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Sposdb otrzymywania sadzy aktywnej
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywa-
nia sadzy aktywnej metoda piecows.

Znany spos6b wytwarzania sadzy polega na nie-
catkowitym spopielaniu lub termicznym rozkladzie
surowcow zawierajacych weglowodory. W metodzie
piecowej surowiec weglowodorowy oraz powietrze
wprowadza sie ze stala szybkoscig przeptywu do
reaktora. Wytworzong sadze zawieszong w gazach
ze spalania oddziela sie i granuluje.

W zalezno$ci od stosowanego surowca jak tez
technologii procesu, otrzymuje sie produkt o réz-
nej strukturze, jak tez o zréznicowanej aktywnosci.

Jako surowiec do wytwarzania sadzy stosuje sie
produkty ciekle uzyskiwane w procesach karbo-
i petrochemicznych, a wiec mieszaniny olejow
nafto- i weglopochodnych. Do tego typu surowca
nalezy np. ,0lej zielony”, ktéry jest produktem pi-
rolizy otrzymywany w procesie krakingu kerozyny
i stanowi frakcje o temperaturze wrzenia w zakre-
sie 170—360°C. W ,oleju zielonym” wystepuja
gléwnie weglowodory aromatyczne dwupierScienio-
we i nieznaczne iloSci jedno- i tréjpierscienio-
wych.

Celem wynalazku bylo opracowanie metody po-
zwalajacej na wykorzystanie oleju popirolityczne-
go do produkcji sadzy aktywnej, nadajgcej sie
przede wszystkim do stosowania w przemyé§le gu-
mowym.

W procesie pirolizy weglowodoré6w niskowrzg-
cych otrzymuje sie etylen jako produkt gléwny
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oraz kondensat popirolityczny. W sklad kondensa-
tu wchodzg weglowodory ciekle, ktére w wiek-
szosci stanowig. zwigzki aromatyczne. Kondensat
popirolityczny (powstajacy w iloSci 10—15% w
stosunku do surowca poddanego pirolizie) przera-
bia sie przez oddestylowanie z niego frakcji wrza-
cej do temperatury okoto 200°C. Pozostalo§é pode-
stylacyjna zwang olejem popirolitycznym wykorzy-
stuje sie dotychczas jako komponent oleju opato-
wego. Olej popirolityczny jest lepka cieczg o za-
barwieniu ciemnobrgzowym i o zapachu maftalenu.
Rozpuszcza sie dobrze w rozpuszczalnikach aroma-
tycznych. Jego charakterystyka przedstawiona zo-
stalta w tabeli 1.

W  wyniku przeprowadzonych doswiadczen
stwierdzono, ze olej popirolityczny nie nadaje sie
jako surowiec do wytwarzania sadzy aktywnej
metodg piecowsa. Podczas ogrzewania skladniki ole-
ju ulegaja bowiem polimeryzacji i tworzy sie zy-
wiczo-twoércza masa, z ktérej podczas spalania
tworza sie czastki koksu zwanego gritem.

Stwierdzono, ze przez poddanie oleju popiroli-
tycznego odpowiedniemu rozfrakcjonowaniu i przez
wyodrebnienie z niego okreslonej frakecji, mozna
uzyskaé produkt, ktéry w kompozycji z dotych-
czas stosowanymi surowcami weglowodorowymi u-
mozliwia otrzymanie aktywnej sadzy o strukturze
lancuchowej, a wiec szczeg6lnie przydatnej w prze-
my$le gumowym.

Sposéb wedtug wynalazku polega na tym, Ze do
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Tabela 1 c.d. tabeli 2
1 2 3
Oznaczenia Szarza 1 | Szarza 2
5 Lepko$¢ w 90°C, °E 1,00 1,135
P ek 2. °C 197.0 202.0 Temperatura zaplonu, °C 118 153
D°°"‘: ) Wr_z;m”’ & ’ g Indeks korelacji 120,03 105,34
esty:.lcl}e w 50)j-ach w tempera- 0 Pozostalo§¢ po koksowaniu, % 0,880 1,016
e o 1 o Hg 3750 | 380 Zawarto$¢ wody, % glady | S$lady
ocoez; 60 mm Ia{:wtemperarurze 320.0 320.0 1 Zawarto$¢ siarki, % 0,37 0,33
t) ’ .
Gestosé w 20°C, kg/m?® 1014 | 1,086 Z‘:ﬁ‘;ﬁi : ;’g:“;i:f(’)zpusz_ 001 1 001
O I Il B =T [
el 3 b
Srednia masa czasteczkowa 239,1 239,8
T ° 19,0 15 . . s
Za?;ﬁ?:;ﬁi%?’ (VC 1;2’35 136’84 nalazku wynikaja z obecno$ci w niej zwigzkow
Zaw.art'déé o oilu""} 0 001’0 001’5 wysokoaromatycznych. Frakcja ta bowiem nie za-
Zawartosé fvpla :,/ ° 9;) 03 92) 07 wiera wecale sktadnikéw lzejszych takich jak ben-
Zawartosé ch > 0(7 9’27 8’70 zen, toluen i ksylen (nie wykazujacych wymagi-
za mo; o koru;/ ° 0’3 " 0’31 20 nych zdolnoéci sadoztwérezych) jak tez pozbawionu
awartosc siarkl, 7o > > jest naftalenu, ktéry po wydzieleniu jest wyko-

znanego surowca weglowego pochodzenia karbo-
i/lub petrochemicznego wprowadza sie¢ frakcje ciez-
kich weglowodoré6w aromatycznych wrzgcg w za-
kresie 250-400°C oddestylowang z oleju popiroli-
tycznego otrzymanego w procesie etylenowej piro-
lizy weglowodoréw, po czym calos¢ przerabia sig
w znany spos6b metodg piecowa na sadze. Do kon-
wencjonalnego surowca weglowego, wprowadza sie
przy tym co najmniej 30% wagowych wyzej wska-
zanej frakcji ciezkich weglowodor6w aromatycz-
nych.

Pozadang frakcje otrzymuje sie w ten sposéb, ze
z oleju popirolitycznego najpierw oddestylowuje
si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem (wynoszacym ma-
ksymalnie 200—250 mm Hg frakcje naftalenowa
o zakresie temperatury wrzenia 200—250°C), po
czym jako frakcje stanowigcg surowiec do wytwa-
rzania sadzy aktywnej, odbiera sie ciezkie weglo-
wodory aromatyczne wrzgce w zakresie 250—400°C.
Jako pozostalos¢ podestylacyjng otrzymuje sie przy
tym pak popirolityczny.

Dane fizykochemieczne frakcji ciezkich weglowo-
doréw aromatycznych otrzymanych z dwéch réz-
nych szari oleju popirolitycznego podane sa w ta-
beli 2.

Korzystne wilasciwoéci sadzotwoércze frakcji we-

glowodoréw stosowanych w sposobie wediug wy-
Tabela 2
Oznaczenia Szarza 1 | Szarza 2
1 2 3

Temperatura odbioru 50% de-
stylatu °C 274,0 308,0
Sredni cigzar czasteczkowy 157,5 197,0
Gesto$é¢ w 20°C, kg/m3 1,0230 1,0030
Gestos¢ w 15°C, kg/m?3 1,0300 1,0120
Wspélczynnik zalamania $wiatla,
n? 1,613 1,559
Stosunek H/C 0,94 1,24
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rzystywany do innych celow.

Istotnymi skladnikami tej frakcji sa zwigzki
aromatyczne o 2—4 pier§cieniach skondensowanych
jak np. metylonaftaleny, fenylofenantreny, acena-
ftaleny, benzypireny, fluoreny, antraceny, cyklo-
alkiloantraceny, pireny, chryzeny.

W sposobie wedlug wynalazku sadzy aktywnej
prowadzi sie metoda konwencjonalng w reaktorze
w temperaturze 1300—1450°C Kkorzystnie okoto
1400°C i przy stosunku powietrza do oleju 3.8:1
do 3,9:1.

Jako pozostale komponenty surowca do wytwa-
rzania sadzy mozna stosowaé na przyklad olej
smolowy, olej z krakingu katalitycznego lub jego
ekstrakt na przyklad acetonowy.

Sadza wytworzona sposobem wedlug wynalazku
posiada specyficzng strukture tancuchowa, jest
wysoce aktywna i nadaje sie do szerokiego stoso-
wania. Jej aktywno$é¢ i struktura predysponujg ja
do stosowania w mieszaninach gumowych.

Przyktad I. Mieszanine z 50% wagowych
oleju smolowego (wedlug PN-70/C-97016) i 50% wa-
gowych frakcji ciezkich weglowodoréw aromatycz-
nych o zakresie temperatury wrzenia 250—400°C,
uzyskanej z oleju popirolitycznego, wprowadzono
do reaktora cyklonowego typu ,krejcu” z szyb-
kosciag przeptywu 0,4—0,5 m%/sek. W reaktorze u-
trzymywano temperature okolo 1300°C. Wraz z
olejem do reaktora wprowadzano powietrze, utrzy-
mujac stosunek powietrza do oleju w granicach
3,85:1 do 3,90 :1. Otrzymano sadze aktywng o na-
stepujacych danych fizykochemicznych:

Powierzchnia wlasciwa m?/g — 69,8
pH — 6,7
Liczba olejowa, ml/g — 1,02
Zawarto§é popiotu, % — 0.05
Zawarto$é wilgoci, % — 012
Zawarto$é ekstraktu acetonowego, % — 0,18

Pozostalo$é na sicie o oczkach 0,06 mm, % 0,037
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Przyktltad II Sporzadzono mieszaning o skla-
dzie: 30% wagowych frakcji ciezkich weglowodo-
réow aromatycznych z oleju popirolitycznego, 30%
wagowych oleju ponaftowego (stanowigcego réw-
nowagowg mieszanine oleju z krakingu katalitycz-
nego) wedlug WT-57/1971 z MZRiP w Plocku i
ekstraktu acetonowego wedlug WT-1973 z Rafinerii
Nafty ,Jasto”, 40% wagowych oleju smolowego
wedlug PN-70/C-97016. Mieszanine o powyzszym
sktadzie wprowadzono do reaktora w ktéorym u-
trzymywano temperature 1380—1400°C. Stosunek
powietrza do oleju utrzymywano w zakresie 3,8 :1
do 3,85:1. Otrzymano sadze aktywnag o nastepujg-
cych danych fizykochemicznych:

Powierzchnia wilasciwa mé¥/g — 174,03
pH — 81
Liczba olejowa, ml/g — 1,04
Zawarto$§¢ popiotu, % — 0,20
Zawarto§é wilgoci, % — 0,22
Zawarto$¢ ekstraktu acetonowego, %o — 0,10
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Pozostalo$é na sicie 0,063 mm, %
Ciezar nasypowy, g/1

0,043
— 375

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania sadzy aktywnej na dro-
dze niezupelnego spalania surowca zawierajacego
wegiel, pochodzacego z produktéw pirolizy weglo-
wodorow, znamienny tym, Ze do znanego surowca
weglowego pochodzenia karbo- i/lub petrochemicz-
nego wprowadza sie frakcje ciezkich weglowodo-
row aromatycznych wrzaca w zakresie 250—400°C,
oddestylowang z oleju popirolitycznego otrzymane-
go w procesie etylenowej pirolizy weglowodorow,
po czym calo$¢ przerabia sie w znany sposéb me-
todag piecowg na sadze. *

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
do surowca weglowodorowego wprowadza sie co
majmniej 30% wagowych frakcji ciezkich weglo-
wodoréw aromatycznych, powstalych w wyniku
pirolizy etylenowej weglowodoréw.
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