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Изобретение относится к способам 
получения сульфидных катализаторов 
на основе окиси алюминия и может 
быть использовано для получения суль­
фидного алюмокобальтмолибденового ка­
тализатора для гидрирующего аминиро­
вания карбоновых кислот .

Известен способ получения суль­
фидного алюмокобальтмолибденового 
катализатора путем осернения ката­
лизатора водородносероводородной 
смесью, содержащей 10% сероводорода 
при повышении температуры от 150 до 400е С в течение часа £1].

Однако известный катализатор, 
используемый в гидрогенизационных 
процессах для очистки углёводородсо- 
держащего сырья от серу- и азотсо­
держащих соединений, не достаточно 
селективен в процессе гидрирующего 
аминирования карбоновых кислот: хотя 
конверсия кислот составляет 99,6вес.% 
однако выход аминов всего - 78 вес.%, 
а остальное углеводороды.

Наиболее близок к предлагаемому 
по технической сущности и достигае­
мому эффекту способ получения суль­
фидного алюмокобальтмолибденового 
катализатора для гидрирующего ами­
нирования карбоновых кислот путем . 

нагревания алюмокобальтмолибденового 
катализатора в оксидной форме в токе азота под давлением 3,5 кг/см2с
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последующим осернением азотсероводо­
родной смесью .с содержанием серово­
дорода не менее 0,2 мол.% при по­
вышении температуры от 200^до 400*С 
со скоростью 15-20°С/ч и определен­
ной скоростью газового потока 150- 
200 hmV^’ л катализатора, выдержкой 
до прекращения поглощения сероводоро­
да и насыщением водородом при повы­
шении до 570*С при сохранении тех 
же скоростей подъема температуры и 
газового потока [2].

Стабильная активность и селектив­
ность полученного по известному спо-

20 собу катализатора невелики.Катализа-, 
тор сохраняет выход аминов, равный 
72 вес.% при конверсии 98 вес.% 
только в течение одного месяца. При
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дальнейшей эксплуатации в процессе 
гидрирующего аминирования карбоновых 
кислот он механически разрушается .

Цель изобретения - получение ка­
тализатора с повышенными стабильными
активностью и селективностью.

Указанная цель достигается спо­
собом получения сульфидного алюмо-30
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кобальтмолибденового катализатора 
для гидрирующего аминирования кар­
боновых кислот путем нагревания 
алкмокобальтмолибденового катали-? 
затора в оксидной форме в токе азо­та с последующим осернением азотово- 5 
дородной смесью при повышении тем­
пературы от 200 до 400°C со скорос­
тью 15-20оС/ч и определенной скорос­
тью газового потока, равной 0,06- 0,08 hmVh · л катализатора, с посте-10 
пенной заменой азота на сероводород ■ 
в течение 8-12 ч, выдержкой, охлажде­
нием катализатора в токе азота и на­
сыщением его водородом при повышении 
температуры от 200 до 400°С и сохра- (5 
нении той же скорости подъема темпера­
туры.

Катализатор,полученный по предла­
гаемому способу обладает повышен­
ными стабильными .активностью и се'лек-^ 
тивностью. Так, катализатор в про- ' 
цессе эксплуатации при гидрирую­
щем аминировании карбоновых кислот в течение года сохраняет конверсию 96- 
98 вес.% при выходе аминов 94-98 вес.%.
Приме р 1. В вертикальный про­

точный реактор загружают корзину объе­
мом 250 л с алюмокобальтмолибдено- вым катализатором состава, вес.%:

СоО 4,5
MoO-j 13,0
А62Оэ Остальное
Реактор герметизируют и подают азот со скоростью 15 нм^/ч. Затем 

поднимают температуру· в зоне ката­
лизатора до 200°С и после достижения 
этой температуры нагрев ведут со 
скоростью повышения температуры 15°С/ч до 400°С. Не меняя общей 
скорости газа начинают замещать 
азот сероводородом. Начальное со­
держание сероводорода в азоте 3- 
4 об.%. В течение 12 ч весь азот 
замещают сероводородом и выдержива­
ют при 400вС в потоке сероводорода 
0,06 нкР/ч· л катализатора. Затем в 
течение 10 ч постепенно.снижают тем­пературу до 200ЬС-и заменяют серо­
водород на азот, после чего охлажда­
ют катализатор в потоке азота до 
30®С.

Получают катализатор следующего состава, вес.%:
CoS 5,3
MoS^ 15,6
а^2-°Ъ Остальное
Катализатор загружают в реактор 

синтеза высших аминов, где насыщают 
водородом для удаления свободной се­
ры, которая может дезактивировать 
катализатор и забивать арматуру, ■. 
образуя сероводородные соли аминов.

Условия насыщения: давление О- 200 кг/см2-, поток водорода 2 нм э/ч> л 
катализатора, постепенный нагрев до 

! 200*С (4 ч) и от 20П до 400°С по 
15₽С/ч, выдержка при 400 °C в потоке 
водорода при вышеуказанной скорости 
в течение 10 ч.

Катализатор в процессе гидрирующе­
го аминирования карбоновых кислот 
(жирные кислоты) дает конверсию кис­
лот 99 вес.%, выход аминов 98 вес.% при эксплуатации катализатора в 
течение года.Использование этого катализатора 
в процессе гидрирующего аминирования 
нафтеновых кислот обеспечивает кон­
версию сырья на 96 вес.% при выходе 
аминов 94 вес.% при эксплуатации ка­
тализатора в течение года.'

П р и м е р 2. Катализатор полу­
чают аналогично примеру 1, только 
используют скорость подъема темпера­
туры 20°С/ч и скорость газового по­
тока 0,08 нмэ/ч-л катализатора и 
время осернения 8 ч.

Результаты испытания катализатора 
в процессе гидрирующего аминирования 
.карбоновых кислот аналогичны приме­
ру 1.

Формула изобретения
Способ получения сульфидного 

алкмокобальтмолибденового катализато-s 
ра для гидрирующего аминирования кар­
боновых кислот путем нагревания алю- 

35 мокобальтмолибденового катализатора 
в оксидной форме в токе азота с по­
следующим осернёнием азотсероводо­
родной смесью· при повышении темпера­
туры от 200 до 400°С со скоростью 

лп 15-20°С/ч и определенной скоростью40 газового потока, выдержкой и насыщени­
ем водородом при повышении темпера­
туры и сохранении той же скорости 
подъема температуры., отличаю­
щийся тем, что, с целью полу-45 чения катализатора с повышенными ста­
бильными активностью и селективнос­
тью, осернение катализатора ведут 
при скорости газового потока 0,06- 
0,08 нм уч· л катализатора постепенной

50 заменой азота на сероводород в те­
чение 8-12 ч, а катализатор перед 
насыщением водородом охлаждают в то­
ке азота и насыщение ведут при по- 

.вышении температуры от 200 до 400°С.
55 Источники информации,

принятые во внимание при экспертизе
1. Томас Ч. Промышленные катали­

тические процессы и эффективные ка­
тализаторы. М., ''Мир1', 1973, с.

до с.254-256.
2, Патент Франции № 1351998,

кл. В 01 J, опублик 1963 (прототип).

ВНИИПИ__ Заказ _905 3^7___ ϊ2Β325_583 Подписное
Филиал ППП ^Патент", г.Ужгород, ул.Проектная74


