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ménlivych podilech katalytickou tlakovou hydrogenaci di-
aminotoluenu vodikem p¥i zvyS$ené teploté za pouziti kata-
lyzatord ziskanych redukci tvarovych téles ze slisovanych
praskt hydroxidlt a oxidd kobaltu, manganu, médi a kovi
alkalickych zemin, pficemz tvarova télesa mohou vykazovat
obsah jednoho nebo nékolika hydroxidd nebo oxidd V. a/nebo
VI. vedlej$i skupiny periodického systému prvki

(Mendélejev) .

Aminomethylcyklohexany se pouzivaji k vyrobé prostred-
kit proti stdrnuti kauduku a plastf, jako ochranny prostredek
proti korozi a jako meziprodukt pro pomocné textilni p¥i-

pravky a ochranné prostfedky pro rostliny.

Diaminomethylcyklohexany se pouZivaji k vyrobe tuzidel
pro praskové laky, tuzidel epoxidf, stalobarevnych lakovych

prysky¥ic a vodnych disperznich prysky¥i¢nych lakfi.

Dosavadni stav_techniky

Je znamé vyroba diaminomethylcyklohexanu tlakovou
hydrogenaci diaminotoluenu. Pro tyto hydrogenace provadeéné
$arzovym zpisobem se jako katalyzdtory pouzZivaji slitiﬁ&l

niklu s molybdenem, rutheniem, tantalem, titanem (EP




091 028) nebo oxidem kobaltnatym (DE 16 18 638/ DE 2 024
858/ JP 48-32 845 (1973), pricemz v prikladech se popisuji
vyhradné diskontinudlni zplsoby a jako reakéni produkty se

uvadeéji vyhradné diaminomethylcyklohexany.

Jiné zplsoby Sarzové vyroby pouZivaji vzacné kovy na
nosic¢ich, jako rhodium na Al,03 (JP 59-216 852 (1984)),
platina a paladium na uhli (US 3 520 928) nebo ruthenium na
Al,05, SiO, pfipadné uhli (DE 2 132 547 - JP 51-68 539
(1976)) nebo ruthenium, chrom a mangan na Al,05 (DE-OS
2 502 893 / DE-0S 2 745 172).

Monoaminomethylcyklohexany pri téchto reakcich proka-
zatelné vibec nevznikaji. Aby bylo mozZné ziskat amino-
methylcyklohexany ve vét$ich mnoZstvich, vyrabi se zvlast-
nimi zplsoby. Tak se prikladné vyrabi 1—amino—4—ﬁethyl-
cyklohexan hydrogenaci p-toluidinu na katalyzatoru paladium
(platina) /uhli (US 3 520 928).

SpoleCny problém zplsobi k hydrogenaci na jadie aroma-
tickych aminl substituovanych methylem spodiva v Sastedné
znacné tvorbé dicyklohexylamind substituovanych methylem
a aminem jako nezadoucich vedlej$ich produkti. Proto vznik-
la potfeba vyvinout kontinudlni zpisob vyroby v pevném lozi,
pouzitelny také v technickém mé&ritku, kterym by se mohly vy-
rabét jak monoaminomethylcyklohexany tak i diaminomethylcyk-
lohexany v pozadovaném mnoZzstevnim poméru, pri kterém by se
zabranilo ztratédm v disledku nezZadouci tvorby methyl- a ami-
nosubstituovanych dicyklohexylamind a pf¥i kterém by se dale
dosahovalo pokud moZno vysoké doby Zivotnosti pouzZitého ka-

talyzatoru.




Podstata vynalezu

Pfekvapivé bylo nyni objeveno, Ze vysSe uvedené pozZa-
davky splfiuje pouziti hodnotnych (hydro)oxidickych kataly-
zatord v pevném lozi, které neobsahuji inaktivni nosny

material a proto se po pouziti mohou jednodusSe prepracovat

a zneskodnit.

Vynalez se tykda kontinudlniho zplsobu vyroby smési

aminomethylcyklohexanl a diaminomethylcyklohexanli vzorce

Do Ll
NH a NH NH

2 2
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katalytickou hydrogenaci diaminotoluenu vzorce

/@—cr—g i1y
NH N

2 H,

vodikem pf¥i reakénich teplotach 150 az 260 °C a tlaku vodiku
2 az 50 MPa, vyznacdujici se tim, Ze se jako katalyzatory
pouziji redukovana tvarova télesa bez nosice ze slisovanych
praskt hydroxidd a oxidd kobaltu, manganu, médi a kovi
alkalickych zemin, pricemz tvarova télesa mohou vykazovat
obsah jednoho nebo nékolika hydroxidd nebo oxidd kovid V.
a/nebo VI. vedlejs$i skupiny periodického systému prvkl
(Mendélejev).




V katalyzatorech, pouzivanych podle vyndlezu cCini
Co-podil 40 az 65 % hmotnostnich, Mn-podil 10 az 20 %
hmotnostnich, Cu-podil 0,1 az 0,5 % hmotnostnich, podil kovi
alkalickych zemin 0,2 aZz 5 % hmotnostnich a pripadné
pritomny podil prvkd V. a/nebo VI. vedlej$i skupiny
periodického systému prvkl celkem 0,2 aZ 5 % hmotnostnich,
po¢itano vzdy jako kov. Zbytek do 100 % hmotnostnich Cini

kyslik v oxidické formé& pouzitych kovi.

Z prvkd kovl alkalickych zemin jsou vhodné predevsSim
hoié¢ik, véapnik, stroncium a baryum, s vyhodou stroncium
a baryum. Z prvkl V. vedlej$i skupiny jsou vhodné vanad,
niob a tantal, z prvkd VI. vedlej$i skupiny prikladné chrom,
molybden a wolfram. Prvky z V. a/nebo VI. vedlej$i skupiny
se mohou stejné jako kovy alkalickych zemin pouzit budto

jednotlivé nebo jako smés nékolika téchto prvkil..

Vyroba tvarovych téles bez nosice se mize provadét
obvyklymi metodami lisovanim préskovych smési kovovych
(hydr)oxidt (pripadné po predchédzejicim temperovani pri
vy$8ich teplotach), prikladné na tabletovacich nebo peleto-
vacich strojich za vysokého tlaku, pficemz se ke zlepSeni
soudrznosti ¢astic oxidi kovh mizZe pridat grafit a/mebo
lepidla v mnozstvi 0,5 - 3 % hmotnostnich, vztazeno na
celkovou hmotnost lisovanych slozek. Priklady tvarovych
t&les jsou tablety, kulicéky nebo granuldt s primérem 3 - 7
mm. Tabletovana tvarova télesa se mohou didle ke zvétSeni
vnéjs$iho povrchu opatfit axidlnim vyvrtem. Takova tvarova
t&lesa maji z makroskopického hlediska hladky povrch. Li-
sovand tvarova té€lesa z oxidd kovl maji vysokou pevnost
v tlaku 300 - 800 N/cm2, s vyhodou 400 - 600 N/cm2 na rovném
povrchu tvarového télesa pfi pouziti plochého vtlacCovaciho

nastroje pfipadn€é 50 - 200 N, s vyhodou 80 - 140 N, na




vyklenutém povrchu tvarového télesa pri pouziti tlakového
nastroje ve tvaru noZze. Vnitfni povrch slisovanych praskt
oxidi kovd &ini 30 - 200 m2/g, s vyhodou 80 - 160 m2/g.
Pevnost v tlaku tvarovych téles bez nosné latky se miZe
stanovit podle DIN 50 106, vnit¥ni povrch podle F.M. Nelsen
a F. T. Eggertsen, Analyt. Chem.30 (1958), strany 1387-
1390, piipadné podle S.J.Gregg a S.V.Sing, Adsorption,
Surface Area and Porosity, Academic Press, London 1982,

kapitoly 2 a 6.

Pred jejich pouzitim se tvarova télesa ze slisovanych
praskovych oxidd redukuji. To se provaddi s vyhodou s pouZi-
tim redukéniho plynu, ktery sestava ze smési inertni plyn/
vodik, ve které zpodatku ¢ini obsah vodiku 10 - 15 % objemo-
- vych. Jako inertni plyn se s vyhodou pouzije dusik. Re-
dukce se provadi prikladné v pribéhu asi 24 hodin prfi teplo-
t& redukce 160 - 240 °C a pri tlaku 2 - 30 MPa, pricemz se
v koneé¢né fazi redukce podil dusiku ve smési plynd trvale
snizuje, aZz nakonec sestavd z ¢istého vodiku. Redukce je
ukonc¢ena, jestliZe se jiZ nespotfebovava zadny vodik
a v disledku toho se jiZ netvori Zadna reakéni voda. Re-
dukce se provadi s vyhodou po uloZeni redukovanych tvarovych

téles v hydrogenacnim reaktoru.

Jako vychozi latky pro hydrogenaci zplisobem podle
vynalezu prichazeji v tvahu : 2,4-diaminotoluen,
2,5-diaminotoluen, 2,6-diaminotoluen nebo smési téchto

sloucenin.

Zpisob podle vyndlezu se miZe provadét s rozpousStédlem
nebo bez rozpoustédla. Vhodnymi rozpoustédly, kterd jsou za
reakénich podminek inertni jsou pfikladné methanol, ethanol,

isopropanol.




S pomoci pouziti popsanych katalyzator®l vznikaji zpi-
sobem pouziti podle vyndlezu smé&si aminomethylcyklohexani
a diaminomethylcyklohexanti, pfiCemz prekvapivé lze ménit
mnozstevni pomér amind v zavislosti na teploté hydrogenace,
takze se stoupajici teplotou se tvofi vice aminomethylcyklo-

hexanu a s klesajici teplotou se dosahuje opac¢ného efektu.

Zptsob podle vynalezu se piikladné provadi s kétaly—
zédtorem ulozenym v pevném lozi v plynné fédzi nebo formou
skrapéni. Pracuje se pfi pfebytku vodiku, mnozstvi H, &ini
10- aZz 120- nasobek mnoZstvi, které je potrfebné k hydrogena-

ci benzenového jadra.

Pracuje se pfi teploté 150 az 260 °C , s vyhodou pfi
160 az 250 °C a pti tlaku nejméné 2 MPa s vyhodou nejméné
10 MPa, obzvlas$té vyhodné nejméné 20 MPa. Horni hranice
piripadné pouzitého tlaku vyplyva jak z technickych tak
i z ekonomickych rozvah a ¢ini 50 MPa, s vyhodou 20 az 40
MPa.

ZatiZzeni katalyzatoru se nastavi v mnozstvi 0,05 az 2
kg, s vyhodou 0,1 az 1 kg, obzvlasté vyhodné 0,15 az 0,6 kg
diaminotoluenu na litr katalyzdtoru za hodinu. Nepatrna
zména dosaZzeného podilu aminomethylcyklohexanu zménénou ak-
tivitou katalyzatoru v pribéhu obzvlasté dlouhych reakénich
dob se mfiZze vyrovnat malou upravou reakéni teploty nebo ji-
nych parametri. Tyto poméry je moZné sledovat analytickym

vySetfenim reakéni smési.

Usporadani katalyzatoru pouzitého podle vynalezu se
proviadi s pomoci ruznych, odbornikiém pro takové ucely

znamych aparati. Vyhodné se zplisob podle vyndlezu provadi




v trubkovych reaktorech s jednou nebo né€kolika trubkami.
Reak&éni trubky mohou mit délku prikladné 2 az 20 m a vnitfni
pramér 20 az 800 mm. Katalyzatory maji prikladné rozméry

2 az 10 mm a maji pfikladné tvar vytlaCenych téles, tablet
nebo kulidek. Pi#i vét8ich primérech reaktort se mohou tva-
rova télesa katalyzatoru ulozit také na patrech, v draténych

kosich nebo v podobné, predem dané formé.

Katalyzatory pouzité podle vyndlezu maji velmi dlouhou
dobu zivotnosti; dosud bylo zji$téno 12 000 az 15 000 hodin,

po nichZ byly pokusy pferuSeny bez rozpoznatelného sniZeni

aktivity.

Reakéni smési ziskané po hydrogenaci neobsahuji
prakticky Zzadné methylovou skupinou substituované amino-
di-N-cyklohexany, takze se miZze dosahnout vysokého obsahu

aminomethylcyklohexanl a diaminomethylcyklohexanu.

Smés po hydrogenaci se miZe zpracovat jednoduchou
destilaci. K takovému zpracovani mizZe byt vyhodné, nenechat
diaminotoluen uplné zreagovat, protoze amoniak uvolnujici se
pri tvorbé& monoaminomethylcyklohexanu je v diaminotoluenu
velmi dob¥e rozpustny a miZe se tak odstranit z reakcnich
odplynt. Pri destilaci reakéniho produktu se rozpustény
amoniak oddestiluje jako prvni, kondenzuje a je ho tak mozné
znovu pouzit; neltplné zreagovany diaminotoluen se mliZe uvést
zpét do reakce. Také nespotfebovany podil vodiku pouzitého
v prebytku se mize uvést zpét do reakce, pricemz pri vyhod-
ném zptsobu vé&t$ina tohoto nezreagovaného vodiku se ziska
zpét ve vysokotlakém odlucovaci, takze neni nutné znovu

vykonavat jiZ jednou vykonanou kompresni préci pro vodik.

Aminomethylcyklohexany a dimethylaminocyklohexany vy-




robené zplsobem podle vynadlezu se po UspéSném déleni desti-
laci ziskaji v ¢istoté nejméneé 99,9 % hmotnostnich. V této
Sistoté jsou jmenované slouceniny zpravidla pouzitelné pro

dal$i zpracovatelské postupy.

Variabilita zpasobu podle vynadlezu se projevuje v sil-
ném nartstu podilu aminomethylcyklohexant oproti diaminomet-
hylcyklohexantm se stoupajici teplotou pri jinak stejnych
podminkach. Tak se prfikladné dosédhne zvyseni podilu amino-
methylcyklohexant v teplotnim rozmezi od asi 200 do 230 °C
na 2- az 10-nasobek podilu pfi préaci v teplotnim rozmezi
170 az 185 °C.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Kolmo stojici, tepelné izolovand vysokotlaka trubka
z nerezavéjici oceli s vnitfnim prumérem 30 mm a délkou 1 m,
ktera byla predem propladchnuta dusikem k odstranéni kysliku,
se naplni 400 ml hydrogena¢niho katalyzatoru, vyrobeného
tabletovanim prasku oxidd Co, Mn, Cu, Ba a Mo. Obsah Co
v tabletach &ini 53 % hmotnostnich, Mn 14 % hmotnostnich, Cu
0,18 % hmotnostnich, Ba 1,1 % hmotnostnich a obsah Mo 1,2
% hmotnostnich (zbytek do 100 % hmotnostnich : kyslik).
Tablety maji vys$ku valce 5 mm a primér 5 mm a pevnost v tla-
ku 420 N/cm2 na rovné plose prifezu a 125 N na vyklenutém
povrchu plasté a vnit¥ni povrch 168 mz/g. K aktivaci kata-
lyzatoru se tablety katalyzatoru nejprve dosusi po dobu 6
hodin v proudu dusiku (teplota : maximalné 200 °C, mnozstvi
5 Nm3'N2/hod). Aktivace se potom provadi za tlaku dusiku
20 MPa pri teploté mezi 180 a 260 °C, prficemz se k dusiku




postupné piridava vodik, jehoZ podil ve smési zpocatku cini
10 az 15 % objemovych. V pribéhu 24 hodin se podil dusiku
stdale vice sniZuje, az konecné protékd reaktorem pouze
vodik. Aktivace se ukoncé¢i, jakmile se v zaiazeném odlucovaci

neshromazduje zadna voda.

Po aktivaci hydrogenac¢niho katalyzatoru se tlak vodiku
v reaktorovém systému zvysi na 30 MPa. Na&asledn€ se vysoko-
tlakou trubkou c¢erpd hodinové 160 g 2,4-diaminotoluenu
spole¢né s 1500 N1 vodiku za tlaku 30 MPa v sestupném sméru
zeshora dolﬁ, pricemz 2,4-diaminotoluen se prfed vstupem do
reaktoru zahreje v predrfazeném, elektricky vytapéném tepel-
ném vymeéniku na teplotu 180 °C. Reakéni produkt opoustéjici
reakéni trubku se ve druhém tepelném vyméniku (vodni chla-
di¢) ochladi za tlaku vodiku 30 MPa na teplotu = 60 °C
a v odlucovaci plynu se oddéli od pfebytec¢ného vodiku, ktery
se mize uvadét zpét do hydrogenacdniho systému. Po dalsim
ochlazeni na teplotu < 30 °C a snizeni tlaku na normalni
tlak se reakdéni produkt analyzuje plynovou chromatografii.
Za stacionarnich reakénich podminek vznika nésledujici
slozeni produktu v zavislosti na reakéni teploté (udaje

v % plochy F, zbytek do 100 % jsou vedlejs$i produkty)
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Doba Teplo- 2- a 4- 2,4- a 2,6- 2,4- a 2,6~
reakce ta amino- diamino- diamino-
methyl- methyl- toluen
cyklohexan cyklohexan
(h) (°C) (F-%) (F-%) (F-%)
254 250 36,8 53,9 2,0
278 245 26,0 63,0 6,6
302 240 25,2 48,9 22,2
326 235 23,2 37,2 34,6
350 220 18,8 28,8 35,1
422 210 15,5 24,1 58,0
494 200 8,3 15,0 75,8
518 180 3,9 9,1 86,5

Priklad 2

Kolmo stojici, tepeln€ izolovana vysokotlaka trubka
z nerezavéjici oceli s vnitfnim primérem 45 mm a délkou 1 m,
ktera byla predem proplachnuta dusikem k odstranéni kysliku,
se naplni 1400 ml hydrogenad¢niho katalyzatoru, vyrobeného
tabletovanim prasku oxidi Co, Mn, Cu, Ba a Mo. Obsah Co
v tabletach ¢ini 53 % hmotnostnich, Mn 14 % hmotnostnich, Cu
0,2 % hmotnostnich, Ba 0,9 % hmotnostnich a obsah Mo 1,1 %
hmotnostnich. Tablety maji vysku vdlce 5 mm a primér 5 mm

2

a pevnost v tlaku 425 N/cm“ na plose prifezu a 160 N na

povrchu plasté a vnit¥ni povrch 180 mz/g.

Po aktivaci hydrogenac¢niho katalyzatoru jako v prikla-
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du 1 se tlak vodiku v reaktorovém systému zvys$i na 30 MPa.
Nasledné se vysokotlakou trubkou ¢erpa skrapénim hodinové
240 g smési sestavajici z 80 % hmotnostnich 2,4-diamino-
toluenu a 20 % hmotnostnich 2,6-diaminotoluenu spoleéné

s 5000 N1 vodiku za tlaku 30 MPa v sestupném sméru zeshora
doll, pricCemz se smés diaminotoluenti pfed vstupem do reakto-
ru zahfeje v predtazeném, elektricky vytdpéném tepelném
vyméniku na teplotu 180 °C. Reakdéni produkt opoustéjici
reakéni trubku se ve druhém tepelném vyméniku (vodni chla-
di¢) ochladi za tlaku vodiku 30 MPa na teplotu < 60 °C

a v odlucovaci plynu se oddéli od pfebyteéného vodiku, ktery
se miZe uvadét zpét do hydrogenac¢niho systému. Po dal$im
ochlazeni na teplotu < 30 °C a sniZeni tlaku na normalni
tlak se reakéni produkt analyzuje plynovou chromatografii.
Za stacionarnich reakénich podminek vznika nasledujici slo-
zeni produktu v zdvislosti na reakéni teploté (udaje v %

plochy F, zbytek do 100 % jsou vedlej$i produkty)

Doba Teplota 2- a 4- 2,4-diamino- 2,4-
reakce aminomethyl- methylcyklo-| diamino-
(h) (°C) cyklohexan hexan toluen

(F-%) (F-%) (F-%)

54 180 4,8 25,9 66,8
102 200 5,3 36,5 58,7
324 210 10,3 65,4 20,3
396 215 22,2 59,2 18,6
598 230 38,0 50,5 6,1
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Priklad 3

Kolmo stojici, tepelné izolovana vysokotlakd trubka
z nerezavéjici oceli s vnitfnim primérem 30 mm a délkou 1 m,
kterda byla piedem proplachnuta dusikem k odstranéni kysliku,
se naplni 400 ml hydrogena¢niho katalyzdtoru, vyrobeného
tabletovanim prasku oxidd Co, Mn, Cu, Ba a V. Obsah Co
v tabletdach ¢&¢ini 52 % hmotnostnich, Mn 16 % hmotnostnich, Cu
0,18 % hmotnostnich, Ba 0,91 % hmotnostnich a obsah V 1,1
% hmotnostnich (zbytek do 100 % hmotnostnich : kyslik).
Tablety maji vysSku valce 5 mm a primér 5 mm a pevnost v tla-
ku 420 N/cm2 na ploSe prirezu a 160 N na povrchu plasté
a vnitrni povrch 180 mz/g. Tablety katalyzatoru se nejprve
su$i po dobu 6 hodin v proudu dusiku (teplota : maximalné
200 °C, mnozstvi 5 Nm3 N,/hod). Aktivace se potom provadi
za tlaku dusiku 20 MPa p#i teploté mezi 180 a 280 °C,
pric¢emz se k dusiku postupné pridava vodik, jehoz podil ve
smési zpodatku &ini 10 az 15 % objemovych. V pribéhu 24
hodin se podil dusiku stdle vice sniZuje, az konecCné protéka
reaktorem pouze vodik. Aktivace se ukonc¢i, jakmile se

v zarazeném odludovaci neshromazduje Zadnad voda.

Po aktivaci hydrogenaéniho katalyzatoru se tlak vodiku
v reaktorovém systému zvys$i na 28 MPa. Nésledné se vysoko-
tlakou trubkou derpad skrapénim hodinové 100 g smési sesta-
vajici z 80 % hmotnostnich 2,4-diaminotoluenu a 20 % hmot-
nostnich 2,6-diaminotoluenu spoleé¢né s 1500 N1 vodiku za
tlaku 28 MPa v sestupném sméru zeshora dolu, pricdemZ se smes
diaminotoluenti pfed vstupem do reaktoru zahfeje v predraze-
ném, elektricky vytadpéném tepelném vyméniku na teplotu
160 °C. Reakdéni produkt opoustéjici reakEni trubku se ve
druhém tepelném vyméniku (vodni chladi¢) ochladi za tlaku

vodiku 30 MPa na teplotu < 60 °C a v odlucovaci plynu se
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oddéli od pirebytedného vodiku, ktery se miZe uvadét zpét do
hydrogena¢niho systému. Po dal$im ochlazeni na teplotu <
30 °C a snizeni tlaku na normalni tlak se reakéni produkt
analyzuje plynovou chromatografii. Za stacionarnich re-
akénich podminek vznika nasledujici slozZeni produktu v za-
vislosti na reakéni teploté (tdaje v % plochy F, zbytek do
100 % jsou vedlejs$i produkty)

Doba Teplota 2- a 4- 2,4-diamino- 2,4-
reakce aminomethyl- methylcyklo-| diamino-
(h) (°C) cyklohexan hexan toluen

(F-%) (F-%) (F-%)

80 180 4,6 43,8 49,5
124 200 6,8 46,2 43,9
198 210 12,4 51,5 33,8
240 215 24,8 59,1 15,2
588 230 31,7 61,2 5,4

Priklad 4

Kolmo stojici, tepelné izolovanad vysokotlakad trubka
z nerezavéjici oceli s vnitfnim primérem 30 mm a délkou 1 m,
ktera byla predem proplachnuta dusikem k odstranéni kysliku,
se naplni 1400 ml hydrogena¢niho katalyzatoru, vyrobeného
tabletovanim prasku oxidd Co, Mn, Cu a Ba. Obsah Co v ta-
bletach &ini 54 % hmotnostnich, Mn 14,5 % hmotnostnich, Cu
0,18 % hmotnostnich a obsah Ba 1,05 % hmotnostnich. Tablety
maji vysku valce 5 mm a primér 5 mm a pevnost v tlaku 438
N/om2 na rovné plose prirezu a 115 N na vyklenutém povrchu

plasté a vnitfni povrch 178 mz/g.
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Tablety se stejné, jako se popisuje v prikladu 1, vy-

susi a aktivuji.

systému zvys$i na 28 MPa.

Po aktivaci se tlak vodiku v reaktorovém

Néasledné se vysokotlakou trubkou

éderpa skrapénim hodinové 100 g sme€si sestavajici z 80 %

hmotnostnich 2,4-diaminotoluenu a 20 % hmotnostnich 2,6-di-

aminotoluenu spolec¢né s 1,5 Nm> vodiku za tlaku 28 MPa, pri-

¢emz se smé€s diaminotoluend pred vstupem do vysokotlaké

trubky zahreje v predrfazeném, elektricky vytapéném tepelném

vyméniku na teplotu 175 °C.

Reakéni produkt opoustéjici

reak¢éni trubku se stejné, jak se popisuje v prikladu 1,

ochladi a oddéli od prebyte¢ného vodiku.

Po dalsim ochla-

zeni na teplotu < 30 °C a sniZeni tlaku na normadlni tlak se

reakéni produkt analyzuje plynovou chromatografii. Za sta-

ciondarnich reakénich podminek vznika nasledujici slozZeni

produktu v zavislosti na reakéni teploté (zbytek do 100 %

jsou vedlejs$i produkty)

Doba Teplo- 2- a 4- 2,4- a 2,6- 2,4- a 2,6-
reakce ta amino- diamino- diamino-
methyl- methyl- toluen
cyklohexan | cyklohexan
(h) (°C) (F-%) (F-%) (F-%)
286 180 2,1 28,6 65,1
348 200 6,2 38,4 51,6
412 210 11,0 45,2 46,2
486 220 15,4 52,2 32,0
526 230 22,8 48,7 26,6
612 240 28,1 64,8 4.2
718 250 32,0 65,3 0,9
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1. Kontinualni zptsob vyroby smési amigomethylcyklohexanﬁ
a diaminomethylcyklohexand vzorce L et
DO
NH; NH; NH,
O, 1
katalytickou hydrogenaci diaminotoluenu vzorce /
@—ma (111)
H
NH; NH,
vodikem pri reakéni teploté 150 az 260 °C a tlaku vodiku
2 az 50 MPa, vy znac¢ujici se tim, Ze se jako

katalyzatory pouziji redukovanid tvarova télesa bez nosiCe ze
slisovanych praskd hydroxidd a oxidd kobaltu, manganu, médi
a kov alkalickych zemin, pficemZ tvarova té&lesa mohou
vykazovat obsah jednoho nebo nékolika hydroxidl nebo oxidh
kovi V. a/nebo VI. vedlejsi skupiny periodického systému

prvklt (Mendélejev).

2. Zptsob podle naroku 1, kde v redukovanych tvarovych

télesech ze slisovanych oxidl kovh ¢ini podil kobaltu 40 az
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65 % hmotnostnich, podil manganu 10 az 20 % hmotnostnicgj\ R
podil médi 0,1 az 0,5 % hmotnostnich, podil kovl alkalickych
zemin 0,2 az 5 % hmotnostnich a pripadné podil prvkd V.

a/nebo VI. vedlejsi skupiny periodického systému prvki

celkem 0,2 az 5 % hmotnostnich, poditano vzdy jako kov, p¥i-
cemz se procentni ddaje vztahuji na celkové mnozstvi smési

praskit oxidd kovil a zbytek do 100 % hmotnostnich &ini

kyslik.

3. Zptsob podle naroku 1,
vyznadc¢ujici se tim, Ze tvarova télesa
vykazuji pevnost v tlaku 300 - 800 N/cmz, s vyhodou 400 -
600 N/cm2 na rovném povrchu vylisku, pevnost v tlaku 50 -
200 N, s vyhodou 80 - 140 N, na vyklenutém povrchu vylisku

a vnitfni povrch 30 - 200 mz/g, s vyhodou 80 - 160 mz/g.

4. Zptsob podle naroku 1,
vyznadcujici s e tim, Ze se pracuje pri
tlaku H2 2 az 40 MPa, s vyhodou 10 az 40 MPa, obzvlasté
vyhodné 20 az 40 MPa.

5. Zpusob podle néaroku 1,
vyznadcujici se tim, Ze se pracuje pri

teploté 160 az 250 °C.

6. Zpusob podle naroku 1,
vyznacujici se tim, Ze se pracuje konti-
nualné s pevné ulozenym katalyzatorem v plynné fazi nebo
formou skrapéni a zatiZeni katalyzatoru se nastavi v mnozZ-
stvi 0,05 az 2 kg, s vyhodou 0,1 az 1 kg, obzvlasté vyhodné

0,15 az 0,6 kg diaminotoluenu na litr katalyzatoru za




hodinu.
7. Zplisob podle naroku 1,
vyznadcéujici se tim, Ze se tvarova télesa

pred jejich pouzitim, s vyhodou po uloZeni do hydrogenac¢niho

reaktoru, redukuji zpracovanim s vodikem pfi teploté 160 az
. 280 °C a za tlaku 2 az 30 MPa, pfidemZ se vodik na pocatku

redukce pouzije jako smés H,/inertni plyn a podil inertniho

§ plynu se v pribéhu redukce snizi az na nulovy obsah.
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