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(57) Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy
paléddiového katalyzdtora pre hydrogendciu
sodnej so0li 4-nitrozodifenylaminu na 4-amf-
nodifenylamin, Katalyzétor sa pripravuje
priamo v hydrogenainom autokldve pdsobenfm
vod{ka na suspenriu akt{vneho uhlia a vode
ného roztoku chloridu paladnatého v tolu-
éne za pritomnosti vodného roztoku sodnej
soli 4-nitgozodifenylaminu. Uhlie je moZné
suspendovat tieZ vo vodnom roztoku sodnej
80li 4-nitrozodifenylamfnu, Hydrogengcia
sa uskutolnuje pri teplote 20 - 100 °C

a8 tlaku 0,! aZ 8 MPa,
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Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy palddiového katalyzdtora pre hydrogendciu
sodnej 80li 4-nitrézodifenyleminu na 4-aminodifenylamin.

Doposial sa na katalyticky hydrogendciu sodnej soli 4-nitrdzodifenyleminu na 4-ami-
nodifenylamin pouZiva ako katalyzétor palddiovy katalyzdtor, v ktorom je palddium nane-
sené na skt{vnom uhlf, Tento katalyzdtor sa pripravuje v zvlditnom zariadeni a to tak,
%e sa k uhliu suspendovanému v destilovenej alebo deionizovamej vode pridé roztok chlo-
ridu paladnatého. Bal¥fm pridavkom roztoku alkdlie, ktorou jJe uhliZitan alebo hydrogéne
uhliditan sa na pomhu' uhlia vyludi kysli¥nfk paladnaty. 2 kysli¥nfka sa nasledovae vy-
redukuje kovové palédium yinkom vodného roztoku formaldehydu. Proces pripravy kataly-
zétora prebieha pri zvyienej teplote, ktord je potrebné presne dodr¥iavat, nakolko pri
jej prekro¥eni sa zni¥uje aktivita pripraveného katalyzdtora. Tak isto aj &istots pouii-
vanfch surovin je d8lefitd pre vysokd aktivitu a selektivitu katalyzdtora, Po vyreduko-
vanf palédia sa pripraveny katalyzdtor premyva na filtri do slsbo alkalickej reakcie
destilovanou alebo deionizovenou vodou a nskoniec 0,05 a% 0,5%-nym vodnym roztokom uhli-
gitanu slebo hydrogénuhli¥itanu, aby sa zniZilo spatné rozpisftanie palddia do premyvace]
vody (Pa¥ek, Jarkovansky, Rerdbek, Madek A0 179 618). Hotovy katalyzdtor, nakolko je py-
roforicky v suchom stave sa eXte vlhky musi uchovat pod dusfkom v polyetylénovych vre-
ciach alebo v ¥pecidlnych konteineroch. Pri hydrogendcii sa okrem katalyzdtora pripravo-
vaného podla A0 179 618 pou¥iva aj katalyzdtor, paléddium na aktivmom uhli, ktory sa do-
vé%a z K5 za devizy.

Pri hydi'ogenécii sodne] 8oli 4-nitrdzodifenylamfinu na 4-sminodifenylamin sa do hydro-
gena¥ného procesu dévkuje pod tlakom suspenzia palédiového katalyzdtora v deionizovane]
vode, Vodnéd suspenzia sodnej soli 4=nitrdzodifenylaminu sa ddvkuje spolu s toluénom do
hydrogena¥ného reaktora, kde spolu s katalyzdtorom a vodikom vzniké heterogémna sistava,
v ktorej prebieha hydrdgonécia. Hydrogendciou vznikajyci 4-amfnodifenylemin prechddza
z vodnej do toluénovej fdzy, z ktorej sa po skon¥eni hydrogendécie a oddeleni vodnej fézy
ziskava destildciou, Na paldédiovy katalyzdtor si kladené velké poZiedavky na aktivitu, na-
kolko sa ho pou¥fiva menej ako ! % vzhiadom na sodnd sol 4-nitrdzodifenylaminu a tak isto
sa musi vyzna¥ovat hydrogendcia vysokou selektivitou a konverziou, minimédlne 99,5 %
4-aminodifenylaminu prifom obsah nezresgovaného 4-nitrézodifenylaminu je max, 0,08 %.

Nevjhodou pouf{vaného postupu pripravy katalyzdtora je velkd précnost, zvld¥tna lin-
ka na pripravu katalyzdtora, nutnos¥ pouZfvaf na pripravu velké objemy destilovanej alebo
deionizovanej vody. Dalej sa musf pou¥{vaf zdsada na vyzréfanie kyslinfka paladnatého
na povrchu uhlia a formaldehyd na vyredukovenie kovového palddia, dalZou nevghodou je zé-
vislost sktivity katalyzdtora od teploty, pri ktorej sa pripravuje, pri¥om prekrodenie
teploty mé za nédsledok zhordenie katalyticke] d&innosti. Velkou nevyhodou je, ¥a katalyzé-
tor, sko pripraveny podla 40 179 618 tak aj dovéd¥any z NSR je pyroforicky a pri jeho pouif-
ven{ hroz{ nebezpelenstvo ssmozapdlenia. MoZnosf'; samozspdlenia je velmi nebezpe¥nd v pre-
védzke, kde sa pracuje s toluénom a vodikom.

Uvedené nevyhody odstrafiuje postup podla vyndlezu, pri ktorom sa katalyzétor pripra-
vuje priamo v hydrogena¥nom procese a to pdsobenfm vod{ka na suspenziu skt{vneho uhlia
a chloridu paladnatého v toluéne za pritomnosti vodného roztoku sodne soli 4-nitrdzodi-
fenylaminu., Teplota pri priprave hydrogenaZného katalyzdtora sa pouZiva v rozmedzi 20 a¥
100 °C e tlek vodika 0,! a% 8 MPa, Katalyzdtor je moZné pripravit tie¥ tek, %e sa do to-
luénu pridd len roztok chloridu paladnatého a uhlie sa suspenduje v roztoku sodnej soli
4-nitrdzodifenylaninu a potom sa za miefania U¥inkom vodfka pripravi v hydrogena¥nom re-
aktore palddiovy katalyzdtor. Katalyzdtor pripraveny podla vymdlezu priamo v hydrogena¥nom
procese md velmi dobri selektivitu a aktivitu, &o jJe nevyhnutné pri hydrogendcii sodne}
soli 4-nitrézodifenylaminu a je zrowvnateiny s katalyzdtorom dové¥anym za devizy z NSR od
firmy Heraus a tie¥ s katalyzdtorom pripravovanym podla AQ 179 618,

Priprava kata..lyzétora priamo v hydrogena&nom procese podstatne zjednoduluje Jeho
pripravu, ako zdsada sa vyuiiva vodny roztok sodnej soli 4-nitrdézodifenylaminu a na ree
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dukciu sa pouZiva vodik poufiveny v hydrogena¥nom procese, Ddvkovanim mnoZstva roztoku
chloridu paladnatého a uhlia do procesu sa dé kontinudlne menit koncentrdcia palddia na
sktivnom uhlf v zévislosti na kvalite pouZ{vanej sodnej 8o0li 4-nitrdzodifenylamfnu,

TieZ je vylu¥ené samovznietenie katalyzdtora, nskolko tento vznikd priamo v hydrogenanom
reaktore. Na pripravu katalyzdtora nie Je potrebné osobitné technologické zariadenie.

V dal¥om je predmet vyndlezu objasneny na prikladoch bez toho, %e by sa na tieto vy-
ludne obmedzoval.

PREDMET VYNALEGZU

Spdsob pripravy palédiového katalyzdtora pre hydrogendciu sodnej soli 4-nitrdzodife-
nylaminu na 4-aminodifenylamin pri tlaku 0,1 a% 8 MPa a teplote 20 a¥ 100 °c, vyznadujici
sa tym, Ze katalyzdtor sa pripravuje priamo v hydrogena¥nom procese W&inkom vodfka na
suspenziu vodného roztoku sodnej soli 4-nitrézodifeny1aminu, toluénu, asktivmeho uhlia
a vodného roztoku chloridu paladnatého,
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