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В статье приведены результаты разработки гидропероксидного метода синтеза 

2,4,6-триметилфенола (мезитола) на основе доступного нефтехимического сырья. 

2,4,6-триметилфенол используется в производстве синтетического витамина Е и при 

получении полимерных материалов, обладающих высокой термостойкостью и термо-

пластичностью. Алкилированием мезитилена изопропиловым спиртом в присутствии 

серной кислоты получен изопропилмезитилен с выходом на загруженный спирт 75,8 %. 

Изучено влияние температуры, соотношения реагентов и продолжительности реак-

ции на процесс алкилирования. Структура соединения подтверждена методами ИК- 

и 
1
Н ЯМР-спектроскопии. Исследовано окисление изопропилмезитилена в интервале 

температур 120-150 °С в течение 30-90 мин. Установлено, что в отсутствие катализа-

торов процесс окисления данного углеводорода практически не протекает даже при тем-

пературе 140 °С. Решить проблему окисления изопропилмезитилена до третичного гид-

ропероксида удалось при использовании в качестве катализатора N-гидроксифталимида. 

Исследования показали, что при температуре 140 °С в присутствии этого катализатора 

максимальное содержание гидропероксида изопропилмезитилена в продуктах окисле-

ния составляет 8,4 мас. %, при селективности его образования 95%. При повышении тем-

пературы до 150 °С наблюдается термический распад гидропероксида. Низкая реакцион-

ная способность этого углеводорода может быть объяснена стерическими затруднени-

ями и нарушением компланарности молекулы и радикала, образующегося в процессе окис-

ления. Кислотным разложением полученного гидропероксида изопропилмезитилена син-

тезированы 2,4,6-триметилфенол и ацетон с выходом 75-85%. Описанный в настоящей 

работе гидропероксидный метод получения мезитола совместно с ацетоном может 

быть применен к синтезу широкого круга замещенных алкилфенолов. 
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The article presents the results of the development of a hydroperoxide method for the syn-
thesis of 2,4,6-trimethylphenol (mesitol) based on available petrochemical raw materials. 2,4,6-tri-
methylphenol is used in the production of synthetic vitamin E and in the production of polymeric 
materials with high thermal stability and thermoplasticity. Alkylation of mesitylene with isopropyl 
alcohol in the presence of sulfuric acid gave isopropyl mesitylene with a yield of 75.8% for the 
loaded alcohol. The effect of temperature, the ratio of reagents and the duration of the reaction on 
the alkylation process has been studied. The structure of the compound was confirmed by IR and 
1
H NMR spectroscopy. The oxidation of isopropyl mesitylene was investigated in the temperature 

range 120-150 °C for 30-90 minutes. It was found that, in the absence of catalysts, the oxidation 
process of this hydrocarbon practically does not proceed even at a temperature of 140 °C. The 
problem of the oxidation of isopropyl mesitylene to tertiary hydroperoxide was solved using 
N-hydroxyphthalimide as a catalyst. Studies have shown that at a temperature of 140 °C in the 
presence of this catalyst, the maximum content of isopropyl mesitylene hydroperoxide in the oxi-
dation products is 8.4 wt. %, with a selectivity of its formation of 95%. When the temperature rises to 
150 °C, thermal decomposition of the hydroperoxide is observed. The low reactivity of this hydro-
carbon can be explained by steric hindrances and violation of the coplanarity of the molecule and 
the radical formed during oxidation. Acid decomposition of the obtained isopropyl mesitylene hy-
droperoxide 2,4,6-trimethylphenol and acetone were synthesized with a yield of 75-85%. The hy-
droperoxide method described in this work for the preparation of mesitol together with acetone can 
be applied to the synthesis of a wide range of substituted alkylphenols. 

Key words: mesitol, mesitylene, alkylation, oxidation, N-hydroxyphthalimide, acetone 
 

 

 

ВВЕДЕНИЕ 

2,4,6-Триметилфенол, являясь ценным про-
дуктом нефтехимического синтеза, широко приме-
няется в производстве синтетического витамина Е 
[1], в качестве антиоксиданта в продуктах пита-

ния, кормах и косметике [2, 3], в фармацевтиче-
ской и агрохимической отраслях [4], как регуля-
тор молекулярной массы в производстве полифе-
ниленоксида [5, 6]. 

Основным источником промышленного 
получения триметилфенолов являются фенольные 
фракции, образующиеся при переработке твердых 

топлив и отходов нефтехимических производств, 

однако содержание 2,4,6-триметилфенола в них не-
велико (менее 0,5 мас. %), а выделение затруднено 
[7]. Известные синтетические методы получения 
2,4,6-триметилфенола (алкилирование фенола или 
2,6-ксиленола [2, 3, 8-11], гидроксилирование ме-
зитилена [12, 13], сульфонатный метод [14]) не 

нашли своего применения, так как имеют ряд су-
щественных недостатков – многостадийность, низ-
кие выходы целевых продуктов, трудность получе-
ния или выделения триметилфенолов, высокая се-
бестоимость. Все это в значительной степени огра-
ничивает их промышленное распространение и та-
ким образом сдерживает организацию выпуска 

крайне важных материалов, обладающих комплек-
сом ценных свойств. 
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В этой связи, поиск и разработка приемле-
мого для технического использования метода по-
лучения триметилфенола, базирующегося на ис-
пользовании доступного нефтехимического сырья 

и хорошо апробированных технологиях является 
актуальной задачей. 

Наиболее перспективным и экономически 
предпочтительным способом является гидроперок-
сидный метод получения 2,4,6-триметилфенола, 
который во многом аналогичен хорошо известной 
кумольной технологии получения фенола и аце-

тона [15-17]. Процесс включает стадии получения 
изопропилмезитилена (ИПМ), жидкофазное окис-
ление его до гидропероксида (ГП ИПМ) и последу-
ющее кислотное разложение ГП до мезитола и аце-
тона. Схему химических превращений для получе-
ния мезитола и ацетона можно представить следу-
ющим образом: 
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В научно-технической литературе сведения 

об этом направлении синтеза 2,4,6-триметилфе-
нола отсутствуют. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Реакцию алкилирования мезитилена изо-
пропиловым спиртом (ИПС) проводили в колбе, 
снабженной мешалкой, термометром и капельной 
воронкой. В качестве катализатора использовали 
концентрированную серную кислоту. В колбу за-
гружали мезитилен и серную кислоту и при темпе-
ратуре 30 °С в течение 1 ч прибавляли изопропило-

вый спирт. Реакционную смесь выдерживали при 
этой температуре 4 ч. Затем в делительной воронке 
отделяли сернокислотный слой от углеводород-
ного. Последний промывали дистиллированной 
водой до нейтральной среды, сушили над хлори-
стым кальцием в течение 12 ч, целевой продукт 
очищали ректификацией под вакуумом. Структуру 

полученного ИПМ подтверждали методом ГЖХ, 
1Н- ЯМР и ИК-спектроскопии. 

Окисление изопропилмезитилена прово-

дили при атмосферном давлении на установке про-

точно-замкнутого типа (рис. 1), которая позволяет 

замерять количество поглощенного в ходе реакции 

кислорода. После каждого опыта рассчитывали се-

лективность процесса, как отношение количества 

кислорода необходимого для получения ГП, к об-

щему количеству поглощенного кислорода. 

 

 
Рис. 1. Схема кинетической установки для жидкофазного 

окисления ИПМ кислородом воздуха. 1 – мерный цилиндр; 

2, 12, 15 – краны; 3, 10 – газовые бюретки; 4 – соединитель-

ный шланг; 5 – держатель для реактора; 6 – реактор; 7 – ша-

тун; 8 – шкив электродвигателя; 9 – холодильник; 11 – хлор-

кальциевая трубка; 13 – трехходовой кран; 14 – напорная 

склянка; 16 – термостат; 17 – вакуумная установка 

Fig. 1. Scheme of the kinetic setup for the liquid-phase oxidation 

of IPM: 1, measuring cylinders; 2, 12, and 15, valves; 3 and 10, gas 

burettes; 4, connecting hose; 5, holder for reactor; 6, reactor; 7, con-

necting rod; 8, pulley of electroengine; 9, refrigerator; 11, calcium 

chloride tube; 13, three-way cock; 14, pressure bottle; 16, thermo-

stat; and 17, vacuum setup 

 

Содержание гидропероксида в продуктах 

окисления определяли с использованием йодомет-

рического титрования [18].  

Кислотное разложение гидропероксида про-

водили в трехгорлой колбе, снабженной мешалкой 

и термометром. Оксидат ИПМ, содержащий ГП 

этого углеводорода, нагревали до заданной темпе-

ратуры, которую поддерживали с помощью водя-

ной бани, после достижения нужной температуры 

в реакционную массу добавляли расчетное количе-

ство 98% H2SO4. Через каждые 30 мин отбирали 

пробы (в количестве 0,2-0,3 г) для анализа на со-

держание ГП, реакцию вели до его полного исчер-

пывания. 2,4,6-триметилфенол был выделен из 

продуктов разложения методом вакуумной ректи-

фикации. 

Хроматографический анализ проводили на 
хроматографе «Хроматек-кристалл 5000.2» с пла-
менно-ионизационным детектором. Колонка ка-
пиллярная СК-5, длиной 30 м, диаметром 0,32 мм, 
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заполнена 5% фенил- 95% диметилполисилокса-
ном. Газ-носитель – азот, расход 2 см3/мин. Про-
граммированный подъем температуры – от 80 до 

200 °С со скоростью 8 С/мин. 
ИК-спектроскопической анализ проводили 

на приборе ИК Фурье RX-1. Спектры записыва-
лись в области 4000-400 см-1, в виде микрослоя 
между стеклами из бромида калия и в кювете с 
d = 0,0011 см, кювета выполнена из бромида калия. 

1Н ЯМР спектры записаны с использова-
нием ЯМР-спектрометра Bruker DRX 400 
(400,4 МГц). В качестве растворителя использована 
смесь ДМСО-d6-CCl4. В качестве внутреннего эта-
лона использовался тетраметилсилан 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Достаточно приемлемым, экономиче-
ски обоснованным и быстро реализуемым тех-

ническим методом осуществления первой ста-
дии предлагаемого процесса – получения 
ИПМ – может служить алкилирование мезити-

лена изопропиловым спиртом в присутствии 
серной кислоты.  

Таблица 1 
Влияние температуры и продолжительности реак-
ции на процесс алкилирования мезитилена изопро-

пиловым спиртом. Мольное соотношение 
мезитилен : ИПС : серная кислота 3 : 1 : 3  

Table 1. Influence of temperature and reaction time on 
the process of alkylation of mesitylene with isopropyl alco-
hol. Molar ratio of mesitylene : IPA : sulfuric acid 3 : 1 : 3 

Темпера-
тура, °С 

Время, 
ч 

Содержание в продуктах реакции, 
мас. % 

мезитилен ИПМ 
побочные 
продукты 

20 1 86,8 9,3 3,9 

20 2 75,2 21,6 3,2 

20 3 70,6 25,9 3,5 

20 4 60,9 33,5 5,6 

23 4 61,4 26,0 12,6 

25 6 50,0 33,1 16,9 

30 3 52,3 38,0 9,7 

30 4 50,0 40,0 10,0 

20* 4 67,6 25,4 7,0 
Примечание: *мольное соотношение мезитилен : ИПС : 
серная кислота 2 : 1 : 2 
Note: * molar ratio mesitylene: IPA: sulfuric acid 2 : 1 : 2 

 
Алкилирование мезитилена концентриро-

ванной серной кислотой было проведено при моль-
ном соотношении мезитилен : изопропиловый 
спирт : кислота равном 3:1:3 в интервале темпера-
тур от 20 до 30 °С. Понижение температуры явля-
ется нецелесообразным ввиду низкой скорости 
процесса. При температуре выше 30 °С наблюда-
ется достаточно резкое снижение селективности. 

Результаты эксперимента представлены в табл. 1.  
Условиями, обеспечивающими максималь-

ный выход целевого продукта в процессе алкили-
рования мезитилена ИПС в присутствии серной 
кислоты, можно считать температуру 30 °С, время 
реакции 4 ч при мольном соотношении углеводо-
род:ИПС:серная кислота 3:1:3. 

В выбранных условиях был проведен 
укрупненный эксперимент по алкилированию ме-
зитилена изопропиловым спиртом, по результатам 
которого был составлен материальный баланс, 
представленный в табл. 2. 

 
Таблица 2 

Материальный баланс алкилирования мезитилена 
изопропиловым спиртом. Мольное соотношение ме-
зитилен: ИПС: серная кислота 3 : 1 : 3, температура 

реакции 30 °С, время реакции 4 ч 
Table 2. Material balance of mesitylene alkylation with 
IPA. Molar ratio of mesitylene: IPA: sulfuric acid 3: 1: 3, 

reaction temperature 30 °С, reaction time 4 h 

Вещество 
Загружено Получено 

г мас.% г мас. %  

Мезитилен 441,2 50,4 316,5 36,2 

ИПС 74,2 8,5 − − 

Серная кислота 359,5 41,1 359,5 41,1 

ИПМ − − 152,0 17,4 

Побочные продукты − − 28,9 3,3 

Потери − − 18,0 2,0 

Всего 874,9 100,0 874,9 100,0 

 
Выход ИПМ на загруженный ИПС соста-

вил 75,8%. ИПМ (ρ4
20, г/см3 0,86775 nD

20 1,5072) был 
выделен из продуктов вакуумной ректификацией. 
Структура полученного продукта подтверждена 
методами ГЖХ, ИК- и 1Н ЯМР-спектроскопии. 

На ИК спектре были обнаружены характе-
ристические полосы: валентные колебания С=С-свя-
зей бензольного кольца характеризуются полосами 
1612, 1509, 1480 см-1. Наличие метильных групп в 
этом соединении подтверждается полосами дефор-
мационных симметричных колебаний 1384, 1362 см-1 
и деформационных асимметричных колебаний 
1463, 1451 см-1. Замещение 1,2,3,5 подтверждается 
наличием полосы 850 см-1. Наличие изопропиль-
ной группы подтверждается полосами поглощения 
1384 и 1362 см-1. 

На спектре 1Н ЯМР (400 МГц) ИПМ наблю-
даются следующие сигналы: (δ, м.д., J, Гц): 1,24 (d, 6H, 
1’-CH3, 1’’-CH3, J=8.0), 2,15 (s, 3H, 4-CH3), 2,25 (s, 
6H, 2-CH3, 6-CH3), 3,30 (s, 1H, 1-CH), 6,73 (s, 2H, Ar). 

Ключевой стадией синтеза мезитола явля-
ется жидкофазное окисление ИПМ до гидроперок-
сида. Окисление ИПМ было изучено в интервале 
температур 120-150 °С в течение 30-90 мин в при-
сутствии N-гидроксифталимида (N-ГФИ). 
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Как видно из табл. 3, окисление ИПМ в 
отсутствие катализаторов практически не проте-
кает даже при 140 °С. Не удается окислить ИПМ 
и с применением солей металлов переменной ва-
лентности.  

Решить проблему окисления ИПМ до тре-
тичного гидропероксида удалось при использовании 
в качестве катализатора N-гидроксифталимида, ко-
торый ранее был успешно применен для интенси-
фикации процессов гидропероксидного окисления 
изопропилбензола и его алкильных производных 
[19-21]. 

В табл. 3 приведены результаты изучения 
влияния температуры, продолжительности реак-
ции и концентрации N-ГФИ на процесс жидкофаз-
ного окисления ИПМ до гидропероксида. Из таб-
лицы видно, что с увеличением температуры от 120 
до 140 °С за 90 мин реакции наблюдается увеличе-
ние содержания ГП с 1,4 до 8,4 мас. %, однако при 
150 °С наблюдается его термический распад. Мак-
симальное содержание ГП ИПМ в продуктах окис-
ления составило 8,4 мас. %, при селективности его 
образования 95%. 

Увеличение содержания N-ГФИ от 1,5 до 
2,0 мас. % приводит к повышению содержания ГП 
ИПМ. Из этого можно сделать вывод, что N-ГФИ 
способен стабилизировать ГП, исключая его преж-
девременный распад при высокой температуре. 
Этот фактор в свою очередь приводит к повыше-
нию конверсии ИПМ в процессе окисления и со-
держания его ГП. 

На основании представленных эксперимен-
тальных данных можно рекомендовать следующие 
условия проведения процесса аэробного жидко-
фазного окисления ИПМ: катализатор N-ГФИ в ко-
личестве 2,0 мас. % от взятого на окисление ИПМ, 
температура 140 °С, время 90 мин. Рекомендуемые 
условия позволяют получить оксидат с содержа-
нием ГП ИПМ 8,4 мас. % при селективности обра-
зования третичного ГП не ниже 95%. 

Относительно невысокая реакционная 
способность ИПМ в процессе его жидкофазного 
окисления очевидно связана с особенностями его 
строения. 

Данный факт можно объяснить наличием 
2-х метильных групп рядом с изопропильной в мо-
лекуле ИПМ. Экранирующий эффект 2-х метиль-
ных групп вызывает блокировку доступа кисло-
рода к третичному атому углерода изопропильной 
группы. Данное обстоятельство приводит к стери-
ческим затруднениям при взаимодействии углево-
дородного радикала с кислородом и при дальней-
шей реакции пероксидного радикала с молекулой 
углеводорода по третичной С–Н-связи. Атака кис-

лорода идет по углероду метильной группы, в ре-
зультате образуется первичный ГП, который неста-
билен и разлагается еще в процессе окисления.  

Следует отметить, что на реакционную 
способность изопропильных производных арома-
тических соединений оказывают влияние два об-
стоятельства, связанных со стерическими факто-
рами, а также с нарушением компланарности моле-
кулы и радикала, образующегося в процессе окис-
ления. Известно, что изопропилбензольный ради-
кал является компланарной системой, поскольку β- 
и α-углеродные атомы изопропильной группы, а 
также бензольное кольцо располагаются в одной 
плоскости. 

 
Таблица 3 

Влияние концентрации катализатора (N-ГФИ), тем-
пературы и продолжительности реакции на конвер-

сию ИПМ и селективность образования его ГП  

Table 3. Influence of the concentration of the catalyst 
(N-HPI), temperature and reaction time on the conver-
sion of IPM and the selectivity of the formation of its HP 

Т, °С Время, мин 

Содержание 

S, % K, % N-ГФИ,  
% масс. 

ГП ИПМ, 
% масс. 

120 90 2,0 1,4 98 1,4 

120 180 1,5 1,9 97 2,0 

130 90 2,0 4,5 97 4,6 

130 180 1,5 5,8 95 6,1 

140 90 0,0 0,4 85 0,5 

140 60 2,0 6,8 97 7,0 

140 90 0,0 0,4 85 0,5 

140 90 1,5 3,0 97 3,1 

140 90 2,0 8,4 95 8,8 

140 90 2,5 9,0 95 9,5 

140 90 3,0 8,5 94 9,0 

140 180 1,5 2,6 94 2,8 

150 30 2,0 7,7 95 8,1 

150 60 2,0 6,6 94 7,0 

150 150 1,5 2,0 93 2,2 
Примечания: S – Селективность образования ГП ИПМ  
K – Конверсия ИПМ 
Notes: S – Selectivity of formation of HP IPM 
K – IPM Conversion 

 
Компланарное расположение обеспечивает 

стабилизацию образующегося радикала за счет со-
пряжения неспаренного рz-электрона с π-электро-
нами бензольного кольца: р, π-сопряжение, которое 
стабилизирует образующийся радикал бензильного 
типа в ИПБ-радикале. Следовательно, такой ради-
кал способен продолжать цепь окисления [22-24]. 
Наличие метильных заместителей в молекуле 
ИПМ нарушает ее компланарность и, соответ-
ственно, радикала, возникающего в процессе окис-
ления (рис. 2).  
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Рис. 2 – Строение изопропилароматических радикалов: 1 – изо-

пропилбензольный радикал; 2 – радикал ИПМ 
Fig. 2 – The structure of isopropylaromatic radicals: 1 – iso-

propylbenzene radical; 2 – IPM radical 

 
Данные обстоятельства приводят к умень-

шению реакционной способности ИПМ в процессе 
жидкофазного окисления. 

Тем не менее, невысокая (менее 10%) кон-
версия ИПМ на стадии окисления не может быть 

ограничительной мерой в промышленной реализа-
ции в связи с высокой селективностью образования 
гидропероксида и возможностью выделения 
непрореагировавшего углеводорода для направле-
ния его в рецикл. В промышленности известны 
примеры успешной реализации окислительных 
процессов с низкой конверсией, например, окисле-

ние циклогексана [25].   
Кислотным разложением полученного 

ГП ИПМ синтезированы 2,4,6-триметилфенол 
(Tплав = 71-72 °C, литературные данные 70-74 °C 
[24]) и ацетон с выходом 75-85%.  

ВЫВОДЫ 

Разработаны научные основы гидроперок-
сидного метода синтеза 2,4,6-триметилфенола на 
основе доступного нефтехимического сырья. 

Изучена реакция алкилирования мезити-
лена изопропиловым спиртом в присутствии кон-
центрированной серной кислоты. Выбраны усло-
вия, позволяющие синтезировать изопропилме-

зитилен с высоким выходом. 
Установлено, что использование N-гидро-

ксифталимида в процессе аэробного жидкофаз-
ного окисления синтезированного изопропилме-
зитилена позволяет повысить скорость реакции и 
получить оксидат с содержанием 8,4% масс. тре-
тичного гидропероксида при селективности его об-

разования не ниже 95%. 
Исследованы основные закономерности 

кислотного разложения гидропероксида изопро-
пилмезитилена. Синтезирован 2,4,6-триметилфе-
нол и ацетон. 

Авторы заявляют об отсутствии кон-
фликта интересов, требующего раскрытия в дан-
ной статье. 

The authors declare the absence a conflict of 
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