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{(54) Zpusoh regenerace aktivnich sloZek z desaktivniho polykomponentniho

nositového katalyzédtoru

Zpisob regenerace aktivnich sloZek
z desaktivovaného polykomponentniho nosi-

&ového katalyzdtoru
nu, niklu, Zeleza a

na bézi oxidu molybde-
p¥ipadn& dalZich kovi

p¥echodovych a alkalickych na silice jako
nosidi pro oxidaci propenu na akrolein
spo&ivajfcf v tom, %e z rozemletych tablet
desaktivovaného katalyzitoru se ziskéd
amoniak4lnf molybdenovy vyluh a dusinano-
v¥ v§luh postupnym rozpouStdnim ve zfed&né
kyselingd dusi&né o koncentraci 10 aZ 30 &
hmot. p#i teplotd 20 a% 100 °C, pak v rozto-
ku 26% vodného amoniaku za ptidavku 30%
peroxidu vodiku a na zAvér opdt ve zie-
d&né kyseling dusidné, p¥ifemi se ob&
frakce dusi&nanového vyluhu spoji.
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Vyndlez se tyké zplsobu regenerace aktivnich sloZek z desaktivovaného polykomponentniho
nosiZového katalyzdtoru.

Pro primyslovou vyrobu akroleinu oxidaci propenu se poufivd v USSR oxida&niho kataly-
zdtoru na nosidi z dovozu, jeho¥ katalytickd d¢innd sloZfka je tvo¥ena polykomponentnfm
systémem kyslikatych sloudenin kovil 8 ndsledujfcim atomidrnim pomdrem kovi:

Mo, ,146B10,881C%0, 389 0,549,100, 34N (5107) 4,29

kde X, - jsou stopové kovy jako B, Mg, Cu, Sn, Al, Mn, Ca

Obvyklym zpisobem p¥ipravy tohoto typu katalyzdtoru je p¥iprava vodnych roztokt saoli
jednotlivych aktivnich komponent, kterd se spolu smisf a vznikld suspenze &i roztok se
po p¥idavku nosife zahusti, vysuS{, obsa¥ené soli termicky rozlo%{ a takto ziskand hmota
se po p¥idavku tabletadnich p¥isad ztabletuje a vyZfh&, &ImZ se ziskajf poZadované katalytické
vlastnosti.

Cena katalyz&torl pro oxidaci propenu na akrolein je s ohledem na vysoky obsah deficitnich
kovi a néro¥nou p¥ipravu znaln& vysokd. Vyroba tohoto typu katalyzdtoru nebyla dosud v SSR
realizovdna. Suroviny pro vyrobu katalyzdtoru tj. soli jednotlivych aktivnich komponent
lze ziskat pouze ze zahrani&{ a proto ndklady na suroviny pfedstavujf rozhodujici poloZku
p¥ipadnd vyroby katalyzdtoru. Doba pouZitelnosti (Zivotnosti) uvedendho typu katalyzédtoru
je limitovéna hranicf 3 let. Po této dob& je nutné katalyzétor z procesu vy¥adit a nahradit
jej Cerstvym. Desaktivovany katalyzdtor takto pfedstavuje primyslovy odpad.

Regenerace aktivnich sloZek z tohoto typu katalyzdtoru je vysoce nérodnou zdleZitostif.
Regenerace p¥fibuznych typl katalyzdtorl, které byly popsdny v literatu¥e, jsou velmi stru&né,
Casto se tfkaji pouze jediné regenerované sloZky a schdzf prakticky veskeré bilanéni ddaje.

Nyn{ bylo nalezeno, %e z uvedenych desaktivovangch polykomponentnich katalyzédtord
na bézi oxidu molybdenu, vizmutu, kobaltu, niklu, Zeleza a p¥ipadn& dalS$ich p¥echodovych
kovi a alkalickych kovli na silice jako nosifi lze regenerovat aktivni slofky tak, Ze z roze-
mletych tablet desaktivovandho katalyzdtoru se zf{ski amoniak&lni v{¥luh molybdenovy a vyluh
dusi&nanovy postupnym rozpoudt&nim ve z¥ed&né kyselind dusidné o koncentraci 10 aZ 30 % hmot.
p¥i teplotd 20 a%¥ 100 °c, pak v roztoku 26% vodného amoniaku za p¥fdavku 30% peroxidu vodiku
a na z4v&r opét ve z¥ed&éné kyseliné dusiéné, p¥ilemZ se ob& frakce dusiénanového v¢luhu
spojf.

Tento uvedeny zplsob je t¥istuphov§y a je zcela specificky.'vyluhy z jednotlivy¢ch stuphid
rozpousténi lze vyuZft spole&n& k op&tovné p¥ipravé katalyz4dtorld nebo zpracovat uvedené
v¢linhy v jinych oblastech ndrodnfho hospodd¥stvi (nap¥. Mo-vyluh v zem&d&lstvi, v prumyslu
umElych hnojiv apod., z dusidnanového v¢luhu lze izolovat Bi, Ni, Co a men3f mnoZstvi Mo
ve form& kovil).

Rozpu¥t&ni katalyzdtoru mife byt realizovdno pf¥i teploté v rozmez{ 20 aZ 100 ¢, s vhodou
v8ak p¥i teplot& 20 a%Z 80 °c, kdy rozpoustdni probfhd s p¥im&¥enou rychlosti a nedochdzi
k intenzivnimu Uniku NH3 pop¥. k nefddoucimu vyvoji nitroznich plynli. V pouZitém postupu
se provddi pouze analytickd kontrola obsahu Mo a Bi ve filtrétech, ostatni kovy nevykazuji
podstatn&js{ odchylky od jejich prvotntho stanovenif. Nésledujici{ p¥iklad ilustruje provedeni
regenerace podle vyndlezu.

P¥{i{kxlad

Do rozpou$té&ciho kotle opat¥eného zp&tngym chladifem a kotvovym pop¥. vrtulovym michadlem
se pfedloZ{ 10,4 1 destilované vody (demineralizované) a pak se za michanf p¥i 400 a% 500
ot/min vnese 5 kg jemn& umletého katalyzAtoru K 200 (velikost &&4stic pod 0,6 mm) a 10 a¥
15 minut se rozmichdvd a soudasné se otev¥e ohfev kotle a z odmérky se pfedloZi do kotle
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5,63 1 (7,83 kg) 65% HN03 a vsddka se vyh¥eje na 80 O¢. Jakmile zadne smds v kotli zjevné
houstnout (po ca 20 minut&ch), p¥id4 se je¥td 6,25 1 destilované vody a p¥i teplotd 80 °C

se katalyzétor louZi celkem 1 h 45 minut. Potom se smés odfiltruje na nudi, kol4& se promyje
6,25 1 studené demineralizované vody (ca 25 °C). Filtrit a promyvaci voda se shromaidujf

v zdsobniku a tvo¥i 1 $4st dusidnanového v¢luhu {(ca 22,4 1).

Piltraénf koldd v mnoistvi ca 8,5 kg se p¥enese do &pavkového rozpousticiho kotle,
kde se rozplavi ve smé&si 10 1 26% vodného dpavku a pak se p¥id4 po %éstech bZhem 5 a%¥ 10 minut
1,25 1 30% peroxidu vodiku a sms se michd pfi teplot& 38 °C 45 minut. Po této dob& se
zvyS1i teplota sm&si v kotli na ca 50 °C a sm&s se jest& 30 minut vymichdv4d. Potom se suspenze
odfiltruje a kol4¢ se promyje dvakrdt 4,17 1 studené demineralizovaneé vody. Ziskané &pavkové
vyluhy se spoji a tvo¥i tzv. Mo-vfluh (ca 20 1 tj. ca 20,21 kg) ¢ nidsledujicim sloZeni:

- Mo 640 g;
- Ni 8 gs
-~ Co 6 g;
- NH, 4,9 % hmot.

Nerozpustny zbytek po Epavkovém louZeni {ca 5 kg) se pfenese zpét do kotle, kde se
rozmiché v 8,33 1 demineralizované vody a vz4ip&ti se pf¥idé ihmed 2,71 1 (3,77 kg} 65% kyseliny
dusiZné a smés se vyh¥eje na 80 °C a lou¥f se p¥i této teplotd 90 minut. Potom se odfiltruje
na nudi a promyje se 6,25 1 horké demineraliizované vody {(ca 90 °c. Ziskany v¢luh {ca 15,9 1)
se spojfl 8 1 C&st{ dusidnanového vyluhu, &imZ se zfskd ca 38,3 1 (43 kg) dusi&nanového
vgluhu o nésledujicim sloZeni: \

III, a ca 199.5 g Mo.

ca 592 g Bi, 126 g Ni, 89,2 g Co, 23,2 g Fe
Oba ziskané vyluhy (tj. Mo-vyluh i dusi®nanovy vyluh) Jjsou vhodné pro p¥ipravu polykompo-
nentnich katalyzdtorl.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob regenerace aktivnich sloZek z desaktivovaného polykomponentnfho nosilového
katalyzdtoru na bdzi oxidu molybdenu, vizmutu, kobaltu, niklu, Zeleza a p¥ipadn& dalZich
kovt p¥echodovych a kovl alkalickych na silice jako nosi&i pro oxidaci propenu na akrolein
vyzna&eny tim, %e z rozemletych tablet desaktivovandho katalyzdtoru se zisk& amoniak&lni
molybdenovy v¢luh a dusi&nanovy v¢luh postupnym rozpoudténim ve z¥edéné kyselin& dusiéné
o koncentraci 10 a%Z 30 % hmot. HNO, p¥i teplotd& 20 a% 100 °c, pak v roztoku 26% vodného amoniaku
za p¥idavku 30% peroxidu vodiku a na zdvdr opdt ve z¥edéné kyselind dusiiné, pFifemi se
ob& frakce dusidnanového v¢luhu spoji.
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