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Vynélez se tyka zpdsobu vyroby vytlato-
vaného katalyzdtoru, vyhodn& pouZitelného
pfi hydrogenatni desulfuraci téZkych top-
nych olejl, pFi kterém se misi k vytvoreni
pasty jemné& zrnity Zdrovzdorny anorganic-
ky oxid, peptiza&ni &inidlo a nezbyiné mnoZ-
stvi vody k vytvofeni smési, kterda mé ztratu
hmotnosti pfi vypdleni na teplotu 900 °C
50 az 70 %, nade? se ziskand pasta vytladu-
je, krdji na Zdastice a kalcinuje.

Je dobfe znédmo, Ze oxidy siry a mensi
mnoZstvi jinych sloufenin siry jsou hlavni-
mi znelistujicimi sloZkami zamofujicimi at-
mosféru. Skodlivy G&inek t&chto znedistuji-
cich latek na bdazi siry se projevuje napii-
klad vznikem kardiorespiraénich onemocn8-
ni a zanétd ofi a vede k omezeni mnoZstvi
oxidu siFi¢itého wypousténého do atmosféry,
zejména v hust& obydlenych oblastech.

Bylo zjiSténo, Ze podstatnd &dst uvede-
nych oxidla siry p¥itomnych v atmosfére re-
Zultuje ze spalovani ropnych produkti a by-
lo proto navrZeno omezeni obsahu sloude-
nin siry v t8Zkych topnych olejich, které
jsou urfeny pro spalovdni v hust® obydle-
nych oblastech. Zasoba téZkych topnych ole-
ji s vhodné nizkym obsahem siry v3ak ne-
postaguje soufasné poptdvce a stdle vzristd
potfeba vyvoje zlepSenych odsifovacich zpli-
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sobfl pro zpracovdni dostupnych topn§ch
olejli s relativné vysokym obsahem siry.

Desulfura&ni technologie v soufasné dobg
zahrnuje hydrogenadné& desulfuraéni zpra-
covani, pfi kterych se pouZivd hydrogenad-
né desulfuraénich katalyzédtord, pFitemZ jsou
stdle vyvijeny katalyzatory s vy$3i selekti-
vitou a/nebo G&innosti za ménd néaroZnych
reakénich podminek; timto zpfisobem se lze
vyhnout hydrogenatnimu krakovani zpraco-
vavanych téZkych topnych oleji.

Uvedené reak&ni podminky zpravidla za-
hrnuji teplotu 95 aZ 425 °C, pFifemZ vyhod-
nou teplotou je teplota 315 aZ 425°C. P¥i
hydrogena&n& desulfuraéni reakci se poui-
vé tlaku vodiku 0,7 aZ 14 MPa, p¥ritem¥ vo-
dik se davkuje do procesu ve smési s recir-
kulovanym vodikem, &im¥ se zajisti spotfeba
vodiku 28,3 aZ 1430 m3 na 0,1587 m% uhlovo-
dikové vsdzky. Vsdzka s obsahem siry se
zpracovava vodikem na katalyzatoru p¥ ho-
dinové prostorové rychlosti kapaliny 0,5 a¥
20.

Vy3e uvedené madestatky do znatné miry
odstrafiuje zpfisob vyroby vytlaSovaného ka-
talyzatoru, vyhodné pouZitelného p¥ hydro-
genacni desulfuraci t&Zkych topnych olejt,
pIl kterém se smisi k vytvofeni pasty jem-
né zrnity Zarovzdorny anorganicky oxid,
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peptizadni ¢inidlo a nezbytné mnoZstvi vody
teplotu 900 °C ztrdtu hmotnosti 50 az 70 %,
k vytvoFeni smési, kterd md pfi wypdleni na
nate? se ziskand pasta vytlatuje, kréji na
gastice, su$i a kalcinuje, jehoZ podstata spo-
¢iva v tom, Ze se uvedené sloZky pasty misi
po dobu 0,5 aZ 5 minut za stFiZzn& sméSova-
cich podminek, piifemZ intenzita uvedené-
ho stfizného smésovani odpovidd energetic-
kému pf¥ikonu 33,3 aZ 266,6 Wh na 1 kg su-
chého Zarovzdorného &norganického oxidu
obsaZeného v uvedené smési.

SloZky pasty se s vyhodou misi po dobu
1 aZ 3 minut za stfizné sméSovacich podmi-
nek, pfitemZ intenzita uvedeného striZného
sméSovani odpovidd energetickému prikonu
33,3 aZ 133,3 Wh na 1 kg suchého Zarovzdor-
ného anorganického oxidu obsaZeného v
uvedené sm8&si.

Vyhodné& se ke katalyzdtoru pFimisi 1 aZ
10 % hmotnosti kovu osmé vedlej$l podsku-
piny periodické soustavy chemickych prv-
ki a 4 a¥ 30 % hmotnosti kovu Sesté ve-
dlejdi podskupiny periodické soustavy che-
mickych prvka, prigem# 10 aZ 40 % hmot-
nosti z celkového mmnoZstvi kovli osmé a
Sesté vedlejsi podskupiny periodické sousta-
vy chemickych prvkd se smisi se Zarovzdor-
nym anorganickym oxidem, peptizaénim €i-
nidlem a vodou jesté pfed stfiZnym smé3o-
wvanim a vytlaGovanim a zbyvajicim mnoZ-
stvim kovil osmé a Sesté vedlejsi podskupi-
ny periodické soustavy chemickych prvki
se impregnuje kalcinovany extrudét.

Jako Zarovzdorného anorganického oxidu
se s vyhodou pouZije oxidu hlinitého.

Jako uvedeného oxidu hlinitého se vyhod-
né pouZije monohydréatu alfa-oxidu hlinité-
ho, s vyhodou s pridmérnou sypnou hmot-
nosti 0,4 aZ 0,5 g.cm~3.

RovndZ je moZné jako alfa-oxidu hlinitého
pouZit smés monohydratu alfa-exidu hlini-
tého s primérnou sypnou hmotnosti 0,7 aZ
0,9 g.cm~3 a monohydratu alfa-oxidu hlimi-
tého s primérnou sypnou hmotnosti 0,2 aZ
0,3 g.cm~3, pFifemZ smés ma pramérnou
sypnou hmotnost 0,4 a% 0,5 g.cm~3.

S peptizatnim c¢inidlem a Zarovzdornym
anorganickym oxidem se s vyhodeu smisi
sloudenina kovu osmé vedlejSi podskupiny
a sloutenina kovu Sesté vedlejSi podskupiny
periodické soustavy chemickych prvkd v
mnoZstvi nezbytném k dosaZeni obsahu kavu
osmé vedlej$i a Sesté vedlejii podskupiny
periodické soustavy chemickyech prvkir ve
visledném extrudatu 20 aZ 30 % hmotnosti.

Jako kovu osmé vedlej$i podskupiny pe-
riodické soustavy chemickych prvkd se vy-
hodné& pouZije kobaltu.

Jako kovu Sesté vedlejSi podskupiny perio-
dické soustavy chemickych prvkid se vyhod-
n& pouZije molybdenu.

Se Zérovzdornym anorganickym oxidem a
peptizaénim &inidlem se s vyhodou smisi
uhliSitan kobaltnaty nebo kyselina molyb-
denova.

Vyhodou zpasobu podle vynédlezu je, Ze
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timto zplsobem ziskany katalyzdtor mé& vys-
g ufinnaost neZ dosud zndmé obdobné kata-
lyzatory.

V néasleduijici ¢asti popisu bude zplisob po-
dle vynédlezu popsdn podrobnéji.

Pii zplisobu podle vyndlezu se peptizatni

¢inidlo nejdFive smisi s jemné zrmitym Zaro-

vzdornym anorganickym oxidem a nezbyt-
nym mnoZstvim vody k vytvofeni smési, kte-
ra p¥i vypéaleni na teploté 900 °C mé ztrdtu
hmotnosti 50 aZ 70 %.

Vyraz ,jemn8 zrnity"‘ zahrnuje Gédstice se
stiednim primérem menSim neZ 150 ym, na-
piiklad ¢éastice ziskané jako propad mikro-
sitem s velikosti ok 105 um. Zarovzdornym
anorganickym oxidem maZe byt napi¥iklad
ozid hlinity, oxid k¥emidity, oxid zirkonifi-
ty, ozid bority, oxid chromity, oxid hofelna-
ty, oxid titanidity, nebo smési t&chto oxidq,
jakymi jsou napfiklad smés oxidu hlinitého
a oxidu k¥emititého, smés oxidu hlinitého a
oxidu zirkoni¢itého a smés ozidu hlinitého
a oxidu chromitého.

Jako oxidu hlinitého se s vyhodou pouZije
monohydréatu alfa-oxidu hlinitého b6hmi-
tové struktury, ktery je dostupny v razmyech
hustotdch. Monohydrét alfa-oxidu hlinitého
urdité hustoty vS8ak meni pro zplisob podle
vyndlezu stejné& vhodny jako monehydrat
oxidu hlinitého jiné hustoty. Obzvlast& vhod-
ny monohydrdat alfa-oxidu hlinitého ma
primérnou sypnou hmotnost 0,4 aZz 0,5 g.
.cm~3. Je vyhodné pouZivat sm&si monohyd-
ratu alfa-oxidu hlinitého s primérnou syp-
nou hmotnosti 0,7 aZ 0,9 g.cm™3% a mono-
hydratu alfa-ozidu hlinitého s primé&rnou
sypnou motnosti 0,2 aZ 0,3 g.cm™3, kter4
mé jednak v¢hodu katalytickych vlastmosti
hutnéj¥iho oxidu hlinitého a jednak vyhodu
vaznych vlastnosti mén€ hutného exidu hli-
nitého a kterd tudiZ poskytuje trvanliv@si a
uéinnéi8i katalyzétor. V kazidém pripadé& je
vfhodné monohydrédty alfa-oxidw hlimitého
uvedenych sypnych hmotnosti kompinovat
v takovém poméru, aby se ziskala pramérng
sypnd hmotnost 0,4 aZz 0,5 g.cm~3.

Jemné& zrnity Zarovzdorny -awnorgamicky
oxid se smisi s peptizaénim ¢inidlem & vo-
dou w mnoZstvi nezbyiném k vytvoFemi somé-
si se ztratou hmotnosti p¥i vypéleni ma tep-
lotu 900 °C 50 a% 70 %, vyhadng 55 aZ 85 %.
Peptizatnim d&inidlem: je vyhodné slab& Ky-
selina, jako napiiklad kyselina myaventi,
kyselina octovd, kyselina propionevd, i kdyZ
je: vfhodnéi8i pauZit silné kyseliny, jak§mi
jsou napPiklad kyselina sirové, kyselina
chlorovedikovéd a zejméma kyselima dusi€na.

Obvykle se peptizatni €inidlo smisi s jem-
né zrnitym Zarovzdornym oxidem ve formé
vedného roztoku peptizaéniho éinidla, &¢imZ
se zajisti alespoit ¢ast poZadovaného obsahu
wody ve smési.

St¥iZne smeéSovacimi podminkami, vyuZi-
vanymi p¥i zpéisobu podle vynélezu, jsou ob-
vykle podminky pouZivané k desaZeni rov-
nomérného dispergovant jednotlivich sloZek
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pasty. Obvykle se pouZije takovy stFiZné
sméSovaci prostiedek, ktery ma mnoZinu lo-
patek otacejicich se v paralelnich rovinach
kolem spoleCné hridele, se stfiZnym nebo
roztiracim tuéinkem vyplyvajicim z minimél-
ni viile mezi otdcejicimi se lopatkami a bot-
nimi vnitinimi stémami néddoby, ve které je
smd3ovaci prostfedek umistén, a/neho lo-
patkami a alespoil jednou staciondrni stfi-
hovou prickou.

Smé3cvaci prostiedky se st¥iZnym tufinkem
jsou obvykle konstruovany tak, Ze udrZujf
cely objem smési v t&sné hlizkosti rotujicich
lopatek, ¥imZ se pln& vyuZije st¥iZzného Gtin-
ku. Energeticky pfikon na jednotku smé3n-
vané hmoty je zdvisly na poZadované inten-
zité miseni pro danou konkrétni smés.

Bylo naptiklad zjiSténo, Ze jiZ energetic-
ky prikon ekvivalentni 33,3 Wh na 1 kg su-
chého Zarovzdorného anorganického oxidu
pFitomného ve smési po dobu 0,5 aZ 5 min.
zajiStuje stfiZné sméfovéani vhodné intenzi-
ty pro ziskdni rovnomérného dispergovani
sloZek uvedené smési.

Obecné je znédmo, Ze katalyza probiha po-
dle dosud ne zcela chjasn€anych mechanis-
mit. Casto malé zmény provoznich podminek
pfi vyrob€ katalyzdtoru vedou k neoteka-
vanému zvy3eni idinnosti ziskaného katsly-
zdtoru. ZvySeni kvality katalyzatoru miZe
vyplyvat z obtiZné stanovitelné zmény fyzi-
kdlnich vlastnosti a neho sloZeni katalyza-
toru, priemZ tyto zmé&ny jsou pairné jen
ze zlepSené kvality katalyzdtoru, zeiména
z jeho zvySené aktivity, selektivity a/nebo
stability.

StriZné smeéSovdni se pri zplsobu podle
vynédlezu provadi aZ do okamiZiku, kdy se
doséhne v podstaté rovnomérného dispergo-
vani jednotlivych sloZek uvedené pastv, pfi-
¢emZ kvalita tohoto dispergovani prakticky
nezavisi na intenzité stfiZného sméSovéni.
ZvySeni intenzity stfiZného smé&Zovani by sz
tedy zdéalo byt zbyteCnym. Nicméné& viak by-
lo zjiSt&no, Ze kdyZ se intenzita st¥iZného
smeéSovani zvysi, ma to za mdsledek podstat-
né zvyseni katalytické ulinnosti ziskaného
katalyzdtoru, zejména v pFipad& katalyzato-
ru obsahujictho kovy Sesié a osmé vedlejsi
podskupiny periodické soustavy chemickych
prvkii. Proto se pi¥i zplisobu podle wyndalezu
pouZiva stfizuého sméSovani, jehoZ inienzita
odpovidéa energetickému prikonu, ktery ie
ekvivalentni 33,3 aZ 266,6 Wh na 1 kg su-
chého Zarovzdorného anorganického oxidu
obsaZeného v této smési a jehoZ doba trwvéa-
ni je 0,5 aZz 5 minut. Pfi vvhodném provede-
ni zpisohu podle vyndlezu se sloZky pasty
udrZuji za stfiZné smé#Sovacich podminek,
jejichZ intenzita odpovidd energetickému
prikonu 33,3 a% 133,3 Wh na 1 kg suchého
Zdrovzdorného anorganického oxidu obsa-
Zeného v této sm&si a jejichZ doba trvani je
1 aZ 3 minuty.

Vytlacdovani se provadi v obvyklém vytia-
Covacim zaiizeni. Pasta se pfitom kontinudl-
né privadi pomoci Snekového dopravniku k
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vytlacovaci hubici wytladovaciho stroje, skr-
ze kterou se potom protladuje. Extrudét se
miiZe jeSt& pred suSenim a kalcinaci a Lez-
prostfedn& po opusténi vytladovaci hubice
fezat na C€4stice poZadované délky pomoci
rotatniho noZe.

Extrudét se miize také ldmat na Céstice
ndhodné délky b&hem suSeni a kalcinova-
ni. V kazdém pripadé se extrudat vysusi a
kalcinuje, pfi€emZ suSeni se obvykle pro-
vadi pFi teploté aZ 120°C po dobu 1 aZ 24
bodin a kalcinace se vyhodné provadi v oxi-
dacni atmosfére, jakou je napfriklad vzduch,
pii teplotd 315 a% 650°C po debu 2 az 4
hodin.

Jak jiZ bylo uvedeno, je katalyzator ziska-
ny zplsobem podle vyndlezu a obsahujici
kovy Sesté aZ osmé vedlej§i podskupiny pe-
riodické soustavy chemickych prvkd ob-
zv1a5té whodny jako katalyzator pouZitelny
prl hydrogenadnich postupech.

Kovy Sesté a osmé vedlejsi podskupiny pe-
riodické soustavy chemickych prvkd se mo-
hou do katalyzédtoru inkorporovat bud jejich
pfimiSenim do katalyzatoru pfed sméSové-
nim a vytlaovanim pasty, a/nebo impregna-
ci jiZz vytlateného katalyzatoru t8mito kovy.

Tak je napfiklad moZné za sucha smisit
s jemné zrnitym anorganickym oxidem slou-
¢eninu kovu Sesté a osmé vedlejsi podsku-
piny periodické soustavy chemickych prvki.
Pro smiBeni za sucha s jemné& zroitym Z&-
rovzdornym anorganickym oxidem jsou
vhodnymi slou¢eninami kovll Sesté wedlejsi
podskupiny periodické soustavy chemickych
prvkfl oxid molybdenovy a kyselina molyb-
denovd. Stejné lze vyhodné pouZit jako slou-
¢eniny osmé vedlej8i podskupiny periodické
soustavy chemickych prvk& uhli¢itanu ko-
baltnatého.

Tinymi vhodnymi sloudeninami kovi Sesté

vedleisi podskupiny periodické scustavy che-
mickych prvkt jsou molybdenan amonny,
chroman amonny, octan amonny, chlorid
chromnaty, dusi¢nan chromity a kyselina
wolframova.
. Jin¥mi vhodnymi sloufeninami kovili osmé
vedlejsi podskupiny periodické soustavy che-
mickych prvk{l jsou sloudeniny Zeleza, niklu,
kobaltu, platiny, palddia, rhodia, ruthenia,
osmia a iridia, zeiméns dusiénan nikelnaty,
siran mikelnaty, chlerid nikelnaty, octan ni-
kelnaty, dusinan kobzltnaty, dusitnan Ze-
lezity, siran Zelezity, chlorid plati&ity a chlo-
rid palddnaty.

Extrudat katalyzéatoru, ktery jiZ pFfipadné
obsahuje €3st kovi Sesté a osmé podskupi-
ny periodické soustavy chemickych prvki,
které byly k pasté piidany jiZ pred vytlao-
vanim, se p¥i zplsebu podle vynélezu im-
pregnuje kevy 3esté a csmé vedlajsi podsku-
piny periodické scustavy chemickych prvkil
zndmymi postupy iak, aby se ziskal kataly-
zator obsahujici 4 aZ 30 % hmotnosti kovu
Sesté vedlejsi podskupiny pericdické sousta-
vy chemickych prvkd a 1 aZ 10 % hmotnosti
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kovu osmé vedlejSi podskupiny periodické
soustavy chemickych prvki.

Impregnace se provadi obvyklymi postu-
py, pii nichZ se ¢astice extruddtu namédéeji,
suspenduji nebo jinak ponofuji do impreg-
na¢niho roztoku za podminek, p¥i kterych
se na uvedené Castice extrudatu adsorbuje
rozpustna sloudenina poZadovaného kovu.

Nékteré impregnacni techniky jsou zvlast
vyhodné pro dosaZeni poZadovanych fyzi-
kélnich vlastnosti fimdlniho katalyzatoru.
Tak je lepSi provadét impreznaci sloutenin
kovili 3esté a osmé podskupiny periodické
soustavy chemickych prvkl z vodného amo-
niakalniho roztoku jejich rozpustnych slou-
¢enin, napfiklad kyseliny molybdenové ne-
bo dusitnanu nikelnatého. Déle se impreg-
nace lépe provadi za pouZiti minimdlniho
objemu impregnatniho roziocku, coZ mé za
nésledek rovnomérné&jsi distribuci slouéeni-
ny uvedenych kovili na kalcinovanych Z4sti-
cich extrudatu.

Vyhodny zpfisob impregnace zahrnuje po-
uZiti rotaéni suSdarny s pldstém vyhiFivanym
parou. Céstice extrudédiu se ponoiff do im-
pregna&niho roztocku nachézejiciho se w su-
3arné a prevaluji se v ném mdsledkem ro-
tatniho pohybu suddrny, pridemZ objem &as-
tic e-trudatu je tekcvy, Ze zpoddtku je ro-
ven 70 aZ 100 % objemu impregnaéniho roz-
toku. Odpafenl impresgnadniho roztoku ve
styku s &asticemi extruddtu se provadi po-
moci pary vedené v plasti suSarny. Odpafeni
se déle usnadiiuje kontinudlnim proplacho-
vénim suSérny proudem suchého plynu, vy-
hodné vzduchu nebo dusiku. Takto vysuSené
impregnované c¢astice se potom Kkalcinuji v
atmosfére obsahujici kyslik p¥i teplot& 315
aZ 650 °C po dobu 2 aZ 4 hodin.

KdyZ se kovy Zesté a osmé vedlejsi pod-
skupiny periodické soustavy chemickych
prvkd inkorporuji do pasty pfed jejim vy-
tlatovanim a impregnaci, potom je wyhodné
inkorporovat timto zplisobem 10 aZ 40, vy-
hodn& 20 aZ 30 % hmotnosti z celkového
mnoZstvi uvedenych kovil, pri€emZ zbytek
uvedenych kovll se do katalyzatoru inkor-
poruje uvedenou impregnaci.

PFiklad 1

Monohydrat alfa-oxidu hlinitého se syp-
nou hmotnosti 0,79 g.cm™3 byl smichédn s
pré8kovitym monchydréitem alfa-oxidu hlini-
tého se sypnou hmotnosti 0,23 g.cm™3, p¥i-
temZ se ziskala smés s priimérnou sypnou
hmotnosii 0,45 g.cm™3 a 95 % d&astic této
smési propadne skrze mikrosito s velikosti
ok 105 um. Tato smés oxidu hlinitého pak
byla smichédna s kyselinou molyhdenovou,
uhliitanem kobaltnatym a 5% vodnym roz-
tokem kyseliny dusitné k vytvoieni vytla-
Covatelné pasty. Vyslednd smés se intenziv-
né st¥iznd sméSovala po dobu 1 minuty, pii-
demZ energeticky prFikon w tomto Gasovém
intervalu byl ekvivalentni 68,5 Wh na 1 kg
oxidu hlinitého obsaZeného v uvedené smé-
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si. Uhli¢itan kobaltnaty a kyselina molyb-
denova byly takio spoleén& vytlafovény s
oxidem hlinitym ve formé& pasty vyznalené
hmotnostni ztrdtou pri vypéleni na teplotu
900 °C 50 a% 60 %.

Vysledny extrudat byl vysuSen a kalcino-
vdn na vzduchu po dobu 1 hodiny pfi tep-
lot& 345°C a po dobu dalSich 2 hodin p#i
teploté 595 °C.

Kalcinovany extrudéat, ktery byl po délce
rozfezdm na {astice dlouhé 3,2 mm, byl po-
tom impregnovdn amoniakalnim roztokem
dusi¢nanu kobhaltnatého a kyseliny molyb-
denové, pripravenym smiSenim vodného roz-
toku Kkyseliny molybdenové a hydrozidu
amonného s wodnym roztokem hexahydréatu
dusinanu kobhzltnatého a hydroxidu amon-
ného.

Impergnace byla provedena: tak, Ze ¢asti-
ce extrudédtu byly ponofeny do uvedeného
roztoku, ktery byl potom v piitomnosti &ds-
tic extruddtu odpafen do sucha. Impregno-
vané &astice extruddtu pak byly kalcinova-
ny nejdfive pfi teploté 330°C po dobu 1
hodiny ve vzduchu obsahujicim 22 % vodni
pary a potom pfi teploté 510°C po dobu 2
hodin na vzduchu. Kalcinovany produkt ob-
sahoval 3,2 % hmotnosti kobaltu a 12,9 %
hmotnosti molybdenu, p¥ifem¥ 75 % t&chto
kovli bhylo do katalyzatoru inkorporovéno
pFimiSenim pfed vytlatovanim a 25 9 t&ch-
to kovil bylo do katalyzédtoru inkerporovano
uvedenou impreznaci.

Pfiklad 2

Katalyzator byl v tomto pfikladu p¥ipra-
ven stejné& jako v piedchdzejicim piikladu
s vyjimkou, Ze 50 % molybdenu a. kobaltu
bylo primiSeno k pasté pred vytlatovanim
a zbyvaijicich 50 % wvadenych kovil bylo do
katalyzatoru inkorporovano impregnaci. Ka-
talyzdtor obsahoval celkeny 3,1 % hmotnosti
kobaltu a 13 % hmotnosti molybdenu.

Priklad 3

V tomto piikladu byl katalyzétor opét pfi-
praven zptisobem popsanym v predchézeji-
cich p¥ikladech s vyjimkou, ¥e jen 25 %
kobaltu a molybdenu bylo do katalyzatoru
inkorporovdno pi¥imiSernim pred vytlatova-
nim a ostatnich 75 % t&chto kovd bylo do
katalyzatoru inkorporovéno impregnaci. Vy-
tlateny produkt obsahewval 3,35 % hmot-
nosti kobaltu a 13,5 % hmotnosii molybde-
niL.

Priklad 4

Smés monohydréatu alfa-oxidu hlinitého
byla pfipravena jako v pPfedchézejicich pri-
kladech. K této smési byl pfiddn roztok ky-
seliny dusiéné o koncentraci 5 % hmotnosti
a sm8s byla intenzivné st¥iZné&€ sméSovana
za podminek uvedenych v predchézejicich
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prikladech. Vyslednd pasta, kterd vykazuje
55- a¥ 60% hmotnostni ztrdtu pii vypéleni
na teploté 900 °C, byla. vytlafena, vysuSena,
kalcinovdna a roziezdna stejné jake w pfed-
chozich prikladech. Kalcinované &astive: pak
byly impregnovany amoniakdlnim roztokem
kyseliny molybdenové a dusi¢namu kobalt-
natého, pFipravenym smiSenim vedného roz-
toku kyseliny molybdenové a hydroxidu
amonného s vodnym roztokem hexahydréatu
dusi¢nanu kobaltnatého a hydroxidu amon-
ného. Céstice byly do tohoto roztocku pono-
feny a roztok byl v jejich p¥itomnosti odpa-
fen do sucha. Céastice pak byly kalcinovény
na vzduchu obsahujicim 22 % vodni péary
po dobu 1 hodiny pFi teplot& 330 °C a potom
jestd dalsi 2 hodiny pfi teploté 510 °C.
Ziskany katalyzdtor obsahoval 3,3 %
hmotnosti kobaltu a 13,7 % hmotnoesti mo-
lybdenu. VeSkeré mnoZstvi kovll bylo do ka-
talyzétoru inkorporovdno impre¢maci.

Priklad 5

VySe popsand smés monohydratu alfa-oxi-
du hlinitého byla za sucha smiSena s jem-
né praskovitym oxidem molybdenovim a
uhlititanem kobaltnatym. Ke vzniklé smési
byl petom pFida 5% vedny roztok kyseliny
dusiéné a vyslednd smés byla podrobena
st¥iZznému smésovani po dobu 1 minuty pfi
energetickém piikonu ekvivalentnim 22,2 Wh
na 1 kg oxidu hlinitého obsaZeného ve smé-
si. Vyslednd pasta, vykazujicl ztratu hmot-
nosti 55 aZ 60 % pfi vypdleni na teplotu
900:°C, byla vytlatema, vysuSena a kalcino-
vdna wySe popsanym zplisobem. Kalcinova-
ny extruddt byl potom impregnowvédn amo-
niakdlnim roztokem kyseliny molybdenové
a dusi¢nanu kobaltnatého, pfipravenym smi-
Senim vodného rozteku kyseliny melybdeno-
vé a hydroxzidu amonného s vodunym rozto-
kem hexahydrédtu dusitnanu kobaltnatého a
hydroxidu amonného. Tato impregnace byla
provedena tak, Ze vytlafené €astice byly po-
nofeny do uvedeného roztoku a tento roziok
byl potom v pritomnosti t8chto &astic odpa-
Fen do sucha. Impregnované C4stice extru-
ddtu byly potom kalcinovéany jiZ popsanyn:
zplisobem.

Kalcinovany produkt obsahoval 1,9 %
hmotnosti kobaltu a 11,3 % hmotnosti mo-
lybdenu, pFitemZ 75 % uvedenych kovil by-
lo do katalyzdtoru inkorporovdno p¥imiSe-
nim pfed vytladovanim a 25 % uvedenych
kovll bylo do katalyzdtoru inkorporovdno
impregnaci.

Priklad 6

Vytlafovany katalyzater byl pFipraven
stejnym zplsobem jako v pFedchézejicim
piikladé vfetn# stfizného sméSovani s ener-
getickym pifikonem 22,2 Wh na 1 kg oxidu
hlinitého obsaZeného ve sméi po dobu 1 mi-
nuty s vyjimkou, Ze v tomto pifipad€ se 50
procent kobaltu a molybdenu inkorporuje
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do katalyzdtoru p¥imiSenim pFed vytlato-
vanim a zbyvaijicich: 50 % se zavede do ka-
talyzdtoru impregnaci. Katalyzator obsaho-
val celkem: 2,24 % hmotnosti kobalte & 10,6
procenta hmotnosti molybdenw.

Priklad 7

V tomto pfikladu byl extirudat opét pfi-
praven stejnym zplisobem jako w piikladu
5 vletné& stfiZzného sméSovani s energetic-
kym prikonem ekvivalentnim 22,2 Wh na
1 kg oxidu hlinitého po dobu 1 minuty s vy-
jimkou, Ze pouze 25 % kobaltw a melybdenu
byle pfimiSeno ke katalyzatcru pred vytla-
govanim, zatimco 75 % kobaltu a melybde-
nu bylo do katalyzdtoru inkorporevamo im-
pregnaci. Celkem obsahoval katalyzéter 3,65
procenta hmotnosti kebaltw a 13,4 % hmot-
nosti molybdenu.

Priklad 8

Smé&s monohydratu alfa-oxidu hiinitéhe z
pfedchézejicich prikladd byla spoletné&
s vodnym roztokem kyseliny dusitné st¥iZzné
smeSovana po dobu 1 minwty. Energeticky
priken byl v tomto pPipad#® ekvivalentni 22,2
Wh: na 1 kg oxidu hlinitého. p¥fitomného ve
smési. Vysledna téstovitd pasta, wykazujici
55- aZ 60% ztratw hmotnosti p¥i vypéleni
na teplotu 900 °C, byla vytlaena, vysuSena
a kalcinovéana jako v pfedeslych piikladech.
Kalcinovany extruddt byl potem impregno-
van amoniakdlnim roztckem kyseliny mo-
lybdenové a dusitnanu kobaltnatého piipra-
veného drfive popsanym zplsobem. Impreg-
nace byla provedena tak, Ze kalcinované
¢astice katalyzatoru byly ponofeny do uve-
deného roztoku a tente roztok byl potom
v pFitomnosti t&chto ¢éastic odpafen do su-
cha. Impregnované &é&stice potom byly po-
stupn kalcinovdny na vzduchu po dobu 1
hodiny pf#i teploté 400:°°C a potom dal¥i 2
hodiny pri teploté 595 °C. Kaleimovany pro-
dukt obsahoval 3 % hmotnosti kobaltu a
10,3 % hmotnosti molybdenu.

Uinnest  katalyzdtor@i, ziswanych podle
predchézejicich prikladd, byla testovéna p¥i
desulfuraci plynového oleje vrouciho v roz-
mezi 315 aZ 565°C a obsahujictho 2,6 %
hmotncsti siry. Katalyzdtor byl uspofddén
ve formé& pevného loZe ve vertikdlnnim trub-
kové reaktoru udrZovaném pfi pretlaku 6
MPa a teploté 385 °C. Plynovy olej byl dav-
kovdn pres katalyzdtor pFi hodinové prosto-
rové rychlosti 3,2 ve smési s 51 m3 vodiku
na 0,159 m3 ddvkovaného oleje. Vytok z re-
aktoru byl rozd&len na kapalnou a plynnou
fazi ve vysokotlakém separdtoru pii teplotd
93 °C a kapalné féze byla zpracovéna v od-
hanéci koloné& pro odd&leni lehkych podili.
Byly provedeny &tyri dvouhodinové zku$eb-
ni b&hy; mezi témito bé&hy byla vZdy 10ho-
dinovd prestdvka. Kapalné spedky z odhé-
néci kolony z kaZdého bé&hu byly analyzo-
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vany za uftelem stanoveni obsahu siry a
aritmeticky primér ze &tyf zkuSebnich bé-
hi byl pouZit pro vypodet tfinnosti kataly-
zdatoru ve vztahu k G¢innosti referenéniho
standardniho katalyzatoru pouZitého za stej-
nych podminek, pfi€emZ tento standardni
katalyzator obsahoval 2,5 % hmotnosti ko-
baltu a 8,7 % hmotnosti molybdenu inkor-
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porovanych do kulitek oxidu hlinitého o
priméru 1,6 mm. Relativni G&innost byla
vypottena jako pomér desulfuratni d&in-
nosti testovaného katalyzatoru k desulfu-
raéni uUCinnosti referen&niho katalyzétoru.
Ziskané hodnoty pro katalyzatory prlprave-
né podle p¥ikladd 1 aZ 8 jsou uvedeny W na-
sledujict tabulce.

TABULKA

Katalyzator z prikladu &. 1 2 3 4
SméSovani: energeticky

pfikon/hmotnost smési

(Wh.kg™1) 68,5 68,5 68,5 68,5
Pfidavek kovii:

pted vytladenim (%) 75 50 25 0

impregnaci (%) 25 50 75 100
Sypnéd hmotnost (g.cm™3) 0,75 0,74 0,72 0,78
Mérnd hmotnost ¢astic

(g.cm™3) 1,30 1,39 1,34 1,52
Mé&rny povrch [m g‘l] 249 279 270 236
Objem pord (cm3.g-1) 0,48 0,44 0,47 0,38
Prameér pord [nm] 7,2 6,6 7,0 6,8
Kovy obsaZemé v katalyzatoru
Kobalt (% hmotnosti) 3,2 3,1 3,35 3,3
Molybden (% hmotnosti) 12,9 13,0 13, 5 13,7
Relativni Géinnost 146 148 191 162
SméSovani: energeticky

pFikon/hmotnost smési

(Wh.kg™!) 22,2 22,2 22,2 22,2
Pfidavek kovil:

pred vytlatenim (%) 75 50 25 0

impregnaci (%) 25 50 75 100
Sypnéd hmotnost (g.cm~3) 0,73 0,73 0,81 0,73
Mérnd hmotnost ¢4stic

(g.cm™3) 1,27 1,32 1,46 1,31
Mérny povrch (m?. g~1) 279 301 225 259
Objem pérd (cm3.g™1) 0,48 0,48 0,42 0,49
Primeér p6ri (nm) 7,2 6,4 6,9 8,1
Kovy obsaZené v katalyzatoru
Kobalt (% hmotnosti) 2,9 2,24 3,65 3,0
Molybden (% hmotnosti) 11,3 10,6 13,4 10,3
Relativni ucmnost 106 117 128 100
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]ak vyplyva z predchazeucl tabulky, ma
intenzita st¥iZného smé&Sovdni vyrazny vliv
na katalytickou tuginnost ziskaného kataly-
zdtoru. RovndZ je ziejmé, Ze katalyzdtor
pFipraveny za intenzivniho stfiZného sméSo-

~o o

vadni mé ]esté lep31 Gaéinnost v prlpadé kdy
se do katalyzdtoru inkorporuje 10 aZ 40 %
hmotnosti kobaltu a molybdenu pFimiSenim
pfed vytladenim a 90 aZ 60 % hmotnosti
téchto kovit impregnaci.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob vyroby vytlatovaného kataly-
zétoru, vyhodn& pouZitelného p¥i hydroge-
natni desulfuraci téZkych topnych oleji, pri
kterém se misi k vytvoFeni pasty jemné zrni-
ty Zarovzdorny anorganicky oxid, peptizac-
ni ¢inidlo a nezbytné mnoZstvi vody k vy-
tvofeni smési, kterd mé p¥i vypaleni na tep-
loté 900°C =ztrdtu hmotnosti 50 aZ 70 %,
nadeZ se ziskana pasta vytladuje, krdji na
Castice, susi a kalcinuje, vyznaleny tim, Ze

se uvedené sloZky pasty misi po dobu 0,5
a7 5 minut za stfiZn& sméSovacich podmi-
nek, pficemZ intenzita uvedeného stfiZzného
sméSovani odpovidad energetickému pFikonu
33,3 aZ 266,6 Wh na 1 kg suchého Zarovzdor-
ného anorganického oxidu obsaZeného w
uvedené smési.

2. Zphisob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze
se sloZky pasty misi po dobu 1 aZ 3 minut
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za stFiZnd sméSovacich podminek, pFi¢em?Z
intenzita uvedeného st¥iZného smé&3ovani od-
povidad energetickému pi¥ikonu 33,3 aZ 133,3
Wh na 1 kg suchého Z4rovzdorného anor-
ganického oxidu obsaZeného v uvedené
smési.

3. Zptsob podle bodu 1, vyznaCeny tim,
7e se ke Kkatalyzatoru piimisi 1 aZz 10 %
hmotnosti kovu osmé vedlejSi podskupiny
periodické soustavy chemickych prvkid a 4
aZ 30 % hmotnosti kovu Sesté vedlejsi pod-
skupiny periodické soustavy chemickych
prvki, pritemZ 10 aZ 40 % hmotnosti z cel-
kového mnoZstvi kovii osmé a Sesté vedlej-
81 podskupiny periodické soustavy chemic-
kych prvkl se smisi se Zarovzdornym anor-
ganickym oxidem, peptizatnim CcCinidlem a
vodou jeSté pred strfiZnym sméSovdnim a
wytlaovanim a zbyvajicim mnoZstvim kovil
osmé a Sesté vedlejsi podskupiny periodické
soustavy chemickych prvkd se impregnuje
kalcinovany extrudat.

4, ZpGsob podle bodd 1 aZ 3, vyznaceny
tim, Ze se jako Zarovzdorného anorganické-
ho oxidu pouZije oxidu hlinitého.

5. Zplsob podle bodu 4, vyznaceny tim,
Ze se jako oxidu hlinitého pouZije mono-
hydréatu alfa-oxidu hlinitého.

6. Zptsob podle bodu 5, vyznafeny tim,
Ze se jako monohydréatu alfa-oxidu hlinitého
pouZije monohydrédtu alfa-oxidu hlinitého s
primérnou sypnou hmotnosti 0,4 aZ 05 g.
.cm”3,

7. Zplsob podle bodu 5, wyznafeny tim,
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Ze se jako alfa-oxidu hlinitého pouZije smési
monochydratu alfa-oxidu hlinitého s primér-
nou sypnou hmotnosti 0,7 aZ 0,9 g.cm™3
a monohydratu alfa-oxidu hlinitého s prii-
mérnou sypnou hmotnosti 0,2 aZ 0,3 g.cm™3,
pFiemZ smé&s mé praimérnou sypnou hmot-
nost 0,4 aZ 0,5 g.cm™3. ‘

8. Zphisob podle bodd 3 aZ 7, vyznaceny
tim, Ze se s peptizaénim d&inidlem a Zéaro-
vzdornym anorganickym oxidem smisi slou-
Zenina kovu osmé vedlejSi podskupiny a
slouc¢eniny kovu Sesté vedlej5i podskupiny
periodické soustavy chemickych prvkd v
mnoZstvi nezbytném k dosaZeni obsahu ko-
vu osmé vedlej§i podskupiny a Sesté ve-
dlejsi podskupiny periodické soustavy che-
mickych prvki ve vysledném extrudatu 20
aZ 30 % hmotnosti.

9. Zpfisob podle bodl 3 aZ 8, vyznadeny
tim, Ze se jako kovu osmé vedlejSi podsku-
piny periodické soustavy chemickych prvkl
pouZije kobaltu.

10. Zpfisob podle bodl 3 aZ 9, vyznaleny
tim, Ze se jako kovu 3esté vedlejSi podsku- -
piny periodické soustavy chemickych prv-
ki pouZije molybdenu.

11. Zptsob podle bodd 3 aZ 9, vyznadeny
tim, Ze se se Zarovzdornym anorganickym
oxidem a peptiza¢nim ¢inidlem smisi uhli¢i-
tan kobaltnaty.

12. Zpuasob podle bodd 3 aZ 11, vyznade-
ny tim, Ze se se Z4rovzdornym anorganic-
kym oxidem a peptizatnim d&inidlem smisi
kyselina molybdenova.
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