Opublikowano dnia 19 wrzesSnia 1959 r.

Urzzdy Fsaantow

I'slslld alesivassaiiiel IM

POLSKIE) RZECZYPOSPOLITE) LUDOWE]
OPIS PATENTOWY

Nr 42199

KL 12 q, 1/01

Instytut Chemii Ogélnej*)

Warszawa, Polska

Sposéb wyiwcrzah_ic dwuetyloaminy z aldehydv octowego.

wodorv i

amoniakvu

Patent trwa od dnia 30 kwietnia 1957 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6éb wytwa-
rzania dwuetyloaminy 2z aldehydu octowego,
wodoru i amoniaku przy uzyciu do tego celu
specjalnie przygotowanego kontaktu.

Dotychczas w syntezie dwuetyloaminy z al-
dehydu octowego, wodoru i amoniaku stosowa-
no katalizatory niklowo-chromowe, naniesione
na pumeks. W obecno$ci tych katalizatoréw nie
mozna bylo uzyska¢ w produkcie ‘surowym' wig-
cej niz 26,3% dwuetyloaminy a wydajnos¢ dwu-
etyloaminy w stosunku do wprowadzonego al-
dehydu octowego nie byla wyzsza od 44,8%.

W sposobie wediug wynalazku stosuje sie ka-
talizator, ktéry dzieki odpowiedniemu sklado-
wi posiada silne wiasSciwoéci dehydratacyjne

.i réwnocze$nie uwodorniajagce. W sklad tego

katalizatora wchodzi tlenek glinowy (no$nik)
dzialajacy dehydratacyjnie oraz nikiel dziala-
jacy uwodorniajgco.

*)« Wladciciel patentu o$wiadezyl, ze wsp6l-
twércami wynalazku sa Edward Treszczanowicz,
Irena Jaworska i Wiktor KazZmierowicz,

Kontakt ten przygotowuje sie przez réwno-
czesne wytrgcanie wodorotlenku niklowego i wo-
dorotlenku glinowego z roztworu zawierajacego
azotan miklowy i glinian sodowy. Wodorotlenki
te wytraca si¢ w stosunku 1:1 lub nawet z prze-
waga skladnika dehydratacyjnego nad uwodor-
niajagcym. Osad wodorotlenké6w po odsaczeniu,
przemyciu, wysuszeniu i uformowaniu w pastyl-
ki redukuje si¢ najpierw wodorem, a nastepnie
wodorem i tlenkiem wegla.

Redukcja katalizatora wodorem, a nastepnie
mieszaning wodoru z tlenkiem wegla wzmac-
nia wiadciwoéci dehydratacyjne katalizatora, co
jak stwierdzono, ‘wplywa korzystnie na ilo§é
tworzacej sie dwuetyloaminy. : '

Przyktlad. Z roztworu azotanu niklowego
i glinianu sodowego wytrgcono w temperaturze
65°C, przy PH = 9 wodortlenki ni'l;lowy i glino-
wy. Osad odsaczono, dokladnie przemyto, wy-
suszono, zmielono i uformowano z niego pas-
tylki, a nastepnie redukowano w temperaturze
320°C najpierw wodorem, a nastepnie miesza-
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ning wodoru z tlenkiem wegla. Otrzymany kon-
takt zawierat 49% niklu i 51% tlenku glinowego.

Przez kontakt ten przepuszczono w tempera-
turze 140°C, pod ciSnieniem atmosferycznym,
aldehyd octowy, wodér, amoniak i gazy recyrku-
lujgce w stosunku 1:1:0,5:10. Otrzymano pro-
dukt zawierajacy 35,1% dwuetyloaminy z wydaj-
no$cig 54,4% w stosunku do wprowadzonego al-
dehydu.

Gazy recyrkulujgce stanowig gazy poreakcyj-
ne zawracane do procesu o przyblizonym skia-
dzie w %¢%0 objetoSciowych:

45 — wodoru, 43 — amoniaku, 2 — etyloamin,
1 — aldehydu, 4,5 — tlenku wegla, 4,5 — metanu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwadrzania dwuetyloaminy z alde-
hydu octowego, wodoru i amoniaku w obec-
no$ci katalizatora, znamienny tym, Ze jako ka-
talizator stosuje sie mieszanine niklu i tlenku
glinowego, otrzymang przez jednoczesne wy-
tracenie z roztworu azotanu niklowego i gli-
nianu sodowego, wodorotlenkéw niklowego
i glinowego, ktoére po odsgczeniu przemywa sie,
suszy, formuje w pastylki i redukuje wodo-
rem, a nastepnie mieszaning wodoru i tlenku
wegla.
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