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Sposob otrzymywania masy, podobnej do gumy.
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Udzielono 14 stycznia 1931 r.

Przedmiotem miniejszego wynalazku
jest sposéb otrzymywania masy podobmej
do gumy, twardej lub o réznych stopniach
elastycznoéci, dajacej si¢ wulkanizowa¢, z
tanich mieszanin weglowodorowych, jak
np. z odpadkowych, surowych lub roz-
szczepionych olejow mineralnych, albo tez
z resztek lub innych frakcyj zlozonych, o-
trzymanych z tych olejéw, w szczegolnosci
nie zawierajacych skltadnikéw niskowrza-
cych, a mianowicie wolnych od skladni-
kéw, wrzacych w temperaturze 200—
210°C. )

Zapomoca sposobu wediug wynalazku
mozna otrzymywaé masy podobne do gu-
my, lub wywotywaé bezposrednio krzepnig-
cie skladnikéw oleju w obecnosci innych,
stosunkowio nieczynnych skladnikow prze-
rabianej mieszaniny olejowej, dzieki cze-
mu unika sie kosztownych przerébek

przedwstepnych, majacych na celu wydzie-
lenie i oczyszczenie © weglowodorow, two-
rzacych nastepnie gume. Sposéb ten polega
na tem, iz po ogrzaniu ropy naftowej, np.
ropy ,Pacific Coast” lub podobnego mate-
rjalu, w stopniu wystarczajagcym do usu-
nigcia zen wszystkich skiadnikéw wrza-
cych ponizej temperatury 200°C, i podda-
niu otrzymanej reszty oleju dziataniu od-
prowiedniego katalizatora w temperaturze
okoto 90—95°C, celem polimeryzacji tego
oleju pmzepuszcza si¢ przezen w postaci
pecherzykéw lub w inny sposéb odpowied-
nio aktywowany gaz redukujacy, a na mie-
szanine olejowa dziala si¢ nastepnie czyn-
nikiem rozdzielajacym lub rozpoczymnaja-
cym utlenianie, jak np. gazem halogeno-
wym, przez co wywoluje si¢ reakcje, powo-
dujaca osadzanie si¢ masy, podobnej do
gumy. Zamiast ropy naftowej ,Pacific Co-
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ast”, ktéra w wickszosci wypadkéw zawie-
ra troche asfaltéw, miozna uzyé do powyi-
szego celu parafinowa ropg oraz jej zlozo-
ne destylaty az do lekkich olejéw smaro-
wych wiacznie; z tych ostatnich materja-
16w otrzymuje si¢ jednak mniej masy w ro-
dzaju gumy, anizeli z ropy ,Pacific Coast”.

Jezeli uzyty iolej zawiera siarke, to
wtedy zostaje ona w calosci lub w prze-

wazhej czesci stracona wraz z masa w ro-
dzaju gumy, wobec czego pudczas dodawa-
nia do tej masy siarki w celu jej wulkani-
zagji nalezy waziaé pqd uwage siarke, o-
trzymana przez t¢ mase z ole;u, z k'tdrego
mstala wytwomnzona.

W wypadku uzycia odpowiedniej mie-
szaniny ropy naftowej, uwolnionej uprzed-
nio od frakcyj destylujacych ponizej 200—
210°C, ogrzewa si¢ najpienw, stosownie do
wynalaizku, t¢ mieszaning do temperatury
okoto 90—95°C, w ktorej to temperaturze
mieszaning weglowodorow powyiszego ro-
dzaju lub podobna mieszaning traktuje sig
nastepnie w stanie plynnym statym katali-
zatorem polimeryzujacym, biorac okoto
225 ¢ tlenku ceru lub tlenku cyny na 190

“litrow oleju, przyozem katalizator ten moz-

na wprowadzaé w zetknigcie z mieszaning
‘olejows, zapomoca domieszywania go lub
zzpomocy wszelkich innych zwyklych lub
“specjalnych sposobéw.

‘Otrizymana, mieszaning ole,;ow weglo- .

‘wodorowych' ze sproszkowanym miatko ka-
“talizatorem polimeryzujacym ochladza sie
nastepnie do temperatury 20—25°C, odce-
“dzajac lub usuwajac w inny sposéb z oleju
‘oze$é ‘rzeczomego katalizatora, poczem
‘przez olej ten przepuszcza si¢ w postaci
pecherzykéw lub wprowadza w zetkniecie
z tym olejem w inny sposéb odpowiednia, i-
loé¢ aktywowanego i cieplego gazu re-
dukujacego, jak np. tlenku wegla lub
metanu, lub ich mieszanin. Gaz ten lub
gazows - mieszaning redukujaca akty-
“wuje si¢ mprzednio czyli przerabia ce-
“fem ‘zwickszenia jego sity dzialania,

zapomocy zetknigcia tego gazu =z ka-

-talizatorem metalicznym w wysokiej tem-

peraturze. Gaz redukiujgcy nie powinien
zawiera¢ dwutlenku wegla i mozna go
aktywowaé¢ zapomoca wystawienia ma
dzialanie odpowiednio ogrzanego, miatko
zmielonego lub rozpostartego niklu, pala-
du lub podobnego metalu. Dobre wyniki
mozna osiggnaé, stosujac gaz redukujacy,
aktywowany w powyzszy sposéb, uzywa-
jac 28,3 litra tego gazu na 3,8 1 traktowa-
nego oleju, ogrzanego uprzednio do tem-
peratury okolo 25—30°C. Aktywowanie
gazu przeprowadza si¢ w temperaturze o-
koto 200—210°C. "

Temperature t¢ mozna osiagnaé zapo-
moca ogrzania katalizatora do temperatu-
ry 200—210°C; nalezy jednak unikaé tem-
peratur wyzszych od 215°C, przynajmniej
dopéty, dopéki urzadzenie, stuzace do o-
mawianego celu, zawiera powietrze, a to
w celu uniknigcia wybuchu, przyczem po
przerwaniu wprowadzania aktywnego lub
innego gazu redukujacego do oleju nalezy
przerwaé obrébke na pewien okres czasu,
up. na 24 godziny, aby gaz moégl ulotnié
si¢ z mieszaniny olejowej.

Reakcje koricowa rozpoczyna sie nasy-
ceniem mieszaniny olejowe;j haloidkiem al-
bo gazem halogenowym, np. fluorkiem bo-

-ru, bromem lub chlorem, a najlepiej tym

ostatnim. Po nasyceniu mieszaniny prze-
rywa si¢ wprowadzanie do niej gazu i po-
zwala si¢ trwaé reakcji, rozpoczetej w ten
sposob, przez 2 do 15 dni; podczas tego
okresu nastepuje w przyblizeniu catkowi-
ta lub osiggajaca réwnowage koagulacja
i stracenie masy w rodzaju gumy.
Otrzymana masa w rodzaiu gumy mo-
Ze zawieraé troche siarki, ‘w zaleznosci od
skladu uzytego oleju. Mase te mozna
przed jej wulkanizacja lub innym uzyt-
kiem poddaé¢ odpowiedniej. obrébce che-
micznej lub mechanicznej, majacej na ce-
lu usuniecie z niej wolnego oleju.
Obrobke chemiczna mozna przeprowa-



dzi¢ zapomoca acetonowego lub wodnego
roztworu alkalij przed lub po obrobce
mechanicznej, przeprowadzonej zapomo-
cg wyciskania lub podobnego zabieg:.

Ilodci uzytych przy obrobce materja-
tow katalitycznych, redukujacych i halo-
genizujacych lub utleniajacych maja
‘mmniejsze znaczenie w praktyce, niz wyso-
kos¢ temperatur. Granice temperatur po-
trzebnych do aktywowania gazow redu-
kujacych sa bardzo waskie, np. w razie u-
zycia nieodzyszczonego destylatu, otrzy-
manego pod ciSnieniem zapomoca urza-
dzenia rozszczepiajacego Dubbs‘a z kali-
fornijskiej ropy asfaltowej, zawierajacej
okolo 1,5% siarki, najlepiej jest aktywo-
waé gazy redukujace w granicach 190—
210°C, otrzymujac czesto, po nasyceniu
tego destylatu chlorem i pozostawieniu go
przez 2 do 15 dni w normalnej temperatu-
rze, mniej wiecej 20 ¢ masy w rodzaju gu-
my z kazdych 100 g oleju. MoZna rowniez
umiesci¢ 2000 czesci obojetnego destyla-
tu, otrzymamego pod cisnieniem zapomo-
ca urzgdzenia rozszczepiajacego Dubbs’a
i posiadajgcego gestosé okolo 53,2 Bé, w
destylatorze miedzianym, w ktérym usu-
wa si¢ z tego destylatu oleje lekkie o tem-
peraturze parowania do 205°C w przecia-
gu okolo dwéch godzin, a olej pozostaly
w destylatorze w ilosci okolto 400 czesci
ochladza si¢ do temperatury okolo 90—
93°C i wprowadza doni tlenek ceru w pro-
porcji 1 kg na kazde 400 litrow oleju,
mieszajac go przez kilka minut przy po-
wyzszej temperaturze.

Otrzymana ciemniejaca mieszaning o-
lejowa ochtadza sie mniej wiecej do 26°C.
Przez ogrzang katalityczna mase aktywu-
jaca, w postaci stopionego sianczanu
magnezowego, zmieszanego doktadnie ze
sprioszkowanym miatko niklem metalicz-
nym (stanowigcym 1,3% tej masy) oraz’
zawlierajacego Slady paladu, przyczem
masa katalityczna utrzymywana jest w
temperaturze okoto 205°C, przepuszcza

sig mieszaning guzowa, sktadajaca sie z
okoto 90% tlenku wegla i okoto 10% meta-
nu, poczem gaz redukujacy, aktywowany w
ten sposob, przepuszcza si¢ wolno w po-
staci pecherzykow przez mieszanineg ole-
jowa, do ktorej dodamo tlenku ceru, uzy-
wajac 5660 1 tego.gazu redukujacego na
kazde 400 litrow mieszaminy olejowej, po-
czem mieszaninie tej pozwala si¢ odstaé
przez 2 godziny. Co .

Przez t¢ mieszaning przepuszcza . sie
nastepnie az do jej nasycenia chlor i po-
zwala si¢ jej odstaé przez 5 dmi, podczas
ktorych mieszanina ta gesfmieje, a w.pia-
tym dniu wytwarza si¢ w niej wyrazna,
ciemnobrunatna skrzepla masa, ktéra od-
dziela si¢ od pozostalego oleju najpierw
zapomoca odcedzenia, a nast¢pnie zapo-
moca kilkakrotnego wymycia acetonem,
otrzymujac kleista mase o objetosci,
wynoszacej okolo 15% objetosci uzytej
mieszaniny olejowej. Masa ta daje sie
wulkanizowaé i posiada zwykle wlasnosci
gumy, a sklad priocentowy otrzymanej ma-
sy jest nastepujacy: ciala weglowodoro-
wego w rodzaju gumy 76,5%, siarki 7,6%,
olejéw i zywic, dajacych si¢ odciagnaé
zapomoca acetonu 7,9%, zywic, dajacych
si¢ odciagnaé zapomoca chloroformu 7,9%,
tlenku ceru i t. d. 0,1%.

Poszczegélne okresy wykonywania
sposobu wedlug wynalazku mozna prze-
prowadzaé¢ oddzielnie, a sposoby techmicz-
ne ich wykonywania mozna zmieniaé, nie
zZmieniajac przez to istoty wymalazku.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania masy w ro-
dzaju gumy, znamienny tem, ze ptynny o-
lej mineralny, uwolniony przez ogrzewa-
nie mniej wiecej do 205°C od sktadnikéw
wrzacych w nizszych temperaturach, wpro-
wadza si¢ w zetknigcie z czynnikiem poli-
wmeryzujacym, skladajacym sie z tlenkéw
ceru lub cyny w temperaturze okolo 90—



95°C, a nastepnie olej ten ochtadza sie i
poddaje go dzialaniu aktywowanego gazu
tedukujacego w temperaturze nizszej od
temperatury polimeryzacji, poczem olej
poddaje sie dzialaniu fluorku bora, bro-
mu lub chloru, a otrzymana migkka mase
w rodzaju gumy oddziela si¢ od masy ole-
ju i poddaje oczyszczaniu.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze jako gazu redukujacego uzywa
sie tlenku wegla lub metanu lub ich mie-
szaniny.

3. Sposéb wedtug zastrz, 1 i 2, zna-
mienny tem, ze gaz redukujacy aktywuje

si¢ przez zetkniecie go =z katalizatorem,
sktadajacym si¢ z niklu i paladu, w tem-
peraturze okoto 205°C.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tem, Ze ostateczne oczyszczania masy
w rodzaju gumy przeprowadza sie zapo-
mocy rozpuszezalnika, usuwajacego olej,
w ktérym to rozpuszczalniku masa ta nie
rozpuszcza sie.

Edgar Waldemar Hultman.
Zastepca: K. Czempinski,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego i Skl, Warszawa.
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