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Zplsob vyroby katalyzdtoru na bézi slo-
Zeného kysli¢niku, obsahujiciho alespoil mo-
lybden spole&n& s vanadem a/nebo niobem,
zahrnujici stupeil tepelného rozkladu pre-
kursoru katalyzdtoru, obsahujiciho smés
sloudenin a/nebo komplexni slou€eninu prv-
ki, tvoficiho sloZeni katalyzdtoru, vyznalu-
jici se tim, Ze se prekursor katalyzatoru ne-
pfimo zahf¥ivad vyhfivaci tekutinou pres pev-
nou oddslovaci sténu, prekursor katalyza-
toru se rozloZi ve vzduchu, ve kterém byla
koncentrace kysliku upravena na rozmezi
od 0,05 do 5 %, pFi¢emZ maximédini teplota
ve stupni tepelného rozkladu je v rozmezi
od 300 do 500 °C.

Pii zplisobu podle vyndlezu se pouZiva
zafizeni spodivajici v tom, Ze zahrnuje re-
akéni nadobu struktury vyméniku tepla, je-
hoZ prvni prostor slouZi k umisténi kataly-
zatoru a druhym prostorem proudi vyhfiva-
ci tekutina, p¥icemZ oba prostory jsou vza-
jemnd oddgleny strukturou pFepéaZek.
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Vynélez se tykd zplisobu vyroby katalw-
zétord, obsahujicich sloZené kysliéniky, a zar
Fizeni k provadéni tohoto zplisobu. Vynélez
se predev8im tyk4d zphsobu katalyzdtord na
bazi sloZenych kysliénik{, obsahujigicn mea-
lybden, spoletné s vanadem a/nebo. niohem,
tepelnym rozkladem sloufenin prekursoru
katalyzatoru, sestdvajiciho ze sloZek, tvoii-
cich hlavni G4st katalyzatoru. Takto ziska-
ny katalyzdtor je zvldSt8 vhodny pro pouZi-
ti pfi katalytické oxidaci v plynné fé4zi.

Oxida&ni katalyzdtory, obsahujici slofens.

kysliéniky molybdenu a vanadu a/nebo nio-
bu, jsou zndmé. Z hlediska katalytickych
vlastnosti jsou tyto katalyzatory vhodné na-
pfiklad pro vyrobu nenasycenych karboxy-
lovych kyselin katalytickou oxidaci nenasy-
cenych aldehydili se 3 nebo 4 atomy uhliku,
to znamena, Ze jsou tyto katalyzdtory vhod-
né pro vyrobu kyseliny akrylové z akrolei-
nu a kyseliny metakrylové z metakroleinu.
Dédle jsou zndmy katalyzdtory, t&inné p¥i
oxidatni dehydregenaci nasycenych aldehy-
di nebo nasycenych karboxylovych kyselin,
pri jejich pfeméndch na nenasycené alde-

hydy nebo nenasycené. karboxylevé: kyseli~

ny.

Specifické priklady zndmych katalyzéato-
ri jsou pievzaty z publikact japonského pa-
tentniho GFadu. Katalyzéatory, vhodné k oxi-
daci akroleinu na kyselinu akrylovou, obsa-
hujici molybden a vanad, jsou popsény. v pa-
tentovych spisech & 12129/1969, 48371/1972,
19296/1973 a 169/1974 a zveFejn&nych pfi-
hld8kach vynélezu &. 43922/1974 a 124016/
/1974. Katalyzdtory, obsahujici molybden a
niob, jsou uvedeny v patentovém spisu &.
37849/1978 a zverejndné prihl4Sce vynédlezu
¢. 29483/1977. Katalyzatory, obsahujici mo-
lybden, vanad a niob, jsou popsény ve zve-
Fejndnych prihldadkach vynédlezu &. 61117/
/1974, 93918/1975 a 23589/1977.

Katalyzdtory, vhodné pro oxidaci meta-
kroleinu na kyselinu metakrylovou a obsa-
hujici molybden a vanad, jsou napf¥iklad u-
vedeny ve zvefejn&nych p¥Fihlaskdach vyné-
lezu ¢&. 57117/1977, 113818/1976, 122317/1977,
62220/1977 a 90214/1978. Katalyz4tory, obsa-
hujici molybden a niob, jsou nap¥iklad po-
psdny ve zvePejnéné pirihl4Sce vynéalezu &.
68122/1977. Katalyzdtory, obsahujici molyb-
den, vanad a niob, jsou uvedeny ve zvefej-
nénych prihlaskdch vynédlezu &. 90214/1978
a 36212/1979.

Piikladem oxidatné& dehydrogena&nich ka-
talyzdtori je katalyzdtor pro vyrobu kyse-
liny metakrylové oxidaéni dehydrogenaci
kyseliny isoméselné, jak je popsdno v pa-
tentovém spisu & 8654/1978 a katalyzator
pro vyrobu metakroleinu a kyseliny meta-
krylové oxida&ni dehydrogenaci isobutyl-
aldehydu, popsany ve zvefejn&né prihlasce
vynélezu €. 124211/1978.

Je tedy zndmo, Ze katalyzatory, obsahuji-
ci molybden spoletn& s vanadem a/nebo nio-
bem, jsou ufinné p¥i pouZiti p¥i oxidaci ne-
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be oxidatni dehydreogenaci' za vzniku kar-
boxylové. kyseliny. I kdyZ katalyzéator neni
nezbytné uéinny pfl obecném postupu u
viech uvedenych reakci, obecn§m znakem
téchto katalyzatord je obsah molybdenu ja-
ko. zdkladni. sloZky a dédle obsah zdkladnich
komponent vanadu a/nebo niobu.

Popsany Kkatalyzator na bédzi sloZeného
kysli€niku se vyrdbi postupem- zahrnujicim
stupedi, ve- kterém se v oxidadni atmosfére
tepelné rozklddaji tepeln& rozloZitelné: slou-
Ceniny, které. jsou vychozimi materidly pro
héZné zdkladni prvky. Vzhledem k tomu, Ze
stupeil tepelného rozkladu se tjk& tvorby
sloZek katalyzdtoru rozkladem prekursoro-
vich sloufenin. téchto sloZek, je nutno lo-
gicky povaZovat tento stupeil za soulast vy-
rehy- katalyzatoru.. ProtoZe se v&ak kataly-
zdtor tvori v aktivovaném stavu tim, Ze se
podrobi tomuto stupni, tento stupeii miiZe
byt v nékterych p¥ipadech povaZovan za
aktivadni stupefi. Ddle miZe byt v né#kte-
rych piipadech tento stupeil povaZavan za
stupeil tepelného. zpracovani, nebot dodas-
ny stav zahfivdni pokrafuje i po tepelném
nezkladu: Tepelny rozklad je v nékteryeh
pfipadech oznaovéan jako vypalovdni, pe-
¢eni, paleni nebo kalcinovani.

Popsany- tepelny rozklad se b&Zn& prova-
di v muflovaci peci nebo tunelové peci, ve
vzduchu se sniZenym obsahem kysliku (to
znamend pii koncentraci kysliku 20 %).

Nyni bylo. zjiSténo, 7e se tinnost Kkataly-
zdtoru, vyrobeného popsanym zpisobem,
miiZe podstatn& ovlivnit vyrobnimi podmin-
kami, zvl43t& podminkami tepelného rozkla-
du, p¥i konstantnim obsahu reakénich slo-
Zek, -

Bfedmétem. vyndlezu je tedy ziskéni ka-
talyzétoru o maximalni Géinnosti na zakia-
d& tohato ebjemu. Toho l1ze deséhnout Gpra-
vou. podminek. tepelného rozkladu.

Podle tohoto wynédlezu se. zplsab wfroby
katalyzdtoru na bézi sloZeného kyslidnikuy;
aebsahujiciho. alespoii molybden spoletns s
vanadem a/nebo niobem; zahrnujici stupei
tepelného rezkladu prekursoru katalyzdtaru,
obsahujiciho smé&s sloufenin a/nebe. kemr
plexni sloueninu prvkiy;, tvoricich sloZeni
katalyzétoru, provadi tak, Ze se prekurser
katalyzatorw nepiimo zah¥ivd wyhiivaci te-
kutinou pFes pevnou odd&lovaci st&nu; pre-
kupsor katalyzétoru. se rozloZi ve vzdughu,
ve kierém byla koncentrace kysliku. upra-
vena na: rozmezi od 0,05 do 5 %, pridem#
maximaélnt teplota ve stupni tepelnéhe roz-
kladw. je v rozmezi od: 300 do 500:°C.

Britem se udelns. jako. vyhfivaci. tekutiny
a vzduchu. s upravenou. koncentraci- kysliku
pouZije stejného plynu.

Zafizeni k provddéni zptsobu vyroby ka-
talyzdtoru na bézi sloZeného kyslidniku se
vyznatuje tim, Ze zahrnuje reakdni nadobu
struktury vymeéniku tepla, jehoZ prvni pro-
stor slouZi k umist&ni katalyzdtoru a dru-
hym prostorem proudi vyhiivaci tekutina,



223843

5

pficemZ oba prostory jsou vzdjemn& oddéle-
ny strukturou piepéZek.

Utelnd reakéni nddoba ma konstrukci te-
pelného vyméniku trubkového typu, opatte-
ného plastdém a svazkem trubek umisténych
uvnitt plasté, pricemZ je prvni prostor o-
hrani¢en vnitfni ¢ésti trubek a druhy pro-
stor je vymezen plaStém s vn&jSim povrchem
trubek.

RovnéZ je ufelné, pokud reakéni nadoba
mé strukturu plastd a mnoZiny zésobnik(
relativng malého rozméru tloudtky, umisté-
nych v navzdjem oddéleném uspofddani u-
vnité struktury plasts, pfiemZ prvni pro-
stor je ohrani¢en vnitfni ¢asti zdsobnikd a
druhy prostor je vymezen plasStém a vnej-
§im povrchem zasobnik{.

Tepelny rozklad podle vynélezu se tedy
vyznatuje tim, Ze prekursor Kkatalyzatoru,
urfeny k tepelnému rozkladu, se nepiimo
zahiivd ve vzduchu s upravenou koncen-
traci kysliku, oznaovaném téZ n&kdy jako
,,atmosféricky plyn“ a tento nepfimy ohfev
se dociluje na zafizeni typu tepelného vy-
méniku pFi omezenych tepelnych podmin-
kdch, kde jsou prekursory Kkatalyzdtoru a
vyhfivaci prostiedi ve styku prostiednic-
tvim bodnich stén nebo trubek tepelného
vymeéniku.

Dosud nebylo zcela jasné, Ze pii vyrobé
katalyzatoru, obsahujiciho sloZené kysli¢ni-
ky s obsahem alespoil molybdenu spole¢né
s vanadem a/nebo niobem, tepelnym rozkla-
dem prekursoru katalyzdtoru, maji tepelné
podminky podstatny vliv na G&innost ziska-
ného katalyzatoru. V tomto pohledu bylo
neotekédvané zjisténi, Ze je moZno volbou
specifickgch podminek tepelného rozkladu
ziskat katalyzatory s vyS$i i€innosti ve srov-
nani s o sob& znamymi postupy. Zvlasté za-
jimavé je =zvySeni Glinnosti katalyzatoru,
dosaZené sniZenim koncentrace kysliku ve
vzduchu pFitomném pfi tepelném rozkladuy,
ve spojeni s dal$fmi podminkami.

Povaha, vyuZitelnost a dal3i znaky tohoto
vyndlezu budou zFetelné&ji patrny z ndsledu-
jiciho popisu, ktery bude uveden popisem
obecnych hledisek a zakonfen specificky-
mi priklady praktického provedeni a srov-
navacimi piiklady.

Obr. 1, 3, 5 a 7 predstavujl narys zafize-
ni k tepelnému rozkladu podle piikladd 1
aZ 4 ve svislém Fezu.

Obr. 2 a 4 znali fezy podél roviny, vy-
mezené osami II — Il a IV — IV na obr. 1
ala

obr. 6 a 8 znadi pldorys zafizenl podle
obr. 5 a 7 z pohledu shora.

Vynélez je vysvétlen déle uvedenym po-
drobnym popisem.

SloZzky katalyzéatoru

Katalyzdtor na béazi sloZeného kysli¢ni-
ku, vyrabény tepelnym rozkladem podle vy-
nélezu, obsahuje jako zdkladni sloZky ales-
poii molybden a vanad, molybden a niob ne-
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bo molybden, vanad a niob. Tento kataly-
zator miZe obsahovat pouze uvedené za-
kladni slozky, nebo mtZe kromé& téchto prv-
ki obsahovat dal3i p¥isady. Piikladem téch-
to daldich pfFisad je wolfram, mé&d, germa-
nium, uran, mangan, nikl, Zelezo, kobalt,
cin, vizmut, antimon, zinek, kadmium, titan,
chrom, zirkon, rhodium, tantal, indium, tha-
lium, bor, fosfor, alkalické kovy a kovy al-
kalickych zemin. Ddle miiZe katalyzator ob-
sahovat vhodny nosi¢ nebo podklad, napfi-
klad Zaruvzdornou anorganickou slouceni-
nu, jako je kysli¢nik hlinity, kysli¢nik kie-
midity, smds Kysli¢niku kremicitého a kys-
litniku Hhlinitého, alundum, karborundum,
nebo kysliénik titanicity.

Druhy a poméry téchto zakladni pfisad
jsou voleny v zdvislosti na poZadované G¢in-
nosti katalyzatoru. Vzhledem k tomu, Ze ten-
to vyndlez nespo&ivd ve stanoveni specific-
kych pomdrt sloZek katalyzatoru, mélo by
byt postadujici uvedeni sloZeni katalyzato-
ru v p¥ikladech praktického provedeni spo-
leZn& s porovnéavacimi pfiklady.

2. Vyreba katalyzatora

Zptsob vyroby katalyzdtoru podle vyna-
lezu se podstatné& nelisi od zndmych postu-
pl s vyjimkou podminek, pfi kterych se pro-
vadi stupeil tepeiného rozkladu.

N4&sledn& uvedené 1atky jsou tedy pro vy-
robu katalyzdtoru nejtypitt&;jsi.

jako zdroj niobu mfZe byt pouZit hydro-
xid niobitny, Stavelan niobi¢ny atd. Dale je
moZno pouZit daldi slouéeniny, soli téchto
kovi s organickymi kyselinami, pFi¢emZ pod-
minkou je, aby tyto sloufeniny byly schop-
ny tepelného rozkladu. V pfipad& pouZiti
uvedenych pfisad katalyzatoru je nutno vo-
lit vhodné vychozi ldtky a kombinace v z§-
vislosti na poZadovaném pouZiti.

Jako podpsrné latky nebo nosice, popfipa-
dé jako dispergacni sloufeniny piisad kata-
lyzatoru je moZno pouZit sloudeniny, jako
je kyslitnik kFemicity, kysliénik hlinity,
alundum a karborundum.

Tyto vychozi materidly se smisi ve vodg
(rozpusti nebo suspendujl), pFifemZ je po-
dle poifeby moZno p¥idat vodny amoniak,
organickou Kkyselinu nebo dal3i pomocné
1atky. Prekursory katalyzdtoru se ziskaji za-
hFatim reakéni smési za michéni a starnu-
tim. Ziskany roztok nebo kaSe se pirevede
do pevného stavu vhodnym zplisobem, na-
pfiklad odpafenim do sucha, filtraci sraZe-
niny nebo suSenim néstFikem do proudu hor-
kého vzduchu. Vyslednd pevna latka se vy-
stavi tepelnému rozkladu podle vynalezu,
jak bude déle popsdno.

Katalyzator je nutno upravit do vhodné
formy nebo nanést na nosi¢ v souladu se
zamyslenym pouZitim. Dale se provéadi vhod-
né tvarovdani katalyzatoru. V pfipadg, Ze ma
byt katalyzdtor nanesen na vhodny nosic,
vlije se roztok nebo kaSe vychozich latek
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na rotujici podptirnou hmotu a celek se za-
hreje k odpafeni vody. Jiny zplisob zahrnu-
je tepelné zpracovdni za ufelem aktivace,
pfevedeni ziskané pevné létky 'do préskove
formy, pfiddni vedy a hné&teni smési do pas-
tové formy a pouZiti nosite popsarnym zpfi-
sobem.

V pfipadg, Ze tvarovani katalyzdtoru wy-
Zaduje protlatovéni, zahrnuje postup pras-
kovéni pevné sloZky pfed nebo po tepelném
rozkladu, vhedné nastaveni obsahu -vilhkos-
ti pfidavkem vody a prohné&teni a protla-
¢eni takto ziskaného materidlu do formy
katalyzéatoru.

V pfipad& tabletovani je pevmd sloZka
prevedena do praSkové formy pii vhedné
velikosti Céstic a ‘tabletovdma. Tabletovéni
miiZe byt provédéno pied nebo po tepelném
rozkladu.

3. P¥iprava katalyzdtoru — tepeln¥ rozklad

Prvni aspekt tohote wvynélezu spoliva v
podminkédch tepelného rozkladu p¥i pFipra-
vé katalyzdtoru. Volba podminek tepelného
rozkladu je zdkladnim hlediskem a #&innost
katalyzdtoru na t&chto podminkdch znad-
né zavisi.

Teplota tepelného rozkladu

Rozmezi teploty tepelnéhe rogzkladu &ini
300 aZ 550°C, vyhodn& 350 aZ 450°C. Opti-
maélni teplota se pon&kud méni v zavislosti
na sloZeni katalyzédtoru. Zatimco tepelny roz-
klad je provddén v b&Zné praxi v ndkterych
pfipadech pii teplotdch miZgich, neZ jaké
jsou uvedeny shora, vyhodny postup podle
vyndilezu je tfeba provddét v tomte teplot-
nim rozmezi.

Prostfedi pfi tepelném rozkladu

Vzduch, 'se kterym prichézi o styku ka-
talyzdtor b8hem tepelného rezkladu je u-
praven tak, Ze koncentrace kysliku &inf 0,05
az 5 %, vyhodn& 0,1 a¥ 3 ¥. Prostiedi kro-
meé Kysliku obsahuje dusik, vodni péaruy, kys-
liénik uhli¢ity s inertnimi plyny, jako je
napfiklad hélium. V zavislosti na sloZeni
katalyzatoru se v né&kterych pifpadech do-
ciluje znané intenzifikace UCinnosti kata-
lyzatorn pouZitim prostiedi, obsahujiciho
vodni péaru. Je vhodné piedem wyzkouSet
vliv pouZiti vodni pdry. Sni%eni koncentra-
ce kysliku se docili jedneduchym zpliso-
bem zFedénim vzduchu plynnym dusikem,
vodni parou nebo jinym plynem.

Vzduch s nizkou koncentraci kysliku #o-
hoto charakteru mZe byt ve statickém sta-
vu, nebot sloZeni katalyzdtoru v ‘blzkosti
vnéjsiho povrchu je udrZovano v poZadova-
nych hodnotdch. Pri zvy3eni teploty prekur-
sort katalyzdtoru se vSak uvoliiuje voda,
obsaZena v samotnych prekursorech, :a ply-
ny, vznikajici rozkladem seli v§chozich slou-
Cenin, a proto se doporuduje za ugelem od-

8
strandni této veody nebo plyni a wdrZend
regulovaného sloZeni atmosféry, aby peu#i-
1ty vzduch proudil smérem k z%nd tepelného
rogkladu.

Jednoduché a vhoedné je provadét tepelny
rozklad ve vzduchu se sniZenym obsahem
kysliku pfi atmosférickém tlaku, piidem¥
je moZro rovn8%Z provadst rozklad za tlaku
pongkud vy35iho nebo niZ8iho, neZ je -atmo-
stéricky.

Zatizeni k tepelnému rozkladu

Vyndlez déle spocivd v konstrukci nddo-
by, tvoFici zédkladni Cast zafizeni, peuité-
he pri tepelném rozkladu p¥i vyrobé kata-
lyzdtoru v primyslovém méfitku pii do-
drZeni popsanych podminek. V piipads, kdy
se pro piipravu katalyzétoru pouZije bh&z-
n§ich wychozich latek, «dochédzi pri zahtiva-
ni k uréitym reakcim, jako je dehydratace
nebo rozklad soli nebo ke zm&ndm chemic-
kych nebo fyzikdlndchemickich vazeb v pev-
né fazi, které jseu provézeny .absorpci tep-
1a nebo vytvdtenim tepla.

K ziskédni katalyzétorll s nejvy5simi G&in-
nostmi je v8ak nutno dedrZet p¥i tepelném
zpracovani -optimilni rozsah teplot. 7 toho-
to ditvodu je pro zajist&nf uniformni a opti-
mélni teploty p¥i tepelném =zpracovédni pre-
kurseriit katalyzdtoru nutmo rychle vyrov-
nat tepelné rozdily, zplisobené absorpci a/
/mebe vyvimem tepla. Z tohote dévedu je vel-
mi ddileZitd konstrukce zafizeni a zpiisob
zahfivani.

PoZadovanych vlastnosti se v souladu ‘s
pfedklddanym vynédlezem docili poeuZitim
nddoby typu ‘tepelnéhe vyméniku. Tvar a
ostatni fyzikdlni vlastnosti této nadoby ne-
jsou pfesn& vymezeny za piedpokladu, Z%e
konstrukce nddoby umoZiiuje oddéleni wvy-
h¥ivaciho média od katalyzdtoru d&kci
strukturou, kterou se prenasi teplo a pre-
kursor katalyzdtoru je umistén v komeoréch,
podél jejichZ sté€n proudi atmosféra plynu s
regulovanou kencentraci kysliku.

Takovd nddoba typu tepelného vyméniku
vykazuje -obecn& takovou strukturu, kterd
sestdva z vétsiho poétu malych komer u-
spofddanych paraleln& a vzdjemn& propoje-
nych a umisténych v pouzdie, pfiem? je v
t&chto malych komorich umisténo jedno ze
dvou meédii, podilejicich se na tepelng vy-
ménég, zatimco druhé médium proudi vniti-
ni &asti pouzdra, &im# se dociluje nep¥imé
tepelnd vyména mezi dvéma druhy médii.

‘Specifickym prikladem t&chto komfirek je
svazek v8tsiho poftu trubek. Tyto trubky
mohou byt uspofddany v tepelném vyméni-
ku kotlového typu, ve kterém je svazek tru-
bek umistén v pouzdie nebo plasti.

Prekursory katalyzatoru, pouZité we zpfi-
sobu podle vynélezu, jsou umistdny v uve-
denych komfirkdch nddeby tepelného vymé-
niku, pFi€emZ vyh¥ivaci kapalina proudi
viittkem plastdé vné& komfrek. ReovndZ je
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moZné opatné uspofdddni t&chto meédii
Vzduch se sniZenym obsahem kysliku te-
pelného rozkladu s nizkym obsahem Kysli-
ku je ponechan protékat vhodnym sb&rnym
potrubim do komirek s paraleinim spoje-
nim, pritemZ se udrZuje oblast tepelného
rozkladu v téchto komiirkdch pIi specific-
ké koncentraci kysliku.

Vyhfivaci kapalinou miZe byt plyn nebo
tekutd latka. RovnéZ muZe byt totoZna s
atmosférov plynu tepelného rozkladu. V tom-
to pfipadé je moZno spojit prostor pro ulo-
Zeni prekursoru katalyzatoru a prostor vy-
h¥ivaci kapaliny a pfivddét zahfaty plyn s
nizkym obsahem kysliku do pozdé&ji jmeno-
vaného prostoru a tim docilit poZadovaneé
podminky tepelného rozkladu.

3 — 4 Provadéni tepelného rozkladu.

Tepelny rozklad je vyhodné provadén prii
podminkdch uvedeného rozmezi teploty a
obsahu kysliku a pii pouZiti specifického
postupu nep¥imého ohievu, jak bylo vyse
popsdno. Neni nezbytné zajistit uniformni
tepelné rozmezi a koncentraci kysliku bég-
hem celého stupné rozkladu. Koncentrace
kysliku se napfiklad v nékterych pripadech
b8hem postupu docasné sniZuje i pfi zacho-
vani konstantni koncentrace kysliku v pfi-
vadéném plynu, v disledku vyvoje plyni
pfi rozkladu vychozich sloucenin. Za t&ch-
tc okolnosti je Zddouci upravit rychlost prou-
déni plynu tak, aby byl obsah kysliku udrZo-
vén ve zvoleném rozmezi.

Rychlost ohfevu do dosaZeni teploty te-
pelného rozkladu se pohybuje obvykle v
rozmezi od 10 do 400 °C za hodinu. V zavis-
losti na sloZeni katalyzdtoru se v nékterych
pfipadech doporuguje pouZiti spodni hrani-
ce rozmezi rychlosti ohfevu.

Doba vyhfivani po dosaZeni stanovena
teploty je urfovana ukonfenim tepelného
rozkladu, pPitemZ je moZné pokrafovat ve
vyhfivdni i po ukongeni tepelného rozkladu
za tfelem tepelného zpracovani vytvorengé-
hq katalyzatoru. Obecnd se doba vyhFivani
po dosaZeni stanovené teploty tepelného roz-
kladu pohybuje v rozmezi od 0,5 do 10 ho-
din, vfhodné od 1 do 6 hodin.

Vyhodné je ponechat protékat vzduch s
upravenym obsahem kysliku z6énou tepelné-
ho rozkladu. Rychlost proudé&ni je v tomto
piipadé vymezena vzdjemnym vztahem me-
zi plyny vznikajicimi p¥i tepelném rozkladu,
avSak obecnd &ini p&ti- aZ pétisetndsobek
objemové priitokové rychlosti materidlu, kte-
ry je podrobovén tepelnému rozkladu za ho-
dinu. V pf¥ipadé, Ze vzduch s upravenym, ob-
sahem kysliku pFi tepelném rozkladu se po-
neché proudit zénou tepelného rozkladu, je
vhodné zahif4t tento plyn z dfivodu zabré-
ngni naruSeni pfedem stanovenych teplot-
nich rozmezi, popfipad#é za ufelem udrZova-
ni t&chto rozmezi. Dale je vhodné, aby tak-
to upraveny vzduch proudil zénou tepelné-
ho rozkladu rovné&Z b&hem premistovéni, do-
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kud teplota prekursorli katalyzatoru nedo-
sadhne predem zvolenou teplotu rozkladu.
Prekursor katalyzdtoru se zahfivd nepii-
mo v oblasti tepelné vymé&ny, pFi¢emZ tato
oblast tepelné vym&ny musi byt urena v
z4vislosti na materidlu, podstupujicim tepel-
ny rozklad se zietelem na faktory, jako je
mnoZstvi absorbovaného tepla a vytvofené-
ho tepla a moZného rozmezi pracovni teplo-
ty. Vhodnda oblast tepelné vymé&ny na jed-
notku objemu prekursoru katalyzdtoru se
fadové pohybuje od 20 do 200 m?2/mS3.

4. Priklady zaiizeni na tepelny rozklad

V nésledujicim popisu budou popsény for-
my zatizeni na provadéni tepelného rozkla-
du podle vyndlezu ve vztahu s pFiloZenymi
obrazky 1 aZ 8.

Popsand zaffzeni mohou byt pouZita pou-
ze pro postup tepelného rozkladu podle vy-
nédlezu, na druhé strané mohou v3ak byt
konstruovéna tak, aby jich bylo moZno bez
odebrdani vytvofeného Kkatalyzdtoru pouZit
pfi oxidatnich reakcich.

Prvnim pi#ikladem, uvedenym na obr. 1 a
2 je zafizeni tepelného vyméniku kotlového
typu, ve kterém komirky pro umisténi ka-
talyzdtorového prekursoru sestdvaji z vét-
§iho pottu trubek. Toto zafizeni umoZiiuje
pFisnou kontrolu procesnich podminek
vzhledem k tomu, Ze prekursor katalyzéto-
ru a vyhiivaci kapalina jsou vzdjemng zce-
la odd&leny, pfiemZ je dale moZno vytvofit
velkou zénu tepelné vymény.

Na obrdzcich 1 a 2 je uvedeno zafFizeni,
tvofené v&t3im pottem trubek 1, ve kterych
je umistén prekursor Kkatalyzdtoru X. Ty-
to trubky jsou po €&astech pevng& uchyceny
deskami 2, 2a, takZe tvoifi svazky trubek.
Desky jsou p¥ipevn&ny k pouzdru nebo plés-
ti 3. Svazek trubek 1 a desky 2, 2a jsou tu-
di¥ zapouzdfeny plastém 3. P1ast 3 je na
obou koncich opat¥en uzdvéry 3a, 3b. Mezi
uzavéry a deskami 2, 2a jsou vytvoreny sbér-
né komory 4, 4a. Trubky 1 jsou vzdjemné
spojené v mist& svych koncll uvedenymi
sb&rnymi komorami 4, 4a.

Prostor 5, ktery je odd&len od wnitfki
trubek 1 jejich sténami, je vytvoFfen vélco-
vitou st&nou plasté 3 a deskami 2, 2a. S pro-
storem 5 jsou spojeny vstupni otvor 7a a
vystupni otvor 7 pro vyhfivaci kapalinu.
Tyto otvory jsou vytvofeny ve stén#& plasté
3 v blizkosti jeho opadnych koncl. Vika
plasté 3a, 3b jsou opatfeny vystupem 6 a
vstupem 6a pro vzduch se sniZenym obsa-
hem kysliku tepelného rozkladu a spojuji
shérné komory 4, 4a.

Prekursory Kkatalyzatoru X jsou uvnitf¥
trubek 1 udrZovany perforovanymi deskami
8, 8a, umisténymi v oblasti koncl téchto tru-
bek.

P#i provadéni stupné tepelného rozkladu
pii pouZiti tohoto zafizeni se nejprve vstu-
pem 7a ptfivede vyhfivaci kapalina, pfede-
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hidtd na vhodnou teplotu do prostoru 3, ze
kterého vystupuje vystupem 7. Vyhfivaci
kapalina, vychazejici ze zafizeni je o sobé
zndmym zplisobem op&t zahFfdta a recykli-
zovéna. Nésledn& se privede vstupem 6a do
sb&rné komory 4a atmosféricky plyn tepel-
ného rozkladu, ktery proudi trubkami 1 do
sbérné komory 4 a je odvad&n v{stupem Ba.
Tento plyn vytvari atmosféru tepelného roz-
kladu kolem prekursoru X, umisténého v
trubkéch 1.

Vsazeni prekursoru katalyzéatoru do tru-
bek 1 a odebirdni tepeln& rozloZeného ma-
teridlu se provadi sejmutim plastového uz4-
véru 3a nebo 3b a perforovanych desek 8
nebo 8a.

V druhém p¥ikladu, zobrazeném na obréz-
cich 3 a 4, je uvedeno zafizeni tepelného
rozkladu, ve kterém jsou komfrky pro u-
loZeni prekursoru katalyzdtoru X tvofeny
sténami vé&t§tho poétu skfifiovyjch struktur
11 s relativn& malymi rozméry tloustky. Ty-
to struktury 11 jsou upevnény deskami 12
a 12a v paralelnim odstupu zplisobem, ana-
logickym deskdm 2, 2a v predchozim p¥#i-
kladu, pfi€emZ jsou spoletné se strukturami
11 uzavieny pouzdrem 13, ke kterému jsou
pripevnény. Toto pouzdro 13 maé &tvercovy
prarez, jak je zndzorn&no na obr. 4, a je o-
patfeno uzdvéry pouzdra 14, 14a, vymezuji-
cimi spoletné s deskami 12, 12a sb&rné ko-
mory 18, 18a.

Uzavéry pouzdra 14, 14a jsou opatieny
vstupem 15 a vystupem 15a vzduchu se sni-
Zenym obsahem kysiiku tepelného rozkladu,
prochézejicim sb&rnymi komorami 18, 18a.
Vstup 15 a vystup 15a miaZe byt vytvofen na
vice mistech ve sméru kolmém k roving obr.
4."Prekursor katalyzdtoru X je udrZovén ve
skfifiovitych strukturdch 11 perforovanymi
deskami 186, 16a.

Vzduch se sniZenym obsahem kysliku te-
pelného rozkladu . je pFivdddn vstupem 13
do c¢éasti zafizeni, které jsou ve styku nebo
ve spojeni s materidly postupu a je odvadén
vystupem 15a. '

' Vyhiivaci kapalina je naproti tomu p¥ivé-
déna vstupem 17, umisténym na jednom kon-
ci pouzdra 13 do prostoru 19 uvnitf pouz-
dra 13 mimo sk¥fiiovitych struktur 11 a je
odvad&na vystupem 17a, umistdnym na opac-
ném konci pouzdra 13. Smé&ry proud&ni u-
vedenych dvou kapalin jsou tedy navzdjem
kolmé.

Vsazeni prekursord katalyzatoru do struk-
tur 11 a jejich odebirdni po vytvofeni tepel-
né rozloZeného materidlu je provadéno po
odstranéni uzdvérl pouzdra 14, 14a a per-
forovanych desek 18, 16a.

TF¥eti pFiklad, uvedeny na obr. 5 a 8 zna-
zorfiuje zafizeni, vyuZivajici totoZného vzdu-
chu se sniZenym obsahem Kkysliku a vyhii-
vaci kapaliny.

Prekursor katalyzdtoru X je umist®n ve
v8t8im podtu skfiflovitych struktur 21, tvo-
Ficich komirky a pFipevnénych deskami 22,
22a, leZicich paraleln& k roving& obr. 5. Des-
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ky 22, 22a jsou pevnd pripevnény k vélcovi-
tému pouzdru 23.

KaZda ze strukiur 21 je opatfena v hor-
nich &astech 21a a spodnich ¢&dstech 22a
jednim nebo vice plynovymi vstupy nebo
vystupy nebo otvory 24, 24a. Jak je oznale-
no pferudovanou ¢4rou na obr. b, je plas:
23 na svém hornim konci opatfen uzdvérem
plasté 26 se vstupem plynu 25.

KdyZ je plyn, ktery miZe byt pouZit jako
atmostéricky plyn tepelného rokladu a vy-
hiivaci kapalina, pfiveden wvstupem 25 do
vniténi €asti pouzdra nebo plasté 23, proudi
vetsi ¢ast tohoto plynu prostorem 28 mezi
a kolem struktur 21 a p¥i tomto proudéni
poskytuje teplo, nezbytné k reakci tepelné-
ho rozkladu, ke které dochéazi ve struktu-
rach 21 a nasledné opousti vnitfek p!asté 23
plynovym vystupem 27. Zbyld ¢ast plynu,
vstupujiciho vstupem 25, proudi do struktur
21 otvory 24 v jejich horni ¢asti a po pro-
stupu strukturami 21, ve kterych vytvaii
stanovené podminky koncenirace kysliku v
oblasti tepelného rozkladu, odchdzi spodni-
mi otvory 24a a vystupem 27.

Obrdzek 7 a 8 uvAadi &tvrty piiklad zafi-
zeni, podobného zafizeni podle iFettho pfi-
kladu, zobrazeného na obr. 5 a 6 s tim roz-
dilem, Ze je vzduch se sniZenym obsahem
kysliku tepeiného rozkladu privadén oddé-
leng od vyh¥Fivaci kapaliny. Tento &tvrty pii-
klad se lisi od pfedchoziho pfikiadu v tom,
Ze vzduch se sniZenym obsahem kysliku k te-
pelnému rozkladu je pfivddén potrubim 38
k otvoru 34, vytvofenému v horni ¢asti skii-
flovitych struktur 31, obsahujicich prekur-
sor katalyzatoru X. Daldim rozdilem je, Ze
vSechny skfifiovité struktury 31 jsou odde-
len® umistény na horizontdlni perforované
desce 39. V ostatnich podstatnych znacich
je tento &tvrty piikiad podoben pfikiadu 3.

5. Piiklady praktického provedeni

Za G¢elem podrobnéjStho dokresleni po-
vahy a pouZiti vyndlezu jsou v nésledujicim
popisu uvedeny priklady praktického po-
uZiti,” které v3ak podstatu piedklddaného
vynédlezu nijak neomezuji.

P¥iklady 1, 2 a 3 porovnavaci pfiklady
,2a3

Priprava katalyzdtoru nésledn& uvedené-
ho sloZeni byla provadéna postupem, po-
psanym v pfikladu 1 japonského patentu &.
23589/1977, vdetn& kalcinace, pfitem¥# po-
méry sloZeni jsou uvedeny v atomovém po-
méru a kyslik je vypustén

Sh10oNiszMo3sV7W3Cus3Siso.

Jako jednotrubkovy tepelny vymé&nik byla
pouZita reak&ni trubka z nerezavéjici oceli
pro vyhfivaci médium ve formé& dusiénanuy,
o vnitfnim priméru 20 mm a délce 500 mm.
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V kaZdém z p¥ikladi byla tato reak&ni trub-
ka napln&na 50 ml uvedeného nekalcinova-
ného Kkatalyzdtoru. Néasledn& byla plynna
smés, vykazujici sloZeni uvedené v tabulce
1 ponechdna protékat reakéni trubkou pii
rychlosti proudéni 10 litrfi za hodinu
(vztaZeno na 0°C/tlak 100 kPa), plitemZ
byl reak&ni systém zah¥ivdn p¥i rychlosti
ohfevu 130°C/h na 390 °C, pIi které byl re-
akéni systém udrZovdn po dobu 3 hodin,
¢im¥ se ziskal poZadovany katalyzétor.

V porovnavacim piikladu 3 byl nekalci-
novany katalyzadtor umistén v muflovaci pe-
ci, pfedehiaté na 390°C a vyjmut z vypalo-
vaci pece po 5 hodinach.

14

Pi#i pfimém pouZiti stejného zafizeni, ve
kterém byl umistdn takto vytvofeny kataly-
zdtor, byla v kaZdém z piikladli provadéna
katalytickd oxidace akroleinu. Vychozi plyn
obsahoval 4 9 akroleinu, 46 % vodni pary
a 50 % vzduchu a byl ponechin proudit re-
akéni trubkou pfi prostorové rychlosti 750
hodin na minus jednu (vztaZeno na 0°C).

Vysledky reakci jsou uvedeny v tabulce 2.
Zakiadnimi produkty, vytvofenymi kromé
popsanych produktfl, byia kyselina octova,
acetaldehyd, kyslitnik uhlitity a kyslinik
uhelnaty.

TR Tabulka 1
Priklad SloZeni vzduchu se sniZenym obsahem Teplota postupu
kysliku
(%) 3
Kyslik Vodni péra Dusik °C X Cas (h)
Piiklad 1 0,2 — 99,8 390 X 3
P¥iklad 2 0,4 — 99,6 390 X 3
P¥iklad 3 1 10 89 390 X 3
Srovnavaci
priklad 1 — — 100 390 X 3
priklad 2 21 — 79 390 X 3
piiklad 3 (staticky vzduch ...muflovaci pec) 330 X 5
Tabulka 2
Priklad Reakéni teplota Konverze akro- VytéZek kyseliny Selektivita kyseliny
°C leinu (%) akrylové (%) akrylové (%)
P¥iklad 1 250 99,0 94,3 95,3 '
P¥iklad 2 250 99,2 94,8 95,6
Ptiklad 3 250 98,8 93,8 94,9
Srovnévaci
priklad 1 270 - 98,2 87,6 89,2
piiklad 2 270 93,5 82,9 88,7
ptiklad 3 270 98,4 90,7 92,2
Priklad 4, srovnavaci piiklady 4 a 5 staven tepeinému rozkladu nebo kalcinova-
ni podle zpflisobu, uvedeného v prikladu 1
Zptisobem, uvedenym v pfikladu 5 ja- ve vzduchu se sniZenym obsahem Kkysliku o

ponského patentu &. 23589/1977, byla prova-
déna vyroba katalyzatoru o sloZeni

Sb100Ni43M035V7Nb3Cu3Siso

do stupné& kalcinovéni.
Tento nekalcinovany katalyzdtor byl vy-

sloZeni, uvedeném v tabulce 3, &imZ se zis-
kal katalyzétor. Za podminek pfikladu 1 s
vyjimkou reakéni teploty, byla provadéna
oxidace akroleinu. Ziskané vysledky jsou u-
vedeny v tabulce 4.

Tabulka 3
Pfiklad SloZeni vzduchu se sniZenym obsahem Teplota postupu Doba (h)
kysliku
(%)
Kyslik Vodni péra Dusik °C X

Priklad 4 0,5 7,5 92 380 X 3
Srovnévaci 21

piiklad 4 10,5 — 79 380 X 3
piiklad 5 — 89,5 380 X 3
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Tabulka 4
Pfiklad Teplota reakce Konverze akro- VytéZek kyseliny Selektivita kyseliny
°C leinu (%) akrylové (%) akrylové (%)

Pfiklad 4 250 99,4 95,0 95,6
Srovnévaci

pfiklad 4 270 93,5 82,9 88,7
priklad 5 270 98,2 87,5 89,1

Piiklady 5 a 6, srovndvaci p¥iklad 6

Katalyzdtor byl pFipraven postupem podle
pfikladu 8 japonského patentu & 169/1974
nésledujicim zplsobem:

5,0 g kysli¢niku vanadi¢ného bylo suspen-
dovano ve 300 ml &isté vody a v zahFaté
suspenzi bylo rozpusténo 10 g kyseliny 3ta-
velové. K tomuto roztoku byl pFidén roz-
tok, ziskany rozpust&nim 47,6 g paramolyb-
denanu amonného ve 200 ml &isté vody pFi
zahfivani. K vyslednému roztoku bylo po-
stupné pFiddno 3,5 g chloridu Zeleznatého
a 53 g dusi®nanu vismutitého a reaké&ni
smés byla promichédna. Nésledn& byl p¥Fiddn
silikasol, obsahujici 10 g SiOz a promiSen s
reakéni smési. K vysledné smési bylo pridé-
no 200 g porézniho karborunda ve formé&
kuli¢ek o priméru 3 mm a smé&s byla mi-
chéna ve vodni l4zni a odpafena do sucha.

Timto zpiisobem se dosahlo piilnuti sloZek
na nosig.

Takto ziskany nekalcinovany katalyzator
byl vystaven tepelnému zpracovani tepelnym
rozkladem, popsanym v piikladu 1 za pod-
minek, uvedenych v tabulce 5. Takovym
zplisobem se ziskal katalyz4tor. Koncentra-
ce katalyzétoru, vypottena ze zvy3eni hmot-
nosti katalyzdtoru po tepelném rozkladu od-
povidala 16,7 %.

SloZeni katalyzdtoru, vypo&tené z mnoZ-
stvi vsazenych vychozich latek, odpovidalo
vzorci

Mo1o00VzoFe10Bi4Siso.

Tento katalyzator byl pouZit pro oxidaci
akroleinu za podminek, uvedenych v pii-
kladu 1 s vyjimkou reak&ni teploty. Ziska-
né vysledky jsou uvedeny v tabulce 6.

Tabulka 5

Priklad SloZeni vzduchu se sniZenym obsahem Teplota po- X Doba (h)
kysliku stupu (°C)
(%)
Kyslik Péara Dusik

Pfiklad 5 0,4 — 99,6 380 X 3
Priklad 6 1 10 89 380 X 3
Porovnédvaci
pfiklad 6 21 — 79 380 X 3

Ta b ulka 6
Priklad Teplota reakce Konverze akro- VytéZek kyseliny Selektivita kyseliny

(°C) leinu (%) akrylové (%) akrylové (%)

Priklad 5 260 99,3 93,4 94,1
Priklad 6 260 99,1 93,1 93,9
Srovnévaci
afiklad 6 280 97,5 89,7 92,0

P¥iklad 7, srovnavaci piiklady 7 a 8
Postupem, uvedenym v piikladu 1 japon-
ské zvefejn&né prihladky vyndlezu &. 29483/
/1977, byl pfipraven katalyzator vzorce
Mo12Nbs 4Cut 2Fei1 2Ko 6Si15.

Nekalcinovany katalyzdtor byl vystaven

tepelnému rozkladu za podminek, uvede-
nych v tabulce 7, €imZ se ziskal katalyz4-
tor.

Ve srovnéavacim pfikladu 8 byl nekalcino-
vany katalyzator umistén v pfedeht4té muf-
lovaci peci na dobu 5 hodin. P¥i pouZiti t&ch-
to katalyzatord byla provadd&na oxidace ak-
roleinu postupem podle piikladu 1. Ziska-
né vysledky jsou uvedeny v tabulce 8.
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Tabulka 7
Piiklad SloZeni vzduchu se sniZenym obsahem Teplota po- X Doba (h)
kysliku stupu (°C)
(%)
Kyslik Para Dusik
Priklad 7 0,4 — 99,6 420 X 3
Srovnéavaci
priklad 7 21 — 420 X 3
piiklad 8 (vzduch ve statickém stavu . ..muflo- 420 X 3
vaci pec)
Tabulka 8
Priklad Teplota reakce (°C) Konverze akroleinu VytéZek kyse- Selektivita ky-
(%) liny akrylové seliny akrylové
(%) (%)
Priklad 7 240 98,3 93,9 95,5
Srovnévaci
pfiklad 7 260 95,1 84,9 89,3
priklad 8 250 97,2 90,5 93,1

Piiklad 8

Vypalovaci zafizeni typu tepelneého vy-
mé&niku, obsahujici vertikdlni védlcovitou pec,
vyh¥ivanou topnym plynem, proudicim pect
a dva skifiiové zasobniky o Sifce 50 mm,
délce 300 mm a vyice 250 mm, slouZici ja-
ko zé&sobniky prekursordt katalyzdtoru a u-
misténé vzdjemn& odd&lend ve vzddlenosti
20 mm v peci, jak je uvedeno na cbr. 7 a 8.

Ve stf¥edu horni &asti obou zdsobnikl by-
ly pFipojeny trysky, spojené s trubkou z ne-
rezavéjici oceli, kterou byla pfivddé&na smeés
vzduchu a dusiku. Ve spodni ¢&sti obou za-
sobnik@t byly vystupni otvory pro odvadéni
plynu.

Oba zdsobniky byly naplnény po 3,5 litru
nekalcinovaného katalyzatoru o sloZeni, u-
vedeném v pfikladu 1 a umistény v peci.

Nésledn& byla pfivddéna smés plyndi, obsa-
hujici 2 % vzduchu a 98 Y% dusiku, kterd
proudila ob&ma zdsobniky rychiosti 500 1/
/hodinu.

Topny plyn {odpadni topny plyn z mést-
ského plynu) proudil peci od vrchu k paté
a teplota uvnitf pece se zvySila béhem 3
hodin na 380°C. Tato teplota byla udrZo-
védna dal3i 3 hodiny, kdy bylo dosaZeno te-
pelného rozkladu.

Z takto ziskaného katalyzdtoru bylo ode-
brdno mnoZstvi 50 m! a pouZito p¥i ozidac-
ni reakci akroleinu za reakcénich podminek,
uvedenych v p¥ikladu 1.

P¥i reakéni teploté& 240 °C odpovidala kon-
verze akroleinu 99,5 9%; vytdZek kyseliny
akrylové ¢&inil 94,3 % a selektivita kyseliny
akrylové 94,8 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplisob vyroby katalyzdterd na bézi
sloZeného kyslitniku, obsahujiciho alespoii
molybden spoletn& s vanadem a/nebo nio-
bem, zahrnujici stupeil tepelného rozkladu
prekursoru katalyzatoru, obsahujiciho smés
slauéenin a/nebo komplexni slou€eninu prv-
ki, tvoricich sloZeni katalyzdtoru, vyznacu-
jici se tim, Ze se prekursor katalyzatoru ne-
pFimo zah¥ivd vyh¥ivaci tekutinou pfes pev-
nou oddslovaci stdnu, prekursor katalyza-
toru se rozloZi ve vzduchu, ve kterém byla
koncentrace Kkysliku upravena na rozmezi
od 0,05 do 5 %, pii¢emZ maximélni teplota
ve stupni tepelného rozkladu je v rozmezi
od 300 do 500 °C.

2. Zptsob podle bodu 1 vyznacujici se
tim, e se jako vyhfivaci tekutiny a vzdu-
chu s upravenou koncentraci kysliku pouZi-
je stejného plynu.

3. Zafizeni k provddéni zplisobu vyroby
katalyzatoru na bazi sloZeného Kkyslitniku
podle bodu 1 vyzna&ujici se tim, Ze zahrnu-

je reakéni ndadobu struktury vymé&niku tep-
la, jehoZ prvni prostor slouZi k umist&ni ka-
talyzatoru a druhym prostorem proudi vy-
h¥ivaci tekutina, p¥ifemZ oba prostory jsou
vzajemnd odd&ieny strukturou prepaZek.

4. Zatizeni podle bodu 3 vyznacdujici se
tim, Ze reakéni nddoba mé konstrukcei tepel-
ného vymaniku trubkového typu, opatfené-
ho plastdm a svazkem trubek umisténych u-
vnité plasté, pricemZ je prvni prostor ohra-
niéen vnitfni ¢asti trubek a druhy prostor
je vymezen plaStém a vn&jSim povrchem
trubek.

5. ZaFizeni podle bodu 3 vyznacené tim,
7e reak®ni nddoba mé strukturu plasté a
mnoZiny zdsobnikil relativng malého rozmé-
ru tloustky, umisténych v navzdjem oddéle-
ném uspoiddani uvnit¥ struktury plasts, pii-
tem?Z prvni prostor je ohranifen vnitfni Cas-
ti zasobniki a druhy prostor je vymezen
plastém a vnéjSim povrchem zasobniki.

2 listy vykrest
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