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(57) Ðåôåðàò:
Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê îáëàñòè îðãàíè÷åñêîé

õèìèè è êàñàåòñ  ñïîñîáà ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-
(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (ÄÀÔÁÈ),
 âë þùåãîñ  ìîíîìåðîì äë  ïðîèçâîäñòâà
òåðìîñòîéêèõ è âûñîêî ïðî÷íûõ âîëîêîí.
Îïèñûâàåòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà, âêëþ÷àþùèé

âîññòàíîâëåíèå 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà

â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä â ïðèñóòñòâèè
êàòàëèçàòîðà â âîäíîé ñðåäå, öèêëîäåãèäðàòàöèþ
â ñðåäå âîäíîé êèñëîòû è âûäåëåíèå öåëåâîãî
ïðîäóêòà, ïðè ýòîì ïîëó÷åííóþ ïðè

âîññòàíîâëåíèè 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà

â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä ðåàêöèîííóþ ìàññó

ïîñëå îòäåëåíè  êàòàëèçàòîðà îáðàáàòûâàþò

ñåðíîé êèñëîòîé,

âûäåë þò 2 1,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä â âèäå
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè, êîòîðóþ ïîäâåðãàþò
öèêëîäåãèäðàòàöèè íàãðåâàíèåì â ñðåäå âîäíîé
ñåðíîé êèñëîòû ñ îáðàçîâàíèåì äèãèäðàòà
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà, è äàëåå
íåéòðàëèçàöèåé âûäåë þò îñíîâàíèå. Òåõíè÷åñêèé
ðåçóëüòàò - óñîâåðøåíñòâîâàíèå ñïîñîáà
ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-

àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà èç 21,4,41-òðèíèòðî-
áåíçàíèëèäà ñ öåëüþ ñîçäàíè  ýôôåêòèâíîãî
ìàëîîòõîäíîãî ïðîèçâîäñòâà ïðîäóêòà âûñîêîé
ñòåïåíè ÷èñòîòû. 5 ç.ï. ô-ëû, 1 èë., 1 òàáë.
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(54) METHOD OF OBTAINING 5(6)-AMINO-2-(4-AMINOPHENYL) BENZIMIDAZOLE

(57) Abstract: 
FIELD: chemistry.
SUBSTANCE: present invention pertains to

organic chemistry and method of obtaining 5(6)-
amino-2-(4-aminophenyl)benzimidazole, which is a
monomer for producing heat resistant and high-
strength fibres. Description is given of a method
of obtaining 5(6)-amino-2-(4-

aminophenyl)benzimidazole, involving reduction
of 21,4,41-trinitrobenzanilide

to 21,4,41-triaminobenzanilide in the presence of
a catalyst in an aqueous medium, cyclodehydration
in an aqua acid medium and separation of the
target product. The reaction mass obtained from

the reduction process after separation of

catalyst is processed with sulphuric

acid. 21,4,41-triaminobenzanilide is separated in
form of mono-sulphate salt, which is subjected to
cyclodehydration through heating in an aqueous
sulphuric acid with formation of a hydrate of
mono-sulphate salt 5(6)-amino-2-(4-
aminophenyl)benzidazole and the base is separated
by further neutralisation.

EFFECT: perfection of the method with the aim
of efficient low-waste production of a product
with high degree of purity.

6 cl, 1 dwg, 1 tbl, 6 ex
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Íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê îáëàñòè îðãàíè÷åñêîé õèìèè è êàñàåòñ  ñïîñîáà
ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà - ìîíîìåðà äë  ïðîèçâîäñòâà
òåðìîñòîéêèõ è âûñîêîïðî÷íûõ âîëîêîí.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-(41-àìèíîôåíèë)-5-àìèíîáåíçèìèäàçîëà êîíäåíñàöèåé 4-
íèòðîáåíçîéíîé êèñëîòû ñ àíèëèíîì, äèíèòðîâàíèåì îáðàçóþùåãîñ  N-
(41-íèòðîáåíçîèë)àíèëèíà äî N-(41-íèòðîáåíçîèë)2,4-äèíèòðîàíèëèíà ñ ïîñëåäóþùèì
âîññòàíîâëåíèåì â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä îáðàáîòêîé ãèäðîñóëüôèäîì íàòðè  èëè
àììîíè  è öèêëîäåãèäðàòàöèåé òðèàìèíà â öåëåâîé ïðîäóêò â ñðåäå ñîë íîé êèñëîòû ïðè
íàãðåâàíèè:

Äèàìèíîáåíçèìèäàçîë î÷èùàþò ïåðåêðèñòàëëèçàöèåé èç ýòàíîëà (Ïàòåíò ÑØÀ
4109093, ÍÊÈ 548/310.7, îïóáë. 22.08.1978). Íåäîñòàòêàìè ñïîñîáà  âë þòñ  áîëüøîé
ðàñõîä êîíöåíòðèðîâàííûõ ñåðíîé è àçîòíîé êèñëîò, à òàêæå ãèäðîñóëüôèäà íàòðè  èëè
àììîíè , ÷òî ïðèâîäèò ê îáðàçîâàíèþ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà îòõîäîâ, ùåëî÷íîé
ãèäðîëèç 2 1,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â ïðîöåññå âîññòàíîâëåíè , ïðèâîä ùèé ê
ñíèæåíèþ âûõîäà, çàãð çíåíèå öåëåâîãî ïðîäóêòà ñîåäèíåíè ìè ñåðû. Ýòî îáóñëàâëèâàåò
íåîáõîäèìîñòü î÷èñòêè 2-(41-àìèíîôåíèë)-5-àìèíîáåíçèìèäàçîëà ïåðåêðèñòàëëèçàöèåé èç
ýòàíîëà, ïîòåðè ïðîäóêòà è óñëîæí åò òåõíîëîãè÷åñêèé ïðîöåññ.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà ïóòåì
ãèäðèðîâàíè  2,4-äèíèòðîàíèëèíà íà íèêåëå Ðåíå  èëè ïàëëàäèè â ñïèðòå ñ âûäåëåíèåì
1,2,4-òðèàìèíîáåíçîëà â âèäå ôîñôàòà ñ ïîñëåäóþùåé êîíäåíñàöèåé ñ 4-àìèíîáåíçîéíîé
êèñëîòîé â ñðåäå ïîëèôîñôîðíîé êèñëîòû ïðè íàãðåâàíèè äî 140-145°Ñ (À.ñ. ÑÑÑÐ
498298, C07D 235/18, îïóáë. 13.09.1976). Íåäîñòàòêîì ñïîñîáà  âë åòñ  îáðàçîâàíèå â
êà÷åñòâå ïîëóïðîäóêòà íåóñòîé÷èâîãî, ëåãêî îñìîë þùåãîñ  1,2,4-òðèàìèíîáåíçîëà è
ïðèìåíåíèå áîëüøîãî êîëè÷åñòâà äîðîãîé ïîëèôîñôîðíîé êèñëîòû, îáðàçîâàíèå
çíà÷èòåëüíîãî êîëè÷åñòâà îòõîäà - çàãð çíåííîé îðãàíè÷åñêèìè ñîåäèíåíè ìè ôîñôîðíîé
êèñëîòû.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-(41-àìèíîôåíèë)-5-àìèíîáåíçèìèäàçîëà êîíäåíñàöèåé 4-
íèòðî-1,2-äèàìèíîáåíçîëà ñ 4-íèòðîáåíçîèëõëîðèäîì ñ
îáðàçîâàíèåì 21-àìèíî-51-íèòðîàíèëèäà 4-íèòðîáåíçîéíîé êèñëîòû ñ ïîñëåäóþùèì
âîññòàíîâëåíèåì ãèäðîñóëüôèäîì è îäíîâðåìåííîé öèêëîäåãèäðàòàöèåé â ùåëî÷íîé
ñðåäå ïðè íàãðåâàíèè ïðè 95-100°Ñ â òå÷åíèå 10-12 ÷àñîâ:
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Öåëåâîé ïðîäóêò âûäåë þò â âèäå êðèñòàëëîãèäðàòà ñ ÷èñòîòîé 91-92% è òåìïåðàòóðîé
ïëàâëåíè  140-142°Ñ (Ïàòåíò ÑØÀ 4192947, C07D 235/18, îïóáë. 11.03.1980). Íåäîñòàòêîì
ñïîñîáà  âë åòñ  èñïîëüçîâàíèå òðóäíîäîñòóïíîãî è äîðîãîãî 4-íèòðî-1,2-
äèàìèíîáåíçîëà, íèçêà  ñòåïåíü ÷èñòîòû öåëåâîãî ïðîäóêòà.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(41-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà
öèêëîäåãèäðàòàöèåé 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà â ñðåäå ñîë íîé êèñëîòû ïðè
íàãðåâàíèè â ïðèñóòñòâèè ìóðàâüèíîé êèñëîòû (À.ñ. ÑÑÑÐ 1438178, C07D 235/18, îïóáë.
27.07.1995). Íåäîñòàòêîì ñïîñîáà  âë åòñ  èñïîëüçîâàíèå êîíöåíòðèðîâàííîé ñîë íîé
êèñëîòû ïðè íàãðåâàíèè, âûäåëåíèå öåëåâîãî ïðîäóêòà â âèäå òðèãèäðîõëîðèäà
çàêðåïëåíèåì ðåàêöèîííîé ìàññû áîëüøèì êîëè÷åñòâîì êîíöåíòðèðîâàííîé ñîë íîé
êèñëîòû ñ ïîñëåäóþùåé åå íåéòðàëèçàöèåé, ÷òî ïðèâîäèò ê ïîâûøåíèþ êîððîçèîííîé
àêòèâíîñòè ðàáî÷åé ñðåäû è îáðàçîâàíèþ áîëüøîãî êîëè÷åñòâà îòõîäîâ, çàãð çíåííûõ
ïðèìåñ ìè îðãàíè÷åñêèõ ñîåäèíåíèé.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà - ïîëóïðîäóêòà ñèíòåçà 5(6)-
àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà âîññòàíîâëåíèåì 21,4,41-òðèàìèíî-áåíçàíèëèäà
âîäîðîäîì â ñðåäå âîäû â ïðèñóòñòâèè êàòàëèçàòîðà ïîä äàâëåíèåì âîäîðîäà 1,5 ÌÏà è
òåìïåðàòóðå äî 130°Ñ (Ïàòåíò ÐÔ 2041200, Ñ07Ñ 233/80, îïóáë. 09.08.1995). Ïîñëå

çàâåðøåíè  ïðîöåññà âîññòàíîâëåíè  ðàñòâîð 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà â âîäå ïðè
130°Ñ îòäåë þò îò êàòàëèçàòîðà ôèëüòðîâàíèåì è öåëåâîé ïðîäóêò âûäåë þò
êðèñòàëëèçàöèåé ïóòåì îõëàæäåíè  ðàñòâîðà. Íåäîñòàòêîì ñïîñîáà âîññòàíîâëåíè  ñ
âûäåëåíèåì 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà â âèäå îñíîâàíè   âë åòñ  îáùà  ñêëîííîñòü
àìèíîñîåäèíåíèé, ñîäåðæàùèõ äâå è áîëåå àìèíîãðóïï â îäíîì àðîìàòè÷åñêîì  äðå ê
îêèñëåíèþ (Âîðîæöîâ Í.Í. Îñíîâû ñèíòåçà ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ è êðàñèòåëåé. / ÃÕÈ,
Ì., 1955. - 839 ñ.). Â òî æå âðåì  èõ ñîëè ñòàáèëüíû. Íà ýòîì îñíîâàí ïðèåì âûäåëåíè 
òðèàìèíîáåíçîëà â âèäå ôîñôàòà, èñïîëüçîâàííûé â óïîìèíàâøåìñ  âûøå ñïîñîáå
ïîëó÷åíè  ÄÀÔÁÈ (À.ñ. ÑÑÑÐ 498298, C 07 D 235/18, îïóáë. 13.09.1976). Êðîìå òîãî,
1,2,4-òðèàìèíîáåíçîë, ïðèñóòñòâóþùèé â âèäå ïðèìåñè â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäå,
ëåãêî îêèñë åòñ  â áåíçîõèíîí, êîòîðûé ðåàãèðóåò ñ 1,2,4-òðèàìèíîáåíçîëîì ñ
îáðàçîâàíèåì 2,3,6-òðèàìèíîôåíàçèíà, îáóñëîâëèâàþùåãî
öâåòíîñòü 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà è (6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë) áåíçèìèäàçîëà.
Ïðèñóòñòâèå 2,3,6-òðèàìèíîôåíàçèíà â ÄÀÔÁÈ áûëî ïîäòâåðæäåíî íàìè ìåòîäîì
õðîìàòîìàññ-ñïåêòðîñêîïèè (ìîëåêóë ðíà  ìàññà 225).

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà êàòàëèòè÷åñêèì
âîññòàíîâëåíèåì 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà âîäîðîäîì â ñðåäå îðãàíè÷åñêîãî
ðàñòâîðèòåë  íà ïàëëàäèåâîì êàòàëèçàòîðå, ïðîìîòèðîâàííîì áîðîì (À.ñ. ÑÑÑÐ 546608,
Ñ07Ñ 103/20, îïóáë. 15.02.1977). Â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëåé ïðåäëîæåíû
äèìåòèëôîðìàìèä, èçîïðîïàíîë èëè äèîêñàí. Îäíàêî èç ïðèâåäåííûõ ðàñòâîðèòåëåé
èçîïðîïàíîë è äèîêñàí íå ïðèãîäíû äë  îñóùåñòâëåíè  ïðîìûøëåííîãî ïðîöåññà
ïðîèçâîäñòâà 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà èç-çà åãî íèçêîé ðàñòâîðèìîñòè è ñâ çàííûõ ñ

Ñòðàíèöà: 4

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 345 988 C2

ýòèì òðóäíîñò ìè îòäåëåíè  ðàñòâîðà òðèàìèíà îò êàòàëèçàòîðà. Äèìåòèëôîðìàìèä
îáëàäàåò âûñîêîé ðàñòâîð þùåé ñïîñîáíîñòüþ ïî îòíîøåíèþ

ê 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäó (òàáëèöà). Îäíàêî âûäåëåíèå èç ðàñòâîðîâ ÄÌÔÀ  âë åòñ 
ñëîæíîé òåõíè÷åñêîé ïðîáëåìîé, ïîñêîëüêó òðåáóåò èëè äâóõñòóïåí÷àòîé âûïàðêè ÷àñòè
ðàñòâîðèòåë  ñ îòäåëåíèåì âûêðèñòàëëèçîâàâøåãîñ  òðèàìèíà, ïðè÷åì ïðîäóêò ïðè ýòîì
îñìîë åòñ , èëè âûäåëåíè  21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà èç ðàñòâîðà ïóòåì ðàçáàâëåíè 
áîëüøèì êîëè÷åñòâîì âîäû, ÷òî ïðèâîäèò ê ðåçêîìó óâåëè÷åíèþ ýíåðãîåìêîñòè ïðîöåññà
ðåãåíåðàöèè ðàñòâîðèòåë .

Îäíèì èç âàæíûõ ïðîìûøëåííûõ ìåòîäîâ âîññòàíîâëåíè  àðîìàòè÷åñêèõ
íèòðîñîåäèíåíèé â ñîîòâåòñòâóþùèå àðîìàòè÷åñêèå àìèíû  âë åòñ  âîññòàíîâëåíèå
æåëåçîì â âîäíîé ñðåäå â ïðèñóòñòâèè ýëåêòðîëèòà:

4ArNO2+9Fe+4Í2O→4ArNH2+3Fe3O4

Öåëåâîé àìèí âûäåë þò èç ðåàêöèîííîé ìàññû ïîñëå åå íåéòðàëèçàöèè îñíîâàíè ìè
ïóòåì îòãîíêè èëè ôèëüòðàöèè ðàñòâîðà àìèíîñîåäèíåíè  îò ïîáî÷íîãî ïðîäóêòà - îêñèäà
æåëåçà (Âîðîæöîâ Í.Í. Îñíîâû ñèíòåçà ïðîìåæóòî÷íûõ ïðîäóêòîâ è êðàñèòåëåé. / ÃÕÈ, Ì.,
1955. - 839 ñ.; Ýôðîñ Ë.Ñ., Ãîðåëèê Ì.Â. Õèìè  è òåõíîëîãè  ïðîìåæóòî÷íûõ
ïðîäóêòîâ. - Ë.: Õèìè , 1980. - 544 ñ.). Íåäîñòàòêîì ñïîñîáà  âë åòñ  îáðàçîâàíèå
ïîñëå íåéòðàëèçàöèè òðóäíîôèëüòðóþùåãîñ  øëàìà îêñèäà æåëåçà.

Íàèáîëåå áëèçêèì àíàëîãîì ïðåëàãàåìîãî ñïîñîáà  âë åòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè  2-(4-
àìèíîôåíèë)-5-àìèíî-áåíçèìèäàçîëà (ÄÀÔÁÈ) êàòàëèòè÷åñêèì âîññòàíîâëåíèåì N-(4-
íèòðîáåíçîèë)-2,4-äèíèòðîàíèëèíà (ÒÍÁÀ) âîäîðîäîì â ñóñïåíçèè â âîäíûõ ðàñòâîðàõ
ñîë íîé èëè ôîñôîðíîé êèñëîò (Ïàòåíò ÑØÀ 4417056, C07D 235/18, îïóáë. 22.11.1983)

Â êà÷åñòâå êàòàëèçàòîðîâ èñïîëüçóþòñ  êîíòàêòû, ñîäåðæàùèå íèêåëü, ïëàòèíó,
ïàëëàäèé, ðîäèé è ðóòåíèé, êàê òàêîâûå, òàê è íàíåñåííûå íà îêèñü àëþìèíè ,
àëþìîñèëèêàò, îêèñü ìàãíè , àêòèâèðîâàííûé óãîëü è ò.ä. Êîëè÷åñòâî ìåòàëëà
ïðåèìóùåñòâåííî îò 0,025 äî 0,5 ã íà 1 êã ÒÍÁÀ. Íà÷àëüíîå ñîäåðæàíèå (Ñ) ÒÍÁÀ â
êèñëîòíî-âîäíîé ñóñïåíçèè èçìåí åòñ  îò 0,15 äî 1,5 ìîëü/ë. Ìîëüíîå îòíîøåíèå (À):
êèñëîòà/ÒÍÁÀ - îò 2 äî 20. Ïðîöåññ ïðîòåêàåò ïðè äàâëåíèè âîäîðîäà îò 5 äî 100 áàð
[0,5-10 ÌÏà] è òåìïåðàòóðå (Ò) îò 20 äî 100°Ñ, òàê ÷òî ïðîèçâåäåíèå Ò×À×Ñ ðàâíî èëè
áîëüøå ÷åì 50.

Ñêîðîñòü ãèäðèðîâàíè  âûñîêà  è ñîëü ÄÀÔÁÈ, îáðàçóþùà ñ  â õîäå ðåàêöèè, òîò÷àñ
ïåðåõîäèò â ðàñòâîð. Êîãäà ðåàêöè  çàâåðøàåòñ , ïðîñòîå ãîð ÷åå ôèëüòðîâàíèå
ïîçâîë åò îòäåëèòü è âåðíóòü êàòàëèçàòîð. Îõëàæäåíèåì è, âîçìîæíî, âûïàðèâàíèåì
ôèëüòðàòà ñîëü ÄÀÔÁÈ ìîæåò áûòü âûäåëåíà â êðèñòàëëè÷åñêîé ôîðìå. ÄÀÔÁÈ ìîæåò
áûòü âûäåëåí â ôîðìå ñâîáîäíîãî îñíîâàíè  ëþáûì õîðîøî èçâåñòíûì ìåòîäîì. Â
ïðèìåðàõ ïðèâåäåíà íåéòðàëèçàöè  ñîëè ÄÀÔÁÈ ãèäðîêñèäîì íàòðè .

Ïðè ïðîâåäåíèè ãèäðèðîâàíè  è öèêëîäåãèäðàòàöèè â ïðèñóòñòâèè ôîñôîðíîé êèñëîòû
âûõîä ÄÀÔÁÈ (ïî äàííûì àíàëèçà ìåòîäîì æèäêîñòíîé õðîìàòîãðàôèè ïîä äàâëåíèåì ïî
ìåòîäó îáðàòíûõ ôàç) ñîñòàâë åò 81-92,7%. Ëèøü â ïðèìåðå 1 ÄÀÔÁÈ-îñíîâàíèå áûë
âûäåëåí íåéòðàëèçàöèåé ãèäðîêñèäîì íàòðè .

Ïîñëå ïåðåêðèñòàëëèçàöèè èç ýòàíîëà áûë ïîëó÷åí êðèñòàëëîãèäðàò ÄÀÔÁÈ,
ñîäåðæàùèé îäíó ìîëåêóëó âîäû ÄÀÔÁÈ,H2Î ñ ìîëåêóë ðíûì âåñîì 242. Åãî ñîñòàâ

ïîäòâåðæäåí ýëåìåíòíûì àíàëèçîì è ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïèåé. Òåìïåðàòóðû ïëàâëåíè  íå
ïðèâåäåíû.

Íåäîñòàòêàìè ñïîñîáà  âë þòñ :
1. Ïðîâåäåíèå âîññòàíîâëåíè  â ñðåäå âîäíûõ ðàñòâîðîâ êèñëîò, ÷òî ïðèâîäèò ê

ïîòåð ì äðàãîöåííîãî ìåòàëëà êàòàëèçàòîðà âîññòàíîâëåíè  â ðåçóëüòàòå ðàñòâîðåíè 
ìåòàëëà â êèñëîé ñðåäå (ñì. ÷åðòåæ.)

2. Âûñîêà  êîððîçèîííà  àêòèâíîñòü ñðåäû, ÷òî ïðèâîäèò ê íåîáõîäèìîñòè â êà÷åñòâå
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êîíñòðóêöèîííîãî ìàòåðèàëà àâòîêëàâà, ðàáîòàþùåãî ïîä âûñîêèì äàâëåíèåì è,
ñëåäîâàòåëüíî, ìàòåðèàëîåìêîãî, èñïîëüçîâàòü äîðîãîñòî ùèé âûñîêîëåãèðîâàííûé
ìåòàëë - ñïëàâ «Õîñòåëëîé Ñ».

3. Â îïèñàíèè èçâåñòíîãî ñïîñîáà íå ïðèâåäåíû äàííûå ïî âûäåëåíèþ ÄÀÔÁÈ â âèäå
ñóõîãî îñíîâàíè , ïðèãîäíîãî äë  ïîëó÷åíè  ïîëèìåðîâ ìåòîäîì ïîëèêîíäåíñàöèè, è, êàê
ñëåäñòâèå, îòñóòñòâóþò äàííûå, ïîçâîë þùèå îöåíèòü ñòåïåíü åãî ÷èñòîòû. Ïðèâåäåííûé
â îïèñàíèè ïðèìåð ïåðåêðèñòàëëèçàöèè ãèäðàòà îñíîâàíè  èç ýòàíîëà íå ìîæåò áûòü
èñïîëüçîâàí â ïðîìûøëåííîé ïðàêòèêå èç-çà íèçêîé ðàñòâîðèìîñòè ÄÀÔÁÈ â ýòàíîëå
(òàáëèöà). Ìîæíî îæèäàòü, ÷òî âûäåëåíèå ÄÀÔÁÈ â âèäå îñíîâàíè  ìîíîìåðíîé ÷èñòîòû
áóäåò ñîïðîâîæäàòüñ  çíà÷èòåëüíûìè ïîòåð ìè è ñíèæåíèåì âûõîäà ïðîäóêòà.

Çàäà÷åé íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè   âë åòñ  óñîâåðøåíñòâîâàíèå ñïîñîáà ïîëó÷åíè 
5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà èç 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà ñ öåëüþ
ñîçäàíè  ýôôåêòèâíîãî ìàëîîòõîäíîãî ïðîèçâîäñòâà ïðîäóêòà âûñîêîé ñòåïåíè ÷èñòîòû.

Ïîñòàâëåííà  öåëü äîñòèãàåòñ  ïðåäëàãàåìûì ñïîñîáîì ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (ÄÀÔÁÈ), âêëþ÷àþùèì
âîññòàíîâëåíèå 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà (ÒÍÁÀ) â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä (ÒÀÁÀ)
â ïðèñóòñòâèè êàòàëèçàòîðà â âîäíîé ñðåäå, öèêëîäåãèäðàòàöèþ â ñðåäå âîäíîé êèñëîòû è
âûäåëåíèå öåëåâîãî ïðîäóêòà. Ïðåäëàãàåìûé ñïîñîá õàðàêòåðèçóåòñ  òåì, ÷òî ïîëó÷åííóþ
ïðè âîññòàíîâëåíèè 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä
ðåàêöèîííóþ ìàññó ïîñëå îòäåëåíè  êàòàëèçàòîðà îáðàáàòûâàþò ñåðíîé êèñëîòîé,
âûäåë þò 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä â âèäå ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè, êîòîðóþ ïîäâåðãàþò
öèêëîäåãèäðàòàöèè íàãðåâàíèåì â ñðåäå âîäíîé ñåðíîé êèñëîòû ñ îáðàçîâàíèåì äèãèäðàòà
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà è äàëåå
íåéòðàëèçàöèåé âûäåë þò îñíîâàíèå.

Äîñòèæåíèþ ïîñòàâëåííîé öåëè ñïîñîáñòâóåò ñîáëþäåíèå ð äà óñëîâèé.
Ïîñêîëüêó ÒÀÁÀ îãðàíè÷åííî ðàñòâîðèì â âîäå ïðè òåìïåðàòóðå äî 100°Ñ, à ïðè

òåìïåðàòóðàõ âûøå 100°Ñ âîçìîæíî ïðîòåêàíèå ïðîöåññîâ ãèäðîëèçà èñõîäíîãî ÒÍÁÀ, äë 
ïîíèæåíè  òåìïåðàòóðû âîññòàíîâëåíè  è ïîâûøåíè  ïðîèçâîäèòåëüíîñòè ïðîöåññà
öåëåñîîáðàçíî â êà÷åñòâå âîäíîé ñðåäû èñïîëüçîâàòü ñìåñè âîäû ñ äèïîë ðíûì
àïðîòîííûì ðàñòâîðèòåëåì, âûáðàííûì èç ð äà äèìåòèëôîðìàìèä, äèìåòèëàöåòàìèä, N-
ìåòèëïèððîëèäîí. Ïðè ýòîì êîíöåíòðàöèþ ðàñòâîðèòåë  â âîäå öåëåñîîáðàçíî
ïîääåðæèâàòü â ïðåäåëàõ äî 50 ìàñ.%. Â ýòîì ñëó÷àå îáåñïå÷èâàåòñ  äîñòàòî÷íî âûñîêà 
ðàñòâîðèìîñòü ÒÀÁÀ äë  îòäåëåíè  åãî â âèäå ðàñòâîðà îò êàòàëèçàòîðà (òàáëèöà).

Âîññòàíîâëåíèå ÒÍÁÀ â ÒÀÁÀ â âîäíîé ñðåäå ìîæåò áûòü ïðîâåäåíî âîäîðîäîì ñ
èñïîëüçîâàíèåì òðàäèöèîííûõ êàòàëèçàòîðîâ ãèäðèðîâàíè  - ïàëëàäèé íà óãëå, ñêåëåòíûé
íèêåëü è ò.ä. èëè ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå âîññòàíîâèòåë  ñèñòåìû âîäà-æåëåçî-
ýëåêòðîëèò (NH4Cl, FeCl2 è ò.ä.), ãäå èñòî÷íèêîì âîäîðîäà  âë åòñ  âîäà, à ñèñòåìà
æåëåçî-ýëåêòðîëèò âûïîëí åò ôóíêöèþ êàòàëèçàòîðà.

Ïðîöåññ ïîëó÷åíè  ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÒÀÁÀ âåäóò ïîñòåïåííûì äîáàâëåíèåì
âîäíîãî ðàñòâîðà ñåðíîé êèñëîòû ê ðàñòâîðó èëè ñóñïåíçèè ÒÀÁÀ ïîñëå îòäåëåíè 
êàòàëèçàòîðà ïðè ïåðåìåøèâàíèè. Ñåðíà  êèñëîòà ââîäèòñ  â ïðîöåññ â êîëè÷åñòâå,
áëèçêîì ê ñòåõèîìåòðè÷åñêîìó äë  îáðàçîâàíè  ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè. Â ïðîöåññå
äîáàâëåíè  ñåðíîé êèñëîòû èñïîëüçóþò îõëàæäåíèå äë  ïðåäîòâðàùåíè  ðåçêîãî
ïîâûøåíè  òåìïåðàòóðû.

Óñòàíîâëåíî, ÷òî ìîíîñåðíîêèñëà  ñîëü ÒÀÁÀ ïðàêòè÷åñêè íåðàñòâîðèìà â âîäå ïðè
îáû÷íîé òåìïåðàòóðå è ìîæåò áûòü ïðîìûòà âîäîé îò îñòàòêîâ ðàñòâîðèòåë . Ñåðíà 
êèñëîòà ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà â âèäå âîäíîãî ðàñòâîðà ðàçëè÷íîé êîíöåíòðàöèè èëè â
êîíöåíòðèðîâàííîì âèäå. Ýòîò ïðèåì ïîçâîë åò âûäåëèòü ÒÀÁÀ èç ðàñòâîðà â ñìåøàííîì
ðàñòâîðèòåëå áåç äîïîëíèòåëüíîãî ðàçáàâëåíè  âîäîé äë  âûñàæäåíè  ÒÀÁÀ, ÷òî
ïîçâîë åò ðåãåíåðèðîâàòü ðàñòâîðèòåëü ïåðåãîíêîé.

Âûäåëåíèå ÒÀÁÀ â âèäå ñåðíîêèñëîé ñîëè  âë åòñ  ýôôåêòèâíûì ìåòîäîì î÷èñòêè è
îáåñïå÷èâàåò ñòàáèëüíîñòü ÒÀÁÀ, êîòîðûé â âèäå îñíîâàíè  ïîäâåðæåí îêèñëåíèþ, åãî
öâåòíîñòü ïðè ýòîì ïîâûøàåòñ .
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Îáðàçîâàâøóþñ  ñóñïåíçèþ ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÒÀÁÀ ïîäâåðãàþò
öèêëîäåãèäðàòàöèè â âîäíîì ðàñòâîðå ñåðíîé êèñëîòû íåïîñðåäñòâåííî èëè
ïðåäâàðèòåëüíî ôèëüòðóþò è èñïîëüçóþò âîäíóþ ïàñòó ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè.

Öèêëîäåãèäðàòàöèþ ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÒÀÁÀ âåäóò ïðè íàãðåâàíèè, êîíöåíòðàöè 
ñåðíîé êèñëîòû â ðåàêöèîííîé ìàññå äîëæíà áûòü 10-13 ìàñ.%.

Êèñëîòíîñòü ñðåäû öèêëîäåãèäðàòàöèè ñ öåëüþ ïîäàâëåíè  ïîáî÷íûõ ðåàêöèé
ãèäðîëèçà ÒÀÁÀ ìîæåò áûòü ïîíèæåíà ïóòåì äîáàâëåíè  âîäíîãî ðàñòâîðà àììèàêà.

Âûäåëåíèå ïðîäóêòà öèêëîäåãèäðàòàöèè èç ðåàêöèîííîé ìàññû îñóùåñòâë þò ïóòåì
êðèñòàëëèçàöèè ïðè îõëàæäåíèè. Ïðè ýòîì âûäåë åòñ  äèãèäðàò ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè
ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O.

Ñåðíîêèñëîòíûé ìàòî÷íèê ïîñëå îòäåëåíè  ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O ôèëüòðîâàíèåì

íàïðàâë þò â ðåöèêë íà ñòàäèþ öèêëîäåãèäðàòàöèè. Â ñëó÷àå íåîáõîäèìîñòè ìîæåò áûòü
ïðîâåäåíà î÷èñòêà ñåðíîêèñëîòíîãî ìàòî÷íèêà àêòèâèðîâàííûì óãëåì. Ðåöèêë ìàòî÷íèêà
ìîæåò áûòü ïðîâåäåí ìíîãîêðàòíî.

Äèãèäðàò ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O ìîæåò áûòü î÷èùåí ïåðåêðèñòàëëèçàöèåé èç 10-13%-íîé

âîäíîé ñåðíîé êèñëîòû, ïðè íåîáõîäèìîñòè â ïðèñóòñòâèè àêòèâèðîâàííîãî óãë .
Îáðàçóþùèéñ  ïðè ýòîì ñåðíîêèñëîòíûé ìàòî÷íèê ìîæåò áûòü íàïðàâëåí â ðåöèêë íà
ñòàäèþ ïåðåêðèñòàëëèçàöèè äèãèäðàòà èëè íà ñòàäèþ öèêëîäåãèäðàòàöèè. Ñîñòàâ
äèãèäðàòà ïîäòâåðæäåí ðåíòãåíîñòðóêòóðíûì àíàëèçîì è ýëåìåíòíûì àíàëèçîì, òàêæå
êèñëîòíî-îñíîâíûì òèòðîâàíèåì è òåðìîãðàâèìåòðèåé.

Ñâîáîäíîå îñíîâàíèå - ÄÀÔÁÈ âûäåë þò ïóòåì äîáàâëåíè  äèãèäðàòà åãî
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ê âîäíîìó ðàñòâîðó àììèàêà èëè ãèäðîêñèäà íàòðè  â ïðèñóòñòâèè
êîìïëåêñîíà. Ýòîò ïîð äîê ñìåøåíè  ðåàãåíòîâ îáåñïå÷èâàåò ïîäâèæíîñòü ñóñïåíçèè.
Ïîëíîòà íåéòðàëèçàöèè îáåñïå÷èâàåòñ  ïîñëåäóþùèì íàãðåâàíèåì ðåàêöèîííîé ìàññû äî
50-90°Ñ.

Âûäåëåííûé â âèäå îñíîâàíè  ÄÀÔÁÈ ïîäâåðãàþò ñóøêå â òîêå èíåðòíîãî ãàçà â
ñòóïåí÷àòîì ðåæèìå. Ê 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëó - ìîíîìåðó äë 
ïîëèêîíäåíñàöèè ïðåäú âë þòñ  âûñîêèå òðåáîâàíè  ïî ñîäåðæàíèþ îñòàòî÷íîé âëàãè -
íå áîëåå 0,2 ìàñ.%. Â òî æå âðåì  ïðîöåññ ñóøêè ÄÀÔÁÈ ïðåäñòàâë åò ñëîæíóþ
òåõíè÷åñêóþ çàäà÷ó, ïîñêîëüêó ÄÀÔÁÈ îáðàçóåò êðèñòàëëîãèäðàò ÄÀÔÁÈ⋅H2Î, êîòîðûé
ïëàâèòñ  ïðè òåìïåðàòóðå 135-140°Ñ. Ïðè ýòîì íàáëþäàåòñ   âëåíèå òàê íàçûâàåìîé
«êàðàìåëèçàöèè», êîãäà ïîëóòâåðäà  ìàññà êîìêóåòñ , ñëèïàåòñ , ïîêðûâàåò ïîâåðõíîñòè
òåïëîîáìåíà, ÷òî êðàéíå îñëîæí åò ïðîöåññ ñóøêè. Óñòàíîâëåíî, ÷òî  âëåíèå
«êàðàìåëèçàöèè» ìîæíî ïðåäîòâðàòèòü, èñïîëüçó  ñòóïåí÷àòûé ðåæèì ïîâûøåíè 
òåìïåðàòóðû - íà ïåðâîé ñòóïåíè 100-135°Ñ è íà âòîðîé çàâåðøàþùåé ñòàäèè ñóøêè 150-
170°Ñ.

Íà ÷åðòåæå äàíà çàâèñèìîñòü ïîòåðü ïàëëàäè  ïðè îáðàáîòêå ïàëëàäèåâîãî
êàòàëèçàòîðà ñîë íîé êèñëîòîé îò êîíöåíòðàöèè ñîë íîé êèñëîòû è òåìïåðàòóðû.

Íèæåñëåäóþùèå ïðèìåðû èëëþñòðèðóþò ñóòü èçîáðåòåíè .
Ïðèìåð 1. Ïîëó÷åíèå 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë) áåíçèìèäàçîëà.
Ïîëó÷åíèå ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà.
Â ðåàêòîð èç íåðæàâåþùåé ñòàëè îáúåìîì 2 äì2 ñ ìåøàëêîé, ýëåêòðîîáîãðåâîì,

çìååâèêîì äë  îõëàæäåíè , ìàíîìåòðîì, òåðìîïàðîé, øòóöåðîì äë  ââîäà ãàçà,
âñòðîåííûì ôèëüòðîì è äîííûì êëàïàíîì çàãðóæàþò 137 ã 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà,
225 ñì3 äèìåòèëàöåòàìèäà, 675 ñì3 âîäû è 6 ã êàòàëèçàòîðà 0,8% Pd/C (ïàëëàäèé íà
óãëå). Ðåàêòîð ãåðìåòèçèðóþò, ïðîäóâàþò àçîòîì, çàòåì âîäîðîäîì è âåäóò
âîññòàíîâëåíèå ïðè òåìïåðàòóðå 90-100°Ñ è äàâëåíèè âîäîðîäà 15-5 ÌÏà. Òåìïåðàòóðó
ðåãóëèðóþò ïîäà÷åé âîäû â çìååâèê ðåàêòîðà. Òåîðåòè÷åñêîå êîëè÷åñòâî âîäîðîäà
ïîãëîùàåòñ  çà 10 ìèíóò.

Ðåàêòîð ïðîäóâàþò àçîòîì è ôèëüòðóþò ðàñòâîð 21,4,4l-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà îò
êàòàëèçàòîðà, ïðèíèìà  ôèëüòðàò â òðåõãîðëóþ êîëáó åìêîñòüþ 2 äì3, ñíàáæåííóþ
ìåøàëêîé, òåðìîìåòðîì è êàïåëüíîé âîðîíêîé. Ðàñòâîð îõëàæäàþò äî 20°Ñ è ïîñòåïåííî,
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ïðè îõëàæäåíèè è ïåðåìåøèâàíèè, ïðèëèâàþò èç êàïåëüíîé âîðîíêè 202,2 ã 20%-íîé
ñåðíîé êèñëîòû (ñòåõèîìåòðè÷åñêîå êîëè÷åñòâî ïî îòíîøåíèþ ê ðàñ÷åòíîìó
êîëè÷åñòâó 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà). Ñðàçó âûïàäàåò áåëûé îñàäîê ìîíîñåðíîêèñëîé
ñîëè 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà (ÒÀÁÀ,H2SO4). Â ïðîöåññå ïðèáàâëåíè  ñåðíîé

êèñëîòû ðåàêöèîííà  ñðåäà èìååò âåëè÷èíó ðÍ~5, ïîñêîëüêó ñåðíà  êèñëîòà áûñòðî
ñâ çûâàåòñ  â ñîëü ÒÀÁÀ,H2SO4. Ëèøü ïîñëå çàâåðøåíè  ïðèáàâëåíè  ñåðíîé êèñëîòû â

ðåàêöèîííîé ìàññå óñòàíàâëèâàåòñ  ðÍ~3. Ñîëü îòôèëüòðîâûâàþò, ïðîìûâàþò âîäîé.
Ïîëó÷àþò 255,4 ã ïàñòû ñîëè ÒÀÁÀ,H2SO4. Ïàñòà ñîäåðæèò 137,5 ã ÒÀÁÀ,Í2SO4 (98% îò

òåîðåòè÷åñêîãî) è 118 ã âîäû. Ñîäåðæàíèå H2SO4 â âûäåëåííîé ñîëè ÒÀÁÀ,H2SO4,

îïðåäåëåííîå îáúåìíûì òèòðîâàíèåì ãèäðîêñèäîì íàòðè , 28,2 ìàñ.% (òåîðåòè÷åñêîå
ñîäåðæàíèå H2SO4 28,817 ìàñ.%), öâåòíîñòü 2,3 åäèíèöû. Âîäíà  âûò æêà èìååò ðÍ 5,2.

Ïîëó÷åíèå äèãèäðàòà ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà.

Äèãèäðàò ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà

(ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2Î) ïîëó÷àþò èç ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÒÀÁÀ,H2SO4 â ñðåäå

ðàçáàâëåííîé ñåðíîé êèñëîòû â ïðèñóòñòâèè àììèàêà ïðè ìîëüíîì ñîîòíîøåíèè

ÒÀÁÀ,H2SO4:H2SO4:NH3:H2O=1:2,8:1:105. Â òðåõãîðëóþ êîëáó åìêîñòüþ 2 äì3, ñíàáæåííóþ
ìåøàëêîé, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è òåðìîìåòðîì, çàãðóæàþò 255,4 ã âîäíîé ïàñòû ñîëè
ÒÀÁÀ,H2SO4, ñîäåðæàùåé 137,5 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà, 617 ã âîäû, 117,7 ã 94,3%-íîé

ñåðíîé êèñëîòû è 30 ñì3 25%-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà àììèàêà. Ìàññó íàãðåâàþò ïðè
ïåðåìåøèâàíèè äî òåìïåðàòóðû 100-101°Ñ è âûäåðæèâàþò ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå. Îáùà 
ïðîäîëæèòåëüíîñòü ñèíòåçà 4,5 ÷àñà. Äàëåå ìàññó îõëàæäàþò äî 10-12°Ñ, âûïàâøèå
êðèñòàëëû ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O îòôèëüòðîâûâàþò, ïðîìûâàþò âîäîé. Ïîëó÷àþò 204,9 ã

âîäíîé ïàñòû ñîëè, ñîäåðæàùåé 126 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (87% îò òåîðåòè÷åñêîãî).
Îáðàçîâàâøèéñ  ïðè ôèëüòðàöèè è ïðîìûâêå ñîëè ñåðíîêèñëîòíûé ìàòî÷íèê
îáðàáàòûâàþò àêòèâèðîâàííûì óãëåì è âîçâðàùàþò â ðåöèêë íà ñëåäóþùèé ñèíòåç ñîëè
ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O. Ïðè ïîñëåäîâàòåëüíûõ ðåöèêëàõ ìàòî÷íèêà âûõîä ñîëè

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O ïîâûøàåòñ  äî 95-97% îò òåîðåòè÷åñêîãî.

Ïåðåêðèñòàëëèçàöè  ñîëè ÄÀÔÁÈ,H2SO4,2Í2Î

Ïåðåêðèñòàëëèçàöèþ ïðîâîä ò â 12%-íîé ñåðíîé êèñëîòå â ïðèñóòñòâèè
àêòèâèðîâàííîãî óãë . Â òðåõãîðëóþ êîëáó åìêîñòüþ 2 äì3, ñíàáæåííóþ ìåøàëêîé,
òåðìîìåòðîì, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì, çàãðóæàþò 204,9 ã âîäíîé ïàñòû ñîëè

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, ñîäåðæàùåé 126 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà, 973 ñì3 âîäû, 131,5 ã 94,3%-
íîé ñåðíîé êèñëîòû è 16 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë  ÎÓ-Á. Ìàññó ïåðåìåøèâàþò ïðè 100°Ñ â

òå÷åíèå 0,5 ÷àñà, ôèëüòðóþò îò óãë . Óãîëü íà ôèëüòðå ïðîìûâàþò 95 ñì3 12%-íîé ñåðíîé
êèñëîòû, ïðèñîåäèí   ïðîìûâíîé ôèëüòðàò ê îñíîâíîìó. Ìàòî÷íûé ðàñòâîð îõëàæäàþò äî
10-5°Ñ, êðèñòàëëû ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O îòôèëüòðîâûâàþò, ïðîìûâàþò 95 ñì3 12%-

íîé ñåðíîé êèñëîòû è 380 ñì3 âîäû. Ñåðíîêèñëîòíûå ôèëüòðàòû îáúåäèí þò è èñïîëüçóþò
â ïîñëåäóþùèõ ïåðåêðèñòàëëèçàöè õ ñîëè. Ïîëó÷àþò 129 ã âîäíîé ïàñòû, ñîäåðæàùåé
107,2 ã (85,1% îò òåîðåòè÷åñêîãî) ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O. Ñîëü ïðåäñòàâë åò ñîáîé

êðèñòàëëè÷åñêèé ïîðîøîê  ðêî-æåëòîãî öâåòà ñ çåëåíîâàòûì îòòåíêîì. Åå ñîñòàâ
ïîäòâåðæäåí ðåíòãåíîñòðóêòóðíûì àíàëèçîì è ýëåìåíòíûì àíàëèçîì. Ñîäåðæàíèå ñåðû â
îáðàçöå, âûñóøåííîì ïðè 165°Ñ, ìàñ.%: íàéäåíî 9,72; 9,91; âû÷èñëåíî 9,95. Öâåòíîñòü
ñîëè 29 åäèíèö. Òåðìîãðàâèìåòðè÷åñêèì àíàëèçîì óñòàíîâëåíî, ÷òî ñîëü òåð åò
êðèñòàëëèçàöèîííóþ âîäó ïðè òåìïåðàòóðå 100°Ñ.

Â ïîñëåäóþùèõ îïûòàõ ñ ðåöèêëîì ñåðíîêèñëîòíîãî ìàòî÷íèêà âûõîä ñîëè

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O äîñòèãàåò 97-98% îò òåîðåòè÷åñêîãî.

Âûäåëåíèå îñíîâàíè  5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà è åãî ñóøêà.
Â òðåõãîðëóþ êîëáó åìêîñòüþ 1 äì3, ñíàáæåííóþ ìåøàëêîé, îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è
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òåðìîìåòðîì, çàãðóæàþò 298,4 ñì3 âîäû, 54,4 ñì3 25%-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà àììèàêà è
29 ñì3 5%-íîãî ðàñòâîðà òðèëîíà Á. Ê ðàñòâîðó àììèàêà ïðè ïåðåìåøèâàíèè äîáàâë þò
ïîñòåïåííî 129 ã âîäíîé ïàñòû ñîëè, ñîäåðæàùåé 107,2 ã ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O. Ìîëüíîå

ñîîòíîøåíèå ðåàãåíòîâ è âîäû íà ñòàäèè íåéòðàëèçàöèè ñîñòàâë åò

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4:NH3:Í2O=1:2, 413:68,1. Ñóñïåíçèþ ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 40 ìèíóò, çàòåì

íàãðåâàþò äî 90°Ñ è âûäåðæèâàþò ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå â òå÷åíèå 1 ÷àñà. Â ñëó÷àå
íåîáõîäèìîñòè êîððåêòèðóþò ðÍ ñðåäû äîáàâëåíèåì àììèà÷íîé âîäû äî ðÍ 8-9. Îáùåå
âðåì  âûäåðæêè ïðè 90°Ñ 2 ÷àñà. Ñóñïåíçèþ ÄÀÔÁÈ â âîäíîì ðàñòâîðå ñóëüôàòà àììîíè 

îõëàæäàþò äî 30-40°Ñ, ôèëüòðóþò, ïðîìûâàþò âîäîé äî îòñóòñòâè  èîíîâ SO4
- â

ïðîìûâíûõ âîäàõ (ïðîáà ñ õëîðèäîì áàðè  â âûò æêå èç ïàñòû âîäíûì ðàñòâîðîì
ãèäðîêñèäà íàòðè ).

Ïîëó÷àþò âîäíóþ ïàñòó 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà, êîòîðóþ ñóøàò â
òîêå èíåðòíîãî ãàçà ïðè 100-135°Ñ äî âûäåëåíè  áîëüøåé ÷àñòè êðèñòàëëîãèäðàòíîé âîäû,
à çàòåì äî ïîñòî ííîãî âåñà ïðè 150-160°Ñ. Âûõîä 67,1 ã (96,6% îò òåîðåòè÷åñêîãî).
Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  234°Ñ, öâåòíîñòü 2,5 åäèíèöû, ìàññîâà  äîë  îñòàòêà ïîñëå
ïðîêàëèâàíè  0,004%, ìàññîâà  äîë  âîäû 0,1%, ïðèìåñè, íåðàñòâîðèìûå â âîäíîì
ðàñòâîðå õëîðèäà âîäîðîäà, - ñëåäû.

Ïðèìåð 2. Â ðåàêòîð, îïèñàííûé â ïðèìåðå 1, çàãðóæàþò 137
ã 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà, 27 ñì3 äèìåòèëôîðìàìèäà, 630 ñì3 âîäû è 6 ã
êàòàëèçàòîðà 0,8% Pd/C. Ïðîöåññ âîññòàíîâëåíè  ÒÍÁÀ è âûäåëåíè  ìîíîñåðíîêèñëîé
ñîëè ÒÀÁÀ,H2SO4, ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1. Ïîëó÷àþò 243 ã âîäíîé

ïàñòû ñîëè ÒÀÁÀ,Í2SO4, ñîäåðæàùåé 138,2 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (98,5% îò

òåîðåòè÷åñêîãî). Ñîäåðæàíèå H2SO4 â âûñóøåííîé ñîëè 28,22 ìàñ.%, öâåòíîñòü 2,5
åäèíèöû. Âîäíà  âûò æêà èìååò ðÍ 6,1.

Äèãèäðàò ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÄÀÔÁÈ ïîëó÷àþò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1,
ñîáëþäà  ïðè çàãðóçêå ìîëüíîå ñîîòíîøåíèå ÒÀÁÀ,Í2SO4:Í2SO4:NH3:Í2O=1:2,8:1:105.

Èç 138,2 ã ÒÀÁÀ,H2SO4 ïîëó÷àþò ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2Î â âèäå âîäíîé ïàñòû, ñîäåðæàùåé

135,4 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (93% îò òåîðåòè÷åñêîãî). Ïîñëå ïåðåêðèñòàëëèçàöèè èç
âîäíîé ñåðíîé êèñëîòû â ïðèñóòñòâèè 16 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë  ÎÓ-Á â óñëîâè õ,
àíàëîãè÷íûõ ïðèìåðó 1, ïðè ñîáëþäåíèè ìîëüíîãî ñîîòíîøåíè 

ÄÀÔÁÈ,H2SO4:H2SO4:H2O=1:3,612:170 ïîëó÷àþò âîäíóþ ïàñòó î÷èùåííîé ñîëè

ÄÀÔÁÈ,H2SO4,2Í2Î, ñîäåðæàùóþ 119,2 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (88% îò òåîðåòè÷åñêîãî).

Öâåòíîñòü ñîëè 25,6 åäèíèö.
Ê ðàñòâîðó 27,93 ã ãèäðîêñèäà íàòðè  â 390 ñì3 âîäû ïðè ïåðåìåøèâàíèè ïîñòåïåííî

ïðèáàâë þò âîäíóþ ïàñòó ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, ñîäåðæàùóþ 119,2 ã îñíîâíîãî

âåùåñòâà. Ìàññó ïåðåìåøèâàþò 0,5 ÷àñà, íàãðåâàþò ïðè ïåðåìåøèâàíèè äî 50°Ñ,
âûäåðæèâàþò è ñóøàò, êàê îïèñàíî â ïðèìåðå 1. Ïîëó÷àþò 72,8 ã 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (94,3% îò òåîðåòè÷åñêîãî). Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  234°Ñ,
öâåòíîñòü 3,2 åäèíèöû, ìàññîâà  äîë  îñòàòêà ïîñëå ïðîêàëèâàíè  0,006%, ìàññîâà  äîë 
âîäû 0,12%, ïðèìåñè, íåðàñòâîðèìûå â âîäíîì ðàñòâîðå õëîðèäà âîäîðîäà, - ñëåäû.

Ïðèìåð 3. Â ðåàêòîð, îïèñàííûé â ïðèìåðå 1, çàãðóæàþò 137
ã 21,4,4l-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà, 270 ñì3 äèìåòèëôîðìàìèäà, 630 ñì3 âîäû è 6 ã
êàòàëèçàòîðà 0,8% Pd/C. Ïðîöåññ âîññòàíîâëåíè  è âûäåëåíè  ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè
ÒÀÁÀ,H2SO4 ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1. Ïîëó÷àþò 244 ã âîäíîé ïàñòû

ñîëè ÒÀÁÀ,Í2SO4, ñîäåðæàùåé 138,6 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (98,8% îò òåîðåòè÷åñêîãî).

Ñîäåðæàíèå H2SO4 â âûñóøåííîé ñîëè 28,20 ìàñ.%, öâåòíîñòü 2,4 åäèíèöû. Âîäíà 
âûò æêà èìååò ðÍ 6,0.

Äèãèäðàò ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÄÀÔÁÈ ïîëó÷àþò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1,
ñîáëþäà  ïðè çàãðóçêå ìîëüíîå ñîîòíîøåíèå ÒÀÁÀ,H2SO4:H2SO4:NH3:H2O=1:2,8:1:105,

íî ïðè ýòîì èñïîëüçóþò ñåðíîêèñëîòíûé ìàòî÷íèê, îáðàçîâàâøèéñ  â ñèíòåçå äèãèäðàòà

Ñòðàíèöà: 9

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 345 988 C2

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2Î â ïðèìåðå 2 ñ ó÷åòîì ñîäåðæàíè  â íåì ñåðíîé êèñëîòû, àììèàêà è

âîäû. Çàãðóçêà íà ñèíòåç ñîñòàâë åò 244 ã âîäíîé ïàñòû ñîëè ÒÀÁÀ,Í2SO4, ñîäåðæàùåé

138,6 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà è 105, 4 ã âîäû, 764,2 ã ñåðíîêèñëîòíîãî ìàòî÷íèêà èç
ïðèìåðà 2, ïðåäâàðèòåëüíî îáðàáîòàííîãî 13 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë  ÎÓ-Á ïðè íàãðåâàíèè
â òå÷åíèå 30 ìèí, ñîäåðæàùåãî 94,4 ã ñåðíîé êèñëîòû, 4,3 ã àììèàêà è 664,9 ã âîäû,
18,5 ã 94,3%-íîé ñåðíîé êèñëîòû è 11,6 ìë 25%-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà àììèàêà. Ïîñëå
îáðàáîòêè, îïèñàííîé â ïðèìåðàõ 1 è 2, ïîëó÷àþò ÄÀÔÁÈ,H2SO4,2H2O â âèäå âîäíîé

ïàñòû, ñîäåðæàùåé 140,5 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (96,2% îò òåîðåòè÷åñêîãî). Äèãèäðàò
ïåðåêðèñòàëëèçîâûâàþò èç ñåðíîêèñëîòíîãî ìàòî÷íèêà îò ïåðåêðèñòàëëèçàöèè,
ïîëó÷åííîãî â ïðèìåðå 2, ïðè ñîáëþäåíèè óñëîâèé, ïðèâåäåííûõ â ïðèìåðå 1. Çàãðóçêà íà
ïåðåêðèñòàëëèçàöèþ ñîñòàâë åò 140,5 ã äèãèäðàòà ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, ñ êîòîðûì

âíîñèòñ  105 ã âîäû, 1157 ã ñåðíîêèñëîòíîãî ìàòî÷íèêà ñ êîíöåíòðàöèåé ñåðíîé êèñëîòû
12%, 180 ìë âîäû è 16 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë . Ïîñëå îáðàáîòêè, îïèñàííîé â ïðèìåðå 1,
ïîëó÷àþò âîäíóþ ïàñòó î÷èùåííîé ñîëè ÄÀÔÁÈ,H2SO4,2H2O, ñîäåðæàùóþ 132,5 ã

îñíîâíîãî âåùåñòâà (94,3% îò òåîðåòè÷åñêîãî). Öâåòíîñòü 26,2 åäèíèö.
Ïîñëå íåéòðàëèçàöèè âîäíûì ðàñòâîðîì àììèàêà è ñóøêè àíàëîãè÷íî îïèñàííûì â

ïðèìåðå 1 ïîëó÷àþò 84,2 ã 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (98,1% îò
òåîðåòè÷åñêîãî). Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  234°Ñ, öâåòíîñòü 2,7 åäèíèö, ìàññîâà  äîë 
îñòàòêà ïîñëå ïðîêàëèâàíè  0,003%, ìàññîâà  äîë  âîäû 0,13%, ïðèìåñè, íåðàñòâîðèìûå
â âîäíîì ðàñòâîðå õëîðèäà âîäîðîäà, - ñëåäû.

Ðåöèêëû ñåðíîêèñëîòíûõ ìàòî÷íèêîâ íà ñòàäè õ ñèíòåçà äèãèäðàòà

ÄÀÔÁÈ,H2SO4,2H2O è åãî ïåðåêðèñòàëëèçàöèè ìîãóò áûòü ïðîâåäåíû íåîãðàíè÷åííîå

÷èñëî ðàç áåç ñíèæåíè  êà÷åñòâà ïðîäóêòà. Ïðè ýòîì âûõîäû ïî êàæäîé èç ñòàäèé
äîñòèãàþò 97-98% îò òåîðåòè÷åñêîãî, ïðîöåññ ñòàíîâèòñ  ìàëîîòõîäíûì.

Ïðèìåð 4. Â ðåàêòîð, îïèñàííûé â ïðèìåðå 1, çàãðóæàþò 137
ã 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà, 180 ñì3 N-ìåòèëïèððîëèäîíà, 720 ñì3 âîäû, 6 ã
êàòàëèçàòîðà 0,8% Pd/C. Ïðîöåññ âîññòàíîâëåíè , âûäåëåíè  ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè
ÒÀÁÀ,Í2SO4 ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1. Ïîëó÷àþò 129,2 ã

ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÒÀÁÀ,H2SO4 (92,1% îò òåîðåòè÷åñêîãî) â âèäå âîäíîé ïàñòû.

Ñîäåðæàíèå H2SO4 â âûñóøåííîé ñîëè 28,20 ìàñ.%, öâåòíîñòü 2,7 åäèíèöû. Âîäíà 
âûò æêà èìååò ðÍ 6,4.

Äèãèäðàò ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ÄÀÔÁÈ ïîëó÷àþò àíàëîãè÷íî îïèñàííîìó â ïðèìåðå 1,
ñîáëþäà  ïðè çàãðóçêå ìîëüíîå ñîîòíîøåíèå ÒÀÁÀ,Í2SO4:Í2SO4:NH3:Í2O=1:2,8:1:105.

Èç 129,2 ã ÒÀÁÀ,H2SO4 ïîëó÷àþò ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O â âèäå âîäíîé ïàñòû, ñîäåðæàùåé

115,7 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (85% îò òåîðåòè÷åñêîãî). Ïîñëå ïåðåêðèñòàëëèçàöèè èç
âîäíîé ñåðíîé êèñëîòû â ïðèñóòñòâèè 15 ã àêòèâèðîâàííîãî óãë  ÎÓ-Á â óñëîâè õ,
àíàëîãè÷íûõ ïðèìåðó 1, ïðè ñîáëþäåíèè ìîëüíîãî ñîîòíîøåíè 

ÄÀÔÁÈ,H2SO4:H2SO4:H2O=1:3,6:170 ïîëó÷àþò âîäíóþ ïàñòó î÷èùåííîé ñîëè

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, ñîäåðæàùóþ 99,7 ã îñíîâíîãî âåùåñòâà (86,2% îò òåîðåòè÷åñêîãî).

Âûäåëåíèå ñâîáîäíîãî îñíîâàíè  ïðîâîä ò, êàê îïèñàíî â ïðèìåðå 1, íåéòðàëèçàöèåé
ñîëè âîäíûì ðàñòâîðîì àììèàêà ïðè ñîáëþäåíèè ìîëüíîãî ñîîòíîøåíè 

ÄÀÔÁÈ,Í2SO4:NH3:Í2O=1:2,4:68. Ïîñëå ñóøêè ïðè ñòóïåí÷àòîì ïîâûøåíèè òåìïåðàòóðû,

êàê îïèñàíî â ïðèìåðå 1, ïîëó÷àþò 62,8 ã (97,2% îò òåîðåòè÷åñêîãî) 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà. Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  234°Ñ, öâåòíîñòü 2,4 åäèíèöû,
ìàññîâà  äîë  îñòàòêà ïîñëå ïðîêàëèâàíè  0,003%, ìàññîâà  äîë  âîäû 0,12%, ïðèìåñè,
íåðàñòâîðèìûå â âîäíîì ðàñòâîðå õëîðèäà âîäîðîäà, - 0,04 ìàñ.%.

Ïðèìåð 5. Â ðåàêòîð, îïèñàííûé â ïðèìåðå 1, äîîáîðóäîâàííûé íà ñëèâå èç äîííîãî
âûïóñêà êðèñòàëëèçàòîðîì èç íåðæàâåþùåé ñòàëè åìêîñòüþ 2 äì3, ñíàáæåííûì ìåøàëêîé,
òåðìîïàðîé, øòóöåðàìè äë  ñáðîñà äàâëåíè , çàãðóçêè ñûðü  è ìàíîìåòðîì, çàãðóæàþò
73,64 ã 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà, 975 ñì3 âîäû è 2,8 ã ïàëëàäèåâîãî êàòàëèçàòîðà
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0,8% Pd/C. Ðåàêòîð ïðîäóâàþò àçîòîì, çàòåì âîäîðîäîì è íàáèðàþò äàâëåíèå âîäîðîäà
1,5 ÌÏà, âêëþ÷àþò ìåøàëêó ðåàêòîðà è ýëåêòðîîáîãðåâ. Òåìïåðàòóðó â ðåàêòîðå
ïîñòåïåííî ïîâûøàþò äî 130°Ñ. Ïîñëå âûäåðæêè â òå÷åíèå 1 ÷àñà ïðîöåññ çàêàí÷èâàåòñ .
Ïîñëå ïðîäóâêè âîäîðîäà èíåðòíûì ãàçîì ðàñòâîð ÒÀÁÀ â âîäå ôèëüòðóþò îò
êàòàëèçàòîðà ïðè òåìïåðàòóðå 130°Ñ, ïðèíèìà  ôèëüòðàò â êðèñòàëëèçàòîð,
ïðåäâàðèòåëüíî ïðîäóòûé èíåðòíûì ãàçîì. Ïðè ýòîì â êðèñòàëëèçàòîðå ïîääåðæèâàåòñ 
äàâëåíèå èíåðòíîãî ãàçà 0,12 ÌÏà äë  ïðåäîòâðàùåíè  âñêèïàíè  ôèëüòðàòà. Ïîñëå
çàâåðøåíè  ïåðåäàâëèâàíè  ðàñòâîðà ÒÀÁÀ â êðèñòàëëèçàòîð èç êàïåëüíîé âîðîíêè ïðè
îõëàæäåíèè è ïåðåìåøèâàíèè ïîñòåïåííî äîáàâë þò 108,7 ã 20%-íîãî âîäíîãî ðàñòâîðà
ñåðíîé êèñëîòû. Ñóñïåíçèþ â êðèñòàëëèçàòîðå ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 20 ìèíóò ïðè
îõëàæäåíèè. Ïîñëå çàâåðøåíè  ïðèáàâëåíè  ñåðíîé êèñëîòû ðåàêöèîííà  ìàññà èìååò
âåëè÷èíó ðÍ~3, ÷òî óêàçûâàåò íà ñâ çûâàíèå ñåðíîé êèñëîòû â ñîëü ÒÀÁÀ,Í2SO4.

ÒÀÁÀ,Í2SO4 îáðàçóåò ñ âîäîé óñòîé÷èâóþ ñóñïåíçèþ, êîòîðà  ìîæåò áûòü

íåïîñðåäñòâåííî èñïîëüçîâàíà äë  ïîëó÷åíè  äèãèäðàòà ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,Í2Î èëè

ïðåäâàðèòåëüíî îòôèëüòðîâàíà. Âûõîä ñîëè ÒÀÁÀ,Í2SO4 68,0 ã (90,2% îò òåîðåòè÷åñêîãî).

Öèêëîäåãèäðàòàöèþ, î÷èñòêó ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, âûäåëåíèå îñíîâàíè  ÄÀÔÁÈ è

åãî ñóøêó ïðîâîä ò, êàê â ïðèìåðàõ, ïðèâåäåííûõ âûøå. Ïîëó÷àþò 35,5 ã 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (71,4% îò òåîðåòè÷åñêîãî, ñ÷èòà  íà
èñõîäíûé 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèä). Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  235°Ñ, öâåòíîñòü 2,3
åäèíèöû, ìàññîâà  äîë  âîäû 0,1%, ïðèìåñè, íåðàñòâîðèìûå â âîäíîì ðàñòâîðå õëîðèäà
âîäîðîäà, - 0,03 ìàñ.%.

Ïðèìåð 6. Â òðåõãîðëóþ êîëáó åìêîñòüþ 2 äì3, ñíàáæåííóþ ìåøàëêîé, òåðìîìåòðîì è
îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì, çàãðóæàþò 348 ñì3 âîäû, 257 ã òîíêîäèñïåðñíîãî æåëåçíîãî
ïîðîøêà, 7,5 ñì3 36%-íîé ñîë íîé êèñëîòû è 38 ñì3 äèìåòèëôîðìàìèäà. Ñìåñü íàãðåâàþò
ïðè ïåðåìåøèâàíèè äî 98°Ñ â òå÷åíèå 30 ìèíóò è ïîðöè ìè ïîñòåïåííî ïðèáàâë þò 120 ã

21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â òå÷åíèå 1,5 ÷àñîâ. Â êîëáå â ðåæèìå êèïåíè 
óñòàíàâëèâàåòñ  òåìïåðàòóðà 100-101°Ñ. Ïîñëå çàâåðøåíè  ïðèáàâëåíè  ÒÍÁÀ ìàññó

ïåðåìåøèâàþò åùå 0,5 ÷àñà, âíîñ ò 115 ñì3 äèìåòèëôîðìàìèäà. Òåìïåðàòóðà â
ðåàêöèîííîé ìàññå ïîâûøàåòñ  äî 103-104°Ñ. Ìàññó ïåðåìåøèâàþò 20 ìèíóò è ôèëüòðóþò
îò îñàäêà îêñèäà æåëåçà íà äðóê-ôèëüòðå ïîä äàâëåíèåì èíåðòíîãî ãàçà ïðè òåìïåðàòóðå
80-90°Ñ. Îñàäîê îêñèäà æåëåçà íà ôèëüòðå ïðîìûâàþò 180 ñì3 30%-íîãî ðàñòâîðà
äèìåòèëôîðìàìèäà â âîäå, ïðèñîåäèí   ïðîìûâíîé ôèëüòðàò ê îñíîâíîìó. Ê ðàñòâîðó
ÒÀÁÀ â ñìåñè ÄÌÔÀ,Í2Î ïðèáàâë þò ïîñòåïåííî 177 ã 20%-íîé ñåðíîé êèñëîòû. Ê

îêîí÷àíèþ ïðèáàâëåíè  ñåðíîé êèñëîòû ðÍ ñðåäû óìåíüøàåòñ  ñ 5 äî 3. Ñóñïåíçèþ ñîëè
ÒÀÁÀ,Í2SO4 ôèëüòðóþò, ïðîìûâàþò âîäîé. Ïîëó÷àþò 120,4 ã ñîëè ÒÀÁÀ,Í2SO4 (98% îò

òåîðåòè÷åñêîãî).
Öèêëîäåãèäðàòàöèþ, î÷èñòêó ñîëè ÄÀÔÁÈ,Í2SO4,2Í2O, âûäåëåíèå îñíîâàíè  ÄÀÔÁÈ è

åãî ñóøêó ïðîâîä ò, êàê â ïðèìåðàõ, ïðèâåäåííûõ âûøå. Ïîëó÷àþò 63,7 ã 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà (78,6% îò òåîðåòè÷åñêîãî íà 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèä).
Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíè  234,5°Ñ, öâåòíîñòü 3,7 åäèíèöû, ìàññîâà  äîë  îñòàòêà ïîñëå
ïðîêàëèâàíè  0,003%, ìàññîâà  äîë  âîäû 0,15%, ïðèìåñè, íåðàñòâîðèìûå â âîäíîì
ðàñòâîðå õëîðèäà âîäîðîäà, - 0,015 ìàñ.%.

Òàáëèöà

Ðàñòâîðèìîñòü 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà è 2l,4,4 l-òðèàìèíîáåíçàíèëèäà â ðàçëè÷íûõ ðàñòâîðèòåë õ

Ðàñòâîðèòåëü Ðàñòâîðèìîñòü, ìàñ.% ïðè òåìïåðàòóðå, °Ñ

20 25 40 60 80 100 110 120 130 140

21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèä

Äèìåòèëôîðìàìèä (ÄÌÔÀ) 12,6 - 17,9 28,0 37,9 47,8 52,6 57,6 - -

Âîäíûå ðàñòâîðû ÄÌÔÀ ñ ñîäåðæàíèåì ÄÌÔÀ,
ìàñ.%

50% 0,01 - 0,02 0,04 0,15 0,53 0,66 1,47 - -

80% 0,2 - 0,6 1,4 3,5 8,9 25,5 32,0 - -

Äèìåòèëàöåòàìèä (ÄÌÀÀ)

Âîäíûé ðàñòâîð ÄÌÀÀ, ñ ñîäåðæàíèåì ÄÌÌÀ 90 ìàñ.% 0,6 - 5,4 12,4 25,6 39,6 - - - -
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N-ìåòèëïèððîëèäîí (NÌÏ) 19,0 - 22,0 28,0 36,5 45,2 49,2 54,1 60,5 -

Âîäíûå ðàñòâîðû NÌÏ, ñ ñîäåðæàíèåì NÌÏ,  ìàñ.% 50% - 0,01 0,01 0,03 0,15 0,25 0,32 0,90 1,65 -

80% - 0,74 0,89 1,48 4,58 10,20 - - - -

Ýòàíîë - - - - 0,15 - - - - -

Âîäà 0,01 - 0,04 0,07
(137°Ñ)

0,24
(153°Ñ)

21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä

Äèìåòèëôîðìàìèä (ÄÌÔÀ) 30,1 - 36,
2

42,2 48,4 55,2 - 60,8 - -

Âîäíûå ðàñòâîðû ÄÌÔÀ ñ ñîäåðæàíèåì ÄÌÔÀ,
ìàñ.%

10% 0,1 - 0,3 0,6 2,0 6,5 - 19,5 - -

30% 0,6 - 1,3 3,0 6,6 21,0 - 46,0 - -

50% 1,0 - 3,2 7,4 15,0 30,8 - 54,8 - -

Äèìåòèëàöåòàìèä (ÄÌÀÀ) >43 - - - - - - - - -

Âîäíûé ðàñòâîð ÄÌÀÀ, ñ ñîäåðæàíèåì ÄÌÌÀ,
ìàñ.%

15% 0,3 - - - - - - - - -

25% 0,55 - 1,3 3,0 6,5 10,0 - - - -

N-ìåòèëïèððîëèäîí (NÌÏ) - 1,8 11,
2

24,6 38,4 - - - - -

Âîäíûå ðàñòâîðû NÌÏ, ñ ñîäåðæàíèåì NÌÏ, ìàñ.% 20% 1,5 - 3,3 6,0 10,3 14,1 - - - -

50% - 0,7 2,8 6,4 11,2 - - - - -

80% - 13,0 16,
0

21,9 26,7 - - - - -

Ýòàíîë 0,44 - 0,7
3

1,30 2,55 - - - - -

Âîäà - - - 0,10
(50°Ñ)

1,70
(90°Ñ)

3,77 5,60 10,9 24,5 -

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà, âêëþ÷àþùèé

âîññòàíîâëåíèå 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä â ïðèñóòñòâèè
êàòàëèçàòîðà â âîäíîé ñðåäå, öèêëîäåãèäðàòàöèþ â ñðåäå âîäíîé êèñëîòû è âûäåëåíèå
öåëåâîãî ïðîäóêòà, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ïîëó÷åííóþ ïðè
âîññòàíîâëåíèè 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä ðåàêöèîííóþ
ìàññó ïîñëå îòäåëåíè  êàòàëèçàòîðà îáðàáàòûâàþò ñåðíîé êèñëîòîé,
âûäåë þò 21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä â âèäå ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè, êîòîðóþ ïîäâåðãàþò
öèêëîäåãèäðàòàöèè íàãðåâàíèåì â ñðåäå âîäíîé ñåðíîé êèñëîòû ñ îáðàçîâàíèåì äèãèäðàòà
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè 5(6)-àìèíî-2-(4-àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà, è äàëåå
íåéòðàëèçàöèåé âûäåë þò îñíîâàíèå.

2. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî âîññòàíîâëåíèå 21,4,41-òðèíèòðîáåíçàíèëèäà â
21,4,41-òðèàìèíîáåíçàíèëèä âåäóò â ïðèñóòñòâèè ïàëëàäèåâîãî êàòàëèçàòîðà èëè æåëåçà è
ýëåêòðîëèòà.

3. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî â êà÷åñòâå âîäíîé ñðåäû ïðè âîññòàíîâëåíèè
èñïîëüçóþò âîäó èëè ñìåñü âîäû è äèïîë ðíîãî àïðîòîííîãî ðàñòâîðèòåë , âûáðàííîãî èç
ð äà äèìåòèëôîðìàìèä, äèìåòèëàöåòàìèä, N-ìåòèëïèððîëèäîí.

4. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî öèêëîäåãèäðàòàöèþ âåäóò â ïðèñóòñòâèè
àììèàêà.

5. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî âûäåëåíèå 5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîëà â âèäå îñíîâàíè  âåäóò ïóòåì äîáàâëåíè  äèãèäðàòà åãî
ìîíîñåðíîêèñëîé ñîëè ê âîäíîìó ðàñòâîðó àììèàêà èëè ãèäðîêñèäà íàòðè  â ïðèñóòñòâèè
êîìïëåêñîíà ñ ïîñëåäóþùèì íàãðåâàíèåì äî 50-90°Ñ.

6. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî âûäåëåííûé â âèäå îñíîâàíè  5(6)-àìèíî-2-(4-
àìèíîôåíèë)áåíçèìèäàçîë ïîäâåðãàþò ñóøêå â òîêå èíåðòíîãî ãàçà â ñòóïåí÷àòîì ðåæèìå
ïðè òåìïåðàòóðå 100-135°Ñ íà ïåðâîé ñòóïåíè è 150-170°Ñ íà âòîðîé ñòóïåíè.
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