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Zptsob regenerace kobaltového kataly=-
zdtoru pro hydrogenaci anilinu na cyklohe-
xylamin, u kterého do3lo ke sniZeni akti-
vity, selektivity a eventudlné i nédrlstu
hydrodynamického odporu katalytické vrstvy
v disledku usazovini vysokomolekuldrnich
1l4tek na povrchu katalyzitoru. Podstata
YeSenf spo&ivd v tom, Ze na desaktivovany
katalyzdtor se za zvySené teploty plUsobi
cyklohexylaminem ve kterém jsou Usady
rozpustné. ReSeni je moZno pouZit p¥i re-
generaci kobaltového katalyzdtoru v reak-
torech pro hydrogenaci anilinu na cyklo-
hexylamin.
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Vyndlez se tyké& regenerace kobaltového katalyzdtoru pouZivaného pro selektivni hydroge-
naci anilinu na cyklohexylamin.

P¥i hydrogenaci anilinu na cyklohexylamin na kobaltovych katalyzdtorech dochézi k des-
aktivaci katalyz&toru. Tento d&j je dlisledkem tvorby vysokomolekuldrnfich organickgch isad,
které postupn& blokuji{ aktivni povrch katalyzdtoru. JelikoZ se hydrogenace anilinu provadi
vétiinou v trubkovych chlazenych reaktorech, vznikajici dsady také zmendujf{ voln§ prifez
trubek a tim zvySuji hydrodynamicky odpor reaktoru. Zv§Sen{ hydrodynamického odporu méi
vliv jak na zvySeni spot¥eby energie pot¥ebné na protladeni reakéni sm&si reaktorem tak
na zhorfeni selektivity reakce v disledku negativnfho vlivu vy¥%fho tlaku v reaktoru na
selektivitu. Velky hydrodynamick§ odpor reaktoru se tak n&kdy stdvd divodem pro vym&Enu
katalyzdtoru, i kdy% je jeho aktivita jedté dostatednd. Rychlost tvorby Gsad z&visi na
podmink&ch, které panujf v reaktoru a na sloZeni vstupujici reakéni smési.

C4stedné odstranéni Gsad a tim zlepZeni aktivity resp. sniZeni hydrodynamického odporu
1ze docilit regeneraci katalyz&toru, kterd spolivéd v tom, Ze na katalyzdtoru se vede smés
kyslf{ku a inertu p¥i teploté& 300-500 °C nebo se jeit& na katalyzdtor pisobf vodni parou.

Tim dojde k oxidaci a &&stelnému odstran&nf tUsad. Tento zplisob regenerace je napf¥. pFedmdtem
U.S. patentl &. 2 626 246 a 3 812 057.

Nevfhodou spalovani organickych tdsad kyslfkem je ta skute&nost, %e je nutno pracovat
pfi vysokych teplotdch, na které bé&¥n& pouZivané reaktory pro vyrobu cyklohexylaminu nejsou
konstruovdny. Regenerace je Gasové ndro&nd, vyZaduje slofité za¥izenf a dokonalou kontrolu.
Po regeneraci musf{ nédsledovat dlouhodobéd redukce p¥i teploté cca 260 °c, co¥ lze provadst
pouze v reaktorech, které lze na tuto teplotu vyh¥it. ’

U reaktord chlazenych vrouci vodou, které pou¥ivaji jako ndplh pasivovany katalyzdtor,
by bylo nutno katalyzdtor s reaktoru vyprdzdnit. Navic je obnovenif aktivity pouze &&stelné,
jeliko¥ p¥i spalovénf nikdy nedojde k dokonalému odstranéni dsad. Vysoké teploty mohou
zplisobit %4ste&ny rozpad katalyzdtoru, takZe miZe naopak jedt& dojit k zvyZeni hydrodynamic-~
kého odporu vrstvy. Uvedené nedostatky odstrafiuje zplsob regenerace kobaltového katalyzdtoru
podle vyndlezu, ktery se vyznaluje tim, Ze na katalyzdtor se plsobf p¥i teploté& 120-135 ¢
cyklohexylaminem, ve kterém se tsady rozpou¥t&jf. Zne¥iftény cyklohexylamin se spolu s ostat-~
nimisurovym cyklohexylaminem zpracuje destilacf{ a udsady, které zlstanou v t&¥ikych podilech
z destilace, se spolu s nimi likvidujf spalovdnim. P¥i tomto zpisobu regenerace nedochdzi
k poklesu mechanické pevnosti tablet katalyz4toru.

Oproti zndmym zpisobim regenerace kobaltového katalyzdtoru méd regenerace podle vyndlezu
nékolik vyhod:

a) NevyZaduje ¥4dné zv143tnf za¥fzeni krom& p¥fvodu kapaliny do reaktoru.

b) Lze provddé&t p¥imo v kaZdém reaktoru pro v¢robu cyklohexylaminu, jelikoZ rozpoudténit
dsad se provddi p¥i niZ$feh teplotéch, neZ jaké jsou p¥i vlastnf hydrogenaci anilinu.

c) Katalyzdtor po regeneraci neni nutno redukovat, protoZfe nedojde k oxidaci kobaltu.

d) Pou¥ity cyklohexylamin se zpracuje s ostatnim surovym cyklohexylaminem na &isty
cyklohexylamin a tsady, které kvantitativné& ztstanou v téZkych zbytcich z destilace
a spolu s nimi se likvidujif spédlenim.

e¢) Dojde prakticky k dplnému obnoveni aktivity katalyzdtoru. }

f) Doba pot¥ebnd pro regeneraci je mnohem krat¥f. Disledkem vSech uvedenych vyhod
je celkové prodlouZeni Zivotnosti katalyzdtoru a snifenfi jeho jednicové spot¥feby
pfi soudasnych Uspordch energie, pracovnich sil a zvySeni ro&ni vyroby oproti zpisobu
vedenf{ procesu bez regenerace nebo s regeneracf{ kyslikem.

g) Regeneraci katalyzdtoru lze provést jinymi organickymi kapalinami jako aceton,
benzen, metylisobutylketon a anilin,

Zpusob regenerace kobaltového katalyzdtoru dle vyndlezu dokumentujf ndsledujfc{ p¥iklady:
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P¥iklad .1

Regenerace kobaltového katalyzdtoru byla provedena v chlazeném trubkovém reaktoru
pouZivaném k hydrogenaci anilinu na cyklohexylamin (CHA) po 3 500 hodindch provozu katalyzd-
toru. Béhem této doby poklesla celkovd aktivita katalyzdtoru na 40 % pivodni aktivity a
selektivita, vyjddf¥end obsahem vznikajicfch neZ&doucich vedlej$ich produktd, se zhor§ila
7krdt. Hydrodynamicky odpor katalytického loZe se zv§8il o 125 %. P¥f&inou vy&e uvedenych
zmén bylo zaneseni katalyzdtoru organickymi dGsadami. Andlytickym rozborem bylo zjisténo,
fe organické tsady obsahujil Siroké spektrum riznfch typld aromatickych litek o vysoké moleku-
lové hmotnosti. Na jejich sloZenf se v3ak vyrazné podili pouze 3 typy létek a to z vice
neZ 95 % hmot., Jednd se o 2,5-dianilino-p-chinon, 1,5-dianilino~-p-chinon-monocamil a 2,5~di-
anilino-p-chinon~dianil neboli azophemin. Tyto latky vznikaji{ v hydrogena&nim procesu oxidaci
anilinu a pak jeho néslednou kondenzac{. Jsou za tepla dob¥e rozpustné v ¥ad& organickych
kapalin a lze je jejich pisobenim velmi dob¥e odstranit z katalyzdtoru. Na zdklad& vygSe
uvedenych poznatkd byly organické tsady z katalyzitoru odstrandny ndsledujfcim zpisobem:
Katalytické loZe o celkovém objemu katalyzédtoru 1,5 m3 a teploté 1l4zné v mezitrubkovém
prostoru 135 °C bylo napln¥no CHA a ddle jim proplachovdno rychlostf cca 300 1/h. Cisty
CHA byl privddén do horni &4sti reaktoru a ze spodni byl odvddén CHA znedistény rozpusténymi
organickymi Gsadami. Odstrahovdn{ organick§ch dsad z katalyzdtoru ptisobenim CHA bylo ukonde-
no a% po Uplném odbarveni odtahovaného CHA.

Rozpuité&né organické usady v CHA poskytuji invenzivnil barevné zabarveni, podle kterého
1ze dob¥e usuzovat na ukondeni regenerace katalyzdtoru. K odstran&ni organickych dsad bylo
spot¥ebovdno celkem 12 m3 gistého CHA. Po vypu$téni CHA z reaktoru bylo katalytické ioZe
vysuSeno v proudu dusfiku za teploty 14zné& 130 °c. po zahdjeni hydrogenace anilinu na CHA
bylo dosaZeno aktivity i selektivity kobaltového katalyzdtoru jako u Cerstvého katalyzdtoru.
Hydrodynamicky odpor katalytického loZe se sni%il na pivodnf{ hodnotu Cerstv& nasypaného
katalyzdtoru. Spot¥ebovany CHA zne&iSté&ny rozpudt&nymi organickymi dsadami byl jednoduchou
destilac{ p¥ediSt&n na svoji plivodni kvalitu.

P¥iklad 2

Na stejném za¥fzeni a stejnym zplsobem byla provedena regenerace kobaltového katalyzé-
toru surovym CHA, tj. s CHA, kter§y jeS5t& nebyl destilovdn a v némZ bylo obsaZeno 5 % vedlej~
gf{ch produktl vznikajicich p¥i hydrogenaci anilinu na CHA. P¥i spotfeb& 13 m3 surového
CHA bylo takto provedenou regeneraci docfleno stejnfch v§sledkd jako v p¥ikladé 1.

P¥{klad 3

V laboratornim reaktoru o objemu 70 ml katalyzdtoru byly provddény regenerace desakti-
vovaného kobaltového katalyzdtoru, ktery byl odebrédn z provozniho reaktoru po 3 500 hod
provozu. Aktivita desaktivovaného katalyzdtoru Cinila 40 % aktivity Cerstvého katalyzdtoru.
Regenerace rozpuft&nim vysokomolekuldrnfch usad bylo provddéno rlznymi organickymi kapalinami
za podminek uvedenych v tabulce 1:

PouZitéd MnoZstvi Teplota Aktivita po regene-

kapalina (ml) : (OC) raci (% aktivity
Cerstvého katalyzé-
toru)

aceéton 500 50 91

benzen 500 73 93

MIBK 500 110 93

anilin 500 110 87

Vyndlez je moZno vyuZft p¥i vyrobé& cyklohexylaminu hydrogenaci anilinu v plynné fézi
na pevné uloZeném kobaltovém katalyzdtoru v p¥ipadech poklesu aktivity katalyzdteru nebo
nériistu hydrodynamického odporu katalytické vrstvy nebo u podobngch technologif, kde pokles
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aktivity katalyzdtoru &i ndrlist hydrodynamického odporu katalytické vrstvy je zplsoben
vysokomolekuldrnimi Gsadami rozpustnymi ve vhodnych rozpoudtédlech, kterd p#i pisobeni

na katalyzdtor nesniZf{ jeho pevnost.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob regenerace kobaltového katalyzdtoru pro hydrogenaci anilinu na cyklohexylamin
v plynné fdzi na pevném loZi katalyzdtoru, jehoZ desaktivace nebo zvySeny hydrodynamicky
odpor jsou zpdsobeny vysokomolekuldrnimi organickymi lAtkami ulpé&hiymi na katalyzdtoru vyzna-
geny tim, ¥e na katalyz&tor se plisobi p¥i teplotdch 120-135 %¢ cyklohexylaminem.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K¢és
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