
8卷1991年第 6期 染 料 工 业 · 29 · 

醇与芳胺的常压N一烷基化 

章哲彦 郭利平 (宁波师范学院) 

染料合成中芳胺类化合物是 重 要 的中间 

件，在染料的合成中往往按不同要求在氮原子 

上接不同的烷基，通称芳胺N一烷 基 化。在芳 

香族伯胺上氨有二个氢原子可 以 被 进行烷基 

化。实践中往往需要单烷基化物，因而选择合 

成路线是极重要的。 

通常芳胺N一烷基化采用溴代烷 作 烷基化 

剂，或在硫酸催化下用醇作烷基化剂。它们反 

应的转化率低，选择性差，且前者原料昂贵， 

要损失作为反应媒介的溴素，后者反应需要加 

压，条件苛刻 这里报导以乙醇作烷基化剂N一 

乙基同甲苯胺的常压催化合成结果，有关这种 

方法尚未见有专门的报导 
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步骤；反应管中装入4O毫升 8～I4目NS— 

C02催化剂， 在反应管一端将乙醇与间甲苯胺 

摩尔比为 3：1的混合液加入 (通常每分钟 0．6 

m1)。升温到反应温度，反应管出口经空气与 

水冷却后收集产物。当运行稳定后取样，进行 

气相色谱分析，色谱柱采用 2 m SE一30柱，用 

色谱分析专家 程序 进行鉴定与计算。 

结果与讨论 

1．反应产物：以乙醇与闰甲苯胺摩尔配 

比为3：1、空这为0．75时～、反应 温 度 为260~C 

稳定条件下反应，收集的产物为浅黄色舟层的 

液体，下层为水层 (当乙醇与闻甲苯胺配 比提 

高时，产物为均相，由于过量的乙醇使水、油 

层成单一相)。油层的典型色谱如图 1。峰 1 

为未转化的问甲苯胺，峰 2为N一乙基 问 甲 苯 

胺，峰 3为N，N一二 乙基同甲苯胺，峰 1以前 

的峰为 乙醇和水的峰。由图可见，N一乙基间甲 

苯胺为主产物，副产物 (峰 3)量很少，尚余 

部分是未转化的原料间甲苯胺，表明反应选择 

性较好，转化率也颇高。 

囝 1 反应产物色谱囝 
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2．反应温度的影响：芳胺的 N一烷基化， 

用乙醇作烷基化试剂只有在适当温度下才能起 

反应。控制乙醇与问甲苯胺配 比为3：I，空速 

为O．75时 情况下，不同温度考察 结 果 如表 

※谈程序甩BASIC~ 自'i膏． 
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1 由表 1可见，反应在21O℃就能 发 生，但 

转化率较低j当温度在250℃以上，反 应 达到 

了有意义的转化，选择性都高于95％。在试验 

的温度范围内转化率随温度升高而提高。 

3．乙醇与间甲苯胺配比的影响：按反应 

式问甲苯胺与乙醇摩尔配比阻1：1为 最 佳。实 

际它的配比剥转化有明显影响。在相同反应温 

度、同样空速下对几种配比考察结果如表 2， 

可见转化率随它们的摩尔配比而变化。在摩尔 

配 比为s：I时有最高的转化。在低于 该 比率下 

转化较低。推测为 由于部分乙醇在反应条件 

下分解，而使要求进行反应的醇量不足，从而 

使同甲苯胺转化偏低。在高的醇／胺摩尔比率下 

转化较低，推测由于间甲苯胺在催化剂上相对 

短的停 留时间来不及反应，被醇所带走而使转 

化率降低。 

乙醇与阊甲苯胺配比的影响 襄 2 

二蓐1闽 甲荦胺 摩尔 比) 1：1 2：1 3：1 『 4：1 

目甲苯胺转化 奉( 1 37．6 鹃 ．2 79．1 95．3 

一 乙基 间甲苯胺选择 性‘％) 孙O 97．3 9 ．4 95．6 

其它(强) 一 2．7 2．6 4．4 

(厦 瓯 案 件 t 温 屡 船 0。G ，空 莲 0．75时 -1 

4．空速的影响：空速反映反应物与催化 

剂的接触时问，对连串反应接触时间过长，导致 

副产物增加，太短使之转化过低。本反应在相同 

的乙醇与闻甲苯胺摩尔配出、相同反应温度下 

对不同空速，也就是说在反应温度、乙醇量足 

够条件下，反应物与催化剂接触时间考察结果 

扣表 3。由表 3可见，接触时问增长转化增加， 

延长接触时间，可以达到高的转化 且的。在试 

验条件下选择性基本不随转化而变化，或者说 

变化很少。由此表明，该反应选择性好，反应 

易于控制。 ⋯  
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s．不同醇和不同芳 胺 的 N 烷 基 化 反 

应 上述都是间甲苯胺以乙醇作烷基化试剂的 

讨论，能否推广到其它醇作 N一烷基化 剂?回 

答是肯定的。在醇与间甲苯胺摩尔配 比为3：1、 

空速0．75时 ～、反应温度250~C下，对甲 醇 和 

丙醇考察表明都能起 N一烷基化反应，转化率 

分别达副60．8 和63．9 。 

同样的醇对不同芳胺的 N一烷基化反 应 究 

竟如何?以乙醇与不同芳胺摩尔配比为3：1、空 

速为0．75时_。、 反应温度2~0~C下考察 结 果： 

甲苯胺转化率44．3％，苯胺转化率74．6％。 
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结论 

由上述结果可见。 

1。作为染料、医药及助荆重要中闾体， 

N 乙基间甲苯胺台成找到了一个简便 方 法。 

2．乙醇与间甲苯胺摩尔比 为3：1，在常 

压、催化剂参与下反应温度250～3O0℃，单程转 

化率和选择性分别达到90 和95 以上。 

3．本法可推广到其它醇和芳胺实现 "一 

烷基化，为染料 医药、农药、橡胶 (促进稳定 

剂)工业中该类中间休的台成提供使捷方法． 
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