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ISradimas priskiriamas aktyvuoto ruteniu nikelio ir/arba kobalto hidrinimo
irfarba dehidrinimo katalizatoriaus ant poringo pagrindo i§ metalo oksido
gavimo budui. _

Europos patentinéje paraiSkoje Nr. 146508 apraSytas aktyvuotas ruteniu
nikelio ir/arba kobalto hidrinimo ir/arba dehidrinimo katalizatorius ant poringo
pagrindo i metalo oksido. Pagal Sig parai$ka katalizatorius gaunamas tokiu
badu:

a) padengto nikeliu ir/farba kobaltu, kurie yra metaly arba oksidy
pavidalo, pagrindo jmirkymas rutenio halogeninio junginio tirpalu;

b) katalitinio tarpinio produkto dZiovinimas, rutenio halogeninio junginio
redukavimas iki metalinio rutenio padidintoje temperatiroje dujinio
vandenilio sraute ir, esant reikalui, galutinis nikelio ir/farba kobalto oksidy
redukavimas dujiniame vandenilyje iki smulkiadispersinio metalinio nikelio
irfarba kobalto.

Minétoje paraikoje nurodyta, kad negalima pakankamai tvirtai teigti, ar
teigiami rezultatai, gauti panaudojant minétg katalizatoriyy amininimo procese,
charakterizuojamame vienu dehidrinimo etapu ir vienu hidrinimo etapu,
susije su budu, pagal kurj nikelis ir/farba kobaltas ir rutenis nusodinami ant
pagrindo, ar metalai ir pagrindas chemi$kai apdorojami (saveikauja). Tokiu
budu, katalizatorius jgauna naujas chemines ir fizines savybes. Be to,
patentinéje paraikoje nurodoma, kad tokiu pat bidu gauti katalizatoriai,
toliau naudojant kitokius rutenio junginius, negu halogenidus, amininimo
procese pasizymi blogesnémis katalitinémis savybémis.

Siuo metu nustatyta, kad toks katalizatorius, kaip apraSytas patentinéje
paraidkoje, gali bti gautas jvedant j katalizatoriy bet kurioje proceso stadijoje
halogeninj junginj. Tai reiSkia, jog nebitina, kad naudojamas rutenio
junginys buty rutenio halogenidas. Teigiamos katalizatoriaus savybés
atsiranda, tur bat, déka halogenido buvimo jame.

Sillomas iSradimas susijes su aktyvuoto ruteniu, turindio halogena,
nikelio ir/arba kobalto katalizatoriaus gavimo badu. Sis katalizatorius turi 4-40
masés % nuo bendros minéto katalizatoriaus masés, maziausiai vieng
metala, parinktg i nikelio ir/arba kobalto; 0,1-5 masés % nuo bendros
minéto katalizatoriaus masés, rutenio; 0,25-2,5 masés % halogeno ir poringa
pagrindg i§ metalo oksido, maziausiai 50 masés % aktyvuoto aliuminio
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oksido ir/arba silicio dioksido. Be to, pagal iSradima, pagrindas per vieng ar
kelis etapus yra jmirkomas vandeniniais nikelio junginio ir/arba kobalto
junginio ir rutenio junginio tirpalais, jvedamas halogenas ir dZiovinamas.
Nikelio ir/arba kobalto junginiai ir rutenio junginys redukuojami vandenilio
sraute j smulkiadispersinius metalinius nikelj ir/arba kobaltg ir ruten;. Sis
iSradimas skiriasi tuo, kad halogenidas j katalizatoriy jvedamas bet kuriame
proceso etape, pridedant halogeninj junginj bet kokioje kitoje formoje, negu
rutenio halogeninis junginys. Rutenio junginiu ima nehalogeninj jungin;.

Tokiu bludu, apdorojimas halogeniniu junginiu gali bati vyvkdomas bet
kuriame katalizatoriaus gavimo etape:

- halogeninio junginio jvedimas iki pagrindo jmirkymo nikelio ir/farba
kobalto junginiais,

- pagrindo jmirkymas nikelio ir/arba kobalto ir halogeninio junginio
miSiniu, _

- nikelio ir/farba kobalto junginio suskaidymas j metalg arba oksidg
atmosferoje, turinCioje tinkamag halogeninj jungin;j,

- katalitinio tarpinio produkto, turin€io ant pagrindo metalinj nikelj ir/farba
kobaltg arba jy oksidus, apdorojimas halogeniniu junginiu,

- halogeninio junginio jvedimas j rutenio junginio, naudojamo katalitinio
tarpinio produkto jmirkymui, tirpala.

- katalitinio tarpinio produkto, turin¢io ant pagrindo metalinj nikelj ir/arba
kobaltg arba jy oksidus ir metalinj rutenj, apdorojimas halogeniniu junginiu
prie$ galutinj redukcijos etapa,

- lakaus halogeninio junginio jvedimas j dujinj vandenilj redukcijos etape,

- halogeninio junginio pridéjimas kombinuotame jmirkymo etape |
jmirkoma tirpalg, kuris turi nikelio ir/arba kobalto junginj ir rutenio junginj.

Pagal vieng i§ atitinkamy bido realizavimo varianty, katalizatorius gali
bati gautas:

- panaudojant bet kokj Zinomg katalitinio tarpinio produkto, turincio
nikelio ir/arba kobalto, smulkiadispersiniy metaly arba oksidy pavidalo ant
poringo pagrindo i$ metalo oksido, gavimo blda,

- gautg tokiu badu katalitinj tarpinj produkta toliau apdorojant halogeniniu
junginiu,

- apdorota halogenidu katalitinj tarpinj produkta jmirkant tirpiu rutenio
junginiu, ir

- rutenio junginj ir nikelio ir/arba kobalto oksidus (jeigu jie yra) galutinai
redukuojant j atitinkamus smulkiadispersinius metalus.
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Pagal kitg tinkamg bido realizavimo variantg pagrindas i$ nikelio ir/arba
kobalto junginiy, rutenio junginio ir halogeno junginio jmirkomas viename ir
tame paciame tirpale. Einantys po to kaitinimas ir redukavimas, vienu metu
pakeiCia nikelio irfarba kobalto ir rutenio junginius j smulkiadispersinius
metalus.

Tinkamiausi halogeniniai junginiai yra vandenilio halogenidai, tokie, kaip
fluoro ragstis, druskos ragstis, bromo rigstis ir jodo ragstis.

Kitais tinkamais halogeniniais junginiais gali buti halogenidinés silpny
baziy druskos, kurios apripina vandenilio halogenidais, esant padidintoms
temperatiroms. Tokiy junginiy pavyzdziais yra amonio fluoridas, ragstus
amonio fluoridas, amonio chloridas, amonio bromidas ir amonio jodidas.

Be to, tinkamais halogeniniais junginiais yra halogenvandeniliniy rag$c¢iy
neutralios arba rug3¢ios druskos, kurios, kuomet yra veikiamos rlg$ciomis
dujomis arba skysCiais, esanCiais ar atsipalaiduojandiais katalizatoriaus
gavimo metu, sudaro vandenilio halogenidus. Tokiy junginiy pavyzdZziai yra
Sarminiy ir zemeés $arminiy metaly halogenidai.

Yra tinkami halogeniniai junginiai, turintys organinius halogeninius
junginius, kurie gali suskilti j vandenilio halogenidus. Sios grupés pavyzdziai
gali bati chlororganinés rugstys, chlorinti angliavandeniliai ir jy dariniai, tokie,
kaip acetilchloridai, tretiniai butilchloridai ir chloracto ragstys.

Galy gale, gali bati panaudoti neorganiniai junginiai, kurie suskyla,
sudarydami rhgstinius halogenidus. Tokiy junginiy pavyzdziai yra sulfurilo
chloridas ir tionilo chloridas.

Halogeninis junginys gali bati panaudojamas: dujinéje fazéje, vandenilio
tirpalo pavidalo arba kitame tinkamame tirpiklyje, i$tirpintas tirpaluose,
gaunant katalizatorius, arba panaudojamas skyscio pavidalo.

Halogeninio junginio rasies ir kiekio parinkimas, apdorojimo temperatiira,
apdorojimo trukmé, o taip pat apdorojimo bidas priklauso nuo pagrindo
medziagos, formos, jrangos, naudojamos katalizatoriu gauti, nuo naudojamo
rutenio junginio ir nuo jvairiy halogeniniy junginiy panaudojimo galimybiy.
Optimalis parametrai negali biti bendri, o turi bliti nustatyti individualiai
kiekvienai kintamy parametry kombinacijai. Toks optimalumas gali keistis
skirtingiems vartotojams, kiekvienam skirtam naudoti katalizatoriui.

Daugkartiniai tyrimai parodé, kad geriausiai tinkami yra halogenido kiekiai
(i8skaiCiuoti kaip elementinio halogeno galutiniame katalizatoriuje svorio
procentas) mazdaug tarp 0,1 ir 5% intervale. Optimaliausi kiekiai yra nuo
0,25 iki 2,5%. Halogeninio junginio pridéjimas ir halogeno jono jvedimas j
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katalizatoriy turi bati atliekami tokiu budu, kad katalizatoriuje baty gauti
aukSciau minéti halogenido kiekiai.

Rutenio junginiais gali bati vartojami junginiai, kurie tirpsta vandenyije,
organiniuose tirpikliuose arba lakiose rugstyse ir gali pasikeisti j metalin;
rutenj, pavyzdZiui, rutenio junginio redukavimas dujiniame vandenilyje
padidintoje temperatiroje. Rutenio junginio pasikeitimo j metalinj ruten;
temperatira turi biti taip parinkta, kad tikty atitinkamam naudojamam rutenio
junginiui, taciau, paprastai, yra parenkami tokie rutenio junginiai, kurie j
metaling blseng gali pereiti esant temperatirai tarp 100 ir 400° C.
Tinkamiausiais nehalogeniniais rutenio junginiais, jskaitant jy prieinamuma ir
kaing, yra rutenio nitratas ir rutenio nitrozilo nitratas.

Pagal iSradima pagrindas gali bati i$ bet kokio jprasto metalo oksido. Sis
pagrindas turi maziausiai 50 masés % aliuminio oksido ir/arba silicio
dioksido. Nustatyta, kad pagrindo i§ metaly oksidy medziaga, kuri amininimo
procese suteikia katalizatoriams didZiausig aktyvumag ir selektyvuma, turi
daugiau nei 95% aktyvuoto aliuminio oksido. Tokiy pagrindy pavyzdziais yra
pagrindai, sudaryti i$ aliuminio oksido/silicio dioksido, aliuminio oksido/titano
oksido, aliuminio oksido/magnio oksido, aliuminio oksido/cirkonio dioksido ir
kiti deriniai. Katalizatoriaus pagrindo vidinio pavir§iaus plotas néra lemiamas
(pagrindinis) dydis ir gali keistis nuo 10 iki 1000, pageidautina nuo 20 iki 400
m2/g pagrindo, tadiau plotas tinka tokiam metalo kiekiui, kuris leidZia
susidaryti monomolekulinio katalitinio metalo ant pagrindo sluoksniui.
Dauguma tokiy pagrindo medziagy gerai zinomos technikoje ir komercidkai
prieinamos.

Pagrindo medziagy cheminé struktira turi didele jtaka katalizatoriaus
savybéms. Pavyzdziui, aktyvuotas ruteniu nikelio irfarba kobalto
katalizatorius ant anglies pagrindo néra selektyvus pirminiy aminy at2vilgiu, ir
atvirk§Ciai, skatina antriniy ir tretiniy aminy susidaryma. Kiti pagrindai,
turintys ragsting prigimtj, gali netgi turéti didesnj aktyvuma esant ruteniniam
aktyvavimui, negu be jo. Tadiau katalizatorius, pagamintas i$ tokiy pagrindy,
yra maZiau selektyvus, negu katalizatoriai, pagaminti ant metaly oksidy.

ISradime panaudojama pagrindo medZiaga gali bati nusodinta kartu su
nikelio ir/arba kobalto druskomis, arba Sie metalai gali bati pernesti ant
pagrindo, jmirkant metaly drusky tirpalais. Bendras nusodinimas arba
jmirkymas gali biti atliekami, naudojant jvairias organines ir neorganines
nikelio ‘ir kobalto druskas: nikelio nitrata, nikelio acetats, nikelio formiata,
nikelio acetonilo acetatg, o taip pat atitinkamas kobalto druskas. Gali bt
panaudoti nikelio chloridas ir/farba kobalto chloridas, bet $ios druskos
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nesusiskaido Sildant ore. Vietoj Sito, jos gali biti paverstos metalu kaitinant
dujiniame vandenilyje. Kity metaly ant pagrindo nusodinimo bidas yra
dujinio nikelio arba kobalto karbonilo panaudojimas ir jo suskaidymas ant
pagrindo pavirSiaus iki smulkiadispersinio metalo. Pagal i§radima, nikelis ir
kobaltas gali buti naudojami atskirai, arba prie§ tai juos sumai$ius, arba
vienas i$ jy gali bati patalpintas ant kito. Eksperimentikai turi biti nustatyta,
koks metodas ir koks panaudojimo bldas kiekviename atskirame amininimo
procese duos geriausig rezultata. Nenustatyta, kad atitinkamas pagrindo
medziagos jmirkymo arba padengimo metaliniais nikeliu arba kobaltu bidas
turéty esming jtaka gaunamo katalizatoriaus aktyvumui arba selektyvumui.

Nikelio ir/arba kobalto kiekis priklauso nuo katalizatoriaus pagrindo
strukturos ir fiziniy charakteristiky, tokiy, kaip pavirSiaus plotas ir pory
pasiskirstymas. Nustatyta, kad daugumoje atvejy aktyviausi katalizatoriai yra
tie, kuriuose nikelio ir/arba kobalto kiekis yra nuo 5 iki 20% nuo bendros
katalizatoriaus masés, o rutenio kiekis sudaro nuo 0,2 iki 3% nuo bendros
katalizatoriaus ant pagrindo, turin¢io 50-100m2/g vidinio pavir§iaus masés.
Metalinio nikelio ir/arba kobalto ant pagrindo kiekis pagrindinai turi jtakos
katalizatoriaus aktyvumui ir, maziau, selektyvumui.

Pagrindo medziaga, jmirkyta reikalingu nikelio ir/farba kobalto druskos
kiekiu, gali bati i8dziovinta ir po to iSkaitinta, kad baty suskaidytos druskos ir
susidaryty metaly oksidai. Tai gali blti padaryta pradzioje lengvai kaitinant
katalizatoriy ir, esant reikalui, prie sumazinto slégimo i$garinant jmirkymo
tirpiklj, o po to, oro sraute didinant temperatiirg iki 300-600° C, priklausomai
nuo naudojamos druskos suskaidymo temperatiros ir palaikant $ia
temperaturg tol, kol druska pilnai nepereis | oksidus. Gaunamo rezultato
esme yra ta, kad po i8kaitinimo nelikty nesusiskaide nezymis naudojamy
drusky, ypac nitraty, kiekiai. Susidariusius oksidus taip pat galima paversti
metalais, katalitiniam tarpiniam produktui sgveikaujant su dujiniu vandeniliu,
esant padidintai temperaturai.

Norint nikelio ir/arba kobalto oksidus paversti smulkiadispersiniu metalu,
mineéti oksidai gali buti redukuojami vandenilio sraute, esant padidintai
temperatdrai. Pageidautina, kad redukavimas bity vykdomas esant
temperaturai tarp 300 ir 600° C ir per tokj laika, kad bity pasiektas reikiamas
redukavimo laipsnis. Paprastai, tai yra auks$tas redukavimo laipsnis, tadiau
ilgai kaitinant sukepa pagrindo medziaga ir nikelio ir kobalto milteliai ir dél to
sumazéja pavirSiaus plotas. Todél yra leidZziamas Zemesnis redukavimo
laipsnis. Tais atvejais, kai kobaltas ir/arba nikelis, jmirkant rutenio junginiu,
yra metalo formos, yra bitinas tik rutenio redukavimas.
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Norint iSvengti pakartotinio nikelio arba kobalto oksidavimosi, aktyvuotg
katalizatoriy geriausiai naudoti beoréje terpéje. Katalizatorius gali bati
stabilizuotas nezymaus oksidinimo bldu, apdorojant anglies dioksidu arba
naudojant kita zinoma piroforiniy katalizatoriy stabilizavimo technikg. Taip
apdorotg katalizatoriy galima naudoti oro atmosferoje.

Sidlomu budu gauti katalizatoriai turi labai geras hidrinancias ir/arba
dehidrinanCias savybes. Jie gali bati sékmingai panaudoti amininimo
reakcijose, pavyzdziui, saveikaujant etilenoksidui, junginiui, turindiam
hidroksila, aldehidui arba ketonui su amoniu, pirminiu arba antriniu aminu.

ISradimas iliustruotas pavyzdZziais, kuriuose kaip katalitinio efektyvumo
matas panaudojamas monoetanolamino amininimas iki etilenaminy.

Pavyzdziuose ir lenteléje yra pateikti Sie sutrumpinimai:

EDA - etilendiaminas,

MEA - monoetanolaminas,
PIP - piperazinas,

DETA - dietilentriaminas,

AEP - aminoetilpiperazinas,
AEEA - aminoetiletanolaminas,
HEP - hidroksietilpiperazinas.

Konversija nustatoma kaip reakcijoje sunaudoto MEA kiekis, i$reik$tas
procentais nuo patalpinto pradinio MEA.

| PAVYZDYS
A etapas. Jmirkymas nikeliu

Prisotintas nikelio nitrato vandeninis tirpalas, turintis vieng masés dal;
nikelio (skaiCiuojant metalui), pridedamas prie 9 masés daliy katalizatoriaus
pagrindo, turin€io 95% y-aliuminio oksido masés. Pagrindas yra 3mm ilgio ir
diametro, tabletés formos, bendras pavir$iaus plotas apie 100m2/g pagrindo.

Vandens perteklius iSgarinamas vakuume 75° C temperatiroje, tabletés
iSdZiovinamos, ir nikelio nitratas suskaidomas iki nikelio oksido, kaitinat ore
500° C temperatiroje. Toks pagrindas i§ aliuminio oksido, padengtas
smulkiadispersiniu nikelio oksidu, buvo taip pat panaudotas 2-6
pavyzdziuose ir palyginamuose A ir B pavyzdZiuose, kaip katalitinis tarpinis
produktas.
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B etapas. Rugstinis apdorojimas.

Dvigubas katalitinio tarpinio produkto svorio kiekis sumaiSomas su 18%
druskos rugsties tirpalu. Po 30 min. i$laikymo kambario temperatiroje,
paSalinamas skyscio perteklius, tabletés iSdziovinamos 110° C temperatiroje
ir atSaldomos.

C etapas. |mirkymas ruteniu

Tabletés jmirkomos 2% vandeniniu rutenio nitrozilo nitrato tirpalu, turinéiu
0,5% rutenio(skaiCiuojant metalui ir pagal naudojamo pagrindo ir aliuminio
oksido mase). Po to tabletés dziovinamos ore 110° C temperataroje.

D etapas. Redukavimas dujiniu vandeniliu

Tabletés kaitinamos dujinio vandenilio sraute, i§ pradziy 1 val. 180-200°
C temperatlroje, po to 4 val. 400° C temperatdroje, kad baty redukuojama
tabletése pagrindineé nikelio ir rutenio drusky dalis iki smulkiasdispersiniy
metaly formos.

E etapas. Katalizatoriaus tyrimai

300 ml talpos autoklavas, turintis maisykle ir temperatiiros reguliatoriy,
uzpildomas dujiniu azotu. 8 g tiriamo katalizatoriaus, 26g MEA, 3,5 g
vandens ir 65g skysto amoniako patalpinama j autoklava. Autoklavas
uzdaromas ir jvedamas dujinis vandenilis iki 5,5 MPa spaudimo. Autoklavo
turinys kaitinamas iki 200° C ir mai$ant laikomas kambario temperatiroje iki
tyrimy pabaigos.

Méginiai i§ autoklavo iSimami sgveikos metu ir analizuojami naudojant
dujy skysCiy chromatografijg. MEA konversija i$skaitiuojama taip pat, kaip ir
gauty sgveikos procese produkty procentiné sudétis. Gauty rezultaty
pagrindu iSskaiCiuojamas ir parodomas pirminiy, antriniy ir tretiniy
aminogrupiy santykis su bendru gauty produkty aminogrupiy kiekiu.

Gauti rezultatai pateikti lenteléje.
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Palygininamasis A pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas taip pat, kaip ir
1 pavyzdyije, taCiau buvo praleistas apdorojimo druskos rigs$timi etapas (1
pavyzdys,B etapag. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

Palygininamasis B pavyzdys. (Katalizatorius pagal Europos patentine
paraiSkg Nr.146508).

Katalizatorius buvo gautas taip pat, kaip ir 1 pavyzdyje, tadiau buvo
praleistas apdorojimas druskos ragstimi ir rutenio nitrozilo nitratas buvo
pakeistas rutenio chlorido hidratu, turinCiu tokj pat kiekj metalinio rutenio,
kaip ir 1 pavyzdyje, C etape. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

2-4 pavyzdziai. Trys katalizatoriai buvo gauti tokiu pat badu, kaip ir 1
pavyzdyje, taCiau druskos rugstis buvo pakeista tokiu pat fluoro rigsties (2
pavyzdys), bromo rugsties (3 pavyzdys), arba jodo rigsties (4 pavyzdys)
moliariniu kiekiu. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

5 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas tokiu pat bidu, kaip 1 pavyzdyije,
taCiau 18% vandeninis druskos ragsties tirpalas buvo pakeistas tokio pat
trio 25% vandeniniu amonio chlorido tirpalu. Gauti rezultatai pateikti
lenteléje.

6 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas tokiu pat bidu, kaip 1 pavyzdyije,
taCiau 18% vandeninis druskos rigsties tirpalas buvo pakeistas 10%
vandeniniu natrio chlorido tirpalu. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

7-11 pavyzdZiai. Katalizatoriai buvo gauti pagal 1 pavyzdj, tadiau
apdorojimas druskos rugstimi (1 pavyzdys, B etapas) vykdomas jvairiuose
katalizatoriaus gavimo proceso etapuose.

7 pavyzdys. Tas pats pagrindas i§ aliuminio oksido, kuris buvo
naudojamas 1 pavyzdyje, i§ pradZiy apdorojamas analogi$ku, kaip 1
pavyzdyje, B etape, budu. Po to 8is pagrindas buvo jmirkomas i§ pradZiy
nikeliu, kaip apradyta 1 pavyzdyije, A etape, o po to ruteniu (1 pavyzdys, C
etapas), redukuojama ir analizuojama pagal 1 pavyzdzio, D ir E etapus.

8 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas ir iSanalizuotas pagal 1 pavyzdi,
taCiau rugstinis apdorojimas (1 pavyzdys, B etapas) buvo praleistas ir
jmirkymas nikeliu (1 pavyzdys, A etapas) vykdomas nikelio nitratu, iStirpintu
analogiSkame 1 pavyzdzio, B etapo druskos rigsties kiekyje, vietoj prisotinto
nikelio nitrato vandeninio tirpalo.

9 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas pagal 1 pavyzdzio metodikg,
taCiau ragstinis apdorojimas (1 pavyzdys, B etapas) buvo praleistas, ir
jmirkymas ruteniu (1 pavyzdys, C etapas) vykdomas rutenio nitrozilo nitratu,
iStirpintu analogiSkame 1 pavyzdzio, B etapo druskos rugsties kiekyije, vietoj
2% vandeninio rutenio nitrozilo nitrato tirpalo.
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10 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas analogiSkai 1 pavyzdziui, taciau
rigstinis apdorojimas (1 pavyzdys, B etapas) buvo praleistas. Po redukcijos
400° C temperatiroje, katalizatorius buvo apdorojamas druskos ragstimi,
kaip apraSyta 1 pavyzdyje, B etape, o po to redukuojamas i§ naujo ir
analizuojamas, kaip aprasyta 1 pavyzdyje, D ir E etapuose.

11 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas analogi$kai 9 pavyzdziui, tadiau
rutenio nitrozilo nitratas buvo pakeistas tokiu pat rutenio chlorido hidrato
moliariniu kiekiu.

Analizuojant katalizatorius, atitinkancius 7-11 pavyzdzius, buvo gauti
rezultatai, kurie pateikti lenteléje.

12 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas ir iSanalizuotas pagal 1 pavyzdj,
taCiau vietoj pagrindo i§ aliuminio oksido buvo panaudotas katalizatoriaus
pagrindas i$ silicio dioksido, turintis 87% silicio dioksido, ir kurio bendras
pavirSiaus plotas sudaro 60 m2/g. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

13 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas ir iSanalizuotas analogi$kai 1
pavyzdziui, taCiau nikelio nitratas buvo pakeistas tokiu pat kobalto nitrato
moliariniu kiekiu. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

14 pavyzdys. 90 mases daliy katalizatoriaus pagrindo, turinéio 95% v -
aliuminio oksido, 3 mm ilgio ir diametro tablediy pavidalo, esant bendram
pavirSiaus plotui apie 100m2/g pagrindo, buvo apdorojamas, druskos
rag$timi analogiSkai 1 pavyzdzio B etapui. Sociu vandeniniu tirpalu, turin&iu
10 masés daliy nikelio ir 0,5 masés daliy rutenio, skaiCiuojant metalui, bet
panaudoty kaip metaly nitratai, buvo veikiamas minétas katalizatoriaus
pagrindas, apdorotas druskos riigstimi. Vanduo iSgarinamas vakuume 75° C
temperatlroje, tabletés iSdziovinamos. Po to gautas katalitinis tarpinis
produktas redukuojamas ir analizuojamas analogiSkai 1 pavyzdZio D ir E
etapams. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

15 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas ir analizuotas pagal 1 pavyzdj,
taCiau ragstinis apdorojimas (B etapas) praleistas, ir jmirkymas nikeliu (A
etapas) buvo pakeistas barbatuojant ora, naudojama nikelio nitrato
suskaidymui, per 18% vandeninj vandenilio chlorido tirpalg. Gauti rezultatai
pateikti lenteléje.

16 pavyzdys. Katalizatorius buvo gautas pagal 1 pavyzdj, tadiau
riagstinis apdorojimas (B etapas) praleistas, ir redukavimas vandeniliu (D
etapas) buvo atliekamas naudojant dujinj vandenilj, barbatuojamg per 18%
vandeninj vandenilio chlorido tirpalg. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.

17 pavyzdys. 89,5 masés daliy katalizatoriaus pagrindo, turinéio 99% v -
aliuminio oksido, 3mm ilgio ir diametro tablediy pavidalo, esant bendram
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pavirSiaus plotui apie 80m2/g pagrindo, buvo jmirkyta vandeniniu nikelio
nitrato, rutenio nitrozilo nitrato ir druskos rigsties tirpalu. Tirpale buvo 10
mases daliy nikelio ir 0,5 masés daliy rutenio, i§skai¢iuoty metalui, metaly
drusky pavidalu, ir 1,1 masés daliy vandenilio chlorido. Vanduo buvo
iSgarintas vakuume, 80 ° C temperatiroje, ir tabletés buvo i§dZiovintos.

Po to gautas katalitinis tarpinis produktas redukuojamas duijiniu
vandeniliu pagal 1 pavyzdzio D etapa, ir i$analizuotas pagal 1 pavyzdzio E
etapa. Gauti rezultatai pateikti lenteléje.
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ISRADIMO APIBREZTIS

Katalizatoriaus, skirto monoetanolamino amininimui, turingio 4-40 masés
% nikelio ir/arba kobalto, 0,1-5 masés % rutenio, 0,25-2,5 masés % halogeno
ir poringg oksidinj-metalinj pagrinda, kuris turi, maZiausiai, 50 masés %
aliuminio oksido ir/arba silicio dioksido, gavimo biidas, charakterizuojamas
pagrindo jmirkymu vandeniniais nikelio ir/farba kobalto junginiy tirpalais,
vandeniniu rutenio junginio tirpalu, halogeno jvedimu, dZovinimu ir
redukavimu vandenilio sraute | smulkiadispersinius metalinius nikelj ir/arba
kobaltg ir ruten, besiskiriantis tuo, kad kaip rutenio junginj naudoja
nehalogenin;j junginj, kuris gali tapti metaliniu ruteniu, ir halogeng jveda i$ bet
kokio organinio arba neorganinio junginio, bet kokiame gavimo proceso
etape.
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