2269




	(19) KG
	(11) 2269
	(13) C1
	(46) 15.12.2021

	(51) C01B 32/30 (2021.01)



ГОСУДАРСТ ВЕННОЕ АГЕНТСТВО ИНТЕЛЛЕКТУАЛЬНОЙ СОБСТВЕННОСТИ И ИННОВАЦИЙ
ПРИ КАБИНЕТЕ МИНИСТРОВ КЫРГЫЗСКОЙ РЕСПУБЛИКИ (КЫРГЫЗПАТЕНТ)

(12)  ОПИСАНИЕ  ИЗОБРЕТЕНИЯ
к патенту Кыргызской Республики под ответственность заявителя

(21) 20210037.1

(22) 30.06.2021

(46) 15.12.2021, Бюл. №12/1
(71) (73) Кыргызско-Турецкий университет "Манас" (KG)

(72) Сартова Кулумкан Абдыкеримовна, 

Камбарова Гульнара Бексултановна (KG)

(56) Патент RU 2237013 C1, кл. C01B 31/08, 27.09.2004
(54) Способ получения модифицированного активированного угля из растительного сырья
(57) Изобретение относится к области получения сорбционных материалов и может быть использовано для получения углеродных адсорбентов.
Задачей изобретения является получение адсорбентов с высокой сорбционной активностью экономичным способом и с использованием менее агрессивных химических реагентов, увеличение выхода целевого продукта.
Поставленная задача решается в способе получения модифицированного активированного угля из растительного сырья, включающем предварительную обработку сырья, карбонизацию и активацию при нагревании, при этом измельченное растительное сырье модифицируют 0,8 % водным раствором гидроксида натрия, карбонизацию проводят при температуре 300-500°C, карбонизат после охлаждения насыщают дистиллированной водой и активируют при температуре 500°C в течение 10 мин, а в качестве растительного сырья используют стебли, коробочки, корни хлопчатника, стебли полыни-экстрагона, скорлупу грецкого ореха.

Способ позволяет повысить адсорбционную активность и пористость угля за счет значительного увеличения объема сорбционного пространства.   1 н. п. ф., 3 пр.
Изобретение относится к области получения сорбционных материалов и может быть использовано для получения углеродных адсорбентов.

Переработка отходов аграрного производства является актуальной задачей, позволяющей снизить вред окружающей среде и расширить ассортимент востребованных веществ.

Основной проблемой, связанной с использованием растительных материалов в качестве сорбентов, является недостаточно выраженная их сорбционная способность. Решение данной проблемы лежит в модификации такого материала улучшении его сорбционных свойств и, следовательно, эффективности его использования.

Изучаются различные способы модификации материалов, позволяющие повысить их сорбционную емкость. При выборе сорбционного материала большое внимание уделяется его сорбционным характеристикам, способам регенерации и утилизации отработанного материала, а также стоимости изготовления и доступности сырьевой базы.

Углеродные сорбенты из растительного сырья могут быть использованы для очистки воды, водных и почвенных поверхностей от нефтяных и масляных загрязнений, применяемых в пищевой и фармацевтической промышленности, улавливания вредных выбросов, для защиты окружающей среды.

Известен способ получения сорбентов на основе растительного сырья скорлупы грецких орехов. Способ заключается в совмещении операций импрегнирования и обработки скорлупы концентрированной соляной кислотой, затем 33 % раствором щелочи с последующим измельчением и сушкой при 100°C (патент RU 2172209 С1, МПК C01J 20/20, C01B 31/08, 20.08.2001). Недостатками способа являются использование агрессивных, токсичных соединений концентрированной кислоты и сильной щелочи, наличие в составе сорбентов хлористого натрия, образующегося при нейтрализации соляной кислоты щелочью, невысокая сорбционная способность получаемого сорбента, низкий его выход, необходимость применения для реализации способа химически стойкой аппаратуры и его многостадийность.

Известен способ получения сорбента из углеродосодержащего сырья, включающий смешивание исходного материала с твердым гидроксидом натрия или гидроксидом калия в массовом соотношении 1:1 1:3, карбонизацию в инертной атмосфере при температуре 800°C (патент RU 2391290 C1, кл. C01B 31/08, 10.06.2010). Недостатком способа является использование большого количества гидроксидов щелочных металлов и дорогостоящего азота, что способствует удорожанию конечного продукта.

Известен способ получения сорбента из углеродосодержащего сырья, а именно, лузги гречихи, включающий термообработку сырья в присутствии веществ, выбранных из группы: сера, галогениды, йод, в бескислородной среде. После измельчения продукт гранулируют с добавлением связующего и увлажняющего агента и подвергают парогазовой активации. Связующим агентом служит фенолформальдегидная смола или лигносульфонаты, а увлажняющим агентом является раствор едкого калия (патент RU 2222377 C2, кл. B01J 20/24, C01B 31/08, 27.01.2004). Недостатками способа являются использование химических веществ: серы, галогенидов, йода, фенолформальдегидной смолы, лигносульфатов и бескислородной среды, что приводит к удорожанию получаемого продукта. Смола легко распространяется в воздушной среде, загрязняя ее, что оказывает отрицательное влияние на здоровье обслуживающего персонала.

Общими недостатками вышеперечисленных аналогов является использование дорогостоящих, в том числе, ядовитых химических веществ и инертной атмосферы, а также высокие энергозатраты, обусловленные многостадийностью технологической схемы.

Прототипом изобретения является способ получения активированного угля из растительного сырья (патент RU 2237013 C1, кл. C01B 31/08, 27.09.2004), заключающийся в предварительной обработке сырья водой в течение 24 дней 2 месяцев с последующей сушкой на воздухе в течение 2 месяцев, карбонизации при 300-350°C и активации при 750-850°C во вращающемся реакторе без применения синтетических и минеральных добавок и связующих компонентов. Недостатками данного способа являются длительность процесса, высокая температура активации, проведение карбонизации и активации в потоке азота.
Задачей изобретения является получение адсорбентов с высокой сорбционной активностью экономичным способом и с использованием менее агрессивных химических реагентов, увеличение выхода целевого продукта.
Поставленная задача решается в способе получения модифицированного активированного угля из растительного сырья, включающем предварительную обработку сырья, карбонизацию и активацию при нагревании, при этом измельченное растительное сырье модифицируют 0,8 % водным раствором гидроксида натрия, карбонизацию проводят при температуре 300-500°C, карбонизат после охлаждения насыщают дистиллированной водой и активируют при температуре 500°C в течение 10 мин, а в качестве растительного сырья используют стебли, коробочки, корни хлопчатника, стебли полыни-экстрагона, скорлупу грецкого ореха.

Щелочную вытяжку (промывные воды) в дальнейшем можно применять в качестве стимулятора роста для плодовоовощных культур, а также как регулятор схватывания цемента.
Новизной способа является использование отходов растительного сырья. Модификация сырья гидроксидом натрия, и активация водяным паром позволяет повысить адсорбционную активность продукта. Так, адсорбционные активности по йоду для продукта, полученного из исходного сырья, и продукта, полученного из модифицированного сырья, составляют, соответственно, 17,32 % и 68,4 %; а степень извлечения нефти из воды, соответственно, 60 % и 93,78 %. При этом продукт из модифицированного сырья получен карбонизацией при 400°C и активировании водой при 500°C с последующим охлаждением до комнатной температуры. Полученный сорбент из модифицированного сырья имеет объем сорбционного пространства (сумма мезои микропор) 0,427 см3/г, тогда как продукт, полученный из исходного сырья 0,044 см3/г. 

Предложенный способ позволяет повысить адсорбционную активность и пористость угля за счет значительного увеличения объема сорбционного пространства.
Пример 1. 15 г измельченных до размера 0,75-2 мм и высушенных стеблей, корней, коробочек хлопчатника (Gossipiym), стеблей полыни-экстрагона, скорлуп грецкого ореха обработали водой для удаления загрязнений и водорастворимых полисахаридов, отделили твердый остаток от жидкой фазы и высушили при комнатной температуре до воздушно-сухого состояния. Твердый остаток модифицировали 0,6 % водным раствором гидроксида натрия, взятом в соотношении 1:5, при комнатной температуре в течение 24 ч., затем повторно промыли водой до нейтральной реакции и высушили при температуре 90-100°C. Далее проводили карбонизацию при температуре 300°C. Карбонизат залили дистиллированной водой в соотношении карбонизат : вода, равном 1:10 и оставили при комнатной температуре до охлаждения. Карбонизат с поглощенной водой помещали в кварцевую трубку диаметром 40 мм, нагретую до 500°C. Продолжительность активации 10 мин. 

Выход активированного угля 72 %, сорбционная активность продукта по йоду 56,7 %, степень извлечения нефти из воды 76,28 %. Полученный активированный уголь имеет объем сорбционного пространства (сумма мезои микропор) 0,427 см3/г.
Пример 2. Способ осуществляют по примеру 1. Готовят 0,8 % водный раствор гидроксида натрия. Поднимают температуру карбонизации до 400°C со скоростью 10°C/мин. Выход сорбента составляет 65 %, йодопоглощение 68,4 %. Степень извлечения нефтепродуктов 93,78 %.

Пример 3. Готовят 1 % водный раствор гидроксида натрия. Поднимают температуру карбонизации до 500°C со скоростью 10°C/мин. Выход сорбента составляет 62 %, йодопоглощение 57,3 %. Степень извлечения нефтепродуктов 73,78 %.
Преимуществом предлагаемого изобретения является:

использование в качестве сырья отходов ежегодно возобновляемого растения хлопчатника (Gosipiym) стеблей, коробочек, корней и, таким образом, расширение сырьевой базы для получения активированного угля и решение проблемы использования вторичных ресурсов агропромышленного комплекса;
модификация слабым раствором (0,8 %) гидроксида натрия;
активация водяным паром при более низкой температуре, что позволяет повысить адсорбционную активность активированного угля по йоду и степень извлечения им нефти из воды.
сокращение времени обработки водой 24 часа вместо 2 мес. в прототипе);
понижение температуры активации (500°C вместо 750-850°C в прототипе).
Формула изобретения
Способ получения модифицированного активированного угля из растительного сырья, включающий предварительную обработку сырья, карбонизацию и активацию при нагревании, отличающийся тем, что измельченное растительное сырье модифицируют 0,8 % водным раствором гидроксида натрия, карбонизацию проводят при температуре 300-500°C, карбонизат после охлаждения насыщают дистиллированной водой и активируют при температуре 500°C в течение 10 мин, при этом в качестве растительного сырья используют стебли, коробочки, корни хлопчатника, стебли полыни-экстрагона, скорлупу грецкого ореха.
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