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(54) Zplsob pHpravy polykomponentnich beznosidovych katalyzétord

zpisob p¥ipravy polykomponentnich
beznosidovfch katalyzétord na bazi ) .
oxidd molybdenu; vizmutu, niklu, feleza
a pop¥ipadé dalifch pfechodovich kovi
a alkalickgch kovld pra oxidaci olefind
v plynné fazi z aktivnich slo¥ek ziskanych
2z desaktivovaného nosiéového katalyzétoru
na b&zi oxidl molybdenu, vizmutu, kobaltu,
niklu, ¥eleza a pop¥ipadé dal¥ich kovi
na silice jako nosi¥i pro prvni stupeil
oxidace propenu, ziskanych ve form&
dusi&nanového vyluhu spo&ivd v tom,
%e se dusilnanovy v§luh smisf s 26%
hydroxidem sodny, vysrdZené pasta hydroxidu
vizmutitého se rozpustl ve vypo&teném
mno%stvi kyseliny dusiné, chybdjici
soli se rozpust{ odd&lend v kyselin&
vinné, oba roztoky se smichajf a spojf
se s amoniakdlnim molybdenovym v¥luhem
a homogenn{ roztok se zahusti, ztabletuje
a vyZ{h&. .
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Vyndlez se tyk4 zplisobu p¥ipravy polykomponentnich beznosi¥ov¢ch katalyz&toru.

Pro primyslovou vyrobu nenasycenfch aldehydld piipadn& jejich smé&si s nenasycenymi
karboxylovymi kyselinami byly v {SSR vyvinuty oxida¥ni beznosidové katalyzatory, jejichi
katalyticky G&innd sloika je tvo¥ena polykomponentnim systémem kyslikatych sloudenin
kovd typu:

dFeefogoz ’

MoaBibCOcNi
kde X ..vees... je jeden nebo n&kolik dalZfch p¥echodovych kovd V. anebo VI. skupiny
Mendé&lejevova periodického systému,

Y vvcee.ees je Na, K, nebo Li

a atomové hodnoty jednotlivych komponent se pohybuji v rozmezf a = 6 a% 16, b = 0,5
a¥ 7, c=2a¥8,d=0a%4,e=3at4, £f=0a%1l, g=20,04 a2 0,4, a z = 10 a%
60.

P¥i{prava t&chto katalyzdtord vychézi z vodngch roztokd soli jednotlivych aktivnich
komponent, které se spolu smisi a vznikl& suspenze &i roztok se vysusf, obsaZené soli
se termicky rozloZ{f a takto ziskand hmota ﬁo piidavku tableta&nich p¥isad se ztabletuje
a vyiihd, &im%Z se ziskajf pofadované katalytické vlastnosti.

Cena t&chto katalyzdtord je s ohledem na vysoky obsah deficitnich kovl zna&n& vysoké,
a proto je Zadouci sni%it p¥edevdim devizové ndroky na dovoz &istych komponent ze zahranidf.
P¥i hled&nf ekonomicky vyhodného vyu%it{ vy¥azenych desaktivovanych katalyzdtord pro
oxidaci propenu v plynné f4zi, které pirestavuji primyslovy odpad, bylo zjijt&no, %e regeneraci
ziskané aktivn{ slofky lze pouZit pro p¥ipravu &sl. beznosilovych katalyzdtoru, jejich%
katalytické vlastnosti p¥i oxidaci olefindl jsou srovnatelné a katalyzdtory stejného sloZent,
které v3ak byly pripraveny z &istych sol{ jednotlivych aktivnich komponent. 2plsob p¥ipravy
polykomponentnich beznosiovych katalyzdtord na bdzi oxidd molybdenu, vizmutu, kobaltu, ’
niklu, Zeleza a pop¥ipad® dal3fch p¥echodovych kovil a alkalickych kovdl pro oxidati olefinl
v plynné f4zi z aktivnich sloZfek ziskanych z dezaktivovaného nosilového katalyzatorﬁ
na b&zi oxidd molybdenu, vizmutu, kobaltu, niklu, ¥eleza a pop¥{pad® dalZich kovi na
silice jako nosi&i pro prvni stupef oxidace propenu, ziskanych ve form& dusi&nanového
vyluhu je vyzna&eny tim, Ze se dusi&nanovy vyluh smis{ s 26% hydroxidem sodnym, vysrédZend
pasta hydroxidu vizmutitého se rozpusti ve vypodteném mno%stvi kyseliny dusi¥né, chyb&jici
soli se rozpust{ oddélenfm v kyselin& vinné, oba roztoky se smichajf a spojf se s amoniakdlinim
molybdenovym v§luhem a homogenni roztok se zahusti, ztabletuje a vyZih4.

Regenerace aktivnich slofek z desaktivovaného katalyzdtoru je pF¥edmStem samostatného
&s. vyndlezu AO 260 562 "Zpusob regenerace aktivnich sloZek z desaktivovaného nosilového
katalyzdtoru”.

vfhodou v§¥e uvedenédho zplisobu p¥ipravy katalyzdtord je vyrazné snifeni obsahu
balastniho NH,/NO,, ktery mid nep¥iznivy vliv na prib&h tepelného zpracovéni.

Pfi pfipravé beznosilového katalyzdtoru z regenerovanych komponent je vidy brén
obsah Bi (vyjédfeny v pfepodtu jako krystalicky dusilnan vizmutity) v pasté Bi(OH)3 za zéklad,
tj. 100% saturace jeho spotfeby, spotfeba Mo z Mo-v§luhu miZe byt saturovdna v rozmezi
40 a¥ 100 3. Vsddky ostatnich regenerovanych kovovych slofek (Ni, Co, Fe} jsc pevn& vdziny
na jednicové mnoZstvi Bi predkléddaného v pasté Bi(oa)3.

Ni%e uvedeny p¥iklad ilustruje proveden{ podle vyndlezu.
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P¥{klad

38,3 1 dusi&nanového vyluhu (z{skaného postupem dle AO &. 260 562 se pFedloZff do
kotle a srdZ{ se 9,6 1 26% NH,OH do pH ca 6,5, pfidem% vypaddvé pletovd sraZenina Bi(OH)3.
Teplota reak®ni sm&si b&hem sréZeni stoupd na 50 Oc a v z&vdru se je¥t& vndj3im ohFevem
suspenze vyh¥eje na 70 aZ 75 %% a pak se ponechd 30 a% 40 minut koaguovat. Po této dobé&
se surovy Bi(OH)3 odfiltruje a promyje se 6,25 1 horké demineralizované vody (ca 90 °¢c).

Fialovy amoniak&lnf{ vyluh s obsahem zbytkového Ni a Co se v této fdzi nezpracovava
(v primyslovém mé&¥itku se pFedpoklddd isolace NiCo- koncentrdtu srdZenim anebo separace
Ni a Co na katexu).

Pasta Bi(OH)3 o hmotnosti 5,6 kg (suSina p¥i 110 ©¢ ca 25%) se zpracovdva p¥imo
bez suSeni a obsahem Bi postaduje na p¥ipravu ca 4,94 kg katalyzatoru.

P¥{prava katalyzdtoru:

Roztok A:

Do kotle se pFedloZi pasta Bi(OH)3 pf¥ipravend vySe uvedenym postupem a pak se p¥idd 1,5 1
65% kyseliny dusi&né a sm&s se p¥i teplot® 40 a% 50 ©c dob¥e rozmich4. B&hem rozmichavéni
je sm&s okrov& Zlutd vlivem vypaddvajic{ jemné suspenze kyseliny molybdenové, co% v daném
p¥ipadé neni na z4vadu, nebot se Mo v ndsledujfcim stupni v prost¥edi kyseliny vinné
rozpusti.

Roztok B:

Roztok B se p¥ipravi v mfchané nddob¥& tak, %e se pfedloff ca 14 1 demineralizované
vody a za michan{ se postupn& p¥iddv4 2,402 kg kyseliny vinné, 2,465 kg krystalického
dusi&nanu kobaltnatého, 1,206 kg dusi®nanu Z%elezitého a 0,699 kg dusiénanu nikelnatého.
Roztok se b&hem rozpousté&ni nezahfivi. )

Roztok C:

Do odparky se pfedloff 57,4 litrd Mo-vyluhu (pop¥. dle analyzy upfesn&né mnoZstvi
tak, aby v roztoku bylo ca 3,38 kg heptamolybdenanu amonného) a za michén{ se vpravi
0,014 kg KOH.

S1évéan{ roztokl a nasledné zpracovéni:

Roztok A se za mich&ni p¥epust{ do roztoku B a po vymichdni se vznikly roztok smichéd
s roztokem C. Resultujfci homogenn{ roztok se zahustf, vysu$f, obsaZené soli se termicky
rozlo%{, vznikl4 hmota se po p¥idavku 2 % lm. kaloinu a 3 % hm. grafitu ztabletuje a tablety
se vyZfhaji p¥i teplot& 350 ©C po dobu 3 h a pfi teplotd 20 9¢c po dobu 6 h.

218k4 se tak katalyz&tor s atomdrnim pom&rem kovd M°12c°5,29Ni1,76Fe1,76311,57K0,14
s 5 % tableta&nich p¥isad.
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PREDMET VYNALEZU

Zplsob p¥ipravy polykomponentnich beznosifov§ch katalyzdtord na b&zi oxidd molybdenu,
vizmutu, kobaltu, niklu, ¥eleza a popfipad® dal¥fch p¥fechodovgch kovi a alkalickgch kovd
pro oxidaci olefind v plynné fdzi z aktivnich slo¥ek ziskanfch z dezaktivovaného nosifového
katalyzdtoru urdeného pro prvni stupefi oxidace propenu na bazi oxidd molybdenu, vizmutu,
kobaltu, niklu, Zeleza a pop¥ipadd daldich kovl, na silice jako nosi&i, ve formé& duai¥nanového
vfluhu, vyznadeny tim, %e se dusi&nanovy v¢luh smisf{ 8 26% hydorxidem sodnym, vysréZend
pasta hydroxidu vizmutitého se rozpusti ve vypo&teném mno¥stvi kyseliny dusi&né, chyb&jfct
soli se rozpust{ odddlend v kyselin& vinnd, oba roztoky se smichajf{ a spoj{ se s amoniakélnim
molybdenovim v¥luhem a homogenni roztok se zahustf, ztabletuje a vy¥fhé4.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K&s
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