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îñíîâàíèé, â ïðèñóòñòâèè óêñóñíîãî àíãèäðèäà è
çàòåì âûäåë þò îáðàçîâàâøååñ  ñîåäèíåíèå
ôîðìóëû I. Ñïîñîá ïîçâîë åò ñîêðàòèòü âðåì 
ðåàêöèè è óâåëè÷èòü âûõîä ïîëó÷àåìîãî ïðîäóêòà.
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(57) Abstract: 
FIELD: chemistry.
SUBSTANCE: invention concerns obtaining a

compound of the formula I
,

where R1 is -CF3, and R2 is a hydrogen atom. The
method involves introduction of a compound of the
formula II

,

where R1 and R2 are the same as above, into at
least one solvent, and obtained solution or
suspension is cooled down and mixed with water
solution of at least one base from the group of
alkali metal hydroxides, such as sodium or
potassium hydroxide in solid or alkali form,
amides such as sodium amide, alkoholates such as
sodium ethylate or potassium tert-butylate,
metalorganic compounds such as n-butyllium, or a
mixture of bases, in the presence of acetic
anhydride, followed by extraction of the obtained
coumpound of the formula I.

EFFECT: reduction of reaction length and
increase in output.

6 cl, 2 tbl, 16 ex
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Èçîáðåòåíèå êàñàåòñ  ñïîñîáà ïîëó÷åíè  2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-(ôåíèë)áóò-2-åíàìèäà, â
îñîáåííîñòè ïîëó÷åíè  2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-òðèôòîðìåòèë)(ôåíèë)]áóò-2-åíàìèäà èç 2-
öèàí-N-(4-òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà.

Ñîåäèíåíèå 2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-òðèôòîðìåòèë)(ôåíèë)]áóò-2-åíàìèä  âë åòñ 
èçâåñòíûì (ïàòåíò ÑØÀ 5679709). Ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-
òðèôòîðìåòèë)(ôåíèë)]áóò-2-åíàìèäà îïèñàí, íàïðèìåð, â ïàòåíòå ÑØÀ 5519042 èëè
ïàòåíòå ÑØÀ 5700822. Íåäîñòàòêàìè èçâåñòíûõ ñïîñîáîâ  âë þòñ  ìàëûé âûõîä ïðîäóêòà
è íèçêà  ÷èñòîòà.

Áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî 2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[ôåíèë]áóò-2-åíàìèäû ìîãóò áûòü ïîëó÷åíû
èç 2-öèàí-N-(ôåíèë)àöåòàìèäà â ïðèñóòñòâèè óêñóñíîãî àíãèäðèäà è ãèäðîêñèäà íàòðè .

Â ñâ çè ñ ýòèì èçîáðåòåíèå êàñàåòñ  ñïîñîáà ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I

ïðè÷åì
R1 îáîçíà÷àåò
a) -CF3,
b) -O-CF3,
c) -S-CF3,
d) -OH,
e) -NO2,
f) ãàëîãåí,
g) áåíçèë,
h) ôåíèë,
i) -O-ôåíèë,
k)-CN,
l)-O-ôåíèë, îäíî- èëè ìíîãîêðàòíî çàìåùåííûé
1) -(Ñ1-Ñ4)-àëêèëîì,
2) ãàëîãåíîì,
3) -O-CF3 èëè
4) -O-CH3, è
R2 îáîçíà÷àåò
a) -(Ñ1-Ñ4)-àëêèë,
b) ãàëîãåí èëè
c) àòîì âîäîðîäà,
îòëè÷àþùåãîñ  òåì, ÷òî ñîåäèíåíèå ôîðìóëû II,

ãäå R1 è R2 îïðåäåëåíû, êàê îïèñàíî âûøå,
ïîäâåðãàþò ïðåâðàùåíèþ â ïðèñóòñòâèè, ïî ìåíüøåé ìåðå, îäíîãî îñíîâàíè , óêñóñíîãî

àíãèäðèäà è, ïî ìåíüøåé ìåðå, îäíîãî ðàñòâîðèòåë  è çàòåì âûäåë þò îáðàçîâàâøååñ 
ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I.

Äàëåå èçîáðåòåíèå êàñàåòñ  ñïîñîáà ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíè  ôîðìóëû III
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îòëè÷àþùåãîñ  òåì, ÷òî ñîåäèíåíèå ôîðìóëû IV

ïîäâåðãàþò ïðåâðàùåíèþ â ïðèñóòñòâèè âîäû, ãèäðîêñèäà íàòðè , óêñóñíîãî àíãèäðèäà è
äîïîëíèòåëüíîãî ðàñòâîðèòåë  è çàòåì âûäåë þò îáðàçîâàâøååñ  ñîåäèíåíèå ôîðìóëû
III.

Ïðè ïîëó÷åíèè ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I èñõîä ò èç òîãî, ÷òî ñíà÷àëà ñîåäèíåíèå
ôîðìóëû II èëè (2-öèàí-N-(4-òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèä) ââîä ò â ðàñòâîðèòåëü è
ïîëó÷åííûé ðàñòâîð èëè ñóñïåíçèþ îõëàæäàþò. Çàòåì äîáàâë þò âîäíûé ðàñòâîð
ãèäðîêñèäà íàòðè  è óêñóñíûé àíãèäðèä è ïîëó÷åííóþ ðåàêöèîííóþ ñìåñü ïðè îõëàæäåíèè
ïåðåìåøèâàþò èëè âñòð õèâàþò.

×åðåç ñîîòâåòñòâóþùåå âðåì  ðåàêöèè ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I îñàæäàþò êèñëîòîé.
Âûäåëåíèå ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I ïðîèñõîäèò, íàïðèìåð, ïóòåì êðèñòàëëèçàöèè èëè
ýêñòðàêöèåé, íàïðèìåð, ýòèëàöåòàòîì èëè òîëóîëîì. Êðèñòàëëèçàöèè ñïîñîáñòâóåò
îõëàæäåíèå ñóñïåíçèè èëè ïîñëåäóþùåå âûïàðèâàíèå ðàñòâîðèòåë .

Ïîä òåðìèíîì «ðàñòâîðèòåëü» èìåþò â âèäó, íàïðèìåð, âîäó, îðãàíè÷åñêèå
ðàñòâîðèòåëè, íàïðèìåð êåòîííûå ðàñòâîðèòåëè, òàêèå êàê àöåòîí, ìåòèëýòèëêåòîí èëè
ìåòèëèçîáóòèëêåòîí; ãàëîãåíèðîâàííûå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê äèõëîðìåòàí; ñïèðòû,
òàêèå êàê ýòàíîë, èçîïðîïàíîë èëè í-áóòàíîë; ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê äèèçîïðîïèëîâûé
ýôèð, äèýòîêñèìåòàí èëè äèìåòèëîâûé ýôèð äèýòèëåíãëèêîë ; óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê
òîëóîë; ñëîæíûå ýôèðû, òàêèå êàê ýòèëàöåòàò; àïðîòîííûå ðàñòâîðèòåëè, òàêèå êàê
äèìåòèëôîðìàìèä, äèìåòèëàöåòàìèä, äèìåòèëñóëüôîêñèä èëè N-ìåòèëïèððîëèäèíîí, èëè
ñìåñè íàçâàííûõ ðàñòâîðèòåëåé, èëè èìåþò â âèäó êàòàëèçàòîðû ìåæôàçíîãî ïåðåíîñà,
òàêèå êàê ÷åòâåðòè÷íûå àììîíèåâûå èëè ôîñôîíèåâûå ñîëè, íàïðèìåð
äèìåòèëäèòåòðàäåöèëàììîíèé áðîìèä, áåíçèë-òðèýòèë-àììîíèé õëîðèä, Alliquat® 336 (3-
ìåòèë-òðèîêòèëàììîíèé õëîðèä), òåòðàáóòèëàììîíèé ãèäðîñóëüôàò, èëè
òåòðàáóòèëôîñôîíèé õëîðèä; êðàóí-ýôèðû èëè êðèïòàíäû, òàêèå êàê 18-êðàóí-6 èëè
êðèïòàíä 222 [=4,7,13,16,21,24-ãåêñàîêñà-1,10-äèàçàáèöèêëî-(8.8.8)ãåêñàêîçàí]; èëè
ìîãóò èñïîëüçîâàòü ïîëèýòèëåíãëèêîëü, ÷òî îñîáåííî èìååò ïðåèìóùåñòâî äë  ïëîõî
ñìåøèâàþùèõñ  ñ âîäîé ðàñòâîðèòåëåé, òàêèõ êàê òîëóîë.

Ïîä òåðìèíîì «îñíîâàíèå» ïîíèìàþò ãèäðîêñèäû ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, íàïðèìåð
ãèäðîêñèä íàòðè  èëè ãèäðîêñèä êàëè , ãèäðîêñèä íàòðè  â òâåðäîé ôîðìå èëè â ôîðìå
ùåëî÷åé ðàçëè÷íûõ êîíöåíòðàöèé, ãèäðèäû ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ è ãèäðèäû
ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ, íàïðèìåð ãèäðèä íàòðè , ãèäðèä êàëüöè ; àìèäû, íàïðèìåð
àìèä íàòðè ; àëêîãîë òû, íàïðèìåð ýòèëàò íàòðè , òðåò.-áóòèëàò êàëè ,
ìåòàëëîðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíè , íàïðèìåð í-áóòèëëèòèé; èëè àìèíû, íàïðèìåð
äèýòèëèçîïðîïèëàìèí, èëè ñìåñè íàçâàííûõ íåîðãàíè÷åñêèõ îñíîâàíèé. Âîäà,
ïðèñóòñòâóþùà  â ùåëî÷è, çàòåì ïðèíèìàåòñ  â ðàñ÷åò ïðè ïðèãîòîâëåíèè ðåàêöèîííîé
ñìåñè.

Ïîä òåðìèíîì «ãàëîãåí» ïîíèìàþò ôòîð, õëîð, áðîì è éîä.
Ïîä òåðìèíîì «-(Ñ1-Ñ4)-àëêèë» ïîíèìàþò óãëåâîäîðîäíûå îñòàòêè, òàêèå êàê ìåòèë,

ýòèë, ïðîïèë, í-áóòèë èëè èçîáóòèë.
Ïðèãîäíûìè êèñëîòàìè  âë þòñ , íàïðèìåð, ñîë íà  êèñëîòà, ñåðíà  êèñëîòà, àçîòíà 
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êèñëîòà èëè ôîñôîðíà  êèñëîòà èëè ñìåñè êèñëîò.
Äë  ðåàêöèè ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçóþò íà 100 ìîëü

ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II èëè IV 150 ìîëü - 300 ìîëü óêñóñíîãî àíãèäðèäà è 100-550 ìîëü
ãèäðîêñèäà íàòðè .

Èñïîëüçóåìîå êîëè÷åñòâî ðàñòâîðèòåë  â îáùåì ñîñòàâë åò îò 3 êã äî 11 êã íà êã
ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II èëè IV, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 4 êã äî 6 êã.

Âðåì  ðåàêöèè, â îáùåì, ñîñòàâë åò îò íåñêîëüêèõ ìèíóò äî 24 ÷àñîâ, ïðåäïî÷òèòåëüíî
1-3 ÷àñà â çàâèñèìîñòè îò ñîñòàâà ñìåñè è âûáðàííîé îáëàñòè òåìïåðàòóð.

Òåìïåðàòóðà ðåàêöèè èìååò çíà÷åíèå îò -5°C äî 50°C, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0°C äî 30°C,
â îñîáåííîñòè 10°Ñ.

Îñòàòî÷íîå ñîäåðæàíèå èñõîäíîãî âåùåñòâà ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II èëè 2-öèàí-N-(4-
òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà â âûäåëåííîì 2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-
òðèôòîðìåòèë)ôåíèë]áóò-2-åíàìèäå ìîãëî áûòü ñîêðàùåíî äî çíà÷åíè  íèæå 0,5%.

Èñõîäíîå âåùåñòâî äë  ðåàêöèè ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ ïîëó÷àþò ïî èçâåñòíîìó èç
ëèòåðàòóðû ñïîñîáó, íàïðèìåð, îïèñàííîìó â ïàòåíòå DE 1900947.

Ïðîäóêò ñïîñîáà  âë åòñ  áèîëîãè÷åñêè àêòèâíûì è ïðèãîäåí, íàïðèìåð, äë  ëå÷åíè 
ðåâìàòîèäíîãî àðòðèòà èëè ðàññå ííîãî ñêëåðîçà.

Â ñïîñîáå ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ ïðåèìóùåñòâàìè  âë þòñ : î÷åíü ñîêðàùåííîå âðåì 
ðåàêöèè, îòñóòñòâèå äîïîëíèòåëüíûõ ñòàäèé î÷èñòêè, âûñîêèå âûõîäû è âûñîêà  ÷èñòîòà
ïîëó÷àåìîãî ïðîäóêòà. Ïðåèìóùåñòâîì ñïîñîáà ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ  âë åòñ  ïî
ñóùåñòâó ïîëíîå ïðåâðàùåíèå äî ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I èëè 2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-
òðèôòîðìåòèë)ôåíèë]áóò-2-åíàìèäà è îáùåå ñîäåðæàíèå ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ ìåíåå 1%.

Ïðèìåð 1
Ïîëó÷åíèå 2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-òðèôòîðìåòèë)ôåíèë]áóò-2-åíàìèäà
Â òåôëîíîâûé ðåàêòîð ñ áàíåé (ôðèòòîé) (Fritte) ïîìåùàþò 2,5 ã 2-öèàí-N-(4-

òðèôòîðìåòèëôåíèë]àöåòàìèäà è 0,127 ã äèìåòèëäèòåòðàäåöèëàììîíèé áðîìèäà. Ðåàêòîð
çàïîëí þò àðãîíîì è äîáàâë þò 15 ìë äèýòîêñèìåòàíà. Îñóùåñòâë þò âñòð õèâàíèå, è
îõëàæäàþò äî 15°Ñ. Äîáàâë þò âðó÷íóþ 1,73 ìë âîäíîãî 50%-íîãî ðàñòâîðà NaOH è â
òå÷åíèå 5-20 ìèí ïðèáàâë þò â ñîâîêóïíîñòè 2,12 ìë óêñóñíîãî àíãèäðèäà. Âñëåä çà ýòèì
ïðîèñõîäèò ìíîãîêðàòíûé êîíòðîëü ðåàêöèîííîé ñìåñè ïîñðåäñòâîì ÂÝÆÕ. Ñóñïåíçèþ
ïîñëå äîáàâëåíè  óêñóñíîãî àíãèäðèäà âñòð õèâàþò åùå 8,5 ÷àñîâ (÷àñ).

Ïîñëå ýòîãî ðåàêòîð îõëàæäàþò äî 5°Ñ. Â òå÷åíèå 10 ìèíóò äîáàâë þò ïî 3,20 ìë âîäû
è 2,90 ìë HCl, 37%-íîé, ïðè÷åì òåìïåðàòóðó ðåàêöèè ïîääåðæèâàþò ïðè 5°Ñ. Ïðè ýòîé
òåìïåðàòóðå âñòð õèâàþò 1 ÷àñ. Âñëåä çà ýòèì â êàæäûé ðåàêòîð äîáàâë þò 13,0 ìë âîäû,
íàãðåâàþò äî 10°C è âñòð õèâàþò 1 ÷àñ. Áåëóþ ñóñïåíçèþ ïîääàâëèâàþò àðãîíîì.
Îòäåëèâøååñ  òâåðäîå âåùåñòâî òðè ðàçà ïðîìûâàþò âîäîé (ïî 15 ìë), ñóøàò ïðè 45°C è
150 ìáàð äî ïîñòî ííîãî âåñà, âûãðóæàþò è àíàëèçèðóþò ñ ïîìîùüþ ÂÝÆÕ.

Ìåòîäèêà ÂÝÆÕ äë  2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-òðèôòîðìåòèë)ôåíèë]áóò-2-åíàìèäà
Ìåòîäèêà èñïûòàíè : æèäêîñòíà  õðîìàòîãðàôè  (Ph.Eur.)

Ïðèáîð: æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàô:
Waters Alliance Separations Module 2690

Êîëîíêà: Ìàòåðèàë: âûñîêîñîðòíà  ñòàëü

Äëèíà: 100 ìì

Âíóòðåííèé äèàìåòð: 4,6 ìì

Ñòàöèîíàðíà  ôàçà: Waters Symmetry-C18

Ðàçìåð çåðåí 3,5 ìêì

Ïîäâèæíà  ôàçà: Àöåòîíèòðèë: 350 ìë

Âîäà: 650 ìë

Òðèýòèëàìèí: 5 ìë
äîâîä ò äî pH 6,0 ñ ïîìîùüþ H3PO4 (85%)

Îáúåì âïðûñêèâàíè : 10 ìêë

Òåìïåðàòóðà äîçàòîðà: 12°C

Òåìïåðàòóðà êîëîíêè: 20°C

Ñêîðîñòü ïîòîêà: 0,8 ìë/ìèí

Âðåì  ïðîáåãà 45 ìèí

Èíäèêàöè : ÓÔ/âèç. (UV/Vis), 210 íì
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Ñòàíäàðòíûé ðàñòâîð: 14,0 ìã ýòàëîííîãî ñòàíäàðòà â 2 ìë àöåòîíèòðèëà îáðàáàòûâàþò óëüòðàçâóêîì è äîïîëí þò äî
20 ìë

Èñïûòóåìûé ðàñòâîð: 12,5 ìã âåùåñòâà ðàñòâîð þò àöåòîíèòðèëîì R äî îáúåìà 25 ìë

Âðåì  óäåðæèâàíè  (ìèí): àáñîëþòíîå îòíîñèòåëüíîå

2-öèàí-3-ãèäðîêñè-N-[(4-òðèôòîðìåòèë)-
(ôåíèë)]áóò-2-åíàìèä:

6,4±10% 1,0

2-öèàí-N-(4-òðèôòîðìåòèë)-
(ôåíèë)àöåòàìèä:

12,8±10% 2,0±10%

4-òðèôòîðìåòèëàíèëèí: 14,1±10% 2,2±10%

Ðàñ÷åò:

FN = ïëîùàäü ïèêà ñîîòâåòñòâóþùåãî ïîáî÷íîãî ïðîäóêòà â õðîìàòîãðàììå èñïûòóåìîãî ðàñòâîðà
= ñóììà âñåõ ïëîùàäåé ïèêîâ â õðîìàòîãðàììå èñïûòóåìîãî ðàñòâîðà çà èñêëþ÷åíèåì ïèêà âïðûñêèâàíè .

Ïðèìåðû 2-7
Îïûòû, ïðîâåäåííûå àíàëîãè÷íî ïðèìåðó 1, ïðèâåäåíû â òàáëèöå 1.

Òàáëèöà 1
Ðàçëè÷íûå ñìåñè ðàñòâîðèòåëåé

Ïðè-ìåð ÊÌÏ1 Ðàñòâîðèòåëü Îáúåì,
ìë

Ìîëüíûé
ýêâèâ.
ÊÌÏ

Âûõîä,
% îò
òåîðèè

2 Äèìåòèëäèòåòðàäåöèë-àììîíèé áðîìèä Òîëóîë 30 0,1 48,3

3 Äèìåòèëäèòåòðàäåöèë-àììîíèé áðîìèä Òîëóîë 30 0,05 53,6

4 Äèìåòèëäèòåòðàäåöèë-àììîíèé áðîìèä Äèýòîêñèìåòàí 25 0,1 65,4

5 Áåíçèëòðèýòèë-àììîíèé õëîðèä Äèýòîêñèìåòàí 30 0,05 73,7

6 Äèìåòèëäèòåòðàäåöèë-àììîíèé áðîìèä Äèýòîêñèìåòàí 30 0,05 79,4

7 Áåíçèëòðèýòèëàììîíèé õëîðèä Äèýòîêñèìåòàí 15 0,1 77,8

1 ÊÌÏ îçíà÷àåò êàòàëèçàòîð ìåæôàçíîãî ïåðåíîñà

Ïðèìåð 8
Â òåôëîíîâûé ðåàêòîð ñ áàíåé ïîìåùàþò 2,5 ã 2-öèàí-N-(4-

òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà è 15 ìë àöåòîíà. Îñóùåñòâë þò âñòð õèâàíèå è
îõëàæäàþò äî 15°Ñ. Äîáàâë þò âðó÷íóþ 1,73 ìë âîäíîãî 50%-íîãî ðàñòâîðà NaOH è â
òå÷åíèå 5-20 ìèí ïðèáàâë þò 2,12 ìë óêñóñíîãî àíãèäðèäà, ïðè ýòîì îñóùåñòâë þò
ìíîãîêðàòíûé îòáîð ïðîá è êîíòðîëü ïîñðåäñòâîì ÂÝÆÕ. Ñóñïåíçèþ ïîñëå äîáàâëåíè 
óêñóñíîãî àíãèäðèäà âñòð õèâàþò åùå 8,5 ÷àñîâ è îõëàæäàþò äî 5°Ñ. Â òå÷åíèå 10 ìèíóò
äîáàâë þò ïî 3,20 ìë âîäû è 2,90 ìë HCl, 37%-íîé, ïðè÷åì òåìïåðàòóðó ðåàêöèè
ïîääåðæèâàþò ïðè 5°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå âñòð õèâàþò 1 ÷àñ. Âñëåä çà ýòèì
äîáàâë þò 13,0 ìë âîäû, íàãðåâàþò äî 10°C è âñòð õèâàþò 1 ÷àñ. Áåëóþ ñóñïåíçèþ
ïîääàâëèâàþò àðãîíîì. Îòäåëèâøååñ  òâåðäîå âåùåñòâî òðè ðàçà ïðîìûâàþò âîäîé
(îáåññîëåííîé) (Å) (ïî 15 ìë), ñóøàò ïðè 45°C è 150 ìáàð äî ïîñòî ííîãî âåñà, âûãðóæàþò
è àíàëèçèðóþò ñ ïîìîùüþ ÂÝÆÕ. Âûõîä 2,76 ã (92% îò òåîðèè, ÷èñòîòà ïî ÂÝÆÕ 98,3).

Ïðèìåð 9
Â 200-ìë ÷åòûðåõãîðëóþ êîëáó ïîìåùàþò 9,1 ã 2-öèàí-N-(4-

òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà è çàòåì ñóñïåíäèðóþò ïðè äîáàâëåíèè 49 ìë
ìåòèëèçîáóòèëêåòîíà (ñëåãêà æåëòà  òîíêà  ñóñïåíçè ), êîòîðóþ çàòåì îõëàæäàþò äî
10°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå äîáàâë þò íåïîñðåäñòâåííî èç ìåðíîãî öèëèíäðà 17,8 ìë
33%-íîãî ðàñòâîðà NaOH. Ïðè ýòîì òåìïåðàòóðà ïîâûøàåòñ  äî 12°C è îáðàçóåòñ  òðóäíî
ïåðåìåøèâàåìà  ñóñïåíçè  êðåìîâîãî öâåòà. Åå ñèëüíî ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 10 ìèí.
Ïîñëå ýòîãî â òå÷åíèå 1 ÷àñà è 20 ìèí ïðèêàïûâàþò 9,7 ìë óêñóñíîãî àíãèäðèäà ïðè
òåìïåðàòóðå 7-12°Ñ. Ïðè ýòîì â çêà  ñóñïåíçè  ïåðåõîäèò â ñëàáî ìóòíûé îðàíæåâûé
ðàñòâîð, èç êîòîðîãî ÷åðåç 50 ìèí ïðèêàïûâàíè  (ïðèêàïàíî îêîëî 7 ìë)
âûêðèñòàëëèçîâûâàåòñ  òâåðäîå âåùåñòâî, âñëåäñòâèå ÷åãî íàáëþäàåòñ  ñïîíòàííûé
ïîäúåì òåìïåðàòóðû (ìàêñèìóì áîëåå 12°Ñ). Ïîñëå îòáîðà ïðîá è àíàëèçà ïîñðåäñòâîì
ÂÝÆÕ ïðè ýòîì â ðåàêöèîííîé ñìåñè åùå îñòàåòñ  îêîëî 1,29% (ïî ïëîùàäè) èñõîäíîãî
âåùåñòâà 2-öèàí-N-(4-òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà. Ïðèêàïûâàíèå íå ïðåðûâàþò. Â
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êîíöå ïðèêàïûâàíè  ÷åðåç 1 ÷àñ è 20 ìèí ïî àíàëèçó ÂÝÆÕ äîñòèãàþò ïîëíîãî
ïðåâðàùåíè  (îêîëî 0,13% (ïî ïëîùàäè) 2-öèàí-N-(4-òðèôòîðìåòèëôåíèë)àöåòàìèäà).

Äàëåå ïåðåìåøèâàþò 50 ìèí è îõëàæäàþò ïðè ýòîì äî 3-5°Ñ. Çàòåì ïðè ýòîé
òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 10 ìèíóò ïðèêàïûâàþò 11,5 ìë âîäû, ñìåñü èìååò pH 7,1. Çàòåì â
òå÷åíèå 1 ÷àñà ïðèêàïûâàþò 16 ìë 37%-íîé HCl, òàê ÷òî ïðè îñòàþùåéñ  ïîñòî ííîé
òåìïåðàòóðå pH äîñòèãàåò 1,1. Ïîñëå äàëüíåéøåãî ïåðåìåøèâàíè  â òå÷åíèå 25 ìèí pH
âñå åùå îñòàåòñ  1,1 (êðåìîâà , íåãîìîãåííà  ïåðåìåøèâàåìà  ñóñïåíçè , óæå ïîñëå
ïðèáëèçèòåëüíî 7 ìë HCl). Â òå÷åíèå ïîñëåäóþùèõ 20 ìèí ïðèêàïûâàþò 47,5 ìë âîäû,
ïðè÷åì òåìïåðàòóðà ïîäíèìàåòñ  äî 10°Ñ. pH ïîâûøàåòñ  äî 1,7. Çàòåì ïåðåìåøèâàþò
åùå 40 ìèí. Ïîñëå ýòîãî ñóñïåíçèþ îòñàñûâàþò, è îñàäîê ïðîìûâàþò 5 ðàç 30 ìë âîäû,
ñâîáîäíîé îò õëîðèäîâ. Ïîëó÷àþò òâåðäîå âåùåñòâî êðåìîâîãî öâåòà, êîòîðîå ñóøàò ïðè
40°Ñ è ïîíèæåííîì äàâëåíèè. Âûõîä 9,8 ã (91% îò òåîðèè, ÷èñòîòà ïî ÂÝÆÕ 99,0).

Ðåàêöèè, ïðîâåäåííûå àíàëîãè÷íî ïðèìåðàì 8 è 9, ïðèâåäåíû â òàáëèöå 2.
Òàáëèöà 2

Ïðèìåð Ðàñòâîðèòåëü Ýêâèâàëåíò
óêñóñíîãî
àíãèäðèäà

Ýêâèâàëåíò
NaOH

Âûõîä,
% îò
òåîðèè

Ïðîäóêò
(÷èñòîòà
ÂÝÆÕ)

10 Í-áóòàíîë 1,5 2,25 47 66,7

11 Èçîïðîïàíîë 1,5 2,25 63 69,3

12 Àöåòîí 1,5 2,25 92 98,3

13 Ìåòèëèçîáóòèë-êåòîí 1,5 2,25 74 93,8

14 Ìåòèëèçîáóòèë-êåòîí 1,5 2,26* 54 84,1

15 Ìåòèëèçîáóòèë-êåòîí 2,5 5,00** 91 99,0

16 N-ìåòèë-ïèððîëèäîí 1,5 2,26 58 66,5

*-30%-íûé NaOH **33%-íûé NaOH

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I

ïðè÷åì R1 îáîçíà÷àåò -CF3,
R2 îáîçíà÷àåò àòîì âîäîðîäà,
îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñîåäèíåíèå ôîðìóëû II

ãäå R1 è R2 îïðåäåëåíû, êàê îïèñàíî âûøå,
ââîä ò â, ïî ìåíüøåé ìåðå, îäèí ðàñòâîðèòåëü è ïîëó÷åííûé ðàñòâîð èëè ñóñïåíçèþ

îõëàæäàþò è çàòåì äîáàâë þò âîäíûé ðàñòâîð, ïî ìåíüøåé ìåðå, îäíîãî îñíîâàíè ,
âûáðàííîãî èç ãðóïïû, ñîñòî ùåé èç ãèäðîêñèäîâ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ, òàêèõ êàê ãèäðîêñèä
íàòðè  èëè ãèäðîêñèä êàëè , ãèäðîêñèä íàòðè  â òâåðäîé ôîðìå èëè â ôîðìå ùåëî÷è,
àìèäîâ, òàêèõ êàê àìèä íàòðè , àëêîãîë òîâ, òàêèõ êàê ýòèëàò íàòðè  èëè òðåò.-áóòèëàò
êàëè , ìåòàëëîðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé, òàêèõ êàê í-áóòèëëèòèé èëè ñìåñè îñíîâàíèé, â
ïðèñóòñòâèè óêñóñíîãî àíãèäðèäà è çàòåì âûäåë þò îáðàçîâàâøååñ  ñîåäèíåíèå ôîðìóëû
I.

2. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåë  èñïîëüçóþò âîäó,
êåòîííûå ðàñòâîðèòåëè, òàêèå êàê àöåòîí, ìåòèëýòèëêåòîí, äèýòîêñèìåòàí èëè
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ìåòèëèçîáóòèëêåòîí;
ãàëîãåíèðîâàííûå óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê äèõëîðìåòàí;
ñïèðòû, òàêèå êàê ýòàíîë, èçîïðîïàíîë èëè í-áóòàíîë;
ïðîñòûå ýôèðû, òàêèå êàê äèèçîïðîïèëîâûé ýôèð, äèýòîêñèìåòàí èëè äèìåòèëîâûé

ýôèð äèýòèëåíãëèêîë ;
óãëåâîäîðîäû, òàêèå êàê òîëóîë;
ñëîæíûå ýôèðû, òàêèå êàê ýòèëàöåòàò;
àïðîòîííûå ðàñòâîðèòåëè, òàêèå êàê äèìåòèëôîðìàìèä, äèìåòèëàöåòàìèä,

äèìåòèëñóëüôîêñèä èëè N-ìåòèëïèððîëèäèíîí, èëè ñìåñè íàçâàííûõ ðàñòâîðèòåëåé,
èëè èñïîëüçóþò êàòàëèçàòîðû ìåæôàçíîãî ïåðåíîñà, òàêèå êàê ÷åòâåðòè÷íûå

àììîíèåâûå èëè ôîñôîíèåâûå ñîëè, íàïðèìåð äèìåòèëäèòåòðàäåöèëàììîíèé áðîìèä,
áåíçèëòðèýòèëàììîíèé õëîðèä, 3-ìåòèëòðèîêòèëàììîíèé õëîðèä, òåòðàáóòèëàììîíèé
ãèäðîñóëüôàò, èëè òåòðàáóòèëôîñôîíèé õëîðèä; êðàóí-ýôèðû èëè 4,7,13,16,21,24-
ãåêñàîêñà-1,10-äèàçàáèöèêëî-(8.8.8)ãåêñàêîçàí; èëè ïîëèýòèëåíãëèêîëü.

3. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I îñàæäàþò êèñëîòîé,
òàêîé êàê ñîë íà  êèñëîòà, ñåðíà  êèñëîòà, àçîòíà  êèñëîòà èëè ôîñôîðíà  êèñëîòà, èëè
ñìåñ ìè êèñëîò.

4. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî íà 100 ìîëü ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II
èñïîëüçóþò 150-300 ìîëü óêñóñíîãî àíãèäðèäà è 100-550 ìîëü ãèäðîêñèäà íàòðè .

5. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ðàñòâîðèòåëü èñïîëüçóþò â êîëè÷åñòâå îò 3
äî 11 êã â ðàñ÷åòå íà 1 êã ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 4 äî 6 êã.

6. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî òåìïåðàòóðà ðåàêöèè ñîñòàâë åò îò -5 äî
50°Ñ, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 0 äî 30°Ñ, â îñîáåííîñòè 10°Ñ.
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