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Fur die Herstellung von aliphatischen alpha, omeqa-Aminonitrilen 
durch partielle Hydrierung von aliphatischen Dinitrilen geeignete 

Katalysatoren 

Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft fur die Herstellung von ali­
phatischen alpha, omeqa-Aminonitrilen durch partielle Hydrierunq 

10 von aliphatischen Dinitrilen qeeiqnete Katalysatoren. 

Ferner betrifft sie Verfahren zur Herstellung von aliphatischen 
alpha, omeqa-Aminonitrilen durch partielle Hydrierung von alipha­

tischen Dinitrilen in Geqenwart solcher Katalysatoren sowie die 
15 verwendung der Katalysatoren fur die Herstellung von aliphati­

schen alpha, Omega-Aminonitrilen durch partielle Hydrierung von 
aliphatischen Dinitrilen. 

Die WO 92/21650 beschreibt die Partielle Hydrierung von Adipodi-
20 nitril zu 6-Aminocapronitril in Gegenwart eines Raney-Nickel­

Katalysators und Ammoniak als Losungsmittel mit einer Ausbeuce 
von 60% bei einem umsatz von 70%. Als Nebenprodukt entsteht 9% 

Hexamethylendiamin. Nachteilig an diesem Verfahren ist die ge­
ringe Standzeit des Katalysators. 

25 
In der US 2,257,814 und in der US 2,208,598 werden ebenfa11s 
Herstellverfahren von 6-Aminocapronitril ausgehend von Adipodi­

nitril beschrieben, wobei als Katalysatoren Raney-Cobalt, Eisen-, 
Nickel- und Cobalt- Katalysatoren auf verschiedenen Tragern ein-

30 qesetzt werden. Nachteilig an diesen Verfahren sind die mit SO 

bis 6~% fur technische Anwendunqen zu niedrigen Selektivitaten. 

Nach dem Verfahren der WO 93/16034 kann man die Ausbeute an 
Aminocapronitril dadurch steigern, daB man Adiponitril in Gegen-

35 wart von Raney-Nickel, einer Base wie Natrium-, Kalium-, Lithium­
oder Ammoniumhydroxid und einer Obergangsmetall-Komplexverbin­
dung, mit beispielsweise Eisen, Cobalt, Chrom oder Wolfram als 

Oberganqsmetalle, und eines Losunqsmittels hydriert. Nach diesem 
Verfahren werden bei Umsetzen im Bereich von 45 bis 60% quantita-

40 tive Ausbeuten an Aminocapronitril beschrieben. Nachteilig an 
diesem Verfahren ist die Aufarbeitung der zumeist toxischen Ober· 
qangsmetall-Komplexverbindunqen aus den erhaltenen ~eaktionsqemi­
schen. 

45 In der EP-A 161,419 wird die partielle Hydrierunq von Adipodi­
nitril unter Verwendunq eines Rhodium-haltiqen Katalysators auf 
einem Magnesiumoxid-Trager beschrieben. Bei einem Umsatz von 70% 



-

W098/110!8 2 PCT/EP97/04547 

wird eine Selektivitat von 94% erreicht. Nachteilig ist die auf­
wendiqe Herstellmethode der Rh/MgO-Katalysatoren (s. J, of Cat. 
112 (1988), s. 145-156). 

5 Die DE-A 4,235,466 beschreibt die Festbetthydrierung von Adipo· 
nitril zu 6-Aminocapronitril an nach einer speziellen Methode aus 
Eisenerz herqestellten Eisenschwanun-Xatalysatoren (Vollkontakt), 
die nachtraglich mit Cobalt-, Titan-, Mangan-, Chrom-, Molybdan-, 
Ruthenium- oder Iridium dotiert wurden. Aufqrund der qeringen 

10 Oberflache (0,8 m2 /q) zeiqen diese Katalysatoren in der Regel erst 
bei hohen Drucken und hohen Temperaturen eine brauchbare 
Aktivitat. Ein weiterer Nachteil dieses Verfahrens ist der rasche 
Aktivitatsverlust: trotz Reduktion der Adiponitril- und Wasser­
stoff-Belastunq, was ublicherweise zu einer Umsatzerhohunq f'i.ihrt, 

15 qing gemaB Beispiel 7 der Umsatz innerhalb von 24 h um 5 % zu· 
r\lck. 

Die DE-A 848,654 beschreibt die kontinuierliche Festbett­
hydrierung von Adipodinitril an Palladium auf Kieselqel sowie an 

20 Metallen der achten Gruppe des Periodensystems, wobei diese 
Metalle bevorzuqt als Spinelle einqesetzt werden. Wesentlicher 
Nachteil dieser Katalysatoren ist deren unbefriediqende Stand­
zeit. 

25 Aufqabe der vorliegenden Erfindunq war es, fur die Herstellunq 
von aliphatischen alpha, omeqa-Aminonitrilen durch partielle Hy· 
drierunq von aliphatischen Dinitrilen qeeiqnete Katalysatoren be­
reitzustellen, die die qenannten Nachteile nicht aufweisen und 
eine hohe Selektivitat hinsichtlich der alpha, omeqa-Aminonitrile 

30 und hinsichtlich der Summe aus alpha, omeqa-Aminonitrile und 
alpha, omeqa-Diamine aufweisen. 

DemqemiB wurden fur die Herstellung von aliphatischen alpha, ome­
ga-Aminonitrilen durch partielle Hydrierunq von aliphatischen 

35 Dinitrilen qeeiqnete Katalysatore-, enthaltend 

40 

45 

(a) metallisches Cobalt, eine Cobalt·Verbindunq oder deren Gemi­
sche, wobei der Anteil an metallischem. Cobalt bezoqen auf (a) 
20 bis· 100 Gew. -% betraqt, 

(b) 10 bis 70 Gew. -% bezoqen auf (al metallisches Eisen, Eisen­
oxid, _eine weitere Eisenverbindunq oder deren Gemische, wobei 
der Anteil an Eisenoxid bezoqen auf (b) 20 bis 100 Gew. -% 
betraqt, 
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(c) O bis 1 Gew. -% bezogen auf die summe aus (a) und (b) eine 
Verbindung auf der Basis eines Alkalimetalls, Erdalkalime­
talls oder Zink 

5 gefunden. 

Ferner wurden Verfahren zur Herstellung van aliphatischen alpha, 
omeqa-Aminonitrilen durch partielle Hydrierunq von aliphatischen 
Dinitrilen in Geqenwart solcher Katalysatoren sowie die 

10 Verwendung der Katalysatoren fQr die Herstellung von aliphati­
schen alpha, omeqa-Aminonitrilen durch partielle Hydrierung von 

aliphatischen Dinitrilen gefunden. 

Bevorzuqt sind solche Katalysatoren, deren Anteil in dem Kataly-
15 sator-Vorlaufer vor der Aktivierung mit Wasserstoff oder einer 

Gasmischunq, die Wasserstoff und ein Inertqas wie Stickstoff ent­
hAlt, an einer oder mehrerer Co-Verbindungen, berechnet als Co­
balt-II-oxid, 10 bis 80 Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 70 Gew.-%, 
insbesondere 30 bis 60 Gew.-% betragt. 

20 
Bevorzuqt sind solche Katalysatoren, deren Anteil in dem Kataly­
sator-Vorlaufer vor der Aktivierung mit Wasserstoff oder einer 
Gasmischung, die Wasserstoff und ein Inertgas wie Stickstoff ent­
halt, an einer oder mehrerer Fe-Verbindungen, berechnet als Ei-

25 sen-III-oxid, 20 bis 90 Gew.·%, vorzuqsweise 30 bis 80 Gew.-%, 
insbesondere 40 bis 70 Gew.-' betraqt. 

Bei den erfindunqsqemaB einsetzbaren Katalysatoren kann es sich 
um Voll- oder Traqerkatalysatoren handeln. Als Tragermaterialien 

30 kommen beispielsweise porose oxide wie Aluminiumoxid, Silicium­
dioxid, Almnosilikate, Lanthanoxid, Titandioxid, Zirkondioxid, 
Magnesiumoxid, Zinkoxid und Zeolithe sowie Aktivkohle oder 
Mischungen davon in Betracht. 

35 Die Herstellunq erfolgt in der Regel derart, da8 man einen oder 
mehrere Vorlaufer der Komponente (a} zusammen mit Vorlaufer der 
Komponente (b) und gewllnschtenfalls mit einem oder mehrere Vor­
laufer der Spurenkomponente (c) in Gegenwart oder Abwesenheit von 
Traqermaterialien (je nachdem welcher Katalysatortyp gewdnscht 

40 ist) ausfallt, gewii.nschtenfalls den so erhaltenen Katalysatorvor­
laufer zu Strangen oder Tabletten verarbeitet, trocknet und an­
schlieBend. calciniert. Traqerkatalysatoren sind im allgemeinen 

auch erhaltlich, indem man den Traqer mit einer Losung der Kompo­
nenten (a), (b) und gewiinschtenfalls (c) trankt, wobei man die 

45 einzelnen Komponenten qleichzeitiq oder nacheinander zuqeben 
kann, oder indem man die Komponenten (a), (b) und qewililschten-
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falls (cl auf den Traqer nach an sich bekannten Methoden auf­
spriiht. 

Als Vorlaufer der Komponenten (a) und (b} kommen in der Regel gut 
5 wasserlosliche Salze der zuvor qenannten Metalle wie Nitrate, 

Chloride, Acetate, Formiate und Sulfate in Betracht, vorzuqsweise 
Nitrate. 

Als vorlaufer der Komponente (c) kommen in der Reqel qut wasser-
10 losliche Salze der Alkalimetalle oder Erdalkalimetalle, wie 

Lithium, Natrium, Kalium, Rubidium, Casium, Maqnesium oder 
Calcium, oder Zink sowie deren Gemische, wie Hydroxide, 
Carbonate, Nitrate, Chloride, Acetate, Formiate und Sulfate in 
Betracht, vorzuqsweise Carbonate und Hydroxide. 

15 
Die Fallunq erfolqt im allqemeinen aus waBriqen Losunqen, wahl­
weise durch Zugabe von Fallungsreaqenzien, durch Anderunq des pH­
Wertes oder durch Anderung der Temperatur. 

20 Als Fallunqsreaqenzien konnen beispielsweise Ammoniumcarbonat 
oder Hydroxide oder Karbonate der Alkalimetalle eingesetzt wer­
den. Werden Alkalimetall-Verbindunqen Reagenzien einqesetzt, so 
empfiehlt es sich, die Niederschlage beispielsweise durch Auswa­
schen mit Wasser von anhaftenden Alkalimetall-Verbindungen zu be-

25 freien. Dies kann direkt nach der Abtrennung des Niederschlaqs 
von der Mutterlauqe oder naoh einem Trocknungs- und Calzinier­
schri tt durchqefiihrt werden. Die Trocknung kann in an sich be­
kannter Weise, vorzugsweise in Spr\ihturmen durchqefuhrt, wobei 
man den Niederschlaq in der Reqel in einer Flussigkeit, vorteil-

30 haft Wasser, aufschlammt. 'Oblicherweise trocknet man die so 
erhaltene Katalysatormasse im allqemeinen bei Temperaturen im Be­

reich von BO bis 150 oc, vorzugsweise von 80 bis 12ooc vor. 

Das Calcinieren nimmt man ublicherweise bei Temperaturen im Be-
35 reich von 150 bis soo0c, wobei in Einzelfallen auch Temperaturen 

von bis zu 1 ooooc in Betracht kommen konnen, vorzuqsweise 200 bis 
45ooc in einem Gasstrom aus Luft oder Stickstoff in hierfur qeei­
qneten Apparaturen wie Borden- oder Drehrohrofen vor. 

40 Das Pulver kann, insbesondere fur den Fall, daB die Katalysator­
masse in einem Festbett verwendet werden sell, zu Formkorpern, 
wie Strang~ oder Tabletten in an sich bekannter Weise verarbei­
tet warden. 

45 Bei der Herstellunq von Strangen konnen Hilfsmittel wie anorqani· 
ache Sauren, orqanische Sauren oder Basen wie Ammoniak zugeqeben 
werden, wobei die Hilfsmittel Cobalt oder Eisenverbindunqen ent-
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halten konnen. Nach dem Verstranqen kann man die Stranqe bei Tem­

peraturen unter 2oooc trocknen und bei Temperaturen im Bereich von 

150 bis 500°c, wobei in Einzelfallen auch Temperaturen von bis zu 
1ooooc in Betracht kommen konnen, vorzuqsweise 200 bis 45ooc in 

5 einem Gasstrom aus Luft oder Stickstoff in hierf~r qeeigneten Ap­

paraturen wie Horden- oder Drehrohrofen calcinieren. 

Bei der Herstellunq von Tabletten konnen orqanische oder anorqa­

nische Hilfsmittel wie Stearate, Graphit oder Talkum zuqeqeben 

10 werden. 

Nach dem Calcinieren setzt man die Katalysatormasse einer redu­

zierenden Atmosphare aus ·(,'Aktivierunqn), indem sie beispiels­

weise bei einer Temperatur im Bereich von 150 bis Joooc, vorzugs-

15 weise von 200 bis 2aooc 2 bis 96 Stunden einer Wasserstoff-Atmosp­

hare oder einer Gasmischunq, enthaltend Wasserstoff und ein 

Inertqas wie Stickstoff, aussetzt. Die Katalysatorbelastunq be­
traqt hierbei 200 bis 2000 1 pro 1 Katalysator und pro Stunde. 

20 Vorteilhaf t flihrt man die Aktivierunq des Katalysators direkt im 

Synthese-Reaktor durch, da hierdurch ublicherweise ein ansonsten 

erforderlicher Zwischenschritt, naml.ich die Passivierunq der 
Oberflache bei ublicherweise Temperaturen im Bereich von 20 bis 

80, vorzuqsweise von 25 bis 35°C mittels Sauerstoff-Stickstoff-Mi-

25 schunqen wie Luft, weqflllt. Die Aktivierung passivierter 
Katalysatoren nimmt man dann bevorzuqt im Synthese-Reaktor bei 

einer Temperatur im Bereich von 150 bis 300, vorzuqsweise von 200 

bis 2sooc in einer Wasserstoff-haltiqen Atmosphare vor. 

30 Die Katalysatoren enthalten 

(a) metallisches Cobalt, eine Cobalt-Verbindung oder deren Gemi­
sche, wobei der Anteil an metallischem Cobalt, bezoqen auf 
(a) 20 bis 100 Gew.-%, vorzuqsweise 30 bis 90 Gew.-%, ins-

35 besondere 40 bis 70 Gew. -% betraqt, 

(b) 10 bis 70 Gew.-% bezoqen auf (a) metallisches Eisen, Eisen­
oxid eine~weitere Eisenverbindung oder deren Gemische, wobei 
der Anteil an Eisenoxid, bezoqen auf {b) 20 bis 100 Gew.-%, 

40 vorzugsweise 20 bis 80 Gew.·%, insbesondere 30 bis 70 Gew.-% 
betraqt und 

(c) 0 bis 1 Gew.-%, bezoqen auf die summe aus (a) und (b) eine 

Verbindunq auf der Basis eines Alkalimetalls, Erdalkalime-

45 talls oder Zink. 
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Die Katalysatoren konnen als Festbettkatalysatoren in Sumpf- oder 
Rieselfahrweise oder als Suspensionskatalysatoren einqesetzt 
werden. 

5 Als Ausgangsstoffe im erfindunqsqemaBen Verfahren werden alipha­
tische alpha,omega-Dinitrile der allqemeinen Formel I 

I 

10 in der n eine qanze Zahl von 1 bis 10, insbesondere 2, 3, 4, s 
und 6, bedeutet, einqesetzt. Besonders bevorzuqte Verbindunqen I 
sind Bernsteinsauredinitril, Glutarsauredinitril, Adipinsauredi­
nitril (•Adiponitril•), Pimelinsauredinitril und Korksauredi­
nitril (•Suberonitrilu), ganz besonders bevorzugt Adiponitril. 

15 

20 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren werden die vorstehend be­
schriebenen Dinitrile I in Gegenwart eines L5sungsmittels unter 
Verwendung eines Katalysators partiell zu alpha,omega-Aminonitri­
len der allqemeinen Formel II 

hydriert, wobei n die vorstehend qenannte Bedeutung hat. Be­
sonders bevorzuqte Aminonitrile II sind solche, in denen n einen 

25 Wert von 2, 3, 4, 5 oder 6 hat, insbesondere 4, d.h. 4-Amino­
butansaurenitril, 5-Aminopentansaurenitril, 6-Aminohexansaure­
nitril (•6-Aminocapronitril"), 7-Aminoheptansaurenitril und 
8-Aminooctansaurenitril, qanz besonders bevorzugt 6-Aminocapro­
nitril. 

30 
FUhrt man die umsetzung in einer Suspension durch, wahlt man 
dblicherweise Temperaturen im Bereich von 20 bis 150, vorzugs­
weise von 30 bis 1201 den Druck w4hlt man im allqemeinen im Be­
reich von 2 bis 20, vorzugsweise von 3 bis 10, besonders bevor-

35 zuqt von 4 bi:s 9 MPa. Die Verweilzeiten sind im wesentlichen von 
der qeWO.nschten Ausbeute, Selektivitat und dem gewiinschten Umsatz 
abhanqiq; iiblicherweise wahlt man die Verweilzeit so, daB ein Ma­
ximum an Ausbeute erreicht wird, beispielsweise beim Einsatz von 
Adiponitril im Bereich von 50 bis 275, vorzuqsweise von 70 bis 

40 200 min. 

Bei der Su~pensionsfahrweise setzt man als Losungsmittel bevor­
zuqt Ammoniak, Amine, Diamine und Triamine mit l bis 6 C-Atomen 
wie Trimethylamin, Triethylamin, Tripropylamin und Tributylamin 

45 oder Alkohole, insbesondere Methanol und Ethanol, besonders be­
vorzuqt Ammoniak ein. Zweckma!iq wahlt man eine Dinitrilkonzen­
tration im Bereich von 10 bis 90, vorzuqsweise von 30 bis 80, be-
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senders vorzuqsweise van 40 bis 70 Gew.-%, bezoqen auf die Summe 

von Dinitril und Losungsmittel. 

Die Menqe an Katalysator wahlt man im allgemeinen so, dafi die 

S Katalysator-Menge im Bereich von 1 bis 50, bevorzuqt von 5 bis 20 

Gew.-%, bezoqen auf die einqesetzte Menge an Dinitril, betraqt. 

Die Hydrierunq in suspension kann man diskontinuierlich oder, be· 

vorzuqt kontinuierlich, in der Regel in der Flussiqphase durch-

10 fiihren. 

Man kann vorzuqsweise die partielle Hydrierung diskontinuierlich 

oder kontinuierlich in einem Festbettreaktor in Riesel- oder 

Swnpf fahrweise durchfuhren, wobei man ~blicherweise eine 

15 Temperatur im Bereich von 20 his 150, vorzugsweise von 30 bis 

120°C und einen Druck in der Regel im Bereich von 2 bis 30, vor­

zugsweise von 3 bis 20 MPa wahlt. Vorteilhaft kann man die parti­

elle Hydrierunq in Gegenwart eines Losungsmittels, bevorzugt Am­

moniak, Amine, Diamine und Triamine mit 1 bis 6 C-Atomen wie Tri· 

20 methylamin, Triethylamin, Tripropylamin und Tributylamin oder 

Alkohol, bevorzuqt Methanol und Ethanol, besonders bevorzugt Am­

moniak durchfuhren. In einer bevorzuqten Ausfiihrunqsform wahlt 

man einen Gehalt an Ammoniak im Bereich von 0,5 bis 10, bevorzuqt 

von 0,5 bis 6 g pro q Adipodinitril. Bevorzuqt wahlt man dabei 

25 eine Katalysatorbelastunq im Bereich von 0,1 bis 2,0, vorzuqs­

weise von 0,3 bis 1,0 kq Adipodinitril/l*h. Auch bier kann man 

durch Veranderunq der Verweilzeit den Umsatz und damit die 

Selektivitat gezielt einstellen. 

30 Nach dem erfindunqsqema!en Verfahren erha.lt man alpha,omeqa­

Aminonitrile in in quten Selektivit!ten und mit nur gerinqen 

Menqen an Hexamethylendiamin. Des weiteren weisen die erfindungs­

qem&B einqesetzten Katalysatoren ein deutlich l!nqere Standzeit 

auf als verqleichbare Katalysatoren aus dern Stand der Technik. 

35 Die alpha,omega-Aminonitrile sind wichtiqe Ausqanqsverbindunqen 

zur Herstellunq von cyclischen Lactamen, insbesondere 6-Amino­

caproni tril fur Caprolactam. 

40 

45 
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Beispiele 

Die Phasenzusamrnensetzunqen der Katalysatoren wurde durch XRD be­
stimmt. 

Es bedeuten: 

Beispiel 1: 

ADN = Adipolinitril, HMO = Hexamethylendiamin, 
ACN = 6-Aminocapronitril 

Ein Rohrreaktor von 1800 mm Lanqe und einem Innendurchmesser von 
30 nun wurde mit 740 ml (720 q) Katalysator, bestehend aus 48 % 
coo, 0,6 % Na20, der Rest Fe203 befullt. Der Katalysator wurde bei 
23ooc in einem Wasserstoff/Stickstoffstrom drucklos aktiviert. An-

15 fanglich betruq hierbei der N2·Strom 450 1/h und der H2 -strom 

20 

so l/h. Innerhalb der nachsten 8 h wurde der H2-Anteil am Redukti­
onsqas kontinuierlich auf 100% erhoht. Nach 8 h bestand der Re· 
duktionsstrom nur noch aus Wasserstoff. AnschlieBend wurden wei­
tere 12 h bei 2sooc mit 500 l/h H2 drucklos aktiviert. 

Nach Absenkunq der Temperatur auf 650C (Einganq) bzw. aooc CAus· 
gang) wurde dem Reaktor bei 200 bar ein Gemisch aus 400 ml/h 
Adipodinitril, 640 ml/h Ammoniak und 500 l/h Wasserstoff in 
Sumpffahrweise zuqefiihrt. Zur Ahfuhr der Reaktionswarme wurden 4 

25 von 5 1 Reaktionsaustrag gekilhlt und in den Reaktor zur\ickqef ah· 
ren. Das Adipodinitril setzte sich unter diesen Bedingunqen zu 
75 % um. Das Reaktionsqemisch bestand im wesentlichen aus 25 % 
ADN, 37 % ACN und 37 ~ HMO. Der Katalysator zeiqte auch nach 
2600 h bei unveranderter Aktivitat noch die gleiche Selektivitat 

30 wie der Frischkatalysator. 

Der Anteil an metallischem Cobalt an Komponente (a) betruq 
SO Gew.-%, der Anteil von Eisenoxid an Komponente (b) 30 Gew.-%. 

35 Vergleichsbeispiel l: 

Drei in Reihe geschaltete Rohrreaktoren (Gesamtlanqe 4,5 m 
d=6 mm) wurden.mit 90 ml (107 q) Katalysator aus Beispiel 1 be· 
fullt und anscblieBend drucklos im Wasserstoffstrom (200 l/h) re· 

40 duziert. Hierzu wurde die Temperatur innerhalb von 24 h von sooc 
auf 340°c anqehoben und anschlieBend 72 h bei 340°C gehalten. Nach 
Absenken der Tetnperatur auf llOoC wurde dem Reaktor bei 200 bar 
ein Gemisch aus 50 ml/h AON, 280 ml NH3 und 200 Nl/h H2 zuqefuhrt. 
Es konnte kein Umsatz erzielt werden. 

45 
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5 

9 
Der Anteil an metallischem Cobalt an Komponente (a) betruq 
90 Gew.·%, der Anteil von Eisenoxid an Komponente (b) 16 Gew.-%. 

Verqleichsbeispiel 2: 

Drei in Reihe qeschaltete Rohrreaktoren (Gesamtlanqe 4,5 m, 
d = 6 mm) wurden mit 90 ml (107 q) Katalysator aus Beispiel 1 be· 
fullt und anschlieBend drucklos im Wasserstoffstrom (200 l/h) re· 
duziert. Hierzu wurde die Temperatur innerhalb von 3 h von sooc 

10 auf 200°c anqehoben und anschlieaend 12 h bei 2oooc qehalten. Nach 
Absenken der Temperatur auf 75°C wurde dem Reaktor bei 200 bar ein 
Gemisch aus SO ml/h ADN, 280 ml NH3/h und 200 Nl/h H2 zuqefuhrt. 
Unter diesen Bedinqunqen wurde ein ADN·Umsatz van SO % erzielt. 
Das Reaktionsqemisch bestand im wesentlichen aus 50 % ADN, 40 % 

15 ACN und 10 % HMO. Ein solcher Reaktionsaustraq wurde filler eine 
Laufzeit von 300 h erhalten. Nach 300 h wurden die Zulaufe bis 
auf NH3 und H2 qestoppt. Nach einer Spdlfahrt von 12 h wurde auch 
der NH3 -zulauf qestoppt und der Katalysator auf 340°C und 200 l/h 
H2 drucklos Uber 72 h nachaktiviert. Hierzu wurde die ~emperatur 

20 innerhalb von 24 h von sooc auf 340°c anqehoben und anschlieBend 
72 h bei 340°C qehalten. Nach Absenken der Temperatur auf aooc 
wurde dem Reaktor bei 250 bar ein Gemisch aus 50 ml/h ADN, 
230 ml/h NH3 und 200 ml/h H2 zuqef'llhrt. Es konnte unter diesen Be· 
dinqunqen und nach Anheben der Temperatur auf 120°C kein Umsatz 

25 erzielt werden. 

30 

35 

40 

45 
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Patentanspriiche 

1. Fur die Herstellunq von aliphatischen alpha. omega-Aminoni-
5 trilen durch partielle Hydrierung von aliphatischen 

Dinitrilen geeiqnete Katalysatoren, enthaltend 

(a) metallisches Cobalt, eine Cobalt-Verbindung oder deren 
Gemische, wobei der Anteil an metallischem Cobalt bezogen 

10 auf {a) 20 bis 100 Gew.-\ betraqt, 

(b) 10 bis 70 Gew. -% bezogen auf (a) metallisches Eisen, Ei­

senoxid, eine weitere Eisen-Verbindunq oder deren Gemi­
sche, wobei der Anteil an Eisenoxid bezoqen auf (b) 20 

15 bis 100 Gew. -% betraqt, 

20 

(c) 0 bis l Gew. -% bezoqen auf die Summe aus (a} und (b) 
eine Verbindunq auf der Basis eines Alkalimetalls, Erdal­
kalimetalls oder Zink. 

2. Katalysator nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, dafi der 
Katalysator ein Vollkatalysator ist. 

3. Katalysator nach Anspruch I, dadurch qekennzeichnet, da~ der 
25 Katalysator ein Tragerkatalysator ist. 

4. Verfahren zur Herstellunq von aliphatischen alpha, omega-Ami­
nonitrilen durch partielle Hydrierunq von aliphatischen 
Dinitrilen bei erhohter Temperatur und erhohtem Druck in 

30 Geqenwart eines Katalysators qema.6 den Anspr-Uchen 1 bis 3. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch qekennzeichnet, daB man 
die Hydrierung in einem Festbettreaktor vornimmt. 

35 6. Verfahren nach den Anspruchen 4 oder 5, dadurch qekennzeich­
net, daB man als alpha, omeqa-Dinitril Adipodinitril einsetzt 
unter Erhalt von 6-Aminocapronitril. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 4 bis 6, dadurch qekennzeich-
40 net, daB man die Hydrierunq bei einem Druck im Bereich von 2 

bis 30 MPa durchfdhrt. 

8. Verfa°h%-en nach den Anspruchen 4 bis 7, dadurch gekennzeich­
net, daB man die Hydrierung bei einer Temperatur im Bereich 

45 von 20 bis isooc ·durchfiihrt. 

--------
ii~i miinr 
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9. verwendung von Katalysatoren qemaB den Anspruchen I bis 3 zur 
Herstellunq von aliphatischen alpha, omega-Aminonitrilen 
durch partielle Hydrierunq von aliphatischen Dinitrilen bei 
erhohter Temperatur und erhohtem Druck. 


