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(34) Mazev vynilezu:
Zpiisob vyroby agregatu obsahujiciho saznou
fazi a fazi druhu obsahujiciho kiremik, tento
agregaf, elastomerni kompozice obsahujici
tento agregat a zpisob zlepieni odolnosti proti
smyku na mokrém povrchu a valivého odporu
této elastomerni kompozice

(57) Anotace:
Podstat zpisobu vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a
fazi druhu obsahujictho kfemik spodivd v tom. Ze zahrmaje: a)
ravedeni prvni vychozi suroviny do prvniho stupné
vicestupiiového reaktoru: b) zavedeni alespofi jedné nisledné
vychozi suroviny do vicestuptiového reaktoru v miste lezicim
#a uvedenym prvnim stupném, piifemz alespon jedna z
vvchozich surovin obsahuje smés rozkladu podi€hajict nebo
tékave slouceniny obsahujici kfemik a vychozi suroviny
poskytujici saze a ostatni zavedené vychozi suroviny v
piipadé, 2e neobsahuji uvedenou smés rozkladu podlchajici
nebo tékavé slouteniny obsahujicd kfemik avychozi suroviny
poskytujici saze, obsahuji rozkladu podlshajici nebo ekavou
slou¢eninu obsahujici kfemik nebo surovinu poskytujici saze:
¢) provoz uvedencho reaktoru pii teploté dostateéné pro
rozklad stougeniny obsahujici kiemik a pro pyrolyzu
sloudeniny poskytujici saze za vzniku agregitu; a d) izolaci
agregitu, jakoZ i uvedeny agregat, elastomemi kompozice
obsahyjici tento agregat a zpusob zlepseni odolnost proti
smyku na mokrém povrchu a valivého odporu této elastomerni
kompozice zavedenim uvedeného agregatu do kompozice.
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Zpiisob vyroby agregatu obsahujiciho saznou fizi a fiazi drubu obsahujiciho kiemik, tento
agregat, elastomerni kompozice obsahujici tento agregit a zpisob zlepfeni odolnosti proti
smyku na mokrém povrchu a valivého odporu této elastomerni kompozice

Oblast technik

Vynélez se tykd zpusobu vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho
kiemik, tohoto agregitu, eiastomerni kompozice obsahujici tento agregat a zpilsobu zlepdeni
odolnosti proti smyku na mokrém povrchu a valivého odporu této elastomerni kompozice.

Dosavadni stav techniky

Saze maji rozsahlé uplatnéni jako pigmenty, plniva a vyztuZujici ¢inidla pfi vyrobé kau¢ukovych
a dalsich elastomemich slou€enin. Saze jsou pouZitelné zejména jako vyztuZujici Cinidla pfi
vyrobé elastomernich slouCenin uréenych pro vyrobu pneumatik.

Saze se zpravidla vyrdbi v pecnim reaktoru pyrolyzou uhlovodikové vychozi suroviny horkymi
odplyny, pfi niZ vznikaji produkty spalovani, které obsahuji &astice sazi. Saze existuji ve formé
agregatil a naopak agregaty jsou tvofeny ¢asticemi sazi. Nicméné samostatné ¢astice sazi béiné
nezavisle na agregatu neexistuji. Saze jsou zpravidla charakterizovany na zakiad& analytickych
vlastnosti, které neomezujicim zpisobem zahrnuji velikost ¢astic a specifické povrchové plochy;
velikost, tvar a distribuci agregatd; a chemické a fyzikilni viastnosti povrchu. Vlastnosti sazi se
analyticky stanovi pomoci v daném oboru znamych testii. Napfiklad povrchov4 plocha adsorbuji-
ci dusik (méfeno podle ASTM zkuSebniho postupu D3037 — metoda A) a hodnota adsorpce
cetyltrimethyl-amoniumbromidu (CTAB) (méfeno podle ASTM zkufebnfho postupu D3765
[09.01]) jsou hodnoty tykajici se specifické povrchové plochy. Absorpce dibutylftaldtu mletymi
sazemi (CDBP) (méfeno podle ASTM zkuSebniho postupu D3493--86) a nemletymi sazemi
(DBP) (méfeno podle ASTM zkufebniho postupu D2414-93) jsou zase hodnoty tykajici se
struktury agregétu. Hodnota navazaného kaucuku se zase tykéa povrchové aktivity sazi. Vlastnosti
danych sazi zavisi na vyrobnich podminkach a lze je modifikovat napiiklad zménou teploty,
tlaku, vychozi suroviny, doby stravené v reaktoru, teploty zhaseni, vyrobni kapacity anebo zmg-
nou dal§ich parametra.

Dokument EP 0 278 743 popisuje zplsob vyroby magnetickych sazi. Tento zpasob zahrnuje
vstiikovani sloudenin pfechodovych kovii po vytvofeni primarnich ¢astic sazi. V tomto doku-
mentu neni nikde uveden agregit obsahujici obé fize. Namisto toho popsany zpiisob vede
k vytvofeni dvou odli¥nych typil &astic obsahujicich vZdy jednu z uvedenych fazi. Tyto jednotlivé
faze mohou byt zkondenzovany nebo vzajemné vazany, ale vZdy jde o dvé vzijemné odliditelné
faze. Radky 57 a% 59 strany 5 tohoto dokumentu uvédgji, e jemné kovové &stice jsou jednotné
vazany k primarnim saznym ¢asticim za vzniku integralni struktury. Na fadcich 14 a7 18 strany 6
tohoto dokumentu se uvadi, Ze jemné kovove Castice jsou dispergovany v primarnich &asticich
sazi a potom ztaveny a vzajemné vazany. Podle tohoto vynalezu se viak faze druhu obsahujiciho
kov vytvoii v rdmci tvorby sazné fize a neni vazana k jiZ pfedem vytvoienému agregitu sazi,
jako je tomu pfi zplisobu podle dokumentu EP @ 278 743. V ramci této piihlasky vynilezu ma
vytvofeny agregat viceletné faze, pfiCemZ tyto faze viak nelze povaZovat za vzdjemné vizané
odli¥né &astice. Vzhledem k tomu, Ze ziskany produkt podie této pfihlasky je odli¥ny od produktu
ziskaného podle uvedeného dokumentu, potom je logické, Ze i zplsob jeho vyroby musi byt
odli¥ny od popsancho zpisobu dosavadniho stavu techniky.

Dokument WO 96/37547 uvadi, Ze odpafitelna slouenina miZe byt zavedena v separdtnim
misté, které je odli¥né od mista pro zavedeni vsizky pro vytvoieni §arfe obsahujici saze. V tomto
dokumentu viak neni uvedena Z4dnéd zminka o zavedeni smési rozloZitelné nebo odpaiitelné
slou¢eniny obsahujici kfemik do 3arZe poskytujici saze a o nisledném zavedeni druhé vsazky.



“h

13}

20

30

35

)

45

30

55

CZ 302267 Bé

Dokument WO 96/37547 uvadi jedno vstiikovani vsazky poskytujici saze a jedno vstfikovani
odpafitelné nebo rozlozitelné slouceniny obsahujici kiemik. Dokument WO 96/37547 neuvadi
zadné dalsi vstiikovani vsazky v piipadé, ze jiz byly zavedeny vsazka poskytujici saze a odpafi-
telna nebo rozlozitelna sloucenina obsahujici kfemik.

Patent US 3 676 070 se tyka zabranéni rozkladu zaruvzdorného oblozeni. pfiemZ se saze vyrabi
zavedenim oxidu hlinitého nebo zirkonigitého do reaktoru. Podle tohoto dokumentu se tvofi pou-
ze saze a nikoliv agregat obsahujici uhlikovou fazi a fazi druhu obsahujiciho kov. Ugel zavedeni
oxidu zirkoni¢itého a dosazeny vysledek jsou zcela odlisné od pfedmétu této piihlagky vynalezu.

PEi vyrob& pneumatik je zpravidla Zadouci pouzit pro vyrobu béhouni a dalSich ¢asti pneumatiky
slouéeniny obsahujici saze. Vhodnou slouéeninou pro vyrobu b&hounu je naptiklad elastomerni
sloudenina, ktera udili finalni pneumatice vysokou odolnost proti odéru a dobrou hysterezni
vyvazenost pti riiznych teplotach. Pneumatika, ktera vykazuje vysokou odolnost proti odéru, je
zadana, protoZe odolnost proti odéru je pfimo amérna jeji Zivotnosti. V pfipadé sloucenin ure-
nych pro vyrobu b&hounil fyzikalni vlastnosti sazi piimo ovliviiuji odolnost proti odéru a hystere-
zi. Saze s vysokou hodnotou povrchové plochy a malou velikosti ¢astic budou zpravidla slouce-
ninam uréenym pro vyrobu béhound udilet vysokou odolnost proti odéru a vysokou hysterezi.
Koncentrace sazi v elastomernich sloudeninach rovnéZz ovliviiuje odolnost téchto elastomernich
slougenin proti odéru. Do uréité koncentrace se s rostouci koncentraci odolnost proti odéru zvy-
Suje, zatimeo za touto optimalni koncentraci se odolnost proti odéru snizuje.

Hystereze elastomerni slouceniny se tyka energie spotiebované pfi cyklické deformaci. Jinymi
slovy, hystereze elastomerni kompozice odpovida rozdilu mezi energii aplikovanou na deformaci
¢lastomerni kompozice a energii uvoliiovanou pfi regeneraci elastomerni kompozice do plivodni-
ho, nezdeformovaného stavu. Hystereze je charakterizovana ztratovym tangentem tan d, coZ je
pomér zirdlového modulu ku zasobniho modulu (tj. viskézniho modulu ku elastickému modulu).
Pneumatiky vyrobené ze siouéeniny, kterd ma nizkou hysterezi méfenou pfi vyssich teplotach,
napiiklad 40 °C nebo vy3si teploté, budou mit snizeny valivy odpor, coZ bude mit zase za nasle-
dek snizeni spotieby paliva u vozidla, které tuto pneumatiku pouZivd. Soucasné budou mit
b&houny pneumatik s vy3&i hysterezni hodnotou, méfeno pfi nizké teploté, napfiklad 0 °C nebo
nizi, vysokou odolnost proti smyku na vlhké vozovce, coz zvysi bezpeénost jizdy, takZe slouce-
nina uréena pro vyrobu béhouni, ktera vykazuje nizkou hysterezi pfi vysokych teplotach a vyso-
kou hysterezi pii nizkych teplotach, miZe byt povazovana za slouceninu s dobrou hysterezni
vyvazenosti,

Existuje cela fada dalSich aplikaci, kde se saze pouZivaji pro poskytnuti elastomeru, ktery vyka-
zuje dobrou hysterezni vyvazenost, ale u kterych neni dilezitym faktorem odolnost proti odéru.
Témito aplikacemi je neomezujicim zpisobem naptiklad pouZiti pfi vyrobé jednotlivych slozek
pneumatik, napiiklad b&hound, boénice, kostry, korunky, patky, kompozice kordové tkaniny;
ichytd motoru; a hnacich a samonosnych pasi.

Jako vyztuzujici ¢inidlo (nebo plnivo) pro elastomery se rovanéz pouZiva silika. Nicméné pouZi-
tim samotné siliky jako vyztuzujiciho &inidla pro elastomer se dosahuje slabého vykonu
v porovnani s vysledky dosazenymi pfi pouZiti samotnych sazi jako vyztuzujiciho ¢inidla. Je
teoreticky dokdzano, ze silna interakce plnivo-plnivo a slaba interakce plnivo—elastomer je zpu-
sobena slabym vykonem siliky. Interakci silika—elastomer lze zvy§it chemickym spojenim téchto
dvou slozek pomoci chemického vazebného €inidla, napfiklad bis(3—triethoxysilylpropyljtetra-
sulfanu, ktery je komeréné dostupny jako Si-69 od spole¢nosti Degussa AG, Némecko. Vazebna
¢inidla, jako naptiklad Si-69, tvoii chemickou vazbu mezi elastomerem a silikou, &imz navazi
siltku na elastomer.

V piipadé chemického navazani siliky na elastomer se zvy3i urCité vykonnostni charakteristiky
vysledné elastomerni kompozice. Pokud se tyto elastomerni slouceniny zabuduji do pneumatik,
potom poskytnou zvy$enou hysterezni vyvazenost, nicméné elastomerni slouceniny, které obsa-
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huji jako zakladni vyztuzujici ¢inidlo siliku, vykazuji nizkou tepetnou vodivost, vysoky elektric-
ky odpor, vysokou hustotu a Spatnou zpracovatelnost.

Pokud se jako vyztuzujici inidlo v elastomemich kompozicich pouziji samotné saze, potom se
chemicky nenavazi na elastomer, ale povrch sazi poskytne mnoho mist pro interakci s elastome-
rem. 1 kdyZ pouziti vazebného €inidla mize v pfipadé sazi poskytnout uréité zlepseni vykonu
elastomerni kompozice, neni toto zlepSeni srovnateiné se zlepSenim dosazenym pii pouziti
vazebného Cinidla v pFipade siliky.

Podstata vynalezu

Pfedmétem vynalezu je zpiisob vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi drubu obsahuji-
ciho kfemik, jehoZ podstata spodiva v tom, Ze zahrnuje: a) zavedeni prvni vychozi suroviny do
prviiho stupné vicestupiiového reaktoru; b) zavedeni alespoii jedné nasledné vychozi suroviny do
vicestupitového reaktoru v misté leZzicim za uvedenym prvnim stupném, pficemi alespoii jedna
z vychozich surovin obsahuje smés rozkladu podléhajici nebo tékavé slouceniny obsahujici kie-
mik a vychozi suroviny poskytujici saze a ostatni zavedené vychozi suroviny v piipadg, Ze neob-
sahuji uvedenou smés rozkladu podléhajici nebo tékavé slouceniny obsahujici kiemik a vychozi
suroviny poskytujici saze, obsahuji rozkladu podléhajici nebo tékavou slouceninu obsahujici
kiemik nebo surovinu poskytujici saze; ¢) provoz uvedeného reaktoru pfi teploté dostatené pro
rozkiad slou€eniny obsahujici kiemik a pro pyrolyzu slouCeniny poskytujici saze za vzniku agre-
gatu; a d) izolaci agregatu.

Vyhodné je vicestupfiovym reaktorem dvoustupfiovy reaktor obsahujici prvni a druhy stupe,
pii¢emZ do druhého stupné se zavadi dalsi vychozi surovina. Vyhodné prvni vychozi surovina
obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze a jedna z dalSich vychozich surovin obsahuje vychozi
surovinu poskytujici saze a slougeninu obsahujici kiemik. Vyhodné prvni vychozi surovina obsa-
huje vychozi surovinu poskytujici saze a druha vychozi surovina obsahuje smés vychozi suroviny
poskytujici saze a slouCeniny obsahujici kifemik. Vyhodné alespoii jedna z vychozich surovin
obsahuje fedilo. Vyhodné je fedidio pfitomno ve vychozi suroving, ktera obsahuje slouceninu
obsahujici kfemik, Vyhodné vychozi surovina poskytujici saze v uvedené smési obsahuje alko-
hol. Vyhodné je uvedené Cinidlo pfitomno v mnozstvi dostatecném bud’ pro zvySeni pritoku
vychozi suroviny nebo pro snizeni teploty reaktoru okolo bodu zavadéni vychozi suroviny.
Vyhodné prvni vychozi surovina v podstaté sestava ze smési vychozi suroviny poskytujici saze a
slouéeniny obsahujici kiemik. Vyhodné je 10% hmotn. az 100 % hmotn. celkového mnoZstvi
vychozi suroviny poskytujici saze, pouzitého v ramci zplsobu, p¥itomno v prvni vychozi surovi-
né. Vyhodnéji je 40% hmotn. aZz 100 % hmotn. ceikoveho mnoZstvi vychozi suroviny poskytujici
saze, pouzitého v rdmei zpiisobu, pfitomno v prvni vychozi suroving. Vyhodné prvni vychozi
surovina obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze a druha vychozi surovina obsahuje vychozi
surovinu poskytujici saze, slou¢eninu obsahujici kfemik a fedidlo. Vyhodné zpiisob zahrnuje: a)
zavedeni prvni vychozi suroviny do prvniho stupné vicestupiiového reaktoru majiciho alespo tfi
stupné pro zavadéni vychozich surovin; b) zavedeni alespoit druhé a tieti vychozi suroviny do
reaktoru v misté leZicim za uvedenym prvnim stupném, ptitemz alespoii jedna z vychozich suro-
vin obsahuje smés rozkladu podléhajici nebo tékavé slou¢eniny obsahujici kiemik a vychozi
suroviny poskytujici saze; a reaktor ma teplotu dostatecné pro rozklad slouceniny obsahujici
kiemik a pro vytvoreni sazi ze slouCeniny poskytujici saze. Vyhodné kazda vychozi surovina
obsahuje smés vychozi suroviny poskytujici saze a slou¢eniny obsahujici kfemik. Vyhodné treti
vychozi surovina v podstaté sestdava ze sloueniny obsahujici kfemik. Vyhodné druha a tfeti
vychozi surovina obsahuji smés slouceniny obsahujici kfemik a vychozi suroviny poskytujici
saze. Vyhodné vychozi surovina poskytujici saze v uvedené smési obsahuje alkohol. Vyhodné je
10% hmotn. az 10¢ % hmotn. celkového mnoZstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouZitého
v ramci zpiisobu, piitomno v prvni vychozi surovingé. Vyhodnéji je 40% hmotn. az 100 % hmotn.
celkového mnozstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouzitého vramci zpisobu, piitomno
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v prvni vychozi suroving. Vyhodng alespoit jedna vychozi surovina dale obsahuje slouceninu
obsahuwjici bor.

Predmétem vyndlezu je rovnéZ zpisob vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi drubu
obsahujiciho kov a pripadné fazi druhu obsahujiciho kfemik, jehoZ podstata spoCiva v tom, Ze
zahrnuje: a) zavedeni prvni vychozi suroviny do prvniho stupné vicestupiiového reaktoru; b)
zavedeni alespoii jedné dalsi vychozi suroviny do vicestupiiového reaktoru v misté lezicim za
uvedenym prvnim stupném, pficemz alespoit jedna z vychozich surovin obsahuje vychozi surovi-
nu poskytujici saze, alespoii jedna vychozi surovina obsahuje alespoit jednu rozkladu podléhajici
nebo tékavou slouéeninu obsahujici kov a pripadné alespoii jedna vychozi surovina dale obsahuje
rozkladu podléhajici nebo t&kavou slouéeninu obsahujici kiemik; c¢) provoz uvedeného reaktoru
pri teploté dostateéné pro rozkiad nebo tékani slouceniny obsahujici kov a pro pyrolyzu slouceni-
ny poskytujici saze za vzniku agregitu a pokud je pfitomna rozkladu podléhajici nebo tékava
slou¢enina obsahujici kfemik, dostateéné pro rozklad nebo tékani této slouceniny obsahujici kie-
mik za vzniku agregatu; a d) izolaci findlniho agregatu.

Vyhodné je slou¢eninou obsahujici kov sloucenina obsahujici hiinik, zinek, hof¢ik, vapnik, titan,
vanad, kobalt, nikl, zirkonium, cin, antimon, chrom, neodym, clovo, tellur, baryum, cesium, Zele-
zo a molybden nebo jejich smési. Vyhodné alespoil jedna vychozi surovina obsahuje alesponi dvé
rizné slouceniny obsahujici kov. Vyhodné alespoit jedna vychozi surovina dale obsahuje slouce-
ninu obsahujici bor. Vyhodné zplsob obsahuje alespoii tfistupiiové zavadéni vychozi suroviny do
vicestupiiového reaktoru, pii¢em?Z vychozi surovina v kazdém stupni obsahuje alespofi jednu z a)
vychozi suroviny poskytujici saze; b) alespoii jedné rozkladu podiéhajici nebo tékavé sloudeniny
obsahujici kov; a piipadné ¢) rozkladu podléhajici nebo tékavé slouceniny obsahujici kifemik;
pficemz tyto vychozi suroviny spoleéné obsahuji alespori vychozi surovinu poskytujici saze a
alespon jednu rozkladu pod!éhajici nebo t&€kavou sloufeninu obsahujici kov. Vyhodné se dile
izoluji saze, silika nebo jejich smés. Vyhodné se dale izoluji saze, oxid kovu nebo jejich smés.

Piedmétem vynalezu je rovnéZ agregat obsahujici saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik,
jehoZz podstata spoéiva v tom, Ze je charakterizovan alespoii jednou z nasledujicich charakteristik:
a) rozdil mezi BET (N-) povrchovou plochou a t—plochou je 2 az 100 m%/g;

b) rozdil mezi BET (N,)} povrchovou plochou a t—plochou po osetieni kyselinou fluorovodiko-
vou je | az 50 m¥/g;

¢) pomér 1) rozdilu mezi BET (N;) povrchovou plochou agregatu po a pfed o3etfenim kyseli-
nou fluorovodikovou ku 2) hmotnostnim procentim obsahu kiemiku v tomto agregitu bez
zpracovani kyselinou fluorovodikovou je 0,1 az 10;

d)} hmotnostni préimérna velikost agregatu, mé&feno DCP, po zpracovani kyselinou fluoro-
vodikovou se sniZi 0 5 % az 40 % oproti hmotnostni primémé velikosti agregitu nezpravo-
vaného kyselinou fluorovodikovou;

e) obsah popela siliky v agregatech je 0,05 % aZ | %. vztazeno k hmotnosti agregatu po zpra-
covani kyselinou fluorovodikovou a k popelu pochazejicimu ze sloudeniny obsahujici kre-
mik; a

f) BET povrchovi plocha popela siliky v agregétu se pohybuje od 200 m*/g do 700 m*/g.

Vyhodné je agregat charakterizovan alespofi dvéma z uvedenych charakteristik. Vyhodné je
agregat charakterizovan alespofi tfemi z uvedenych charakteristik. Vyhodné je agregat charakte-
rizovan alespofi étyfmi z uvedenych charakteristik. Vyhodné je agregat charakterizovan a) a b).
Vyhodné je agregat charakterizovan a) a ¢). Vyhodné je agregat charakterizovan a). Vyhodné je
agregat charakterizovan b). Vyhodné je agregat charakterizovan c). Vyhodné je agregat charakte-
rizovan d). Vyhodné je agregat charakterizovan e). Vyhodné je agregat charakterizovan a) a f).
Vyhodné ma agregat t—plochu vétsi nez 100 m*/g a rozdil mezi BET (N2) povrchovou plochou a
t-plochou 10 az 50 m%/g. Pokud je agregat zpracovan kyselinou fluorovodikovou, potom ma
vyhodné rozdil mezi BET (N.) povrchovou plochou a t-plochou 5 az 40 m*/g. Vyhodné je pomér
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pro ¢) 0,1 aZ 5. Vyhodné je agregat charakterizovan f). Vyhodné agregat obsahuje elementarni
kiemik v mnoZstvi 0,1 % hmotn. az 25 % hmotn., vztazeno k celkové hmotnosti agregatu.
Vyhodnéji agregat obsahuje elementarni kiemik v mnoiZstvi 4 % hmotn. az 10 % hmotn., vztaze-
no k celkové hmotnosti agregatu. Jesté vyhodnéji agregat obsahuje elementarni kiemik v mnoz-
stvi 8 % hmotn. az 15 % hmotn., vztaZeno k celkové hmotnosti agregatu.

Pfedmétem vynélezu je rovnéz elastomerni kompozice, jejiz podstata spoéiva v tom, Ze obsahuje
alespofi jeden elastomer a vy$e definovany agregat a pfipadné vazebné &inidlo.

Vyhodné elastomer obsahuje pifirodni kauduk, polyisoprén, polybutadien, emulzi SBR, roztok
SBR, funkcionalizovany SBR, NBR, butylkau¢uk, EPDM, EPM nebo homopolymery nebo
kopolymery na bazi 1,3-butadienu, styrenu, isoprénu, isobutylenu, 2,3-dimethy!-1,3-butadienu,
akrylonitrilu, ethylenu, propylenu nebo jejich derivati. Vyhodné elastomemi kompozice dale
obsahuje vytvrzovaci ¢inidlo. vyztuZujici plnivo, vazebné &inidlo, pomocné zpracovatelské pro-
stredky, olejova nastavovadla, antidegradacni &inidla nebo jejich kombinace. Vyhodné elasto-
memni kompozice dale obsahuje siliku, saze nebo jejich smési. Vyhodné elastomerni kompozice
dale obsahuje siliku, saze, modifikované saze, které na sobé maji navazanou organickou skupinu,
modifikovanou siliku, saze alespoii ¢asteéné potaZené silikou nebo jejich kombinace. Vyhodné
ma agregat na sobé navazanou organickou skupinu. Vyhodng elastomerni kompozice dale obsa-
huje agregat obsahujici saznou fazi a fdzi druhu obsahujiciho kiemik 2 ma na sobé navdzanou
alespon jednu organickou skupinu. Vyhodné mé elastomerni kompozice sniZzenou hysterezi pfi
vy$3i teploté, pficemz jako vy33i teplota je definovana teplota od 20 °C do 100 °C. Vyhodné ma
elastomerni kompozice sniZeny valivy odpor, pokud se pouzije ve slouCeninach pro vyrobu pneu-
matik. Vyhodné ma elastomerni kompozice v porovnani se stejnou elastomerni kompozici obsa-
hujici saze vy3si odolnost proti smyku na mokrém podkladu. Vyhodné ma elastomemi kompo-
zice v porovnani se stejnou elastomerni kompozici obsahujici saze o vice neZz 3 % vy33i odolnost
proti smyku na mokrém podkladu. Vyhodné ma elastomerni kompozice v porovnani se stejnou
elastomerni kompozici obsahujici saze o vice nez 3 % aZ o 20 % vy33i odolnost proti smyku na
mokrém podkladu.

Piedmétem vynalezu je rovnéZ zpisob zlepSeni odolnosti elastomerni kompozice proti smyku na
mokrém povrchu, jehoZ podstata spodiva v tom, ze zahrnuje zavedeni vySe definovaného agre-
gatu do elastomerni kompozice,

Pfedmétem vynalezu je rovnéZ zpisob zlepieni valivého odporu elastomerni kompozice, jehoz
podstata spodiva v tom, #e zahrnuje zavedeni vy3e definovaného agregatu do elastomerni kom-
pozice.

Pfedmétem vynalezu je rovnéZ agregat, jehoZ podstata spociva v tom, Ze obsahuje saznou fazi a
fazi druhu obsahujiciho kfemik a ma rozdil mezi BET (N,) plochou a t-plochou alespoi
19,4 m*/g. Vyhodné se uvedeny rozdil pohybuje od 19,4 m*/g do 52,6 m’/g. Vyhodné agregat
obsahuje elementarni kiemik v mnoZstvi 0,1 % hmotn. az 25 % hmotn., vztazeno k ceikové
hmotnosti agregatu. Vyhodnéji agregat obsahuje elementarni kiemik v mnozstvi 0,5 % hmotn. az
10 % hmotn., vztaZzeno k celkové hmotnosti agregatu.

Ptedmétem vynalezu je rovnéZ elastomerni kompozice, jejiz podstata spoliva v tom, Ze obsahuje
alespoii jeden elastomer a vy$e definovany agregat a pfipadné vazebné Cinidlo. Vyhodn& ma
elastomerni kompozice zvySenou odoinost proti smyku na mokrém podkladu. Vyhodné ma elas-
tomerni kompozice snizeny valivy odpor.

Ptedchozi obecny a nasledujici podrobny popis véetné prikladii provedeni je tfeba chdpat pouze
jako ilustrativni popis ktery nikterak neomezuji rozsah vynélezu, jenZ je jednoznacné vymezen
pfiloZzenymi patentovymi ndroky.
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Doprovodny obrazek, ktery je soudasti pihlasky vynalezu a ktery dale ilustruje jedno provedeni
vynilezu, slouzi spole¢né& s popisem k lepsimu pochopeni principd vynalezu.

Popis obrazku na vykrese

Obr. | schematicky znazorfiuje ¢ast jednoho typu sazného reaktoru, ktery lze pouzit pro vyrobu
sazi oSetfenych kovem podle vynalezu.

Jedno provedeni vynilezu se tyka zpGsobu vyroby agregatu, ktery obsahuje saznou fazi a fazi
druhu obsahujiciho kfemik. Kromé& vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi druhu obsa-
hujiciho kfemik muze zptusob podle vynalezu ptipadné produkovat rovnéz saze a/nebo siliku.

Pro aely vynalezu lze agregat, obsahujici saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik. vyrobe-
ny zplsobem podle vynalezu definovat rovnéz jako saze o3etfené kfemikem. V agregatu, ktery
obsahuje saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik, tvofi druh obsahujici kfemik, ktery neo-
mezujicim zpusobem zahrnuje oxidy a karbidy kifemiku, nedilnou soucast tohoto agregitu obsa-
hujiciho rovnéz saze a jako takovy miiZze byt distribuovan alespoii v éasti agregatu. Jinymi slovy,
saze oSetfené kiemikem neboli agregat neptedstavuji smés diskrétnich agregatd sazi a diskrétnich
agregati siliky. Saze oSetfené kiemikem podle vynalezu zahrnuji alespoii jednu oblast obsahujici
kfemik, ktera je koncentrovana na povrchu agregatu nebo v blizkosti povrchu agregatu a/nebo
uvniti sazi oSetfenych kiemikem. Druh obsahujici kiemik, ktery je soucasti agregatu, neni nava-
zan na agregat sazi jako silanové vazebné Cinidlo, ale je skutecnou soudasti tohoto agregatu,
stejné jako sazna faze.

Pfi analyze sazi oSetfenych kfemikem pod STEM-EDX byl nalezen kfemikovy signal odpovida-
Jici druhu obsahujicimu kfemik, coZ potvrzuje piitomnost kiemiku v jednotlivych saznych agre-
gatech. Pro srovnani lze uvést, Ze napfiklad STEM-EDX analyza fyzikalni smési siliky a sazi
odhalila distinktng separové aglomeraty siliky a sazi.

Agregaty vyrobené zpGsobem podle vynalezu, pokud se zabuduji do elastomernich kompozic,
vyhodné zlep3uji odoinost téchto kompozic proti smyku na mokrém podkladu a/nebo jejich vali-
vy odporu.

Co se tyce zplsobu podle vynalezu, |ze agregaty neboli saze oSetfené kiemikem podle vynalezu
ziskat vyrobou sazi (tj. sazné faze) v pfitomnosti alespoii jedné tékavé a/nebo rozkladu podléhaji-
¢t slou€eniny obsahujici kiemik. K tomu téelu lze vyhodné pouzit modularni neboli ,,stupfiovity
pecni sazny reaktor, ktery je znazornén na Obr. 1. Pecni sazny reaktor ma spalovaci zénu | se
zonou 2 se zuzujicim se primérem, zoénu 3 pro vstfikovani vychozi suroviny se zizenym primé-
rem a reakéni zénu 4.

Pti vyrobé sazi ve vySe popsaném reaktoru se ve spalovaci zoné ) uvedenim kapalného nebo
plynného paliva do kontaktu s proudem vhodného oxidaéniho &inidla, napfiklad vzduchu, kysliku
nebo smési vzduchu a kysliku, generuji horké odplyny. Mezi paliva, kiera jsou vhodna pro uve-
deni do kontaktu s proudem oxida¢niho &inidla ve spalovaci z6né 1 a tedy pro generovani hor-
kych odplyn, Ize zatadit proudy snadno spalitelnych plyni, par nebo kapalin, napfiklad zemniho
plynu, vodiku, methanu, acetylenu, alkoholii nebo kerosenu. Nicméné zpravidla je vyhodné pou-
zit paliva, ktera maji vysoky obsah slozek obsahujicich uhlik, a zejména je vyhodné pouziti uhlo-
vodikil. Pomér vzduchu ku palivu se méni spolu s typem pouzitého paliva. Pokud se pro vyrobu
sazi podle vynalezu pouzije zemni plyn, potom se pomér vzduchu ku palivu miize pohybovat
pfiblizn¢ od 10:1 do 1000:1. Vyrobu horkych odplyni usnadiiuje predehiati proudu oxidaéniho
¢inidla. Patenty US 3 952 087 a 3 725 103, které jsou zde zahrnuty formou odkazu, popisuji
vychozi suroviny poskytujici saze, nastaveni reaktoru a provozni podminky.




10

25

30

35

40

45

50

55

CZ 302267 B6

Proud horkych odplyni proudi ze zény 1 a 2 do zény 3 a 4. Smér proudéni horkych odplyni je na
Obr. | zndzornén pomoci Sipky. Prvni vychozi surovina se zavede do reaktoru v misté 6 a do
26ny 3 pro vstiikovani vychozi suroviny je zavedena vstupnim bodem 9. U tohoto provedeni se
vychozi suroviny zavadi neboli vstfikuji do pfedem vyrobeného proudu horkych spalin, ktery
proudi provoznim smérem reaktoru. Pfesto, z¢ na Obr. 1 jsou pro vstiikovani vychozi suroviny
znazornény pouze vstupni body 9 a 10, Ize vychozi surovinu zavadét do reaktoru v libovolném
bodé, za piedpokladu, e bude tepiota v tomto misté a retenéni doba suroviny pfed chladici zénou
dostatedn4 pro vytvoreni sazi. Vychozi surovina se vstfikuje do proudu plynu tryskami, které jsou
navrzeny tak, aby optimalnim zpiisobem distribuovaly olej do proudu plynu. Tyto trysky mohou
byt bud’ jedno— nebo dvoufluidni. Dvoufluidni trysky mohou pro rozpraSovani paliva pouZivat
paru nebo vzduch. V piipadé jednofluidnich trysek je vychozi surovina rozpraovana pod tlakem
nebo miZe byt pfimo vstfikovana do proudu plynu. V tomto poslednim pfipadé rozpraSovani
zajistuje proud plynu.

U jednoho provedeni podle vynalezu prvni vychozi surovina obsahuje vychozi surovinu posky-
tujici saze a sloudeninu obsahujici kfemik nebo jejich smé&s. Prvni vychozi surovina a stejné tak
viechny dale popsané vychozi suroviny mohou dale obsahovat dal3i materialy nebo kompozice,
které se bézné pouzivaji pro vyrobu konvenénich sazi. Jedna nebo vice vychozich surovin mize
rovnéZ obsahovat slou€eninu obsahujici bor.

Za mistem (v provoznim sméru reaktoru), kterym se do vstfikovaci zony 3 reaktoru zavadi prvni
vychozi surovina, se do vstfikovaci zony 3 zavadi druha vychozi surovina, napfiklad bodem 7.
Druha vychozi surovina se mize do zény pro vstiikovani vychozi litky zavadét naptiklad vstup-
nim bodem 10. Druh4 vychozi surovina a nasledné vychozi suroviny se do reaktoru vyhodn&
zavadéji v misté, ve kterém je jiz reakce v podstaté u konce, tj. misto, kde driv&jsi vychozi suro-
viny v podstaté zreagovaly za vzniku agregati. Druhd vychozi surovina obsahuje vychozi suro-
vinu poskytujici saze, slougeninu obsahujici kiemik nebo jejich smés. Stejné jako v ptipadé prvni
vychozi suroviny mohou byt soudasti t&chto vychozich surovin rovnéZ dalSi slouceniny nebo
materialy. Prvni vychozi surovina a druhé vychozi surovina mohou mit navic stejné nebo odlisné
slozeni.

Pokud se pro Géely vynalezu pouzije dvoustupiiovy reaktor a pokud bude prvni vychozi surovina
obsahovat vychozi surovinu poskytujici saze (bez vychozi suroviny obsahujici kiemik), potom
bude druha vychozi surovina obsahovat bud’ smés vychozi suroviny poskytujici uhlik a slou¢eni-
ny obsahujici kiemik nebo samotnou slouteninu obsahujici kiemik. Jinymi slovy, jedna nebo obé
vychozi suroviny mohou obsahovat vychozi surovinu poskytujici saze a alespohi jedna vychozi
surovina bude déle obsahovat slouéeninu obsahujici kfemik.

Kromé toho lze do zony pro vstfikovani vychozi suroviny zavadét dalsimi vstupnimi body. které
mohou byt umistény za vstupnimi body pro prvni a druhou vychozi surovinu dalsi vychozi suro-
viny. V pfipadé nutnosti, lze reaktor modifikovat tim, ¥e se prodlouzi z6na pro vstfikovani
vychozi suroviny a zavedou se dalsi vstupni body.

V ptipadg, kdy se pro vyrobu agregatu podle vynalezu, ktery obsahuje saznou fazi a fazi druhu
obsahujiciho kfemik, pouZije dvoustupiiovy reaktor, musi alespoii jedna vychozi surovina obsa-
hovat vychozi surovinu poskytujici saze a alespoil jedna z vychozich surovin musi obsahovat
vychozi surovinu obsahujici kfemik. Takze napfiklad prvni vychozi surovina mize obsahovat
smés vychozi suroviny poskytujici saze a vychozi suroviny obsahujici kiemik, zatimco druha
vychozi surovina miZe rovnéz obsahovat bud’ smés vychozi suroviny poskytujici saze a vychozi
suroviny obsahujici kfemik, nebo pouze vychozi surovinu obsahujici kfemik. Prvni vychozi
surovina a druha vychozi surovina mohou obé obsahovat vychozi surovinu poskytujici saze a
druha vychozi surovina mize rovnéz obsahovat vychozi surovinu obsahujici kiemik. Z vy3e uve-
deného vyplyvé, Ze u dvoustupiiového procesu je moZna téméf libovoina kombinace vychozich
surovin, pokud jsou vychozi surovina poskytujici saze a vychozi surovina obsahujici kfemik pfi-
tomny bud’ ve stejnych nebo v riiznych vychozich surovinach. Jak )iz bylo uvedeno dfive. u
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dvoustupiiového procesu plati, ze pokud prvni vychozi surovina obsahuje vychozi surovinu pos-
kytujici saze (bez vychozi suroviny obsahujici kfemik), potom druha vychozi surovina obsahuje
smés vychozi suroviny poskytujici saze a slouceniny obsahujici kfemik nebo samotnou slouceni-
nu obsahujici kiemik.

Je vyhodné, pokud prvni vychozi surovina obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze a pokud je
alespoin 5 % hmotn. celkového mnoZstvi pouzité vychozi suroviny poskylujici saze pritomno
v prvni vychozi suroviné. Vyhodnéji je v prvni vychozi suroviné ptitomno 10 % hmotn. az
100 % hmotn. celkového mnoZstvi pouzité vychozi suroviny poskytujici saze a jeSt¢ vyhodnéji je
v prvni vychozi suroviné pritomno 40 % hmotn. az 100 % hmotn. celkového mnozstvi pouZité
vychozi suroviny poskytujici saze.

U dalsiho provedeni vynalezu Ize agregat neboli kiemikem oSetfené saze podle vynalezu vyrobit
za pouziti vicestupfiového reaktoru, ktery ma alespoi tfi stupné pro zavadéni vychozich surovin
do reaktoru. Druhy a tieti stupei a stejné tak vSechny dalsi stupn€ jsou umistény za prvnim stup-
ném. Jak jiz bylo uvedeno dfive, tyto stupné lze umistit kamkoliv za prvni vstupni bod pro pfivod
prvni vstupni suroviny, pokud bude v tomto misté dostate€na teplota a pokud se bude toto misto
nachazet v dostateéné vzdalenosti od chladici zény a retenéni doba bude tedy dostateéna pro
vytvofeni sazi oetfenych kiemikem. KaZda z vychozich surovin zavedena do stupi reaktoru
obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze, slougeninu obsahujici kiemik nebo jejich smés.
Alespon jeden ze stupii obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze a alespori jeden ze stupid,
kterym miiZe byt tentyZ stupeii obsahujici vychozi surovinu poskytujici saze, obsahuje slou¢eninu
obsahujici kiemik. Reaktor se udrzuje na teploté dostateéné pro rozklad stou€eniny obsahujici
kifemik a pro pyrolyzu vychozi suroviny poskytujici saze.

Smés vychozi suroviny poskytujici saze a horkych odplynii proudi zonami 3 a 4. V reakéni zoné
reaktoru se ¢ast vychozi suroviny, kterd obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze, pyrolyzuje
na saze a tvofi saznou fazi agregatu. Cast vychozi suroviny, ktera obsahuje slougeninu obsahujici
kiemik, téka nebo podléha rozkladu a vyhodné reaguje s druhym druhem, nachazejicim se
v reakéni z6né, a tvoii fazi druhu obsahujiciho kfemik. PFitomnost vychozi suroviny poskytujici
saze a slouéeniny obsahujici kiemik v reaktoru vede k tvorbé agregatu obsahujiciho saznou fazi a
fazi druhu obsahujiciho kiemik, Druhy obsahujici kfemik jsou nedilnou soucasti agregatu a to
stejného agregatu jako sazna faze. Piikladem druhu obsahujiciho kiemik je silika. Kromé téka-
vych sloudenin lze pro vyrobu faze druhu obsahujiciho kfemik agregati podle vynilezu pouzit
slouéeniny podléhajici rozkladu, které nemusi byt nezbytné tékave. Jak jiz bylo uvedeno dfive,
kromé vytvofeni agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik se mohou
dale tvofit saze a/nebo silika.

Reakce probihajici v reakéni z6né€ je ve zhaSeci z6né reaktoru zastavena. ZhaSeci zona 8§ se
nachazi za vstupnimi body pro pfivod vychozi suroviny a za reak&éni zonou a dochazi v ni
k rozprasovani zhaseci kapaliny, zpravidla vody, do proudu nové vytvotenych agregatii neboli
¢asti sazi osetfenych kfemikem a libovolnych sazi a/nebo siliky, které zde mohou byt rovnéz
pritomny. Zhageni slouZi k ochlazeni saznych &astic, ke snizeni teploty plynného proudu a ke
snizeni reakéni rychlosti. Q je vzdalenost od zaéatku reakéni zony 4 po zhaseci bod 8 a méni se
spolu s umisténim zhaseci zOony. Zhaseni mizZe byt piipadné stuptiovité nebo se mize provadét
v nékolika mistech reaktoru.

Potom, co jsou agregaty neboli ¢astice ochlazeny, projdou ochlazené plyny a agregaty do libo-
voiného b&zného chladiciho a separagniho prostiedku, kde dojde k izolaci agregati z plynného
proudu. K separaci agregatil z proudu plynu se pouZiji bézné prostiedky, napfiklad cyklonovy
separdtor, vakovy filtr nebo dal$i vdaném oboru znamé prostiedky. Po oddéleni agregati
z proudu plynu se agregaty piipadné zpracuji do pelet.

Pouzitelné tékavé sloudeniny obsahujici kfemik zahrnuji veskerée slouéeniny, které pti reakénich
teplotach sazného reaktoru tékaji. Pfiklady téchto slougenin neomezujicim zpsobem zahrnuji
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silikaty, napfiklad tetraethoxyorthosilikat {TEOS) a tetramethoxyorthosilikat, silany, napiiklad
alkoxysilany, alkylalkoxysilany a arylalkylalkoxysilany, napfiklad tetramethoxysilan, tetra-
cthoxysilan, methyltrimethoxysilan, methyltriethoxysilan, dimethyldimethoxysilan, dimethyldi-
ethoxysilan, trimethylmethoxysilan, trimethylethoxysilan, diethylpropylethoxysilan, halogen-
organosilany, napfiklad tetrachlorosilan, trichloromethylsilan, dimethyldichlorosilan, tri-
methylchlorosilan, methylethyldichlorosilan, dimethylethylchlorosilan, dimethylethylbromosilan,
silikonovy olej, polysiloxany a cyklické polysiloxany, naptiklad oktamethylcyklotetrasiloxan
(OMTS), dekamethylcyklopentasiloxan, dodekamethylcykiohexasiloxan, hexamethyleyklotri-
siloxan, a silazany, napfiklad hexamethyldisilazan. Kromé& t€kavych sloucenin lze pro vyrobu
sazi ofetfenych kfemikem rovnéz pouZit slouéeniny obsahujici kiemik, které podléhaji rozkladu a
které nemusi byt nezbytné tékavé. Slouceniny obsahujici kfemik, které lze pouzit jsou uvedeny
naptiklad v Encyclopedia of Science and Engineering, sv. 15, 2. ed., str. 204 az 308 a patentové
piihlasce UK 2 296 915, které jsou zde uvedeny formou odkazu. PouZitelnost téchto sloudenin
lze snadno urdit na zdkladé jejich tékavosti a/nebo schopnosti rozkladu. Vyhodnymi slouéenina-
mi pro uéely vynalezu jsou slouteniny obsahuyjici kiemik s nizkou molekulovou hmotnosti. Pri-
tok tékavé sloudeniny zavadéné do reaktoru bude uréovat hmotnostni procento kiemiku v sazich
osetfenych kfemikem.

Obecné plati, Ze pfi souéasném zavadéni sloueniny obsahujici kfemik a vychozi suroviny pos-
kytujici saze do reaktoru, se fize druhu obsahujiciho kiemik rozptyli do celého agregatu.
V piipadé, ze se sloudenina obsahujici kiemik zavede do reakéni zény potom, co jiz zapocala
tvorba sazi, ale pfed tim, nez se reakéni proud ochladi, se bude faze druhu obsahujiciho kifemik
nachdzet prevazné na povrchu agregatu nebo v jeho blizkosti, ale stale bude soudasti stejného
agregatu jako sazna faze.

Zpravidla lze vicefazové agregaty podle vynalezu pouZit bud’ v neaglomerované formé, tj.
naechrané, nebo v aglomerované formé. Vicefdzovy agregat lze aglomerovat mokrym nebo
suchym zptisobem, pfi¢emz oba tyto zpasoby jsou v daném oboru znamé. Béhem mokrého aglo-
meraéniho zpisobu se mohou do peletizaéni vody pfidat rlizné typy peletiza¢nich Cinidel (napf.
pojiva apod.), viz napfiklad WO 96/29710, ktery je zde uveden formou odkazu. Na agregat lze
pied nebo po peletizaci navazat rovnéz vazebné &inidlo, viz napfiklad patentova piihlaska
US 08/850,145, kterd je zde uvedena formon odkazu.

Agregat podle vynalezu lze charakterizovat pomoci alespoit jedné z nésledujicich vlastnosti.
Agregat miize mit napiiklad hruby povrch, pfi¢emz hodnota hrubosti povrchu, ktera je dana roz-
dilem mezi BET (N,) povrchovou plochou a t-plochou, se vyhodné pohybuje v rozmezi pfiblizne
od 2 do 100 m%/g. Pro agregaty s t—plochou vé&t3i nez 100 m*/g, je vyhodné pokud se rozdil mezi
BET (N) plochou a t—plochou pohybuje v rozmezi pFiblizn& od 10 do 50 m*/g. Povrchova hru-
bost (nerovnost) agregatu oSetfeného kyselinou fluorovodikovou, kterd je dana rozdilem mezi
BET (N.) plochou a t—plochou, se pohybuje v rozmezi ptiblizné od 1 do 50 m*/g a vyhodngji
piiblizn& od 5 do 40 m*/g. Po osetfeni kyselinou chlorovodikovou ma agregét stale hruby povrch.
Povrchova hrubost (nerovnost) agregatu osetfeného kyselinou fluorovodikovoun, ktera je charak-
terizovana pomérem rozdilu mezi BET (N;) povrchovou plochou agregatu po a pred oSetfenim
kyselinou fluorovodikovou, udiva obsah kiemiku (hmotnostni procento) v pivodnim vzorku
agregatu pied osetfenim kyselinou fluorovodikovou. Tento pomér se vyhodné pohybuje priblizné
od 0,1 do 10 a vyhodnéji pfiblizné od 0,5 do 5. Hmotnostni priiméma velikost agregatu, méfeno
DCP, po osetfeni kyselinou fluorovodikovou se zpravidla snizi pfiblizné o 5% az 40 %,
v porovnani s neosetfenym agregatem. Po osetfeni kyselinou chlorovodikovou miZe v agregitu
ziistat znaéné mnozstvi siliky. Zbytkovy obsah popela siliky se vyhodné pohybuje pfiblizné od
0,05 % hmotn, do 1 % hmotn., vztaZeno k hmotnosti vzorku osetfeného kyselinou fluorovodiko-
vou. Toto mnozstvi popela siliky v agregatu zahmuje popel siliky pochézejici ze slouceniny
obsahujici kfemik a nikoliv z vychozi suroviny poskytujici saze. BET povrchova plocha popela
siliky v a%regétu po tepelném zpracovani ve vzduchu pfi 500 °C se zpravidla pohybuje piiblizné
od 200 m*/g do 1 000 m%/g a vyhodné ptiblizng od 200 m%/g do 700 m*/g. Jak jiz bylo uvedeno
dfive, pro charakterizaci agregatl lze pouzit libovolnou kombinaci riznych vlastnosti, pfi¢emz
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uvedeny agregat mize vykazovat jednu viastnost, libovolné dvé, tfi., étyfi, nebo pét vlastnosti
nebo viechny tyto vlastnosti. Viechny tyto agregaty mohou navic zpravidla obsahovat siru
a/nebo dusik v koncentraci pfiblizné 0,1 % hmotn. az 5 % hmotn., vztazeno k celkové hmotnosti
agregatu,

Hmotnostni procento kfemiku v sazich oSetienych kiemikem se vyhodné pohybuje pfiblizné od
0.1 % hmotn. do 25 % hmotn. a vyhodnéji pfiblizné od 0,5 % hmotn. do 10 % hmotn. a nejvy-
hodnéji pfiblizné od 4 % hmotn. do 10 % hmotn. nebo od 8 % hmotn. do 15 % hmotn. agregétu.
Za pifedpokladu, ze se dosahne piijatelnych vykonnostnich charakteristik, je z ekonomického
hlediska vyhodné pouzit mensi mnoZstvi kfemiku. Zjistilo se, ze vstfikovani slou¢eniny obsahu-
jici kiemik do sazného reaktoru miize vést ke zvétseni struktury (napi. CDBP) produktu.

Je vyhodné, pokud je v libovolné vychozi suroviné, jejiz soucasti je sloucenina obsahujici kre-
mik. rovnéz ptitomno fedidlo. Vzhledem k tomu, Ze se toto fedidlo bude vstfikovat do reaktoru
vyhodné spoledné se slouceninou obsahujici kiemik, mélo by byt tékavé a/nebo podiéhajici roz-
kladu. Redidlo mize rovnéz slouzit jako vychozi surovina poskytujici saze. Redidlo mize napfi-
klad zahrnovat alkchol nebo jeho smési, které mohou slouZit jednak jako vychozi surovina
poskytujici saze a jednak jako fedidlo. Redidlo je vyhodné schopno zvysovat pritok vychozi
suroviny, ve které je obsazeno a/nebo snizovat teplotu reaktoru v misté zavadéni vychozi surovi-
ny. ktera toto fedidlo obsahuje. NiZ5i teplota napomaha tomu, Ze vznika vétsi pocet mensich faze
druhu obsahujiciho kiemik. Redidlo mize obsahovat kapalinu a/nebo plyn a vyhodné je misitelné
se slouteninami obsahujicimi kiemik, ackoliv to neni nezbytné nutné. DalSimi ptiklady fedidel
jsou voda a roztoky na bazi vody. Redidlo mizZe byt piitomno v libovolném mnoZstvi a vyhodné
je pritomno v mnoZstvi, které zvys$i pritok vychozi suroviny a snizi teplotu reaktoru v oblasti
okolo bodu zavadéni vychozi suroviny. Redidlo miize byt rovnéz obsaZeno ve vychozich surovi-
nach, jejichZz soutasti neni sloudenina obsahujici kfemik, nebo miize byt do reaktoru zavadéno
v samostatném stupni.

U dalSiho provedeni vynalezu lze agregat obsahujici saznouw fazi a fazi druhu obsahujiciho kfe-
mik vyrobit za pouziti vicestupiiového reaktoru, ktery ma alespon dva stupné pro zavadéni
vychozich surovin do reaktoru. Druhy a stejné tak kazdy dalgi stupeii reaktoru jsou umistény za
prvnim stupném reaktoru. Kazda z vychozich surovin zavadénych do stupiia reaktoru obsahuje
vychozi surovinu poskytujici saze, sloueninu obsahujici kov nebo jejich smés. Alespofi jedna
z vychozich surovin obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze a alespofi jedna z vychozich
surovin, kteron mize byt vychozi surovina obsahujici vychozi surovinu poskytujici saze, obsa-
huje slou¢eninu obsahujici kiemik. Kromé toho libovolna z vychozich surovin dale obsahuje
sloueninu obsahujici kfemik a/nebo slou€eninu obsahujici bor. Reaktor se udrzuje na teploté
dostateéné pro rozklad slougeniny obsahujici kov a pro tvorbu sazné faze (tj. dostatené pro
pyrolyzu vychozi suroviny poskytujici saze). Pokud je dale pfitomna libovolna slouceniny obsa-
hujici kiemik nebo sloucenina obsahujici bor, potom by mél byt reaktor udrZzovan na teploté
dostate¢né pro rozklad této sloudeniny obsahujici kiemik nebo sloueniny obsahujici bor. Agre-
gat vyrobeny timto zplsobem lze rovnéZ povaZovat za saze oSetfené kovem anebo agregat sazi
osetienych kovem.

Saze oSetfené kovem zahrnuji oblast obsahujici kov, kiera je koncentrovana na povrchu nebo
v blizkosti povrchu agregatu (ale kterd je stale nedilnou soutasti agregatu) nebo ktera je disper-
govana uvniti agregatu. Saze oSetfené kovem tedy obsahuji dvé faze, jednu tvofi uhlik a druhou
tvofi druh obsahujici kov. Faze druhu obsahujiciho kov obsaZena v agregiatu neni navazana na
sazném agregatu jako silikové vazebné &inidlo, ani netvofi obal pfedem vytvofeného agregatu,
ale je skute¢né nedilnou soucasti stejného agregatu jako saze. Do rozsahu vynalezu rovnéz spada
pouziti vice neZ jednoho typu sloudeniny obsahujici kov ve vychozi suroviné. Pokud by se ve
vychozich surovinach pouzil vice neZ jeden typ sloudeniny obsahujici kov, potom by se mél
vytvofit agregat obsahujici saznou fazi a dvé nebo vice riznych fazi druhu obsahujiciho kov.
Pokud se navic do jedne z vychozich surovin zahrne sloudenina obsahujici kiemik, potom by se
méla jako soucast agregitu obsahujiciho saznou fazi a fazi(e) drubu obsahujicitho kov rovnéz
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vytvofit faze druhu obsahujiciho kfemik. Pokud se navic do jedné z vychozich surovin zahrne
slouéenina obsahujici bor, potom by se méla jako soudast agregitu obsahujiciho saznou fazi a
fazi(e) druhu obsahujiciho kov rovnéz vytvofit faze druhu obsahujiciho bor. Z vy$e uvedeného
vyplyva, Ze saze oietfené kovem, které se vyrobi zplisobem podle vynalezu, mohou mit dvé nebo
vice riiznych typh fazi druhu obsahujiciho kov a/nebo daldich fazi nekovového druhu. Zpisob
pouzity pro vyrobu agregitu, ktery obsahuje saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik, 1ze
v podstaté pouZit pro vyrobu agregitu, ktery obsahuje saznou fazi a fazi druhou obsahujiciho
kov.

Kromé vyroby agregatu, ktery obsahuje saznou fdzi a fazi druhu obsahujiciho kov, mize byt
vysledkem tohoto zpisobu podle vynalezu rovnéz tvorba sazi a/nebo kovovych oxidi. Jako ved-
lej§i produkty zpilsobu podle vynalezu by mohly spolené s agregatem, ktery obsahuje saznou
fazi a fazi druhou obsahujiciho kov, pfipadng vznikat kovové oxidy a/nebo saze, které by mohly
pii zabudovani do elastomernich kompozic dale zlepSovat vlastnosti téchto elastomernich kom-
pozic.

Drub obsahujici kov zahrnuje sloueniny obsahujici hlinik, zinek, hot¢ik, vapnik, titan, vanad,
kobalt, nikl, zirkonium, cin, antimon, chrom, neodym, olovo, tellur, baryum, cesium, Zelezo a
molybden. Vyhodné je fazi druhu obsahujiciho kov faze druhu obsahujiciho hlinik nebo zinek.
Druh obsahujici kov zahmuje neomezujicim zpiisobem oxidy kovi.

Pouzitelné tékavé sloudeniny (tj. sloudeniny obsahujici kov) zahrnuji libovolnou slougeninu,
ktera je za provoznich teplot sazného reaktoru tékava. Priklady téchto sloucenin zahrnuji tékave
nebo rozkladu podléhajici slouceniny, které obsahuji hlinik, zinek, magnesium, vapnik, titan,
vanad, kobalt, nikl, zirkonium, cin, antimon, chrom, neodym, olovo, tellur, baryum, cesium,
Zelezo a molybden. Konkrétni piiklady zahmuji neomezujicim zptisobem butoxidy, napiiklad n—
butoxid hlinity a s—butoxid hlinity, a propoxidy, naptiklad isopropoxid hlinity. Piiklady vhod-
nych sloucenin obsahujicich zinek zahrnuji neomezujicim zphsobem naftenat zineénaty a oktoat
zine¢naty. Dal¥i pfiklady zahrnuji neomezujicim zpisobem ethoxid hofeCnaty, isopropoxid
hofe&naty, propoxid vapenaty, isopropoxid titaniCity, naftenat kobaltnaty, stanniumdiethyloxid,
neodynoxalat apod. Pritok tékavé slouceniny se ur¢i na zakladé hmotnostniho procenta kovu
v oSetfenych sazich. Procento hmotnosti elementiarniho kovu (napfiklad elementarniho hliniku
nebo zinku) v ofetfenych sazich se zpravidla pohybuje priblizné od 0,1 do 25 % hmotn. agregatu,
ale miiZe byt nastaveno na libovolnou poZadovanou koncentraci, napfiklad aZ na 50 % hmotn., na
vice nez 50 % hmotn. nebo az na 99 % hmotn. agregatu.

Kromé tékavych slouéenin lze pro ziskini sazi ofetfenych kovem pouzit i slouéeniny obsahujici
kov, které podléhaji rozkladu, ale které nejsou nezbytné tékavé.

Agregéty vyrobené zpusobem podle vynalezu lze zabudovat do elastomernich sloudenin, které
Ize dale slu¢ovat s jednim nebo vice vazebnymi inidly a déle tak zlepSovat vlastnosti elastomer-
ni slou¢eniny.

Vazebna ginidla, jak jsou zde pouzita, zahrnuji neomezujicim zplisobem sloudeniny, které jsou
schopny vézat plniva, jakymi jsou napfikiad saze nebo silika, na elastomer. Lze ocekavat, ze
vazebni ¢inidla pouZitelnd pro navazani siliky nebo sazi budou pouzitelna i v pfipadé sazi o3etie-
nych kovem. Pouzitelnd vazebna &inidla zahrnuji neomezujicim zpisobem silanova vazebna
¢inidla, naptiklad bis(3—triethoxysilylpropyl)tetrasulfan (Si—69), 3—thiokyanatopropyltriethoxy-
silan (Si-264, Degussa AG, Némecko), y—merkaptopropyitrimethoxysilan (A 189, Union Carbide
Corp., Danbury, Connecticut); zirkonatova vazebna ¢inidla, napriklad zirkonium dineoalkano-
latodi(3--merkapto)propionato—Q (NZ 66A, Kenrich Petrochemicals, Inc., Bayonne, New
Yersey); titandatova vazebna ¢inidla; vazebna &inidla na bazi nitroskupiny, napfiklad N,N -bis(2~
methyl-2—nitropropyl)-1,6—diaminohexan (Sumifine 1162, Sumitomo Chemical Co., Japonsko);
a jejich smési. Jako vazebna &inidla lze pouzit smés vazebného Cinidla s vhodnym nosiéem,
napiiklad X50-S, coz je smés Si-69 a N330 saz{ od spoleCnosti Degussa AG.
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Saze osetiené kiemikem, které jsou zabudovany do elastomerni slou¢eniny podle vynalezu
mohou byt zoxidované a/nebo sloudené s vazebnym &inidlem. Vhodna oxidagni ¢inidla zahrouji
neomezujicim zptisobem kyselinu dusitnou a 0zon. Vazebna &inidla, ktera Ize pouZit se zoxido-
vanymi sazemi zahrmuji neomezujicim zpisobem libovolné vy3e zminéné vazebné inidlo.

Saze oietfené kiemikem a/nebo saze oetfené kovem podle vynilezu mohou mit na sobé navaza-
nou organickou skupinu.

Jeden ze zplisobii navazani organické skupiny na agregat zahrnuje reakci alespoii jedné diazonio-
vé soli sagregatem v nepfitomnosti externé aplikovaného proudu dostateného pro redukei
diazoniové soli. Jinymi slovy, reakce mezi diazoniovou soli a agregatem probih4 bez vnéjsiho
zdroje elektronii, ktery by byl dostateény pro redukci diazoniové soli. Pii provadéni zplsobu
podle vynalezu lze pouZit smési riznych diazoniovych soli. Tento zpiisob lze provadét za raz-
nych reak&nich podminek a v libovolném typu reakéniho média véetné protickych i aprotickych
rozpouitédlovych systémi nebo suspenzi.

U dalsiho zpiisobu s agregatem reaguje alespoil jedna diazoniova sil v protickém reakinim
médiu. PFi provadéni tohoto zplisobu podle vynalezu lze pouzit smési riiznych diazoniovych soli.
Tento zplisob 1ze rovnéZ provadét za riznych reakénich podminek.

Vyhodné se u obou popsanych zpiisobii tvofi diazoniova sil in situ. V ptipadé potieby lze u obou
zpisobii sazny produkt izolovat a vysusit pomoci v daném oboru znamych prostredki. Kromé
toho lze finalni sazny produkt o3etfit znamymi technikami, které ho zbavi viech pfimé&si. RGzna
vyhodna provedeni téchto zpisobi jsou popsana niZe.

Tyto zptisoby lze provadét za celé fady riznych podminek a zpravidla nejsou limitovany uréitou
konkrétni podminku. Reakeni podminky musi byt takové, aby za nich byla piislusna diazoniova
stii dostatedné stabilni na to, aby mohla zreagovat se sazemi. Tyto zptsoby lze tedy provadét za
reakénich podminek, které umozni kritkou Zivotnost diazoniové soli. Reakce mezi diazoniovou
soli a sazemi probiha napfiklad v Sirokém rozmezi pH hodnot a teplot. Zplsoby lze provadét jak
v kyselém, tak v neutralnim a bazickém prostfedi. Vyhodné se pH hodnota pohybuje pfiblizné od
1 do 9. Reakéni teplota se miZe vyhodné pohybovat od 0 °C do 100 °C.

Diazoniové soli, které jsou v daném oboru znamy, lze pfipravit napiiklad reakci primérnich
aminil s vodnymi roztoky kyseliny dusité. Obecnou diskusi, tykajici se diazoniovych soli a zpi-
sobii jejich piipravy lze nalézt v Morrison a Boyd, Organic Chemistry, 5. vydani, str. 973-983
(Allyn a Bacon Inc., 1987) a v March, Advanced Organic Chemistry: Reactions, Mechanisms,
and Structures, 4. vyd., (Wiley, 1992). Podle tohoto vynalezu je diazoniovou soli organicka slou-
¢enina, ktera ma alespoii jednu diazoniovou skupinu.

in situ za pouziti znamych technik. Generovani in situ rovnéz umoziiuje pouziti nestabilnich
diazoniovych soli, napfiklad alkylovych diazoniovych soli, a eliminuje zbyte¢nou manipulaci
s diazoniovou soli. U zvlagté vyhodnych zpiisobii se in situ generuje jak kyselina dusita, tak
diazoniova sil.

Diazoniovou sil, kterd je v daném oboru znama, lze piipravit uvedenim primarniho aminu do
reakce s dusitanem a kyselinou. Dusitanem maZe byt libovolny dusitan kovu, vyhodné dusitan
lithny, dusitan sodny, dusitan draselny nebo dusitan zine¢naty nebo libovolny organicky nitrit,
napiiklad isoamylnitrit nebo ethylnitril. Kyselinou miize byt libovolna kyselina, organicka nebo
anorganicka, ktera je 0&inna v piipadé pfipravy diazoniové soli. Vyhodné kyseliny zahrnuji
kyselinu dusi¢nou (HNOy), kyselinu chlorovodikovou (HCl) a kyselinu sirovou (H,80y).
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Diazoniovou sGl lze rovnéZ pFipravit uvedenim primarniho aminu do reakce s vodnym roztokem
oxidu dusigitého. Vodny roztok oxidu dusigitého (NO,/H,O) poskytuje kyselinu dusitou, ktera je
potfebna pro generovéni diazoniové soli.

Priprava diazoniové soli v pfitomnosti pfebytku kyseliny chlorovodikové miize byt méné vyhod-
na nez ostatni alternativy, protoZe kyselina chlorovodikovéa koroduje nerezovou ocel. Dal3i vyho-
dou piipravy diazoniové soli pomoci vodného roztoku oxidu dusigitého je jeho nizky korozivni
a¢inek na nerezovou ocel a ostatni kovy, bézn& pouzivané pri vyrobé reak¢nich nadob. Pfiprava
za pouziti kyseliny sirové a dusitanu sodného nebo kyseliny dusiéné a dusitanu sodného je rovnéz
relativné nekorozivni.

Obecné vyzaduje piiprava diazoniové soli z primarniho aminu, dusitanu a kyseliny dva ekviva-
lenty kyseliny, vztaZzeno k mnozstvi pouzitého aminu. P¥i provadéni zpusobu in situ |ze diazonio-
vou sil generovat za pouZiti jednoho ekvivalentu kyseliny. V pfipad€, Ze primarni amin obsahuje
silnou kyselinou skupinu, neni pfidani samostatné kyseliny nezbytné. Kyselinova skupina nebo
skupiny primarniho aminu mohou dodat jeden nebo oba potfebné ekvivalenty kyseliny. Pokud
primarni amin obsahuje silnou kyselinovou skupinu, potom se do zplisobu podle vynalezu, jehoZ
cilem je generovat diazoniovou sill in situ, nepfida vyhodné bud’ Zadna dalsi kyselina nebo se
pFida maximalné jeden ekvivalent této dodateéné pfidané kyseliny. Dodateéné& pFidanou kyselinu
Ize pouzit v mirném piebytku. Piikladem pouZitelného primarniho aminu je kyselina paraamino-
benzensulfonova (kyselina sulfanilova).

Diazoniové soli jsou zpravidia tepelné nestabilni. Zpravidla se pFipravuji v roztoku pti nizkych
teplotach, napfiklad 0 °C az 5 °C a poutziji se bez izolace soli. Pfi ohfivani roztoku nékterych
diazoniovych soli mGZe dochéazet k uvolfiovéni dusiku a bud’ ke tvorbé odpovidajicich alkohola
v kyselinovém médiu nebo ke tvorbé organickych volnych radikali v zasaditém meédiu.

Nicméné v pFipadé diazoniovych soli je potfebné pouze to, aby byly dostate¢né stabilni a mohly
reagovat se sazemi, takZze zplsoby lze provadét za pouziti nékterych diazoniovych soli, které lze
jinak povazovat za nestabilni a podléhajici rozkladu. Nékteré rozkladné procesy mohou soupetit
s reakei mezi sazemi oSetfenymi kiemikem a diazoniovou soli a mohou sniZzovat celkovy pocet
organickych skupin navazanych na saze. Kromé toho by reakce mohla byt provadéna za zvyse-
nych teplot, za kterych ma mnoho diazoniovych soli tendenci podléhat rozkladu. Zvysiené teploty
mohou rovnéZz vvhodn€ zvySovat rozpustnost diazoniové soli v reakénim médiu a zlep3ovat tak
jeji zpracovatelnost béhem procesu. Nicméné zvysené teploty mohou vést k uréitym ztratam
diazoniové soli, které mohou zptsobit dalsi rozkladné procesy.

Reakéni ginidla pouzitd pro pfipravu diazoniové soli in sifu lze ptidat do suspenze sazi oSetfe-
nych kiemikem v reakénim médiu, napiiklad ve vodg, takZe suspenze sazi, ktera ma byt pouZzita,
jiz miZe obsahovat jedno nebo vice reakénich ¢inidel pro pfipravu diazoniové soli a uvedeny
proces lze dokonéit piidanim zbyvajicich reak&nich &inidel.

Reakce pouzité k piipravé diazoniové soli jsou sluditelné se 3irokym spektrem funkénich skupin,
které se bézn& nachazeji v organickych slouc¢eninach. Zpilisob podle vynalezu bude tedy omezo-
vat pouze dostupnost diazoniové soli pro reakci se sazemi.

Zphsoby podle vynalezu lze provadét v libovolném reakénim médiu, které umoZiiuje pribéh
reakce mezi diazoniovou soli a sazemi oSetfenymi kiemikem. Vyhodnym reakénim médiem je
systém na bazi rozpoustédla. Rozpoustédlem mize byt protické rozpoustédlo, aprotické roz-
poustédlo nebo smés rozpoustédel. Protickymi rozpouitédly jsou rozpoustédla, napiiklad voda
nebo methanol, ktera obsahuji vodik navézany na kysliku nebo dusiku a ktera jsou tedy dostate¢-
né kysela pro vytvofeni vodikovych vazeb. Aprotickymi rozpoustédly jsou rozpoustédla, ktera
neobsahuji vyse definovany kysely vodik. Aproticka rozpoustédla zahrmuji napiiklad takova roz-
pouitédla, jakymi jsou hexany, tetrahydrofuran (THF), acetonitril a benzonitril. Diskusi tykajici
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se protickych a aprotickych rozpoustédel lze nalézt v Morrison a Boyd, Organic Chemistry, 5.
vydani, str. 228-231, (Allyn and Bacon, Inc., 1987).

Zpusoby se vyhodné provadi v protickém reakénim médiu, tj. v samotném protickém rozpous-
tédle nebo ve smési rozpoustédel, které obsahuji alespon jedno protické rozpoustédlo. Vyhodna
protickd média zahrnuji neomezujicim zplisobem vodu, vodnd média obsahujici vodu a dalsi
rozpoustédia, alkoholy a libovolné médium obsahujici alkohol, nebo smési téchto médii.

Reakce mezi diazoniovou soli a sazemi lze provadét za pouziti libovolného typu sazi oSetfenych
kiemikem, napfiklad sazi oSetfenych kfemikem v nacechrané nebo v peletované formé. V pfipadé
jednoho provedeni, jehoZ snahou je sniZit vyrobni niklady, 1ze reakci provadét béhem vyroby
pelet sazi oSetfenych kiemikem. Sazny produkt podle vynalezu lze nap#iklad vyrabét v suchém
bubnu rozpradovanim roztoku nebo suspenze diazoniové soli na saze. Alternativné lze sazny pro-
dukt pfipravit peletizaci sazi v pfitomnosti rozpoustédlového systému, napiikiad vody, obsahuji-
ciho diazoniovou siil nebo reakéni €inidla uréena pro generovani diazoniové soli in situ. Vyhodné
jsou vodné rozpoustédlové systémy. Dalsi provedeni vynalezu tedy pfedstavuje zptisob vyroby
sazného produktu ofetfen¢ho kiemikem ve formé pelet, ktery zahrnuje: zavedeni sazi a vodné
suspenze nebo roztoku diazoniové soli do peletizéru, reakcei diazoniové soli se sazemi o$etfenymi
ktemikem s cilem navazat organickou skupinu na saze oSetfené kiemikem a peletizaci findlnich
sazi, které na sobé jiZ maji navazanu organickou skupinu. Peletizovany sazny produkt lze nas-
ledné vysusit pomoci béZnych technik.

Tyto zphsoby zpravidla produkuji anorganické vedlejsi produkty, napfiklad soli. Néktefi koneéni
uzivatelé, napfiklad uZivatelé, ktefi budou popsani niZe, povaZuji tyto vedlejsi produkty za neza-
douci. Existuje nékolik moZnych zpisobi vyroby sazného produktu bez neZzadoucich anorganic-
kych vedlejsich produktii nebo soli, které nasleduji.

Za prvé lze diazontovou sl purifikovat pred pouZitim odstranénim neZadouciho anorganického
vedlejsiho produktu pomoci v daném oboru znamych prostiedk. Za druhé 1ze diazoniovou siil
generovat za pouZiti organického dusitanu jako diazotizaéniho &inidla a ziskat tak odpovidajici
alkohol a nikoli anorganickou sill a za tfeti lze diazoniovou sil ptipravit z aminu, ktery ma kyse-
linovou skupinu, a vodného roztoku oxidu dusicitého, kdy rovnéZ nedojde k vytvoieni zadné
anorganické soli. Je zfejmé, ze odbornikiim v daném oboru budou znamy i dalsi zplsoby.

Kromé anorganickych vedlejsich produkti maze zplsob rovné€z produkovat organické vedlejsi
produkty, které lze odstranit naptiklad extrakci organickymi rozpoustédly. Dalsi zpasoby ziskani
produktd bez nezidoucich organickych vedlejich produkti jsou odbormikim v daném oboru
znamy a zahrnuji vymyvani nebo odstrafiovani iontl reverzni osmozou.

Pti reakci mezi diazoniovou soli a sazemi ofetfenymi kiemikem vznika sazny produkt, ve kterém
jsou na sazich osetienych kfemikem navazany organické skupiny. Diazoniova sil miize obsaho-
vat organickou skupinu, ktera se ma navazat na saze o3etfené kfemikem. Je mozné vyrabét sazné
produkty podle vynalezu pomoci daldich v daném oboru znamych prostiedki.

Organickou skupinou mize byt alifaticka skupina, cyklicka organicka skupina nebo organicka
skupina, kterd ma alifatickou cast a cyklickou ¢ast. Jak jiz bylo diskutovano vyse, diazoniovou
sl pouzitelnou ve zpisobu podle vyndlezu lze odvodit z primarniho aminu, ktery ma jednu
z téchto skupin a ktery je schopen tvofit i pfechodné diazoniovou sil. Organicka skupina miize
byt substituovana nebo nesubstituovand a vétvena nebo nevétvena. Alifatické skupiny zahmuji
naprikiad skupiny odvozené z alkan(, alkent, alkoholi, ethert, aldehyd, ketonii, karboxylovych
kyselin a cukri. Cyklické organické skupiny zahrnuji neomezujicim zptisobem alicyklické uhlo-
vodikové skupiny (napfiklad cykloalkylové skupiny a cykloalkenylové skupiny), heterocyklické
uhlovodikové skupiny (napfiklad pyrrolidinylovou skupinu, pyrrolinylovou skupinu, piperidiny-
lovou skupinu, morfolinylovou skupinu apod.), arylové skupiny (naptiklad fenylovou skupinu
apod.), arylové skupiny (napiiklad fenylovou skupinu, naftylovou skupinu, anthracenylovou sku-

- 14 -




10

23

¢

35

4

45

50

55

CZ 302267 B6

pinu apod.) a heterorylové skupiny (imidazolylovou skupinu, pyrazolylovou skupinu, pyridynylo-
vou skupinu, thienylovou skupinu, thiazolylovou skupinu, furylovou skupinu, indolylovou skupi-
nu apod.). Se zvy$ujici se sterickou zabranou substituované organické skupiny se sniZuje pocet
organickych skupin navazany na saze reakci mezi diazoniovou soli a sazemi.

Pokud je organicka skupina substituovana, potom milZze obsahovat libovolnou funkéni skupinu
sluditelnou s tvorbou diazoniové soli. Vyhodné funkéni skupiny zahrnuji neomezujicim zpiiso-
bem R, OR, COR, COOR, OCOR, karboxylatové soli, naptiklad COOLi, COONa, COOK, COO™
NR’;, atom halogenu, kyanoskupinu, NRj, sulfonovou skupinu, sulfonatové soli, jako napiiklad
sulfonat lithny, sulfonat, sodny, sulfonat draselny, SO;'NRy", sirany a soli kyseliny sirové,
NR(COR), CONR;, nitroskupinu, fosfonovou skupinu, fosfonatové soli, napfiklad hydrogen-
fosfonat sodny a fosfonat sodny, fosfatové soli, napfiklad hydrogenfosforeénan sodny a fosforec-
nan sodny, N=NR, NR;"X", PR;"X", S,R, SSO;H, SSO;™ soli, SO;NRR’, SO,Sr, SNRR’, SNQ,
SO,NQ, CO,NQ, SH1,4—piperazindiyl)}-Sr, 2—(1,3-dithianyl), 2—(1,3—dithiolanyl), SOR a SO»R.
R a R, které mohou byt stejné nebo odli¥né, znamenaji nezavisle atom vodiku, vétveny nebo
nevétveny, substituovany nebo nesubstituovany, nasyceny nebo nenasyceny uhlovodik s 1 az
20 atomy uhliku, napiiklad alkylovou skupinu, alkenylovou skupinu, alkinylovou skupinu, sub-
stituovanou nebo nesubstituovanou arylovou skupinu, substituovanou nebo nesubstituovanou
heteroarylovou skupinu, substituovanou nebo nesubstituovanou alkylarylovou skupinu nebo sub-
stituovanou nebo nesubstituovanou arylalkylovou skupinu. Dolni index k znamena celé ¢islo od 1
do 8 a vyhodné od 2 do 4. Aniont X~ znamena halogenidovou skupinu nebo aniont odvozeny
z minerdlni organické kyseliny. Substituent Q znamena (CHa,),,, (CH2)O(CH;),, (CH).NR(CH,),
nebo (CH),S(CH:)., ve kterych dolni index w znamena celé &islo od 2 do 6 a dolni indexy x a
z znamenaji cela ¢isla od 1 do 6.

Vyhodnou organickou skupinou je aromaticka skupina obecného vzorce A,Ar—, ktera odpovida
primarnimu aminu obecného vzorce A,ArNH,. V tomto obecném vzorci maji jednotlivé promén-
né nasledujici vyznamy: Ar znamena aromaticky radikal, jakym je napfiklad arylova nebo hete-
roarylova skupina. Vyhodné se Ar zvoli ze skupiny obecného vzorce A,ArNH,. V tomto obec-
ném vzorci maji jednotlivé proménné nasledujici vyznamy: Ar znamena aromaticky radikal,
jakym je napfiklad arylové nebo heteroarylova skupina. Vyhodné se Ar zvoli ze skupiny sestava-
jici z fenylové skupiny, naftylové skupiny, anthracenylové skupiny, fenanthrenylové skupiny,
bifenylové skupiny, pyridinylové skupiny, benzothiadiazolylové skupiny a benzothiazolylové
skupiny. A znamena substituent na aromatickém radikalu, ktery se nezdvisle zvoli z vyie popsa-
nych vyhodnych funk&nich skupin nebo A znamena linedrni, vétveny nebo cyklicky uhlovodiko-
vy radikal (vyhodné obsahujici 1 az 20 atomi uhliku), ktery je nesubstituovany nebo substituo-
vany alespoii jednou z funkénich skupin, a dolni index y znamena celé &islo od | do celkového
poétu —CH radikald v aromatickém radikilu. Pokud napiiklad Ar znameni fenylovou skupinu,
potom dolni index y znamena celé ¢islo od 1 do 5, pokud Ar znamena naftylovou skupinu, potom
dolni index y znamena | aZ 7, pokud Ar znamena anthracenylovou skupinu, fenanthrenylovou
skupinu nebo bifenylovou skupinu, potom dolni index y znamena 1 az 9 a pokud Ar znamena
pyridinylovou skupinu, potom dolni index y znamena 1 aZ 4. Ve vy3e uvedeném obecném vzorci
znamenaji SpCCIﬁCké pfiklady RaR’ NH2—C6H4—, CHQCHQ—Cﬁﬂq—NHQ, CHQ—CﬁHq—NHg a C(,Hs.

Dal3i vyhodnou sadou organickych skupin, které Ize navazat na saze, jsou organické skupiny
substituované jontovou nebo ionizovatelnou skupinou, kterd tvoii funkéni skupinu. lonizovatel-
nou skupinou je skupina, ktera je schopna tvofit v pouzitém médiu iontovou skupinu. lontovou
skupinou miize byt aniontova skupina nebo kationtova skupina a ionizovatelna skupina miize
tvofit aniont nebo kationt.

fonizovatelné funkéni skupiny tvofici anionty zahrnuji napfiklad kyselinové skupiny nebo soli
kyselinovych skupin. Otrganické skupiny tedy zahrnuji skupiny odvozené z organickych kyselin.
Je vyhodné, pokud obsahuje ionizovatelnou skupinu tvofici aniont, napiiklad organickou skupi-
nu, ktera ma a) aromatickou skupinu a b) alespori jednu kyselinovou skupinu s pKa mensi nez 11
nebo alespoi jednu sil kyselinové skupiny s pKa mensi nez 11 nebo smés alespofi jedné kyseli-
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nové skupiny s pKa mensi nez 11 a alesponi jedné soli kyselinové skupiny s pKa men3i nez 11.
Hodnota pKa kyselinové skupiny oznaduje pKa organické skupiny jako celku, tedy nejen kyseli-
nového substituentu. Vyhodnéji je pKa mensi nez 10 a nejvyhodnéji mensi nez 9. Vyhodné je
aromaticka skupina organické skupiny pfimo navazana na saze. Aromaticka skupina mizZe byt
nesubstituovana nebo miize byt dale substituovana, napfiklad alkylovymi skupinami. Vyhodnéji
je organickou skupinou fenylové skupina nebo naftylova skupina a kyselinovou skupinou je sul-
fonova kyselinova skupina, sulfinova kyselinova skupina, fosfonova kyselinova skupina nebo
karboxylova kyselinova skupina. Pfiklady téchto kyselinovych skupin a jejich soli jsou diskuto-
vany vyse. Nejvyhodnéji je organickou skupinou substituovana nebo nesubstituovana sulfofeny-
lova skupina nebo jeji sil; substituovana nebo nesubstituovana (polysulfo)fenylova skupina nebo
jeji siil; substituovana nebo nesubstituovana sulfonaftylova skupina nebo jeji sil; nebo substituo-
vana nebo nesubstituovana (polysulfonaftylova skupina nebo jeji sil. Vyhodnou substituovanou
sulfofenylovou skupinou je hydroxysulfofenylova skupina nebo jeji sal.

Specifickymi organickymi skupinami majicimi ionizovatelnou funkéni skupinu tvofici aniont (a
jejich odpovidajicimi primarnimi aminy) jsou p-sulfofenylova skupina (kyselina p—sulfanilova),
4-hydroxy—3—sulfofenylova skupina (kyselina 2—hydroxy—5—aminobenzensulfonova) a 2-sulfo-
cthylova skupina (kyselina 2—aminoethansulfonova). RovnéZ lze pouzit dalsi organické skupiny,
které maji ionizovateiné funk&ni skupiny tvotfici anionty.

Aminy reprezentuji pfiklady ionizovatelnych funkénich skupin, které tvofi kationtové skupiny.
Aminy lze napiiklad protonovat za vzniku amoniovych skupin v kyselinovych médiich. Vyhodné
ma organicka skupina majici aminovy substituent pKb mensi nez 5. Kvartérni amoniové skupiny
(-NR;') a kvartérni fosfoniové skupiny (—PR;") rovnéZ reprezentuji pfiklady kationtovych sku-
pin. Organicka skupina vyhodné obsahuje aromatickou skupinu, jakou je napfiklad fenylova nebo
naftylova skupina a kvartérni amoniovou nebo kvartémi fosfoniovou skupinu. Aromaticka skupi-
na je vyhodné navazana piimo na saze. Kvarternizované cyklické aminy a rovnéz kvarternizova-
né aromatické aminy lze rovnéZ pouzit jako organickou skupinu. V tomto ohledu |ze tedy pouzit
N-substituované pyridiniové slouceniny, napfiklad N~methylpyridyl. Pfiklady organickych sku-
pin zahrnuji neomezujicim zpiisobem (CsHMN)C,Hs", CoHa(NCsHs)', CoHsCOCH;N(CHa)s',
CiHCOCH(NCsHs)", (CsHaN)CH;" a CsH.CHN(CH3);'.

Vyhodou saznych produkti, které na sobe maji navazanou organickou skupinu substituovanou
iontovou nebo ionizovatelnou skupinou je to, Ze sazny produkt ofetfeny kfemikem milZze zvySo-
vat disperzibilitu vody, v orovnani s odpovidajicimi neosetfenymi sazemi. Vodna disperzibilita
sazného produktu odetfeného kiemikem se zvySuje spoledné s poétem organickych skupin nava-
zanych na saze o3etfené kfemikem, které maji na dané organické skupin€ navazanou alespon
jednu ionizovatelnou skupinu, takZe zvySeni poltu ionizovatelnych skupin v souvislosti se saz-
nym produktem o3etfenym kiemikem by mélo zvysit vodnou disperzibilitu tohoto produktu a
umoznit kontrolu vodné disperzibility na pozadované urovni. Je tfeba poznamenat, Ze vodnou
disperzibilitu sazného produktu oSetieného kiemikem obsahujiciho jako organickou skupinu
navazanou na saze amin lze zvysit okyselenim vodného média.

Protoze vodna disperzibilita saznych produkti oSetfenych kiemikem zavisi do uréité miry na
stabilizaci ndboje je vyhodné, pokud je iontova sila vodného média méné nez 0,1 molarni.
Vyhodnéji je iontova sila méné nez 0,01 molarni.

Pokud se pripravi takovy vodou dispergovatelny sazny produkt, potom je vyhodné, pokud se
iontovéa nebo ionizovatelnd skupina v reakénim médiu ionizuje. Roztok nebo suspenze vysledné-
ho produktu miZe byt pouzita jako takova nebo se mize pied pouzitim nafedit. Alternativné lze
sazny produkt osetfeny kiemikem vysu$it pomoci technik pouzivanych pro béiné saze. Tyto
techniky zahrnuji neomezujicim zplsobem sueni v pecich nebo rotanich susarnach. Nicméné
piesuseni mze zphsobit ztratu urditého stupné vodni disperzibility.
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Kromé své vodné disperzibility mohou byt sazné produkty ofetfené kiemikem, které maji orga-
nickou skupinu substituovanou iontovou nebo ionizovatelnou skupinou, rovnéz dispergovatelné
v polamich organickych rozpouitédlech, naptiklad v dimethylsulfoxidu (DMSQO) a formamidu.
Disperzibilitu saznych produktd oSetfenych kfemikem majicim organickou skupinu obsahujici
kyselinovou skupinu kovové soli v alkoholech, napiiklad v ethanolu nebo methanolu, lze zvysit
pouZiti komplexo—tvornych ¢inidel, jakymi jsou napiiklad korunové ethery.

Aromatické sulfidy tvofi dal$i skupinu vyhodnych organickych skupin. Sazné produkty, které
maji aromatické sulfidové skupiny, jsou zvlait® pouZitelné v kauCukovych kompozicich. Tyto
aromatické sulfidy mohou byt reprezentovany obecnymi vzorci Ar(CH;)oSi(CH:)Ar" nebo
Ar(CH2),Sy(CH2)Ar’’, ve kterych Ar a Ar’ znamenaji nezavisle substituované nebo nesubstituo-
vané arylenové nebo heteroarylenové skupiny, Ar"’ znamena arylovou nebo heteroarylovou sku-
pinu, dolni index k znamena 1 az 8§ a doini indexy q a r znamenaji 0 az 4. Substituované arylové
skupiny by zahrnovaly substituované aikylarylové skupiny. Vyhodné arylenové skupiny zahrnuji
fenylenové skupiny a zejména p—fenylenové skupiny nebo benzothiazolylenové skupiny. Vyhod-
né arylové skupiny zahrnuji fenylovou skupinu, naftylovou skupinu a benzo—thiazolylovou sku-
pinu. Poet pfitomnych atomi siry definovany dolnim indexem k se vyhodné pohybuje v rozmezi
od 2 do 4. Vyhodnymi saznymi produkty jsou ty produkty, které na sob&€ maji navazany aroma-
tickou sulfidovou organickou skupinu obecného vzorce -{CgHs)»-S~«CsHa)-, ve kterém dolni
index k znamena celé ¢islo od 1 do 8 a vyhodnég)i od 2 do 4. Zv1ast€ vyhodnymi aromatickymi
sulfidovymi skupinami jsou bis—para—(CeHs)}-S>+(CeHs)- a para{(CyH,)}-S;~(C¢Hs). Diazoniové
soli t&chto aromatickych sulfidovych skupin lze b&zné pfipravit z odpovidajicich primarnich
aminl H;N-Ar—$,—Ar'-NH; nebo H)N-Ar-§,~Ar"". Vyhodné skupiny zahmuji dithiodi—4,1-
fenylen, tetrathiodi—4,1-fenylen, fenyldithiofenylen, dithiodi—4,1—(3—chlorofenylen), {(4—CHa4)—
S—S—+2—C7H4NS), {(4—CsH)-5—S8—+(4-CcHy)-OH, —-62—C,H;NS)»-SH, (4-CeH; CH,CH-5-
S—CH.CHy(4-Ce¢Hs)-, —(4-CeHi}-CH;CH-S-S-S—CH,CH(4-C¢Hs)-, —(2-CsH.)-5-5-2-
CeHy)-, (3—CeHy)-S—-S3-Ce¢H;)~, —6(C;H;N,S), —6-(2-C;H;NSS-NRR", ve kterém RR’
znamena -CH,CH,OCH,CHy—, —(4-C¢H;}-S~-S-5-S~4-CHy)-, —(4-CHiCH=CH,, —(4-
CeHy-S-SO3H,  4-C¢Hy)-SO,NH(4—CeH,}-S-S4-C.H, ) NHSO,«(4-C¢Hy)-, 62—
C/H;NS)S5-S-2(6-C;H;NS}-, {4-CsHy)-S-CH,«4-C:Hy)-, (4-CsHs)-SO,-SH4-C.H,), -
(4-CeHs-CH-5—CH~(4-C¢Hs)-, —(3-CeHy)-CH:-S—CHr—(3—CoHs}-, —(4-CcHq)CH-S5-5-
CHg—-(4—--C(,H4)-—, ~{3—C§P[4)—CH2—S—S—CHZ—(3—C(,H4)—, —(4—C6H4)—S~NRRr, ve kterém RR’
znamend CH,CH,OCH,CHy-, —(4—C¢H,)}-S80O,NH-CH,CH,-8-S—CH,CH,~NHSO,—(4-CsH4}-,
—(4-C¢H,)-2—(1,3-dithianyl) a (4—CsH,)»-S—(1,4-piperizindiyl)-S—4-CsHq)—.

Dalgi vyhodnou sadou organickych skupin, které lze navizat na saze, jsou organické skupiny,
které maji aminofenylovou skupinou, naptiklad (C¢Hs)-NH;, (CsH-CHx>{(CeHy)-NH;, (CeHa)—
SO;HCesHy)-NH,. Vyhodné organické skupiny rovnéZz zahrmuji aromatické suifidy obecného
vzorce Ar-S;-Ar’ nebo Ar-S,—Ar’’, ve kterych Ar a Ar’ nezavisle znamenaji arylenovou sku-
pinu, Ar”" znamend arylovou skupinu a dolni index n znamena 1 az 8. Zpiisoby navazani téchto
organickych skupin na saze jsou diskutovany v patentovych pfihlaskach US 08/356 660,
S 08/572 525 a US 08/356 459, které jsou zde zahrnuty formou odkazii.

Jak jiz bylo uvedeno dfive, saze oSetfené kiemikem nebo saze oSetfené kovem mohou byt rovnéz
modifikovany tak, ze maji na ofetfenych sazich navazanu alespoil jednu organickou skupinu.
Alternativné lze pouZit smés sazi ofetfenych kfemikem a/nebo sazi oSetienych kovem s modifi-
kovanymi sazemi, které na sob€ maji navazanu organickou skupinu.

Do rozsahu vynalezu déle spada pouziti smési siliky a sazi o3etfenych kovem. Rovnéz lze pouzit
libovolnou kombinaci dal3ich slozek se sazemi o3etfenymi kovem. Takovymi kombinacemi json
napiiklad nasledujici kombinace:

a) kfemikem oSetfené saze s navdzanou organickou skupinou, pfipadné o3etifené silanovym
vazebnym &inidlem;
b) modifikované saze s navazanou organickou skupinou
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¢) saze alespon Sasteéné potazené silikou
d) silika;
e) modifikovana silika, napiikfad s navazanou organickou skupinou; a/nebo

) saze.

Vyraz ,silika* zahrnuje neomezujicim zpasobem siliku, vysraZenou siliku, amorfni siliku, kie-
menné sklo, taveny kiemen, silikaty (naptiklad hlinitokfemicitany) a dalsi plniva obsahujici kie-
mik. napfiklad jil, mastek, wollastonit atd. Siliky jsou b&zné dostupné z takovych zdroja, jakymi
jsou spole¢nosti Cabot Corporation (pod obchodnim oznaenim Cab-O-5il), PPG Industries
(pod obchodnim oznacenim Hi—sil a Ceptane), Rhone—Poulenc (pod obchodnim oznacenim
Zeosil) a Degussa AG (pod obchodnim oznacenim Ultrasil a Coupsil).

Elastomerni slouteniny podle vynalezu lze pfipravit ze sazi oSetfenych kfemikem a/nebo sazi
osetfenych kovem jejich slouéenim s libovolnym z elastomeril, které zahrnuji elastomery pouzi-
telné pro sludovani se sazemi.

Liboveolny vhodny elastomer lze sloudit se sazemi oSetfenymi kovem a ptipravit tak elastomerni
slouéeniny podle vynalezu. Takové elastomery zahrnuji neomezujicim zplsobem kaucuky,
homopolymery nebo kopolymery 1,3-butadienu, styrenu, isoprenu, isobutylenu, 2.3—-dimethyl—
1,3-butadienu, akrylonitrilu, ethylenu a propylenu. Teplota skelného pfechodu (Tg) elastomeri
se vyhodné pohybuje v rozmezi piiblizné do ~120 °C do 0 °C, méfeno diferenéni scanovaci kalo-
rimetrii (DSC). Priklady elastomerd zahrnuji neomezujicim zpusobem styren—butadienovy kau-
¢uk (SBR), pfirodni kauduk, polybutadien, polyisopren a jejich olejem nastavené derivaty. Rov-
néz lze pouzit smési libovolnych vyse zminénych elastomeri.

Mezi kauCuky vhodné pro pouZiti v rimei vynalezu lze zafadit pfirodni kauduk a jeho derivaty,
napiiklad chlorovany kauCuk. Kfemikem o3etfené sazné produkty nebo kovem oSetfené sazné
produkty podle vynalezu [ze rovnéZ pouZit i jako prisadu do syntetickych kaucuki, jakymi jsou
napfiklad: kopolymery pfiblizné 10 % hmotn. az 70 % hmotn. styrenu a piiblizné 30 % hmotn. az
30 % hmotn. butadienu, napiiklad kopolymer 19 dili styrenu a 81 dili butadienu, kopolymer
30 dili styrenu a 70 dilii butadienu, kopolymer 43 dilil styrenu a 57 dili butadienu a kopolymer
50 dild styrenu a 50 dili butadienu; polymery a kopolymery konjugovanych dieni, napiiklad
polybutadienu, polyisoprenu, polychloroprenu apod., a kopolymery téchto konjugovanych dient
s kopolymerovatelnym monomerem obsahujicim ethylenovou skupinu, napiiklad styrenem,
methylstyrenem, chlorostyrenem, akrylonitrilem, 2—vinylpyridinem, 5-methyl-2—vinylpyridi-
nem, 5-ethyl-2—vinylpyridinem, 2—methyl-5—vinylpyridinem, alkylovou skupinou substituované
akrylaty, vinylketon, methylisopropenyl-keton, methylvinylether, a-methylenkarboxylové kyse-
liny a jejich estery a amidy, jako je naptiklad kyselina akrylova a amid kyseliny dialkylakrylové;
a pro pouZiti v ramei vynalezu jsou rovnéz vhodné kopolymery ethylenu a dalsich vyisich o—
olefini, napfiklad propylenu, 1-butenu a |—pentenu.

Kaucukové kompozice podle vynalezu mohou tedy obsahovat elastomer, vulkaniza¢ni ¢inidla,
vyztuzujici plnivo, vazebné ¢inidlo a pfipadné rizné pomocné zpracovatelské prostfedky, olejova
nastavovadla a antidegradanty. Kromé& vyse zminénych ptikladii mohou byt elastomerem napfi-
klad polymery (napt. homopeolymery, kopolymery a terpolymery) vyrobené z 1,3-butadienu,
styrenu, isoprenu. isobutylenu, 2,3—dimethyl—1,3—-butadienu, akrylonitrilu, ethylenu, propylenu
apod. Je vyhodné, pokud teplota skelného pfechodu (Tg) téchto elastomeri lezi mezi —120 °C a
0 °C, méfeno DSC. Prikladem takovych elastomert jsou poly(butadien), kopolymer styrenu a
butadienu a poly(isopren).

Elastomerni slouceniny rovnéz zahrnuji vulkanizované kompozice (VR), termoplastické vulkani-
zaty (TPV), termoplastické elastomery {TPE) a termoplastické polyolefiny (TPO). PTV, TPE a
TPO materily jsou dale charakteristické svou extrudovatelnosti a svou nékolikanasobnou tvafi-
telnosti bez ztraty vykonnostnich charakteristik.
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Pri vyrobé elastomernich kompozic 1ze pouzit jedno nebo nékolik vulkanizagnich ¢inidel, napfi-
klad siru, donory siry, aktivatory, urychlovace, peroxidy a dali systémy, pouzivané k vulkanizaci
clastomerni kompozice.

Vysledné elastické slouceniny, obsahujici agregaty podle vynalezu a pfipadné obsahujici alespoii
jedno vazebné cinidlo, lze pouZit pro vyrobu riznych elastomemich produkti, napriklad jako
slouéeniny pro vyrobu béhound, bodnice, kostry, korunky, patky, kompozice kordové tkaniny a
dalSich soudasti pneumatik; priimyslovych pryZovych produkti, t€snéni, rozvodovych pasi, pasi
pro pfenos energii a dalSiho pryZzovéeho zboZi.

Elastomerni kompozice podle vynalezu vyhodné zlep3uji v porovnani s elastomernimi kompozi-
cemi, do kterych nebyl agregat podle vynalezu zabudovén, valivy odpor a/nebo pfilnavost
k mokrému povrchu, zejména v pfipadé sloucenin pouZivanych pro vyrobu pneumatik. Vyhodné
se ob& jmenované vlastnosti zlepsi alespon o 3 %, vyhodnéji alespoil 0 8 % a jest¢ vyhodngji o 3
% az 20 % v porovnani se stejnou elastomerni kompozici, do které nebyl agregat podle vynalezu
zabudovan.

Nasledujici ptiklady maji pouze ilustrativni charakter a nikterak neomezuji rozsah vynélezu,
ktery je jednoznaéné vymezen pfiloZzenymi patentovymi naroky.

Piiklady provedeni vynalezu

Piiklad |

Za pouziti poloprovozniho reaktoru, ktery byl obecné popsan v popisné &asti pfihlasky vynalezu
a je znazornén na Obr. 1, se piipravily kiemikem oSetfené saze podle vynalezu. Pouzity reaktor
mél nasledujici rozméry: Dy = 18,13 e¢m, D, = 11,25¢em, D; = 13,5cm, D, = 33,75 cm,
Li=60cm, L. =30cm, L,"= 112,5 cm (pro piiklady OMTS-CB-A"), L," = 62,5 cm {pro pfi-
klady OMTS—CB-B’, C’, D" a E") a Q = 261,61 cm (pro piiklady OMTS-CB-D’ a E’). Pouzité
reakéni podminky uvadi Tabulka 1.

Jak ukazuje obrazek, prvni vychozi surovina se zavadéla v bod¢€ 6, zatimco druha vychozi suro-
vina se zavadéla v bod& 7. Prvni vychozi surovina obsahovala uhlovodik (tj. vychozi surovinu
poskytujici saze) a druhd vychozi surovina obsahovala uhlovodik a OMTS (tj. slou¢eninu obsa-
hujici kiemik), konkrétné oktamethylcyklotetrasiloxan. Tuto slouéeninu prodava spolec¢nost Dow
Coming Corporation, Midland Michigan pod obchodnim oznadenim ,,D4“. Vysledné saze oSetie-
né kfemikem byly definovany jako OMTS-CB.

ProtoZe je znamo, Ze zmény reakéni teploty ovliviiuji povrchovou plochu sazi a ze reakéni teplota
je velmi citliva na zménu pritoku vychozi suroviny ve vstiikovaci zon€ (zéna 3 na Obr. 1), sniZil
se pritok vychozi suroviny tak, aby pfibliZzné vykompenzoval pfitok zavadéné tékavé slouceniny
obsahujici kiemik, takZe teplota reaktoru zistala konstantni, To vedlo k produkci sazi o3etfenych
kiemikem s v podstaté konstantni vnéjsi povrchovou plochu (méfeno jako t plocha) vyrobenych
sazi oSetfenych kiemikem. V3echny ostatni podminky se udrZovaly na hodnotich potfebnych pro
vyrobu sazi N234. S cilem zachovat specifickou strukturu sazi N234 se do vychozi suroviny
vstiikovalo aditivam kontrolujici strukturu (roztok octanu draselného). Prutok tohoto aditiva se
pfi vyrobé sazi oSetfenych kiemikem, popsané ve v3ech nasledujicich prikladech, udrZoval na
konstantni hodnoté.

BET (N,) povrchova plocha se méfila za pouziti postupu popsaného v ASTM D4820-metoda B.

_19-



10

20

30

CZ 302267 B6

Vnéjsi povrchova plocha (t-plocha) se méfila podie ASTM D3037 — Metody A pro dusikovou
povrchovou plochu. Pii tomto méfeni se isoterm dusikové adsorpce rozsifil maximalné na 0,55
relativniho tlaku.

Relativnim tlakem byl tlak (P), vydéleny tlakem nasycenosti (Py) (tlak, pfi kterém dusik konden-
zuje) a tloustka adsorp&ni vrstvy (1,) se potom vypocetla za pouZiti nasledujiciho vzorce:

13,99
t = —
1 J0,034 - log(P/Py)

Proti hodnotam t, se do grafu nasledné vynesly hodnoty objemu (V) adsorbovaného dusiku. Body
t; hodnot 0,39 a 0,62 nm se prolozila ptimka. Ze smérnice této pfimky se za pouziti nasledujiciho
vzorce vypocetla t—plocha:

t-plocha, m’/gm = 15,47 x smémice
Zpracovani vzorkid pomoci kyseliny fluorovodikove se provadélo za pouziti 5% (obj./obj.) kon-
centrace kyseliny fluorovodikové jednu hodinu pfi teploté varu. Po oSetfeni se vzorky dvacetkrat
proplachly vodou na filtru a proplachlé agregaty se ususily a pfipravily tak pro dal3i analyzu.
Obsah popela agregati se mefil podie postupu popsaného v ASTM D1506—metoda A.
Velikost agregatu plniva se méfila na ODP za pouziti metody popsané v L.. E. Oppenheimer, I.

Colloid and Interface Science, 92, 350 (1983).

Tabulka 1 — podminky

OMTS-CB-~ A’ B’ c’ D’ E’
Pritok vzduchu, 1/h 1 698 |1 699 | 1 699 |1 99 | 1 699
Priutok plynu, 1/h 138,75(138,75|138,75|138,75{138,75

Pratok vychozi suroviny| 159,2 | 169,2 | 172,8 | 221,3 | 128,8
v bodé& 6, kg/h

Pritok vychozl suroviny| 130,2 | 138,3 | 141,5 73,9 189, 6
v bodé 7, kg/h

Pritok OMTS v bodé 7, 10,07 22,7 22,7 21,1 20,9
kg/h

Analytické vlastnosti sazi o$etienych kiemikem jsou shrnuty v nize uvedené Tabulce 2. Tabul-
ky 3 a 4 popisuji rizné formuiace a sméSovaci postupy pouzité pro vyrobu kaucukové slouceniny
plnéné sazemi oSetfenymi kiemikem. Vykonnostni charakteristiky sazi oSetfenych kfemikem jsou
shrnuty v Tabulce 5. Je zfejmé, ze agregity podle vynilezu vyrobené za pouziti vyie popsaného
zptsobu zvysily (v porovnani s konvenénimi sazemi) odolnost proti smyku na mokrém podkladu,
méteno pomoci pristroje British Portable Skid Tester o 6 az 10%.

Odolnost proti smyku na mokrém podkladu se méfila pomoci vylepieného méficiho pfistroje
British Potable Skid Tester (BPST) a za pouziti postupu, ktery popsal Quyang a kol. (G.
B. Quyang, N. Tokita, C. H. Sheih; ,Carbon Black Effects on Friction Properties of Tread
Compound — Using a Modified ASTM-E303 Pendulum Skid Tester" a ktery byl prezentovan na
schiizce Rubber Division, ACS, Denver, Colorado, 18. az 21. kvétna 1993). Frikéni koeficienty
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odolnost proti smyku na mokrém podkladu.

Tabulka 2 — Analytické vlastnosti sazi

vvvvv

8i, BET {N;) t-Plocha, CDBP,
N plocha mé/g m?/g ml/100g
N234 0,00 121,90 118,0 100,7
OMTS-CB-A’ 1,99 135,0 119,86 4,3
OMTS-CB-B’ 4,54 176, 2 124,6 101,7
OMTS-CB-C’ 3,27 176,2 123,8 100,6
OMTS-CB-D’ 4,40 171,4 124,1 99,1
OMTS~CB-E’ 4,40 168,5 123,98 100,7
Tabulka 3 — Formulace
NZ234 D4-CB
SSBR (Duradene 715) 75 75
BR (Tacktene 1Z03} 25 25
N234 75 -
OMTS-CB - 75
Si 69 - 3
Olej {Sundex B1Z5) 25 25
Oxid zineénaty 3,5 3,5
Kyselina stearova 2 2
Antioxidant (Fexzone 7P) 1,5 1,5
Vosk (Sunproof Improved) 1,5 1,5
Durax 1,5 1,5
Vanax DPG - 1
TMTD 0,4 0,4
Sira 1,4 i,4

Duradene 715 = roztok SBR od spoleénosti Firestone Synthetic Rubber & Latex Co., Akron.

Ohio;

Tackene 1203 = Polybutadien od spoleénosti Bayer Fibres, Akron, Ohio;

Si 69 = bis(3—triethoxysilylpropyl)tetrasulfid, vazebné Cinidlo od spolecnosti Deggusa AG,

Némecko;
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Sundex 8125 = vysoce aromaticky olej od spole¢nosti R. E. Carroll, Trenton, NJ;
Oxid zine¢naty = od spoleénosti New Jersey Zinc Co., New Jersey;
Kyselina stearova = od spole¢nosti Emery Chemicals, Cincinnati, Ohio:

Flexzone 7P = N—(1,3—-dimethylbutyl}-N"—fenyl-p—fenylendiamin, antioxidant od spole¢nosti
Uniroyal Chemical Co., Middlebury, CT;

Sunproof improved = smés voskovych materiali od spole¢nosti Uniroyal Chemical Co.,
Middlebury, CT,

Durax = N—cyklohexan—2-benzothiazolsulfenamid, urychlova¢ od spole¢nosti R. T. Vanderbilt
Co., Norwalk, CT;

Vanax DPG = difenylguanidin, urychlova¢ od spole¢nosti R. T. Vanderbiit Co., Norwald, CT;
TMTD = tetramethylthiuramdisulfid, urychlovag od spolecnosti R. E. Carroll, Trenton, NJ; a
Sira = sifovaci éinidlo od spoleénosti R. E. Carroli, Trenton, NJ.

Tabulka 4 - Smé&Sovaci postup pro slougeninu pro vyrobu béhounu pneumatiky pro osobni vozi-

dla
Stupen 1 Brabender Plasti-corder EPL-V
60 min™, 80 °C, na vzduchu, zaldtek
pro viechny smési pfi 100 °C
0’ Prida se polymer
17 Prida se plnivo a vazebna <¢inidla
{pfedmichana}
pri 160°C Prida se olej
7' pfi 165°C Vyklopeni
Priichod cotevfenym mlynem, 3 x
Alespofl 2 hodiny odleZeni pfi
pokojové teploté
Stupeii 2 60 min™, 80 °C, na vzduchu, zaditek
pro v3echny smési prfi 100 °C
0’ PFidA se prfedsmés =z kroku 1
1! Pridad se oxid zineclnaty a kyselina
stearova
3 Prida se Flexzone 7P a vosk
4’ pri 165°C Vyklopeni

Prichod otevfenym miynem, 3 x

Alespon 2 hodiny odleZeni pfi
pokojové teploté
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Pokracovani Tabulky 4

StupeR 3 35 min™, 80 °C, na vzduchu, zadatek
pro v3echny smési p¥i 100 °C
Qr P¥ida se pfedsmés z kroku 2
1’ Prfidaji se vulkanizaéni &inidla
2f Vyklopeni

Prichod otevienym mlynem, 3 x

Tabulka 5 — Fyzikalni vlastnosti vulkanizat

Plnivo 3i 69 Odolnost proti smyku fan §
h na mokrém podkladu, % o°cC 70°C
NZ234 0,0 100 0,470 0,260
OMTS~CB-A’ 3,0 110 0,414 0,195
OMTS-CB-B' 3,0 110 0,387 G,162
OMTS-CB-C’ 3,0 108 0,394 0,173
OMTS-CB-D’ 3,0 110 0,370 0,15%¢6
OMTS-CB-E’ 3,0 ice 0,383 0,146

Ptiklad 2

Za pouziti poloprovozniho reaktoru, ktery byl obecné popsan v popisné &asti piihlasky vynalezii
a je znazomén na Obr. |, se pfipravil agregat podle vynalezu. PouZity reaktor mél nasledujici
rozmery:

Dy =18,13¢cm, D, = 11,25cem, D; = 13,5cm, Dy = 33,75¢cm, L, = 60cm, L; = 30 cm,
La" = 72,5 cm, Q = 198 cm. PouZité reakéni podminky uvadi Tabulka 6.

Jak ukazuje obrazek, prvni vychozi surovina se zavedla v bodé 6, zatimco druhd vychozi surovi-
na se zavedla v bodé 7. Prvni vychozi surovina obsahovala uhlovodik (tj. vychozi surovinu pos-
kytujici saze) a druha vychozi surovina obsahovala uhlovodik a OMTS (tj. slouceninu obsahujici
kfemik), konkrétné oktamethylcyklotetrasiloxan. Tuto sloudeninu prodava spoleinost Dow
Corning Corporation, Midland Michigan pod obchodnim oznaéenim ,,D4%. Vysledny vicefazovy
agregat zde byl definovan jako MPCS 1-4.

Protoze je znamo, ze zmény reakéni teploty ovlivituji povrchovou plochu sazi a Ze reakéni teplota
Jje velmi citlivad na zménu priitoku vychozi suroviny ve vstfikovaci zéné (zona 3 na Obr. 1), se
prutok vychozi suroviny snizil tak, aby pfiblizné vykompenzoval pfitok zavadéné t&kavé sloude-
niny obsahujici kfemik, takZe teplota reaktoru zistala konstantni. To mélo za nasledek v podstaté
konstantni vnéjdi povrchovou plochu (méfeno jako t plocha) vyrobenych sazi oSetfenych kiemi-
kem. V3echny ostatni podminky se udrZovaly na hodnotach potiebnych pro vyrobu sazi N234.
S cilem zachovat specifickou strukturu sazi N234 se do vychozi suroviny vstiikovalo aditivurm
kontrolujici strukturu (roztok octanu draselného). Pritok tohoto aditiva se p¥i vyrobé sazi o3etie-
nych kfemikem, popsané ve viech nasledyjicich piikladech, udrzoval na konstantni hodnoté,
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Tabulka 6 — podminky

MPCS-1 | MPCS-2 | MPCS-3 | MPCS5-4

Pritok vzduchu, nm’/h 1605 | 1606 | 1 605 | 1 607
Pritok plynu, nm’/h 132 133 134 133

Pratok vychozi suroviny v 266 298 334 346

bod& €, kg/h

Pritok vychozi suroviny v 87,2 44 51 28,1
bod& 7, kg/h

Pritok (Isopropanclu) v bodé 0 0 49 69

7, kg/h

Analytické vlastnosti sazi ofetfenych kfemikem jsou shrnuty v niZze uvedené Tabulce 7. Tabulky
8 a 9 popisuji rizné formulace a smé§ovaci postupy pouZité pro vyrobu kauéukové sloudeniny za
pouziti sazi ofetfenych kfemikem. Vykonnostni charakteristiky sazi oSetfenych kiemikem jsou
shrout v Tabulce 10. Je zfejmé, Ze agregaty podle vynalezu vyrobené za pouziti vySe popsaného
zplsobu vedly k 6% aZ 10% zlep3eni (v porovnani s konvenénimi sazemi) odolnosti proti smyku
na mokrém podkladu, méfeno pomoci pristroje British Portable Skid Tester.

Tabulka 7 - Analytické vlastnosti sazi

Plnivo 5i, BET plocha [ t-Plocha, CDBP, BET popela
% /g m’/g ml/100g /g
N234 0,02 122,2 120,4 103 N/A
MPCS-1 14,8 154,2 122,7 103, 8 437
MPCS-2 8,1 149 124,1 102, 8 504
MPCS-~3 8,2 152,6 124,77 105 601
MPC5-4 4,9 142,98 126,5 103,4 579
MPCS-5* 4,8 154,3 121,4 100, 3 725

* MPCS-5 vyrobeny zavedenim celého objemu vychozi suroviny poskytujici saze a slouéeniny
obsahujici kiemik do prvniho stupné reaktoru.
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Tabulka 8 — Analytické vlastnosti sazi po zpracovani kyselinou fluorovodikovou

Plnivo BET plocha m*/g t-Plocha, m¥/g % popela siliky

N234 121,77 122,2 0,02
MPCS-1 166,9 149,4 G,36
MPCS-2 157,9 142,1 0,31
MPCS5-3 159,7 1590, 4 0,17
MPCS5-4 143,6 136,06 0,07
MPCS-5* 310,1 154,8 1,50

Tabulka 9 — Formulace

N234 D4-CB
SSBR (Duradene 715) 75 75
BR (Tacktene 1203) 25 25
N234 80 -
MPCS plnivo - 80
3i 69 - proménny
Olej (Sundex 8125) 32,5 32,5
Oxid zineénaty 3,5 3,5
Kyselina stearova 2 2
Antioxidant (Fexzone 7P) 2 1,5
Vosk (Sunproof Improved) 2,5 1,5
Durax 1,35 1,5
Vanax DPG - 0,5
TBzTD - 0,25
Sira 1,35 1,4

10 TBzTD = tetrabenzylthiuramdisulfid, urychlovaé od spoleénosti Uniroyal Chemical Co.
Middlebury, CT.
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Tabulka 10 — SméSovaci postup pro slouceniny pro vyrobu b&hounu pneumatiky pro osobni

vozidla
Stupeti 1 Brabender Plasti-corder EPL-V
60 min™, 80 °C, na vzduchu, zatatek
pro viechny smé&si pfi 100 °C
0’ Pridé se polymer
1’ P¥ida se plnivo a vazebnd ¢inidla
(pfedmichana)
pfi 160°C Prida se clej

7" pfi 165°C

Stupefl 2

OI
l'

3’
4’ pri 165°C

Stupenn 3

Of
1'
2I

Vyklopeni
Prl@chod otevfenym mlynem, 3 x

Alespofl 2 hediny odleZeni pfi
pokojové teploté

60 min™, B0 °C, na vzduchu, zaditek
pro viechny smési pfi 100 °C

P¥idi se pfedsmés z kroku 1

Pfidid se oxid zine&naty a kyselina
stearova

PEidd se Flexzone 7P a vosk
Vyklopeni
Prichod otevifenym mlynem, 3 x

Alespofi 2 hodiny odleZeni pfi
pokojové teploté

35 min™, 80 °C, na vzduchu, zadlatek
pro viechny smési.pfi 100 °C

Pfida se pFfedsmés z kroku 2
Pridaji se vulkanizaédni &inidla
Vyklopeni

Prichod otevienym mlynem, 3 X

- 26 -
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Tabulka 11 — Fyzikalni vlastnosti vulkanizati

Plnivo 51 69 Odolnost proti smyku tan &
h na mokrém podkladu, % pri 70°C

N234 0,0 100 0,325
MPCS-1 3,2 110 0,163
MPCS-2 2,4 107 0,182
MPCS-3 2,4 107 0,149
MPCS-4 2,0 106 0,190
MPC5-5 2,0 103 0,168

Jak je patrné z Tabuiek, vzorky podle vynalezu mély lepsi vlastnosti, napiiklad vy3§i odolnost
proti smyku, nez elastomerni kompozice obsahujici vicefazové agregity vyrobené za pouZiti
postupti s jednostupfiovym zavadénim vychozich surovin.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby agregitu obsahujiciho saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kfemik,
vyznaleny tim, 7e zahrnuje: a) zavedeni prvni vychozi suroviny do prvniho stupné
vicestupiiového reaktoru; b) zavedeni alespoii jedné nasledné vychozi suroviny do vicestupiio-
vého reaktoru v misté lezicim za uvedenym prvnim stupném, pfitemz alespoit jedna z vychozich
surovin obsahuje smés rozkladu podlehajici nebo tékavé slouéeniny obsahujici kfemik a vychozi
suroviny poskytujict saze a ostatni zavedené vychozi suroviny v piipadg, Ze neobsahuji uvedenou
smés rozkladu podléhajici nebo tékavé slougeniny obsahujici kiemik a vychozi suroviny posky-
tujici saze, obsahuji rozkladu podiéhajici nebo tékavou slouceninu obsahujici kiemik nebo suro-
vinu poskytujici saze; ¢) provoz uvedeného reaktoru pii teploté dostateéné pro rozklad slouceniny
obsahujici kiemik a pro pyrolyzu slouéeniny poskytujici saze za vzniku agregatu; a d) izolaci
agregatu.

2. Zpisob podle naroku 1, vyznadéeny tim, Ze vicestupfiovym reaktorem je dvoustup-
fiovy reaktor obsahujici prvni a druhy stupen, pficemz do druhého stupné se zavadi dali vychozi
surovina.

3. Zpisob podle naroku 1, vyznademy tim, Ze prvni vychozi surovina obsahuje
vychozi surovinu poskytujici saze a jedna z dalSich vychozich surovin obsahuje vychozi surovinu
poskytujici saze a slou¢eninu obsahujici kfemik.

4. Zpisob podle naroku 2, vyznademy tim, Ze prvni vychozi surovina obsahuje
vychozi surovinu poskytujici saze a druha vychozi surovina obsahuje smés vychozi suroviny
poskytujici saze a sloudeniny obsahujici kfemik.

5. Zpusob podlenarokul, vyznaéeny tim, Ze alespon jedna z vychozich surovin obsa-
huje fedidlo.
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6. Zpisob podle naroku 5, vyznaéeny tim, Ze je fedidlo pfitomno ve vychozi suro-
ving, ktera obsahuje slougeninu obsahujici kiemik.

7. Zphsob podle naroku I, vyzmaéeny tim, Ze vychozi surovina poskytujici saze
v uvedené smési obsahuje alkohol.

8. Zpisob podle naroku 5, vyznaéeny tim, Ze uvedené fedidlo je pfitomno v mnozstvi
dostate¢ném bud’ pro zvyseni pritoku vychozi suroviny nebo pro snizeni teploty reaktoru okolo
bodu zavadéni vychozi suroviny.

9, Zpisob podle niroku 2, vyznadeny tim, Ze prvni vychozi surovina v podstaté ses-
tava ze smési vychozi suroviny poskytujici saze a slouceniny obsahujici kfemik.

10. Zpisob podle naroku 1, vyznaéeny tim, Ze 10% hmotn. az 100 % hmotn. celko-
vého mnozstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouzit¢ho vrimci zpiisobu, je pfitomno
v prvni vychozi suroviné.

11. Zpisob podle naroku 1, vyznaéeny tim, Ze 40 % hmotn. az 100 % hmotn. celko-
vého mnoZstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouZittho vramci zpisobu, je pfitomno
v prvni vychozi suroviné.

12. Zpisob podle naroku 1, vyznadeny tim, Ze prvni vychozi surovina obsahuje
vychozi surovinu poskytujici saze a druha vychozi surovina obsahuje vychozi surovinu poskytu-

jici saze, slouéeninu obsahujici kiemik a redidlo.

13. Zpisob podie naroku 1, vyznaéeny tim, e zahmuje: a) zavedeni prvni vychozi
suroviny do prvniho stupné vicestupiiového reaktoru majiciho alespoi tfi stupné pro zavadéni
vvchozich surovin; b) zavedeni alespoii druhé a tfeti vychozi suroviny do reaktoru v misté lezi-
cim za uvedenym prvinim stupném, pii¢emz alespon jedna z vychozich surovin obsahuje smés
rozkladu podiéhajici nebo tékavé slouéeniny obsahujici kiemik a vychozi suroviny poskytujici
saze; a reaktor ma teplotu dostateénou pro rozklad siouceniny obsahujici kfemik a pro vytvoreni
sazi ze sloudeniny poskytujici saze.

14. Zpusob podle naroku 13, vyzmnaéeny tim, Ze kazda vychozi surovina obsahuje
vychozi surovinu poskytujici saze.

15. Zplsob podle naroku 13, vyznaéeny tim, Ze kazda vychozi surovina obsahuje smés
vychozi suroviny poskytujici saze a slouceniny obsahujici kiemik.

16. Zphsob podle naroku 13, vyznadeny tim, Ze tieti vychozi surovina v podstaté
sestava ze sloudeniny obsahujici kfemik.

17. Zpisob podle naroku 13, vyznadéeny tim, Ze druha a tfeti vychozi surovina obsahuji
smés slouceniny obsahujici kifemik a vychozi suroviny poskytujici saze.

18. Zplsob podle naroku 13, vyznadeny tim, Ze vychozi surovina poskytujici saze
v uvedené smési obsahuje alkohol.

19. Zpisob podle naroku 13, vyznaéeny tim, Ze 10 % hmotn. az 100 % hmotn. celko-
vého mnozstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouZitého v ramci zptsobu, je pfitomno
v prvni vychozi suroviné.

20. Zpiscb podle naroku 13, vyznaéeny tim, Ze 40 % hmotn. az 100 % hmotn. celko-
vého mnoZstvi vychozi suroviny poskytujici saze, pouZitého vriamci zpisobu, je pFitomno
v prvni vychozi suroving.
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21. Zpisob podle naroku 1, vyznaéeny tim, Ze alespoii jedna vychozi surovina dale
obsahuje sloué¢eninu obsahujici bor.

22. Zposob podie ndroku 13, vyznadeny tim, Ze alespoi jedna vychozi surovina dale
obsahuje slougeninu obsahujici bor.

23. Zphsob vyroby agregatu obsahujiciho saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kov a ptipadné
fazi druhu obsahujiciho kiemik, vyzmaéeny tim, Ze zahrnuje: a) zavedeni prvni vychozi
suroviny do prvniho stupné vicestupiiového reaktoru; b) zavedeni alespoii jedné dal3i vychozi
suroviny do vicestupiiového reaktoru v misté lezicim za uvedenym prvnim stupném, pfiCemZz
alespofi jedna z vychozich surovin obsahuje vychozi surovinu poskytujici saze, alespoii jedna
vychozi surovina obsahuje alespoii jednu rozkladu podi¢hajici nebo t€kavou slouceninu obsahu-
jici kov a pFipadné alespoit jedna vychozi surovina dile obsahuje rozkladu podléhajici nebo 1€ka-
vou slou¢eninu obsahujici kiemik; c) provoz uvedeného reaktoru pfi teploté dostateéné pro roz-
klad nebo tékani sloudeniny obsahujici kov a pro pyrolyzu slouceniny poskytujici saze za vzniku
agregatu a pokud je pfitomna rozkladu podléhajici nebo tékava sloudenina obsahujici kifemik,
dostate¢né pro rozklad nebo t&kani této sloueniny obsahujici kfemik za vzniku agregitu; a d)
izolaci finalniho agregatu.

24. Zplsob podle naroku 23, vyznacdeny tim, Ze slouCeninou obsahujici kov je slouce-
nina obsahujici hlinik, zinek, hoi¢ik, vapnik, titan, vanad, kobalt, nikl, zirkonium, cin, antimon,
chrom, neodym, olovo, tellur, baryum, cesium, zelezo a molybden nebo jejich smesi.

25. Zpisob podle naroku 23, vyznaéeny tim, Ze alespon jedna vychozi surovina obsa-
huje alespoii dvé riizné slougeniny obsahujici kov.

26. Zplsob podle niroku 23, vyznaé&eny tim, Ze alespoii jedna vychozi surovina dile
obsahuje slou¢eninu obsahujici bor.

27. Zphsob podle naroku 23, vyznadeny tim, Ze zpiisob obsahuje alespoit tfistupfiové
zavadéni vychozi suroviny do vicestupiiového reaktoru, pfi¢emz vychozi surovina v kazdém
stupni obsahuje alespoii jednu z a) vychozi suroviny poskytujici saze; b) alespofi jedné rozkladu
podléhajici nebo tékavé slouéeniny obsahujici kov; a piipadné c) rozkladu podiéhajici nebo
tékavé sloudeniny obsahujici kiemik; pfi¢emz tyto vychozi suroviny spolecné obsahuji alespon
vychozi surovinu poskytujici saze a alespoil jednu rozkladu podléhajici nebo t&kavou slouceninu
obsahujici kov.

28. Zpisob podle naroku 1, vyznadeny tim, Zze se dale izoluji saze, silika nebo jejich
smes.

29, Zpisob podle naroku 13, vyznadeny tim, Ze se dale izoluji saze, silika nebo jejich
smés.

30. Zpiosob podle naroku 23, vyzma&eny tim, Ze se dile izoluji saze, oxid kovu nebo
jejich smés.

31. Agregat obsahujici saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik, vyznaceny tim,
ze je charakterizovan alespon jednou z nasledujicich charakteristik:

a) rozdil mezi BET (N,) povrchovou plochou a t—plochou je 2 az 100 m?/g;

by rozdil mezi BET (N;) povrchovou plochou a t—plochou po osetfeni kyselinou fluorovodiko-
vou je 1 az 50 m/g;
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c) pomér 1) rozdilu mezi BET (N2) povrchovou plochou agregatu po a pied oetfenim kyseli-
nou fluorovodikovou ku 2) hmotnostnim procentim obsahu kfemiku v tomto agregatu bez
zpracovani kyselinou fluorovodikovou je 0,1 az 11);

d) hmotnostni primérna velikost agregatu, méfeno DCP, po zpracovani kyselinou fluoro-
vodikovou se snizi o 5 % az 40 % oproti hmotnostni pramémé velikosti agregatu nezpraco-
vaneho kyselinou fluorovodikovou;

e) obsah popela siliky v agregatech je 0,05 % az 1 %, vztaZzeno k hmotnosti agregatu po zpra-
covani kyselinou fluorovodikevou a k popelu pochéazejicimu ze slouéeniny obsahujici kie-
mik: a

f) BET povrchova plocha popela siliky v agregatu se pohybuje od 200 m’/g do 700 m*/g.

32. Agregat podle naroku 31, vyznadeny tim, Ze je charakterizovan alespofi dvéma
z uvedenych charakteristik.

33. Agregat podle naroku 31, vyznaéeny tim, Ze je charakterizovan alespoi tfemi
z uvedenych charakteristik,

34. Agregat podle ndroku 31, vyznadeny tim. Ze je charakterizovan alespon {tyimi
z uvedenych charakteristik.

35. Agregat podle naroku 31, vyznaéeny tim, Ze je charakterizovan a)ab).
36. Agrcgat podle naroku 31, vyznacdeny tim, Ze je charakterizovan a) a c).
37. Agregat podle naroku 31, vyznadenry tim, Ze je charakterizovan a).
38. Agregit podle naroku 31, vyznaéeny tim, Ze je charakterizovan b).
39. Agregit podle naroku 31, vyznaéeny tim, Ze je charakterizovan c).
40. Agregat podle naroku 31, vyznadeny tim, Ze je charakterizovan d).
41. Agregat podle naroku 31, vyznadeny tim, Ze je charakterizovan e).
42, Agregat podle naroku 31, vyznadeny tim, Zeje charakterizovan a) a f).

43. Agregat podle naroku 31, vyznaceny tim, Ze ma t—plochu vétsi nez 100 m¥/g a roz-
dil mezi BET (Ns) povrchovou plochou a t—plochou 10 az 50 m¥g.

44, Agregat podle naroku 31, vyznadeny tim, Ze pokud je zpracovin kyselinou fluoro-
vodikovou, potom ma rozdil mezi BET (N;) povrchovou plochou a t—plochou 5 az 40 m’/g.

45. Agregit podle naroku 31, vyznaéeny tim, Ze pomérproc)je(,] az 5.
46. Agregat podle ndroku 31, vyznaéeny tim, Ze je charakterizovan f).

47. Agregat podle narcku 31, vyznadeny tim, Ze obsahuje clementarni kfemik v mnoz-
stvi 0,1 % hmotn. az 25 % hmotn., vztaZeno k celkové hmotnosti agregatu.

48. Agregat podie naroku 31, vyzmnadeny tim, Ze obsahuyje elementarni kfemik v mnoZ-
stvi 4 % hmotn. aZ 10 % hmotn., vztaZeno k celkové hmotnosti agregatu.

49, Agregat podle naroku 31, vyznadéeny tim, Ze obsahuje elementarni kfemik
v mnozstvi § % hmotn. aZ 15 % hmotn., vztazeno k celkové hmotnosti agregatu,
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50. Elastomerni kompozice vyznadena tfim, Ze obsahuje alespori jeden elastomer a
agregat podle naroku 31 a ptipadné vazebné ¢inidlo.

51. Elastomerni kompozice podle niroku 50, vyznadena tim, Ze elastomer obsahuje
prirodni kau¢uk, polyisoprén, polybutadien, emulzi SBR, roztok SBR, funkcionalizovany SBR,
NBR, butylkautuk, EPDM, EPM nebo homopolymery nebo kopolymery na bazi 1,3-butadienu,
styrenu, isoprénu, isobutylenu, 2,3—dimethyl-1,3~butadienu, akryionitrilu, ethylenu, propylenu
nebo jejich derivati.

52. Elastomerni kompozice podle naroku 50, vyznadena tim, Ze dile obsahuje vytvrzo-
vaci &inidlo, vyztuZujici plnivo, vazebné &inidlo, pomocné zpracovatelské prostiedky, olejova
nastavovadla, anti-degrada¢ni ¢inidla nebo jejich kombinace.

53. Elastomerni kompozice podle naroku 50, vyznadena tim, Ze dile obsahuje siliku,
saze nebo jejich smési.

54. Elastomerni kompozice podle naroku 50, vyznadena tim, Ze dile obsahuje siliku,
saze, modifikované saze, které na sob& maji navazanou organickou skupinu, modifikovanou sili-
ku, saze alespori &astedné potaZené silikou nebo jejich kombinace.

55. Elastomerni kompozice podle naroku 50, vyznadena tim, Ze agregat ma na sobé
navézanou organickou skupinu.

56. Elastomemi kompozice podle naroku 50, vyznadenad tim, Ze dile obsahuje agregat
obsahujici saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik a mé na sob& navézanou alespoii jednu
organickou skupinu.

57. Agregat podle naroku 31, vyznaceny tim. Ze ma na sobé navazanou alespoil jedny
organickou skupinu.

58. Elastomerni kompozice podle ndroku 50, vyznaéend tim, Ze ma snizenou hysterezi
pii vy$§i teplot&, pFi¢emz jako vy3si teplota je definovana teplota od 20 °C do 100 °C.

59. Elastomerni kompozice podle naroku 50, vyzmadend tim, Ze ma sniZzeny valivy
odpor, pokud se pouZije ve slouéeninach pro vyrobu pneumatik.

60. Elastomerni kompozice podle niaroku 50, vyzmaéend tim, Ze ma vporovnani se
stejnou elastomerni kompozici obsahujici saze vy$§i odolnost proti smyku na mokrém podkladu.

61. Elastomerni kompozice podle ndroku 60, vyznadend tim, Ze v porovnani se stejnou
elastomerni kompozici obsahujici saze o vice nez 3 % vy3si odolnost proti smyku na mokrém
podkladu.

62. Elastomerni kompozice podle naroku 60, vyznadena tim, Ze ma vporovnani se
stejnou elastomerni kompozici obsahujici saze o vice nez 3 % az o 20 % vy33i odolnost proti
smyku na mokrém podkladu.

63. Zpisob zlepieni odolnosti elastomerni kompozice proti smyku na mokrém povrchu,
vyznadeny tim, Ze zahrnuje zavedeni agregatu podle naroku 31 do elastomemi kompo-
Zice.

64. Zphsob podle naroku 63, vyznaéeny tim, Ze vporovnani se stejnou elastomerni
kompozici obsahujici saze zvySuje o vice nez 3 % odolnost proti smyku na mokrém podkladu.
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65. Zplisob podle naroku 63, vyznaéeny tim, Ze v porovnani se stejnou elastomerni
kompozici obsahujici saze zvy3uje alespof o 8 % odolnost proti smyku na mokrém podkladu.

66. Zphsob podle naroku 63, vyznademy tim, 7e vporovndni se stejnou elastomerni
kompozici obsahujici saze zvy$uje o vice nez 3 % az o 20 % odolnost proti smyku na mokrém
podkladu.

67. Zpisob zlepseni valivého odporu elastomerni kompozice, vyznaéeny tim, Ze zahr-
nuje zavedeni agregatu podle naroku 31 do elastomerni kompozice.

68. Agregat, vyznadeny tim, 7e obsahuje saznou fazi a fazi druhu obsahujiciho kiemik
a ma rozdil mezi BET (N,) plochou a t-plochou alespoii 19.4 mzl‘g.

69. Agregat podle naroku 68, vyzmnacdeny tim, Ze rozdil se pohybuje od 19,4 m*/g do
52,6 m/g.

70. Agregat podle naroku 68, vyznadeny tim, Ze obsahuje elementarni kfemik
v mnozstvi 0,1 % hmotn. az 25 % hmotn., vztazeno k celkové hmotnosti agregatu.

71. Agregat podle narcku 68, vyznadeny tim. Ze obsahuje elementami kiemik
v mnozstvi 0.5 % hmotn. az 10 % hmotn., vztazeno k celkové hmotnosti agregatu.

72. Elastomerni kompozice, vyznaéena tim, Ze¢ obsahuje alespori jeden elastomer a
agregat podle naroku 68 a piipadné vazebné Cinidlo.

73. Elastomerni kompozice podle naroku 72, vyznadena tim, Zze ma zvySenou odolnost
proti smyku na mokrém podkladu.

74. Elastomerni kompozice podle naroku 72, vyznadeny tim, Ze ma sniZeny valivy
odpor.

1 vykres
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