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(54) 나듐-  매  제조하는 ,  말 산 무수물 제조  해 들 매  사 하는 

약

본  a) 전 물  제조, 수  건조  허 하는 조건하에  매 에   합물  나
듐 합물과 접 시 는 단계; b) 전 물  하  전에, 약 200℃ 하  에  수가 4 내  8
개  족 무수물, 람 하게는 아 트산 무수물  건조  체 함   스 과 접 시켜 
처 하는 단계;  c) 전 물  공 , 스 ,  체  들  합물  함 하는 하에, 

 매  수득하는 에 필 한 시간 동안 조절   가  350 내  550℃  에  하 시
는 단계;  d) 족 수  산 에 해 말 산 무수물  제조하  해 상  매  사 하는 

단계  포함하여, 나듐-  합 산 물  함 하는 산  매  제조하는 에 한 것 다.  본 
 에 라 제조  매는, 람 하게는 적 또는 전체적 체 순  에 해 말 산 무

수물  제조에 사 하 에 특히 적합하다.

술 야

본  말 산 무수물  제조하는 에 사 는 나듐-  합 산 물 매  제조하는 에 
한 것 다.   상 하게는, 본  상  족 수 , 특히 n-   물  

순 는  체  스트  에  공  같   산  함  체 또는 산  산 시  
말 산 무수물  상업적  제조하는 에 적합한 숙  매  제조하는 에 한 것 다.                                                               

8-1

공개특허특2001-0023221



경 술

말 산 무수물  50  상 동안 전 계적  제조 어  실 적 시  제 다.  것  주  수 , 
약제  식  첨가제  포함하는 다  제 에 한 전 물  단  사 거나, 다  물 과 함
께 사 다.

종종 나듐과  합  산 물  언 는 매  사 하여 포  족 수  산 시켜  
말 산 무수물  생 시 는  시하고 는 그맨(Bergman) 등  미  특허 제3,293,268  래

, 나듐  산 물 매  하여 수 가  문  특허가 었다.  숙  매   
, 매가 적  결정  피 산 나  졌다.  그러나, 상업적  허 는 생

산 , 수   수  제공하는 숙  매  제조에 해 한 많   여전히 히 해
고  않다.

제  존  또는 하에 나듐-  산 물 매  제조하는 많   당 야에 공 고 제시
어 다.  적 , 러한 매는 적합한 나듐 합물  원 가가 +4  나듐  생 시 는 조건
에 접 시 고, 과 시켜 수  산수  나  필수  함 하는 매 전 물  생
시  제조 다.  어 , 매 전 물  건조, 여과  원심  같  당 야에 공  술
에 해 수 고, "하 " 숙 매  생 시  한 수가  상적  실시에 해 물 적  열적

 처 다.

매 전 물  하 에 사 는  하  같  2가   카 고  나눌 수 다 :

1)   치에  수행 는 하   (  하 ), 

2) 수   공  하에, 적  한 조건 하에,  에  하   (  하 ).

양 한 경  매  생 시 는  하   공정보다 점  많다.  첫 째 , 낮  정상 공
물   산 량에  업하는  하  과정에 , 적  수주 동안 생산 량  실 다.  

째 , 하  공정  적절하게 수행 는 경 에 저  매  생 시 는 매  민감한 업  문
에, 전체  전물   하  공정에  실 , 그 는 전체 매 전물  동시에 하

 문 다.   하    가  매  하 시켜 , 시  에 전 는 저  
매  험  저하시 고, 매   측정하고 조절하  한 공   수행할 수 다는 점
 다.  수 , 생산   수 에 어   양 한  결과 다.

   하   에 한 공정  당 야에 공 어 다.    에 , 숙  매  
종 태는 , 말 산 무수물  제조  한 다양한 정    택  갖는 결정  피

산 나 다.  적 ,  하 에 , 매는 전 물  태  에 전 고, 수  
 공  공 물  사 하는  조건  처 다.  수  또는 수주 동안 저  말 산 무수물  

생 시  에, 전 물  원 가가 +4에 매  근접한  피  나듐  갖는  피 산 나
 전 다.

적 ,  하  공정에 , 종래 술  매가 하  과정에  적  산  제시하고 
다.  전체적  해  않는 , 나듐   산 가 매  고  제조하는 에 필 하
다.  종래에 공   하  공정  치식  연 식 열적 시스  사 하여 경 다.  많  경
에, 체 가 조절 다.  수  산  조합물 또는 합물  함 하는 체 는, 열 
산  조절하는 에 어  어  문에 사  않는 것  적 다.

미  특허 제5,137,860 에는, 나듐-  매 전 물  하  3가  단계  고  처 함  
 매  전 시 는  제시 어 다 :

a) 공 , 스    에   가열 단계,

b) 공 /스   에  프 그래  가열  신 한 가열 단계, 

c) 산  함    산   연 적  사 하는 - 무  가공 단계.

미  특허 제4,562,268 는 - 나듐 합 산 물 매  사 하여 상  족 수  산 시
 말 산 무수물  제조하는 에 한 것 다.  사 는 매는 5가 나듐 합물  나듐

 원시  수 는 알코  에 시 고, 합물  알코  개 제  접 시  제조 는 것  
상적 다.  상  특허에는, 2가  본 하  식,  (1) 공  하  식  (2) /스  하  

식  술 어 다.  공  하  식에 , 매 전 물  한 체 에  같 , 공  에  2시간
에 걸쳐 400℃  가열  ,  에  6시간 동안 다.  /스  하 에 , 매 전 물  

저 공  에  6시간 동안 325 내  350℃에  하  ,   스  에  2 내  10시간 동안 
250 내  600℃에  하 다.  /스  하  식  람 하다.

미  특허 제4,392,986 에는, 전 물   에  시  에 수 함  나듐-  
매  제조하는  술 어 다.  전 물  120 내  140℃에  건조  에, 공  에  

 말 산 무수물  산 시 는 에  , 는  하   전 다.

미  특허 제4,336,198 는 전 물  알런  태  같   다공  매체 상에 어 는, 
라늄  개  나듐-  매에 한 것 다.  피복   하 는 "5℃/  가열  200℃

 400℃  가열하  1시간 동안 400℃  가열하는 것"  술 어 다.

미  특허 제4,137,777 에는, 연 한계 에 는 조  갖는 수 4개 상   수  산
 함  체  포함하는 합물  산 시  나듐-  매  사 하여 말 산 무수물  제조하

는  술 어 다.  18개  실시 에 술  매 가 다   시하는  같  하
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다 : " 매는 9℃/  가열  385℃  가열시  에  하 , 에 1.5% v/v n-
/공  합물  1000/h  GHSV  층  해 흐 다".

미  특허 제4,135,864 에는, 하  단계  포함하여, 카 복실산 무수물  제조에 한 매  
제조하는  술 어 다 :

a) 5가 나듐 함  합물  핀  산   액제 매  에 시 는 단계;

b) 나듐   상  +4  원 가 상태  원시 는 단계;

c) 상  매 에  함  합물  첨가하여 매 전 물  침전물  시 는 단계;

d) 매 전 물  침전물  수하는 단계;

e) 매 전 물  침전물  건조시 는 단계; 

f) 매 전 물  침전물  하 시 는 단계.

하  공정  다  에 해 시 다 : " 매 전 물  뷜러(Buechler) 프 스에  1 1/8 치 
께 , 첨가 는 1% 그라 트  정제 다.  정제는 공  에  5℃/  가열  150℃  
400℃  하 , 400℃에  1시간 동안 다.".

 상   많  다  문헌에, 나듐-  전 물  하 시켜 ,  거나   말 산 무수
물  생 시 는 매  제조하는 다양한  술 어 다.  종래 술에는, 본 에  는 

 같  하 에 한 종  전에 매  학적  사전처 하는 점  제시 어  않다.  
또한, 종래 술에는, 사 는  매  는   물  실 적  산 시  않
는 보다  에  가열  연시 는 점  제시 어  않고, 약 150℃ 내  약 550℃ 

 본  람 한  느  가열  , 생산   수  개  매  생 시 다는 
점  제시 어  않다.  조적 , 가열  언 고/ 거나 프 그래  공정  2℃/  상

  가시 는 것  제시한다.

 상 한 

 약

본  적  수 4개  수  말 산 무수물  산 시 는 에 어    수  개
 나듐과  합  산 물  함 하는 산  매  제조하는  제공하는 에 다.

상  적  본 에 해, 산수  나  전 물  원,   침전,  피 산 나  
 매  전 에 , 본원에  또한  매 또는  매  언 는 수  매계  사

하여 제조  전 물  전 시 는 포함하는 ,

a)   나듐  원 가 약 0.9 내  1.2 고, 4가 상태  나듐  90 원 %보다 많  양  함
하는 매 전 물  제공할 조건하에,  합물  나듐 합물   매 에  접 시 는 단
계;

b) 전 물  수하는 단계;

c) 전 물  건조시켜 , 산  함   에      물  실 적 산  제
공하  않  값  제한하는 단계;

d) 전 물  하  전에, 약 200℃ 하  에  수 4 내  8개  산 무수물, 람 하게는 
아 트산 무수물  건조  체 함   접 시  학적  사전처 하는 단계; 

e) 공 , 스 ,  체  들  합물    택   제공하고,  
에 , 전 물  상태에  측정하여  350℃보다 고 550℃   않는   1℃/  미만
 가열  단계 d)에  달  보다 게 상승시 고,   +4.5 하  나듐 산  상태  

제공하고 전  결시켜   매  생시 는 에 과적  시간 동안 시  전 물
 하 시 는 단계  포함하는 에 해 달 다.

 상 한 

본   개   존  또는 하에 나듐-  산 물 전 물  제조하  한 수  
매 공정  사 하는 피 산 나  매  제조에 가  정    생  제공한다.  본 

 에 라 제조 는 경 에, 매는 미 공  술(참조 : 미  특허 제5,137,860 )에 
라 제조  매보다  수    제공하 , 그 는 전 물  하  전에, 족 무수물, 

람 하게는 아 트산 무수물  건조  체 함   접 에 해 사전처 고,  동
안 사 는 가열  2℃/  미만  문 다.

 매   매  사 하는 전 물  제조는 당 야에  공 어 다.  적합한 매 전
물  특정 는  수가  특허   공보에  술 어  다  [참조  :  미  특허  제4,632,915 , 

제4,562,268 ,  제4,333,853 ,  제4,315,864 ,  제4,132,670   제4,064,070 ;  제 .  . 
존슨(J. W. Johnson) 등  문헌 : J. Am. Chem. Soc., 106, 8123 (1984); 에프. 카 니(F. Cavani) 등  
문헌 : Appl.  Catal.,  9,  191  (1984);  에 치. 에스. 츠(H.  S.  Horowitz)  등  문헌 : Appl. 
Catal.,  38,  193  (1988);  알. 에스. 케 . (R. S. K. Bej) 등  문헌 : Appl. Catal., 83, 149 
(1992); 알. 샌트(R. Sant) 등  문헌 : J. Catal., 143, 215 (1993)].

들 문헌  제한  해 제공  것  아니 , 본  실싱에  시  가 드  해 제공  것
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 해 다.

게 하 , 본  전 물 / 매는   나듐  원 가 약 0.9 내  1.2 고, 4가 상태  
나듐  90 원 %보다 많  양  함 하는 매 전 물  제공할 조건하에,  합물  나듐 
합물   매 에  접 시  제조 다.  매 전 물  수 고, 건조 고, 족 무

수물  에 해 학적  사전처 어, 다   조물  하거나, 동   
에 사  가 조절 거나; 안적 , 수 고, 건조 고, 사전처 고, 조물   

또는  조절 전에 하 다.  그 에, 들 매 전 물  건조에 해 열처 고, 학적  
사전처 고, 본 에 라 하 에 해 열처 어,  피 산 나  수득 다.

매 전 물 에  나듐  공 원  한 나듐 합물  당 야에  공 어 다.  적합
한 나듐 합물 는, 산 나듐, 사산  나듐 등과 같  나듐 산 물; 염  나 , 염  
나 ,  나 ,  나  등과 같  나듐 시할 겐 물; 나듐산 암 늄, 산 

나 , 산 나 , 포 산 나 , 살산 나  등과 같  나듐염  만, 들  제한 는 
않는다.  물 , 산 나듐  람 하다.

 합물  또한 당 야에  공 어 다.  적합한  합물 는,  산,  산 등과 
같  산; 산  등과 같   산 물; 시염 , 시  등과 같   할 겐 물; 산, 
사염 ,  아 산염 등과 같  4가 상태   만, 들  제한 는 않는다.  산, 

산   들  합물  람 하다.

 액체  매  나듐  원제  사  수 거나, 나듐  첨가시에 또는 가열에 해 
나듐  90% 상  원 가가 +4  상태  원시  해 첨가 제제가 사  수 다.

그 에, 액체 매   합물  매 어야 하고,  합물에 해 적 어야 하 만, 
나듐 합물  또는 나듐-  산 물 전 물 는 수한 매가 아닌 것  람 하다.  본 
에 사 하  한 적합한 액체 매  알코 , 알 히드, 케 , 에   들  합물과 같   
합물 다.  사 는  액체 매  실 적  무수물  것  적 다.  람 한  액체는 

무수 과  알코  합물  다.

매 전 물   매  고 건조 , 말 산 무수물 에 사 하 에 적합한 태
 조물   수  당업 들에게 하다.  고정층 열  , 동층   
층 에 매  사 하  한 전 물  말  하  한 술  당업 들에게  공
어 다.   들어, 매 전 물  고정층  또는 층 에 사  정제 고 

압 다.

전 물  상    어느 하나에 사 하  한 적합한 담체 상에  수 다.  적  담
체 는, 실 카, 알루미나, 규 , 실 카-알루미나  산 티  만, 들  제한 는 않
는다.

산 물 또는 산염 태  량   종종 산 나  매 에 제  포함 다.   경
에는, 매 능  시  해 다  개 제가 첨가  수 다.

본 에 , 매 전 물  건조  체 에 , 족 무수물, 람 하게는 아 트산 무수물
  접 에 한 산  함   사전처 에  건조 단계    약 200℃ 하  

 제한시 고, 하  단계에   가  제한시   매  전 다.  사전처 -
-전  단계가 본 에  수한 매  제조에 하다.  본  건조  사전처  단계 

동안    가열 ,  하  단계 동안 매  접 하고 는  제한시  계적 사전
처 - -전  단계  수 한다.

건조  사전처  단계에 ,  는 사 는  매  는   물  산  
허 하  않  값  제한 다.  람 한   는 약 150 내  200℃ 다.

건조 단계에 , 사 는  매  는 휘   물  전 물 에  50℃ 미만  과
(고  스폿)  제거 어,   물  신 한 산  한다.

-전  (하 ) 단계에 , 전  적합한  에   1℃/  가열  상승시켜 , 
매  과 (고  스폿)  시  수행 다.  종래  술  -전  (하 ) 단계가 

실 적  150 내  200℃보다  에  개시  제시하고 다.  그러나, 저하게는, 종래  
제시 는 상 게, 150 내  200℃보다  에   가열  생 는  매  능에 
상당히 하게 함  졌다.

전 물  하  동안 스 , 산    체, 적  공 에 해 제공 는 산    
체  사 하는 것에 한 수가  근거가 다.   매  고 능  얻  해 스  필 하다는 
것   공 어 다.  또한, 매 에  나듐   산  조절하  해, , 산  

  시간 수가 사  수  당 야에  공 어 다.  본 에 , 스 ,  체 
 산   는 나듐 산  상태가 4.0 내  약 4.5(4.0  포함하  않 ), 람 하게는 

4.05 내  4.2가  조절 다.  본  람 한 체 에 는, 스 ,  체  산  단
 합물  사 어, 상업적  적합한 공정에 해 전 물  -전  상당히 단순 시  수 
다.

본 에 라 제조  매  능   술과 하  해,  매 태는 당 야에 
 공 어 는 다양한   사 하여 시험  수 다.  본 에 , 는 단   

에  매  샘플 상에  수 , 적  n-  공  합물  실제  시
 루어 다.  측정  능 수는   매체  , 공  수  전 ( 적
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 1  과 전 ),  공  수   하는 말 산 무수물  수  포함한다.

  러싸는 매체에  주어  에  달 는 전  수 에 해  수 다.  본 
에 는, 400℃에   공 물  전  사 다.  400℃ " 치" 에  전  적  
수  공 물  약 60 내  85%  수 만, 종종  낮거나   수 , 전  수  매

  하는 것 다.

말 산 무수물  수  에 공 는  100  생 는 말 산 무수물  수  
다.  매  상업적 가치는 2가  수,  수   전 에 해 단  수 다.  수  원료 사
량  접 측정값 , 주어  에  전   접 측정값 다.  수학적 , 수 과 전

 는 택 , 는 한 수  100 에 해 생  말 산 무수물  수  
는 것  적 , 학적  측정값 다.  고전 과 결합하여, 고 택 는 고수   결과적

 낮  원료 사 량  달 하는 능  고하는 것 다.

본   시험에 , 50ml 피  매가 21mm 경  스 스강 에 약 180mm   
채워 고, 는 액체 합 염 에 침 다.  사 는 염  산칼 , 산나트   아 산나트

 합물 , 공  합물  가  상적  상업적  사 는 열전달 매체 다.

 시험  산  매  공  사 하는  1  과 업 조건에 , 그 고 산  매  산
 사 하는  체 순  업 조건에 , 하 에 술 는  같  수행하 다.

실시

실시  1

본 실시 는  매 전 물  태  제조  한 적합한 공정  시하는 것 다.

15cm 플  들, 계, 가열 맨틀    함께 계적 가 착  10ℓ 들  4-  
근 닥 플라스 에, 틸 알코  6480ml(5196g)   알코  720ml(750g)  전시켰다.  
 개시하고(약 350 r.p.m.), 산 나듐(V2O5) 670g(3.7 )  첨가하 다.  합물  약 107℃에  가

열하여 시 고, 3시간 동안 계  시켰다.    간 에,  합물   보
다 약 20℃  낮   냉각시 고, 새  한 산(106% H3PO4) 816g(8.3 )  첨가하 다.  생

 합물  다시 가열하여 시 고, 16시간 동안 계  시켰다.   합물  약 50℃  냉각
시 고, 흡  여과시켜  담갈색 케  수득하 다.  청색 고체  4개  개  2ℓ 들  접시 트

 고, 150℃에  10시간 동안 강제  에  건조시켜 , 색-청색 매 전 물  말 약 
1300g  수득하 다.

 같  제조한 생  말  실시  2에 술   같  학적  사전처 하 다.

안적 , 생  말  65 쉬 체  해 약간 압 시  과시 고, 약 4 량%  그라 트
 합시 고, 1개  다 가 착  스 스(Stokes)-512 정제  계에  4mm X4mm 원  정제  생
시켰다.   같  해  제조한 매 전 물  정제  실시  3에 술   같  동 조건하에 

하 시켰다.

실시  2

본 실시 는 본  체   하나  학적 사전 처  공정에 라 매 전 물  태  제조하  
해 적합한 공정  시하는 것 다.

실시  1  색-청색 매 전 물  말  100ml  50mm 경 규산염 에 채 고, 수  드
그(Lindberg) 에 었다.

학적 사전처  프 그램  개시하  전에, 건조  체(160ℓ/h)  매  접 하고 는 
에  매층  해 과시켜   산  제거하 다.

그 에, 전 물   약 150℃  조절하 , 아 트산 무수물  1 내  20 피%, 람
하게는 2 내  5 피량%  동    에 점차적  주 하 다.  사전처  약 8
시간 동안 계 하 다.  사전처  종료시에, 에   아 트산 무수물   흐 에 해 
제거하 다.

생  말  65 쉬 체  해 약간 압 시  과시 고, 약 4 량%  그라 트  합시
고, 1개  다 가 착  스 스-512 정제  계에  4mm X4mm 원  정제  생 시켰다.   같

 해  제조한 매 전 물  정제  실시  3에 술   같  동 조건하에 하 시켰다.

실시  3

본 실시 는  하   본 에  체  하  과 하  해 사 는 공정  
하는 것 다.

실시  1  실시  2  매 전 물  정제 각각  100ml  50mm 경  규산염 에 전시
고, 수  드 그 에 었다.

가열 프 그램  개시하  전에, 건조  체(160ℓ/h)  매층  해 과시켰다.  정제  
가 150℃에 달하 ,  하   1, 2  3에 제시   같  프 그래  가열  가시
고, 420℃에  8시간 동안 정하게 시켰다.

가열 프 그램  종료시에,   흐  체시 고, 하  정제  냉각시켰다.
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능 시험

제조  매  상 에 술   같  능에 해 시험하 다.

매  하  같  하 다 :

 A = 하 시에 2℃ 상   상승  갖는 실시  1에 라 제조한  매.

 B = 하 시에 2℃ 상   상승  갖는, 실시  2에 술   같  본  체   
하나에 라 학적  사전처 한 매.

 C = 하 시에 2℃ 미만   상승  갖는, 실시  2에 술   같  본  체   
하나에 라 학적  사전처 한 매.

 1  산  매  공  사 하는  1  과  산  능 결과  한 것 다.

 1에 약  시험   동 한  업 조건  수행하 , 각각  조건  다 과 같다 :

산  매  :             공

공 물    : 1.5 피%

GHSV :                  1400/h

염   :             400℃.

 1

 A 매

가열  (℃/ ) 수  (%) 전  (%) 택  (%)

A-1 2 68 66 45

A-2 4 54 68 37

A-3 15 50 68 34

 B 매

가열  (℃/ ) 수  (%) 전  (%) 택  (%)

B-1 2 78 67 52

B-2 4 72 68 49

B-3 15 62 68 42

 C 매

가열  (℃/ ) 수  (%) 전  (%) 택  (%)

C-1 0.5 85 67 57

C-2 1.0 82 68 56

C-3 1.5 78 69 54

 2는 순   체  희  산  산  매  사 하는  산  능 결과  한 
것 다.

 2에 약  시험   동 한  업 조건  수행하 , 각각  조건  다 과 같다 :

산  매  :             순   체  산

공 물  산   : 12.3 피%

공 물    : 5.6 피%

GHSV :                  2500/h

염   :             400℃.

 2

 A 매

가열  (℃/ ) 1  과시 전  (%) 전체적 전  (%) 택  (%) 수  
(%)

A-1 2 39 95 64 61

A-2 4 39 94 62 58

A-3 15 38 94 55 52
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 B 매

가열  (℃/ ) 1  과시 전  (%) 전체적 전  (%) 택  (%) 수  
(%)

B-1 2 39 96 73 70

B-2 4 38 95 70 67

B-3 15 38 94 67 63

 C 매

가열  (℃/ ) 1  과시 전  (%) 전체적 전  (%) 택  (%) 수  
(%)

C-1 0.5 38 97 75 73

C-2 1.0 37 96 75 72

C-3 1.5 37 96 74 71

 1과  2에  수  하 , 전 물  처  단계  하 시  낮   가   가 본 
에 제시   같 ,  A   매보다 상당히   수  제공함  알 수 다.

는 또한, 본  공정에 라 제조한 매가 체 순  과정에 해 말 산 무수물  제조에 
특히 적합함  보여 다.

적합한 체 순  , 본  체 에 라 제조한 - 나듐 합 산 물 매  존 하에, 
약 300 내  550℃  에 , n-  상   산  또는  산  함  체에 해 산
시켜  말 산 무수물  제조하는 , 여 에   공 물 합물   합물  산  

가 5 내  16 피%가 고,  합물   가 2 내  20 피%가  조절 는 순수 
산 ,   순  체 스트  , 상   합물  산  에 공 어, 본 
에 라 제조한 - 나듐 합 산 물 매가  1  과시에 간정  전  시켜 , 
말 산 무수물  고수  생 게 한다.

본  상  체  제한  않 , 본  사상  어나  않  많   
루어  수  해 어야 한다.

(57) 청  

청 항 1 

a)   나듐  원 가 약 0.9 내  1.2 고, 4가 상태  나듐  90 원 %보다 많  양  함
하는 매 전 물  제공할 조건하에,  합물  나듐 합물   매 에  접 시 는 단
계;

b) 전 물  수하는 단계;

c) 전 물  건조시켜 , 산  함   에    사 는  매  는 
  물  실 적  산 시  않  값  제한하는 단계;

d) 전 물  하  전에, 약 200℃ 하  에  수가 4 내  8개  족 무수물  건조 
 체 함   접 시  학적  사전처 하는 단계; 

e) 공 , 스 ,  체  들  합물    택   제공하고,  
에 , 전 물  상태에  측정하여  350℃보다 고 550℃   않는   1℃/  미만
 가열  단계 d)에  달  보다 게 상승시 고,   +4.5 하  나듐 산  상태  

제공하고 전  결시켜   매  생시 는 에 과적  시간 동안 시  전 물
 하 시 는 단계  포함하여, 나듐과  합  산 물  함 하는 산  매  제조하는 .

청 항 2 

제1항에 어 , 단계(c)에   건조 가 산  함  에  250℃ 미만  .

청 항 3 

제1항에 어 , 단계(c)에   건조 가 산  함  에  약 150 내  200℃  .

청 항 4 

제1항에 어 , 단계(e)에   가  약 0.5℃/ , 1℃/  미만  .

청 항 5 

제1항에 어 , 단계(d)에  사전처 제가 수가 4 내  8개  족 무수물, 람 하게는 아 트
산 무수물  .

청 항 6 
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제1항 또는 제5항에 어 , 사전처  단계(d)에   체  족 무수물   1 내  20 
피%, 람 하게는 2 내  5 피%  .

청 항 7 

제1항, 제5항  제6항  어느 한 항에 어 , 사전처  단계(d)에  전 물  가 200℃ 하, 
람 하게는 130 내  160℃  .

청 항 8 

제1항 또는 제4항에 어 , 전 물  가 단계(e)에  약 350 내  약 450℃, 람 하게는 약 
375 내  약 430℃  .

청 항 9 

제1항, 제2항  제3항  어느 한 항에 어 , 단계(c)에  체 가 0 피%보다는 만 약 
15 피%   않는 , 람 하게는 약 4 피% 내  약 8 피%  산  함 하는 .

청 항 10 

제1항 또는 제4항에 어 , 단계(e)에  체 가 0 피%보다는 만 약 15 피%   않는 
, 람 하게는 약 4 피% 내  약 8 피%  산  함 하는 .

청 항 11 

제1항 또는 제10항에 어 , 단계(e)에  체 가 0 피%보다는 만 약 75 피%   않
는 , 람 하게는 약 30 피% 내  약 60 피%  스  함 하는 .

청 항 12 

제1항에 어 , 단계(d)에  수  전 물  다   조물  는 .

청 항 13 

제1항에 어 , 단계(d)에  수  전 물  동   에 사  가 조절 는 
.

청 항 14 

제1항에 어 , 단계(d)에  수  전 물  다   조물   전에 하 는 
.

청 항 15 

제1항에 어 , 단계(d)에  수  전 물  동 또는  에 사  가 조절  
전에 하 는 .

청 항 16 

제1항 내  제15항  어느 한 항  에 해 제조 는 - 나듐 합 산 물 수  산  매.

청 항 17 

제1항 내  제15항  어느 한 항  에 해 제조 는 - 나듐 합 산 물 매  존 하에, 약 
300 내  약 550℃  에  족 무수물  상   산  또는  산  함  체에 해 
산 시  말 산 무수물  제조하는 .

청 항 18 

제1항 내  제15항  어느 한 항  에 라 제조 는 - 나듐 합 산 물 매  존 하에, 약 
300 내  550℃  에 , n-  상   산  또는  산  함  체에 해 산 시켜

 말 산 무수물  제조하는 ,  공 물 합물   합물  산  가 5 내  
16 피%가 고,  합물   가 2 내  20 피%가  조절 는 순수 산 ,  

 순  체 스트  , 상   합물  산  에 공 어, 제1항 내  제15항 
 어느 한 항  에 라 제조 는 - 나듐 합 산 물 매가  1  과시에 간정  

전  시켜 , 말 산 무수물  고수  생 는 .

청 항 19 

제17항 또는 제18항에 어 , 산  가 고정층  또는 동층  는  
택 는 .
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