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Zpiisob vyroby aromatickych aminii hydrogenaci v plynné fzi a katalyzator pro provadéni
tohoto zpiisobu

Oblast techniky

Vynalez se tyka nového zlepSeného zpisobu vyroby aminii Kkatalytickou hydrogenaci
nitroarométi v plynné fézi, jakoZ i nového katalyzatoru, vhodného pro tuto vyrobu.

Dosavadni stav techniky

Aniliny jsou pro odborniky zndmé jako cenné meziprodukty, naptiklad pro vyrobu barviv,
polyurethanti a produktti pro ochranu rostlin.

Pro hydrogenaci nitrobenzenu a jinych nitroarométd jsou ze stavu techniky znamé riizné pracovni
postupy, které se provadéji na zikladé velké volné reakéni entalpie viechny v reaktorech
s integrovanym systémem pro pfenos tepla: napfiklad hydrogenace v kapalné fazi na
suspendovanych katalyzatorech, napfiklad za pomoci Pd-katalyzatord, jak je popsano
v EP 476 404, nebo na fluidizovanych pevnych katalyzitorech, jak je naptiklad zveiejnéno
vUS 3136818, nebo hydrogenaci vplynné fazi na pevné uspofddanych Katalyzatorech,
napiiklad na Pd-katalyzitorech na nosidi, jak je popsano v DE-A 2244 401, 2849002 a
40 390 026.

V DE-A 2244401 a 28490 002 jsou popsané palladiové katalyzitory na nosiich z oxidu
hlinitého, které jsou provozovéany jako stacionarni sypané katalyzitory v trubkach tepelného
vyméniku za normalniho tlaku pfi zatizeni mén& nez 1g nitrobenzenu (NBz)/ml (Kat)h
s nepatrnym pomeérem vodik-nitrobenzen. Pouziva se mezi 6 a 11 mol vodiku na jeden mol
nitrobenzenu. Katalyzatory se musi regenerovat po dobé& asi 1000 hodin. Zptisob se provozuje
v oblasti GHSV v rozmezi 600 a2 900 h™".

V DE-A 40 39 026 jsou popsané palladiové katalyzatory na grafitovych nositich, které jsou
provozovany za podobnych podminek, jako palladiové Kkatalyzitory na oxidu hlinitém.
Katalyzatory vykazuji pfi zatizeni podstatné pod 1 g (NBz)/ml (Kat) h a p¥i poméru vodik—
nitrobenzen 14 az 26 mol ku 1 mol netiplnou konverzi. V kondenzatu se zjisti v rozmezi 1000 az
4000 ppm nitrobenzenu, vztazeno na vytvoreny anilin. Dale kolisa selektivita se zfetelem na
anilin mezi 99,1 az 99,6 %. Zpisob je popsan pro oblast GHSV v rozmezi asi 2000 az 3150 h™.

Jak zvySeni zatiZeni nitroarométy, tak také zvySeni poméru vodik-nitroaromaty zvy3uje
objemovy proud pfes loZe katalyzatoru a snizuje tim dobu prodleni na kontaktu. Obé& opatfeni by
méla tedy vést ke zvySeni priiniku nitroaromatd, to znamena k netplné konverzi.

V3eobecnou mirou pro tento plynny proud pres katalyzitorové loze je takzvani hodinova
prostorova rychlost plynu (Gas Hourly Space Velocity) GHSV, udavana v h™.

Jiz nepatrné mnoZstvi nitroaromati v anilinech vedou ale k podstatnému zabarveni jinak
bezbarvych aromatickych amini a proto jsou nezddouci. Destilaéni odstrafiovani nitroaromati je
jak pfistrojové, tak také energeticky velmi nakladné.

Pfi vSech uvedenych variantich zpiisobu se musi veliké vznikajici reakéni teplo z technického
reaktoru odvadét pomoci nakladného systému prenosu tepla.

Hydrogenani zpisob v plynné fazi s jednoduchym adiabatickym lozem Katalyzitoru je
vzhledem k jednoduchému pfistrojovému vybaveni sreaktory bez integrovaného systému
vymény tepla obzvla$t€ hospodamy. Vysokd exotermie hydrogenace nitroskupin viak klade
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obzvlastni pozadavky na katalyzitor, ktery musi selektivné hydrogenovat v §iroké teplotni
oblasti. Dale se pfi adiabatickém postupu do smési eduktii dodate¢n& pfimisi nosié tepla, pfi
hydrogenaci vieobecné vodik, coz vede k velmi kratkym dobam prodleni, popfipadé vysokym
GHSYV. Proto musi byt katalyzator vedle své selektivity v $irokém teplotnim rozmezi také velmi
aktivni, aby se dosahlo tipIné konverze nitrobenzenu také pii malém zatiZeni nitrobenzenem.

Podstata vynélezu

Ukolem piedlozeného vynalezu tedy je nalezeni katalyzitoru, ktery je mozno zatiZit vice nez
znamé katalyzatory, to znamena takového, ktery dava pfi vysokém GHSV uplnou konverzi a
ktery mize pracovat v jednoduchych konstrukcich reaktori.

Dale je pozadovano, aby od najeti katalyzatoru az do jeho dezaktivace bylo dosahovano prib&zné
vysoké selektivity, ¢imZz se milZe odstranit drahé a pfistrojové nakladné destiladni zpracovani
ziskaného anilinového kondenzatu.

Bylo zjidténo, Ze je mozno provadét vyrobu aromatickych amini katalytickou hydrogenaci
nitroaromat v plynné fazi s neotekdvané dlouhymi dobami prodleni a pfi tom s vybornou
selektivitou, kdyZz se hydrogenace provadi na katalyzatorech na bazi palladia a olova na grafitu
nebo grafitickém uhliku jako nosici, za pfitomnosti velkého prebytku vodiku, pfi¢emz se mize
upustit od odvadéni tepla z katalyzatorového loZe pomoci pfidavného systému odvodu tepla. To
znamend, Ze staci jednoducha adiabaticka konstrukce reaktoru, ktera je zndma ze stavu techniky
pro velkovyrobni produkce, ale kterd dosud nemohla byt pouzita pro hydrogenaci nitrobenzenu.
Déle je moZno na zakladé prib&zné vysoké selektivity vypustit popfipadé nakladné destila¢ni
zpracovani zkondenzovaného anilinu.

Predmétem prfedlozeného vynilezu tedy je zpisob vyroby aromatickych amini obecného
vzorce I

ve kterém

R'aR? znaéi nezavisle n sobé vodikovy atom, methylovou skupinu nebo ethylovou skupinu,
pficemz R' mize dodate¢né znagit aminoskupinu,

hydrogenaci nitroaromét obecného vzorce II

R3

RZ
ve kterém

R?aR® znati nezavisle na sobé vodikovy atom, methylovou skupinu nebo ethylovou skupinu,
pfitem2 R* miize dodate&n znagit nitroskupinu,
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vodikem na pevn& uspofadaném katalyzitoru v plynné fazi, pfic¢emz jako katalyzator se pouzije
palladium a olovo na grafitu nebo grafit obsahujicim koksu jako nosici, ktery ma povrch BET 0,2
az 10 m%/g, jehoz podstata spo&iva v tom, e katalyzator ma obsah palladia, vztazeny na celkovou
hmotnost katalyzatoru, 0,0001 az 7 % hmotnostnich, vyhodné 0,1 az 6 % hmotnostnich,
obzvlasté vyhodné 0,5 az 5 % hmotnostnich a zcela obzvlasté vyhodné 1,5 az 4 % hmotnostni, a
obsah olova 0,1 az 50 % hmotnostnich, vyhodné 0,2 az 30 % hmotnostnich, vztazeno na obsah
palladia a pro jeden ekvivalent nitroskupin se na katalyzator privadi 30 az 6000 ekvivalentt,
vyhodné 50 az 3000 ekvivalentt, obzvlasté vyhodné 80 az 1000 ekvivalentli a zcela obzvlasté
vyhodné 100 az 300 ekvivalentl vodiku.

Predmétem piedlozeného vynalezu je déle katalyzator s grafitem nebo grafit obsahujicim koksem
jako nosicem, ktery méa povrch BET 0,2 az 10 m%/g, s impregnaci nanesenym obsahem palladia
v rozmezi 0,001 az 7 % hmotnostnich, vztazeno na celkovou hmotnost katalyzatoru a s obsahem
olova 0,1 az 50 % hmotnostnich, vyhodné 0,2 az 30 % hmotnostnich, vztazeno na obsah palladia.

Jako material nosie pro vyrobu katalyzitoru se pouziji grafit obsahujici materialy. Toto jsou
grafity samotné, napfiklad elektrografit, a koksy, jako je jehlickovy koks a petrolkoks. Tyto
nosite maji povrch BET v rozmezi 0,2 az 10 m%/g.

Katalyzator se vyrobi tak, Ze se palladium a olovo nanese oddélené nebo spole€né na nosi¢
v jednom az 50, vyhodné dvou az 30, obzvlast¢ vyhodn€ 4 az 10 syticich krocich, mezi kterymi
probiha suSeni nosi¢e katalyzitoru v horkém proudu plynu, vyhodné proudu vzduchu nebo
dusiku. Mezi sycenim palladiem a olovem se muZe provadét redukce palladia, naptiklad
vodikem.

Pro vyrobu katalyzatorti podle predloZzeného vynalezu se mize postupovat tak, Ze se na uvedeny
nosi¢ ve formé tablet, kuli¢ek, protlatovaného granulatu, Raschigovych krouzkt, Palovych
krouzkii, vozovych kole¢ek nebo dlazebni struktury o rozmérech 1 az 30 mm, nanese palladium
ve formé vhodné soli. K tomu je mozZno vyuzit vice syticich krokd, pficemz po kazdém syceni se
provede suseni. Sudeni se provadi v proudu vzduchu pfi teploté v rozmezi 30 az 140 °C, vyhodné
30 az 60 °C, vyhodné za normélniho tlaku. Pro syceni nosice je mozno pouZzit vodna a organicka
rozpoustédla, jakoz i jejich smési. Jako rozpoustédla prichazeji v Givahu naptiklad voda, amoniak,
jednoduché alkoholy, aminy, ketony, estery, cyklické ethery, halogenované uhlovodiky nebo
nitrily. Jako organicka rozpoustédla je mozno napfiklad uvést methylalkohol, ethylalkohol,
propylalkohol, izopropylalkohol, methylamin, ethylamin, izopropylamin, aceton, methyl-
ethylketon, dioxan, methylenchlorid, acetonitril a srovnatelné rozpoustédla. Vhodné palladiové
soli jsou napfiklad chlorid palladnaty, dusi¢nan palladnaty, acetylacetonat palladnaty nebo acetat
palladnaty a jejich amin-komplexy. Vyhodné se pracuje bez halogenti, toto se tyka jak
rozpoustédel, tak také pouZzitych kovovych soli.

Je mozné pouzit organickych a anorganickych slou¢enin olova. Vhodné organické sloudeniny
olova jsou napiiklad tetraalkylolovo, vyhodné tetraethylolovo. Vhodné soli olova jsou napfiklad
chlorid olovnaty, dusi¢nan olovnaty a octan olovnaty. Vyhodné se pracuje bez halogent, toto se
tyka jak rozpoustédel, tak takové pouzitych kovovych soli. Po impregnaci a zavére¢ném suseni je
katalyzéator podle predlozeného vynalezu k dispozici.

Pred prvnim provoznim pouzitim se katalyzator aktivuje tak, Ze se zpracuje proudem vodiku pfi
tlaku 0,1 az 1,0 MPa pii teploté v rozmezi 250 az 450 °C, vyhodné 300 az 400 °C, po dobu
1 az 50 hodin, vyhodné 5 az 30 hodin.

Zpisob hydrogenace podle predlozeného vynalezu se provadi za tlaku 0,1 az 3,0 MPa, vyhodné
0,1 az 1,5 MPa, obzvlast¢ vyhodné 0,1 az 0,7 MPa.

Smés eduktii, obsahujici nitroaromat a vodik, ma pred katalyzatorovym loZem teplotu v rozmezi
200 az 400 °C, vyhodné 230 az 370 °C a obzvlasté vyhodné 250 az 350 °C. Maximalni teplota
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katalyzatoru &ini 600 °C, vyhodn& 550 °C, obzvlaste vyhodné 500 °C a zcela obzvlasté vyhodné
460 °C.

Katalyzator podle predlozeného vynilezu se miize pouZit v reaktorech bez systému pro odvod
tepla.

Obzvlasté hodné zretele jsou podle piedloZeného vynélezu nepatrné doby prodleni, popfipadé
velké GHSV, coz dovoluje zatizeni katalyzitoru 0,05 az 20 kg, vyhodné¢ 0,1 az 10kg
nitroaromatu na litr katalyzatoru za hodinu.

Zptsob podle predloZeného vynalezu se vyznaluje obzvlasté nepfitomnosti takzvané najizdéci
faze katalyzatoru a poskytuje od zalatku selektivitu nad 99,7 %, kterd po kratké dobé dosahne
99,9 % a vice.

Dal3i dulezitou vyhodu zplsobu podle predloZeného vynalezu je kvantitativni konverze
nitroaromatli, které se prekvapivé a neolekdvang dosahne také pfi kratkych dobach prodieni,
poptipad€ vysoké GHSV.

Pii zpisobu podle pfedloZeného vynalezu zreaguje nitroaromat z vice nez 99,95 %, vyhodné
z vice nez 99,99 %, obzvlasté vyhodné z vice nez 99,995 % a zcela obzvlasté vyhodné z vice nez
99,999 %, &emuZ neni tieba rozumét v omezujicim smyslu, nebot’ je mozZno nastavit libovolny
stupeii konverze.

Uvedené katalyzatory je mozno pouzit v libovolném reaktoru se stacionarnim katalyzatorovym
loZzem.

Technické provedeni zpusobu podle predloZzeného vynidlezu je mozno popsat nasledujicim
zplsobem:

Katalyzator se nachazi stacionarné v adiabatickém reaktoru znamého provedeni (viz napfiklad
Ullmanns, Enzyklopidie der technischen Chemie, 4. vydani, dil 3, str. 468-649; Kirk-Othmer,
Encyclopedia of Chemical Technology, dil 19 /1982/, str. 880-914), katalyzatorové loze mize
byt ale také rozdéleno na vice reaktort, které jsou fazené za sebou nebo paralelné.

Toto mohou byt napfiklad reaktory, které jsou napiiklad stavem techniky pro oxidaci
methylalkoholu na formaldehyd.

Nasyp katalyzatoru je proveden podle stavu techniky na nebo mezi pro plyny prostupné stény,
pfitemZ je tfeba mit na zieteli dostate¢né rozptyleni plynu.

Katalyzator miiZe byt namisto v nasypu preparovan a pouzit také na napini, vhodné jako material
nosice.

Pied nasypem katalyzatoru se Cerstvy nitroaromat nadavkuje do ob&hového plynu, ktery sestava
hlavné z recyklovaného a Cerstvé pfidaného vodiku. Vyhodné se v3ak nitroaromat v ¢erstvém
vodiku Gplné& odpafi a potom se v plynné formé dava do obéhového proudu. Po prichodu pies
katalyzatorové loZe se produkéni plyn ochladi za ziskani pary, coz se provadi pomoci pro
odborniky znimych tepelnych vymeéniki. Potom se produkéni plyn ochladi, aby se aromaticky
amin a reakéni voda odstranily kondenzaci z reakéni smési. Zbyly ob&hovy plyn se, po odpudténi
nepatrného mnoZstvi plynu pro likvidaci plynnych komponent v obéhovém plynu, recykluje.
Pied recyklaci se musi ob&hovy plyn predehiat na vstupni teplotu a k nému se pfimisi Cerstvy
edukt.

Provedeni postupu jsou principidlniho druhu a neméla by pisobit v omezujicim smyslu nebo
zhodnocujicim zptisobem. '
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Zpisob podle predlozeného vynédlezu je vhodny obzvlasté pro hydrogenaci nitrobenzenu nebo
nitrotoluenu.

Zpusob podle predlozeného vynalezu dovoluje velka zatiZeni katalyzatoru, poptipadé GHSV,
kterd lezi nad zatiZenimi podle stavu techniky. Pfi tom se také na po&atku reakce dosahne
s katalyzatory podle ptedloZzeného vynélezu selektivity vyssi nez 99,7 % pfi tplné konverzi.

Katalyzatory vykazuji vyssi, nez jsou dosud popsané, selektivity pfi hydrogenaci nitroaromatt

v plynné fazi a dovoluji popfipadé vylouéit destilaéni zpracovani kondenzovaného anilinu.

Priklady provedeni vynalezu

GHSYV (Gas Hourly Space Velocity) udava hodinovou prostorovou rychlost plynu za normalnich
podminek, popfipadé za udaného tlaku, vztaZeno na volny objem, ktery zaujima nasyp
katalyzatoru.

Priprava katalyzéatoru

Jako nosny material se pouZije grafitovy granulat EG 17 firmy Ringsdorff, ktery ma povrch BET
asi 0,4 az 0,8 m*/g. Velikost zrn je v rozmezi 1 az 3 mm.

Prikladim by nemélo byt vZidném piipadé rozuméno v omezujicim smyslu, podobnych
vysledki se dosdhne také s jinymi grafitovymi nebo grafit obsahujicimi materialy s nepatrnym
povrchem BET.

Pfiprava katalyzatoru probiha nasledujicim zpisobem:

Grafitovy granulat EG 17 firmy Ringsdorff (granulat 1-3 mm, konstantni hmotnost v setfeseném
stavu 650 az 1000 g/I) s nasakavosti 7 ml acetonitrilu na 100 ml nosie se piedlozi do oto&né
nadoby a za otaceni se smisi s roztokem octanu palladnatého v acetonitrilu. Smési se pohybuje az
do tplného pojmuti roztoku nosi¢em. Potom nésleduje p&timinutové suseni pevné latky v silném
proudu vzduchu o teploté 40 °C. Postupy syceni a suSeni se opakuji tak &asto, a? se nanese
pozadované mnoZstvi palladia.

Potom nésleduje stejné syceni a suseni s vodnymi roztoky trihydratu octanu olovnatého, dokud se
nenanese pozadované mnoZzstvi olova.

VysuSeny katalyzéator se potom aktivuje proudem horkého vodiku za normalniho tlaku.

Priklad 1
Katalyzétor 1 (2 % Pd, 0,5 % Pb na EG 17)

2000 g nosice

9 syceni vzdy

9,25 g PdAc, ve 140 g acetonitrilu,
2 syceni vzdy

18 g PbAc; x 3 H,O ve 130 g vody
aktivace 20 hodin pfi 370 °C.
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Ptiklad 2
Katalyzator 2 (srovnavaci bez olova, 2 % Pd na EG 17)

2000 g nosice,

9 syceni vzdy

9,25 g PdAc, ve 140 g acetonitrilu,
aktivace 20 hodin pii 370 °C.

Priklad 3

Ve velmi dobfe izolovaném reaktoru se umisti 220 ml (219,0 g) katalyzatoru podle pfikladu 1 se
2,0 % palladia a 0,5 % olova pfi vySce nasypu 180 mm. Reaktor je na hornim konci opatfen
odpafovakem a prehfivatem. Pro kontinualni odvod produkéniho plynu je na vystup reaktoru
pfipojena dobfe izolovana trubka, kterou je produkt odvadén za G¢elem kondenzace do systému
chladi¢e se svazkem trubek a spirdlového chladite. Teplota pfed, va za nasypem
katalyzatorového loze se mé&i pomoci posunovatelného termotlanku. Katalyzator se nejprve
zpracuje za privodu vodiku pfes odpafovak a piehfiva¢ za normalniho tlaku v reaktoru po dobu
10 hodin pfi teploté 200 °C. Potom se proud vodiku nastavi na 1620 I/h. Pfi startovaci teploté
202 °C se pomoci davkovaciho &erpadla pres odpafovak—prehfivaé nadavkuje do proudu vodiku
110 g/h nitrobenzenu, coz odpovida molarnimu poméru vodik-nitrobenzen 81 : 1. Toto by vedlo
pfi kvantitativni konverzi za adiabatickych podminek k teplotni diferenci mezi plynnymi proudy
eduktd a produktu asi 200 °C. Po nékolika hodinach se nastavi teplotni profil v katalyzitorovém
lozi, ktery odpovida ztraté tepla pfes sténu reaktoru asi 10 %. Zbytek reakéniho tepla opousti
katalyzatorové loze s produkéni smési. Podle analyzy kondenzitu plynovou chromatografii se
ziskaji Udaje, uvedené v nasledujici tabulce 1. Po 3000 hodinach provozu nevykazoval
katalyzator Zadné znamky dezaktivace.

Tabulka 1
GHSV = 7460 h™!
doba provozu | katalyzator nitrobenzen selektivita vstupni maximalni
h ppm % teplota °C teplota °C
6 1 0 99,88 202 385
129 0 99,90 202 385
983 0 99,94 202 386
1804 0 99,93 202 383
2912 0 99,95 202 384

Prub&zné vysoka selektivita pfes 99,85 dovoluje to, Ze se mize kondenzovany anilin pouzit bez
dal3iho zpracovani, popfipadé se mize Cistota dale zvysit parcialni kondenzaci, ¢imz se muZe
dale sniZzit obsah nizkovroucich a vysokovroucich sou¢asti na hodnotu nizsi nez 0,12 %.

Tim je moZno vypustit cenové naro¢né destilalni zpracovani.

Ptiklad 4
(srovnavaci piiklad s katalyzatorem bez olova)

Analogicky jako je popsano v piikladé 3, se do toho samého reaktoru nadavkuje 220 ml (223 g)
katalyzatoru se 2 % palladia podle pfikladu 2. Po analogickém zpracovani vodikem se pfi
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startovaci teplot€ 201 °C zane s davkovanim nitrobenzenu. Po 40 hodinach se pfi kvantitativni
konverzi dosahne selektivity anilinu 99,5 %. Po 170 hodinich se zvy3i selektivita anilinu na vice

nez 99,6 %. Po 1000 hodinach nevykazuje katalyzator Zidné znamky po&inajici dezaktivace.

Vysledky pokusu jsou uvedené v nasledujici tabulce 2.

Tabulka 2
GHSV = 7460 h™
doba provozu katalyzator nitrobenzen selektivita | vstupniteplota| maximalni
h ppm % °C teplota °C
40 2 0 99,49 207 376
214 0 99,63 206 375
1004 0 99,73 207 377

Pfi pokusu bylo zjidténo, Ze se za jinak stejnych podminek vytvofi pti pouZiti tohoto katalyzatoru
o vice nez 400 % vice vedlejSich produkti, neZ pfi pouziti katalyzatoru podle ptikladu 3.

Priklad 5

(Srovnavaci priklad podle DE 28 49 002)

Analogicky jako je popsino v piiklad® 3, se do toho samého reaktoru nadavkuje 220 ml
katalyzatoru podle DE 28 49 002, pfiklad 1 o slozeni 9 g Pd, 9 g V a 3 g Pb na a—oxidu hlinitém

(SPH 512 firmy Rhone-Poulenc). Po aktivaci a za stejnych podminek, jaké jsou popsané
v piikladé 3, se ziskaji vysledky, uvedené v nasledujici tabulce 3.

Tabulka 3
GHSV = 7460 h™
doba provozu nitrobenzen selektivita vstupni teplota maximalni
h ppm % °C teplota °C
3,5 0 98,8 199 383
90 0 99,1 195 372
160 100 99,6 200 375

Katalyzator vykazuje volejem termostatovaném trubkovém reaktoru pfi stejném zatiZeni
nitrobenzenem a pfi poméru vodik-nitrobenzen 6 : 1 (GHSV =637 h™") dobu Zivotnosti asi
1000 hodin a selektivitu asi 99,8 % v priméru pres cely reakéni cyklus.

Pro postup s velikym prebytkem vodiku a velkym zatiZenim nitrobenzenem je tento katalyzétor

nevhodny. Selektivita je podstatné niz3i nez pfi zpiisobu podle predlozeného vynalezu.
Nasledujici ptiklady 6 a 7 jsou provadéné s asi 2 litry katalyzatoru 1 v olejem termostatovanych
teplovyménnych trubkéch z V2A o délce 300 cm, obvyklé pro technické reaktory, a s vnitinim

priimérem asi 3 cm, za normalniho tlaku.

Zatizeni ¢ini 0,65 g/ml.h, teplota nosice tepla je nastavena na 250 °C.
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Ptiklad 6
GHSV =9707 h™!
H,/NBz = 81/1

doba Zivotnosti > 500 h (zadny prostup nitrobenzenu).

Priklad 7
(srovnévaci priklad s nepatrnym pfebytkem vodiku)

GHSV =2131h"
H,/NBz = 17/1
doba Zivotnosti 108 h (prostup nitrobenzenu > 100 ppm).

Pies podstatné niz3i zatiZeni plynem, popfipadé GHSV, je dezaktivace pfi tomto pokusu vyrazné

rychlej$i. Pod kritickym pomérem vodiku a nitrobenzenu nastava podstatné vy3Si dezaktivace
katalyzatoru.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby aromatickych aminii obecného vzorce I

R1

ESE

R

ve kterém

R'aR? znadi nezavisle na sob& vodikovy atom, methylovou skupinu nebo ethylovou skupinu,
ptitemz R' mazZe dodatedné znagit aminoskupinu,

hydrogenaci nitroaromatti obecného vzorce 11

RS

D =
2

R

ve kterém

R?aR® znadi nezavisle na sob& vodikovy atom, methylovou skupinu nebo ethylovou skupinu,
piiemz R’ miize dodate&né znagit nitroskupinu,

vodikem na pevné usporadaném katalyzatoru v plynné fazi, pfiemz jako katalyzator se pouZije
palladium a olovo na grafitu nebo grafit obsahujicim koksu jako nosici, ktery ma povrch BET 0,2
a? 10m%g, vyzmnadujici se tim, Ze katalyzitor ma obsah palladia, vztaZeny na
celkovou hmotnost katalyzatoru, 0,001 az 7 % hmotnostnich a obsah olova 0,1 az 50 %
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hmotnostnich, vztaZeno na obsah palladia a pro jeden ekvivalent nitroskupin se na katalyzator
privadi 30 az 6000 ekvivalentt vodiku.

2. Zpisob podle niroku 1, vyzmnacéujici se tim, Ze se pracuje za tlaku 0,1 az
3,0 MPa.

3. Zpusob podle naroku 1, vyznac€ujici se tim, Ze plynni smés eduktd, obsahujici
nitroaromét a vodik, ma pied katalyzitorem teplotu v rozmezi 200 az 400 °C a maximalni teplota
katalyzatoru ¢ini 600 °C.

4. Zpisob podle ndroku 1, vyznadujici se tim, Ze zatiZeni katalyzatoru je nafizeno
na 0,05 az 20 kg nitroaromatu na jeden litr katalyzatoru za hodinu.

S. Zpisob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze se reakce provadi v reaktorech
bez systému pro odvod reakéniho tepla.

6. Zpisob podle ndroku 1, vyznaé&ujici se tim, e se hydrogenuje nitrobenzen nebo
nitrotoluen.

7. Katalyzitor, obzvlaSt€ pro hydrogenaci nitroaromat, tvoteny grafitem nebo grafit
obsahujicim koksem jako nosi¢em, ktery méa povrch BET 0,2 az 10 m%/g s obsahem palladia,
naneseného impregnaci, 0,001 az 7% hmotnostnich, vzta’eno na celkovou hmotnost
katalyzatoru, a s obsahem olova 0,1 az 50 % hmotnostnich, vztazeno na obsah palladia.

8. Katalyzitor podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ze palladium je naneseno na
nosi¢ v 1 az 50 syticich krocich, mezi kterymi se provadi suseni nosi¢e katalyzitoru proudem
horkého plynu.

9. Katalyzitor podle narokii 7a 8, vyznaéujici se tim, Ze katalyzitor je po syceni a
pfed nasazenim aktivovéan proudem vodiku za tlaku 0,1 az 1,0 MPa a pti teploté 250 az 450 °C.

Konec dokumentu
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