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摘 要：以对硝基苯甲醚为原料，经液相催化加氢还原制备对氨基苯甲醚，通过大量的实验确定 了最佳的工艺条 

件：反应温度80～90℃，反应压力1．0—1．5 MPa，催化剂用量5％。与硫化碱还原法相比，此工艺具有质量好、收率 

高、三废少、可降低成本等优点。 
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Abstract ：P — Anisidine is prepared used P — nitroanisole as material by liquidphasc catalytic hydrog 

enation．Through plenty of experiments，the best process conditions are followed：the reaction temperature 

is 80～9O oC，the reaction pressure is 1．0～1．5 MPa，the dosage of catalyst is 5％ ．The advantages as 

quality，output，three discard gained from this process are much greater than from sodium sulfide deoxidi— 

zing． 
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对氨基苯甲醚，也称对茴香胺 ，主要用作染料及 

医药行业的中间体，其合成路线主要有三条：①以硝 

基苯为原料的羟胺重排法，此工艺流程短，近年人们 

对此路线进行了大量的研究，但未见工业生产的报 

道。②以对氯硝基苯为原料，经甲氧基化得对硝基 

苯甲醚，再以硫化碱还原得对氨基苯甲醚。③液相 

催化加氢还原为对氨基苯甲醚。我国现行对氨基苯 

甲醚的生产工艺，以第二种为主。此工艺反应周期 

长，废水量大。华东化工学院等单位运用新颖的相 

转移催化法，以对氯硝基苯为原料，进行对硝基苯甲 

醚的合成研究，使甲氧基化的反应条件，反应周期， 

产品收率及质量都得到了改善。但硫化碱还原工 

艺，仍未能被其它先进技术取代。在相转移催化合 

成对硝基苯甲醚的基础上，以液,PNDil氢法取代硫化 

碱还原如能研究成功 ，将是对氨基苯甲醚生产工艺 

的变革，也会带来可观的经济效益及社会效益。 

1 实验部分 

1．1 仪器 

GS一0．25高压磁力反应釜 (威海化工器械 

厂)；超级恒温水浴 CS501；熔点仪；红外光谱仪等。 

1．2 原料及试剂 

工业对硝基苯甲醚(河南开普化工有限公司)， 

自制镍基催化剂，工业乙醇，氢气等。 

1．3 实验方法 

反应式如下： 
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反应釜经试压不泄漏后，将0．3 mol(约47 g，工 

业级)对硝基苯甲醚装入釜内，加入 100 mL工业乙 

醇及 2．3 g湿催化剂，盖紧反应釜，用氮气置换三 

次，再用氢气置换三次并试压不泄漏时，启动搅拌， 

保持氢压1．5 MPa，如此反复数次，至氢压不降即为 

反应终点，继续保温0．5 h。而后降温至70℃以下， 

停止搅拌，放去氢气，过滤，回收催化剂，减压蒸馏反 

应液，回收溶剂，至无溶剂蒸出时，更换接收瓶，将产 

品蒸出，测其熔点，以重氮化法分析其含量。收率为 

98．14％，含量为99．02％。 

2 结果与讨论 

2．1 温度对反应结果的影响(见表 1) 

表 1 温度对反应结果的影响 

反应温度／℃ 反应时间／h纯度／％ 收率／％ 熔点／℃ 

由表 1可以看出，在催化剂用量及压力固定不 

变时，温度的变化对反应的结果影响不大，只是对反 

应时间影响较大。因此最佳反应温度为80～90℃。 

2．2 压力对反应结果的影响(见表2) 

表 2 压力对反应结果的影响 

由表 2可以看出，在催化剂及温度固定不变时， 

压力对产品纯度影响不大，但对反应时间及产品收 

率影响较大。若是提高反应压力，则增大工业装置 

费用，因此确定最佳反应压力为 1．0～1．5 MPa。 

2．3 催化剂用量对反应的影响(见表3) 

由表 3可以看出，催化剂用量为原料用量的 

5％、7％时，产品收率、纯度较高，反应时间短，当催 

化 剂用量为3％时，反应很难进行，正常的情况下， 

表 3 催化剂用量对反应结果的影响 

催化剂用量／％ 反应时间／h 纯度／％ 收率／％ 熔点／℃ 

注：催化剂用为 3％时，转化率为 67．47％，基本不反应。 

催化剂用量越大，反应的时间越短，但液相催化加氢 

为强放热反应，反应速度太快，导致大量反应热释 

放，如不及时移去，有一定的危险性。同时，催化剂 

使用量大，则增加生产成本。因此，确定催化剂用量 

为原料质量的5％为最佳用量。 

2．4 产品的定性分析 

将未经任何处理的对氨基苯甲醚样品进行红外 

光谱分析，谱图见图 1。图 1显示该样品的固体熔 

融态红外光谱与 Sadtlor标准红外谱图28232K P— 

Anisidine(对氨基苯甲醚)完全一致。 

3 结论 

波数 ／Crf1-1 

图 I 样品红外光谱图 

研究结果证明，液相催化加氢制备对氨基苯甲 

醚的工艺路线完全可行；最佳的工艺条件为反应温 

度 80～90℃，反应压力为 1．0～1．5 MPa，催化剂用 

量为原料的5％；该工艺是清洁的合成工艺，产品质 

量好、收率高、反应时间短，且无“三废”排放。 
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