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(57)摘要

本发明提供了一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二

溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其解决了现有

1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的

合成方法未公开的技术问题，其制备步骤包括：

（1）将2,4,6‑三溴苯酚钠加入有机醇溶剂，再加

入相转移催化剂，滴加3‑氯‑2‑甲基丙烯反应，滴

完保温，降温抽滤烘干，得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑

甲基烯丙氧基）苯；（2）将季铵盐相转移催化剂加

入第一氯代烷溶剂，滴加溴素制成溴化剂；（3）将

步骤（1）制得产物加入第二氯代烷溶剂，滴加所

述步骤（2）溴化剂反应，滴完保温加水，用亚硫酸

钠除溴，纯碱调pH至中性，分水，水洗有机层，有

机层加水蒸溶剂，降温抽滤，烘干即得1,3,5‑三

溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，可广泛应用

于溴系阻燃剂合成技术领域。
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1.一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其特征在于，其制备

步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将2,4,6‑三溴苯酚钠加入到有机醇溶剂中，再加入相转移催化剂升温至反应温度，滴

加3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴完保温，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑三溴‑

2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯；

（2）制备溴化剂：

将季铵盐相转移催化剂加入到第一氯代烷溶剂中，搅拌溶解，再滴加溴素制成溴化剂；

（3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将所述步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到第二氯代烷溶剂中，

搅拌溶解，升温至反应温度，然后滴加所述步骤（2）制成的溴化剂发生反应，滴完保温，反应

结束后加入适量水，再用亚硫酸钠除溴，用纯碱调pH至中性，分液，水洗有机层，然后有机层

加水蒸出溶剂，得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧

基）苯。

2.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（1）中，所述2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的反应温度

为45～65℃，3‑氯‑2‑甲基丙烯的滴加时间为1小时或2个小时，滴完3‑氯‑2‑甲基丙烯的保

温时间为10～18小时。

3.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（1）中，所述2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为

1:1.1～1.3，所述2,4,6‑三溴苯酚钠与相转移催化剂的质量之比为52.9～105.8：1，所述2,

4,6‑三溴苯酚钠与有机醇溶剂的质量之比为1：1.9～2.4。

4.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（1）中，所述相转移催化剂为18‑冠醚‑6、15‑冠醚‑5、环糊精，聚

乙二醇‑400、聚乙二醇‑600中的一种，所述有机醇溶剂为乙醇、异丁醇、甲醇、正丁醇、正庚

醇中的一种。

5.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（2）中，所述溴素与第一氯代烷溶剂的质量之比为1：1.5～1.8。

6.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（2）中，所述季铵盐相转移催化剂为四丁基溴化铵、四乙基溴化

铵、四丁基硫酸氢铵、四乙基氢氧化铵中的一种，所述第一氯代烷溶剂为二氯甲烷、二氯乙

烷、三氯甲烷、三氯乙烷中的一种。

7.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（3）中，所述1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴化剂的反

应温度为25～40℃，滴完溴化剂的保温时间为8～15小时。

8.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（3）中，所述1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔

比为1：1.05～1.16，所述1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与季铵盐相转移催化剂摩尔

之比为5.5～16.8:1，所述1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与第二氯代烷溶剂质量之比
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为1:2.5～3.3。

9.根据权利要求1所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，在所述步骤（3）中，所述第二氯代烷溶剂为二氯甲烷、二氯乙烷、三氯甲烷、

三氯乙烷中的一种。

10.根据权利要求9所述的一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方

法，其特征在于，所述第一氯代烷溶剂和所述第二氯代烷溶剂为同一种氯代烷溶剂。
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一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法

技术领域

[0001] 本申请涉及溴系阻燃剂合成技术领域，特别涉及一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑

2‑甲基丙氧基）苯的合成方法。

[0002]

背景技术

1 ,3 ,5‑三溴‑2‑（2 ,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，分子式为C10H9Br5O，分子量

544.698，CAS号：36065‑30‑2，密度：2.289g/cm3，熔点：79.5℃，沸点：450.7℃  at  760mmHg，

闪点：187.4ºC，折射率：1.636；1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯是一种溴系阻

燃剂，理论溴含量达到73.39%，其化学结构式如下：

日本专利（专利号：特开平7‑102135；特开平5‑140389）公开了该溴系阻燃剂添加

到阻燃苯乙烯树脂中，可以显著提高其耐热性，耐光性，同时还不会腐蚀加工模具；也有日

本专利（专利号：平3‑140363）公开了该溴系阻燃剂可以用于制备阻燃聚氨酯泡沫。但上述

专利均未提及该溴系阻燃剂的合成方法，且国内也没有关于该产品的研究报道。

发明内容

[0003] 本发明的目的是为了解决上述技术的不足，提供一种产品收率高，质量稳定达标，

操作技术安全稳定的1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，从而填补国

内关于该产品研究的空白，打破国外技术封锁。

[0004] 为此，本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，

其制备步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将2,4 ,6‑三溴苯酚钠加入到有机醇溶剂中，再加入相转移催化剂升温至反应温

度，滴加3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴完保温，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑

三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯。

[0005] 其反应方程式为：

（2）制备溴化剂：
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将季铵盐相转移催化剂加入到第一氯代烷溶剂中，搅拌溶解，再滴加溴素制成溴

化剂；溴素在季铵盐相转移催化剂的作用下，以弱活性溴化剂的形式存在于溶液中。

[0006] （3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到第二氯代烷溶剂中，

搅拌溶解，升温至反应温度，然后滴加步骤（2）制成的溴化剂发生反应，滴完保温，反应结束

后加入适量水，再用亚硫酸钠除溴，用纯碱调pH至中性，分液，水洗有机层，然后有机层加水

蒸出溶剂，得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）

苯。

[0007] 其反应方程式为：

优选的，在步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的反应温度为45～

65℃，3‑氯‑2‑甲基丙烯的滴加时间为1小时或2个小时，滴完3‑氯‑2‑甲基丙烯的保温时间

为10～18小时。

[0008] 优选的，在步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为1:1.1～

1.3，2,4,6‑三溴苯酚钠与相转移催化剂的质量之比为52.9～105.8：1，2,4,6‑三溴苯酚钠

与有机醇溶剂的质量之比为1：1.9～2.4。

[0009] 优选的，在步骤（1）中，相转移催化剂为18‑冠醚‑6、15‑冠醚‑5、环糊精，聚乙二醇‑

400、聚乙二醇‑600中的一种，有机醇溶剂为乙醇、异丁醇、甲醇、正丁醇、正庚醇中的一种。

[0010] 优选的，在步骤（2）中，溴素与第一氯代烷溶剂的质量之比为1：1.5～1.8。

[0011] 优选的，在步骤（2）中，季铵盐相转移催化剂为四丁基溴化铵、四乙基溴化铵、四丁

基硫酸氢铵、四乙基氢氧化铵中的一种，第一氯代烷溶剂为二氯甲烷、二氯乙烷、三氯甲烷、

三氯乙烷中的一种。

[0012] 优选的，在步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴化剂的反应温度

为10～60℃，滴完溴化剂的保温时间为3～25小时。

[0013] 优选的，在步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔比为1：

1.05～1.16，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与季铵盐相转移催化剂摩尔之比为5.5～

16.8:1，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与第二氯代烷溶剂质量之比为1:2.5～3.3。

[0014] 优选的，在步骤（3）中，第二氯代烷溶剂为二氯甲烷、二氯乙烷、三氯甲烷、三氯乙

烷中的一种。

[0015] 优选的，第一氯代烷溶剂和第二氯代烷溶剂为同一种氯代烷溶剂。

[0016] 本发明步骤（1）中，相转移催化剂与2,4,6‑三溴苯酚钠中的钠离子络合，使该钠离

子可溶在有机醇溶剂中，而2,4,6‑三溴苯酚钠中与其钠离子相对应的负离子也随同进入有

机醇溶剂内，相转移催化剂不与该负离子络合，使游离或裸露的负离子反应活性很高，能迅

速发生反应。

[0017] 本发明步骤（1）中，由于3‑氯‑2‑甲基丙烯在水中会发生水解，因此将2,4,6‑三溴

苯酚钠加入到有机醇溶剂中，避免3‑氯‑2‑甲基丙烯水解。
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[0018] 本发明步骤（2）中，制备溴化剂的步骤是必要的，加入季铵盐相转移催化剂是为了

实现季铵盐与溴素结合生成弱活性溴化试剂。以四乙基溴化铵为例，溴素与四乙基溴化铵

结合得到三溴化四乙基铵，三溴化四乙基铵与溴素相比是一种活性较弱的溴化试剂。假如

使用溴素直接做溴化试剂参与步骤（3）的反应，由于溴素活性较强，在发生双键加成溴化的

同时，易引起侧位甲基的取代反应，势必严重降低最终产品的纯度，影响其阻燃性能及热稳

定性能。

[0019] 本发明步骤（2）中，由于溴素与季铵盐相转移催化剂形成的产物溶于氯代烷溶剂，

不溶于水、醇、醚类溶剂，为实现物料溶解，以及步骤（3）的均相反应，因此选用氯代烷溶剂。

[0020] 本发明步骤（3）中，加入水的目的在于：步骤（2）季铵盐相转移催化剂与溴素结合

生成的弱活性溴化季铵盐试剂和1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）反应后，再次转变为季

铵盐相转移催化剂，季铵盐相转移催化剂溶于水，水洗回收季铵盐相转移催化剂可循环使

用。季铵盐相转移催化剂在反应前后并无变化，反应过程中仅作为媒介，并未实际参与产品

分子结构的合成，实际参与反应的是溴素。

[0021] 本发明步骤（3）中，加入纯碱调pH至中性的目的在于，除去反应生成的氢溴酸。

[0022] 本发明步骤（3）中，水洗有机层的目的在于：除去因还原中和生成的硫酸钠、溴化

钠等无机盐，降低产品电导率。

[0023] 本发明步骤（3）中，有机层加水蒸出溶剂的目的在于：向有机层加入适量水，通过

共沸蒸馏，实现溶剂回收。

[0024] 本发明步骤（3）中，降温抽滤的目的在于：体系温度较高，降温是实现低温操作，避

免烫伤；抽滤是实现水与物料的分离。

[0025] 本发明的有益效果是：将2,4,6‑三溴苯酚钠加入到有机醇溶剂中，在相转移催化

剂的作用下滴加3‑氯‑2‑甲基丙烯，滴加完保温，降温抽滤得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙

氧基）苯，将得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到氯代烷溶剂后滴加溴化剂，

该溴化剂是由季铵盐相转移催化剂与溴素结合生成的弱活性溴化试剂，最终得到最终产品

1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯。本发明填补了国内关于该产品合成方法研究

的空白，打破国外技术封锁，该方法生产的产品收率高，产品收率可达到95.5%，质量稳定达

标，检测产品溴含量为73.27%～73.43%，熔点为79.2～80.8℃，操作技术安全稳定，产生的

废水少，有机醇溶剂、氯代烷溶剂作为有机溶剂可以回收利用，三废少，对环境污染小。

具体实施方式

[0026] 为了使本申请所要解决的技术问题、技术方案及有益效果更加清楚明白，以下结

合实施例，对本申请进行进一步详细说明。应当理解，此处所描述的具体实施例仅仅用以解

释本申请，并不用于限定本申请。本发明中所使用的方法如无特殊规定，均为常规的方法；

所使用的原料和装置，如无特殊规定，均为常规的市售产品。

[0027] 实施例1

本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其制备

步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将105.8  g  2,4,6‑三溴苯酚钠加入到200  g异丁醇中，再加入相转移催化剂1.5  g 
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18‑冠醚‑6升温至反应温度55℃，滴加30  g  3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴加时间2小时，滴

完后55℃保温15小时，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧

基）苯，称重为109.7  g，收率为95%。

[0028] （2）制备溴化剂：

将5  g相转移催化剂四丁基溴化铵加入到80  g二氯甲烷中，搅拌溶解，再滴加43.6 

g溴素配置成溴化剂。

[0029] （3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将100  g步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到280  g二氯甲

烷中，搅拌溶解，升温至反应温度，反应温度控制在35～40℃，然后滴加步骤（2）制成的溴化

剂发生反应，滴完保温12小时，反应结束后加入适量水，用质量分数为15%的亚硫酸钠除去

多余的溴至无色，再用质量分数为10%的碳酸钠溶液调pH至中性，分液，有机层用200g水洗

两遍，再向有机层中加入300g水开始蒸溶剂，蒸完后得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,

3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，称重为134.2  g，收率为94.8%，检测溴含量为

73.27%，熔点为79.6～80.4℃。

[0030] 在上述步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为1:1.1，2,4,

6‑三溴苯酚钠与18‑冠醚‑6的质量之比为70.5:1，2,4,6‑三溴苯酚钠与异丁醇的质量之比

为1:1.9。

[0031] 在上述步骤（2）中，溴素与二氯甲烷的质量之比为1:1.8。

[0032] 在上述步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔之比为1：

1.05，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与四丁基溴化铵摩尔之比为16.8:1，1,3,5‑三

溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与步骤（3）加入的二氯甲烷质量之比为1:2.8。

[0033] 实施例2

本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其制备

步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将105.8  g  2 ,4 ,6‑三溴苯酚钠加入到200  g异丁醇中，再加入相转移催化剂1  g 

15‑冠醚‑5升温至反应温度55℃，滴加36  g  3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴加时间2小时，滴

完后55℃保温18小时，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧

基）苯，称重为110.4  g，收率为95.6%。

[0034] （2）制备溴化剂：

将10  g相转移催化剂四乙基溴化铵加入到80  g二氯乙烷中，搅拌溶解，再滴加

48.3  g溴素配置成溴化剂。

[0035] （3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将100  g步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到280  g二氯乙

烷中，搅拌溶解，升温至反应温度，反应温度控制在35～40℃，然后滴加步骤（2）制成的溴化

剂发生反应，滴完保温10小时，反应结束后加入适量水，用质量分数为15%的亚硫酸钠除去

多余的溴至无色，再用质量分数为10%的碳酸钠溶液调pH至中性，分液，有机层用200g水洗

两遍，再向有机层中加入300g水开始蒸溶剂，蒸完后得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,

3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，称重为134.6  g，收率为95.0%，检测溴含量为

说　明　书 4/7 页

7

CN 115819194 A

7



73.35%，熔点为79.8～80.4℃。

[0036] 在上述步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为1:1.3，2,4,

6‑三溴苯酚钠与15‑冠醚‑5的质量之比为105.8:1，2,4,6‑三溴苯酚钠与异丁醇的质量之比

为1:1.9。

[0037] 在上述步骤（2）中，溴素与二氯乙烷的质量之比为1:1.7。

[0038] 在上述步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔之比为1：

1.16，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与四乙基溴化铵摩尔之比为5.5:1，1,3,5‑三溴‑

2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与步骤（3）加入的二氯乙烷质量之比为1:2.8。

[0039] 实施例3

本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其制备

步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将212  g  2,4,6‑三溴苯酚钠加入到500  g乙醇中，再加入相转移催化剂3  g环糊精

升温至反应温度45℃，滴加70  g  3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴加时间2小时，滴完后45℃

保温10小时，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯，称重

为221.8  g，收率为95.9%。

[0040] （2）制备溴化剂：

将12  g相转移催化剂四乙基溴化铵加入到100  g三氯甲烷中，搅拌溶解，再滴加

65.4  g溴素配置成溴化剂。

[0041] （3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将150  g步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到500  g三氯甲

烷中，搅拌溶解，升温至反应温度，反应温度控制在25～30℃，然后滴加步骤（2）制成的溴化

剂发生反应，滴完保温15小时，反应结束后加入适量水，用质量分数为15%的亚硫酸钠除去

多余的溴至无色，再用质量分数为10%的碳酸钠溶液调pH至中性，分液，有机层用300g水洗

两遍，再向有机层中加入500  g水开始蒸溶剂，蒸完后得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,

3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，称重为202.8  g，收率为95.5%，检测溴含量为

73.43%，熔点为79.5～80.8℃。

[0042] 在上述步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为1:1.3，2,4,

6‑三溴苯酚钠与环糊精的质量之比为70.7:1，2,4 ,6‑三溴苯酚钠与乙醇的质量之比为1:

2.4。

[0043] 在上述步骤（2）中，溴素与三氯甲烷的质量之比为1:1.5。

[0044] 在上述步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔之比为1：

1.05，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与四乙基溴化铵摩尔之比为6.8:1，1,3,5‑三溴‑

2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与步骤（3）加入的三氯甲烷质量之比为1:3.3。

[0045] 实施例4

本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，其制备

步骤包括：

（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯：

将105.8  g  2 ,4 ,6‑三溴苯酚钠加入到200  g正丁醇中，再加入相转移催化剂2  g 
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聚乙二醇‑400升温至反应温度65℃，滴加33  g  3‑氯‑2‑甲基丙烯发生反应，滴加时间1小

时，滴完后65℃保温10小时，反应结束后，降温、抽滤、烘干，得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯

丙氧基）苯，称重为108.8  g，收率为94.2%。

[0046] （2）制备溴化剂：

将6  g相转移催化剂四丁基硫酸氢铵加入到80  g三氯乙烷中，搅拌溶解，再滴加

45.6  g溴素配置成溴化剂。

[0047] （3）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯：

将100  g步骤（1）得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯加入到250  g三氯乙

烷中，搅拌溶解，升温至反应温度，反应温度控制在25～30℃，然后滴加步骤（2）制成的溴化

剂发生反应，滴完保温8小时，反应结束后加入适量水，用质量分数为15%的亚硫酸钠除去多

余的溴至无色，再用质量分数为10%的碳酸钠溶液调pH至中性，分液，有机层用200g水洗两

遍，再向有机层中加入300g水开始蒸溶剂，蒸完后得白色油状物，降温抽滤，烘干即得1,3,

5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯，称重为134 .6  g，收率为95 .1%，检测溴含量为

73.37%，熔点为79.2～80.2℃。

[0048] 在上述步骤（1）中，2,4,6‑三溴苯酚钠与3‑氯‑2‑甲基丙烯的摩尔比为1:1.2，2,4,

6‑三溴苯酚钠与聚乙二醇‑400的质量之比为52.9:1，2,4,6‑三溴苯酚钠与正丁醇的质量之

比为1:1.9。

[0049] 在上述步骤（2）中，溴素与三氯乙烷的质量之比为1:1.8。

[0050] 在上述步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与溴素的摩尔之比为1：

1.10，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与四丁基硫酸氢铵摩尔之比为14.7:1，1,3,5‑三

溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯与步骤（3）加入的三氯乙烷质量之比为1:2.5。

[0051] 本发明提供一种1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧基）苯的合成方法，将2,4,

6‑三溴苯酚钠加入到有机醇溶剂中，在相转移催化剂的作用下滴加3‑氯‑2‑甲基丙烯，滴加

完保温，降温抽滤得到1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯，将得到的1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲

基烯丙氧基）苯加入到氯代烷溶剂后滴加溴化剂，该溴化剂是由另一种相转移催化剂与溴

素结合生成的弱活性溴化试剂，最终得到最终产品1,3,5‑三溴‑2‑（2,3‑二溴‑2‑甲基丙氧

基）苯。本发明填补了国内关于该产品合成方法研究的空白，打破国外技术封锁，该方法生

产的产品收率高，产品收率可达到95 .5%，质量稳定达标，检测产品溴含量为73 .27%～

73.43%，熔点为79.2～80.8℃，操作技术安全稳定，产生的废水少，有机醇溶剂、氯代烷溶剂

作为有机溶剂可以回收利用，三废少，对环境污染小。

[0052] 需要说明的是：

（1）在步骤（1）合成1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯过程中，2,4,6‑三溴苯酚

钠、3‑氯‑2‑甲基丙烯、相转移催化剂、有机醇溶剂的添加质量，3‑氯‑2‑甲基丙烯的滴加时

间，反应温度，滴完3‑氯‑2‑甲基丙烯的保温时间可根据实际生产情况进行调整。

[0053] （2）在步骤（2）制备溴化剂过程中，使溴素溶解于第一氯代烷溶剂，溴素与第一氯

代烷溶剂的质量可根据实际生产情况进行调整。

[0054] （3）在所述步骤（3）中，1,3,5‑三溴‑2‑（2‑甲基烯丙氧基）苯、溴化剂、第二氯代烷

溶剂的添加量，反应温度、滴完溴化剂的保温时间、亚硫酸钠溶液的质量分数、碳酸钠溶液

的质量分数、有机层用水洗重量及次数、向有机层中加水重量可根据实际生产情况进行调
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整。

[0055] 以上所述仅为本申请的较佳实施例而已，并不用以限制本申请，凡在本申请的精

神和原则之内所作的任何修改、等同替换和改进等，均应包含在本申请的保护范围之内。
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