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Sposób wytwarzania nowych kwasów 2-(chlorowcoalkoksyfenylo)
alkanokarboksylowych

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia nowych kwasów 2-(chlorowcoalkoksyfenylo)-
-alkanokarboksylowych o wzorze ogólnym 3, w
którym R oznacza grupę etylową, n-propylową
lub izopropylową a grupa dwufluorometoksylowa
znajduje się w położeniu meta lub para użytecz¬
nych do wytwarzania estrów m-fenoksybenzylo-
wych wykazujących działanie owadobójcze i roz-
toczobójcze.

Nieoczekiwanie stwierdzono, że estry uzyskiwa¬
ne ze związków wytwarzanych sposobem według
wynalazku są nie tylko skutecznymi środkami
owadobójczymi lecz również bardzo skutecznymi
środkami kleszczobójczymi, a ponadto są środka¬
mi owadobójczymi i kleszczobójczymi o działaniu
układowym. Związki te posiadają szeroki margi¬
nes bezpieczeństwa, wobec czego mogą być stoso¬
wane do skutecznej ochrony zwierząt domowych,
laboratoryjnych i hodowlanych przed atakami
owadów i kleszczy.

Estry uzyskiwane ze związków wytwarzanych
sposobem według wynalazku wykazują lepsze re¬
sztkowe działanie kleszczobójcze i owadobójcze
niż znane piretroidy takie jak permetryna, peno-
tryna, aletryna itp., przy czym są znacznie sku¬
teczniejsze w zwalczaniu moskitów.

Według wynalazku, związki o ogólnym wzorze
3, w którym R oznacza grupę etylową, n-propy¬
lową lub izopropylową wytwarza się w ten spo¬
sób, że odpowiedni alfa-alkilo meta- lub parame-

toksyfenyloacetonitryl, poddaje się reakcji ze stę¬
żonym kwasem bromowodorowym a następnie
otrzymany produkt poddaje się reakcji z chloro-
dwufluorometanem w mieszaninie wodnego roz-

5 tworu alkalidów i dioksanu uzyskując żądany
kwas, jak to przedstawiono na załączonym na
rysunku schemacie.

Przykład

io Mieszaninę 40,0 g a-izopropylo-4-metoksyfenylo-
acetonitrylu i 200 ml 48% kwasu bromowodoro-
wego ogrzewa się pod chłodnicą zwrotną w tem¬
peraturze 126—<128°C, na łaźni olejowej, przez
14 godzin. Mieszaninę reakcyjną rozcieńcza się

15 lodem i wodą, ekstrahuje kilkakrotnie eterem,
przemywa wodą i odparowuje do stałej pozosta¬
łości. Ciało stałe gotuje się z 200 ml chlorofor¬
mu, chłodzi, * filtruje i suszy. Wydajność 23,8 g,
temperatura topnienia 172—174°C; ir(Nujol) 3250—

20 290 (szeroki, OH) 1690-1 (C=C).
Porównywalne wyniki uzyskuje się stosując

a-etylo-4-metoksyfenyloacetonitryl lub «-n-propy-
lo-4-metoksyfenyloacetonitryl i uzyskując kwas
a-etylo-4-hydroksyfenylooctowy i kwas a-n-propy-

25 lo-4-hydroksyfenylooctowy.
Do mieszanej mieszadłem magnetycznym mie¬

szaniny o temperaturze 80°C składającej się
z 10,000 g (0,0515 mola) kwasu a-izopropylo-4-hy-
droksyfenylooctowego, 65 ml dioksanu, 19,08 g

30. (18,56 g rzeczywiste, 0,464 mola) wodorotlenku so-
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du i 30 ml wody wprowadza się za pomocą beł-
kotki 46 g (0,532 mola) chlorodwufluorometanu
przez okres 4 godzin.

Mieszaninę reakcyjną wlewa się do 250 ml wo¬
dy z lodem i otrzymaną mieszaninę przemywa
eterem, zakwasza stężonym kwasem chlorowodo¬
rowym do pH = 3 i ekstrahuje 200 ml eteru. Roz¬
twór eterowy przemywa się jednokrotnie 100 ml
wody, suszy siarczanem sodu, filtruje i odparowuje
uzyskując białą pastę. Dodaje się mieszaninę he¬
ksanu i chlorku metylenu i uzyskaną mieszaninę
filtruje się usuwając części stałe, które są ma¬
teriałem wyjściowym. Filtrat odparowuje się i
uzyskuje się 5,41 g klarownego, brązowego oleju.
Oszacowuje się w oparciu o NMR, że produkt
jest co najmniej o 85;% czystości.

NMR (CDC1 — d5 pirydyna) 8 7,43 (d,J = 8,2
H2l 2H), 8 7,03 (d, J3 = 8,2 H2, 2H), 8 6,57 (t. J =
74,3 H2, 1H), 8 3,63 (s,imp), 8 3,25 (d, J = 10 H2,
1H), <5 2,37 (m, 1H), 8 1,19 (d, J = 6,5 H2, 3H),
8 0,78 (d, J = 6,5 H2, 3H), 8 13,82 (s, 1H).

Porównywalne wyniki uzyskuje się stosując
kwas a-etylo-4-hydroksyfenylooctowy lub kwas
«-n-propylo-4-hydroksyfenylooctowy uzyskując
kwas a-etylo-4-dwufluorometoksyfenylooctowy i

5 kwas a-n-propylo-4-dwufluorometoksyfenylooctowy
odpowiednio.

Zastrzeżenie patentowe

10 Sposób wytwarzania nowych kwasów 2-(chlóro-
wcoalkoksyfenylo)alkanokarboksylowych o ogól¬
nym wzorze 3, w którym R oznacza grupę ety¬
lową, n-propylową lub izopropylową, a grupa dwu-
fluorometoksylowa znajduje się w położeniu meta

15 lub para, znamienny tym, że podstawiony w pozy¬
cji a odpowiednią grupą alkilową meta lub para
metoksyfenyloacetonitryl poddaje się działaniu stę¬
żonego kwasu bromowodorowego, po czym uzy¬
skany produkt poddaje się reakcji z chlorodwu-

20 fluorometanem w mieszaninie wodnego roztworu
alkaliów i dioksanu.
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