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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania mobilnych adsorbentéw kompozytowych na
bazie magnetycznych nanokapsutek weglowych z dodatkowa porowata osnowa weglowa lub polime-
rowa. Materiat wykazuje unikatowe potaczenie wlasciwosci magnetycznych, nadajacych mu mobilnosé
w obecnos$ci zewnetrznego pola magnetycznego, z teksturg typowa dla wegli aktywnych. Jednoczesnie
materiat zachowuje wysoka odpornoé¢ fazy magnetycznej na dziatanie zewnetrznych czynnikéw koro-
zyjnych.

Wegle aktywne ze wzgledu na wysoko rozwinieta porowatos¢ oraz zwigzana z tym rozwinieta
powierzchnie wlasciwa sa szeroko i powszechnie stosowane jako adsorbenty w srodowisku wodnym,
jak i gazowym (Journal of the Taiwan Institute of Chemical Engineers 53 (2015) 112—-121 — barwniki,
Fuel Processing Technology 138 (2015) 271-283 — COz, Colloids and Surfaces A: Physicochem. Eng.
Aspects 467 (2015) 113-123 — fenol i pochodne). Adsorbenty tego typu stosowane sg jako ztoza lub
zawiesiny. Zastosowanie zt62 wymaga uzycia materiatu wykazujacego szybka kinetyke procesu ad-
sorpcji poprzez bardzo krétki czas kontaktu materiatu z oczyszczanym medium. Stosowanie zawiesin
(np. podczas usuwania niepozadanych zwiazkéw ze srodowiska wodnego) rozwiazuje problem opisany
powyzej, jednak stwarza kolejny problem, zwiazany z trudnoscia usuniecia materiatu ztoza ze Srodowi-
ska reakcji.

Rozwdéj badan nad weglem aktywnym oraz jego zastosowaniem doprowadzit do préb syntezy
magnetycznych kompozytéw wegli aktywnych, gdzie w porach materiatu zatrzymane zostaja krysztaty
metali i ich zwiazki o wiasciwosciach ferromagnetycznych pozwalajace na separacje materiatu za po-
moca zewnetrznego pola magnetycznego.

Znany jest sposdb otrzymywania adsorbentu weglowego o wiasciwosciach magnetycznych uzy-
skanych poprzez uwiezienie fazy magnetycznej w sieci poréw wegla aktywnego (US8097185). Sposob
wytwarzania tego materiatu polega na impregnacji prekursora weglowego sola Zelaza poprzez sporza-
dzenie jego zawiesiny w roztworze soli metalu. Wysuszony impregnat poddawany jest pirolizie w tem-
peraturze 627°C z nastepcza aktywacjg w atmosferze mieszaniny dwutlenku wegla i azotu w tempera-
turze 927°C. Materiat ten nadaje sie do adsorpcji jonéw ztota z roztworéw wodnych. Opisany adsorbent
weglowy pozwala na jego magnetyczna separacje ze srodowiska reakcji. Adsorbent weglowy zawiera
zelazo uwiezione w porach. Niestety zelazo umieszczone w porach wegla aktywnego nie jest dosta-
tecznie chronione przed czynnikami zewnetrznymi. Ze wzgledu na bardzo ograniczona stabilno$¢é koro-
zyjna faza ferromagnetyczna moze by¢ wyptukiwana z materiatu weglowego, co powoduje pogarszanie
wiasciwosci separacyjnych adsorbentu.

Znany jest rowniez sposdb wytwarzania czastek magnetycznych (Fe203, FesOa4) pokrytych war-
stwa krzemionki, ktére maja by¢é wykorzystane do separacji i oczyszczania materiatu biologicznego,
przyktadowo kwaséw nukleinowych (US6255477, US0191718).

Znane sa magnetyczne nanokapsutki weglowe. Jest to hybrydowy, magnetyczny materiat we-
glowy, gdzie faza magnetyczna jest szczelnie otoczona przez kilka sferycznie zakrzywionych warstw
grafenowych o gruboéci 1-10 nm (Powder Technology 246 (2013) 7-15). Magnetyczny rdzenh tego ma-
terialu moga stanowi¢ nanometrowe krysztaty metali, ich stopy i zwiazki, szczegdlnie te wykazujace
wiasciwosci ferromagnetyczne. Magnetyczne nanokapsutki weglowe wykazuja bardzo wysoka odpor-
nos¢ korozyjna, ktéra wystarcza do ochrony metalicznego rdzenia podczas prowadzenia procesu ad-
sorpcji w bardzo szerokim zakresie warunkéw kwasowo-zasadowych, temperaturowych i czasowych.

Magnetyczne nanokapsutki weglowe pokryte warstwa krzemionki wykorzystuje sie jako magne-
tyczny wypetniacz materiatéw porowatych (EP2244268). Materiat ten zostat zaprojektowany do separa-
cji kwaséw nukleinowych z prébek biologicznych.

Mozliwe jest rowniez powierzchniowe modyfikowanie magnetycznych nanokapsutek weglowych
odpowiednio dobranymi grupami funkcyjnymi zmieniajacymi wtasciwosci jego powierzchni
(US0059449). Faza magnetyczna jest dobrze chroniona przed dziataniem czynnikoéw zewnetrznych.
Mozliwe jest nadanie powierzchni charakteru hydrofobowego, co pozwala na wykorzystanie tego mate-
riatu do oczyszczenia emulsji wodno-oleistych z frakcji olejowej. Mozliwa jest réwniez modyfikacja po-
wierzchni nanokapsutek weglowych poprzez wprowadzanie grup o wtasciwosciach chelatujacych, co
pozwala na adsorpcje jonéw metali ze srodowiska wodnego. Modyfikowanie magnetycznych nanokap-
sutek weglowych ma jednak ograniczona skuteczno$é ze wzgledu na ich niewielka powierzchnie po-
datna na modyfikacje. Potencjat adsorpcyjny takiego materiatu moze by¢ znacznie nizszy niz powszech-
nie stosownych sorbentéw na bazie wegla aktywnego. Zmodyfikowana powierzchnia materiatu traci
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réwniez swoja biernosé chemiczna, ktéra jest jednym z najwazniejszych wymogow stawianych adsor-
bentom.

Znana jest metoda wytwarzania magnetycznego adsorbentu weglowego poprzez osadzenie do-
datkowej warstwy materiatu weglowego na drodze mechanicznego mieszania np. ptatkéw grafenowych
Zz magnetycznymi nanokapsutkami weglowymi, co prowadzi do zwiekszenia powierzchni wtasciwej ma-
teriatu (US0264144). Jako dodatkowa warstwe wegla stosuje sie m.in. grafen, tlenek grafenu, grafit,
widkna weglowe, wegiel aktywny czy nanorurki weglowe. Podejscie takie prowadzi do osadzenia do-
datkowej masy wegla na magnetycznych strukturach, jednak brak kowalencyjnych oddziatywan miedzy
sktadnikami kompozytu skutkuje bardzo niska trwatoscia mechaniczna i chemiczna tak otrzymanego
kompozytu.

Istnieje niezaspokojone zapotrzebowanie na adsorpcyjne magnetyczne materiaty weglowe o du-
zej odpornosci korozyjnej. Rozwiazanie wedtug niniejszego wynalazku rozwiazuje problemy i niedogod-
nosci znane ze stanu techniki — zapewnia mobilne magnetyczne adsorbenty kompozytowe o duzej od-
pornosci korozyjnej oraz wysokim potencjale adsorpcyjnym.

Istota wynalazku

Sposéb otrzymywania mobilnych magnetycznych adsorbentéw kompozytowych, polegajacy na
pokryciu wypetniacza magnetycznego porowata powtoka weglowa o wiasciwosciach adsorpcyjnych,
otrzymywana poprzez pokrycie wypetniacza magnetycznego prekursorem weglowym i jego nastepcza
karbonizacje, charakteryzuje sie tym, Ze wypetniacz magnetyczny w postaci wytworzonych uprzednio
magnetycznych nanokapsutek weglowych impregnuje sie prekursorem weglowym lub prekursorem po-
limerowym, przy czym jako prekursor weglowy stosuje weglowodory, korzystnie sacharoze, glukoze,
poli(tereftalan etylenu), kserozet rezorcynowo-fururalowy, a w przypadku zastosowania kserozelu jako
prekursora weglowego nanokapsutki dodaje sie do mieszaniny monomeréw po czym uktad poddawany
jest zelowaniu, alternatywnie, jako prekursor polimerowy stosuje materiat polimerowy, korzystnie styren,
diwinylobenzen, kwas 2,4-dihydroksybenzoesowy, formaldehyd, rezorcyne, furfural, 2-tiofenokarboal-
dehyd, przy czym nanokapsutki weglowe dodaje sie do mieszaniny monomerdw, po czym ukfad podda-
wany jest polimeryzacji lub Zelowaniu, z wytworzeniem porowatej matrycy organicznej w postaci naste-
pujacych kopolimerdw i kserozeli: styren/diwinylobenzen, kwas 2,4-dihydroksybenzoesowy/formalde-
hyd, rezorcyna/furfural, rezorcyna/2-tiofenokarbo-aldehyd, a nastepnie otrzymany impregnat poddaje
sonikacji, po czym tak otrzymany impregnat miesza sie z trawiacym czynnikiem aktywujacym, korzyst-
nie wodorotlenkiem potasu, lub higroskopijnym czynnikiem aktywujacym, korzystnie chlorkiem cynku
lub kwasem fosforowym(V), przy czym podczas aktywacji wodorotlenkiem potasu stosunek mas czyn-
nika aktywujacego do wegla powstajacego podczas karbonizacji impregnatu zawiera sie w zakresie od
1:1do4: 1, podczas aktywacji chlorkiem cynku stosunek masy czynnika aktywujacego do masy pre-
kursora zastosowanego do sporzadzenia impregnatu zawiera sie w zakresieod 1 : 1 do 4 : 1, a podczas
aktywacji kwasem ortofosforowym (V) stosunek masy kwasu do masy prekursora zastosowanego do
sporzadzenia impregnatu zawiera sie w zakresie od 0,8 : 1 do 1 : 1, a nastepnie otrzymana mieszanine
poddaje sie procesowi jednoczesnej karbonizacji i aktywacji, lub poddaje sie procesowi polimeryzacji,
a nastepnie oczyszcza sie i ewentualnie poddaje sulfonowaniu.

Zgodnie z wynalazkiem, stosuje sie magnetyczne nanokapsutki o $rednicy 5-200 nm weglowe
otrzymywane metoda wytadowania elektrotukowego z wykorzystaniem Zelaza, kobaltu, niklu i ich sto-
pow jako fazy magnetycznej poddane oczyszczaniu ze stabo zakapsutkowanej fazy magnetycznej na
drodze gotowania w wodnym roztworze kwasu solnego. Zawartos¢ magnetycznych nanokapsutek we-
glowych w impregnacie zawiera sie w zakresie 580%, korzystnie 9-75%.

Zgodnie z wynalazkiem, jednoczesna karbonizacje i aktywacje impregnatu prowadzi sie w atmos-
ferze argonu lub azotu w zakresie temperatur 500-850°C, korzystnie 600°C, w czasie 1-3 godzin,
a otrzymany materiat oczyszczany jest na drodze gotowania w wodnym roztworze kwasu solnego o ste-
zeniu w zakresie 0,5-3 mol/l.

Zgodnie z wynalazkiem, wytworzony kompozytowy adsorbent organiczny poddawany jest po-
wierzchniowemu sulfonowaniu mieszanina kwasu siarkowego (V1) i bezwodnika octowego.

Wynalazek zapewnia ekonomiczny sposéb wytwarzania mobilnych magnetycznych adsorbentéw
kompozytowych o duzej odpornosci korozyjnej. Dzieki zastosowaniu réznych procesow obrobki wytwo-
rzonych impregnatéw, adsorbenty kompozytowe otrzymywane sposobem wedtug wynalazku nadaja sie
do wykorzystania w wielu réznorodnych zastosowaniach.
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Sposéb wedtug wynalazku jest ponizej opisany bardziej szczegdtowo, w przyktadach wykonania,

z odniesieniem do zataczonego rysunku, na ktérym:

Fig. 1 przedstawia izotermy adsorpcji fenolu, 2-chlorfoenolu i 4-chlorfoenolu z ich roztworéw wodnych
na kompozytowym, magnetycznym adsorbencie weglowym wytworzonym sposobem wedtug
wynalazku, gdzie prekursorem weglowym jest sacharoza. Do sporzadzenia impregnatu uzyto
9% masowych nanokapsutek weglowych, a czynnikiem aktywujacym jest wodorotlenek potasu
zastosowany w czterokrotnym masowym nadmiarze w stosunku do masy wegla, powstajacego
z tak przygotowanego impregnatu.

Fig. 2 przedstawia krzywa kinetyczna procesu adsorpcji fenolu z roztworu wodnego na kompozyto-
wym, magnetycznym adsorbencie weglowym wytworzonym sposobem wedtug wynalazku,
gdzie prekursorem weglowym jest kserozel rezorcyna-furfural aktywowany czterokrotnym, ma-
sowym nadmiarem wodorotlenku potasu. Do sporzadzenia impregnatu uzyto 20% masowych
nanokapsutek weglowych.

Fig. 3 przedstawia izoterme adsorpcji jonéw Fe3* na kompozytowym, magnetycznym adsorbencie po-
limerowym wytworzonym sposobem wedtug wynalazku, gdzie dodatkowa porowata otoczke
stanowi polimer styren-diwinylobenzen udekorowany powierzchniowo grupami sulfonowymi.

Fig. 4 przedstawia morfologie powierzchni kompozytu otrzymanego sposobem wedtug wynalazku. Fo-
tografia zostata wykonana mikroskopem elektronowym w powiekszeniu 100 000-krotnym.

Szczegotowy opis wynalazku

Sposdéb wedtug wynalazku pozwala na otrzymanie mobilnych magnetycznych adsorbentéw kom-
pozytowych o duzej odpornoséci korozyjnej, przy zastosowaniu ekonomicznych sposobdéw obrébki ma-
teriatowej. Odpowiednio zaprojektowany materiat w zalezno$ci od drogi syntezy moze zostac¢ wykorzy-
stany zaréwno do adsorpcji zwiazkéw organicznych, jak i jonéw metali ciezkich z roztworéw wodnych,
a jego wiasciwosci magnetyczne pozwalaja na tatwa separacje ze srodowiska, w ktérym proces zostat
przeprowadzony. Wytworzone wedtug wynalazku materiaty zostaty laboratoryjnie przebadane pod ka-
tem morfologii powierzchni, zawartosci zelaza, wtasciwosci adsorpcyjnych wzgledem zwiazkéw orga-
nicznych i jondw metali ciezkich oraz kinetyki tego procesu.

Produktem syntezy jest pylisty lub granulowany materiat wykazujacy silne wtasciwosci magne-
tyczne o masowej zawartosci zelaza od 3% do 33% w zalezno$ci od wyjsciowej iloéci magnetycznych
nanokapsutek weglowych oraz metody syntezy, przy czym zawarto$¢ zelaza na poziomie 5% masowych
jest wystarczajaca, aby nada¢ adsorbentowi pozadana mobilno$é w obecnosci zewnetrznego pola ma-
gnetycznego. Powierzchnia wtasciwa otrzymanych materiatéw waha sie w zakresie 200-1800 m?/g,
a pojemnosci adsorpcyjne wzgledem fenolu siegaja 160 mg/g oraz 250 mg/g wzgledem 2-chlorofenolu
i 4-chlorofenolu. Adsorbenty wytworzone sposobem wedtug wynalazku wykazuja szybsza kinetyke pro-
cesu adsorpcji w poréwnaniu ze standardowymi weglami aktywnymi. Badania nad adsorpcja jonéw me-
tali wykazaty, ze pojemnosci adsorpcyjne materiatéw wytworzonych sposobem wedtug wynalazku sa
bardzo wysokie i siegaja 60 mg/g dla jondw zelaza i 45 mg/g wzgledem jondw kobaltu.

Zastosowanie nanokapsutek weglowych o wysokiej odpornosci chemicznej i termicznej eliminuje
problem odpornosci korozyjnej fazy magnetycznej, ktéry jest szczegdlnie uciazliwy przy uzyciu rozwia-
zah znanych ze stanu techniki. Dla zapewnienia jeszcze wigekszej ochrony stosuje sie dodatkowa
oshowe weglowa, ktéra uzyskuje sie poprzez sporzadzenie impregnatu nanokapsutek weglowych i pre-
kursora materiatu weglowego. Karbonizacja tak przygotowanego impregnatu pozwala na uzyskanie jed-
nolitego oraz trwatego mechanicznie i chemicznie kompozytu o wiasciwosciach magnetycznych.

Sposéb wedtug wynalazku obejmuje aktywacje materiatu adsorpcyjnego nadajaca mu odpowied-
nia porowatosé. Wedtug wynalazku aktywacje materiatu realizuje sie na dwa rozne sposoby: chemiczny
i fizyczny.

Aktywacja chemiczna materiatu polega na czesciowym, selektywnym wytrawieniu litego materiatu
weglowego. W tym celu stosuje sie czynniki trawiace utleniajace wegiel takie jak dwutlenek wegla, pare
wodna i wodorotlenki metali. Aktywacje chemiczna mozna prowadzi¢ nastepczo po zakohczeniu etapu
karbonizacji (KOH, COz2, H20) lub w jednoczesnym procesie karbonizacji/aktywacji (KOH). Czynniki tra-
wiace powoduja czesciowa, lokalna gazyfikacje osnowy weglowej, co prowadzi do powstania struktury
porowatej.

Aktywacja fizyczna realizowana jest na etapie impregnacji dzieki zastosowaniu czynnikéw higro-
skopijnych, ktére eliminuja wodor i tlen ze struktury wyjsciowego prekursora weglowego i jednoczesnie
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spulchniaja jego strukture. Podczas prowadzenia nastepczej karbonizacji uzyskuje sie materiat poro-
waty.

Sposdéb wedtug wynalazku obejmuje réwniez tworzenie materiatéw porowatych do adsorpcji me-
tali ciezkich. Przy adsorpcji metali ciezkich kluczowa jest chemiczna architektura powierzchni adsor-
bentu. W celu zwiekszenia zdolnosci adsorpcyjnej materiatu porowatego wprowadza sie na jego po-
wierzchnie grupy sulfonowe.

Zastosowanie sulfonowania powierzchni moze znaczaco wptynaé nie tylko na wtasnosci adsorp-
cyjne materiatu, ale réwniez na jego wtasnosci fizykochemiczne. Przyktadowo, polistyren w wyniku sul-
fonowania staje sie materiatem rozpuszczalnym w wodzie. Niezbedne jest zatem odpowiednie dobranie
materiatu polimerowego do tworzenia osnowy polimerowej wokét magnetycznych nanokapsutek weglo-
wych, w celu zapewnienia produktowi odpowiedniej trwatosci m.in. w $rodowisku wodnym. Z tego
wzgledu zgodnie z wynalazkiem stosuje sie usieciowane kopolimery styrenu.

Przykfady wykonania

Sposéb otrzymywania mobilnych magnetycznych adsorbentéw kompozytowych wedtug wyna-
lazku byt wielokrotne testowany laboratoryjnie. Sposéb mozna podzieli¢ na pie¢ etapéw: synteze ma-
gnetycznych nanokapsutek weglowych, przygotowanie impregnatu, karbonizacje materiatu, aktywacje
materiatu oraz oczyszczanie i analize produktu. W pewnych wariantach wynalazku etapy karbonizacji
i aktywacji nastepuja jednoczesénie.

We wszystkich przyktadach wykonania synteze magnetycznych nanokapsutek weglowych prze-
prowadzono metoda wytadowania elektrolukowego z wykorzystaniem zelaza jako fazy magnetycznej.
Podczas syntezy zastosowano katode z czystego grafitu oraz grafitowa anode z domieszka 45% ma-
sowych zelaza. Wytadowanie wygenerowano za pomoca pradu o natezeniu 80 A w atmosferze wodoru
i argonu w stosunku 1 : 1 pod ci$nieniem 600 mbar.

Przyktad 1

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano do syntezy adsorbentu bez nastepczego
oczyszczania z nadmiarowego, niezakapsutkowanego zelaza. Impregnat przygotowano sporzadzajac
zawiesine nanokapsutek weglowych o masie 1 g w 500 ml wodno-acetonowego roztworu sacharozy
o stezeniu 20 g/L. Do impregnatu dodano trawiacy czynnik aktywujacy w postaci 11 g KOH, co stanowi
czterokrotnos¢ masy wegla powstajacego z karbonizacji impregnatu. Nastepnie impregnat poddano
30 min sonikacji. Impregnat z czynnikiem aktywujacym wysuszono w temperaturze 100°C. Osuszony
impregnat przeniesiono do tygla ceramicznego, ktéry umieszczono w stalowej retorcie do zastosowania
w wysokotemperaturowym piecu komorowym. Karbonizacje z jednoczesna aktywacja prowadzono
w piecu komorowym przez 1 h w atmosferze argonu (2000 ml/min). W celu dobrania optymalnej tem-
peratury procesu przeprowadzono préby w temperaturze 500°C, 600°C, 700°C, 800°C oraz 850°C.
Podczas eksperymentu temperatura wzrastata z predkoscig 5°C/min. Optymalne wyniki uzyskano pod-
czas wygrzewania w temperaturze 600°C. Oczyszczenie produktu przeprowadzono po ostudzeniu
pieca do temperatury pokojowej. Materiat wyjeto z tygla i oczyszczono poprzez gotowanie w roztworze
1M HCI w celu usuniecia zelaza stabo otoczonego weglem. Oczyszczony materiat ptukano woda desty-
lowang do uzyskania odczynu obojetnego. Po 12 h suszeniu w 100°C kompozyt zwazono, poddano
analizom sktadu i morfologii oraz badaniom adsorpcyjnym. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu.

Nanokapsutki weglowe w roztworze sacharozy aktywowane czterokrotnym nadmiarem KOH,
karbonizacja w réznych temperaturowych.

temperatura wydajnosé pojemnosé sorpcyjna | 2awarto$é elaza w powierzchnia
procesu [°C) catkowita [%) | wzgledem fenolu [mg/g] { kompozycie [% wag.] | wiasciwa [m?/g]

500 12 46 9,6 260

600 11 a9 8,8 319

700 8 47 10,0 288

800 8 24 14,5 182

850 1,5 20 16,2 95
Przyktad 2

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesing nanokapsutek weglowych o masie 1 g w 500 ml wodno-acetonowego roztworu
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sacharozy o stezeniu 20 g/L, do ktérej dodano KOH jako trawigcy czynnik aktywujacy. W celu dobrania
optymalnej ilosci KOH zastosowano dodatek 11 g, 5,5 g oraz 2,7 g co stanowi odpowiednio czterokrot-
nos¢, dwukrotnos¢ oraz réwnowartos¢ masy wegla powstajacego z karbonizacji impregnatu. Impregnat
poddano 30 min sonikacji, a nastepnie suszeniu w 100°C. Etap karbonizacji wykonano jak w przyktadzie
1 w 600°C. Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono
w tabeli 2.

Tabela 2. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu.

Nanokapsutki weglowe w roztworze sacharozy aktywowane rézng iloscia KOH podczas karbonizaciji
w temperaturze 600°C.

masa czynnika wydajnosé pojemnoéé sorpeyjna | zawartodé zelaza w | powierzchnia
aktywujacego [g]) | catkowita [%] | wzgledem fenolu [mg/g) | kompozycie [% wag.] | wiasciwa (m?/g]
11 11 99 8,9 319
55 11,5 67 13,5 290
2,7 10,4 43 10,6 257
Przyktad 3

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesine nanokapsutek weglowych o masie 1 g lub 8 g w 500 ml wodno-acetonowego
roztworu sacharozy o stezeniu 20 g/L, do ktérej dodano odpowiednio 11,0 g i 39,5 g KOH po czym
cato$¢ poddano 30 min sonikacji, a nastepnie suszeniu w 100°C. Impregnat wysuszono w temperaturze
100°C. Etap karbonizacji wykonano jak w przyktadzie 1 w temperaturze 600°C. Etap oczyszczania pro-
duktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 3.

Tabela 3. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu.

Nanokapsutki weglowe w roztworze sacharozy aktywowane czterokrotnym nadmiarem KOH
podczas karbonizacji w 600°C.

2aw. kapsutek w wydajnosé pajemnos¢ sorpcyjna | zawarto$é 2elaza w | powierzchnia
impregnacie [% wag.]| catkowita [%] | wzgledem fenolu [ma/g] | kompozycie % wag.) | wiasciwa [m?/g]
9,09 11 99 8,9 319
44,4 12,2 13 26,2 190
Przyktad 4

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
zgodnie z procedura przedstawiong w przyktadzie 3 z tg réznica, ze jako prekursor weglowy zastoso-
wano glukoze. Etap karbonizacji oraz etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki
analiz przedstawiono w tabeli 4.

T abela 4. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu. Nanokap-
sutki weglowe w roztworze glukozy aktywowane czterokrotnym nadmiarem KOH podczas karbonizacji w 600°C.

zaw. kapsutek w wydajnosé pojemnosc sorpcyjna | zawarto$¢ zelaza w | powierzchnia
impregnacie [% wag.] | catkowita [%] | wzgledem fenolu [mg/g] [ kompozycie {9 wag.] | wlasciwa [m?/g)
9,09 10,5 68 7,2 277
44,4 10,3 23 20,2 200
Przyktad 5

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat sporzadzono
przygotowujac 10 g pocietego, odpadowego poli(tereftalanu etylenu), ktéry rozpuszczono w 50 g mie-
szaniny fenol/1,1,2,2-tetrachloroetan o stosunku masowym 3 : 2 w temperaturze ok. 60°C. Do powsta-
tego lepkiego roztworu dodano magnetyczne nanokapsutki weglowe w ilosci 1 g lub 8 g, a nastepnie
trawiacy czynnik aktywujacy w postaci odpowiednio 7 g i 12 g KOH, co stanowi czterokrotno$¢ masy
wegla powstajacego z karbonizacji impregnatu. Cato$¢ mieszano za pomoca mieszadta magnetycz-
nego. Etap karbonizacji wykonano jak w przyktadzie 1 w temperaturze 600°C. Etap oczyszczania pro-
duktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 5.
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Tabela 5. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu. Nanokap-
sutki weglowe w roztworze (PET @ fenol/1,1,2,2-tetrachloro-etan) aktywowane czterokrotnym nadmiarem KOH
podczas karbonizacji w 600°C.

zaw. kapsutek w wydajnost pojemnos¢ sorpeyjna | zawartosé zelaza w | powierzchnia
impregnacle [% wag.]| catkowlta [%) | wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wlasciwa [m?/g]
9,09 11,3 110 51 460
44 4 26,5 27 32,3 247
Przyktad 6

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
jak w przyktadzie 1 z ta réznica, ze do impregnatu nie dodano czynnika aktywujacego. Etap karbonizacji
wykonano jak w przyktadzie 1, po czym karbonizat ostudzono, utarto i umieszczono w rurze kwarcowe;j
pieca rurowego. Przeprowadzono aktywacje nastepcza czynnikiem trawiacym w postaci CO2. W celu
dobrania optymalnej temperatury procesu, aktywacje rozpoczeto po rozgrzaniu pieca do temperatury
500°C, 550°C, 600°C, 700°C oraz 800°C z predkoscia 10°C/min, w 165 ml/min przeptywie mieszaniny
gazow CO2/Ar wynoszacym 165 mi/min dla kazdego z gazéw. Proces prowadzono przez 1 h. Etap
oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 6.

Tabela 6. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu.

Nanokapsutki weglowe w roztworze sacharozy karbonizowane w 600°C, a nastepnie aktywowane CO:
w réznych temperaturach.

temperatura wydajnos¢ pojemnosé sorpeyjna | zawartosé zelaza w powierzchnia
aktywacji ['C] | catkowita [%) | wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wiasciwa [m?¥/g]
500 81 43 12 269
S50 71 48 17 258
600 49 36 15 227
700 45 40 16 209
800 3 12,5 14 192
Przyktad 7

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
jak w przyktadzie 6 z tg réznica, ze zastosowano glukoze zamiast sacharozy. Etap karbonizacji wyko-
nano jak w przyktadzie 1. Przeprowadzono aktywacje nastepcza czynnikiem trawiacym w postaci CO2.
W celu dobrania optymalnej temperatury procesu, aktywacje rozpoczeto po rozgrzaniu pieca do tempe-
ratury 550°C, 600°C oraz 700°C w przeptywie gazu CO2/Ar, z predkoscig 10°C/min, w 165 ml/min prze-
ptywie mieszaniny gazéw CO2/Ar wynoszacym 165 ml/min dla kazdego z gazdw. Proces prowadzono
przez 1 h. Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przykfadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono
w tabeli 7.

Tabela 7. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu.

Nanokapsutki weglowe w roztworze glukozy karbonizowane w 600°C, a nastepnie aktywowane CO:2
w réznych temperaturach.

temperatura wydajnosé pojemnosé sorpcyjna | zawarto$é zelaza w powierzchnia
aktywadji [*C] | catkowita (%) | wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wiasciwa [m?/g]
550 48 20 10 8
600 34 26 18 56
700 ) 22 13 39
Przyktad 8

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat sporzadzono
jak w przyktadzie 5 z tg roznica, ze dodano 1 g magnetycznych nanokapsutek weglowych i nie dodano
trawigcego czynnika aktywujacego w postaci KOH. Etap karbonizacji nastepczej czynnikiem trawigcym
w postaci COz z wykonano jak w przyktadzie 6. Etap aktywacji przeprowadzono jak w przyktadzie 7.
Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 8.



Tabela 8. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu. Nanokap-
sutki weglowe w roztworze (PET @ fenol/1,1,2,2-tetrachloroetan) karbonizowane w 600°C, a nastepnie aktywo-
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wane CO2 w réznych temperaturach.

temperatura wydajnoséé pojemnosé sorpcyjna | zawartosé zelaza w powierzchnia
aktywacji [°C] catkowita [%) | wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wiasciwa [m?/g]
550 62 10 14 351
600 60 30 11 b.d
700 26 20 10 b.d
Przyktad 9

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesing nanokapsutek weglowych o masie 1 g w 500 ml wodno-acetonowego roztworu
sacharozy o stezeniu 20 g/L, do ktérej dodano higroskopijny czynnik aktywujacy w postaci 40 g ZnClz,
co stanowi czterokrotnos¢ masy uzytego prekursora. Nastepnie cato$¢ poddano 30 min sonikacji. Im-
pregnat wysuszono w temperaturze 120°C, uzyskany materiat przeniesiono do tygla ceramicznego,
ktéry umieszczono w stalowej retorcie do zastosowania w wysokotemperaturowym piecu komorowym.
Etap karbonizacji wykonano jak w przyktadzie 1 w temperaturze 800°C. Etap oczyszczania produktu
wykonano jak w przyktadzie 1. Otrzymano magnetyczny adsorbent z wydajnoscia 28% wykazujacy
wzgledem fenolu pojemnos¢ sorpcyjng na poziomie 140 mg/g. Materiat zawiera 4,3% masowych zelaza
a jego powierzchnia wtasciwa siega 997 m2/g.

Przyktad 10

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
jak w przyktadzie 9 z ta roznica, ze w réznych wariantach dodano 2 g i 3 g nanokapsutek weglowych
oraz po 30 g ZnClz co stanowi trzykrotno$¢ masy uzytego prekursora. Etap karbonizacji wykonano jak
w przyktadzie 1 w temperaturze 700°C. Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1.
Wyniki przedstawiono w tabeli 9.

Tabela 9. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu. Nanokap-
sutki weglowe w roztworze sacharozy aktywowane trzykrotnym nadmiarem ZnCl2 podczas karbonizacji w 700°C.

2aw. kapsutek w wydajnoéé | pojemnosé sorpeyjna | zawartosé zelaza w powierzchnia
impregnacie {% wag.]|catkowita [%] |wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wiasciwa [m?/g]
16,6 33 80 83 9206
23 35 87 13 839

Przyktad 11

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygoto-
wano jak w przyktadzie 9 z tg réznica, ze zastosowano glukoze, a w réznych wariantach dodano
1 g i 3 g nanokapsutek weglowych oraz odpowiednio 30 g ZnCl2 co stanowi trzykrotnos¢ masy uzytego
prekursora. Etap karbonizacji wykonano jak w przyktadzie 10. Etap oczyszczania produktu wykonano
jak w przyktadzie 1. Wyniki przedstawiono w tabeli 10.

Tab ela 10. Wyniki badan adsorpcyjnych i parametry fizykochemiczne magnetycznego adsorbentu. Nanokap-
sutki weglowe w roztworze glukozy aktywowane trzykrotnym nadmiarem ZnClz podczas karbonizacji w 700°C.

2aw. kapsutek w wydajnos¢ | pojemnosé sorpcyjna | zawartos¢ zelaza w powierzchnia
impregnacie [% wag.](catkowita [%] | wzgledem fenolu [mg/g] | kompozycie [% wag.] | wlasciwa[m?/g]
9 31 65 13 1370
23 35 78 11,5 1814

Przyktad 12

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat sporzadzono
przygotowujac 10 g pocietego, odpadowego poli(tereftalanu etylenu), ktéry rozpuszczono w 50 g mie-
szaniny fenol/1,1,2,2-tetrachloroetan o stosunku masowym 3 : 2 w temperaturze ok. 60°C. Do powsta-
tego lepkiego roztworu dodano magnetyczne nanokapsutki weglowe w ilosci 1 g oraz higroskopijny
czynnik aktywujacy w postaci 30 g ZnClz. Cato$¢ mieszano za pomoca mieszadta magnetycznego. Im-
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pregnat po wystudzeniu przeniesiono do tygla ceramicznego. Etap karbonizacji wykonano jak w przy-
ktadzie 10. Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1. Otrzymano magnetyczny adsor-
bent z 40% wydajnoscig wykazujacy wzgledem fenolu pojemno$¢ sorpcyjng na poziomie 125 mg/g.
Materiat zawiera 18,2% masowych Zelaza a jego powierzchnia wtasciwa siega 950 m?/g.

Przyktad 13

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesing nanokapsutek weglowych o masie 1 g w 500 ml wodno-acetonowego roztworu
sacharozy o stezeniu 20 g/L, ktérg poddano 30 min sonikacji. Impregnat wysuszono w temperaturze
100°C, do 8 g tak przygotowanego materiatu dodano 3,85 ml 85% roztworu kwasu ortofosforowego (V)
co pozwolito uzyskac stosunek masowy czynnik aktywujacy/sacharoza wynoszacy 0,9/1, po czym ca-
tos¢ wysuszono w temperaturze 60°C. Impregnat przeniesiono do tygla ceramicznego, ktéry umiesz-
czono w stalowej retorcie do zastosowania w wysokotemperaturowym piecu komorowym. Impregnat
karbonizowano przez 0,5 h w atmosferze argonu (2000 ml/min) w temperaturze 500°C, przy czym tem-
peratura wzrastata z predkoscia 5°C/min. Etap oczyszczania produktu wykonano jak w przyktadzie 1.
Otrzymano magnetyczny adsorbent z 31% wydajno$cia wykazujacy wzgledem fenolu pojemno$¢ sorp-
cyjna na poziomie 55 mg/g. Materiat zawiera 12,5% masowych zelaza a jego powierzchnia wtasciwa
siega 1055 m#/g.

Przyktad 14

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesing nanokapsutek weglowych o masie 1 g w 500 ml wodno-acetonowego roztworu
sacharozy o stezeniu 20 g/L, ktéra poddano 30 min sonikacji. Tak przygotowany impregnat wysuszono
w temperaturze 100°C, uzyskany materiat przeniesiono do tygla ceramicznego, ktéry umieszczono
w stalowej retorcie do zastosowania w wysokotemperaturowym piecu komorowym. Impregnat karboni-
zowano przez 1 h w temperaturze 600°C przy czym temperatura wzrastata z predkoscia 5°C/min. Po
ostudzeniu pieca do temperatury pokojowej materiat wyciagnieto z tygla, utarto i umieszczono w rurze
kwarcowej do zastosowania w wysokotemperaturowym piecu rurowym. Aktywacje karbonizatu rozpo-
czeto po rozgrzaniu pieca do temperatury 850°C z predkoscig 10°C/min i wiaczeniu przeptywu azotu
nasyconego para wodna, proces prowadzono przez 2 h. Etap oczyszczania produktu wykonano jak
w przyktadzie 1. Otrzymano magnetyczny adsorbent z 6% wydajnoscia wykazujacy wzgledem fenolu
pojemnos¢ sorpcyjna na poziomie 36 mg/g. Materiat zawiera 2,8% masowych zelaza a jego powierzch-
nia wlasciwa siega 265 m?/g.

Przyktad 15

Magnetyczne nanokapsutki weglowe zastosowano bez oczyszczania. Impregnat przygotowano
sporzadzajgc zawiesine nanokapsutek weglowych w ilo$¢ 0,5 g lub 2,5 g w roztworze 1,4 g rezorcyny,
2,4 ml furfuralu, 13 ml metanolu i 13 ml wody, ktéra poddano sonikacji i zakwaszono 1 ml 36% roztworu
kwasu solnego. Sonikacje kontynuowano do catkowitego zZelowania uktadu. Impregnat Zelu organicz-
nego i nanokapsutek weglowych poddano 2 h karbonizacji w temperaturze 800°C, przy czym tempera-
tura wzrastata z szybkoscig 3°C/min. Oczyszczenie produktu przeprowadzono po ostudzenia pieca,
prébke wyciagnieto i wyptukano woda, etanolem i acetonem do uzyskania przezroczystego przesaczu.
Otrzymano magnetyczne adsorbenty weglowe o masowej zawartosci zelaza 12,3% oraz 27,1% i po-
jemnoscia sorpcyjna wzgledem fenolu wynoszaca odpowiednio 90 mg/g i 60 mg/g.

Przyktad 16

Magnetyczne nanokapsutki weglowe poddano oczyszczaniu z nadmiarowego, niezakapsutkowa-
nego zelaza poprzez 5 h gotowanie w 3 M roztworze HCI. Oczyszczony produkt wyptukano woda de-
stylowana oraz wysuszono. Impregnat przygotowano sporzadzajac zawiesine nanokapsutek weglo-
wych w ilos¢ 0,5 g lub 2,5 g w roztworze 1,4 g rezorcyny, 2,4 ml furfuralu, 13 ml metanolu i 13 ml wody,
ktéra poddano sonikacji i zakwaszono 1 ml 36% roztworu kwasu solnego. Sonikacje kontynuowano do
catkowitego zzelowania ukfadu. Zel organiczny zaimpregnowano czterokrotnym lub dwukrotnym maso-
wym nadmiarem KOH, po czym tak przygotowany materiat poddano 1 h karbonizacji w temperaturze
700°C w celu jego chemicznej aktywacji. Kompozyt oczyszczono poprzez ptukanie etanolem i woda.
Otrzymane adsorbenty o masowej zawarto$ci zelaza odpowiednio 5,9% i 16,4% wykazuja pojemnosci
sorpcyjne wzgledem fenolu na poziomie odpowiednio 120 mg/g i 110 mg/g.
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Przyktad 17

Magnetyczne nanokapsutki weglowe poddano oczyszczaniu jak w przyktadzie 16. Impregnat
przygotowano jak w przyktadzie 15. Impregnat poddano karbonizacji jak w przyktadzie 15 z ta réznica,
ze przeprowadzono 3 préby w temperaturach 600°C, 800°C, oraz 1000°C. Etap oczyszczania produktu
wykonano jak w przyktadzie 1. Otrzymane adsorbenty o masowej zawartosci zelaza odpowiednio 9,7%,
12,3%, 10,1% wykazuja pojemnosci sorpcyjne wzgledem fenolu na poziomie odpowiednio 90 mg/g,
90 mg/g, 100 mg/g.

Przyktad 18

Magnetyczne nanokapsutki weglowe poddano oczyszczaniu jak w przyktadzie 16. Impregnat
przygotowano sporzadzajac mieszanine 1,5 g rezorcyny, 3 g 2-tiofenokarboaldehydu oraz 0,24 g lub
1,9 g nanokapsutek weglowych w 30 ml metanolu. Roztwdr mieszano w temperaturze 60°C zakwasza-
jac go 1,5 ml 35% roztworu HCI. Powstaty po 25 min zel pozostawiono na 24 h w 65°C w celu jego
usieciowania, po tym czasie kompozyt wysuszono w 75°C. Wyniki analiz przedstawiono w tabeli 11.

Tabela 11. Wyniki badan nad adsorpcja jonéw przez adsorbent magnetyczny. Nanokapsutki weglowe
w roztworze rezorcyny i 2-tiofenokarboaldehydu w metanolu.

2awartos¢ kapsutek w pojemnosd sorpcyjna wzgledem pojemno$¢ sorpcyjna wagledem
impregnacie [% wag.] jonéw Fe* [mg/g] jondw Cu?" [mg/g]

5 110 27

30 27 12

Przyktad 19

Produkt otrzymany jak w przyktadzie 18 poddano sulfonowaniu poprzez sporzadzenie zawiesiny
2 g kompozytu w 50 ml 1,2-dichloroetanu, do ktérej dodano mieszanine 50 ml 1,2-dichloroetanu, 12 ml
95% kwasu siarkowego i 12 ml bezwodnika octowego. Reakcje prowadzono przez 4 h w 60°C z mie-
szaniem magnetycznym. Po zakonczeniu reakcji, materiat odsaczono, wyptukano etanolem oraz woda
do osiagniecia obojetnego odczynu przesaczu, po czym wysuszono w 60°C. Wyniki analiz przedsta-
wiono w tabeli 12.

Tabela 12. Wyniki badan nad adsorpcja jonéw przez adsorbent magnetyczny. Nanokapsutki weglowe
w roztworze rezorcyny i 2-tiofenokarboaldehydu w metanolu. Materiat sulfonowany.

zawartos¢ kapsutek W po}émno.{é sorpeyjna - pojemnodc sorpeyjna pojemnost sorpeyina
impregnacie [% wag.]| wzgl. jondw Fe® [mg/gl | wazgl jondw Cu* [mg/g] | wzgh jondw Cu® {mg/g)
5 190 3 52 50
30 92 : 40 90

Przyktad 20

Magnetyczne nanokapsutki weglowe poddano oczyszczaniu jak w przyktadzie 16, impregnat
przygotowano sporzadzajac mieszaning 1,45 g kwasu 1,4-dihydroksybenzoesowego, 0,65 g K2COs
oraz 0,15 g lub 1,5 g nanokapsutek weglowych w 30 ml wody, ktéra poddano sonikacji. Po 10 minutach
dodano 3,45 ml formaliny i 1 g K2COs kontynuujac sonikacje przez kolejne 10 min. Nagrzewajaca sie
podczas zelowania mieszanine schtodzono woda. Powstaty produkt pozostawiono na 48 h w 75°C
w celu usieciowania polimeru, po czym wyptukano woda, 0,5 M roztworem kwasu solnego i po raz ko-
lejny woda, a nastepnie wysuszono liofilizacyjnie. Otrzymano magnetyczne adsorbenty organiczne
0 masowej zawartosci kapsutek 5% i 35% wykazujace pojemnosci sorpcyjne wzgledem Jonéw Co?* na
poziomie odpowiednio 13 mg/g i 5 mg/g.

Przyktad 21

Magnetyczne nanokapsutki weglowe poddano oczyszczaniu jak w przyktadzie 16. Impregnat
przygotowano sporzadzajac mieszaninge 20 ml wody, 10 ml 10% roztworu alkoholu poliwinylowego oraz
10 ml 1% roztworu dodecylosiarczanu sodu, w ktérym umieszczono 250 mg lub 500 mg, lub 1000 mg
nanokapsutek weglowych. Zawiesine podgrzano do temperatury 70°C mieszajac mechanicznie. Do
mieszanej zawiesiny dodano mieszanine 4 ml| styrenu, 1 ml diwinylobenzenu oraz 150 mg nadtlenku
benzoilu po czym cato$¢ utrzymywano w temperaturze 70°C przez cztery godziny. Produkt odsaczono,
wyptukano etanolem i woda po czym wysuszono przez 12 h w temperaturze 60°C.
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Przyktad 22

Produkt otrzymany jak w przyktadzie 21 poddano sulfonowaniu poprzez sporzadzenie zawiesiny
2 g kompozytu w 50 ml 1,2-dichloroetanu, do ktérej dodano mieszanine 50 ml 1,2-dicbforeetanu, 12 ml
95% kwasu siarkowego i 12 mi bezwodnika octowego. Reakcje prowadzono przez 4 h w 60°C z mie-
szaniem magnetycznym. Po zakonczeniu reakcji, materiat odsaczono, wyptukano etanolem oraz woda
do osiagniecia obojetnego odczynu przesaczu, po czym wysuszono w 60°C. W zalezno$ci od zawarto-
Sci kapsutek w wyjsciowej mieszaninie materiaty wykazuja nastepujace pojemnosci sorpcyjne wzgle-
dem jonéw Fe®*: 250 mg kapsutek: 22 mg/g, 500 mg kapsutek: 27 mg/g, 1000 mg kapsutek: 65 mg/g.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania mobilnych magnetycznych adsorbentéw kompozytowych, polegajacy
na pokryciu wypetniacza magnetycznego porowata powtoka weglowa o wiasciwosciach ad-
sorpcyjnych, otrzymywana poprzez pokrycie wypetniacza magnetycznego prekursorem we-
glowym i jego nastepczg karbonizacje, znamienny tym, ze wypetniacz magnetyczny w po-
staci wytworzonych uprzednio magnetycznych nanokapsutek weglowych impregnuje sie pre-
kursorem weglowym lub prekursorem polimerowym, przy czym jako prekursor weglowy sto-
suje weglowodory, korzystnie sacharoze, glukoze, poli(tereftalan etylenu), kserozel rezorcy-
nowo-fururalowy, a w przypadku zastosowania kserozelu jako prekursora weglowego nano-
kapsutki dodaje sie do mieszaniny monomerdéw po czym ukfad poddawany jest Zelowaniu,
alternatywnie, jako prekursor polimerowy stosuje materiat polimerowy, korzystnie styren, diwi-
nylobenzen, kwas dihydroksybenzoesowy, formaldehyd, rezorcyne, furfural, 2-tiofenokarboal-
dehyd, przy czym nanokapsutki weglowe dodaje sie do mieszaniny monomerdéw, po czym
uktad poddawany jest polimeryzacji lub zelowaniu, z wytworzeniem porowatej matrycy orga-
nicznej w postaci nastepujacych kopolimerdw i kserozeli: styren/diwinylobenzen, kwas dihy-
droksybenzoesowy/formaldehyd, rezorcyna/furfural, rezorcyna/2-tiofenokarbo-aldehyd, a na-
stepnie otrzymany impregnat poddaje sonikacji, po czym tak otrzymany impregnat miesza sie
z trawiacym czynnikiem aktywujacym, korzystnie wodorotlenkiem potasu, lub higroskopijnym
czynnikiem aktywujacym, korzystnie chlorkiem cynku lub kwasem fosforowym(V), przy czym
podczas aktywacji wodorotlenkiem potasu stosunek mas czynnika aktywujacego do wegla
powstajacego podczas karbonizacji impregnatu zawiera sie w zakresieod 1 : 1 do 4 : 1, pod-
czas aktywacji chlorkiem cynku stosunek masy czynnika aktywujacego do masy prekursora
zastosowanego do sporzadzenia impregnatu zawiera sie w zakresieod 1 : 1 do 4 : 1, a pod-
czas aktywacji kwasem ortofosforowym (V) stosunek masy kwasu do masy prekursora zasto-
sowanego do sporzadzenia impregnatu zawiera sie w zakresie od 0,8 : 1 do 1 : 1, a nastep-
nie otrzymana mieszanine poddaje sie procesowi jednoczesnej karbonizacji i aktywacji, lub
poddaje sie procesowi polimeryzacji, a nastepnie oczyszcza sie i ewentualnie poddaje sulfo-
nowaniu.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze stosuje sie magnetyczne nanokapsutki o $red-
nicy 5-200 nm weglowe otrzymywane metoda wytadowania elektrotukowego z wykorzysta-
niem zelaza, kobaltu, niklu i ich stopéw jako fazy magnetycznej poddane oczyszczaniu ze
stabo zakapsutkowanej fazy magnetycznej na drodze gotowania w wodnym roztworze kwasu
solnego.

3. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze zawartos¢ magnetycznych nanokapsutek we-
glowych w impregnacie zawiera sie w zakresie 5—80%, korzystnie 9—75%.

4. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Zze jednoczesng karbonizacje i aktywacje impre-
gnatu prowadzi sie w atmosferze argonu lub azotu w zakresie temperatur 500-850°C, korzyst-
nie 600°C, w czasie 1-3 godzin, a otrzymany materiat oczyszczany jest na drodze gotowania
w wodnym roztworze kwasu solnego o stezeniu w zakresie 0,5-3 mol/l.

5. Sposoéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze wytworzony kompozytowy adsorbent orga-
niczny poddawany jest powierzchniowemu sulfonowaniu mieszanina kwasu siarkowego (VI)
i bezwodnika octowego.
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