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(54) СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ 2,6-ДИМЕТИЛАНИ-
ЛИНА
(57) Изобретение касается замещенных
аминов, в частности получения 2 ,6-
диметиланилина - полупродукта в син-
тезе пестицидов и лекарственных в е -

ществ. Для снижения расхода исходно-
го сырья - 2,6-диметилфенола (МФ) и
повышения производительности процес-
са гидрирования МФ водородом в при-
сутствии 0,5-1%-ного палладия на но-
сителе в качестве последнего исполь-
зуют уголь и нагревают до 12О-190°С.
Дальнейший аммонолиэ продуктов гид-
рирования аммиаком ведут при моляр-
ном соотношении 1ї ( 1 , 1 - 3 ) . Целевой
продукт выделяют вакуумной разгонкой
с возвратом промежуточных веществ в
рецикл. Обший расход сырья на I моль
целевого 2,6-диметиланилина, моль:
МФ 1,2; NH3 3,6 и Н г 2 ,9 . Общая про-
изводительность процесса 8,3.10 мо-
ля/г палладия в минуту. Сокращение
сырья - NHj и Н ^ в сравнении с и з -
вестным составляет 2,9-10,7 и 2,9-
3,8 раз соответственно, а повышение
производительности - 2,2-5,2 р а з .
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Изобретение относится к способам

получения 2,6-диметиланилина, явля-

ющегося ключевым продуктом в синтезе

пестицидов и лекарственных препара-

тов .

Целью изобретения является увели-

чение производительности процесса и

уменьшение расхода исходного сырья.

Изобретение ИЛЛЮСТРИруеТСЯ Следу- JQ

ющими примерами.
П р и м е р 1. В трубчатый реак-

тор диаметром 20 мм помещают ката-
лизатор - 0,5% палладия на гранули-
рованном углеродном носителе (1 - ^5
2 мм). Реактор продувают азотом,
устанавливают поток водорода, нагре-
вают до 190аС и дозируют 2,6-диметил-
фенол. Продуктами реакции являются
пространственные изомеры 2,6-диметчл-20
циклогексанона и 2,6-диметилцикло-
гексанола. Расход водорода 2,4 моля
на 1 моль продуктов гидрирования.
Производительность стадии составляет
2,0.10" 1 моль продуктов гидрирования 25
г палладия в минуту. Продукты гид-
рирования, содержащие не более 1%
2,6-диметнлфенола подают со ско-
ростью 2,1СГ1 моль/г палладия в мину-
ту в трубчатый реактор диаметром 30
20,0 мм, заполненный катализатором -
0,5% палладия на гранулированном
(1-2 мм) углеродном носителе (реак-
тор предварительно продут азотом и
в токе водорода 0,5 мл/г катализато- .,,-
ра в минуту нагрет до 300°С). В р е -
актор одновременно подают аммиак со
скоростью 6.10" г моль/г палладия в
минуту. На выходе из реактора полу-
чают смесь продуктов, содержащую 83% ^о
2,б^диметиланилина,16% 2,6-диметил-
диклогексанола и 2, 6-диметилциклогек'-
силамина и не более 1% 2,6-диметилфено-
л а . Целевой продукт 2,6-диметилани-
лин ( т . к и п . 115°С при 20 мм р т . с т . ) Д 5

содержащий не более 1% 2,6-диметил-
фенола отделяют вакуумной разгонкой,
а смесь более легкокі-тящих продуктов
(пространственные изомеры 2,6-диме-
тилциклогексиламина и 2,6-диметил-
циклогексанола с т . к и п , 75-85 С при
25 мм р т . с т . ) направляют на рецикл
в тот же самый реактор со скоростью
І.1СГ1моля/г палладия в минуту. На
выходе из реактора получают смесь
продуктов, содержащую 81,6% 2,6-ди-
метиланилина и 18,4% смеси 2,6-ди-
метилциклогексанола и 2,6-диметил-
циклогексиламииа (при проведении

рецикла в реактор дозируют аммиак
со скоростью 3 . 1 0 л моля/г палладия
в минуту). Целевой продукт выделя-
ют перегонкой, а смесь 2,6-диметил-
циклогексанола и 2,6-диметилцикло-
гексиламина вновь направляют на ре-
цикл. Без учета рецикла продуктов
аммонолиза ( данные по рециклу от-
сутствуют в прототипе) общий р а с -
ход сырья на получение 1 моля 2,6-
диметиланилина составляет, моль:
2,6-диметилфёнол 1,2; аммиак 3,6;
водород 2,9.

Общая производительность процес-
са составляет 8,3,10~3моль 2,6-ди-
метиланилина/г палладия в минуту,

П р и м е р 2. Аналогичен приме-
ру 1 с"тем отличием, что 2,6-диме-
тилфенол (50 г) гидрируют в автокла-
ве (объем 100 мл) при температуре
140°С и давлении 5 атм, в присут-
ствии катализатора - 0,5% палладия
на угле. Расход водорода 2,4 моля
на 1 моль продуктов гидрирования.
Производительность стадии 2,1.10 мо-
ля продуктов гидрирования/г палла-
дия в минуту. Общий расход сырья на
получение 1 моля 2,6-диметиланалина
составляет, моль: 2,6-диметилфенол
1,2; аммиак 3,6; водород 2 ,9 ,

Общая производительность процес-
са 8,5.10 моль 2,6-диметиланилина/г
палладия в минуту.

П р и м е р 3. Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что 2,6-диметил-
фенол (50 г) гидрируют в автоклаве
при температуре 120°С и давлении
10 атм. Расход водорода 2,4 моля на
моль продуктов гидрирования. Произ-
водительность стадии 2,0,10 ' молей
продуктов гидрирования/г палладия
в минуту. Общий расход сырья на по-
лучение 1 моля 2,6-диметиланилина
составляет, моль: 2,6-диметилфенол
1,2; аммиак 3,6; водород 2 , 9 .

Общая производительность процес-
са 8,3,І О"* моля 2,6-диметиланилина/г
палладия в минуту.

П р и м е р 4. Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что аммонолиз
продуктов гидрирования проводят при
250 С, продукты гидрирования дозиру-
ют со скоростью 4,4,10" моль/г пал-
ладия в минуту. На" выходе из реакто-
ра получают смесь, содержащую 78(3%
2,6-диметиланилина и 21,7% смеси
2,6-диметилциклогексиламина н 2,6-
диметилциклогексанола. Общий расход



сырья на получение 1 моля 2,6-диме-
тиланилина составляет, моль: 2,6-ди-
метилфенол 1,28; аммиак 3,8; водо-
род 3 , 1 .

Общая производительность процес-
са 1,1 І ] 0 ' q моля диметиланилина/г
палладия в минуту.

П р и м е р 5. Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что аммонолиз
продуктов гидрирования проводят при
220 С, На выходе из реактора полу-
чают смесь, содержащую 80,2% 2,6-ди-
метиланилина и 19,8% смеси 2,6-ди-
метилциклогексиламина и 2,6-диметил-
циклогексанола,, Общий расход сырья
на получение 1 моля 2,6-диметиланили-
на составляет, моль: 2,6-диметилфе-
нол 1,25; аммиак 3,75; водород 3,0.

Общая производительность процес-
са 8,0,10~ъ моль 2,6-диметиланилина/г
палладия в минуту.

П р и м е р 6. Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что аммонолиэ
продуктов гидрирования проводят при
200°С. На выходе из реактора полу-
чают смесь, содержащую 63% 2,6-ди-
метиланилина и 37% смеси 2,6-диме-
тилциклогексиламина и 2,6-диметил-
циклогексанола. Общий расход сырья
на получение 1 моля 2,6-диметилани-
лина составляет, моль; 2,6-диметил-
фенол 1,58; аммиак 4,76; водо-

.род 3,80.

Общая производительность процес-
са 6,3.10"^ моля 2,6-диметиланилина/г
палладия в минуту,

П р и м е р 7. Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что аммонолиз
проводят при 250°С, молярном соотно-
шении продуктов гидрирования и амми-
ака 1:2, продукты гидрирования дози-
руют со скоростью 3,0. \0~'1 моль/г
палладия в минуту. На выходе иэ ре-
актора получают смесь, содержащую
73% 2,6-диметиланилина и 27% смеси
2,6-диметилциклогексиламина и 2,6-
диметилциклогексанола, Общий расход
сырья на получение 1 моль 2,6—диме-
тиланилика составляет, моль: 2,6-ди-
метил&енол 1,37; аммиак 2,74; водо-
род 3,29.

Общая производительность процес-
са составляет 8,76,10" моля 2,6-ди-
метиланилина/г палладия в минуту.

П р и м е р е . Аналогичен приме-
ру 1 с тем отличием, что аммонолиз
проводят при 25ОСС и молярном соот-
ношении продуктов гидрирования и ам-
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миака 1:1,1. На выходе из реактора

получают смесь, содержащую 75,5%

2,6-диметиланилина и 24,5% смеси

2,6-днметилциклогексішамина и 2,6-

диметилциклогексанола. Общий расход

сырья на получение 1 моля 2,6-диме-

тиланилина составляет, моль: 2,6-ди-

метилфенол 1,32; аммиак 1,46; водо-

t 0 род 3,18.
Общая производительность процес-

са 7,55.!0~ 3 моля 2,6-диметиланили-
на/г палладия в минуту.

П р и м е р 9. Аналогичен приме-
ре ру 1 с тем отличием, что аммонолиз

проводят при 250°С, молярном соотно-
шении продуктов гидрирования и амми-
ака 1:4, продукты гидрирования дози-
руют со скоростью 3,0.10 ' моль/г

20 палладия в минуту. На выходе из
реактора получают смесь, содержащую
74,5% 2,6-диметиланилина и 25,5%
смеси 2,6-диметилциклогексиламина
и 2,6-диметилциклогексанола. Общий

25 расход сырья на получение 1 моля
296~диметиланилина составляет, моль:
2,6-диметилфенол 1,34; аммиак 5,37:
водород 3,22.

Общая производительность процес-
•УП са 8,94.1 О"3моля 2,6-диметиланили-

на/г палладия в минуту.
П р и м е р Ю (запредельный).

Аналогичен примеру 1 с тем отличием,
что аммоноли'з проводят при 190°С.
На выходе из реактора получают смесь,

" содержащую 47% 2,6-диметиланилина
и 53% 2,6-диметилциклогексиламина
и 2,6-диметилциклогексанола. Общий
расход сырья на получение 1 моля

4 П 2,6-диметиланилина составляет, моль:
2,6-диметилфенол 2,13; аммиак 6,38;
водород 5,10.•

Общая производительность процес-
се са 4,7,10" 3 моля 2,6-диметиланилина/г

палладия в минуту.

П р и м е р 11 (запредельный),
Аналогичен примеру 1 с тем отличием,
что аммонолиэ проводят при 350 С. На
выходе иэ реактора получают смесь,
содержащую 85,5% 2,6-диметиланилина,
9,5% 2,6-диметилциклогекснламина и
2,6-диметилциклогексанола и 5,0%
1,3-диметилбенэола. Общий расход

5 5 сырья на получение 1 моля 2,6-ди-
метиланилина составляет, моль: 2,6
диметилфенол 1,17; аммиак 3,51; во-

, дород 2 , 8 1 .
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Общая производительность процес-

са 8,55.10" моля 2,6-диметиланилина/г
палладия в минуту.

Результаты описываемого способа
приведены в таблице.

Таким образом, предлагаемый спо-
соб позволяет значительно увеличить
производительность процесса (в 2,2-
5,2 р а з а ) , сократить расход аммиака JQ
в 2,9-10,7 раза и водорода 2,9 -
3,8 раза.
' Ф о . р м у л а и з о б р е т е н и я

Способ получения 2,6-диметиланй-
лина путем гидрирования 2,6-диметил- ^ 5

9 6

фенола и аимонолиэом продуктов гид-
рирования при нагревании в присут-
ствии катализатора, содержащего 0,5'
1% палладия на носителе, о т л и -
ч а ю щ и й с я тем, что, с целью
повышения производительности процес-
са и уменьшения расхода исходного
сырья, процесс осуществляют на ката-
лизаторе, содержащем в качестве но-
сителя уголь, при 120—190°С на ста-
дии гидрирования с последующим аммо-
нолизом при Молярном соотношении
продуктов гидрирования и аммиака
1:0,1-3,0).

При-
мер

Темпера-
тура

гидриро-

вания/
аммоноли-
за, °С

Давление
гидрирова-
ния /аммо-
нолиэа,
атм

Молярное
соотноше-
ние про-
дуктов
гидрирова-
ния и NH3

Расход сырья*
на 1 моль
2,6-диметиланилина,

моль

2,6-ди-
метил-
фенол

NH5 Нг

Производи-
тельность
процесса
10~3 моль
2,6-диметил-
анилина /Г
палладия в
минуту

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12
(прото-
тип)

190/300

140/300

120/300

190/250

190/220

190/200

190/250

190/250

190/250

190/190

190/350

220

1/1

5/1

10/1

1/1

1/1

1/1

1/1

1/1

1/1

1/1

1/1

1

1:3

1:3

1:3

1 :3

1 :3

1:3

1:2

1:1,1

1:4

1:3

1:3

1,20

1,20

1,20

1,28

1,25

1,58

1,37

1,32

1.34

2,13

1,17

1,30

3,60

3,60

3,60

3,80

3,75

4,76

2,74

1,46

5,37

6,38

3,51

15,60

2,90

2,90

2,90

3,10

3,00

3,80

3,29

3,18

3,22

5,10

2,81

15,60

8,3

8,5

8,3

1 1,0

8,0

6,3

8,8

7,6

8,9

4,7

8,6

2,1

Без учета рецикла продуктов аммонолиза
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