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{54) Katalyzator pro vyrobu cyklohexanonu selektivni hydrogenaci fenolu

Vyndlez se tfkd katalyzdtoru pro vfroby cyklohexanonu selektivni hydrogenaci fenolu.
Selektivni hydrogenace fenolu za piitomnosti katalyzdtoru obsahujfciho palédium je popisové~
na v popisu k ¥s. autorskému osviddeni &. 199 151,

Podle citované publikace jsou zndmy katalyzdtory pro selektivni hydrogenaci fenolu
za vzniku cyklohexanonu, které vedle 0,3 a% 5 % hmot. palddia na gama-kysli&nfku hlinitém
obsshuji 2 aZ 60 % hmot., s vyhodou 10 a% 40 % hmot. hydroxidu kovu alkalickjch zemin,
vztaZeno na dhrnnou nmotnost katalyzatoru.

P#i pouZit{ t&chto katalyzdtord se pfi postupu v parni fézi za teplot od 100 a% 200 °,
s vyhodou 120 a% 170 °C,dosahuje konverze fenolu v&t3i ne% 95 %, phidem¥ reakdni produkt
obsahuje 92 aZ 96 % cyklohexanonu, 2 a¥ 4 % cyklohexanolu vedle malého procentudiniho po~
dilu nezreagovaného fenolu. Zivotnost katalyzdtoru &ini v jedné provozn{ period® asi 1 000
hodin. Opakovanou regeneraci in situ se dosahuje Zivotnost katalyzdtoru 6 000 provoznich ho-
din, ani% je moZno pozorovat znatelné snieni vykonu katalyzdtoru.

Ukolem, ktery sleduje vyndlez, je zlep¥it katalyzdtory popsané v uvedené publikaci,
pokud jde o Jejich aktivnost, selektivnost a Zivotnost, pop¥ipadd roz¥i#it oblast vychozich
ldtek, které se hodi pro virobu katalyzdtord.

Uvedeny tkol Fed3f vynélez, ktery se tykd katalyzdtoru pro vyrobu cyklohexsnonu selek-
tivnf hydrogenaci fenolu za teploty pod 250 ¢ v perni fdzi, obsahujfcfho 0,3 a% 5 % hmot.
palddia na gama-kysliénfku hlinitém, vyznadeny tim, %e obsahuje ddle 2 a% 60 % hmot., s vy-
hodou 10 aZ 40 % hmot., sm¥si hydroxidd kovd alkelickych zemin, pfipadné ve smdsi s kyslig-
niky kovdl elkelickgch zemin, vzta¥eno na celkovou hmotnost katalyzdtoru.
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PFi pouZiti katalyzdtord modifikovaenych podle vyndlezu se dosdhne konverze fenolu a¥
99,9 %, pfilem% reek®ni produkt obsahuje 97 a% 98 % cyklohexanonu, 1,5 a% 2,5 % cyklohe-
xanolu a pPibli¥n& 1 % fenolu. Zivoinost katalyzdtord &ini v jednom provoznim obdobi
2 500 a% 3 000 hodin. Opakovanou regeneraci in situ se dosshuje Zivotnost katalyzdtorh a2
pfes 9.000 provoznich hodin, eniZ se dalo zjistit znatelné sniZeni katalytického vykonu.

Priklad 1

83,5 g prdédkové aktivni hlinky (forma gama-kyslidniku hlinitého) vyrobené Zestihodino-
vym Zzihdnim hydratovaného kyslidniku.hlinitého vysudendho za teploty 100 °C, pY¥itemZ Zihd-
ni{ se provédi za teploty 450 °C, se smist s 20 g kyslifniku vépenatého a 5 g kyslidniku ber-
natého a zamfchd se 135 ml vody, vysudfi pri 120 °C a zah¥ivd 6 hodin na 450 °C.

Produkt se mele za pfisady 2 % grafitu jako kluzné sloZky a slisuje na véledky. 116,5 g
téchto vyliskl se napusti roztokem chloridu paladnatého, vyrobeného rozpust&nim 0,83 g bez-
vodého chloridu paladnatého v 70 ml vody za p¥isady n&kolika kapek koncentrované kyseliny
chlerovodikové, odpai{ se do sucha a 7 hodin se redukuje v proudu vodiku p¥i teplot® 300 °c.
Katalyzdtor se pak dodatelné redukuje 120 ml vodného 10% roztoku hydrazinhydrétu, pak se
promyje k odstren¥ni chloru a vysudi v proudu dusiku pri 120 °C. Pres 80 ml tohoto kataly-

zétoru se za reakéni teploty 150 00 g za normdlniho tlaku za hodinu vede sm¥s 70 1 vodiku
a4 1 par fenolu,

Po kondenzaci a odd&leni vodiku obsahuje reakdni produkt 97 % cyklohexanonu, 2,5 %
cyklohexanolu a 0,1 % fenolu. Tento pokus se provdd&l kontinudélng 3 500 hodin, nadeZ pak

stupen pfemény rychle poklesl na 85 %. Po regeneraci dosshuje katalyzétor zase své plvodni
aktivnosti a selektivnosti.

Pokus se provéd{ po opakovaném regenerovédni celkem 9 000 provoznich hodin, aniZ bylo
moZno zjistit sniZeni wvykonu katalyzétoru.
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Priklad 2

106,7 g prédkového hydratovaného kyslitniku hlinitého, vysudeného p¥i 100 °¢ (rovné
se 75 g gema-formy kysliéniku hlinitého) se smisf s 20 g kysliéniku védpenatého a 5 g
kysliéniku hofeénatého, ddle se 125 ml vody & vysu3i se pfi 120 %C. Suché sm&s se za pPisa-
dy 2 % grafitu jako kluzného prostiedku semele, lisuje na védlelky a 6 hodin se zahPivé
na 450 °c. 110,3 g t¥chto vyliskd se nspustl chloridem palednatym v roztoku, jak je popsé-
no v pifikladu 1, odpa¥{ do sucha a redukuje 15 hodin v proudu vodfku pfi 300 .

Reakce probihd stejnd jako v pPedchdzejicim p¥{kladu. Reakdni produkt obsahuje 98 %
cyklohexsanonu, 1,5 % cyklohexesnolu a 0,1 % fenolu. Po p¥ibliZn& 3 000 hodinéch kleséd rychle.
stupen piemdny na 85 %. Po regeneraci dosahuje katalyzdtor zase znovu svou plvodni aktivnost
@ selektivnost. Pokus se provad&l po viazeni n¥kolika regeneraci celkem 9 000 provoznich
hodin, =ani# bylo moZno zjistit pokles vykonu katalyzdtoru. )

PREDMET VINALEZU

Kstalyzdtor pro vyrobu cyklohexanonu selektivni hydrogenaci fenolu za tepléty pod
250 °C v parnf fézi, ktery obszhuje 0,3 2% 5 % hmot. palddia na geme~kysli¥niku hlinitém,
vyznadeny tim, Ze obsahuje ddle 2 a¥ 60 % hmot., s vyhodou 10 aZ 40 % hmot., sm&si hydroxidd
kovl alkalickych zemin, piipadn& ve sm&si s kysliéniky kovl alkalickych zemin, vztaZeno na
celkovou hmotu katalyzétoru.
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