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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ラネーニッケルを主成分とする水素化触媒の存在下で、ニトリル官能基を有する化合物
を水素又は水素を含有するガスと反応させることにより水素化することによってジアミン
化合物を製造する方法であって、該水素化触媒がラネーニッケルと、ドーパント元素とし
て鉄、クロム及び亜鉛とを含むことを特徴とする方法。
【請求項２】
　金属元素の重量により表される、前記水素化触媒の重量組成が、
Ａｌ：２％～１０％；
Ｆｅ：０．３％～３％；
Ｃｒ：０．５％～５％；
Ｚｎ：０．５％～５％；及び
Ｎｉ：合計１００％となるまでの残部
であることを特徴とする、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記水素化触媒の重量組成が、
Ａｌ：５％～７％；
Ｆｅ：１％～２％；
Ｃｒ：１．５％～２．５％；
Ｚｎ：１％～３％；及び
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Ｎｉ：合計１００％となるまでの残部
であることを特徴とする、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　前記ニトリル官能基を有する化合物がテトラメチレンジシアニドであることを特徴とす
る、請求項１～３のいずれかに記載の方法。
【請求項５】
　前記ジアミン化合物がヘキサエチレンジアミンであることを特徴とする、請求項１～４
のいずれかに記載の方法。
【請求項６】
　前記水素化を塩基性化合物の存在下で実施することを特徴とする、請求項１～５のいず
れかに記載の方法。
【請求項７】
　前記水素化反応を０．１～１０ＭＰａの圧力下で実施することを特徴とする、請求項１
～６のいずれかに記載の方法。
【請求項８】
　前記水素化反応を２０～１００℃の温度で実施することを特徴とする、請求項１～７の
いずれかに記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、アミン化合物の製造方法、特にニトリル官能基を有する化合物の水素化によ
るジアミン化合物の製造方法に関するものである。
【０００２】
　特に、本発明は、テトラメチレンジシアニドの水素化によるヘキサメチレンジアミンの
製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００３】
　ヘキサメチレンジアミンは、様々な用途に使用されている化合物であり、そのうちの主
要なものは、ポリヘキサメチレンアジパミドなどのポリアミドの製造及びジイソシアネー
トの製造である。
【０００４】
　ヘキサメチレンジアミンを製造するための方法がいくつか提案されているが、それらの
方法は、一般に、水素化触媒の存在下でテトラメチレンジシアニドといったニトリル官能
基を有する化合物を水素化することからなる。異なる触媒と、異なる温度及び圧力条件と
を使用する２タイプの方法が産業上利用されている。
【０００５】
　ここで、文献に記載された、利用されている第１のタイプの水素化方法は、アンモニア
の存在下及び高圧下で、例えばルテニウム系触媒を用いてニトリル化合物を水素化するこ
とからなる。
【０００６】
　第２のタイプの方法は、塩基性化合物及びラネーニッケルを主成分とする触媒の存在下
に、大気圧に近い圧力及びさほど高くない温度でニトリル化合物の水素化を実施すること
からなる。
【０００７】
　後者のタイプの方法では、ニトリル化合物からアミンへの水素化は、随意にドープされ
たラネーニッケルを主成分とする触媒の存在下で行われる。これらの触媒は、強アルカリ
媒体中でアルミニウムリッチＮｉ－Ａｌ合金からアルミニウムを浸出させることによって
製造される。得られた触媒は、高い比表面積と残留アルミニウム可変含有量とを有する、
ニッケル結晶の凝集体から構成される。
【０００８】
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　ニッケル－アルミニウム合金に所定の金属を添加することによってラネーニッケルの構
造的及び電子的因子を変化させることが既に想定されている。従来から、ドーパントの添
加は、ドーパントを溶融Ｎｉ－Ａｌ先駆合金に導入することにより実施されている。これ
は、金属ドーピングである。つまり、金属促進剤（Ｆｅ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｖ、Ｍｏ、
Ｚｒ、Ｔａ、Ｔｉ）をラネーニッケルにドーピングすることだけでなく、触媒の活性、選
択性及び安定性に関するそれらの効果も、科学文献及び技術文献の主題である。
【０００９】
　Ｆｒｅｉｄｌｉｎ外による論文（Ｒｕｓｓｉａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｒｅｖｉｅｗ，
ｖｏｌ．３３，Ｎｏ．６，１９６４年６月）は、ジニトリルの触媒還元に関するものであ
り、多様な水素化条件（温度、水素圧力（ＰH2）、反応媒体）下で使用される所定数のド
ープラネー触媒を列挙している。特に、クロム、銅又はチタンが添加されたラネーニッケ
ルを主成分とする触媒に言及している。
【００１０】
　仏国特許第２０６８９５３号は、金属学的経路によりクロムが添加されたラネーＮｉ触
媒に関するものである。
【００１１】
　しかしながら、クロムを添加したラネーニッケルは、ニトリル水素化媒体中における不
純物の含有量を無視できるものにすること、例えば、ジアミノシクロヘキサン（ＤＣＨ）
の濃度を低くすることを可能にしない。一方、ＤＣＨのようなこれらの不純物は特に厄介
なものである。というのは、これらの不純物は、目的とするアミンと沸点が実質的に同じ
であり、そのため分離するのが非常に困難だからである。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１２】
【特許文献１】仏国特許第２０６８９５３号明細書
【非特許文献】
【００１３】
【非特許文献１】Ｆｒｅｉｄｌｉｎ外，Ｒｕｓｓｉａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｒｅｖｉｅ
ｗ，ｖｏｌ．３３，Ｎｏ．６，１９６４年６月
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１４】
　したがって、ドープラネーニッケル型の触媒によりニトリルからアミン、特にジニトリ
ルからアミノニトリル及び／又はジアミンに水素化するための条件を、特に操作条件だけ
でなく、最終触媒の活性、選択性及び安定性に関して最適化するための産業上の要望が存
在している。
【００１５】
　このような最適化は、本発明の要旨の一つを構成するところ、この要旨は、使用するの
が容易で、公害を起こさず、経済的で、しかも、一方では初期ニトリル基質に対して表し
て９０％を超えるアミン選択率を達成し、他方では不純物の形成、特にＤＣＨの形成を可
能な限り減少させることを可能にするニトリルからアミンへの水素化方法を含む。
【課題を解決するための手段】
【００１６】
　本発明の要旨は、特に、ラネーニッケルを主成分とする水素化触媒の存在下で、ニトリ
ル官能基を有する化合物（例えばジニトリル化合物）を水素又は水素分子を含有するガス
と反応させることにより水素化することでジアミン化合物を製造する方法であって、該触
媒がラネーニッケルと、金属ドーパント元素として鉄、クロム及び亜鉛とを含むことを特
徴とする方法である。
【発明を実施するための形態】
【００１７】
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　本発明の好ましい特徴の一つによれば、金属元素の重量で表される触媒の重量組成は次
のとおりである：
鉄の重量濃度０．３％～３％、
クロムの重量濃度０．５％～５％、
亜鉛の重量濃度０．５％～５％、
アルミニウムの重量濃度２％～１０％、
１００％までの残りはニッケルである。
【００１８】
　さらに有利には、本発明に従う触媒の重量濃度は次のとおりである：
鉄の重量濃度１％～２％、
クロムの重量濃度１．５％～２．５％、
亜鉛の重量濃度１％～３％、
アルミニウムの重量濃度５％～７％、
１００％までの残りはニッケルである。
【００１９】
　この方法で使用するドープラネーＮｉ触媒は、溶融Ｎｉ－Ａｌ先駆合金（２８～５9重
量％のＮｉ含有量）に由来し、これに金属ドーパント元素の鉄、クロム及び亜鉛が「金属
学的」ドーピング手順として知られているドーピング手順に従って添加される。冷却後、
従来の方法で、ドープ先駆合金にアルミニウムと随意にドーパント元素部分とを多かれ少
なかれ除去するアルカリ攻撃を施す。
【００２０】
　使用する出発合金は、有利には、次のニッケル／アルミニウムの２成分の組合せの形態
：ＮｉＡｌ3、Ｎｉ2Ａｌ3及び初晶Ａｌ／ＮｉＡｌ3から選択される。
【００２１】
　また、ラネーＮｉ触媒へのドーピングは、化学経路でも実施できる。すなわち、ドーパ
ントの少なくとも１種をこのドーピング方法により組成物に添加することができる。また
、これらのドーパントの全てをこの「化学」ドーピングにより導入することも可能である
。
【００２２】
　化学ドーピングの第１の実施形態によれば、ラネーＮｉ触媒をドーパント元素の先駆体
を含有する溶液に含浸させる。当業者に知られている様々な標準的含浸方法が可能である
。含浸は、該触媒と該ドーパントの先駆体の溶液とを混合させることからなる。続いて、
溶媒のほとんどを蒸発させ、触媒を加熱処理し、そして随意に水で洗浄する。
【００２３】
　化学ドーピング方法の第２の実施形態によれば、ドーパント元素をラネーＮｉ触媒上で
析出させる。この場合にはラネーＮｉ触媒を溶媒に懸濁する。ドーパントの先駆物質であ
る所定の化合物を該懸濁液に添加し、続いて触媒上で析出させる。この先駆物質の性質に
応じて、例えば塩基を添加することにより懸濁液のｐＨを変化させたり、又は室温（およ
そ２０～２５℃）から使用媒体の沸点までの温度で０．５から１０時間まで変化させて媒
体の温度を経時的に上昇させることによって析出物を得る。触媒を沈殿させた後、その上
澄み液を抽出し、そして触媒を水で洗浄する。
【００２４】
　これら２つの化学ドーピングの実施形態では、使用する溶媒は、好ましくは水である。
ドーパントの先駆化合物の溶解度によっては、有機溶媒を使用することも可能である。ド
ーパントの先駆物質としては、有機又は無機化合物を使用することが可能である。有機化
合物の例としては、カルボン酸金属又は金属アルコラートが挙げられる。無機化合物の例
としては、塩化物、硝酸塩、硫酸塩、水酸化物又は酸化物が挙げられる。塩基としては、
アミンや、炭酸アルカリ金属若しくはアルカリ土類金属又は水酸化アルカリ金属若しくは
アルカリ土類金属などの様々な塩基性化合物を使用することが可能である。好ましくは、
水酸化ナトリウムや水酸化カリウムが使用される。
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【００２５】
　最後に、最後の実施形態によれば、ドーパントの先駆化合物は、ラネー合金のアルカリ
攻撃の間に導入できる。このラネー合金を水酸化ナトリウム水溶液に懸濁して１０を超え
る、好ましくは１２を超えるｐＨを得る。この懸濁液にドーパントの先駆化合物を添加し
、そしてその温度を０．５時間～１０時間にわたって９０～１００℃に調節する。触媒の
沈殿又は沈降後に、上澄み液を抽出し、そして触媒を水で洗浄する。
【００２６】
　本発明の水素化方法は、特に、次式（Ｉ）のニトリル化合物（ただしこれに限定されな
い）に適用される：
　　　　ＮＣ－Ｒ－ＣＮ　　　　　　　（Ｉ）
式中、Ｒは、１～１２個の炭素原子を有する直鎖若しくは分岐アルキレン若しくはアルケ
ニレン基、又は置換若しくは非置換のアリーレン若しくはアラルキレン若しくはアラルケ
ニレン基を表す。
【００２７】
　好ましくは、本発明の方法では、Ｒが２～６個の炭素原子を有する直鎖又は分岐アルキ
レン基を表す式（Ｉ）のジニトリル化合物を使用する。
【００２８】
　このようなジニトリル化合物の例としては、特に、アジポニトリル又はテトラメチレン
ジシアニド、メチルグルタロニトリル、エチルスクシノニトリル、マロノニトリル、スク
シノニトリル及びグルタロニトリル並びにそれらの混合物、特に同一のアジポニトリル合
成方法から得られるアジポニトリルと、メチルグルタロニトリルと、エチルスクシノニト
リルとの混合物が挙げられる。
【００２９】
　ニトリル基質（例えばアジポニトリル）の反応媒体への導入は、反応媒体の総重量（ｗ
／ｗ）に対して０．００１重量％～３０重量％の濃度、好ましくは０．１％～２０％（ｗ
／ｗ）の濃度を観察しつつ実施される。
【００３０】
　好ましくは、使用する強塩基は、次の化合物：ＬｉＯＨ、ＮａＯＨ、ＫＯＨ、ＲｂＯＨ
、ＣｓＯＨ及びそれらの混合物から選択される。
【００３１】
　実際のところ、性能／価格の折衷を良好なものにするためには、好ましくは、ＮａＯＨ
とＫＯＨとを使用する。
【００３２】
　水素化反応媒体は、好ましくは液体である。この媒体は、水素化されるべきニトリル基
質を溶解させるのに好適な溶媒を含有することができるが、これは、該基質が溶液の状態
のときにこの転化がより容易に起こるからである。
【００３３】
　本発明に従う方法の好ましい実施形態の一つによれば、少なくとも部分的に水性の、溶
媒を含まない液体反応媒体を使用する。水は、通常、全反応媒体に対して５０重量％以下
、有利には２０重量％以下の量で存在する。さらに好ましくは、反応媒体の含水量は、該
媒体の全成分に対して０．１～１５重量％である。
【００３４】
　水に補充するため又は水と置換するために、アルコール及び／又はアミド型の、少なく
とも１種の他の溶媒を適宜与えることも可能である。特に好適なアルコールは、例えば、
メタノール、エタノール、プロパノール、イソプロパノール、ブタノール、エチレン及び
／又はプロピレングリコールなどのグリコール、ポリオール及び／又は該化合物の混合物
である。
【００３５】
　溶媒がアミドからなる場合には、例えば、ジメチルホルムアミド又はジメチルアセトア
ミドであることができる。
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【００３６】
　好ましくはアルコール系の溶媒は、水と共に使用する場合、水１重量部当たり２～４重
量部、好ましくは水１重量部当たり３重量部を占める。
【００３７】
　本発明の別の好ましい特徴によれば、この方法による製造の対象であるアミンを反応媒
体に導入する。これは、ニトリル基質がアジポニトリルの場合には、例えばヘキサメチレ
ンジアミンである。
【００３８】
　目標とするアミンの反応媒体中での濃度は、有利には、該反応媒体の全体に対して５０
重量％～９９重量％、さらに好ましくは６０重量％～９９重量％である。
【００３９】
　反応媒体中における塩基の量は、該反応媒体の性質に応じて変更される。
【００４０】
　反応媒体が液体溶剤として水と目標のアミンしか含有しない場合には、塩基の量は、有
利には触媒の０．１ｍｏｌ／ｋｇ以上、好ましくは触媒の０．１～２ｍｏｌ／ｋｇ、さら
に好ましくは触媒の０．５～１．５ｍｏｌ／ｋｇである。
【００４１】
　反応媒体が水、アルコール及び／又はアミドを含む場合には、塩基の量は、触媒の０．
０５ｍｏｌ／ｋｇ以上、好ましくは０．１～１０．０ｍｏｌ／ｋｇ、さらに好ましくは１
．０～８．０ｍｏｌ／ｋｇである。
【００４２】
　反応媒体の組成と触媒の選択とを決定したら、これら２つの成分を混合させ、次いでこ
の混合物を１５０℃以下、好ましくは１２０℃以下、さらに好ましくは１００℃以下の反
応温度で加熱する。
【００４３】
　具体的には、この温度は室温（約２０℃）～１００℃の間である。
【００４４】
　加熱前、加熱と同時又は加熱後に、反応室を好適な水素圧力、すなわち、実際には０．
１０～１０ＭＰａとする。
【００４５】
　反応時間は、反応条件及び触媒に応じて変更できる。
【００４６】
　バッチ操作の態様では、これは数分から数時間まで変更できる。
【００４７】
　本発明に従う方法として完全に想定することが可能な連続操作の態様では、この時間は
、設定できるパラメーターでないことは自明である。
【００４８】
　当業者であれば、操作条件に応じて、本発明に従う方法の工程の順序を調節することが
できることに留意すべきである。上記の順序は、本発明に従う方法の好ましい非限定的な
形態に相当するに過ぎない。
【００４９】
　本発明に従う水素化（連続又はバッチ態様）を左右する他の条件は、それ自体が慣用及
び周知の技術の組合せを包含する。
【００５０】
　上記した有利な組合せにより、本発明の方法は、選択的で、迅速で、便利でしかも経済
的な方法で、ニトリル基質をアミンに、クロム又は鉄とクロムをドープしたラネーニッケ
ルで得られるよりも非常に少ない不純物（特にＤＣＨ）しか形成せずに水素化することを
可能にする。
【００５１】
　この方法は、アジポニトリルを、ポリアミドであるナイロン６，６の合成に特に使用さ
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れる単量体であるヘキサメチレンジアミンに転化させるのに完全に適している。
【００５２】
　本発明は、本発明に従う水素化方法を限定的な方法ではなく例示する次の実施例からよ
く理解され、しかもその利点及びその実施形態の変形例も明白に分かるであろう。
【実施例】
【００５３】
例１：
　この例では、鉄及びクロムをドープしたラネーＮｉ触媒の製造を説明する。この触媒を
基準触媒として使用する。
・合金の製造：
　るつぼ内で、７５ｋｇのアルミニウムインゴットを約８００℃の温度で溶融する。７５
ｋｇのニッケルと２．７ｋｇの鉄／クロム合金をこのるつぼに添加し、そして、その温度
を１４５０℃にする。この媒体を均質化する。得られた溶融合金をインゴット型内に流し
込み、冷却し、離型し、粉砕し、そして磨砕して粉末を得る。
合金の重量組成は次のとおりである：
Ｎｉ：４７．８０％
Ａｌ：５０．１５％
Ｆｅ：０．８５％
Ｃｒ：１．２０％
【００５４】
・アルカリ攻撃：
　撹拌器を備えた反応器に、３０重量％の水性水酸化ナトリウム０．５Ｌを導入する。こ
の媒体の温度を９７℃にし、そしてこの反応器の頂部をアルゴンでパージする。５０ｇの
合金粉末をこの反応器になおアルゴンパージ下で徐々に導入する。合金の添加が完了した
ら、アルカリ攻撃を３時間続行する。触媒の沈降後、上澄み液を抽出する。この触媒を７
のｐＨが得られるまで水で洗浄し、次いで水酸化ナトリウムの０．０５ｍｏｌ／Ｌ溶液中
で保存する。
【００５５】
　得られた触媒の重量組成は次のとおりである：
Ｎｉ：８８．１％
Ａｌ：８．０％
Ｆｅ：１．５％
Ｃｒ：２．４％。
【００５６】
すなわち、重量比：
Ａｌ／Ｎｉ：９．０％
Ｆｅ／Ｎｉ：１．７％
Ｃｒ／Ｎｉ：２．７％。
【００５７】
例２：
　この例では、鉄、クロム及び亜鉛をドープしたラネーＮｉ触媒の製造について説明する
。
　撹拌器を備えた反応器に、水酸化ナトリウムの２０重量％溶液４１５ｍＬと１．０ｇの
酸化亜鉛とを導入する。この媒体の温度を９０℃にし、そしてこの反応器の頂部をアルゴ
ンでパージする。例１に従って得られた合金８１ｇをこの反応器に０．７ｇ／分の流量で
導入する。合金の添加が完了したら、アルカリ攻撃を３時間にわたり９８℃の温度で続行
する。触媒の沈降後、上澄み液を抽出する。この触媒を７のｐＨが得られるまで水で洗浄
し、次いで水酸化ナトリウムの０．０５ｍｏｌ／Ｌ溶液中で保存する。
【００５８】
　得られた触媒の重量組成は次のとおりである：
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Ｎｉ：８７．８０％
Ａｌ：８．００％
Ｆｅ：１．０５％
Ｃｒ：２．１５％
Ｚｎ：１．００％。
【００５９】
　すなわち、重量比：
Ａｌ／Ｎｉ：９．１０％
Ｆｅ／Ｎｉ：１．２０％
Ｃｒ／Ｎｉ：２．４５％
Ｚｎ／Ｎｉ：１．１５％。
【００６０】
例３：
　この例では、鉄、クロム及び亜鉛をドープしたラネーＮｉ触媒の製造について説明する
。
　撹拌器を備えた反応器に、水酸化ナトリウムの２０重量％溶液４１５ｍＬと無水塩化亜
鉛１．６７ｇとを導入する。この媒体の温度を９０℃にし、そしてこの反応器の頂部をア
ルゴンでパージする。例１に従って得られた合金８０ｇをこの反応器に０．７ｇ／分の流
量で導入する。合金の添加が完了したら、アルカリ攻撃を３時間にわたり９８℃の温度で
続行する。触媒の沈降後、上澄み液を抽出する。この触媒を７のｐＨが得られるまで水で
洗浄し、次いで水酸化ナトリウムの０．０５ｍｏｌ／Ｌ溶液中で保存する。
【００６１】
　得られた触媒の重量組成は次のとおりである：
Ｎｉ：８７．９５％
Ａｌ：８．３０％
Ｆｅ：１．１０％
Ｃｒ：２．１０％
Ｚｎ：１．０５％
Ｃｌ：＜１０ｐｐｍ。
【００６２】
　すなわち、重量比：
Ａｌ／Ｎｉ：９．４０％
Ｆｅ／Ｎｉ：１．２５％
Ｃｒ／Ｎｉ：２．４０％
Ｚｎ／Ｎｉ：１．２０％。
【００６３】
例４：
　この例では、例１に従うラネーＮｉ触媒の存在下での水素によるアジポニトリル（Ａｄ
Ｎ）からヘキサンメチレンジアミン（ＨＭＤ）への水素化の触媒試験について説明する。
　水素化反応は、次のものを備えた３００ｍＬステンレススチール反応器で行う：
・温度プローブ;
・ラシュトン自吸式タービン;
・反応器内の圧力を一定に維持するこを可能にする圧力調節器;
・ＡｄＮを連続的に導入することを可能にするポンプ;
・水酸化カリウム（ＫＯＨ）の水溶液を連続的に導入することを可能にするシリンジドラ
イバー;及び
・反応媒体を取り出すことを可能にする連続サンプリング弁。
【００６４】
　この反応器において、開始時に次のものを導入する：
１１４．５ｇのＨＭＤ及び１６．５ｇの脱イオン水;
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０．４２ｇの６．８ｍｏｌ／Ｌ水酸化カリウム溶液。
【００６５】
　反応器の温度を８０℃に設定する。タービンを１３００ｒｐｍで作動させる。この反応
器を窒素でパージしてから、２５ｂａｒの水素圧力下に置く。
　時間ｔ＝０で、連続注入及び取り出し装置を始動させる：
　ＡｄＮを反応器に０．４５ｍＬ／分の流量で導入する;
　４００ｐｐｍの水酸化カリウム溶液を０．０５ｍＬ／分の流量で導入する;そして
　０．６３ｍＬを１分ごとにサンプリング弁から取り出す。
【００６６】
　水素を圧力調節器を介して反応器に連続的に供給する。水素消費を、触媒の活性を測定
することを可能にする水素供給リザーバ内における圧力降下を監視することによって追跡
する。
　取り出した反応媒体を、試験の３時間にわたり６０℃でサーモスタット制御された不活
性ガス下にあるフラスコに集める。
　試験中定期的に取り出した試料をガスクロマトグラフィー（ＧＣ）で分析して、ＡｄＮ
からＨＭＤへの水素化中に形成される不純物、特に次の２種の不純物の形成について監視
する：
ジアミノシクロヘキサン（ＤＣＨ）;及び
ビスヘキサメチレントリアミン（ＢＨＴ）。
【００６７】
　ＧＣ分析は、Ｊ＆Ｗサイエンティフィック社製の３０ｍＣＡＭキャピラリーカラムを備
えるヒューレット・パッカードＨＰ６８９０クロマトグラフを使用して行う。実験条件は
次のとおりである：
Ｈ2キャリアガス;
２５０℃のインジェクター;
２５０℃のフレームイオン化検出器（ＦＩＤ）;
８０％分割比;
温度プログラミング：６０℃／４分で保持→４℃／分１００℃まで上昇→１００℃／５分
で保持→１０℃／分で２１０℃まで上昇→２１０℃／２分で保持→１０℃／分で２２０℃
まで上昇→２２０℃／２７分で保持。
【００６８】
　このＧＣ試料は、次のものを混合させることにより調製する：
正確に秤量したおよそ２ｇの反応媒体; 
正確に秤量したおよそ３０ｍｇのノニルアミン（内部標準）;及び
およそ０．５～１ｍＬのメタノール。
【００６９】
例５
　この例では、例２に従うラネーＮｉ触媒の存在下での水素によるアジポニトリル（Ａｄ
Ｎ）からヘキサンメチレンジアミン（ＨＭＤ）への水素化の触媒試験について説明する。
　例４の手順に従ったが、ただし、例２に従う触媒を使用する。
【００７０】
例６
　この例では、例３に従うラネーＮｉ触媒の存在下での水素によるアジポニトリル（Ａｄ
Ｎ）からヘキサンメチレンジアミン（ＨＭＤ）への水素化の触媒試験について説明する。
　例４の手順に従ったが、ただし、例３に従う触媒を使用する。
　以下の表は、例４、５及び６から水素試験中に得られた結果をまとめたものである。
【００７１】
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【表１】

【００７２】
　これらの試験は、本発明に従う触媒が、公知の触媒の触媒活性と同等又はそれを超える
活性を有し、しかも不純物の形成を実質的に低減させることによってさらに選択的な反応
を得ることを可能にすることを明らかに実証するものである。
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