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Смесь 2-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазола и продукта его гидрирования 

4,5,6,7-тетрагидро-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазола в мольном соотношении 

3:2 обладает более сильным фотостабилизирующим действием, чем исходные компо-

ненты. Для приготовления подобной композиции необходимы индивидуальные соедине-

ния, каждое из которых может быть получено в результате жидкофазной каталитиче-

ской гидрогенизации соответствующих реагентов. 2-2'-Гидрокси-5'-метилфенилбен-

зотриазол является продуктом гидрогенизации 2-нитро-2'-гидрокси-5'-метилазобензола, 

а 4,5,6,7-тетрагидро-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазол, как отмечено выше, обра-

зуется при гидрировании 2-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазола. Однако более целе-

сообразным представляется вариант получения смеси заданного состава непосред-

ственно при гидрогенизации замещенного нитроазобензола без выделения соответствую-

щего бензотриазола. Таким образом, исследование влияния температуры, давления водо-

рода и количества катализатора на кинетические закономерности и селективность гид-

рогенизации 2-нитро-2'-гидрокси-5'-метилазобензола по указанным выше соединениям 

представляет научный интерес и имеет практическую значимость. В качестве катали-

затора использовали скелетный никель, а в качестве жидкой фазы – 1 М водный раствор 

гидроксида натрия с дополнительным количеством NaOH, необходимым для перевода ис-

ходного реагента в фенолят. В работе рассмотрены зависимости скорости реакции, вре-

мени протекания процесса, объема поглощенного водорода, а также выходов продуктов, 

содержащих бензотриазольный цикл, от вышеназванных параметров процесса. Показано, 

что увеличение температуры, давления водорода, а также количества катализатора или 

массового соотношения катализатор:реагент приводит к росту выхода 4,5,6,7-тетра-

гидро-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазола. Наибольшее влияние на суммарный вы-

ход 2-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриазола и его тетрагидропроизводного оказывает 

давление водорода. Установлено, что зависимость мольного соотношения 2-2'-гидрокси-

5'-метилфенилбензотриазол:4,5,6,7-тетрагидро-2'-гидрокси-5'-метилфенилбензотриа-

зол от температуры и давления водорода проходит через максимум, а с увеличением ко-

личества катализатора это соотношение снижается. Оптимальными условиями полу-

чения смеси с выходом 60-63% при мольном соотношении компонентов в пределах 1-2 яв-

ляются: температура – 353-363 К, давление водорода – 1,2-1,5 МПа и массовое соотноше-

ние катализатор:реагент, равное 0,10-0,15. 
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A mixture of 2-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole and its hydrogenation product 

4,5,6,7-tetrahydro-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole in a molar ratio of 3:2 has a stronger 

photostabilizing effect than the source components. To prepare such a composition, individual 

compounds are required, each of which can be obtained as a result of liquid-phase catalytic hydro-

genation of the corresponding reagents. 2-2'-Hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole is a product 

of hydrogenation of 2-nitro-2'-hydroxy-5'-methylazobenzene, and 4,5,6,7-tetrahydro-2'-hydroxy-

5'-methylphenylbenzotriazole, as noted above, formed by hydrogenation of 2-2'-hydroxy-5'-

methylphenylbenzotriazole. However, it seems more expedient to obtain a mixture of a given com-

position directly during hydrogenation of the nitroazoderivative without precipitation of the substi-

tuted benzotriazole. Thus, the study of the influence of temperature, hydrogen pressure and catalyst 

amount on the kinetic regularities and selectivity of the 2-nitro-2'-hydroxy-5'-methylazobenzene 

hydrogenation according to the above compounds is of scientific interest and has practical signifi-

cance. A skeletal nickel was used as a catalyst, and a 1 M aqueous solution of sodium hydroxide 

with an additional amount of NaOH necessary to convert the initial reagent into a phenolate was 

used as a liquid phase. The work considers the dependences of the reaction rate, process time, 

volume of absorbed hydrogen, and yields of products containing the benzotriazole cycle on the 

above mentioned process parameters. It is shown that an increase in temperature, hydrogen pres-

sure, and also the amount of catalyst or the mass ratio of catalyst:reagent leads to an increase in 

the yield of 4,5,6,7-tetrahydro-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole. The most noticeable effect 

on the total yield of 2-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole and its tetrahydroderivative exerts 

hydrogen pressure. It was established that the dependence of the molar ratio of 2-2'-hydroxy-5'-

methylphenylbenzotriazole:4,5,6,7-tetrahydro-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole on tem-

perature and hydrogen pressure passes through a maximum, and with an increase in the amount 

of catalyst this ratio decreases. The optimal conditions for obtaining a mixture with a yield of 60-

63% at a molar ratio of components within 1-2 are: temperature – 353-363 K, hydrogen pressure – 

1.2-1.5 MPa and a catalyst: reagent mass ratio equal to 0.10-0.15. 

Keywords: catalytic hydrogenation, 2-nitro-2'-hydroxy-5'-methylazobenzene 2-2'-hydroxy-5'-
methylphenylbenzotriazole, 4,5,6,7-tetrahydro-2-2'-hydroxy-5'-methylphenylbenzotriazole, skeletal nickel, so-
dium hydroxide, hydrogen pressure, catalyst:reagent mass ratio, rate, selectivity 

 

ВВЕДЕНИЕ 

Высокая фотостабилизирующая активность, 

отсутствие канцерогенного действия и токсичности, 

а также ряд других отличительных физико-хими-

ческих свойств обусловливают возможность широ-

кого практического использования производных 2-

фенил-2Н-бензотриазола. Эти соединения успешно 

применяются как эффективные УФ-абсорберы и 

светостабилизаторы полимерных материалов [1-6], 

в том числе полиэтилена и полистирола, потребле-

ние которых постоянно растет. Также имеются све-

дения об использовании замещенных 2-фенил-2Н-

бензотриазолов в медицине [7, 8]. Например, ре-

зультаты исследования [8] свидетельствуют о пер-

спективности таких соединений при лечении неко-

торых типов мышечной дистрофии. Авторы [9-13] 
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рассматривают их в качестве реагентов для синтеза 

новых абсорберов УФ излучения и флуоресцентных 

красителей. Среди соединений класса бензотриазо-

лов заметное место занимает 2-2'-гидрокси-5'-ме-

тилфенилбензотриазол (БТ) [1-6], который обла-

дает высокой абсорбционной способностью с рез-

ким снижением интенсивности поглощения у гра-

ницы видимой области.  

Исходными соединениями для синтеза боль-

шинства замещенных 2Н-бензотриазолов являются 

замещенные азобензолы, содержащие нитро- или 

аминогруппу в орто-положении [14-25]. В первом 

случае проводится восстановительная, а во втором 

– окислительная циклизация. В качестве объекта 

настоящего исследования нами выбран 2-нитро-2'-

гидрокси-5'-метилазобензол (НАБ), жидкофазная 

гидрогенизация которого на скелетном никеле про-

текает через промежуточные соединения, образую-

щиеся вследствие неполного превращения нитро- 

и азогруппы, соответственно через 2-нитрозо-2'-

гидрокси-5'-метилазобензол (НЗАБ) и 2-нитро-2'-

гидрокси-5'-метилгидразобензол (НГБ). За счет бен-

зотриазольной циклизации как НЗАБ, так и НГБ мо-

гут превращаться в N-оксид 2-2'-гидрокси-5'-ме-

тилфенилбензотриазола (НОБТ) и на поверхности 

катализатора, и в объеме жидкой фазы. При 

этом, высокая селективность по БТ может быть 

достигнута при условии, что скорость пере-

группировки НЗАБ и НГБ до НОБТ будет зна-

чительно выше, чем скорость их восстановле-

ния до побочных соединений – ароматических 

аминов (А). Промежуточный НОБТ далее 

практически количественно способен восста-

навливаться до БТ, который в свою очередь мо-

жет гидрироваться до 4,5,6,7-тетрагидро-2-2-

гидрокси-5-метилфенилбензотриазола (ТГБТ) 

и далее до 1,3,4,5,6,7,8,9-октагидро-2-2-гид-

рокси-5-метилфенилбензотриазола (ОГБТ) [6, 

18-21, 26, 28]. Таким образом, выход БТ опре-

деляется не только скоростью бензотриазольной 

циклизации, приводящей к образованию НОБТ, но и 

скоростью гидрирования БТ до ТГБТ и ОГБТ [6, 21, 

26]. Следует отметить, что скорости отдельных ста-

дий гидрогенизации НАБ зависят от состава рас-

творителя и условий проведения реакции [18-22]. 

Стадийность превращения НАБ при жидкофазной 

гидрогенизации, которая ранее обсуждалась в ра-

ботах [6, 18-22, 26], представлена на рис. 1. 

Применение БТ в качестве фотостабилизи-

рующих добавок к полимерам, обусловлено нали-

чием внутримолекулярной водородной связи между 

о-гидроксильной группой фенильного ядра и азоль-

ным фрагментом, сила которой в значительной сте-

пени влияет на спектрально-люминесцентные ха-

рактеристики. Введение БТ в состав полимеров в 

значительной степени повышает срок их эксплуата-

ции без изменения их цвета и механических свойств. 

Авторами [6] было экспериментально установлено, 

что ТГБТ – продукт гидрирования замещенного 

бензотриазола обладает светостабилизирующей 

активностью, несколько меньшей чем у БТ. В ре-

зультате проведения испытаний было установлено, 

что смесь БТ и ТГБТ с соотношением nБТ:nТГБТ = 3:2 

проявляет синергический эффект, и фотостабили-

зирующая способность такой композиции в поли-

этилене и полистироле на 20% превышает эффек-

тивность чистого БТ [6]. Для производства подоб-

ной смеси необходимо проведение следующих 

операций: гидрогенизация НАБ до БТ, выделение 

БТ, гидрирование БТ до ТГБТ, выделение ТГБТ, 

приготовление композиции БТ и ТГБТ. С точки 

зрения эффективности производства и снижения 

энергозатрат более рациональным методом пред-

ставляется получение смеси непосредственно в 

условиях гидрогенизации НАБ с последующим ее 

выделением.  

Рис. 1. Стадийность превращения НАБ в условиях гидрогени-

зации на скелетном никеле в жидкой фазе. Сплошные 

стрелки – гетерогенно-каталитические стадии, пунктирные 

стрелки – гомогенно-каталитические стадии 

Fig. 1. Stages of NAB conversion under hydrogenation conditions 

on skeletal nickel in the liquid phase. Solid arrows – heterogene-

ous catalytic stages, dotted arrows – homogeneous catalytic stages 

 

Цель настоящей работы – определение воз-

можности проведения жидкофазной гидрогениза-

ции НАБ на скелетном никеле с целью получения 

композиции БТ и ТГБТ, обладающей высокой све-

тостабилизирующей активностью, и подбор опти-

мальных условий процесса. 
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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

В качестве катализатора использовался ске-

летный никель, который готовился из никель-алю-

миниевого сплава с радиусом частиц 4,8 мкм путем 

обработки 7,5 М водным раствором гидроксида 

натрия сначала 1 ч при температуре 273 К, а затем 

4 ч при 373 К. Активный катализатор отмывался 

дистиллированной водой до нейтральной реакции 

методом декантации. Удельная поверхность и по-

ристость полученного катализатора соответство-

вали 855 мг2/г Ni и 0,450,5 [27]. Содержание 

НАБ в исходном техническом реагенте, определен-

ное полярографическим методом, составило 90%. 

Гидрогенизация НАБ проводилась при интенсив-

ном перемешивании жидкой фазы в автоклаве 

Вишневского, оборудованном высокоточным ма-

нометром. Процесс осуществлялся при повышен-

ных давлениях водорода в циклическом режиме, 

когда фиксировалось время снижения давления на 

определенную величину. При падении давления до 

заданного значения в автоклав подавался водород 

из баллона до достижения первоначального давле-

ния. При проведении процесса при атмосферном 

давлении водород поступал в реактор из электро-

лизеров через систему из двух газовых бюреток, по 

которым в течение времени фиксировался объем 

поглощенного водорода. В обоих случаях по рас-

ходу газа за определенный промежуток времени 

рассчитывались скорость поглощения водорода и 

его суммарный объем (Vн2). Для сопоставления ки-

нетических особенностей гидрирования НАБ в раз-

личных условиях использовались значения началь-

ной удельной скорости поглощения водорода (r0).  

По завершении реакции из реактора отби-

ралась проба гидрогенизата для проведения каче-

ственного анализа с помощью восходящей тонко-

слойной хроматографии (ТСХ). ТСХ проводилась 

поэтапно на пластинках «Silufol-254» с использо-

ванием на первом этапе в качестве элюента смеси 

толуол-ацетон в равных объемах, на втором – толу-

ола, и оксидов азота или ацетата меди в качестве 

проявителя. Для выделения продуктов отфильтро-

ванная от катализатора реакционная масса подкис-

лялась сначала до рН 10, в результате чего осажда-

лись БТ и ТГБТ. Затем значение рН раствора дово-

дилось до 2, что приводило к выпадению НОБТ, а 

побочные аминопроизводные оставались в рас-

творе. Выпавшие осадки отфильтровывались, про-

мывались водой и высушивались при температуре 

323 К до постоянной массы, по которой рассчиты-

вались общий выход БТ и ТГБТ (Y10) и выход 

НОБТ (Y2). Величина Y10+Y2 характеризует селек-

тивность реакции по всем продуктам, содержащим 

бензотриазольный цикл. Для определения количе-

ственного содержания и мольного соотношения БТ 

и ТГБТ в выделенных продуктах (nБТ:nТГБТ) приме-

нялся газожидкостной хроматограф «Chrom-4». 

Необходимо подчеркнуть, что ОГБТ в осажденных 

образцах хроматографически не был зафиксирован.  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Для получения смеси БТ и ТГБТ с высоким 

выходом гидрогенизацию НАБ необходимо прово-

дить в условиях, обеспечивающих, с одной сто-

роны, селективное восстановление НАБ до БТ, а не 

до аминопроизводных, с другой стороны быстрое 

гидрирование БТ до ТГБТ. В практике каталитиче-

ской гидрогенизации в качестве растворителей 

успешно применяются алифатические спирты и 

водные растворы щелочей [18, 20-22, 26, 28]. Про-

веденные ранее исследования показали, что гидри-

рование БТ до ТГБТ может протекать как в 2-про-

паноле, так и в 1М растворе гидроксида натрия, 

причем в спиртовой среде скорости процесса выше 

[6, 26]. Однако для гидрогенизации НАБ с целью 

синтеза смеси БТ и ТГБТ спирт не может быть ис-

пользован, поскольку в этом случае реакция проте-

кает с образованием большого количества побочных 

аминов и селективность по БТ невелика [18-22]. 

Кроме того, в 2-пропаноле БТ легко гидрируется не 

только до ТГБТ, но и до ОГБТ [6, 26]. Введение 

гидроксида натрия в водно-спиртовые растворы за 

счет ускорения бензотриазольной циклизации при-

водит к увеличению выхода БТ [18, 21, 22], а ско-

рость его дальнейшего гидрирования до ТГБТ за-

метно снижается [6, 26].  

С целью установления возможности полу-

чения смеси БТ и ТГБТ в 1М растворе гидроксида 

натрия были проведены предварительные опыты 

по гидрогенизации НАБ при температуре 333 К и 

атмосферном давлении водорода (Pн2 = 0,1 Мпа). В 

автоклав загружались 100 см3 жидкой фазы и за-

данные навески технического НАБ (mНАБ = 1 г) и 

скелетного никеля (mкат) в виде суспензии. При со-

держании катализатора в реакторе mкат = 1,25 г в 

начале процесса наблюдались высокие скорости 

поглощения водорода (r0 = 127 см3Н2/(мин·г)), ко-

торые резко снижались после поглощения 2 моль 

водорода на моль НАБ (174 см3), что по стехиомет-

рии соответствовало образованию БТ. Далее удель-

ные скорости реакции оставались постоянными, 

равными 1.0 см3Н2/(мин·г). Общее количество по-

глощенного водорода составило 85% от теоретиче-

ски необходимого для превращения НАБ в ТГБТ 
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(Vн2 = 295 см3). Согласно ТСХ анализу в гидроге-

низате кроме БТ и ТГБТ обнаруживались амино-

производные и следы НОБТ. При этом выход про-

дуктов, содержащих бензотриазольный цикл Y10+Y2, 

составил лишь 63% вследствие образования значи-

тельного количества аминов. Полученные данные 

свидетельствуют о том, что при соотношении 

mкат:mНАБ ≈ 1 скорости перегруппировки НЗАБ и 

НГБ до НОБТ и их восстановления до побочных 

ароматических аминов были сопоставимы. Сниже-

ние скорости гетерогенно-каталитических стадий 

возможно за счет уменьшения количества катали-

затора. При загрузке mкат = 0,31 г начальная ско-

рость гидрогенизации упала в десять раз и процесс 

прекратился на стадии образования НОБТ, по-

этому в реактор было дополнительно введено еще 

1,25 г катализатора. По окончании процесса в гид-

рогенизате было зафиксировано наличие ТГБТ, 

следов БТ и аминов. Общее время процесса увели-

чилось в 3,5 раза, объем поглощенного водорода 

незначительно возрос, а величина Y10+Y2 достигла 

97%. Таким образом, установлена принципиальная 

возможность использования 1М раствора гидрок-

сида для гидрогенизации НАБ на скелетном никеле 

с целью получения смеси БТ и ТГБТ, поэтому при 

определении оптимальных условий процесса экс-

перименты проводились в указанном растворителе 

с введением дополнительного количества гидрок-

сида натрия, стехиометрически необходимого для 

перевода НАБ в фенолят.  

Известно, что выход продуктов гидрогени-

зации органических соединений существенным об-

разом зависит от температуры, давления водорода 

и количества катализатора [18, 20, 22]. Экспери-

ментальные данные по исследованию влияния 

названных факторов на закономерности гидроге-

низации НАБ на скелетном никеле при загрузке в 

реактор 10 г технического реагента и 1,6 г NaOH 

для получения фенолята приведены в таблице и на 

рис. 2-4. В таблице представлены значения общего 

объема водорода (Vн2), удельной начальной скоро-

сти поглощения водорода (r0), времени процесса (τ) 

и данные ТСХ проб гидрогенизата, отобранных по 

завершении восстановления НАБ. Рис. 2-4 иллю-

стрируют зависимости выходов БТ (1) и ТГБТ (2), 

суммарного выхода БТ и ТГБТ (3), а также соотно-

шения nБТ:nТГБТ (4) от различных условий проведе-

ния восстановления НАБ. 

Опыты по оценке влияния температуры 

осуществлялись при давлении водорода 1,0 МПа и 

mкат = 1,25 г. Установлено, что при повышении тем-

пературы на каждые 20 К начальная скорость гид-

рогенизации НАБ возрастала примерно в 2 раза. 

Однако время процесса при этом не уменьшилось, 

а напротив, увеличилось в связи с более глубоким 

протеканием реакции, о чем свидетельствовало 

возрастание объема поглощенного водорода.  
 

Таблица 

Влияние условий проведения процесса на скорость 

и селективность гидрогенизации НАБ в 1М рас-

творе гидроксида натрия. Vжф = 100 см3, mНАБ = 10 г  

Table. Influence of process conditions on the rate and 

selectivity of hydrogenation of NAB in 1M sodium hy-

droxide solution. Vlf = 100 cm3, mNAB = 10 g 

Параметр 
Vн2, 

см3 
r0, 

см3Н2

мин∙г
  τ, мин 

ТСХ 

гидрогенизата 

Т, К 
Влияние температуры.  

Pн2 = 1,0 МПа, mкат = 1,25 г 

333 900  197 25 
НОБТ, БТ, 

сл.ТГБТ, А  

353 2200 348 145 
БТ, сл.НОБТ, 

сл.ТГБТ, А 

373 3160  876 215 ТГБТ, БТ, А 

Pн2, МПа 
Влияние давления водорода. 

Т = 353 К, mкат = 1,25 г 

0,5 1450 208 110 
НОБТ, БТ, 

сл.ТГБТ, А 

1,0 2200 348 145 
БТ, НОБТ, 

сл.ТГБТ, А 

1,5 2640 447 265 
БТ, ТГБТ, 

сл.НОБТ 

mкат, г 
Влияние количества катализатора.  

Т = 353 К, Pн2 = 1,5 МПа 

1,25 2200 348 265 
БТ, ТГБТ, 

сл.НОБТ, А 

2,50 3150 415 245 ТГБТ, БТ, А 

3,75 4010 387 300 ТГБТ, сл.БТ, А 

 

Результаты ТСХ, приведенные в таблице, 

показали, что восстановление НАБ при 333 К оста-

навливалось на стадии образования в основном 

смеси НОБТ и БТ, а выход НОБТ или Y2 составил 

45%. Вместе с этим при температуре выше 353 К 

наблюдался резкий рост селективности по ТГБТ с 

12% до 40%, что вызвано ускорением стадий гид-

рогенизации НОБТ до БТ, и БТ до ТГБТ. На осно-

вании вышесказанного можно сделать вывод о том, 

что максимум на зависимости выхода БТ от темпе-

ратуры, приведенной на рис. 2, объясняется непол-

ным восстановлением НОБТ до БТ при более низ-

ких температурах и гидрированием последнего до 

ТГБТ при более высоких.  

Следует отметить, что во всех случаях объем 

поглощенного водорода не соответствовал стехио-

метрически необходимому для превращения НАБ 

до указанных соединений. С помощью ТСХ зафик-
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сировано присутствие аминопроизводных, количе-

ство которых при более высоких температурах воз-

растало. Следовательно, кроме приведенных ранее 

причин, увеличение Vн2 при повышении темпера-

туры с 333 К да 373 К также связано с ростом ско-

рости гидрогенизации НЗАБ и НГБ до аминов, за 

счет чего выход соединений, содержащих бен-

зотриазольный цикл (Y10 + Y2), снижался с 90% до 

64%. Необходимое для фотостабилизирующей ком-

позиции соотношение nБТ:nТГБТ = 3:2 (или 1,5) было 

достигнуто при Т = 363 К при максимальном сум-

марном выходе БТ и ТГБТ 58%, поэтому дальней-

шее повышение температуры гидрогенизации НАБ 

с целью получения композиции БТ и ТГБТ нераци-

онально. 

При исследовании влияния давления водо-

рода гидрогенизация НАБ проводилась при 353 К 

и mкат = 1,25 г. Наблюдаемые в этом случае законо-

мерности, которые представлены в таблице и на 

рис. 3, аналогичны обнаруженным при анализе вли-

яния температуры. 

 

 
Рис. 2. Влияние температуры на выход БТ (1) и ТГБТ (2), 

суммарный выход БТ и ТГБТ (3), соотношение nБТ:nТГБТ (4). 

Pн2 = 1.0 МПа, mкат = 1.25 г, mНАБ = 10 г 

Fig. 2. Effect of temperature on the yield of BT (1) and TНBT (2), 

sum yield of BT and THBT (3), ratio nBT:nTНBT (4). Pн2 = 1.0 MPa, 

mcat = 1.25 g, mNAB = 10 g 

 

Увеличение давления также способство-

вало возрастанию величин Vн2, r0, и τ, то есть бо-

лее глубокому протеканию гидрогенизации НАБ. 

Например, выход НОБТ изменялся следующим 

образом: при Pн2 = 0,5 МПа – Y2 = 61%, а при Pн2 

= 1,0 МПа – Y2 = 24%. При этом общий выход про-

дуктов, содержащих бензотриазольный цикл 

(Y10+Y2), снижался с 90% до 83%, что свидетель-

ствовало о возрастании доли НАБ, восстанавлива-

ющегося до аминопроизводных. В отличие от зави-

симостей, приведенных на рис. 2, суммарный вы-

ход БТ и ТГБТ резко возрастал при варьировании 

давления водорода от 0,5 МПа до 1,0 МПа, а затем 

изменялся незначительно, достигая 62%. Фотоста-

билизирующая смесь с оптимальным соотношением 

nБТ:nТГБТ = 1,5 может быть получена при Pн2 =  

= 1,35 МПа. 

 

 
Рис. 3. Влияние давления водорода на выход БТ (1) и ТГБТ 

(2), суммарный выход БТ и ТГБТ (3), соотношение nБТ:nТГБТ 

(4). Т = 353 К, mкат = 1,25 г, mНАБ = 10 г 

Fig. 3. Effect of hydrogen pressure on the yield of BT (1) and 

TНBT (2), sum yield of BT and THBT (3), ratio nBT:nTНBT (4).  

T = 353 K, mcat = 1.25 g, mNAB = 10 g 

 

 
Рис. 4. Влияние количества катализатора на выход БТ (1) и 

ТГБТ (2), суммарный выход БТ и ТГБТ (3), соотношение 

nБТ:nТГБТ (4). Т = 353 К, Pн2 = 1,5 МПа, mНАБ = 10 г 

Fig. 4. Effect of the amount of catalyst on the yield of BT (1) and 

TНBT (2), sum yield (of BT and THBT 3), the ratio nBT:nTНBT 

(4). T = 353 K, Pн2 = 1.5 MPa, mNAB = 10 g 

 

Согласно результатам, которые представ-

лены в табл. 1, удельная начальная скорость гидро-

генизации НАБ и время процесса при Т = 353 К и 

Pн2 = 1,5 МПа изменялись несущественно в зависи-

мости от содержания катализатора в реакторе или 

от соотношения mкат:mНАБ при постоянной массе 

загружаемого НАБ (mНАБ = 10 г). Однако данные, 
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приведенные на рис. 4, свидетельствуют о том, что 

глубина протекания процесса в значительной сте-

пени зависит от количества катализатора. С увели-

чением mкат селективность по ТГБТ постепенно по-

вышалась от 32% до 54%, а выход БТ снижался с 

31% до 6%. В связи с этим наблюдался рост объема 

поглощенного водорода в два раза и уменьшалось 

соотношение nБТ:nТГБТ в интервале mкат = 1,25-3,75 г. 

Максимум на зависимости суммарного выхода БТ 

и ТГБТ при более низких концентрациях скелет-

ного никеля объясняется неполным восстановле-

нием НОБТ до БТ, а при более высоких – гидриро-

ванием БТ до ТГБТ, а также НЗАБ и НГБ до ами-

нов, что подтверждается данными ТСХ. Следует 

отметить, что в рассматриваемом интервале варьи-

рования количества катализатора требуемое значе-

ние nБТ:nТГБТ = 1,5 достигнуто не было, и увеличе-

ние mкат представляется целесообразным только с 

точки зрения синтеза чистого ТГБТ.  

В результате проведенных исследований 

показана принципиальная возможность проведе-

ния жидкофазной гидрогенизации НАБ на скелет-

ном никеле с целью получения смеси БТ и ТГБТ. 

Исходя из экспериментальных данных, можно сде-

лать заключение, что поддержание более жестких 

условий проведения гидрогенизации НАБ по тем-

пературе и давлению водорода, а также увеличение 

количества катализатора или соотношения mкат:mНАБ 

приводит к росту выхода ТГБТ, с параллельным 

снижением доли БТ по отношению к ТГБТ. Наибо-

лее приемлемыми условиями получения компози-

ции БТ и ТГБТ с выходом 60-63% при варьирова-

нии мольного соотношения компонентов в преде-

лах 1-2 являются: растворитель – 1М водный рас-

твор NaOH с введением дополнительного количе-

ства гидроксида натрия, стехиометрически необхо-

димого для перевода НАБ в его фенолят, Т = 353-

363 К, Pн2 = 1,2-1,5 МПа, показатель mкат:mНАБ =  

= 0,10-0,15.  

Необходимо подчеркнуть, что производство 

смеси БТ и ТГБТ с соотношением nБТ:nТГБТ = 3:2, об-

ладающей повышенным фотостабилизирующим 

действием, затруднительно, поскольку для этого 

необходимо соблюдение строго определенных зна-

чений температуры, давления и количества катали-

затора при заданной концентрации исходного реа-

гента. Решение данной проблемы возможно при 

организации гидрогенизации НАБ в условиях, га-

рантирующих получение смеси с повышенным со-

держанием ТГБТ, с последующим добавлением к 

ней БТ для доведения соотношения nБТ:nТГБТ  до оп-

тимального значения. Другой подход может быть 

связан с поэтапным проведением процесса. На пер-

вом этапе возможно восстановление НАБ при дав-

лении водорода 0,5-0,7 МПа, температуре 333 К и 

при соотношении mкат:mНАБ ˂ 0,1 с целью синтеза 

НОБТ с высоким выходом за счет снижения селек-

тивности процесса по аминам. Следующий этап 

предполагает гидрогенизацию НОБТ до смеси БТ 

и ТГБТ при введении дополнительного количества 

катализатора и при увеличении давления и темпе-

ратуры. Этот подход, вероятно, позволит увели-

чить выход смеси БТ и ТГБТ, поскольку НОБТ вос-

станавливается до БТ практически количественно 

[28]. Получение экспериментальных данных для 

разработки подобного метода может быть предме-

том дальнейших исследований. 
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