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A taldlmény szerinti eljiras anilin folyamatos elg4lli-
tdsdra szolgél, nitro-benzol hidrogénnel torténd hid-
rogénezése 1itjén, amelynek sordn legalabb 100 olajab-
szorpcids képességil lipofil szénre levalasztott palladi-
um vagy pallddium-platina katalizatort egy anilin ol-
dészerben szuszpendéltatnak, a reakciét 150-250 °C

Eljaras anilin folyamatos el6allitasara

hémérsékleten alapvetGen vizmentes koriilmények ko-

A leirds terjedelme: 6 oldal

z6tt végzik, a kapott anilint és vizet a reakciétermék-
b3l gbz alakban folyamatosan kidesztilléljak, és a nit-
ro-benzol koncentricidjat a reakcidelegyben legfel-
jebb 0,01 tomeg% értéken tartjik, é€s promotorként
egy cink-vegyiiletet adagolnak a reakcidelegyhez, és a
hidrogénhez 1-500 ppm szén-monoxidot adagolnak.
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A taldlmény targya eljaras anilin folyamatos el&llita-
sdra nitro-benzol hidrogénezése itjan. Az anilin na-
gyon fontos vegyiilet mint alapvetd nyersanyag uretd-
nok, gumiipari vegyszerek, szinezékek, gy6gyszerek és
hasonlék szamara.

A 2292879 sziamd USA-beli szabadalmi leirds
eljarast tar fel, amelyben aromés nitro-vegytiletet hid-
rogéneznek folyadék-fizisban megfeleld aromés
amin el6éllitisara. Ebben az eljarasban finomra &rolt
hordozén 16v8 nikkel-, kobalt- vagy réz-katalizatort
diszpergdlnak egy aromas nitro-vegyiilet és egy aro-
més amin keverékében, amely utébbi a nitro-vegytilet
hidrogénezési terméke. Ezutén hidrogént vezetnek 4t
a keveréken a reakci6 elvégzéséhez. A fenti szabadal-
mi leirds ismerteti, hogy a reakcié lejatszodasa koz-
ben a reakci6ban képz8ds vizet az aminnal egylitt
folyamatosan kidesztillaljdk a reakcidelegybdl, ezal-
tal a katalizator aktivitasa magas értéken tarthatd, és
hogy a reakciéban az aromés amint hasznaljak oldé-
szerként, igy viszonylagosan megnévelik ezen amin
koncentracigjat.

Az 50-15779 sz&my japan kozrebocsatasi irat fel-
tdrja, hogy a fenti, USA-beli szabadalmi leirdsban is-
mertetetthez hasonl6 folyadékfazist reakcioban a ka-
pott, old6szerként haszn4lt aromds amin koncentricié-
ja a folyadékfézisban legalabb 95 tsmeg%, és a reakci-
6t az atmoszferikus nyoméshoz a lehets legkozelebb
es8 nyomdson és a forrdspont hdmérsékletén vagy ah-
hoz kozeli h6mérsékleten végzik, igy a reakciban
keletkez6 viz kdnnyen eltdvolithaté a rendszerb6l, és a
reaktorb6l ledesztilldlt arom4s amin termék alkalmasan
csekély mértékben tartalmaz nitro-vegyiiletet.

Nemkivénatos szennyezddések melléktermékként
keletkezésének meggétldsara a fenti japan kozrebocsa-
tsi irat javasolja tovabb4 egy szerves bazis, igy alka-
nol-amin  adagolésit. Anilin nitro-benzol  hid-
rogénezésével torténd elddllitasa esetén példaul tri-
etanol-amint adagolnak, azonban a kidesztillilt kon-
denzilt anilin még mindig 0,02% vagy annal kevesebb
nitro-benzolt és 0,5% vagy annal kevesebb hid-
rogénezett gylrdt tartalmazé szennyezGdéseket tartal-
maz. A fenti kozlemény azt is leirja, hogy trietanol-
amin alkalmazisa nélkiil a szennyezk mennyisége
nagyobb, és nehéz a kondenzalt anilin-termék anilin-
rétegének elvélasztasa a vizes rétegtSl. A feltalalok
altal diatémafold—nikkel katalizatorral, az 50-15779
szdmud japdn kozrebocsatdsi irat 1. példajaban lefrt
moédszerrel 6sszhangban elvégzett ellendrzd vizsgalat
szerint a ledesztillalt kondenz4lt anilinben ténylegesen
legalébb 0,05% reagélatlan nitro-benzol, és legaldbb
0,6% hidrogénezett gy(irds vegyiilet volt jelen.

Ezen hatrinyok kikiiszobolésére szolgalé médszer-
ként két szabadalmi bejelentést tettiink nagy tisztasdga
anilin elGéllitiséra vonatkozo eljérdsokra. Az elsé el j4-
résban legaldbb 100 olajabszorpci6s képességii lipofil
szénre levélasztott pallddium vagy pallddium-—platina
katalizétort egy anilin old6szerben diszpergalunk, majd
a reakciét 150-250 °C hémérsékleten, lényegében viz-
mentes koriilmények kozott végezziik, a nitro-benzol
koncentréci6jat a reakcidelegyben legfeljebb 0.5 16-
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meg% értéken tartjuk, mikozben a kapott anilint és
vizet a reakcitermékbsl g6z alakban folyamatosan
kidesztillaljuk (57-1 679 460 szami japan kozrebocsa-
tasi irat). A nitro-benzol katalitikus hidrogénezése titjén
nagy tisztasagu anilin folyamatos el8éllitdsara szolgalé
méisodik eljérds szerint a reakciét alkalifém-hidr-
oxidok, alkélifémkarbonétok, alkalifém-hidrogén-kar-
bondtok, cink-acetdt és/vagy cink-nitrdt jelenlétében
végzik, amelynek sorén a nitro-benzol koncentracijat
az anilin reakcidelegyben legfeljebb 0,5 tomeg% érté-
ken tartjak (58-4750 szdm{ japan kézrebocsatasi irat).
Ezek az eljardsok nagyobb tisztasigl anilint biztosi-
tanak, mint a hagyoményos eljarasok, azonban kivana-
tos az eljaras tovabbi javitdsa.

A taldlmany feladata eljaras biztositisa nagy tiszta-
séga anilin el6dllitdsara, amellyel a kordbban javasolt
két médszemél kevesebb szennyez6t tartalmazé anilin
allithat6 el8 nagy termelékenységgel.

A kitiizott feladat megolddsa olyan eljaras anilin
folyamatos el§éllitdsara nitro-benzol hidrogénnel torté-
nd hidrogénezése ttjan, amelynek sordn legalabb 100
olajabszorpciés képességi lipofil szénre levalasztott
pallidium vagy pallidium~platina katalizatort egy ani-
lin old6szerben szuszpendéltatunk, a reakci6ét 150-
250 °C hémérsékleten, alapvetSen vizmentes koriilmé-
nyek kozott végezziik, a kapott anilint és vizet a reak-
cidtermékbdl gbz alakban folyamatosan kidesztill4ljuk.
Az eljérds sorén a nitro-benzol koncentrici6jit a
reakcidelegyben legfeljebb 0,01 tomeg% értéken tart-
Juk, és promotorként egy cink-vegyiiletet adagolunk a
reakcidelegyhez, és a hidrogénhez 1-500 ppm szén-
monoxidot adagolunk.

A taldlmany szerinti eljrdsnak megfeleléen hatdso-
sabban gatolhaté meg hidrogénezett gydrit tartalmaz6
anyagok keletkezése, mint az 4ltalunk kordbban java-
solt két eljards esetében, és lényegében reagélatian
nitro-benzolt nem tartalmazé anilint 4llithatunk el6. Ily
mddon nagy tisztasagi anilint allithatunk el8 rendkiviil
nagy termelékenységgel. Ezen tdl a taldlmany szerinti
eljarassal elGallitott anilin nyersanyagként alkalmazha-
t6 példdul metilén-dianilin (MDA) el@allitasara tovab-
bi tisztitds nélkil. Magas mindségi kovetelményeket
kielégitd6 MDA 4llithaté eld anélkiil, hogy az MDA
el6dllitdsdra szolgald eljards rendszerében reagélatlan
nitro-benzol halmozédna fel.

Oldészerként anilint alkalmazé nitro-benzol hid-
rogénezése (tjan anilint el54llit folyamatos eljérdsban
kivénatos a reakcibelegyben egy amin nagy kon-
centrici6jét fenntartani, mivel a reakci6-rendszerbdl
kidesztillalt termékben csikkenthet a reagélatlan nit-
ro-vegyiilet tartalma. Ezenkivill nagy exoterm hdvel
jar6 reakci6nél, mint ezen reakci6 esetében 4ltaldnosan
ajdnlott nagy mennyiség(i old6szer alkalmaz4sa a reak-
cié hdmérsékletének az oldészer latens hgje wtjan tor-
t€nd szab4lyozésa céljabél.

A fenti okoknél fogva el6nyosnek tiinik, ha az amin
koncentraci6jt a reakcidelegyben a lehetséges m6don
100%-hoz kozelitjiik, és csokkentjiik a nitro-vegyiilet
koncentrici6jat. Ha azonban a reakci6-rendszerben a
nitro-vegyiilet koncentréciéjanak csokkentése érdeké-
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ben csokkentjiik a nitro-vegyiilet egységnyi idére ess
betdpldlisit a reakci6 Kivitelezése kozben, ennek
megfelelden az egységnyi idS alatt termelt amin
mennyisége is csokken, ami a termelés hatékonysédga-
nak romlasit eredményezi. Egy még fontosabb szem-
pont az, hogy ha egy amin oldészerben csékkent jik a
nitro-vegyiilet ~ koncentrici6jat, mellékreakcidként
konnyen végbemegy egy aromés gyri hidrogénezése,
ami ilyen szennyez8dések, igy ciklohexil-amin, ciklo-
hexanon, ciklohexilidén-anilin és ciklohexil-anilin
konnyt képz&désével jar. Minél kisebb a nitro-vegyii-
let koncentriciéja a reakcié-rendszerben, annal na-
gyobb ezen melléktermékek aranya. A nitro-vegyiilet
reakcié-rendszerben vett koncentracijanak tiilségos
csdkkentése ezért megnovekedett mennyiségd, hid-
rogénezett gy(riit tartalmazé vegyiileteket tartalmazé
anilin termeléséhez vezet, ami nemkivanatos. Annak
érdekében, hogy a kereskedelmi termékekre vonatkozé
szabvanyokat kielégitd, nagy tisztasagi anilint llitsa-
nak eld, olyan komplex tisztitési 1épések elvégzése
sziitkséges, mint amelyeket a hagyomanyos anilin-el§-
allitasi eljardsok tartalmaznak. Megéllapitottak tovab-
b4, hogy minél kisebb a nitro-vegyiiletek koncentrécié-
ja areakci6-rendszerben, ann4l gyorsabb a magas olva-
daspontd és kétrinyszerii anyagok felhalmozédisa a
reakci6 sorén a reakcidelegyben. Ezek a szennyez§dé-
sek és katranyszerd anyagok csokkentik a katalizétor
aktivitdsdt és élettartamat, ami megneheziti hosszabb
idGszakon keresztiil folyamatos és gazdaségos reakcié
elvégzését.

Ezeknek a nehézségeknek a megold4sara és az 50—
15779 szdmi japén kozrebocsatési iratban leirt el jAras
Javitdsira dolgoztuk ki a fentiekben ismertetett két el-
jarést.

Tovabbi kutatdsaink soréin azonban megéllapitot-
tuk, hogy a javasolt két eljaris nem elégséges azon
célkitizés elérésére, hogy a desztilllt anilin min&ségét
olyan magas szinten tartsuk, mint amelyet legfeljebb
0,01 tomeg% nitro-vegyiilet koncentricié jellemez a
reakci6-rendszerben.,

A taldlmény anilin-eld4llitdsi eljardsra iranyul nit-
ro-benzol hidrogénezése iitjan, kozelebbrdl olyan elja-
résra iranyul, amely az 4ltalunk kordbban javasolt két
médszer tovabbi fejlesztésének eredménye.

A taldlmény lényege eljirés anilin folyamatos els-
allitdsdra  nitro-benzol hidrogénnel torténd  hid-
rogénezése tjdn, amelynek soran legalabb 100 olajab-
szorpcids képességi lipofil szénre levalasztott pallddi-
um vagy pallddium-platina kataliztort egy anilin ol-
dbszerben szuszpendéltatunk, a reakciét 150~250 °C
hdmérsékleten, alapvetden vizmentes koriilmények ko-
z0tt végezzik, a kapott anilint és vizet a reakciter-
mékbdl gdz alakban folyamatosan kidesztillaljuk, és a
nitro-benzol koncentraci6jit a reakciGelegyben legfel-
Jebb 0,01 tdmeg% értéken tartjuk, az eljaras sorn pro-
motorként egy cink-vegyiiletet adagolunk a reakcié-
elegyhez, és a hidrogénhez 1-500 ppm szén-mon-
oxidot adagolunk. A taldlméany szerinti eljarasban al-
kalmazott katalizétor palladium vagy palladium-plati-
na katalizdtor, amely legalabb 100 olajabszorpcics ké-
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pességd, pérusmentes, lipofil szénre van levilasztva.
Ezen hordozé olajabszorpciés képessége a 32-9320
szdmi japan kozrebocsatdsi irat definicidja szerint 2—-4
savszamii nyers gyapotmagolaj azon tdmegrészeinek
szdmdt jelenti 100 tomegrész szénre vonatkoztatva,
amely gélesedni képes. A kereskedelmi forgalomban
kaphatd, pérusos aktiv szén vagy timfold hordozén
1év6 palladium és/vagy platina katalizdtor altaldban
nem szolgiltat j6 eredményt a talalmany szerinti elja-
rasban. A taldlmany szerinti eljdrashoz sziikséges hor-
doz6 olyan lipofil szén, amelynek olajabszorpciés ké-
pessége legaldbb 100, eldnydsen 150-300. Ezenkiviil
az alkalmas hordozé részecskeatmérgje 20-60 pm, faj-
lagos feliilete 50100 m%/g,

A fent emlitett f6 kataliztort el6allithatjuk a szoka-
sos midon, amely egy pallidium- és/vagy platina-ve-
gyiilet kicsapasét tartalmazza a lipofil szénhordozé vi-
zes diszperzidjiban, amint azt a fenti jap4n szabadalmi
kozlemény ismerteti. A lipofil szénre levélasztott palla-
dium vagy pallddium és platina koncentrici6ja els-
nydsen 0,1-5 témeg%, még elGnydsebben 0,5-1,0 to-
meg%. Alkalmazhatunk palladiumot egyediil, azonban
ha palladiumot platinaval egyiitt alkalmazunk, az akti-
vitds €és szelektivitds szempontjabl kiilondsen nagy
hatést érhetiink el. Ez esetben kivénatos, hogy az alkal-
mazott platina a pallidium tdmegének 5-20%-4t tegye
ki. Ezenkiviil a fenti japan szabadalmi kdzleményben
ismertetett médon a hordoz6 egy fém, igy vas vagy
nikkel oxidjénak vagy hidroxidjanak kis mennyiségét
is tartalmazhatja. A katalizdtor koncentriciéja a
reakciéelegyben 4ltaliban 0,2-2,0 tdmeg%.

A taldlmény szerinti eljirdsban promotorként ada-
goland6 cink-vegyiiletekre példdk a cink-oxid, cink-
acetdt, cink-oxalat és cink-nitrét.

A reakci6-rendszerhez olyan mennyiségii cink-ve-
gytlet adagolandé, hogy (a fémre sz4mitva) 4ltalaban
10-500 ppm, elénydsen 20-200 ppm koncentraci6t ér-
Jink el. Ha a cink-vegyiiletek koncentraciéja kisebb a
megadott tartomanynél, nem észlelhetiink effektust, és
ha nagyobb a megadott tartoménynal, a nitro-benzolbél
anilint eredményezd f6 reakcié kedvezétlen befolyaso-
lasa a reagdlatlan nitro-benzol mennyiségének noveke-
dését eredményezi.

A taldlmany szerinti eljir4sban alkalmazhatunk
mds promotort, igy egy alkélifém karbonatjat vagy
hidrogén-karbonétjat. Alkalifémek karbontjaira és
hidrogén-karbonatjaira példa a litium-karbon4t, nétri-
um-karbondt, kalium-karbon4t, rubidium-karbonét,
natrium-hidrogén-karbonét, kélium-hidrogén-karbont
és cézium-hidrogén-karbonét. Elényds mindenekeldtt a
ndtrium-karbonat és natrium-hidrogén-karbonét. Meg-
figyeltiik, hogy ezen karbon4tok és hidrogén-karbona-
tok hatdsa az, hogy gétoljak a reakci6edényben nagy
olvaddspontd melléktermék felhalmoz6désdt, és ked-
vezdek a f6 reakci6 reakciésebessége szempontjabol.

A fent emlitett 50-15779 sz4m jap4n kozrebocss-
tasi iratban leirt szerves bazisok a cink-vegyiiletekkel
egyiitt hasznélva nem fejtettek ki hatést.

A reakcié-rendszerhez adagolandé alkélifém-kar-
bondt vagy -hidrogén-karbon4t mennyisége (a fémre
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szdmitva) 4ltaldban 10-500 ppm, eldnydsen 20—
200 ppm. Ha azok mennyisége nagyobb mint 500 ppm,
a nitro-benzolbdl anilint eredményezd f6 reakciot ked-
vezltleniil befolydsolja. Ezen kedvezStlen hatasten-
dencidja észrevehetdbb, mint cink-vegyiletek eseté-
ben.

A taldlmény szerinti eljarasban a hidrogénhez ke-
vert szén-monoxid mennyisége 1-500 ppm, eldnydsen
5-200 ppm, killondsen eldnyosen 10-100 ppm. Ha ez
a mennyiség kisebb, mint 1 ppm, nem észlelhetd effek-
tus, és ha a fenti mennyiség nagyobb, mint 500 ppm, ez
kedvezdtleniil befolyasolja a hidrogénezési reakciot, és
nd a reagélatlan nitro-benzol mennyisége. Az adago-
land6 szén-monoxid mennyiségét alkalmasan a f6 ka-
talizitor és a promotor mennyiségének figyelem-
bevételével hatdrozzuk meg.

Ha a taldlmény szerinti eljarassal allitunk el ani-
lint, viz jelenléte a reakcid-rendszerben csokkenti a
katalizdtor aktivitisit és noveli a melléktermékek
mennyiségét. A reakci6 sordn képzddd vizet ezért fo-
lyamatosan el kell tivolitani a reakcid-rendszerbdl, és
sziikséges az, hogy a reakcidt lényegében vizmentes
koriilmények kozott végezziik. Ennek megfelelden a
taldlmany szerinti eljarasban a reakcidt dgy vitelezziik
ki, hogy egy adagoldényildson keresztiil kis mennyiségii
nitro-benzolt adagolunk a reakciéedénybe, a bevezetett
nitro-benzolt pillanatszerien anilinné és vizzé alakit-
juk, és a reakci6terméket g6z allapotban eltévolitjuk a
rendszerbdl.

A reakci6termék ezen eltdvolitasét elérhetjik dagy,
hogy a reakciéterméket majdnem teljes mértékben el-
pérologtatjuk, amelyhez felhaszniljuk a 150-250 °C
reakci6-hdmérsékleten keletkezett reakciohd egy ré-
szét, amit alkalmasan a hidrogénnyomistél fiiggden
vélaszthatunk meg. Ezt kovetSen a gdzt kondenzaltat-
juk, és a vizet elvélasztjuk az anilintél, majd elkilonit-
jiik a rendszertSl. Ennek sordn kivanatos, hogy az ani-
lin kondenzétum egy részét vezessiik vissza a reakcio-
edénybe, hogy igy a reakcidedényben 1évd oldat térfo-
gata lényegében 4llandé legyen a reakci6 sordn.

A taldlmany szerinti eljarasban a hidrogénezést ki-
vitelezhetjiik akér atmoszferikus nyomaésnal kisebb
nyomdson. A hidrogénezés atmoszferikus nyomasnal
kisebb nyoméson val6 kivitelezése azonban viszonyla-
gosan megndveli a szennyezdk mennyiségét, ami kife-
jezddik a katalizétor rovidebb élettartamaban. Ezért a
hidrogénezést 0,15-1 MPa, eldnydsen 0,3-0,7 MPa
nyomaéson végezziik.

A reakci6-hdmérséklet a 150-250 °C tartoményban
van. Ha a hémérséklet alacsonyabb, mint 150 °C, a
reakci6é tdl lassd, és az Orankénti termelés csekély.
Ezenkiviil a reakci6 sordn a keletkez$ viznek a rend-
szerbOl torténd hatékony eltdvolitdsahoz 150 °C-os
vagy azt meghaladé hdmérséklet sziikséges. Ha a hé-
mérséklet viszont nagyobb, mint 250 °C, megnivek-
szik a melléktermékek mennyisége.

A taldlmény szerinti eljardsban a reakciot fgy vite-
lezzitk ki, hogy az anilin oldészert a nitro-benzol
nyersanyaggal olyan mennyiségben tdplaljuk be, ami
lényegében megfelel az anilinné alakitandé nitro-ben-
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zolnak, amelynek soran a nitro-benzol koncentraci6ja a
reakcidelegyben-legfeljebb 0,01 témeg%, el6nydsen
legfeljebb 0,005 tomeg% értéken tarthaté legyen. Ha a
reakciét ugy vitelezziikk ki, hogy a nitro-benzol
koncentricidja a reakcidelegyben nagyobb, mint
0,01 tomeg% (de kisebb, mint 0,5 tdmeg%), a desztil-
1alt anilin mintegy 50 ppm nitro-benzolt tartalmaz, és
szintelen vagy vilagossarga szin(i. Ha ezt az anilin-ter-
méket kozvetleniil nyersanyagként hasznéljuk metilén-
dianilin (MDA) eldillitisara, a kapott MDA enyhén
sérgas szinezetd, és ha az MDA gyartdsabdl szarmazé
anilin felesleget visszanyerjiik, és visszavezetjiik a fo-
lyamatba, akkor a nitro-benzol felhalmozédésra hajla-
mos ebben a korfolyamatban tartott anilinben. Ezért ha
a hidrogénezési reakciot tgy végezhetjiik, hogy a ter-
mék mindsége magas kovetelményeket kielégitsen, és
a nitro-benzol koncentraciéja a reakcidelegyben legfel-
jebb 0,01 témeg% legyen, az anilin termelékenységét
javithatjuk, az igy kapott anilin rendkiviil magas ming-
ségi kovetelményeket kielégitd MDA el84llitasat bizto-
sitja, és az MDA gyartasa sordn a nitro-benzol felhal-
mozddésa is megakadalyozhat6 a korfolyamatban tar-
tott anilinben. Megalapozott az a kijelentés, hogy a fent
emlitett koncepci6 ipari szempontbél elényos.

A taldlményt a kovetkezdkben példdkkal szemlél-
tetjlik.

1. példa

500 g anilint, 0,25 g, 260 olajabszorpcits képessé-
g szénporra 0,8 tomeg% palladium, 0,1 tomeg% plati-
na és 0,8 tdmeg% vas levélasztasval kapott hid-
rogénezé katalizatort és 0,05 g cink-acetatot adagolunk
be egy egyliteres rozsdamentes acél autoklavba, amely
nitro-benzol, katalizétor és hidrogéngéz folyamatos be-
tépldldsira alkalmas adagolényildssal, a reagélatlan
hidrogéngaz és a termék reakci6-rendszerbdl torténd
eltdvolitdsara alkalmas GritSnyilassal, hiitével, kevers-
vel és hdmérdvel van ellatva. A belsé hdmérsékletet és
Ossznyomdst 190-200 °C, illetve 0,5 MPa értéken tart-
va nitro-benzolt, katalizitort, cink-acetitot s 50 ppm
szén-monoxidot tartalmazé hidrogéngézt adagolunk
rendre 130 g/éra, 0,033 g/éra, 0,005 g/éra és 90—
110 Véra mennyiségben, és a kapott vizet és anilint a
reagélatlan hidrogéngézzal egyiitt g6zéllapotban folya-
matosan eltévolitjuk a reakcié-rendszerbl. Ezt a g6zt
ezutdn az autokldvhoz kapcsolt hiitdbe vezetjiik, Iehit-
Jjuk, amelynek sorén viz és anilin kondenz4l le. Ezen
mivelet sorén a hidrogéngaz dramlési sebességét ligy
szabalyozzuk, hogy a ledesztill4lt anilin mennyisége
megfeleljen az adagolt nitro-benzolbél keletkez§ anilin
mennyiségének, azaz dllandéan mintegy 500 g értéken
tartsuk az autokldvban 1évg, fleg anilint tartalmazé
folyadékfazis tomegét. Masrészt kiilonboz3 idSpontok-
ban az autokldvbél leiiritjiik (az adagolt nitro-benzol
tdmegének mintegy 10%-4t kitevs) betéplélt kataliz4-
tor és cink-acetdt mennyiségének megfeleld oldatot,
hogy a katalizétor és cink-acetét koncentréci6j4t 4llan-
do értéken tartsuk, A leiiritett oldatot szdrjiik, és ele-
mezziik a nitro-benzol koncentriciéjinak és hid-
rogénezett gy(rit tartalmazé anyagok, igy N-ciklohe-
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xil-anilin és hasonldék, valamint mas melléktermékek
mennyiségének meghatarozdsa céljabdl. A kapott kon-
denzdtumokat két rétegre vilasztva egy szintelen,
transzparens anilin-réteget kapunk. Ez az anilin-réteg
4,5% vizet tartalmaz. Gazkromatografids és polarogra-
fids analizis eredményeinek megfelelSen szennyezdk,
igy ciklohexanol, ciklohexanon, ciklohexilidén-anilin
€s nitro-benzol rendre 10 ppm, 20 ppm, 20 ppm és
5 ppm mennyiségben vannak jelen, és az anilin tiszta-
séga legaldbb 99,99%. A reakci6idg alatt az autoklav-
ban 1év3 reakcidelegyet adott id6pontokban elemezve
megéllapithaté, hogy a nitro-benzol koncentriciéja
legfeljebb 0,01%. Ezért nincs sziikség a nitro-benzol
betdplaldsinak csokkentésére vagy a katalizdtor betdp-
laldsanak novelésére. Ebben a folyadékfazisban N-cik-
lohexil-anilin kimutathat6, azonban a reakci6 kezdeté-
t6l eltelt 9 6ra miilva koncentracidja csupan 0,05%.

2. példa

Areakci6t az 1. példdban leirt berendezés és eljiras
hasznélatival végezziik, azzal a kiilonbséggel, hogy a
szén-monoxid koncentrécidja a hidrogénben 100 ppm.
Ebben az esetben a desztilldlt anilin-réteg legfeljebb
10 ppm ciklohexanol, legfeljebb 50 ppm ciklohexanon,
legfeljebb 20 ppm ciklohexilidén-anilin szennyezst és
legfeljebb 5 ppm nitro-benzolt tartalmaz, és az anilin
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tisztasdga legaldbb 99,99%. Tovabba a reakci6 sordn az
autokldvban 1év8 folyadékfazisban a nitro-benzol
koncentricidja legfeljebb 0,01%, és a reakcid kezdete
utdn eltelt 9 6ra milva a N-ciklohexil-anilin
koncentricidja csak 0,06%. Ezért nem sziikséges a
nitro-benzol adagoldsénak csokkentése és/vagy a kata-
lizator adagolasanak novelése.

1. dsszehasonlito példa

Az 1. példaban leirt berendezés és eljards alkalmaza-
séval végezziik a reakcidt azzal a kiilonbséggel, hogy
nem alkalmazunk cink-acetatot. Ebben az esetben a desz-
tilldlt anilin-réteg 200-400 ppm ciklohexanol, 1300
2200 ppm ciklohexanon, 80-150 ppm ciklohexilidén-
anilin és 20 ppm nitro-benzol szennyezdket tartalmaz, és
az anilin tisztasdga csak 99,58-99,80%. Ezenkiviil az au-
toklavban 1évé folyadékfazisban gyorsan képzédik N-
ciklohexil-anilin, amelynek koncentriciéja a reakcié
kezdetétdl eltelt 9 6ra miilva 1,7%, bar ebben a folyadék-
fazisban a nitro-benzol koncentracidja legfeljebb 0,01%.

3-6. példik, 2. és 3. dsszehasonlité példdk

Az 1. példéban leirt médon jarunk el azzal az elté-
réssel, hogy a promotor tipusat és mennyiségét, vala-
mint a hidrogénben 1€v3 szén-monoxid-tartalmat v4l-
toztatjuk. Az eredmények az 1. tiblazatban l4thatok.

1. tdbldzat

Promotor
A hidrogén . . Alkdlifém-hidrogén-kar- | A reakior A desztill4lt anilin szennyez6i (ppm)
CO-tartal- Cink-vegyilet bondt nyom4sa
ma (ppm) kg/cm 2
faitdia mennyisége (it mennyisé- ciklohexa- | ciklohexa- | ciklohexili- | nitro-ben-
) ) s ge (g) nol non dén-anilin zol
3.példa | 50 c'“':é'i‘ce‘ 0,06 - - 5 <10 <30 <20 <5
4. példa 50 cink-nitrat| 0,05 NaHCO; 0,1 5 <10 <50 <20 <5
5. példa 100 cink-oxid | 0,07 - - 6 <10 <20 <20 <10
6. példa 180 cink-acetit| 0,10 - - 6 <10 <20 <20 <10
2. ossze-
hasonlit6 0 cink-acetdt| 0,08 - - 5 <200 <1000 <100 <20
példa
3. Ossze-
hasonlit6 | 500 cink-acetat| 0,06 - - 6 <10 <20 <20 <100
példa
SZABADALMI IGENYPONT 50 riilmények kozott végezziik, a kapott anilint és vizet a

Eljérés anilin folyamatos el@4llitdséra nitro-benzol
hidrogénnel t6rténd hidrogénezése (tjan, amelynek so-
rén legaldbb 100 olajabszorpciés képességd lipofil

szénre levélasztott pallidium vagy pallddium—-platina 55

kataliz4tort egy anilin old6szerben szuszpendiltatunk,
a reakciét 150-250 °C hémérsékleten, vizmentes ko-

reakcidtermékbsl g6z alakban folyamatosan kidesztil-
laljuk, és a nitro-benzol koncentrici6jat a reakcié-
elegyben legfeljebb 0,01 témeg% értéken tartjuk, azzal
Jellemezve, hogy promotorként egy cink-vegyiiletet
adagolunk a reakci6elegyhez, és a hidrogénhez 1-
500 ppm szén-monoxidot adagolunk.
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