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L Este invento se refiere al negro de carbéne. Mas partious i
laxmente, se refiere a la preparacion del negro de carbdn. Mae parti-
cularmente todavie, se refiere a un método perfeccionado para controlar
las propledades del negro de carbon producide por la descomposicion tég
mioe de hidrocarbures.

ia preparacidn de negros de oarbon del tipo empleado en
hernos por la descomposioion térmiocs de los hidrooarburos es bien cono=
cidao Bn general, este método de preparacion comprende la desoomposi-
cion de un material proveedor de hidrooarburos por el calor generado de
la combustion de una porcion del hidrocarbure y/osomethtiento de éste al
oalor generado por la combustion substancialmente completa de un segun=—
doy y generslmente diferente, combustible hidrooarburado, Is compomi-
cion del material provéodor de hidrooarburcs, el tipo de inyeoccion del
material proveedor, la relacion de oxfgeno & combustible y el tiempo
de reaccion son, entre otras, las variables que pueden influir en la
produooién asi como en las propiedades cauchoteras del negro de carbém
producide. Aunque todeslas variables anteriormente descritas influyen
en las propiedades cauchoteras del negro de oarbon en alguna extensions
el materisl proveedor de hidrocaerburos emplesdo parece ser una de las

mas, 8i no la més, importente variable a este respectoe

Aef pues, durante mucho tiempo s€ ha crefdo, por ejemple,
que pare modifioer las propiedades en lo referente a esfuerzos y defor-
maciones del negro de carbon, especialmente modulo, sin requerir forme
alguna de tratemiento posterior del negro de ocarbén tal como oxidacion,
era neocesario sustituir el msterial proveedor de hidroocarburos. Les
desventajas concomitantes a tal priotica 8e evidencian rapidamente., En
primer lugar, la obtencion de un modulo predeterminado por tal métedo
es estrictamente un procedimiento de tanteos y sujeto & error., En se-
gundo luger, la cepacidad pars mentener cxactsmente un modulo predeter

minado una vez que ha sido obitenido, depende necesariamente de una fuer
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| te ocentinua de suministro del material proveedor seleccionadoe. gzntra—
riamente, cualquier oambio deseado de modulo del negro de oarbon produ=
cido requiere una sustitucion del material proveedor hidrocarburado. A
parte de estos faotores, sin embargo, el hecho mas importante es que
cualquier veriaoion de modulo obtenida por sustitucion del materisl pro
veedor es minima en el mejor de los casos y usualmente va acompafiada de
un efecto adverso mobre ls reaistencia a la tension ¥y propiedades de
alargamiento del negro de carbone

Mis recientemente ha sido propuesto modificar el médulo del
negro de ocarbdn por descomposicién de un materiad proveedor de hidro—
carburos en presencia de una pequeiia cantided de oualquiera de varies
materiales aditivos extrafios. Sin embargo, tales materiales aditivos
actuan solamente como depresivos del médulo, de manera que aunque el qé
dulo se pueda reducir rapidamente por debajo de un valor normal pro-
ducido en ausenocia de aquéllos, tal uso nunca puede dar por resultado
una elevacion del médulo por encims de lo normal. Por otra parte, el
uso de depresivos del modulo influye en otras propiedades del negro de
oarbén, particularmente resistencia al desgaste, que tiende a ser mal
robajudas

Por oonsiguiento, ha subsistido una demanda de un mdtodo
para modifjicar las propiedades cauchoteras, partiocularmente el médulo,
de lom negres de oarbon del tipo empleado en hornose. El objeto princi-
pal de este invento es proporoionar tal método. Otro objoto de este
invento es proporcionar un método pars veriar el médulo de los negros

de oarbon del tipo empleade en hornos que no requiere la sustituoion de

tamiento posterior del negro de carbon. Otro objeto mas de este invente
es proporoionar un método perfeccionado para produoir negros de oarbén
tipo de hornos gue puede ser rapida y exactamente controlado de manera

que produzos un negro de parbén de modulo preselecoionado. Un objeto

material proveedor, 6l uso de aditivos depresivos del médulo o un tra-

T
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adicienal de este invento es pfoporcionar un método perfeccionado para |
producir negros de oa.'rbén- del tipo empleado en hormos que permite va.rig
oiones del médulo preseleccionado sobre un margen considerado hasta
shora impraocticable, Otro objeto nas es proporocionar un método contro- -
lable para producir negro de carbon de médulo preselecocionado que se
puede practicar sobre ocualquier material proveedor de hidrocarbures y
en ocualquier reaotor de negro de carbon tipo de hornos con poca, sungue
m, supervisidn adicional a la normalmente observedae

Do oonformidad oon esie invento, estos objetos se han logra-
do de una manera partiocularmente efiocaz. Sorprendentemente, ha sido des|
cublerto ahora que 6l modulo del negro de oarbon producido a partir de
un especifico material proveedor de hidrocarburcs gusrda relacidén con
la temperatura & la que se descompone térmicaments el hidrocarburos Asi
en contraste oon las practioas anteriores en las que era necesario cam=
biar completamente los materiales proveedores para ofectuar sigquiera
una veriscion minima del modulo, usar extrafios depresivos del médulo o
un tratamiento posterior del negro de ca.rbén, ahora es posible variar
ampliamente el modulo del negro de ocarbén producido a partir de cual-
quier espeo{fico material proveedor con solo variar la temperatura de
reaccion segun una predeterminada relsoion de modulo-temperatura de
reacoion. Sin embargo, es mas importante que un médulo preseleccionado
se puedsa produclir continua y exaotamente por el establecimiento inioial
y conservacion continuada de una predeterminada temperatura de descom-
posicic;n. Una ves que la temperatura de reaccion ha sido predeterminada,
y fijeda para un modulo preselecoionado, el material proveedor de hie
grocarburos se descompone y 1los gases resultantes de la reaccién porta-—
dores de negro de ocarbon se tratan para recuperar el negro de ocarbdn,
todo de una manera por lo demgs convenocionalo

Una oaracteristica perticular del método perfeccionado de

este invento es que se puede aplicar a cualquiera de los prooedimien-—
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-tos comunmente empleados en la produooidén de negro de oarbén del tipo ~
empleado de hornos. Asi, aunque todos los negros de carbén del tipo em-
pleado en hornos se producen, en general, por descomposicién de un hi-
drocarburo aprovechando el calor generadp por la combustién de una por-
cion del hidrocarburo y/o por la combustién de un segundo hidrocarburo,
hay varios procedimientos operativos diferentes por los que se obtiene
este resultado. Estos varios procedimientos operativos difieren princi-
palmente en la manera en que son introducidos los reactivos en el reac-
tor y son bien conocidos por los versados en el arte. Tales procedi-
mientos asi como cualesquiera otros por los que se aloanzan resultados
similares pueden aer rapidamente sometidos al perfeccionamiento que oom-
prende el método de este invento para producir los resultados perfec-
cionados de éste.

Similarmente, el hidrocarburo que ha de ser descompuesto en
cualquiera de los varios procedimientos a que se puede aplioar el pre-
sente método perfeccionado puede ser ampliamente variado. Cualquier hi-
drocarburo sea liquido o gaseoso y sea derivado de un origen petroli-
fero o no petrolifero puede emplearse. Representativos de estos hidro-
carburos son metano, butano, pantano, gasoil, queroseno, hidrocarburos
de la escala de ebullicion de la gasolina, naftas pesadas y ligeras,
aoeites residuales y oiolioos derivados de una amplia variedad de ope-
raciones de deatilaoién y cracking y reoonstrucoién, eto. Por material
proveedor de hidrocarburos en el sentido usado aqui se entiende, por
consiguiente, oualquiera de los antedichos. El oombustible hidrocarburo
empleado en oualquiera de los varios procedimientos a que se puede apli -
oar el presente método puede ser el mismo u otro diferente del material
proveedor de hidrocarburos. Sin embargo, usualmente sera gas natural
cuando se pueda disponer de él. El gas comburente empleado en los pro-
cedimientos anteriores puede ser aire, aire enriquecido en oxigeno, oxi

geno o cualquier otro empleado en cantidades suficientes para la oombus™
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ii6ti oompleta del oombustible hidrocarburado como es bien sabido profe-»
sionalmente.

Las temperaturas a las que los hidrocarburos formadores de
negro de carbom ee descomponen para formar negro de carbdén tipo de hor-
hos pueden variar considerablemente. Sin embargo, la priotioa usual en-
contrara la temperatura de la odmara de reaocién a la que ocurre la desj
oompoaioién cantro de un margen de aproximadamente 2500W F-30009 F. A

pesar del amplio margen de temperaturas oonooidas de funcionamiento,

nunoa ha sido completamente apreciado hasta este invento que existe una
relacion definida, ouando se mantienen oonstantea otras oondioiones de

funcionamiento, entre la temperatura a la que se descomppne térmicamen-
te un particular material proveedor y el médulo del negro de carbdén re-
sultante. No obstante, de oonformidad con este invento, ha sido ahora

inesperadamente observado que un aumento o disminucién en la temperatu-
ra de la camara de reaooion o descomposioion va aoompafiado de un aumen-
to o disminucion, respectivamente, en el moédulo del negro de oarbén re?

sultante.

Como se indica en las curvas que oomprende el adjunto dibuje
se observa una variaoion mensurable en el médulo ouando la temperatura
de descomposicion para el mismo material proveedor, bajo oondioiones de
funcionamiento por lo demds aubstanoialmente iguales, es variada tan
pooo oomo aproximadamente 20-25*F. Mayores variaciones de temperatura
dan por resultado variaoionea de médulo correlativamente mayores. La
extension en que el médulo puede ser asi variad<?a.epende algo de la com-
posicion del particular material proveedor de hidrocarburos que se so-
mete a desoomposioién y otras condiciones de funcionamiento y no puede,
oomo proposioién general, definirse numéricamente de un modo preciso.
Similarmente, no ea posible definir numéricamente de un modo preoiao la
medida de la variaoion del médulo a la medida de la variaoidén de tempe-
ratura. No obstante, en general, el médulo pareoe variar aproximadamen-

te 5-15% por oada oambio de temperatura de 75-125c y.
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El método particular para tariar la temperatura de desoompor.
sioion dentro del reactor, y a su vea el médulo del negro de carboén,
puede tomar formas diferentes. Sin embargo, un método partioular que
oonstituye una aportacion preferente de este invento implioa un ajus-
tamiento apropiado de la medida del gasto del material proveedor. Por
consiguiente, en funcionamiento solo es necesario ajustar y mantener
constantes las corrientes gaseosas de combustible y oomburente a las
mismas medidas empleadas inioialmente para determinar la relacion del
moédullo a la temperatura de descomposicion para el partioular material
proveedor y ajustar luego la medida del gasto del material proveedor de
manera que estableeoa la predeterminada temperatura de desoomposioiodn
par”™ el médulo seleccionado. Una vez que se ha establecido la temperatu
ra de desoomposioién, se puede conservar exaotamente por ajuste de la
medida del material proveedor en respuesta a las variaciones de la tem-
peratura de descomposiciéon como puede oourrir de vez en cuando en el
reactor, por lo que el médulo del negro de oarbén, a su vez, se mantie-

ne substancialmente oonstante.

Tal método de conservacioéon o control de temperatura se puede
hacer rapidamente el fundamento de un sistema automatico que comprende,
por ejemplo, un termdéstato para observar los cambios de la temperatura
de desoomposioiodon dentro del reactor que esta eficazmente ooneotado a
un dispositivo regulador de la oorriente del material proveedor median-
te un controlador de temperatura sensible a tales oambios de temperatu-
ra y adaptado para convertir tal cambio en sefiales de ajuste de la oo-
rriente del material proveedor. Por supuesto, el oontrolador de tempera
tura se pone a oero para la temperatura predeterminada requerida para
produoir el médulo preseleocionado y debe ajustarse necesariamente
cuando se ha de modlfioar el médulo y/o oualquiera de las otras condi-

ciones de funcionamiento.

Una caracteristica partioular sorprendente de este invento ra
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-dios en el hecho de que no solémente es posible variar ampliamente el ..
moédulo de le manera deseads y ejercer un control exaote sobre un module
proseleooionado,' sino que tales variaciones no van acompafiadas de va-
rianciones deletéreas en las otrae propiedades cauchoteras come ecurre
tan & menudo cusnde e medifioa el modulo. A este respecto, se observa
poco aungque algin efecto sobre la tension durante las variaciemes ded
modulo mientras que el alargamiento es realmente me jorado a medida que
¢l médulo disminuyeo Per otra parte, la resistencia & 1a abrasion que
generalmente deamsrece con la reduccion del médulo permaneoce razonable-=
mente constente cuando se rebaja el modulo de conformidad con el pre—
sente inventoe

Xa eficacia de eoste invento se explica por los siguientds
ejemplos. En oada ejemplo, el reactor comprende una oamra de combus—
t1én que comunica axialmente con una camara de reaccion de menor dia-
metro y mayor longitud. Bl gas natural, como combustible, y el aire,
oomo gas comburente portador de oxfgeno, se introducen en la camara de
combustién a regimenes de alimentacion tales que proporcionen una re=
lacion de ‘aire a gas de 1511, Bl combustible es substanoialmente consu-
mido por entero antes de entrar en la camara de reaccion. El material
proveedor se difunde axialmente a través de la camara de combustion en

la oamars de Tesccion en la que se descompine para dar negro dd carbéne

Je temperature de descompogicién dentro de la camara de rescoion se ajq*
ta por variacion de la medida del material proveedor. La‘reaooién 8se pa
ra por enfriamiento rapido oon agua y los gases portadores de negro de
carbon se someten a trgtamiento convencional pars reouperar el negro de
oarbone

lIos materiales proveedores empleados en log ojemplos tienen

los siguientes analisiss
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Analisis

I

Material gr;;eedor

SO,

Gravedsd a 608 F
(Instituto Americano del Petroleo)
Viscosided
(Bscala Universal Staybolt)
Cenizas, % peso
Carbon Conradson, %
Asufre %
Aromiticos %
Asfaltenos %
Carbon %
Hidrogeno %
Destilacidns
IMPOT, 760 mm
5%
10%
20%
30%
406
50%
60%
708
80f
90%

07
442/100
0,010
11,89
2,51
85,40
3,84
88,79
7,67

181
266
300
349
390
428
464
507
572
631

1643

,
1,75
0,73

63,58
0,61

88,85
9,89

420
465

495
514
531
550
580
§04
634
689

31,8/210 43,7/210
0,0 0,019

5,0

Ty12
1,09
73,09
1,74
90,05
8,60

407

609
658
694
123
152
788
837
894
969

Bl negro de oarbon producido en cada ejompl

o 86 mezcla Be=

gin la siguiente recets, 86 oura a 2939 Fo ¥ se ensaya en ouauto & pro-

pledades de esfuerzee y deformaciones y resistencia al desgaste. Los

datos de tensién son promedies de curas de 25, 40, 60, 90 ¥ 120 minutes.
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El desgaste de aristas se determina en cura de 90 minutos. Para cons— _

tituir laa ourvas del dibujo se usan médulos promedios.

I iMdteoiente Partes
SBR-1$00 100
Negro de oarbén 50
Reblandecedor 5
Oxido de oino 5
Azufre 2
Acido estearico 1-5
Marcaptobenzotiazol 0,8
Difenilguanidina 0,25

Bn la presente memoria descriptiva deberan tener en ouenta
las siguientes equivalencias! (sF-32) x s/9 * *C, 1 libra = 453
1 pulgada - 2,34 cm.; | pulgada® * 6,45 on™*
EJEMPLO 1

El material proveedor se hace reaccionar como queda anterio:
mente dasorito en numerosas pruebas a diferentes temperaturas de des-

composicion oomo se indioa en la Tabla 1. Los resultados aparecen en

la Tabla 1.
TABLA. 1
Propiedad Temperatura de descomposicién en OF
2710 2825 2965
Modulo 300% (libras por pulgada 1990 1650 1050
cuadrada)
Tensién en la rotura (libras por 2750 2850 2740
pulgada ouadrada)
Alargamiento en la rotura (%) 380 440 570
desgaste de aristas (pérdida de 13,9 13,2 12,8
gramos/hora)
Produooién (libras/galén material 4,16 3,43 2,23
proveedor)

El Ejemplo 1 explica olaramente que el médulo del negro
de carbén produoido a partir de un particular material proveedor guar-
da relaoion con la temperatura de reaociéon a la que se descompone el
material proveedor. Por consiguiente, es evidente que el negro de oar-

bén de un médulo preselecoionado puede ser produoido consistentemente
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1

& partir da un material proveedor seleccionado estableciendo primero
una curva del médulo en relaoién oon la temperatura ;e descomposicion y
estableciendo y manteniendo luego una temperatura de descomposicion den
tro del reactor seleccionada da la curva apropiada para producir el mo$
dulo preseleooionado. EI ejemplo 1 explica ademas que las modificacio-
nes del médulo preseleooionado se pueden haoer rapidamente oon pooo aun
que algun efecto adverso sobre la resistencia a la tensién, alargamien-
to o resistanoia al desgaste cuando el médulo se rebaja del considerado
por la industria como normal para un produoto producido dentro del mar-
gen general de temperatura da descomposicion da 2600-27000F.

Se ha observado que ouando se varia al médulo de conformidad
oon esta invento, partioularmente cuando se llega a temperaturas mas
altas para obtener produotos de médulo considerablemente mas bajo del
considerado por la industria como normal, se experimenta un saorifioio
en la produccién, Sim embargo, una fundén adioional de este invento es
que esta pérdida en la producoién se pueda reducir al minimo por preca-
lentamiento del gas portador de oxigeno introduoido en el reaotor para
soportar la combustién. Por consiguiente, una aportacion preferente de
este invento es que ouando se varié el médulo segun el presente método,
el gae comburente portador de oxigeno sea preoalentado a unos 650-8500F.
Cuando se practioa asi el invento, se ha demostrado que la perdida en
la produooidn se reduce considerablemente al minimo cuando se actla ba-
jo las condiciones necesarias para reducir el médulo, partioularmente
ouando la reducoion del modulo es del orden del 1$-20% por debajo del
considerado normal por la industria. Varios medios pueden ser empleados
para precalentar el gas comburente; siendo un medio particularmente de-
seable por oambio de calor indirecto con el gas de reaccién portador de

negro de carbén, que sale del reactor.
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- BIJEMPIO 2 d

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 excepto que el ai
empleado oemo gas comburente, es precalentado a 720% F, comparado a 110

F. on el Ejemplo 1. Los resultados aparecen en la Tabla Il.

TABL4A TI
Propiedad Temperaturs de descomposicion en OF
' 2710 2325 2935
Médulo 3008 (libras por 2090 1900 1570
pylgada cuadreda)
Tension en la rotura (libras 2910 2880 2865
por pulgada cuedrada)
Alsrgamiento en la rotura (%) 385 395 460
Desgaste do aristas (pérdids 12,5 12,3 12,4
en gramos/hore) |
Produccion (libras/galon mate— 4439 3,84 3,36
rial proveedor)
BIRPIO 3

Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 empleando el mate-
rial proveedor II y un aire precalentado de 8009 Fo Los resultados apa-

recen en la Tabla IXl.

TARIA  III
Propiedad Temperatura de descomposicion en SF
2640 2810 2880 2930 3045
odulo 300% (1libras por 1450 1400 1160 1090 910
pulggda cuadrada)
ension en la rotura (libras 2780 2620 2590 2620 2500
por pulgada ousdrada)
argamiento sn la rotura (%) 470 480 520 560 610
sgaste de aristas (pérdida 10,2 992 9T 9,7 20,3
on gramos/hora)
BJEMPIO _ 4

Se repite de nuevo el procedimiento del Ejemplo 2 empleando

Pmaterial proveedor IIIo los resultados aparecen en la Tabla IVe
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TABLA
Propiedad Temperatura de desoompogicion en
2700 2850 3010 3165
Modulo 300% (libras por 2090 1760 1470 1090
pulgada cuadrada)
Tensién en la rotura (librae 2820 2735 2700 2600
por pulgada cuadrada)
Alargamiento en la rotura (%) 370 400 455 540
Desgaste de ariataa (pérdida 12 11,5 11,5 11,5

an gramoa/hora)

Los ejemplos anterioras o6on. solo explicativos y sirven pa-
ra demostrar la efioaoia del método de este invento. Ha de ser compren-
dido que el invento no ha de ser limitado por ellos y que es igualmente
aplioable ouando se préaotioa con otros materiales proveedores tratados
bajo otras condiciones de funcionamiento.

REFVINDICACIONES

1. Método para obtener un negro de carbéon de moédulo prese-

leooionado en un procedimiento para preparar negro de oarbéon por des-

composicion térmica de un material proveedor de hidrocarburos en una
oamara de reaccion, caracterizandose el método porque comprende: esta-
blecimiento de una curva de médulo de negro de oarbon en relacidon oon
la temperatura de descomposicion para dicho material proveedor} selec-
cién de dicha curva de la temperatura de descomposicidn predeterminada
necesaria para producir a partir de dicho material proveedor uh negro
de oarbon de médulo preseleccionado; establecimiento y conservaciéon da
dicha seleccionada temperatura de descomposicién predeterminada dentro
de dicha camara de reaccion? introduccion de modo continuo de dicho
material proveedor en dicha oamara de reaooidén y descomposicion térmi-
zamente de aquél en ésta a dioha seleccionada temperatura predetermina-
da para dar negro de carbén de dicho médulo preseleocionado y recupera-

ciéon de dicho negro de carbon.
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2. Un método, segun la reivindicacioéon 1, en el que la se-
leccionada temperatura de desoomposioion predeterminada se establece
dentto de la céamara de reacoion por ajuste de la medida del gasto del

material proveedor.

3. Un método, segun la reivindicacion 2, en el que una
vez que la medida del gasto del material proveedor ha sido ajustada pa-—
ra estableoer la seleccionada temperatura de desoomposioion predetermi-
nada dentro de la camara de reacoion, se ajusta ademas la medida del
gasto del material proveedor en la forma que sea necesaria pyra acomo-
dar las variaciones de la temperatura de desoomposioion como puede oou—
rir de vez en cuando dentro de la camara de reaccién por lo que la tem-
peratura de desoomposioion y, a su vez, el modulo del negro de carbén

produoido se mantiene substanoialmente constante.

4. Método para obtener un negro de oarbéon de médulo pese-
leccionado en un procedimiento para preparar negro de carbén en al que
se desoompone termioamente un material proveedor de hidrocarburos por €]
calor generado por lo menos en parte por la oombustion de un combustible
hidrooarburado oon un oomburente portador de oxigeno, caracterizandose
dicho método porque comprende t creacién de modo oontinuo dentro de una
camara de reacnion de una corriente de produotos de combustiéon produoi-
dos por la combustidén de dioho oombustible hidrooarburado y dicho gas
oomburente portador de oxigeno, estando diohos oombustible y gas en una
relacién fija? introduccién de modo oontinuo en dicha camara de reacoiox
de dioho material proveedor hidrooarburado} ajuste inioialmente de la
medida del gasto de dioho material proveedor de manera que se establezca
una temperatura de desoomposioion dentro de dicha oamara de reacoion
predeterminada para producir un negro de oarbdén a partir de dioho mate-
ria”roveedor de médulo preseleooionado y recuperaciéon de dioho negro

de oarboén.

5. Un método, aegun la reivindicacién 4y en el que dicha
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"medida del gasto de material proveedor ae ajusta ademds cuando sea ne-
cesario acomodar las variaoiones de la temperatura de descomposicién co
mo puede ocurrir de vez en cuando dentro de la camara de reaocicn por

lo que la temperatura de descomposicion y, a su vez, el médulo del negro
de oarbén producido se mantiene substancialmente constante.

6. Un método, segun la reivindicacién 4, en el que dicho gas com-
burente portador de oxigeno es precalentado antes de ser empleado para
mantener la dombustidn de dicho combustible hidrooarburado.

7. -Un método, segun la reivindicacién 6, en el que dicho gas es
precalentado a unos 6$0-850"F (3500C-4540C).

8. - Se reivindioa por ultimo como objeto sobre el que ha de re-
caer la Patente de Invencién que se solicita para Espafa! "METODO PARA
OBTENER UN NEGRO DE CARBON DE MODO PRESELECCIONADO". i

Todo tal y conforme queda descrito y reivindicado en la presente
memoria descriptiva, que consta de quince paginas esoritas a maquina y
dibujos qué se acompafian.

Madrid, 20 de Julio de 1%2

ALFONSO UNGRIA
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