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v procese vyroby cyklohexananu
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Vynédlez riedi regeneraciu katalyzédtora o-
xid4cie cyklohexdnu vzduchom v procese
vyroby cyklohexanénu zachytdvanim kobal-
tu z vodnej fazy extrakcie vodorozpustnych
latok z reakénej zmesi oxiddcie na katexe.
Soli kobaltu po regenerdcii katexu podsobe-
nim kyselinami, s vyhodou zriedenou kyse-
linou dusitnou, sa kontaktuji s organickymi
kyselinami, s vyhodou nafténovymi kyseli-
nami. Takto regenerovany oxidatny kata-
lyzator sa pouZije v procese oxidécie cyk-
lohexdnu, o zabezpetuje vyssi stupeil zhod-
notenia drahého kovu a ochranu Zivotného
prostredia pred kontamindciou tazkym ko-
vom.
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Vynélez rie$i spfsob regenerdcie kataly-
zétora oxiddcie cyklohexdnu wvzduchom v
procese vyroby cyklohexandnu.

Pre oxidédciu cyklohexdnu vo vyrobe cyk-
lohexanénu 32 ako katalyzdtor najCastej-
8ie pouZivaji kcbaltnaté ssli vy3Sich orga-
nickych kyselin, napr. naiténat kobaltnaty
(polsky pat. ¢. 95 098).

V prvej tgze diskontinudlnej vyroby ka-
talyzatora sa pripravuje nafténat sodny a
v druhej sa pomocou roztoku dusiénanu ko-
baltnatého pripravuje nafténat kobaltnaty.
Ten sa rozptidfa v cyklohexdne a po dekan-
técii vodou sa pouZije pre oxidaciu. Vodna
faza z pripravy katalyzdtora sa vyptista do
chemickej kanalizdcie a spolu s inymi od-
padovymi vodami je Cistend na Cistiarni od-
padovych vod.

Spracovanie kobaltu, kfory odchddza v
odpadovych voddch z pripravy katalyzito-
ra, rie$i sp6sob podla AO &islo 243 575.

Je charakteristicky tym, Ze segregované
odpadové vody z procesu pripravy oxidac-
ného katalyzétora obsahujice katidény ko-
vu, napr. kobaltnaty, nikelnaty alebo chro-
mity sa recykluja do procesu na reakciu s
prebytkom alkalickych soli pouZivanych vys-
Sich organickych kyselin, najfastejSie naf-
ténovych kyselin. Po oddeleni vodnej vrstvy,
ktord obsahuje uZ len stopové mnoZstvd u-
vedenych taZkych kovov, sa organicka féza
spracuje vy38ie opisanym postupom. Tento
spdsob regenerdcie kovov je zamerany na
samotny proces pripravy katalyzatora. Ne-
rie3i v8ak problém regenerdcie katalyzato-
ra, ktory sa po oxiddcii cyklohexdnu dostéa-
va do vedleifich odpadovych produktov.

Podla polsizého patentu & 67767 sa pre-
vadza regenerdcia kobaltu z destiladnych
zvy8kov procesu cxidédcie uhlovodikov. ich
spalenim, pricom sa vzniknuté oxidy kobal-
tu a Zeleza spracuji pbsobenim minerdlny-
mi kyselinami na prislu$né soli. Kobaltna-
t4 sol sa ziska po odstrdneni Zeleza kyslic-
nikom vapenaiym a dal§ich nutnych tpra-
vdach. Takto ziskand sol sa opdt pouZije na
uripravu katalyzdtora. Nevyhodou tohto po-
stupu st materidlovo a technicky nérotné
operdcie, o negativnym spdschom ovplyv-
nuje ekonomikn procesu.

Pri sp8sobe podla vyndlezu je vodng fa-
za z extrakcie reak¢nej zmesi oxidacie cyk-
lohexdnu prepustand cez katex, ktory sa na-
sledne regeneruje pdsobenim kyselinami a-
lebo ich solami. Regenerat sa po ftprave
pH zdsadami pouZije na pripravu oxidané-
ho katalyzdtora tym, Ze sa zmieSa s orga-
nickymi kyselinami, s vfhodou s nafténovy-
mi kyselinami a dalej sa spracuje zndmym
postupom. Vyhodné je regenerovat solami
kyselin, najm# solami alkalickych kovov,
kde je moZné utvorit uzavrety cyklus rege-
neréacia-priprava katalyzatora, ako je to u-
vedené v prikladu 5.

Vyhodou uvedeného postupu je vyssi stu-
peil zhodnocovania drahého kovu, jeho re-
cykldciou do oxidatného procesu a ochra-
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na Zivotného prostredia pred kontaminaciou
taZkym kovom. DalSie podrobnosti a vyho-
dy st dokumentované na prikladoch.

Priklad 1

Vodnd faza z extrakcie reak€nej zmesi
oxiddcie cyklohexdnu obsahujica i6ny Co?*
sa prepustala cez kolénu priemeru 25 mm
naplnent katexom (100 ml Wofatit KS 10].
Po vyCerpani kapacity katexu (4,5 g Co na
100 ml katexu) sa tento regeneroval 10 %-
-nym roztokom Kkyseliny chlorovodikovej v
mnoZstve 110 ml. V regenerdte bolo stano-
vené zhruba 80 % mnoZstva zachyteného
kobaltu na idnomenici.

Priklad 2

Vodnd fédza z extrakcie reakénej zmesi
oxidécie cyklohexdnu obsahujica iony Co?*
sa prepustala cez kolénu priemeru 25 mm
napinend katexom (100 ml IMAC-C-14). Po
vyterpani kapacity katexu (6,5 g Co na 100
mililitrov. katexu) .a prani vodou sa tento
regeneroval 10 %-nym roztokom Kkyseliny
dusitnej v mnoZstve 200 ml. V regenerate
bolo zhruba 70 9% zachyteného mnoZstva
kobaltu na katexe.

Priklad 3

Regenerat ziskany spfsobom podla pri-
kladu 1, s obsahom chloridu kobaltnatého
zhruba 8 % hmotnostnych, bol zalkalizova-
ny hydroxidom sodnym na pH 11. Vypadnu-
ty z roztoku hydroxid kobaltnaty sa po od-
deleni zmieSal s ekvivalentnym mnoZstvom
nafténovych kyselin za vzniku nafténatu
kobaltnatého, ktory sa pouZil ako kataly-
zdtor oxidédcie cyklohexdnu podla zndme-
ho postupu.

Priklad 4

Regenerdt ziskany spdsobom podla pri-
kladu 2, s obsahom Co(NO3)2 zhruba 15 %
hmotnostnych, bol zneutralizovany hydro-
xidom sodnym a pouZity na pripravu oxi-
datného katalyzatora reakciou s nafténovy-
mi kyselinami podla zndmeho postupu.

Priklad 5

Katex nasyteny kobaltom zachytenym z
vdd extrakcie oxidalnej zmesi sa regenero-
val 200 ml 2 M NaNO3 a v jeho roztoku sa
ziskalo 24 g kobaltu. Tento roztok sa mie-
3al so zmesou nafténovych kyselin alkali-
zovanych 30 %-nym roztokom NaOH na pH
8,6, pri teplote 80 °C. Po vyliu€eni nafténatu
kobaltnatého a jeho oddeleni od vodnej
vrstvy, sa vodnd vrstva obsahujaca NaNOs3
a stopy nezreagovaného Co(NOs3)2, po do-
plneni NaNOs3 na 2 M roztok znova pouZila
na regeneréciu nasyteného katexu,
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PREDMET VYNALEZU

1. Sposob regeneracie katalyzatora oxida-
cie cyklohexdnu vzduchom v procese vyro-
by cyklohexanénu, vyznalujici sa tym, ze
vodna fdza z kontaktovania vody a reak¢-
nej zmesi z oxiddcie cyklohexanu, obsahu-
jica kobalt, sa prepusta cez katex, katex
sa nasledne regeneruje kyselinami alebo
ich solami, regenerat sa po uprave pH na
hodnotu 4 a¥ 7, kontaktuje s organickymi
kyselinami, s vyhodou nafténovymi kyseli-
nami, alkalizovanymi na pH 8 az 9, pri tep-

lote 50 aZ 90 °C, pri¢om organickd vrstva z
kontaktovania sa spracuje na katalyzétor
oxidacie cyklohexdnu zndmym spodsobom.

2. Sposob regenerédcie katalyzédtora oxi-
dacie cyklohexdnu podla bodu 1, vyznaCu-
jaci sa tym, Ze regeneracnym Cinidlom je
2- aZ 5-molarny roztok dusi¢nanu sodného,
s vyhodou roztok dusi¢nanu sodného ziska-
ny zo separdcie zmesi kontaktovania rege-
neratu s ogranickymi kyselinami.
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