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Anotace:

Zptisob regenerace katalyzatori na bazi kovovych
oxid&i pro oxida¢nf dehydrogenaci uhlovodikii na
olefiny, k oxidaci propenu na akrolein, k amoxidaci
propenu na akrylonitril a k amoxidaci methylovou
skupinou substituovanych aromdtd na nitrily, pti-
¢emZ katalyzatory obsahuji alespoil jeden prvek, vy-
brany ze souboru, zahrnujiciho antimon, Zelezo,
wolfram a tellur ve formé& oxid a kovil, a nosnou
latku schopnou peptizace, jako oxid kiemi¢ity
a/nebo hlinity, za zachovani pouZitelnosti ve zvifené
vrstveé, pfi kterém

a) se katalyzator na bazi kovovych oxid@ zahffva za
ptivadéni plynt obsahujicich molekuldrnf{ kyslik na
teplotu 300 az 700 °C,

b) ziskany katalyzator se mele za soutasného pouziti
vody,

c) ziskan4 vodna suspenze katalyzatoru na bézi ko-
vovgch oxidil ze stupné b) o velikosti &4stic 108 az
10> m se zahfiv4 na teplotu 30 aZ 120 °C za ptidavku
kyseliny do hodnoty pH O az 3,

d) kysela suspenze katalyzitoru na bézi kovovych
oxidil s peptizovanou nosnou latkou ze stupné c) se

susf rozstiikovanim; a

e) ususené ¢astice ze stupné d) se zahfivajf na
teplotu 500 a% 850 °C, a do suspenze ve stupni
a) nebo b) nebo po stupni b) se pfidava roztok
amoniaku. Pfedmétny zplisob vede k regenero-
vanému u¢innému a selektivnimu katalyzato-
ru s vysokou stalostf proti odéru a s vysokou
pevnosti.
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CZ 284488 B6

Zpiisob regenerace katalyzitorii na bazi kovovych oxidi

Oblast techniky

Pfedmétem vynilezu je zplisob regenerace katalyzatord na bazi kovovych oxidd se sniZenou
aktivitou, které obsahuji alespoii jeden prvek, zvoleny z antimonu, Zeleza, bizmutu, molybdenu,
vanadu, wolframu a/nebo uranu, stejn& jako nosnou latku schopnou peptizace.

Dosavadni stav techniky

Pfi oxidaci propylenu na akrolein nebo pii amoxidaci propylenu na akrylonitril v pfitomnosti
katalyzatoril na bazi kovovych oxidi ve vifivém loZi ztraceji tyto katalyzatory v prib&hu reakce
&ast své aktivity a mechanickym namahdnim dochézi k jejich rozméliiovani, coz omezuje
schopnost jejich pouziti ve vznosu. C4st katalyzitoru j- vynadena reak&nimi plyny a katalyzator
obsahuje nedistoty, zpisobené organickymi nebo anorg ickymi slozkami.

Z né€meckého spisu DE-C 25 60 480 je znam zpiisob regenerace katalyzatorii na bazi kovovych
oxidl se sniZenou katalytickou aktivitou, které obsahuji oxid antimonu a alespoii jeden kov,
vybrany ze souboru, zahrnujiciho Zelezo, kobalt, nikl, mangan, uran, zinek a mé&d’, ajako
dodatkové slozky jeden z oxid molybdenu, vanadu a/nebo wolframu, stejné jako oxid telluru,
pfi kterém se katalyzator urleny k regeneraci napusti vodnym roztokem nebto suspenzi, ktera
obsahuje slou¢eninu molybdenu, vanadu a/nebo wolframu, stejné jako slou€eninu telluru, a poté
se vysusi a kalcinuje za teploty v rozmezi od 400 do 850 °C. Tento zptisob ma nevyhodu v tom,
Ze se dostane Kkatalyzitor sjemnymi Casticemi, neschopny pouZiti ve vifivém loZi,
s nedostatenou pevnosti.

Podle jiného zpisobu, popsaného v némeckém spisu DE-C 28 48 850, se pouzity katalyzator na
bazi kovi, ktery obsahuje antimon a alespoii jeden kov ze souboru, zahrnujiciho Zelezo, kobalt,
nikl, mangan, uran, cer, cin a/nebo méd’, napusti vodnym roztokem kyseliny dusi¢né a/nebo
vodnym roztokem dusi¢nanu amonného, dusi¢nanu alkalického kovu nebo kovu alkalické
zeminy nebo dusi¢nanem kovu, jako je Zelezo, kobalt, nikl, mé&d’, bizmut a/nebo tellur, a poté se
vysuS$i a zahfivd. Také podle tohoto zplsobu se z pouZit¢tho mechanicky poskozeného
katalyzatoru neziska katalyzator, ktery by byl schopen pouziti ve vifivém loZi.

Podle dalsiho zpiisobu, popsaného v patentu NDR &. 371 997, se regeneruje pouZity katalyzator,
ktery obsahuje jeden z oxidi bizmutu, molybdenu, Zeleza a/nebo chromu, stejn& jako popripadé
dal3i prvky, tak, Ze se pouZity katalyzator nejprve rozemele na &astice o velikosti mens$i ne 50 um
aty se potom zpracuji s vodnym roztokem soli nebo kyslikatymi sloudenin i alespoii jednoho
prvku, zvoleného ze souboru, zahrnujiciho bizmut, molybden, Zelezo a/nebo chrom, jako
reaktivatnim roztokem, pfi hodnoté pH od 0 do 3 aza teploty od 20 aZ do 100 i, pfi€emZ
reaktivatni roztok se odméfi tak, Ze se vyrobi soufasné pétindsobné mno?#.  Eerstvého
katalyzatoru a poté se celd smés rozstiika dosucha a temperuje. Zpiisob ma nedosta. < v tom, Ze
se musi vyrobit na kazdy hmotnostni dil pouZzitého katalyzatoru 5 dilti nového katalyzatoru. Neni
mozné se dobrat néjakého odkazu, jak ze samotného jednou pouZitého katalyzatoru se da opét
ziskat katalyzator pro pouZiti ve vifivém loZi s dobrou mechanickou pevnosti.

Je proto technickym ukolem dat k pouziti regenerovatelné katalyzatory na bazi kovovych oxidu,
které je moZno pouZit ve vifivém loZi, které maji vysokou stalost proti odéru a pevnost a které
umoZiiuji vysoké prosazeni propylenu a vysokou selektivitu na cenné latky.

Podstata vynélezu

Zpusob regenerace katalyzatori na bazi kovovych oxidi pro oxida&ni dehydrogenaci uhlovodiki
na olefiny, k oxidaci propenu na akrolein, k amoxidaci propenu na akrylonitril a k amoxidaci
methylovou skupinou substituovanych aromati na nitrily, pfi¢emz katalyzatory obsahuji alespoii
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jeden prvek, vybrany ze souboru, zahrnujiciho antimon, Zelezo, wolfram a tellur ve formé& oxidi
a kovil, a nosnou latku schopnou peptizace, jako oxid kfemicity a/nebo hlinity, za zachovani
pouZitelnosti ve zvifené vrstvé, spociva podle vynalezu v tom, Ze

a) se katalyzétor na bazi kovovych oxidi zahfiva za pfivadéni plynii, obsahujicich molekularni
kyslik, na teplotu 300 az 700 °C,

b) ziskany katalyzator se mele za soucasného pouziti vody,

¢) ziskand vodna suspenze katalyzatoru na bazi kovovych oxidli ze stupné b) o velikosti astic
10" az 10”° m se zahiiva na teplotu 30 aZ% 120 °C za ptidavku kyseliny do hodnoty pH 0 aZ 3,

d) kyseld suspenze katalyzatoru na bazi kovovych oxidii s peptizovanou nosnou latkou ze
stupné c) se susi rozstfikovanim, a

? wr

€) ususené &astice ze stupné d) se zahfivaji na teplotu 500 az 850 °C,
pfitemZ se do suspenze ve stupni a) nebo b) nebo po stupni b) pfidava roztok amoniaku.

Vynalez se také tyka regenerovanych katalyzatorl, které se daji ziskat svrchu popsanym
zpusobem.

Dalsim pfedmétem tohoto vynélezu je pouZiti regenerovanych katalyzatorti na bazi kovovych
oxidd, které jsou vyrobitelné svrchu popsanym zpisobem, pro amoxidaci olefinii na odpovidajici
nitrily, oxidaci olefini na pfislusné aldehydy nebo oxidativni dehydrogenaci olefind na
diolefiny, stejn& jako amoxidaci aromatickych slouenin, substituovanych methylovou skupinou,
na odpovidajici nitrily.

Novy zplisob ma vyhodu v tom, Ze regenerované katalyzitory vynikaji vysokou odolnosti proti
odéru apevnosti, Dale ma novy zpusob piednost, umoZiujici ziskat regenerovatelné
katalyzatory, které dovoluji vysokou konverzi a umoziiuji vysokou selektivitu na pozadované
kone&né produkty. Katalyzatory vyrobené zpisobem podle tohoto vynilezu déale projevuji
vynikajici schopnost byt nasazeny ve vifivém loZi. Kone¢né novy zplisob mé vyhodu, Ze odpada
pée o odstranéni opotiebovanych katalyzatorli, nebot' se pfevadé€ji na cenné katalyzétory,
schopné pouZiti.

Ve stupni a) se vychazi z katalyzatorti na bazi kovovych oxidi podle tohoto vynélezu se sniZenou
aktivitou, které obsahuji alesporti jeden prvek, zvoleny ze souboru, zahrnujiciho antimon, Zelezo,
bizmut, molybden, vanad, wolfram a/nebo uran, stejn€ jako nosnou latku (nosi¢), schopnou
peptizace. Takové katalyzatory mohou také obsahovat dalsi katalyticky aktivni prvky, napiiklad
prvky z 1., 2., 3., 5. nebo 6. hlavni skupiny periodické soustavy prvki, stejné jako 5. aZ 7.
vedlejsi skupiny periodické soustavy prvki. Vhodnymi peptizovatelnymi nosnymi latkami jsou
napriklad oxid hlinity aoxid kfemicity. Zvlast€¢ vyhodny je oxid kiemiCity, ktery je
v katalyzétoru v jemnych &asticich, napfiklad kdy? se vychézi ze solu. Pod vyrazem schopny
peptizace se rozumi vytvofeni hydroxyskupin na povrchu &astic plisobenim vodné kyseliny,
pfiemZ vzniklé hydroxyskupiny jsou schopné s hydroxyskupinami sousedici &astice opét
prechazet pfi vysuSeni aslepeni ve vazbu, atim vznikd pevna vazba uvnitf vétiho celku.
Vyhodné &ini obsah peptizovatelné nosné latky od 20 do 80 % hmotnostnich, vztaZeno na soucet
nosné latky a katalyticky aktivnich kovovych oxidi. Zpravidla maji pouZité katalyztory stiedni
velikost &astic od 1 do 100 pm, zvlasté od 2 do 25 pum.

Takové opotfebované katalyzatory se vyskytuji napiiklad pfi oxidativni dehydrogenaci butanu na
buten, pfi oxidativni dehydrogenaci propylenu na akrolein, dile pfi amoxidaci propylenu
a aromatickych latek substituovanych methylovou skupinou na odpovidajici nitrily, pfi
oxidativni dehydrogenaci olefinii, vyhodné ve vifivém loZi.

Vyhodné katalyzatory jsou napiiklad katalyzitory na bazi oxidii Zeleza, bizmutu a molybdenu,
které popiipadé mohou obsahovat alespoil jeden prvek ze souboru, zahrnujiciho nikl, kobalt,
hotdik, vanad, wolfram, vapnik, fosfor, arzen, antimon a/nebo alkalicky kov, stejné jako
popfipadé mohou dodatkové obsahovat alespoii jeden prvek, vybrany ze souboru, zahrnujiciho



10

I5

20

25

30

40

45

CZ 284488 B6

zinek, kadmium, bor, wolfram, yttrium, zirkonium, stfibro, siru, cer, thorium, chrom, cin,
mangan, indium, méd’, tantal, tellur a/nebo lanthan. Vhodné katalyzitory jsou naptiklad popsany
v némeckém patentovém spisu &. 25 30 959.

Jingm druhem vyhodnych katalyzitord jsou katalyzatory na bazi oxidii antimonu, Zeleza
a telluru, které dodatkové mohou obsahovat alespoii jeden prvek ze souboru, zahrnujiciho kobalt,
nikl, mangan, cin a/nebo méd, stejné jako nejméné jeden zkovi, vybranych ze souboru,
zahrnujicho molybden, vanad a/nebo wolfram, a dale alespoti jeden prvek ze souboru, tvofeného
zinkem, draslikem, manganem, hlinikem, zirkoniem, bizmutem, cerem, chromem, fosforem
a/nebo borem. Vhodné katalyzatory jsou naptiklad popsiny v némeckém patentovém spisu &.
25 60 480.

Pokud se maji regenerovat katalyzitory na béazi kovovych oxidd, které krom& toho obsahuji
organické a anorganické neCistoty, jaké napiiklad vznikaji pfi chlazeni reakénich plyni
z amoxidace, tak je vyhodné, aby se tyto katalyzitory pfed rozemletim temperovaly
v piitomnosti plyni obsahujicich kyslik, vyhodn& ve vzduchu, pti teploté od 300 do 700 °C.
Takové znecist€né katalyzatory na bazi oxidd kovi zpravidla obsahuji od 10 do 50 % blize
nedefinovatelnych organickych podild adile popfipadé od 1 do 20 % siranu amonného.
Oxidativni zpracovéni s plynem obsahujicim molekulérni kyslik, jako se vzduchem, se provadi
s vyhodou b&éhem &asového rozmezi od 30 minut do 30 hodin za teploty od 300 do 700 °C,
napfiklad ve vifivém loZi, ve valcové rotaéni peci nebo v tunelové peci.

Katalyzatory na bazi kovovych oxidili, pouZité jako vychozi litky, se melou za soudasného
pouZiti vody. Vyhodné se na kazdy hmotnostni dil katalyzitoru na bazi kovovych oxidd pouziva
od 0,5 do 10 dili hmotnostnich vody. Mleti se vyhodn& provadi v kulovém mlyng, vybaveném
michacim zafizenfm. Pfitom se dostane suspenze katalyzatoru na bazi kovovych oxidd ve vodg,
kde velikost Castic rozemletého katalyzitoru na bazi kovovych oxidi je od 10 nm do 10 pm,
zv143t€ od 10 nm do 2 pm. ZvIasté vyhodna je stiedni velikost &astic od 50 nm do 1 um.

K vodné suspenzi katalyzitord na bazi kovovych oxidi se u&elnd pfed dal¥im zpracovanim
piidava vodny roztok amoniaku, napiiklad s obsahem od 10 do 80 % hmotnostnich amoniaku,
a/nebo roztok amonné soli s rozloZitelnou kyselinou, napfiklad kyselinou dusinou, kyselinou
octovou, kyselinou mravenéi nebo kyselinou oxalovou, zvlasté dusiénan. Vyhodn& ma obsah
amoniovych ioni ¢&init od 10 aZ do 200 g na litr. S vyhodou se zachoviva &asové obdobi
napfiklad 15 aZ 120 minut za teploty od 30 do 102 °C.

Ve stupni b) se k vodné suspenzi katalyzatoru na bazi kovovych oxidi ze stupné a) pti zahfivéani
na teplotu od 30 do 120 °C pfida nejméné jedna kyselina, ktera je schopna peptizovat nosnou
latku pro katalyzator.

Vhodnymi kyselinami je napiiklad kyselina sirova, kyselina dusind, kyselina octova, kyselina
mravendi, kyselina glutarova nebo kyselina oxalova. S vyhodou se voli kyselina dusiéna. Ugelnd
se pfidava tolik kyseliny, Ze vznikne siln& kysely roztok, napiiklad s hodnotou pH v rozmezi od
0 do 3. Zpravidla se pouZiva na kaZdy hmotnostni dil suspendovaného katalyzitoru na bazi
kovovych oxidi od 0,01 do 10 dild hmotnostnich kyseliny. S vyhodou se udrZuje teplota
v rozmezi od 30 do 120 °C po dobu 15 az 120 minut.

K suspenzi ve stupni a) nebo b) se s vyhodou pfidavaji soli kovu, napfiklad dusi€nany alesporti
jednoho prvku, ktery je v katalyzatoru jiZ obsaZen a mé se doplnit, v mnoZstvi, které k tomuto
doplnéni dostatuje. Ukelné se naptiklad piidiva dusi¢nan nebo jina slougenina nebo samotny
kov, zvoleny z antimonu, Zeleza, kobaltu, niklu, manganu, médi, molybdenu, wolframu nebo
telluru. Zvlast€ se dopliluje prisluiné mnoZstvi t€kavého molybdenu nebo telluru. Kromé toho je
také mozné piidavkem dalSich prvki dodatkové upravit katalyzator, naptfiklad piidavkem
lanthanu, ceru, chromu, zinku nebo kyseliny fosfore¢né, dale hetropolykyselin, odvozenych od
kyseliny fosfore€né, kyseliny kiemilité akyseliny wolframové v katalyticky G&innych
mnozstvich.
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Pokud se ustoupi od pfidavku amoniaku nebo dusi¢nanu amonného ve stupni a), pfidava se
s vyhodou dusi¢nan amonny nebo soli jinych rozloZitelnych kyselin, jako kyseliny mravendi,
kyseliny octové nebo kyseliny oxalové, zvlait¢ dusi¢nan amonny, ve stupni b), s vyhodou
v mnoZstvi od 5 do 500 g amoniového iontu na kazdy litr.

Osvé&dCuje se, pokud se suspenze pied dal§im zpracovanim upravi pfidavkem vodného amoniaku
na hodnotu pH v rozmezi od 5 do 0,5, s vyhodou od 0 do 3, zvlast& od 1 do 2,5. Suspenze se
s vyhodou micha za teploty od 40 do 80 °C jest& dalich 15 aZ 60 minut.

Kysela suspenze katalyzatoru na bazi kovovych oxidi takto ziskana ze stupné b) se ve stupni c)
vysu$i pii rozstfikovani a obsahuje vychozi latku pro katalyzitor na bazi kovovych oxidi,
schopny pouziti ve vifivém loZi. Ziskané ¢astice maji s vyhodou stfedni primér 50 + 20 um.

Castice katalyzitoru na bazi kovovych oxidii schopné pouZiti ve vifivém loZi, ziskané ve stupni
c), se nato kalcinuji ve stupni d) za teploty vrozmezi od 500 do 850 °C, s vyhodou b&hem
¢asového obdobi od 30 minut do 10 hodin. Zv1asté se osvédCuje, pokud se kalcinace provadi ve
dvou stupnich, napfiklad v prvnim stupni po dobu od 30 minut do 10 hodin k rozkladu amonnych
soli, napfiklad za teploty od 150 do 400 °C, a ve druhém stupni za teploty od 500 do 850 °C.

Regenerované katalyzatory, vyrobitelné podle tohoto vynalezu, projevuji vynikajici odolnost
proti odéru, naptiklad od 0,5 do 2 g/kg katalyzatoru za hodinu v proudovém mlynég.

Primyslova vyuZitelnost

Katalyzatory, vyrobitelné podle tohoto vynélezu, se hodi pro oxidativni dehydrogenaci olefint,
dale pro vyrobu akroleinu z propylenu, zvlasté pro amoxidaci propylenu nebo aromatickych
sloucenin, substituovanych methylovou skupinou, na odpovidajici nitrily.

Vyhodné se amoxidace propylenu na kyselinu akrylovou provadi tim, Ze se nechd reagovat
propylen splynem, obsahujicim molekularni kyslik, jako vzduchem, v piebytku, jakoZ
i amoniakem a popfipadé vodni parou, na katalyzitoru na béazi kovovych oxidl, jako jsou
uvedeny vyse, za teploty od 300 do 500 °C a za zvySeného tlaku, napiiklad od 100 do 400 kPa.

Priklady provedeni vynalezu

Piedmét tohoto vynélezu maji oziejmit nasledujici priklady.

Piiklad 1

Vypotfebovany katalyzator o sloZeni Fe oSbysTe; oWy 2506:(Si0,)30, ktery obsahuje 40 %
hmotnostnich organického podilu a 10 % hmotnostnich siranu amonného, s velikosti &astic u
dvou tfetin hmoty v priméru pfiblizn€ <16 um a u jedné tfetiny hmoty >16 um, se zahiiva ve
vélcové rotacni peci na teplotu 500 °C po dobu 5 hodin za pfivadéni vzduchu. Takto ziskany
katalyzator ma podil organickych sloZek a siranu amonného mensi neZ 1 % hmotnostni.

Takto zpracovany katalyzator na bazi kovovych oxidd se vnese do 1,5 dilu vody a rozmélni
v michadlovém mlyné na stfedni velikost éastic 550 nm. K takto ziskané suspenzi se pfidaji vidy
na hmotnostni dil katalyzatoru 2 dily hmotnostni hmotnostné 23% vodné kyseliny dusiéné, vie se
zahfeje na teplotu 50 °C a micha po dobu 30 minut. Nakonec se suspenze upravi vodnym
roztokem amoniaku na hodnotu pH 2 a mich4 jesté dalsich 30 minut za teploty 50 °C.

Ziskana suspenze se nakonec su$i rozstfikovanim a nato kalcinuje za teploty 720 °C po dobu
3 hodin. Ziskané &astice katalyzatoru maji stfedni primér 50 pm.

1000 dild takto ziskaného katalyzétoru se ve vifivém loZi hodinové uvadi do styku s 6350 dily
objemovymi (vztaZeno na normalni podminky) plynné smési, sestavajici z propylenu, amoniaku
a vzduchu. Plynna smé&s ma molarni pomér vzduchu k propylenu 12 a molarni pomér amoniaku
k propylenu 1,2. Teplota katalyzatoru ve vifivém loZzi &ini 460 °C atlak 100 kPa. Plyny,
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vystupujici z reaktoru, se podrobuji plynové chromatografii a stanovuje se selektivita vzniku
akrylomtrllu a stupeil konverze propylenu. Konverze propylenu &ini 98 %, vytéZek akrylonitrilu
je 77,5 %. Castice katalyzatoru j Jjsou kulaté a vzdoruji odé&ru, jako novy katalyzator. Primér &astic
katalyzéitoru se zménil toliko z 51 um na 50 um.

Priklad 2

Postupuje se, jako je popsino v pfiklad€ 1, s tim jedinym rozdilem, Ze se katalyzator nemele.
Ziskané Castice katalyzatoru nemaji kulatou formu a jejich primér &ini 62 pm. Katalyzator se
rozpada ve vifivém loZi na jemny prach a neni pouZitelny.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpilsob regenerace katalyzitori na bazi kovovych oxidi pro oxidaini dehydrogenaci
uhlovodikid na olefiny, k oxidaci propenu na akrolein, k amoxidaci propenu na akrylonitril
a k amoxidaci methylovou skupinou substituovanych aromati na nitrily, pfi€emZ katalyzatory
obsahuji alespoii jeden prvek, vybrany ze souboru, zahrnujiciho antimon, Zelezo, wolfram
a tellur ve formé oxidl a kovi, a nosnou latku schopnou peptizace, jako oxid kfemi&ity a/nebo
hlinity, za zachovéni pouZitelnosti ve zvifené vrstvé, vyznalujici se tim, Ze

a) se katalyzator na bazi kovovych oxidi zahfiva za pfivadéni plynt obsahujicich molekularni
kyslik na teplotu 300 az 700 °C,
b) ziskany katalyzator se mele za souasného pouZiti vody,

c) mskana vodna suspenze katalyzitoru na bazi kovovych oxidi ze stupné b) o velikosti &astic
10 a% 10® m se zah¥iv4 na teplotu 30 a% 120 °C za pfidavku kyseliny do hodnoty pH 0 aZ 3,

d) kyseld suspenze katalyzitoru na bazi kovovych oxidl s peptizovanou nosnou litkou ze
stupné c) se susi rozstfikovanim, a

e) ususené Castice ze stupné d) se zahfivaji na teplotu 500 aZ 850 °C,
pfi¢emZ se do suspenze ve stupni a) nebo b) nebo po stupni b) pfidava roztok amoniaku.

2. Zptsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze se katalyzator na bazi kovovych
oxidi ze stupng a) rozmélni na &astice o primé&mé velikosti 10® a2 10° m

3. Zpisob podle naroku 1 nebo 2, vyzma&ujici se tim, Ze ksuspenzi ve stupni a)
nebo po stupni b) se piidava vodny amoniak do hodnoty pH 5 az 0,5.

4.  Zpusob podle ndrokti 1 az3, vyznafujici se tim, Ze se ve stupni b) k suspenzi
katalyzatoru na bazi kovovych oxida pfida kyselina dusi¢na do hodnoty pH 0 az 3.

5.  Zpusob podle nérokii 1 aZ4, vyznacujici se tim, Ze se ve stupni a) nebo b)
dodatkové pridava antimon a/nebo tellur.

6. Zpusob podle narokii 1 aZ 5, vyznaéujici se tim, Ze se po stupni b) k vodné
suspenzi pfidava amoniak do hodnoty pH 5 az 0,5.
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