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Sposob wytwarzania sadzy

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
sadzy tak zwang metoda piecowa, pozwalajac na
znaczne zwiekszenie korzysci dajgcych sie uzyskaé
z tego rodzaju proces6w, przez wykorzystanie wy-
sokoenergetycznych reakcji spalania do wytwarzania
ciepta potrzebnéego do rozkladu cieklego surowca
stosowanego do wytwarzania sadzy oraz energii
kinetycznej wymaganej do wydajnego i szybkie-
go zdyspergowania tego surowca w mieszaninie re-
akcyjnej. .

Z opisu patentowego Stanéw Zjednoczonych Am.
nr 2851337 znany jest spos6b wytwarzania sadzy
piecowej polegajgcy na poczatkowym otrzymywaniu
plomieniowo-wydmuchowego strumienia gazu przez
spalanie plynnego paliwa w gazie zawierajacym
tlen, przepuszczaniu tego strumienia gazu wydmu-
chowego przez zwezong strefe o lagodnie zwezaja-
cych sie stozkowo Scianach, poprzeczne wstrzyknie-
cie' surowca weglowodorowego do tego strumienia
gazu wydmuchowego w punkcie o maksymalnym
zwezeniu a znajdujacym sie na jego obrzezu i prze-
prowadzenie uzyskanego strumienia mieszaniny re-
akcyjnej przez stopniowo rozszerzajaca sie obudo-
we w ktérej powstajg sadze. W sposobie tym poto-
zono przede wszystkim nacisk na zastosowanie ga-
zowego surowca weglowodorowego.

W przypadku uzycia cieklego surowca weglowo-
dorowego podano, ze nalezy go wstrzykiwaé do stru-
mienia gazu wydmuchowego w postaci rozpylonej,
na przyklad przy uzyciu podwéjnego atomizera, ta-
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kiego jak przedstawiony w opisie patentowym Sta-
néw Zjednoczonych Am., nr 2659662. W sposobie tym
nie uwzgledniono jednak mozliwo$ai wykorzystania
energii kinetycznej i termicznej zawartej w gazie
wydmuchowym przeplywajgcym z duza szybkogcig
do przeprowadzenia rozpylania cieklego surowca
w strumieniu gazu wydmuchowego.

‘W opisie patentowym Stan6éw Zjednoczonych Am.
nr 3595618 przedstawiono sposéb, w ktérym sadze
wytwarza sie w piecu olejowym podobnym do opi-
sanego powyzej z ta istotng réznica, ze przebiega-
jaca reakcja spalania jest bardzo intensywna i ze
przewiduje sie¢ wykorzystanie gazéw zawierajacych
duze stezenia tlenu jako' utleniacza plynnego pali-
wa. Zastosowanie gazéw utleniajgcych o tak duzych
stezeniach tlenu powoduje, ze w reakcjach spalania
cieplo wydziela sie z bardzo duzg szybkoS$cig.

Strumien gazu uzyskany ze spalania wprowadza
si¢ do zwezonej strefy, do ktérej doprowadza sie
surowiec weglowodorowy w celu uzyskania kom-
pletnej mieszaniny reakcyjnej. W sposobie tym za-
proponowano kilka alternatywnych metod dogro-
wadzania surowca do strumienia gazu spalinowego.
Zgodnie z jedng z nich, surowiec doprowadza sie
pionowo, wzgledem kierunku strumienia gazu- spa-
linowego, przez kapilarny otwér umieszczony na ob-
rzezu strefy, przez ktérg przeplywa strumien gazu
spalinowego. W tym sposobie doprowadzania su-
rowca nie wprowadzano dalszych istotniejszych ogra-
niczen, z wyjatkiem ogélnego zastrzezenia, ze bez
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wzgledu na konkretna metody wstrzykiwania su-
rowca, wstrzykiwanie takie powinno wywota¢ efekt
rozrywania surowca w wyniku duzej-szybkosci prze-
plywu-strimienia gazu spalinowego, przy jego prze-
plywie przez zwezong strefe. I tak, w kolumnie 4,
w wierszach 60 do 65 tego opisu patentowego poda-
no: ,z chwilg przepuszczania gazéw z duig szyb-
koScig, zdolng do zdyspergowania surowca, nie ma
potrzeby wgprowadzania tego surowca przy uzyciu
atomizera lub dyszy rozpryskowej lecz mozna go
poe prostu coprowadzaé przez otwor kapilarny i pod
ci$nieniem wystarczalgcym jedynie do utrzymania
poigdanej szybkosci przepltywu”.

Alternatywne i réwnowazne metody wstrzykiwa-
nia surowca obejmujg a) osiowe wstrzykiwanie su-
rowca do przewezenia zwezonej czesci strumienia
gazu spalinowego i b) styczne wstrzykiwanie su-
rowca do zwezonej strefy tak, aby poczatkowo uzy-
skaé rozprowadzenie cieklego surowca w postaci
cienkiej blony na $cianach obudowy.

Znany jest r6wniez z opisu patentowego Stanéw
Zjednoczonych Am. nr 3619140 sposéb wytwarzania
sadzy w piecu olejowym, ktéry ma pewne zewngtrz-
ne podobienstwo-do kazdegd ze sposobdéw opisanych
we wspomnianych powyzej opisach patentowych.

W sposobie tym wykorzystana jest duza energia re-

akcji spalania lacznie z poprzecznym wstrzykiwa-
niem cieklego surowca weglowodorowego do prze-
plywajacego z duza szybkoscig strumienia gazowego

produktu po spalaniu, z wielu punktéw znajduja-

eych sie na obrzezu strumienia. Surowiec ten wstrzy-
kuje sie w postaci wielu niezaleznych, poczatkowo
spbinych strumieniu pod takim ci$nieniem, kt6re
wystarcza aby kazdy strumienh surowca wplywajacy
do strumienia gazu spalinowego mial szybkosé li-
niows przeplywu co najmniej okolo 30 m/sekunde.
Tak wiec spos6b ten w6zni sie w istotnych cechach
od obu uprzednio przedstawionych rozwigzan. Inne
s3 bowiem istotne parametry dotyczgee ukladu geo-
metrycznego _ifdomywajgcych, spojnych strumieni
- surowca. i szybkosci wlotowej kazdego strumienia.
Zapewnia to skuteczne rozpadanie si¢ sp6jnych
strumieni na drobne kropelki pod wplywem stru-
mienia gazu spalinowego przeplywajacego z duia
szybko$cig oraz skuteczna penetracje spoéjnych stru-
mieni cieklego surowca do wnetrza strumienia gazu
spalinowego. Zabezpiecza to przed przedwczesnym
zetknieciem surowca z gorgcymi $ciankami obudo-
W praktycznej realizacji tego sposobu okazalo sig
jednakze, Ze nie jest on wolny od pewnych niedo-
godnosei i ze przy wprowadzaniu cieklego surowca
do strumienia gazu spalinowego jedynie z obrzeza
tego strumienia powstaje tak zwany efekt rdzenia.
Efekt ten polega na tym, ze przy wtryskiwaniu cie-
klego surowca w postaci wielu spéjnych strumieni
z obrzeza strumienia gazu spalinowego mieszanina
nie rozprzestrzenia sie na caty przekrdj poprzeczny
strumienia i wewnatrz strumienia pozostaje rdzen,
ktéry nie jest wykorzystany bezposrednio do dysper-
gowania i atomizacji cieklego surowca, a zatem
energia termiczna i kinetyczna tej czesci strumienia
jest niewykorzystana. ' '
Spos6éb wedlug wynalazku pozwala na efekty-
wniejsze prowadzenie procesu i wykorzystanie
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energii zasadniczo calego przekroju strumienia gazu
spalinowego, zapewniajac wytwarzanie sadzy o wy-
sokiej jakosci z cieklego surowca tworzacego wegiel,
ze zwiekszong wydajnoseiq urzgdzen wytworczych
o danej wielkosci. Spos6b pozwala réwniez na wy-
twarzanie sadzy ze zwiekszong wydajnoscig dla da-
nej reakcji spalania jak i .na wytwarzanie nowych
gatunkéw sadzy o pozadanych wiasciwosciach przy
latwej mozliwosci powiekszenia skali’do wielkosci
przemystowej. ’

Wedlug wynalazku spos6b wytwarzania sadzy
metoda piecowa, w ograniczonym $cianami urzg-
dzenia strumieniu goracych gazéw spalinowych, ma-
jacych dostateczng predko$é liniowa do rozbicia
i zdyspergowania cieklego surowca stosowanego do
wytwarzania sadzy, przez wiryskiwanie tego surowca
poprzecznie do kierunku przeplywu struinienia gazéw
spalinowych, szybkie chlodzenie mieszaniny reakcyj-
nej otrzymanej po utworzeniu sie stalych czgstek
wegla i nastepnie oddzielenie utworzonej sadzy, po-
lega na tym, ze ciekly surowiec do wytwarzania sa-
dzy wprowadza si¢ do strumienia gazéw spalino-
wych w postaci wielu spdjnych, indywidualnych
strumieni surowca zaréwno z zewnetrznego obrze-
za strumienia gazéw spalinowych jak i z co naj-
mniej jednego miejsca wewnatrz tego strumienia,
w taki spos6b, aby kazdy ze spéjnych strumiend
cieklego surowca wnikal do strumienia gazéw spa-
linowych na gleboko$é dostateczng do unikniecia
znacznego kontaktu miedzy Sciang urzadzenia a su-
rowcem do wytwarzania sadzy, przed zmieszaniem
go z goragcym strumieniem gazu spalinowego i utwo-
rzeniem w nim statych czgstek sadzy.

Sposéb wedlug wynalazku wytwarzania sadzy
sklada sie z kilku kolejnych faz. Odpowiednie pali-
wo plynne spala si¢ w piecu w spos6b ciggly w obu-
dowanej strefie spalania, a uzyskane gazowe pro-
dukty spalania o0 wysokiej temperaturze w strumie-
niu odptywajacym sg w sposéb ciggly odprowadza-
ne .ze strefy spalania. Odprowadzonym gazowym
produktem .spalania jest nadana forma pierscienio-
wego strumienia przeplywajacego z duzg szyb-
koscig obwodowsg o liczbie Macha co najmniej 0,35.

Do strumienia o duzej szybkosci obwodowej jest
pionowo i poprzecznie wstrzykiwany na jego we-
wnetrznym i zewnetrznym obwodzie ciekly suro-
wiec do wytwarzania sadzy w postaci wielu nieza-
leznych, sp6;nych strumieni penetrujgcych, z cie-
klego surowea tworzacego wegiel, przy czym suma-
ryczna szybko$é wstrzykiwania surowca. jest pré-
porcjonalna do masowej szybko$ci,. przeplywu
i skladu tego strumienia gazu spalinowego w celu
osiaggniecia w uzyskanej mieszaninie reakcyjnej wa-
runkéw tworzenia wegla. Uzyskana mieszanina re-
akcyjna jest utrzymana w obudowanej strefie przez
odpowiedni okres czasu w warunkach odpowied-
nich do powstawania w tej obudowie czastek wegla.
Konhcowym etapem procesu jest szybkie chlodzenie
zabieranej przez gazy spalinowe mieszaniny re-
akcyjnej zawierajgcej sadze oraz jej oddzelenie.

Spos6b wedlug wynalazku prowadzony jest
w urzadzeniu przedstawionym, na .zalaczonych ry-
sunkach; na ¥térych fig. 1 przedstawia schematycz-
nie w przekroju wzdluznym urzadzenie — piec ole-
jowy do wytwarzania sadzy. Natomiast fig. 2 —
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— urzadzenie z fig. 1 w przekroju poprzecznym
przez strefe 13 wstrzykiwania cieklego surowca
wzdluz przekroju 1—1’.
schematycznie w przekroju poprzecznym inng stre-
fe wstrzykiwania cieklego surowca. Na fig. 4 przed-
stawiono schematycznie w przekroju poprzecznym
jeszcze inng strefe wstrzykiwania dieklego surowea.

Na fig. 1 i 2 oznaczono punkty charakterystyczne
aparatury do prowadzenia sposobu wedlug wymna-
lazku. Plynne paliwo doprowadzane jest przewodem
1 do komory mieszania 3, do ktérej przewodem 5
i pierscieniem 7 doplywa gazowy utleniacz paliwa.
Gazowa mieszanina spalania przeplywa przez per-
forowany tlumik plomieni do komory spalania 11,
w ktérej nastepuje zapalenie i w zasadzie calkowite
spalenie mieszaniny plynnego paliwa z utleniaczem.

Gazowe produkty spalania odprowadzane s z ko-
mory spalania 11 w pestaci strumienia gazéw. Po-
woduje si¢ ich przeplyw z duzg szybkoscig liniows,
o liczbie Macha co najmniej 0,35, a korzystnie 0,4
przez pier§cieniowa strefe 13 wstrzykiwania surowca,
przy czym zewnetrzny obwoéd tej strefy pierscienio-
wej 13 stanowi wewnetrzna Scianka przewodu 17,
a zewnetrzny obwod tej strefy stanowi powierzchnia
koncowa czesSci 20 osiowo umieszczonej sondy
wstrzykiwania surowca 19.

Okreslenie liczba Macha oznacza liczbowy iloraz
uzyskany przez podzielenie rzeczywistej szybkosci
liniowej strumienia gazowego po spalaniu przez
szybkosé diwieku w tym strumieniu. Ponadto, co
jest oczywiste dla fachowcéw, szybko§é diwieku
w danym strumieniu gazowym zalezy od tempera-
tury tego strumienia, jak réwniez od jego skladu.

Do gazowego strumienia produkté6w spalania prze-
ptywajacych z duza szybkosSciag w pierscieniowym
przekroju poprzecznym, zar6wno na jego wewnetrz-
nym jak i zewnetrznym obrzezu wstrzykiwany jest
poprzecznie ciekly surowiec tworzacy wegiel. Na
zewnetrznym obrzezu pierscieniowego strumienia,
ciekly surowiec tworzacy wegiel, ogrzewany za-
zwyczaj do temperatury ponizej ktérej wystepuje
istotne koksowanie, - wstrzykuje sie przez wiele
w zasadzie poprzecznie rozmieszczonych otworoéw
21 o swobodnym wyptywie.

Ciekly surowiec doprowadzany jest do kazdego
otworu 21 z przewodu zasilajgcego 23, w ktérym
przeplywa surowiec i z ktérego dogodnie przez roz-
dzielacz 25 jest on kierowany do kazdego otworu
21,

Ciekly surowiec podobnie wstrzykiwany jest
w zasadzie poprzecznie do strumienia gazu spalino-
wego, przeplywajacego w kierunku pierscieniowym,
z jego obrzeza wewnetrznego i w tym celu surowiec
ten podawany jest pod cisSnieniem przez osiowg
sonde 19, ktérg mozna chlodzié aiecza i ktéra jest
zakonczona kolpakiem 27, w ktérym znajduje sie
wiele poprzecznie umieszczonych otworéw 29 o swo-
bodnym wyplywie.

Po wstrzyknieciu surowca nalezy zapewnié -wy-
starczajgco dlugi czas przebywania mieszaniny re-
akcyjnej w warunkach sprzyjajacych tworzeniu
czgstek wegla. Mozna to osiggnaé przez odprowadze-
nie tej mieszaniny reakcyjnej strumieniem skiero-
wanym ze strefy wstrzykiwania 13 do odpowiedniej
przestrzeni reakcyjnej 31. Jak pokazano na fig. 1,

Na fig. 3 przedstawiono
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komore reakcyjng 33 mozna polgczyé z dolnym kon-
cem strefy wstrzykiwania 13 przy uzyciu polgczen
kolierzowych 35 i 37 zaopatrzonych w odpowiednie
pierscieniowe lgczniki $rubowe.

Przestrzenn reakcyjna 31 komory 33 winna byé
wolna od przeszko6d i zazwyczaj korzystne jest, aby
byla wzglednie stroma i miala powierzchnie prze-
kroju poprzecznego troche wieksza niz cze$é wylo-.
towa strefy wstrzykiwania 13. Zgodnie z takimi za-
sadami konstrukcji geometrycznej osxaga sie szybkie
zdyspergowanie wstrzyklwanego surowca w prze-
plywajacej masie goracych gazéw spalinowych bez’
przedwczesnego zetknigoia nieprzereagowanego lub
czeSciowo przereagowanego surowca ze $ciankami
obudowy urzadzenda. '

Dlugosé komory reakcyjnej 33 okreslona jest za-
tem czasem przebywania niezbednym do tworzenia’
wegla w procesie prowadzonym na skale przemysio-
wa. Chociaz dokladny czas przebywania zalezy ma-
turalnie w kazdym przypadku od danych warunkéw
reakcji i pozgdanej jako$ci wytwarzanej sadzy, to
jak wspomniano uprzednio, dla najbardziej typo-
wych gatunk6éw sadzy czas przebywania wynosi za-
zwyczaj od okoto 0,5 do 100 milisekund. Zgodnie
z tym, w celu zapewnienia mozliwo$ci zakoficzenia
reakcji twqrzema wegla w pozadanym momencie,
a zatem kﬂntroh czasu. przebywania, stosuje sie od-
powiednie $rodki do szybkiego chlodzenia przysto-
sowane do szybkxego zmme]szema temperatury mie-
szaniny reakcyjnej.

Na fig. 1 pokazano na przyklad schematycznie dy-
sz natryskowg 41. Operacja szybkiego chlodzenia
polega na doprowadzeniu plynu oziebiajgcego, za-
zwyczaj wody, ktéra wprowadza si¢ jednag Iub
wieksza liczbe dysz 41, do ktérych doprowadza sie
ja pod odpowiednim ciSnieniem z przewodu 43,
W celu uelastycznienia regulacji czasu przebywa-
nia dla danego przerobu mozna stosowaé wiecej niz
jedna dysze matryskowa. Dodatkowo dysze 41 mozna
na przykiad rozmiescié w pewnych odstepach
wzdluz komory 33.

Poniewaz ostatecxzne zakonczenie reakcn tworze—
nia sadzy nastepuje zazwyczaj w procesie szybkiego
chlodzenia, mieszanina reakcyjna opuszczajgca ko-
more reakcyjna 33 otworem wylotowym 45 zawiera
na ogél goracy aerozol sadzy zdyspergoWanej w u-
bocznych ‘produktach gazowych. Goracy aerozol
opuszczajacy wylot 45 poddaje si¢ zazwyczaj typo-
wej obrébce koncowej, tj. chlodzeniu, oddzielaniu
stalych czgstek i ich zbieraniu, zgodnie z normalna
praktykg piecowego wytwarzania sadzy.

Na fig. 1 i 2 przedstawiono urzadzenie do prowa-
dzenia sposobu wedlug wynalazku przy kolowym

- przekroju poprzecznym strumienia gazéw spalino-

wych. Jest sprawg oczywista, ze proces mozna pro-
wadzi¢ gdy geometria strumienia gazu spalinowego
jest inna niz wynika to z przekroju kolowego i na
przyklad moze mieé przekr6j poprzeczny jajowaty,
podiuzny, kwadratowy lub prostokatny. Takie odpo-
wiednie rozwigzanie wskazano schematycznie na fig.
3, na ktérej pokazano strefe wstrzykiwania surowca
113 z zewnetrzng S$ciang obwodowa 114 o prosto-
katnym przekroju poprzecznym i ta $ciana 114 iqcz-
nie z osiowo zorientowanym prébmklem doptywu
surowca 115, takze o pfrostokatmym przekroju po-
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przecznym, okresla prostokatng pierscieniowg stre—
fe wstrzykiwania surowca 113.

Na fig. 4 schematycznie pokazano strefe wstrzyki-
wania surowca 213 skladajaca sie z zewnetrznej cy-
lindrycznej obudowy 214 i wielu pojedyficzych, osio-
wo ulozonych prébnikéw surowca 215, ktére sa po-
wigzane przestrzennie pomiedzy soba i ze S$ciana
214. W takiej konfiguracji, pomiedzy sasiadujacymi
prébnikami 215 oraz pomiedzy najbardziej zewnetrz-
nymi prébnikami 215 i §ciankg obudowy 214 znajduje
sie wiele zasadniczo pier§cieniowych przestrzeni 216.
Wykonanie urzadzenia pokazane na fig. 4 jest oczy-
wiécie bardziej zlozone niz konfiguracje pokazane
na fig. 1—3.

Jako plynne paliwo w procesie spalania mozna
stosowaé dowolny, latwo palny strumien gazu, pary
lub cieczy zawierajacy takie skladniki jak wodér,
tlenek wegla, metan, acetylen, alkohole, nafta itp.
Og6lnie biorgc, korzystne jest zazwyczaj zastosowa-
nie paliw zawierajagcych wzglednie duzo wegla,
a zwlaszcza weglowodoréw. Doskonalym paliwem
jest na przyktad strumien zawierajacy duzo metanu,
taki jak strumien naturalnego gazu, modyfikowa-
nego lub wizbogaconego gazu naturalnego, jak ré6w-
niez inne strumienie zawierajace rézne weglowodo-
ry, takie jak gazy naftowe, ciecze i uboczne pro-
dukty rafineryjne zawierajace frakcje o--2—5 ato-
mach wegla, oleje opatowe itd.

Przez gaz utleniajacy naleiy rozumie¢ dowolny
utleniacz w stanie pary lub gazu, ktéry zmieszany
w odpowiednich proporcjach z plynnym paliwem
daje palna mieszaning. Odpowiednimi gazami utle-
niajacymi sa: powietrze, tlen lub chlor albo miesza-
niny w zasadzie nieutleniajace lub gazy obojetne ta-
kie,'jak azot, dwutlenek wegla, argon itd., zmiesza-
ne z jednym lub wigkszg liczbg wymienionych po-
wyzej gazéw utleniajacych, w ktérych catkowite steg-
zenie gazu  utleniajagcego w przeliczeniu na calg
mieszanine wynosi co najmniej 209, objetosciowych.

Stosunek gazu utleniajacego do ptynnego paliwa
powinien byé na og6t ograniczony po stronie pali-
wa wysokokalorycznego do takich mieszanin, kt6-
rych temperatura spalania adiabatycznego wynosi
co najmniej okoto 1318°C. Dla paliwa niskokalorycz-
nego mozna jednakze stosowaé taki stosunek gazu
utlehiajacego do plynnego paliwa aby osiggnaé tem-
perature adiabatycznego spalania ponizej 1318°C,
pod warunkiem ze wzgledu na danag szybkosé prze-
plywu cieklego surowca lub stosowany sklad, ze wy-
mieniony poziom temperatury bedzie ostatecznie
osiagniety, gdy surowiec przereaguje z nadmiarem
gazu utleniajacego znajdujgcego sie w goracym
strumieniu produktu po spaleniu.

Dlatego tez wymagany poziom temperatury jest
zazwyczaj osiagniety w trakcie spalania. Jesli
jednak stosunek gazu utleriajacego do ptynnego pa-
liwa w procesie spalania jest zdecydowanie po stro-
nie paliwa niskokalorycznego, to maksimum tempe-
ratury 'w tym procesie wystapi 'po wprowadzeniu
tworzacego wegiel cieklego surowca i czgSciowym
przereagowaniu z resztkg utleniacza wystepujaca
w goracym strumieniu gazu spalinowego. Cho¢
zgodnie z powyZszym ilo§é gazu -utleniajacego do-
starczanego do reakcji spalania moze zrmemaé sie
od okoto 50 do okolo 500%y teoretycznego zapotrze-
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bowania dla catkowitego spalania plynnego paliwa
to najkorzystniejsze wartosci stosunku gazu utlenia-
jacego do plynnego paliwa wynosza zazwyczaj od
okolo 70 do okolo 350%, teoretycanego zapotrzebowa-
nia. :

W celu zapewnienia skutecznego rozbicia i zdy-
spergowania wielu spéjnych poczatkowo strumieni
tworzacego wegiel cieklego surowca wstrzykiwane-
go do plynacego obwodowo strumienia gazu spali-
nowego oraz dla osiggniecia najwiekszego mozli-
wego prizerobu wazne jest; zeby szybko$é obwodowo
plynacego strumienia gazu spalinowego odpowiada-
1a liczbie Macha co najmniej 0,35 w miejscu wstrzy-
kiwania cieklego surowca. Wskazane jest aby szyb-
ko$é strumienia gazu spalinowego odpowiadala licz-
bie Macha co najmniej 0,4 w miejscu wstrzykiwa-
nia surowca, a nawet wiecej, tj. 0,5 do 0,8. W prak-
tycznej realizacji wynalazku spalanie mozna prowa-
dzié dowolnymi sposobami, ktére zapewniaja, ze
szybkosé gazdéw po spalaniu dostarcza niezbednej
energii ‘kinetycznej do wiasSciwego zdyspergowania
surowca, wstrzykiwanego do tego strumienia.

Na przyklad, samg reakcje spalania mozna-ézgsto
kontrolowaé na wlocie paliwa i/lub gazu utlenia-
jacego tak, aby uzyskiwany strumien gazu spalino-
wego przeptywal przez pierScieniows strefe wstrzy-
kiwania surowca 13 z minimalng szybkoscig o licz-
bie Macha 0,35. Nalezy jednak mie¢ na wzgledzie
ze dany typ geometryczny urzadzenia moze mieé
bardzo istotny wplyw na osiggang ostatecznie szyb-
kos$é strumienia gazu spalinowego przy jego prze-
pilywie w miejscu wstrzykiwania cieklego suroweca.
I tak na przyklad, przeprowadzajqc gazy spalinowe
z komory ich wytwarzania 11 przez zwezajacy sie
stozkowo strefe wstrzykiwania surowca 13 mozna
osiggnaé znaczne przyspieszenie przeplywu tego
strumienia.

W sposobie wedlug wynalazku mozna poddaé
konwersji do sadzy w zasadzie dowolny, palny cie-
kty surowiec tworzacy wegiel zawierajacy co naj-
mniej 75%, korzystnie powyzej okolo 85%, wago-
wych wegla w surowcu. Zgodnie z tym, sktad dane-
go cieklego surowca tworzgcego wegiel moze sie
zmieniaé w szerokich granicach. .

Na tworzace wegiel ciekle surowce nadaja sie na
przyklad ciekle ‘lub dajace sie przeprowadzié
w ciecz substancje zawierajace wegiel, takie jak
benzen, toluen, ksylen, mezytylen, kuman, duren,
liniowe 1lub alicykliczne weglowodory, takie jak
heksan, oktan, dodekan, éykloheksan i cyklopentan,
oleje parafinowe, destylaty naftowe, woski itd. Ko-
rzystne jest zazwyczaj zastosowanie resztkowych
smét aromatycznych lub etylenowych, destylatéw na-
ftowych lub zapaséw przejsciowych otrzymywanych
w rafineryjnych operacjach frakcjonowania i/lub
destylacji. B 1.

W kazdym przypadku bardzo wazne jest, zeby
wstrzykiwanie tego cieklego surowca weglowego do
przeplywajacego z duza szybkoscig w kierunku ob-
wodowym strumienia po spalaniu przeprowadzaé
w postaci wielu indywidualnych, wzglednie matych,
poczgtkowo niepodzielonych i sp6jnych strumiend,
wprowadzaé je w kierunku prostopadlym w stosun-
ku do osi przeplywu strumienia gazu spalinowego
i kierowaé je zar6wno z zewnetrznych jak i wes-
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wnetrzynych obrzezy plynacego pierscieniowo stru-
mienia gazu spalinowego. Bez wzgledu na liczbe
stosowanych otwor6éw 21 i 29 najwazniejsza sprawg
z punktu widzenia jakosai produktu i stabilnosci
prowadzenia ﬁ)rocesu jest takie wprowadzanie kaz-
dego strumienia surowca do gorgcego strumienia
produktu po spalaniu, aby przed starannym zmie-
rzeniem tego surowca z goracymi gazami spalinowy-
mi i przed poWstaniem czgstek stalego wegla nie
dochodzilo do kontaktu strumienia surowca ze $cian-
kami obudowy aparatu. Wazne jest zatem, aby kaz-
dy wstrzykiwany strumien surowca byl poczatkowo
spbjny i przenikal do strumienia gazu spalinowego
bez znaczniejszego rozcienczenia do glebokosci co
najmniej 15%, wymiaru przekroju poprzecznego ob-
wodu strumienia gazowego liczagc od punktu wpro-
wadzenia strumienia surowca.

Zrozumiale jest rOwniez, ze spéjne, przenikajgce
strumienie cieklego surowca wstrzykiwane w wielu
punktach odpowiednio na wewnetrznym i zewnetrz-
nym obwodzie pierscieniowo przeplywajacego stru-
mienia gazu po spaleniu nie zderzaty sie bezpo-
Srednio pomigdzy sobg, oraz ma powierzc_hniach
przeciwnych obwodoéw strefy wstrzykiwania su-
rowca 13. Zgodnie z tym, takie przeciwne strumie-
nie surowca nie powinny zazwyczaj przenikaé dalej
niz na okoto 50%, wymiaru przekroju poprzecznego
obwodu. '

Zazwyczaj pozadane jest aby rzut (wskazany li-
niami przerywanymi na fig. 2) przez srodkowe linie
wewnetrznych otworéw 29 i  zamykajgcg po-
wierzchnie zewnetrznego obwodu pierscieniowego
strumienia gazu spalinowego napotykat zamykajacg
powierzchnie zewnetrznego obrzeza w punktach
srodkowych przeciwnych par przyleglych otworéw
21 zewnetrznych. Zgodnie z opisang tu zasadg
wstrzykiwania cieklego surowca oraz pierscienio-
wym przeplywem strumienia gazu spalinowego
z duzg szybko$cig zapewnione jest bardzo skuteczne
i szybkie rozdzielanie spéjnych poczatkowo stru-
mieni surowca na drobne kropelki oraz skuteczne
i szybkie ich zdyspergowanie w strumieniu gazu
spalinowego, co prowadzi do szybkiego uzyskania
homogenicznej w zasadzie mieszaniny reakcyjnej.
W ten spos6b skutecznie wykorzystuje sie energie
termiczng i kinetyczng gazéw spalinowych, a efek-
tywne wykorzystanie tej energii daje korzysei zwig-
zane z duzg przerobowo$cig i wydajnosScig uzyski-
wang zazwyczaj w tym procesie przy zapewnieniu
wysokiej jako$ci sadzy wytwarzanych w tym pro-
cesie. )

Realizacja etapu wstrzykiwania surowca sposo-
bem wedlug wynalazku zalezy oczywiscie od takich
parametréw jak: szybko$ci pierscieniowego stru-
mienia gazu spalinowego przeplywajgcego przez
punkty wstrzykiwania surowca, geometrii i wymia-
réw obudowy urzgadzenia, wymiaréw i liczby otwo-
réw 21 i 29 do wstrzykiwania surowca i szybkosci
wstrzykiwania surowca, ci$nienia przy wstrzykiwa-
niu surowca itp. Zgodnie z tym mozna okreslié za-
kres przenikania poszczegdlnych strumieni surowca
w spOjnej postaci do goracych gazdéw spalinowych
i kontrolowaé go przez wilasciwg regulacje jednej
lub kilku réznych zmiennych. procesu i/lub geometrii
aparatu produkcyjnego. Zrozumiale jest ponadto, ze
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podstawowe kryterium wstrzykiwania surowca
przenikajgcego poczatkowo w sp6jnej postaci mozna
okreslié na wstepie biorac pod uwage wszystkie po-
wyzsze parametry albo tez mozna je mierzyé i re-
gulowaé w traktie procesu.

Przy wytwarzaniu sadzy okre§lonej jako$ci z da-
nego cieklego surowca tworzacego wegiel, szybkos§é
dostarczania surowca zalezy gléwnie od ilosSci do-
stgpnego ciepla i niezwigzanego utlenianiacza (jesli
jest obecny) w gorgcym strumieniu gazu spalino-
wego. Przy wytwarzaniu wiekszosci gatunkéw sa-
dzy pierwszoplanowe znaczenie ma takie dobranie
ilo$ci surowca w powigzaniu z iloSciami plynnego
paliwa i gazu utleniajgcego aby catkowity 9, spa-
lania w procesie (przyjmujac teoretycznie catkowite
utlenienie wszystkich skladniké6w do dwutlenku
wegla, wodoru itd) wynosil pomiedzy okolo 20
a okolo 50%,. Do wytwarzania uzytecznych gatunkéw
sadzy mozna wykorzystaé ré6wniez sposéb wedlug
wynalazku stosujgc odpowiednie reagenty przy war-
tosciach %, spalania od okolo 15%, az do okolo 65%.

Istotnymi parametrami w stopniu tworzenia wegla
sa rozmiar i ksztalt obudowanej przestrzeni re-
akcyjnej 31 znajdujacej sig pomiedzy etapem
wstrzykiwania surowca do strumienia gazu spalino-
wego a etapem szybkiego chlodzenia mieszaniny
reakcyjnej. Dla danej objetosciowej szybkosci prze-
plywu mieszaniny reakcyjnej czas przebywania
w strefie reakcji tworzenia wegla okre$la suma-
ryezna objetosé przestrzeni pomiedzy miejscem
westrzykiwania surowca i szybkiego chlodzenia mie-
szaniny reakeyjnej. ]

Omawianym sposobem mozna wytwai‘zaé Wyso-
kojakosciowe sadze przy wyjatkowo krétkich
czasach przebywania, na przyklad calkowity czas
przeplywu przez aparat wynosi okolo 0,5 milise-
kundy lub nawet mniej. Przy wytwarzaniu wiek-
szo$ci gatunkéw sadzy optymalne sg zazwyczaj cza-
8y przebywania w zakresie od okolo 1 do 100 mili-
sekund. W celu uzyskania produktéw o pewnych
szczegblnych wiasciwosciach mozna naturalnie sto-
sowaé diluzisze czasy przebywania, az do okolo 500
milisekund lub nawet kilku sekund.

Ponizsze przyklady ilustrujg sposéb wedlug wy-
nalazku. ‘

Przyktad I. Stosowano urzadzenie typu przed-
stawionego na fig. 1 o nastepujgcych wymiarach
podstawowych: komora spalania 11 objetosé
0,110 m3, cylindryczny przewd6d 17 — dlugosé 27,9
cm, Srednica wewnetrzna — 26,4 cm, otwory 21 —
dziewigeé poprzecznie skierowanych otworéw o Sre-
dnicy 0,115 cm, rozmieszczonych réwnokgtowo
w jednej plaszezyZnie wokolo obwodu przewodu 17,
otwory te umieszczone s okolo 13,95 cm powyzej
koncowego punktu 28 przewodu 17, komora reak-
cyjna 33 — izolowany cieplnie i wylozony materia-
lem ogniotrwalym cylindryczny tunel o dlugo$ci
5,49 m i Srednicy wewnetrznej 45 cm, elementy do
szybkiego chlodzenia skladaly sie z wielu dysz 41
do natryskiwania woda, rozmieszczonych w komo-
rze 33 na wysokosSci 91,5 cm, ponizej punktu 28
przewodu 17.

Pr6ba kontrolng okreslona jako szarze A przepro-
wadzano bez osiowego prébnika 19. Jako plynne
paliwo w reakcji spalania stosowano gaz naturalny



103 079

11
zawierajacy 95,44%, metanu i posiadajacy wartosé
opalows 8325 kcal/Nmd. Jako gazowy utleniacz sto-
sowano powietrze a jako ciekly surowie¢ do wytwa-
rzania sadzy stosowano frakcje krakingowsg Enjay
A.C. Sklad tego cieklego surowca byl nastepujacy:

wegiel (%) 89,4 895
wodér (%) 8,19 8,08
stosunek H/C 1,08
siarka (%) 1,8
asfalteny . 1,5 1,4 S 0,005
ciezar wilasciwy (15/15°C)

(ASTM D-287) 1,068 0,663
ciezar A.P.I. (15/15°C)

(ASTM D-287) + 0,9 0,005
lepko$é, SUS w temperaturze 55°C

ASTM D-88 266, 264 0,181
SUS w temperaturze 100°C

(ASTM D-88) 52,0 52,1

0,849

osad (%) 0,30
popi6t (%) 0,002
s6d (czesSci na milion) 0,94
potas (cze$ci na milion) 0,04
destylacja symulowana metodg
chromatografii gazowo-cieczowej:
poczatek wrzenia °C 345°C
temperatura wrzenia 50%, °C 425°C
BMCI (obliczone z cigzaru i lep-
kosci) 120
BMCI (obliczone z cigzary i tem-
peratury wrzenia 50%) 119
Rozklad zwiazkéw pierscienio-
wych wedlug analizy w ultra-
fiolecie
zwiazki 2-pierscieniowe (%) 74
zwigzki 3-pier$cieniowe (%) 24,0
pireny (%) 16,7
inne zwiazki 4-piericieniowe (%) 259
zwigzki 5-pierscieniowe (%) 0,0

W opisanym powyzej urzadzeniu z zastosowaniem
POWYZszego surowca przepmwadzonor szarze A.
‘W tym celu do komory spalania 11, w ktérej spala-
no mieszanine surows doprowadzano gaz naturalny
jako paliwo plynne z szybko$cig 1000 Nm3/godzine
i powietrze jako utleniacz z szybko$cia 11500Nm3/
/godzine. :

Przed wprowadzeniem do komory spalania 11 po-
wietrze ogrzewano majpierw do temperatury okolo
370°C. Gazy spalinowe przeprowadzano przewodem
17 i w plaszczyZnie otworéw 21 nadawano im szyb-
ko$é przeplywu o liczbie Macha okolo 0,53. Ciekly
surcwiec ogrzewany by! najpierw do temperatury
okolo 259°C i wstrzykiwany przez otwory 21 z ogélng
szybkoscia okolo 15 m?3/godzing i pod ciSnieniem
okolo 2,17 kg/cm? Uzyskang mieszanine reakcyjng
przesylano nastepnie do komory reakcyjnej 33.

Mieszanine szybko chlodzono woda natryskiwang
z dysz 41 do temperatury okolo 743°C i poddawano
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dalszej obrébce wykonczajgcej, tj. dalszemu schlo-
dzeniu metodg przeponowej wymiany ciepla, od-
dzielania i zbierania sadzy w filtrze workowym.
Przez szczeline (nie pokazang) znajdujgcg sie z tytu
komory spalania 11 obserwowano wstrzykiwane
strumienie surowca wchodzace otworami 21. Mozna
bylo stwierdzié, ze kazdy strumien dostawal sie do
rdzenia strumienia gazu spalinowego w postaci od-
dzielonego, swobodnego, spbéjnego strumienia i do-
cierat do glebokosci 20—25%, Srednicy cylindryczne-
go przewodu 17, W podanych warunkach sadze od-
bierano w ilosci okolo 908 kg/godzine, a catkowity 9,
spalania- w procesie wynosit okoto 41,3%, Sadze
poddano analizom, ktére szczegdlowo przedstawiono
ponizej.

Zdolnosé podbarwiania. Zdolno$é podbarwiania
reprezentuje wzgledng sile pokrywania zgrudkowa-
nej sadzy po zmieszaniu ze standardowym tlenkiem
cynku (Florence Green Seal nr 8) w stosunku wago-
wym 1—37,5, zryspergowang w plastyfikatorze typu
epokisydowanego oleju sojowego (Paraplex 0-62 fir-
my Rohmand Haas Co.). Wielkosé te poréwnuje sie
w takich samych warunkach dla serii standardo-
wych wzorcéw sadzy. W celu przeprowadzenia tego
testu sadze, tlenek cynku i plastyfikator rozciera
sie w takich proporcjach aby uzyskaé stosunek sa-
dzy do tlenku cynku 1—37,5.

Nastepmie przy uzyciu aparatu Welch Densichron
mierzy sie wsp6iczynnik odbicia dla blony odlanej
na szklanej plytce i wyniki pomiaréw poréwnuje
sie ze wzorcami sadzy o znanej zdolnosci podbar-
wiania.. Zdolno$é - podbarwiania  wzorcéw sadzy
okresla sie przyjmujac arbitralnie warto$é 1009, dla
zdolno$ci podbarwiania wzorca sadzy SRF. W tym
przypadku, dla wygody jako standardowg sadze SRF
o wartosci réwnej 100%, zdolnosci podbarwiania
przyjeto do pomiaréw sadze Sterling S lub poéi-
wzmocniong sadze Sterling R, wytwarzane metoda
piecows. Sadze wzorcowe, to jest Sterling R lub
Sterling S majg miedzy innymi nastepujace wtasci-
wos$ci: obszar powierzchni oznaczony metoda azo-
towg BET okolo 23 m?/g, wartosé¢ absorpcji ftalanu
dwubutylo okolo 65—T70 kg oleju (100 kg sadzy oraz
przecietng $rednice czastek okolo 800 angstromoéow
mierzong mikroskopem elektronowym).

Jedynag istotnag réznicg pomiedzy tymi dwoma
standardowymi wzorcami zabarwienia jest wyste-
powanie sadzy Sterlin R w formie puszystej, a sa-
dzy Sterling S w formie grudek. Zgodnie z powyz-
szym, wybér danej sadzy SRF na wzorzec standar-
dowy zalezy od postaci puszystej lub grudkowatej
nieznanych sadzy, dla ktérych mierzy sie zdolnosé
podbarwiania. Sadze Sterlin R lub p6iwzmocniong
sadze Sterling S przyjmuje sie zatem jako podsta-
wowy wzorzec standardowy do okre$lenia zdolno$ci
podbarwiania innych sadzy.

Jako wzorce do okreS§lania wartoSci zdolno$ci
podbarwiania w zakresie od okolo 30 do okolo
2509y mozna réwniez stosowaé inne sadze. Wartosci
podbarwiania dla takich wtérnych sadzy standar-
dowych okre§la sie wzgledem podstawowego standar-
du SRF, dla ktérego arbitralnie przyjeto zdolno$§é
podbarwiania 100%, W ten spos6b otrzymuje sie
serie sadzy pokrywajaeych o szerokim zakresie war-
tosci zdolnosSci podbarwiania, to znaczy sadze wzor-
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cowe, ktére mozliwie w najlepszy spos6b aproksy-
muja sadze¢ badang.

Przykladowo, jako pomocnicze wzorce zdolnosci
podbarwiania stosuje sie w omawianej metodzie na-
stepujagce sadze firmy Cabot Corporation. Anali-
tyczne wlasciwosci podane w ponizszej tablicy
okreslono zgodnie z opisanymi metodami testowania.

Sterling | gterling
Wiasci- | MT FT
wosci ana- (Me- (Fine Vulcaq Vulcan
lityczne dium Ther- 6 H 9
Ther- mal)
mal)
Zdolnosé
podbar-
wiania %,
wzorca
SRF 31 06 220 252
Powierz-
chnia
okreslana
metodg jo-
dowa, m?/g 5,0 8,4 109,6 118,5
Aksorpceja
ftalanu
dwubuty-
lu, cm?/ .
/100 g 33,6 35,9 1314 116,9

Warto$é zdolnosci podbarwiania sadzy uzyskanej
w szarzy A, okreSlona powyzszag metodg wynosi
278%i .

Absorpcja DBP. WilaSciwosci absorpcyjne zgrud-
kowanej sadzy okreslano metodg podang w amery-
kanskiej normie ASTM D-2414-65T, oznaczonej
obecnie jako norma ASTM D-2412-70. Metoda ta
w skrécie polega na dodawaniu ftalenu dwubutylu
(DBP) do prébki zgrudkowanej sadzy do chwili az
wystapi przejScie od wolno plyngcego proszku do
pétplastycznego aglomeratu. Warto§¢ te wyraza sie
w cm3 ftalanu dwubutylu (DBP) na 100 g sadzy.
Dla sadzy uzyskanej w szarzy A warto§¢ absorpcji
DBP okreSlona po zgrudkowaniu tej sadzy wynosi
120 cm?3/100 g sadzy.

Powierzchnia oznaczona metoda jodowa. Zgodnie
z ta metodg, probke sadzy umieszcza sie w porcela-
nowym tygielku zaopatrzonym w luina pokrywke,
co umozliwia ulatnianie sie gazé6w. W ciggu 7 minut
prébke te ogrzewa sie w temperaturze 925°C w pie-
cu, po czym chlodzi si¢. G6rng warstwe wyprazonej
sadzy odrzuca sie do glebokosci 6 mm i pozostajaca
czesé sadzy wazy sie. Do tej probki dodaje sie 100
ml] 0,01 g roztworu jodu a uzyskang mieszanine
miesza sie w ciggu 30 minut.

Prébke o objetosci 50 ml tej mieszaniny odwiro-
wuje sie az do uzyskania klarownego roztworu,
a nastepnie proébke 40 ml rozciera sie z 1%, roztwo-
rem rozpuszczalnej skrobii jako indykatora punktu
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koncowego oraz 0,01 N roztworem tiosiarczanu so-
dowego dopdki wystepuje absorpeja wolnego jodu.
0/ zaabsorbowanego jodu okresla sie przez ilosciowe
siarczkowanie slepej probki. Powierzchnie oznaczo-
ng ta metodg w m?/g okresla si¢ wedlug wzoru

powierzchnia
%/ zaabsorbowanego jodu x 0,937—4,5  gkreslona
Masa probki " metoda
jodowa

Ta metoda oznaczania powierzchni grudek sadzy
okreslana jest dla wygody jako metoda Cabot nr 23,1,
gdyz nie jest to jeszcze oficjalna norma ASTM. Jak
podano w opnracowaniil firmy Cabot Corporation
TG-70-1 p.t. ,Industry Reference Nr .3”, apubliko-
wanym przez Juengel’a i O’Brien’a 1 kwietnia 1970,
powierzchnia oznaczona metodg jodowsg dla IRB
Nr 3 (Industry Reference Black Nr 3) oznaczona me-
todg Cabot 23,1 wynosi 66,5 m?/g. Powierzchnia sa-
dzy uzyskanej z szarzy A, okreslona powyzszg me-
toda wynosi 105 m?/g.

Wspéblczynnik zabarwienia, Opis patentowy Sta-
néw Zjednoczonych nr 3725103 ujawnia rodzine
wartosciowyech gatunk6éw sadzy. Jedng z cech cha-
rakteryzujgcych te sadze jest wartos¢ ré6wmnania
(wspblczynnik zabarwienia), w ktérym zdolnosé
podbarwiania + 0,6(Da) okresla wartosé tego wsp6l-
czynnika, przy czym dla tych sadzy wspélczynnik
ten wynosi co najmniej 317. Jak dalej podano w cy-
towanym opisie patentowym, D,, ktérg oznacza sie
pozorng S$rednicg sadzy w milimikronach mozna
obliczyé z nastepujacego ré6wnania:

2270 + 63,5 (absorpcja DBP)
Da =

B powierzchnia oznaczona metodg jodowsg

W powyzszych réwnaniach zdolno$é podbarwiania
wyraza sie jako %y SRF, absorpcje DBP w c¢m3/100 g
sadzy i powierzchnie oznaczona metoda jodowa
w m?/g. Znajgc zatem zdolno$é podbarwiania, ab-
scrpeje DBP i powierzchnig z cznaczenia metoda jo-
dowg dla sadzy otrzymanej w szarzy A okreflono
wspélczynnik zabarwienia przez podstawienie tych
znanych warto$ci do réwnania:

zdolno$é .
podbarwiania + 0,6
2270 + 63,5 (DBP)
powierzchnia
oznaczona

metoda
‘jodowa

wspbdlczynnik
zabarwienia

Zgodnie z tym réwnaniem, wartosé wspélczynnika
zabarwienia dla sadzy uzyskanej w szarzy A wy-
nosi 338. :

pPH. Wartosé pH sadzy mozna okre$lié metodg
podang w normie ASTM D-1512-60. Wartosé pH dla
sadzy otrzymanej w szarzy A oznaczona tg metodg
wynosi powyzej 4,0.

Przykiad II. Przeprowadzono prébg B jako
w zasadzie kontynuacje szarzy A z ta podstawowsg
rbéznica, ze w przewodzie 17 znajdowal sie wsp6l-
osiowo umieszczony, chiodzony woda proébnik
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wstrzykiwania surowca 19. Prébnik ten mial sred-
nice zewnetrzng 5 cm i na koricu zaopatrzony byt
w nakiladke .27 skladajadq sie -z nakladki rurowej
o wymiarze 0,3 cm, w ktérej znajdowaly sie trzy
otwory. 29 o Srednicy 0,1 cm zorientowane. prosto-
padle i rozmieszczone ré6wnokgtowo wokoto obwodu
nasadki. Otwory 29 tego osiowego pr6bnika 19 roz-
mieszczone byly wzdiuz przewodu 17 w..ten sposéb,
ze w zasadzie tworzyly jedng plaszezyzne z otwora-
mi obwodowymi 21. Ponadto kazdy z trzech otwo-
réw .29 w osiowym proébniku 19 by} tak zorientowa-
ny aby wyrzucaé strumiefl surowca w kierunku
punktu posredniego pomijgedzy dwoma sasiadujacymi
otworami obwodowymi .21. Biorgc pod uwage
zmniejszenie - calkowitej powierzchni -przekroju po-
przecznego. na skutek obecnasci prébnika 19 okre-
$lono, ze szybko$é strumienia gazu spalinowego
przeplywajgcego przez otwory 21 i 29 odpowiadalo
liczbie Macha 0,53.

W opisanym powyz2ej urzgdzeniu przeprowadzono
taka samg w zasadzie prébe jak szarza A stosujgc
gaz naturalny i powietrze w stosunku takim samym
w komorze spalania 11 oraz stosujac takie same wa-
runki . szybkiego chlodzenia. Ciekly surowiec .do-
prowadzono przez otwory 21 z szybkoscig 1,43 m?3/
/godzine i przez otwory 29 z szybkoscig 0,36 m?/go-
dzing, przy czym sumaryczna szybko$é doplywu
surowca wynosila okolo 1,78 m3/godzine.

Surowiec podawano pod ciSnieniem okolo 21,7
kg/cm?, .. Obserwacja -surowca wstrzykiwanego
w -tych warunkach wykazala, ze strumienie su-
rowca wyplywajace z wewnetrznych i zewnetrz-
nych otworéw obwodowych pier§cieniowej strefy
wstrzykiwania przenikaly do pierscieniowego stru-
mienia gazu spalinowego w zasadzie w postaci
spbjnej, do glebokosei '20—25%, wymiaru przekro-
ju poprzecznego tego strumienia.

Wytwazom; sadze zbierano z wydajnoscig oko-
o 9350/kg/godzine, a catkowity ¢, spalania ‘w szar-
zy B wynosil tylko okolo 37,5%;. Analiza sadzy wy-
kazala nastepujgce jej wlaSciwo$ci: zdolno§é pod-
barwiania — 273, powierzchnia oznaczona metodg
jodowg — 108 m?/g, absorpcja DBP — 129 cm?/100 g,
wsp6lczynnik zabarwienia — 331 i pH — powyzej
4,0. Por6wnanie wynikéw szarz A i B wykazuje
korzy$ci uzyskane dzieki zastosowaniu sposobu
wedlug wynalazku, wyrazone zwiekszeniem szyb-
kosci wytwarzania sadzy bez pogorszenia wlasci-
wosci produktu oraz znacznie wieksze wydajnosci
danego gatunku sadzy na jednostke zuzytego pa-
liwa plynnego w komorze reakcyjnej lub na jed-
nostke cieklego surowca. Ponadto, szarza B wska-
zuje na mozliwo§¢é wykorzystania sposobu we-
dlug wynalazku do wytwarzania gatunk6éw sadzy
nalezagcych do nowej i waznej rodziny sadzy, kto-
Te sq' siczegélmie uzyteczne przy wytwarzaniu
wzmocnionych gum i elastomer6ow.

Przyktad III. W przykladzie tym przeprowa-
dzono szarze C bedaca prébg kontrolng, w ktérej
ciekly surowiec wstrzykiwano wylacznie z zew-
netrznego obwodu cylindrycznej strefy wstrzyki-
wania. Stosowano urzadzenie podobne do opisane-
go w przykladzie I, chociaz w tym przypadku
przew6d 17 mial dziewieé¢ otworé6w 21 o Srednicy
0,15 cm oraz zespét dysz 41 umieszczony okolo
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213,5 cm ponizej. wylotu 28 przewodu 17. Jako
ciekly surowiec stosowano olej o . nastepujgcym
skladzie i wlasciwosciach:

wodor (%) 8,04 8,03

wegiel (%) 90,7 91,0

stosunek H/C 1,05 '

siarka (%) 1,3

asfaltany (%) 2,1 2,0

ciezar AP1 (15/15°C) + 0,9

ciezar wlasciwy (15/15°C) 1,069

lepko$¢ SUS w temperaturze 55°C 150,6 151,0
) SUS w temperaturze 100°C 44,6 44,7

osad (%) 0,035

popi6t (%) 0,014

s6d (czeSci na milion) 5,7

potas (czeéci ma milion) 0,54

Analiza zwigzk6éw pierscieniowych

metoda chromatografii gazowo-cie-

czowej (Y zwigzkéw aromatycz-

nych):

zwigzki 1-pier$cieniowe (%) 0,9

zwiazki 2-pierScieniowe (%) 6,8

zwigzki 3-pierscieniowe (%) 19,3

zwiazki 4-pier$cieniowe (%) 60,0

zwigzki 5-pierscieniowe i wyzsze (%,) 13,0

Zawarto$¢ wody (%, objetosciowy) < 0,05
Temperatura zaptonu (°C, C.0.C.) 165,5
Temperatura palenia (°C C.0.C.) 190,5
Kg C/litr 0,968

Jako plynne paliwo stosowano gaz naturalny za-
wierajacy 96,619, metanu, o wartosci opatowej
plynnego paliwa 8325 kcal/m3.

Stosujac powyzszy surowiec i.opisane powyzej
urzadzenie, do komory 11 w ktérej spalono gaz na-
turalny i powietrze ogrzane ‘wstepnie do temperatu-
ry okoto 375°C, doprowadzano te skladniki z szyb-
kosciami odpowiednio 910 i 11900 Nm?/godzine.

Okreslono, ze szybkosé uzyskanego strumienia ga-
zu spalinowego wyplywajacego z otwordéw 21 prze-
wodu 17 odpowiada liczbie Macha okolo 0,52. Ciekly
surowiec, ogrzany uprzednio do temperatury okolo
259°C, wstrzykiwano do strumienia gazu spalinowe-
go przez otwory 21 z szybkoScig okolo 2,44 m3/go-
dzine pod ci$nieniem okolo 20,3 kg/cm?. Zgodnie ze
sposobem podanym w opisie patentowym Stanow
Zjednoczonych nr 3010794, do komory spalania wtry-
skiwano réwniez wodny roztwor chlorku potasowe-
go z taka szybkoscia aby uzyskaé okolo 54 g
chlorku potasowego na 0,378 m3 cieklego suroweca.
Wizualnie stwierdzono, ze kazdy strumien wstrzy-
kiwanego surowca wyplywajacy z otworéw 21 byt
spojny do glebokosci 20—25%, Srednicy przewodu 17.

Szybkie chlodzenie sadzy otrzymywanej w po-
wy_’wzych warunkach przeprowadzono przez natry-
skiwanie woda z dysz 41 w takiej iloSci aby tempe-
ratur¢ mieszaniny reakcyjnej obnizyé do tempera-
tury okolo 748—759°C. Sadze zbierano i stwierdzo-
no, ze wydajnosé jej wytwarzania wynosila okoto
0,645 kg sadzy na litr surowca. Catkowity 9, spa-
lenia w szarzy C wynosil okolo 31,8%, Prébki sadzy
poddano oznaczeniom analitycznym, ktérych wyniki
byly nastepujace: zdolno$é podbarwiania — 2469,
SFR, powierzchnia oznaczona metodg jodowg —
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75 m?/g, absorpcja DBP — 113 cm3/100 g, wsp6i-
czynnik zabarwienia — 321 i pH — powyzej 4,0.

Przykltad IV. W przykladzie tym przeprowa-
dzono prébe D, podobng do szarzy C z nastepujacy-
mi zmianami dotyczacymi urzadzenia i sposobu
prowadzenia procesu: urzgdzenie otwory 21
o Srednicy 0,13 cm, wspéOlosiowy, chiodzony wodg
probnik wstrzykiwania surowca o Srednicy zew-
netrznej 5 c¢cm, dodatkowo zaopatrzony w nakladke
koncowsg 27, w ktérej znajdowaly sie ré6wnokatowo
rozmieszczone i promieniowo zorientowane otwory
29, kazdy o §rednicy 0,11 cm, przy czym otwory 29
znajdowaly sie w tej samej w zasadzie plaszczyznie
co otwory 21, zespbél dysz do szybkiego chlodzenia
mieszaniny okolo 274 cm ponizej wylotu 28 przewo-
du 17.

Sposéb prowadzenia procesu: ciekly : surowiee
wstrzykiwano . otworami - 21 z ‘szybko§cia okolo
2,05 m3/godzine pod ciSnieniem okolto 19,63 kg/cma2.
Ciekly surowiec dodatkowo wstrzykiwano otworami
29 z szybkoscig okoto 0,513 m3/godzine pod ci$nie-
niem okolo 13,2 kg/cm?. Powietrze doprowadzono do
komory spalania 11 po uprzednim ogrzaniu do tem-
peratury okolo 360°C. Wodny roztwér chlorku pota;
sowego wstrzykiwano do komory spalania 11 w ta-
kiej iloSci aby uzyskaé stezenie okolo 7,8 g KCl na
0,378 m3 cieklego surowca.

Stosunek gazu naturalnego do powietrza w komo-
rze spalania 11 nie réznit sie¢ istotnie w stosunku
do szarzy C. Szybko$§é strumienia gazu spalinowego
odpowiadata liczbie Macha okolo 0,52. Obserwacja
strefy wstrzykiwania surowca 13 wykazala, ze stru-
mienie surowca wyplywajace otworami 21 lub 29
byly w zasadzie geometrycznie sp6jne przy przeni-
kaniu do gleboko$ci okolo 20—25%, przekroju po-
przecznego pier§cieniowego strumienia gazu spali-
nowego. W tych warunkach sadze wytwarzano
z wydajno$cig okolo 0,652 kg/litr cieklego suroweca,
a calkowity 9/, spalania w szarzy D wynosit tylko
okoto 30,8%/,.

Wtasciwos$ci analityczne sadzy otrzymanej w szar-
zy D byly nastepujace: zdolno$¢ podbarwiania —
2469, SFR, powierzchnia oznaczana metoda jodowa
— 70 m?/g, absorpcja DBP — 112 cm?/100 g i pH po-
wyzej 4,0.

Przyktad V. Stosowano urzadzenie typu przed-
stawionego na fig. 1 o nastepujgcych wymiarach
podstawowych: komora spalania 11 — objetos¢ 0,123

m3, cylindryczny przewé6d 17 — dilugos§é 27,5 cm,
Srednica wewnetrzna — 31 cm, otwory 21 — dwa-
naScie promieniowo zorientowanych otworéw

o §rednicy 0,17 cm rozmieszczonych réwnokatowo
w pojedynczej plaszczyZnie wokolo obwodu przewo-
du 17, plaszczyzna tych otworéw 21 byla okoto
13,75 cm powyzej wylotu 28 przewodu 17, komora
reakcyjna 33 — izolowany cieplnie wyloZzony ma-
terialem ogniotrwalym dwustopniowy cylindryczny
tunel o catkowitej dlugo$ci 915 cm i wewnetrznej
§rednicy pierwszego stopnia o diugosci 610 cm lgcz-
nie z wylotem 28 przewodu 17, wynoszacej 45 cm
oraz wewnetrznej §rednicy drugiego stopnia o diu-
go$ci 305 cm, bedjcego przediluzeniem tego pierw-
szego stopnia, wynoszacej 67,5 cm. Elementy do
szybkiego chlodzenia skladajace sie z wielu dysz 41
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do natryskiwania wodg umieszczone sg 884 cm po-
nizej wylotu 28 przewodu 17.

Jako pltynne paliwo w reakcji spalania stosowano
butan, a jako ciekly surowiec stosowano smote
weglowodorowg bedaca ubocznym produktem kra-
kingu parowego przy wytwarzaniu olefin. W prébie
kontrolnej okre§lonej dalej jako szarza E, w ko-
morze spalania 11 spalano butan z powietrzem do-
prowadzanymi z szybko§ciag odpowiednio 325 i 17250
Nm?d/godzine, przy czym powietrze ogrzane bylo
uprzednio do temperatury okoto 370°C.

Uzyskany strumienn produktéw spalania ‘przepiy-
wal przewodem 17 z liniowag szybkoScia okreSlong
przy otworach 21 odpowiadajgcg liczbie Macha oko-
lo 0,54. Ciekly surowiec ogrzewany byl najpierw do
temperatury okoto 148°C i wprowadzany otworami
21 pod ci$nieniem okolo 21,7 kg/cm? oraz wstrzyki-
wany do strumienia gazu po spalaniu z szybko§c1a
okoto 4,03 m3/godzine.

Wodny roztw6r chlorku potasowego wstrzyk1wano
do komory spalania 11 z taka szybkoS§cig aby uzy-
skaé stezenie okolo 185 g KCl na 0,378 m3? surowca.
Podczas procesu obserwowano strefe wstrzykiwa-
nia surowea 13 i stwierdzono, ze strumienie surowca
wyplywajace otworami 21 przenikaly do gazu spa-
linowego w postaci sp6jnych, nierozerwalnych stru-
mieni do gleboko$ci 20—25%, $rednicy przewodu.17.
W tych warunkach sadze wytwarzano z szybkoscia
2475 kg/godzine, a wydajno§¢ wynosita okoto 0,634
kg sadzy na litr cieklego surowca. Calkowity 9,
spalenia w doswiadczeniu E wynosit 30,19, Wyniki
analizy sadzy byly nastepujgce: liczba jodowa
(ASTM 1510) — 94, absorpcja DBP — 90 cm?/100 g,
zdolno§é podbarwiania — 2259/, SRF.

Przyktlad VI. Szarza F byla kontynuacja szar-
zy E, przy czym wprowadzono nastepujace zmiany
dotyczace urzadzenia i sposobu prowadzenia proce-
su: Urzadzenie — dodatkowo wyposazono je we
wspOtosiowy prébnik wstrzykiwania surowca 19 ty-
pu opisanego w przykladzie II, §rednica zewnetrzna
tego prébnika wynosila 5 cm. Zaopatrzony byl on
w nasadke koncowag 27, w ktérej znajdowatlo sie
sze§é promieniowo zorientowanych otworéw 29 roz-
mieszczonych réwnokgtowo na obwodzie nasadki
o §rednicy 0,13 cm, przy czym prébnik ten umiesz-
czono na takiej glebokos$ci aby otwory 29 znajdo-
waly sie w tej samej w zasadzie plaszczyZnie co ot-
wory 21.

Spos6b prowadzenia procesu: ciekly surowiec
wstrzykiwano otworami 21 z szybko$cig 3,7 m3/go-
dzine pod ciSnieniem okoto 15 kg/cm?. Ciekly suro-
wiec wstrzykiwano réwniez otworami 29 z szyb-
koScig okoto 0,19 m3 pod ci§nieniem okolo 3,7 kg/cm?
i tym samym calkowita ilo§¢ wstrzykiwanego su-
rowca wynosila okolo 4,62 m3/godzine. Jako utle-
niacz do komory spalania 11 wprowadzano powietrze
ogrzane uprzednio do temperatury okoto 335°C. Roz-
twér chlorku potasowego doprowadzono z taka
szybko$cia, aby uzyskaé stezenie okoto 162 g KCI na
0,378 m3 cieklego surowca.

Ustalono, ze szybko§¢ strumienia gazu spalinowego
przeplywajacego przez otwory 21 i 29 odpowiadata
liczbie Macha okolo 0,54, ze wzgledu na zmniejszenie
powierzchni przekroju poprzecznego strumienia spo-
wodowane obecno$cig prébnika 19. Obserwowano
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strefe wstrzykiwania surowca 13 i stwierdzono; ze
kazdy ze strumieni surowca wyptywajgcego z:otwo-
réw 21 i 29 przenikal nie tracac w zasadzie swojej
spojnosci do pier§cieniowego strumienia gazu spa-
linowego na gleboko§é 20—25%, pierscieniowego
przekroju poprzecznego tego strumienia.

W warunkach préby F sadze wytwarzano w ilo§ci
okoto 2835 kg/godzine z wydajno$ciag okolo 0,638 kg
sadzy na 1 m? cieklego surowca. Calkowity 9/, spa-
lenia w szarzy F wynosil jedynie okolo 26,99, Wy-
niki analizy sadzy byly nastepujace: liczba jodowa
(ASTM-1510) — 84, absorpcja DBP — 117 cm?¥/
/100 g i zdolno§é podbarwiania — 205%, SRF.

Przyktlad VII Pr6ba G stanowila kontynuacje

szarzy F z nastepujacymi réznicami:
Roztwér wodny chlorku potasowego wstrzykiwano
z taka szybkoScia aby uzyskaé stezenie okolo 500 g
KCl1/0,378 m? cieklego surowca a powietrze dostar-
czane do komory spalania 11 ogrzewano do tempe-
ratury okoto 315°C. .

W tych warunkach sadze wytwarzano w ilo$ci
okoto 2835 kg sadzy na 1 m3 cieklego surowca. Cal-
kowity 9/, spalenia w szarzy G wynosil jedynie
27,0%,. Otrzymano sadze o nastepujacych wlasci-
woéciach: liczba jodowa — 84, absorpcja DBP — 77
cm3/100 g, zdolno§¢ podbarwiania — 2299/, SRF.

Powyzsze przyklady i opis sposobu wedlug wyna-
lazku nalezy traktowaé przykitadowo i mozna wpro-
wadzié wiele zmian nie odchodzac od mys$li prze-
wodniej i zakresu tego wynalazku.

b
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Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania sadzy w piecu, w strumie-
niu goracych gazéw spalinowych majgcych dosta-
teczng predko$§é liniowg do rozbicia i zdyspergo-
wania cieklego surowca stosowanego do wytwarza-
nia sadzy przez wtryskiwanie tego surowca po-
przecznie do kierunku przeptywu strumienia gazéw
spalinowych, szybkie chlodzenie mieszaniny re-
akcyjnej otrzymanej po utworzeniu sie stalych
czastek sadzy i nastepne oddzielanie utworzonej sa-
dzy, znamienny tym, ze ciekly surowiec do wytwa-
rzania sadzy wprowadza sie do strumienia gazéw
spalinowych w postaci wielu sp6jnych indywidual-
nych strumieni zaré6wno z zewnetrznego obrzeza
strumienia gazéw spalinowych jak i z co najmniej
jednego miejsca wewnatrz tego strumienia powo-
dujac, aby kazdy ze spéjnych strumieni cieklego su-
rowca wnikal do strumienia gazéw spalinowych na
gleboko§é dostateczng do unikniecia znacznego kon-
taktu miedzy §ciang urzadzenia a surowcem do wy-
twarzania sadzy, przed zmieszaniem go z gorgcym
strumieniem gazu spalinowego i utworzeniem w nim
stalych czgstek sadzy.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze pro-
ces prowadzi sie przy szybko$ci strumienia gazéw
spalinowych w punktach wstrzykiwania surowca
odpowiadajacej liczbie Macha co najmniej 0,35.
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