этерификации

Упрощение технологии по сравнению с
известным способом заключается в исклю-
чении двух технологических стадий стадии
выделения ДББК и стадии перекристалли-
зации ИЭДББК

Формула изобретения
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образующейся 4,4'дибромбензиловой кис- ве 1,15—1,20 моль на 1 моль 4,4-дибромбен
лоты в присутствии кислотного катализа зоила в среде абсолютного изопропилового
тора и выделения целевого продукта, отли- спирта, после чего реакционную массу, со-
чающийся тем, что, с целью упрощения держащую 4,4-дибромбензиловую кислоту,
процесса и повышения выхода целевого про 5 подвергают этерификации и целевой про
дукта, 4,4-дибромбензоил обрабатывают дукт осаждают водным раствором карбо
раствором едкого кали, взятым в количест- ната натрия
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