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(57) Anotace:

Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv obsahuje 95 az

99,3 % hmotn. krystalického oxidu titanigitého o
velikosti &astic 15 az 70 nm, pFiemz specificky povrch
nanokatalyzatoru je 70 az 220 m*/g, primé&ma velikost
porii 1,5 a2 5 nm a objem pori 0,19 a2 0,7 cm’/g. Zpiisob
vyroby nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv spociva

v tom, Ze se roztok soli titanu (Ti*") zahtiva po dobu 1
hodiny na teplotu 90 az 100 °C, pak se za michani ptidd
110 az 195 g mocoviny, pak se reakéni smés uvede

k varu a pti této teploté se udrzuje za michani do pH 3 a2
8,2, pak se reak¢ni smés micha po dobu 30 minut, pak se
necha zrat po dobu 12 hodin pfi laboratorni teploté, a pak
se suspenze odvodni, zfiltruje a susi po dobu 12 hodin pfi
teplot& 100 az 120 °C a pak se miZe kalcinovat.
Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je pouZitelny pro
aldolovou kondenzacni reakci furfuralu s acetonem.
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Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv, zpiisob jeho vyroby a pouziti
Oblast techniky
Vynalez se tyka nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv, zpiisobu jeho pfipravy a pouZiti v chemic-

ké technologii, zejména aldolové kondenzaéni reakci acetonu s furfuralem.

Dosavadni stav techniky

Kli¢ovou reakei pii vyrobé syntetickych paliv je aldolova kondenzaéni reakce furfuralu s aceto-
nem (Kubicka, D.; Kikhtyanin, O. Catalysis Today, 2015, 243, 10-22), ktera probiha v pfitom-
nosti bud’ zasaditych, nebo kyselych katalyzatorti. Nejuinn&j§i primyslové dostupné metody
pouzivaji jako katalyzatort roztoky zasad (NaOH nebo KOH) nebo mineralni kyseliny (H,SO,).
Nevyhodou téchto katalyzatori je, ze pfedstavuji velkou ekologickou hrozbu kvili produkci
odpadni vody a korozi zatizeni (Kikhtyanin, O.; Kubicka, D.; Cejka, J., Catalysis Today, 2015,
243, 158-162).

Pevné katalyzatory acidobazického charakteru jsou povazovany za slibnou alternativu k homo-
gennim katalyzatoriim pro aldolovou kondenzacni reakci furfuralu a acetonu. Pevné katalyzatory
na bazi sloucenin Al-Mg, hydrotalcitt, oxidi kovii nebo smésnych oxidd zasaditého charakteru
Jsou povazovany za nejslibngjsi. Nevyhodou takovychto katalyzatorti je jejich vysoka citlivost na
okolni CO,, ktery je transformuje do katalyticky neaktivni formy, a nedostatek spolehlivych
metod pro obnoveni jejich katalytickych vlastnosti po regeneraci.

Zeolity jako katalyzatory pro aldolovou kondenzaéni reakci acetonu a furfuralu maji nizsi citli-
vost na CO,, ale obtizn¢ se regeneruji a jejich aktivita v aldolové kondenzaéni reakci acetonu
a furfuralu je nizsi nez aktivita hydrotalcitii. Jejich nevyhodou je téZ skutenost, Ze jsou rychle
deaktivovany v disledku tvorby koksu v priibéhu reakce.

Podstata vynalezu

Vyse uvedené nevyhody alespoti z ¢asti odstraiiuje nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv, charak-
terizovany tim, Ze obsahuje 95 az 99,3 % hmotn. krystalického oxidu titani¢itého o velikosti ¢as-
tic 15 az 70 nm, pfi¢emz specificky povrch nanokatalyzatoru je 70 az 220 m’/g, prim&rma veli-
kost porii 1,5 az 5 nm a objem pérti 0,19 aZ 0,7 cm’/g.

Zplisob vyroby nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je charakterizovan tim, Ze se roztok soli
titanu (Ti'") zahtiva po dobu 1 hodiny na teplotu 90 az 100 °C, pak se za michani pfida 110 az
195 g moCoviny, pti¢emZ hmotnostni pomér titanu obsazeného v soli titanu k modoviné je 0,08
az 0,12 : 1, pak se reakéni smés uvede k varu a pfi této teploté se udrzuje za michani do pH 3 az
8,2, pak se reakéni smés micha po dobu 30 minut, pak se necha zrat po dobu 12 hodin pfi labora-
torni teplot€, pak se suspenze odvodni, zfiltruje a alespoii susi po dobu 12 hodin pfi teploté 100
az 120 °C.

Vyhodny zpiisob vyroby nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je charakterizovan tim, Ze se usu-
Sena suspenze kalcinuje pfi teploté 150 az 550 °C.

Pouziti nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv pro aldolovou kondenzaéni reakci furfuralu s aceto-
nem.

Zakladni slozkou nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv podle vynalezu je krystalicky oxid titani-
city.
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K pfipravé roztoku soli titanu (Ti*") se pouzivaji titani¢ité soli, napt. TiCly, Tiy(SO4)s,
Ti0S0,.xH,S0,4.xH,0, TiIO[CH;COCH=C(O-)CHjs],, TiOSO4.xH,0 a Ti(OC3Hj)s.

Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv podle vynalezu je bily, velice jemny, kypry praSek.

Zplisob vyroby nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv podle vynalezu mize byt realizovan v dosa-
vadnich chemickych reaktorech ¢i zafizenich.

Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv podle vynalezu miize byt pouzit pro aldolovou kondenza¢ni
reakcei furfuralu s acetonem pfi vyrobé biopaliv.

Pouzity nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv lze recyklovat kalcinaci za teploty 450 °C, nasyce-
nim vodni parou a vysu$enim pii teploté 100 °C.

Piiklady uskuteénéni vynalezu

Priklad 1

V rotanim reaktoru se p¥ipravi 300 ml roztoku obsahujiciho 60 g TiOSO,. Roztok se zahiiva po
dobu 1 hodiny na teplotu 90 az 100 °C, coz usnadiiuje hydrolyzu soli titanu. Poté, v pocatecni
fazi intenzivniho michani roztoku, se rychle pfida 150 g mocoviny a reakéni smés se pak uvede
k varu a pfi této teploté se udrzuje za stalého michani do pH asi 3. Nasledné se smés micha po
dobu 30 minut a pak se necha zrat po dobu 12 hodin pii laboratorni teploté. Nakonec se suspenze
odvodni, zfiltruje a susi po dobu 12 hodin pfi teploté 100 az 120 °C. Ziskany nanokatalyzator pro
vyrobu biopaliv je bily, velice jemny, kypry prasek.

Tab. 1. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 95,8
Specificky povrch (m%/g) 216
Primérna velikost porti (nm) 2
Objem péri (cm’/g) 0,438
Velikost &astic (nm) 14,8

Piiklad 2

Piiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla provedena podle piikladu 1, avSak reak¢ni
smés 71,9 g Tiy(SO,); a 110 g moloviny byla udrzovana pfi teploté varu do pH cca 7. Ziskany
nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je opét bily, velice jemny, kypry prasek.
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Tab. 2. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 2

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO; (% hmotn.) 95,6
Specificky povrch (m%/g) 180
Primeérna velikost port (nm) 3,8
Objem péri (cm’/g) 0,61
Velikost ¢astic (nm) 16,5

Ptiklad 3
Pfiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle pfikladu 1, avSak re-

ak¢ni smés 71,3 g TiCl, a 195 g modoviny byla udrZzovana pfi teploté varu do pH cca 8,2. Ziska-
ny nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je opét bily, velice jemny, kypry prasek.

Tab. 3. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 3

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 95,1
Specificky povrch (m%/g) 158
Priimérna velikost p6rti (nm) 3
Objem périi (cm’/g) 0,35
Velikost ¢astic (nm) 19,2

Ptiklad 4
Pfiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle prikladu 1, avsak

ziskany prasek byl kalcinovan pti teplot& 150 °C po dobu 2 hodin. Kalcinovany nanokatalyzator
pro vyrobu biopaliv je opét bily, velice jemny, kypry prasek.

Tab. 4. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1/150

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 97,6
Specificky povrch (m%/g) 210
Priimérna velikost p6rti (nm) 3,5
Objem périt (cm’/g) 0,358
Velikost ¢astic (nm) 14,8
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Ptiklad 5

Piiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle prikladu I, avSak
ziskany prasek byl kalcinovan pii teploté 250 °C po dobu 2 hodin. Kalcinovany nanokatalyzator
pro vyrobu biopaliv je opét bily, velice jemny, kypry prasek.

Tab. 5. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1/250

Ptiklad 6

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 98,2
Specificky povrch (m%/g) 187
Primérna velikost porti (nm) 3,6
Objem pord (cm’/g) 0,528
Velikost ¢astic (nm) 20,7

Piiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle piikladu 1, avSak
ziskany prasek byl kalcinovan pii teploté 350 °C po dobu 2 hodin.

Tab. 6. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1/350

Ptiklad 7

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 08,8
Specificky povrch (m?/g) 175
Primérna velikost poru (nm) 4,9
Objem pori (cm’/g) 0,688
Velikost ¢astic (nm) 17,2

Ptiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle piikladu 1, aviak
ziskany praSek byl kalcinovan pfi teploté 450 °C po dobu 2 hodin.

Tab. 7. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1/450

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO, (% hmotn.) 99,0
Specificky povrch (m*/g) 120
Priimérna velikost port (nm) 1,9
Objem pori (cm’/g) 0,327
Velikost ¢astic (nm) 51,6
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Priklad 8

Ptiprava nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv byla opét provedena podle ptikladu 1, avsak
ziskany praSek byl kalcinovan pfi teploté 550 °C po dobu 2 hodin.

Tab. 8. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv - vzorek 1/550

Ukazatel Hodnota
Obsah TiO; (% hmotn.) 99,3
Specificky povrch (m%/g) 74
Primérna velikost port (nm) 1,6
Objem porii (cm’/g) 0,194
Velikost ¢astic (nm) 68,4

Priklad 9

Pouziti nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv pro aldolovou kondenzaci furfuralu a acetonu bylo
provadéno ve 200 ml michaném vsadkovém reaktoru (Parriv autoklav) pfi teploté 100 °C.

1,0 g praskového nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv se smisi se smési 19,75 g acetonu
a 3,25 g furfuralu (tj. molarni pomér acetonu : furfuralu = 10 : 1) a pak se vlozi do autoklavu.
Po zahajeni ohfevu byla pozadovana teplota 100 °C dosazena asi za 60 min. Tato teplota se pak
v autoklavu udrzuje po dobu dal$ich 2 h.

Tab. 9. Katalytické vlastnosti nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv v aldolové kondenzaéni reak-
ci furfuralu a acetonu

Vzorek Konverze furfuralu, %
1 93,1
2 90,5
3 90,0
1/150 94,4
1/250 92,7
1/350 93,5
1/450 91,7
1/550 84,3

PouZity nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv Ize recyklovat kalcinaci za teploty 500 °C, nasyce-
nim vodni pérou a suSenim pfi teploté 100 °C. Recyklovany nanokatalyztor pro vyrobu biopaliv
ma ucinnost konverze pfi pro aldolové kondenzaéni reakci furfuralu s acetonem 90 %.
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Pramyslova vyuzitelnost

Zpiasob vyroby nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv podle vynalezu je primyslové vyuZitelny
pfi vyrobé katalyzatord. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv je primyslové vyuzitelny pro aldo-
lovou kondenzaéni reakci furfuralu s acetonem, coz je kli¢ova reakce pii vyrobé biopaliv.

PATENTOVE NAROKY

1. Nanokatalyzator pro vyrobu biopaliv, vyznacujici se tim, Ze obsahuje 95 az
99,3 % hmotn. krystalického oxidu titani¢itého o velikosti ¢astic 15 az 70 nm, pfi¢emZ specificky
povrch nanokatalyzatoru je 70 az 220 m?/g, praméma velikost pori 1,5 az S nm a objem pord
0,19 a2 0,7 cm’/g.

2. Zpisob vyroby nanokatalyzatoru podle naroku 1, vyznacéujici se tim, Ze roztok
soli titanu (Ti*") se zahtiva po dobu 1 hodiny na teplotu 90 az 100 °C, pak se za michani pfida
110 az 195 g mocoviny, pfi¢emz hmotnostni pomér titanu obsazeného v soli titanu k mocoviné je
0,08 az 0,12 : 1, pak se reakéni smés uvede k varu a pfi této teploté se udrzuje za michani do pH
3 az 8,2, pak se reakéni smés micha po dobu 30 minut, pak se necha zrat po dobu 12 hodin pfi
laboratorni teploté a, pak se suspenze odvodni, zfiltruje a alespori susi po dobu 12 hodin pfi teplo-
té 100 az 120 °C.

3. Zpisob vyroby nanokatalyzatoru podle naroku 2, vyznacujici se tim, Ze se usu-
Sena suspenze kalcinuje pfi teploté 150 az 550 °C.

4. Pouziti nanokatalyzatoru pro vyrobu biopaliv podle naroku 1 pro aldolovou kondenzacni
reakci furfuralu s acetonem.

Konec dokumentu
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