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MEMORIA DESCRIPTIVA

gue se presenta para unir a la solicitud
PATENTE DE INVENCION

. ESPARNA
- por VEINTE anos
a nombre de PHILLIPS PETRCLEUM CCMPANY, entidad norte-
americana, establecida en Bartlesville, Oklahoma, Esta-
. dos Unidos de América.
por:
" UN PROCEDIMIENTO PARA FABRICAR NEGRCG DE HUMO "
Este invento se refiere a la produccidn de
negro de humo. Er un aspecto, este invento se refiere
a la produccidén de negros de humo de horno cue tienen en
el caucho propiedades de médﬁlo menores de las normales.,
5 Burante varios afios, se ha Vehido fabri-
cando negro de humo en grandes cantidades en hornos. La
mayor parte del negro de humo gue actualmente se fabrica
se empLea como agente reforzador para caucho. La mayor
parte, con mucho, del material de caucho compuesto conte

10 niendo negro de humo se destina especificamente a super-
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ficies de rodadura de neumiticos o a cérqasas de neum
cos. &sta técnica de la composicidédn del caucho ha pro-
gresado de tal manera que se ha hecho preciso controlar
la calidad de negro de humo dentro de est;echos limites.
Al gunas veces resulta Aificil conseguir este control de
tédas las propiedades deseadas del negro de humo.

En el control de la calidad de negros de
humo gue han de entrar en composiciones con caucho, una
de las propiedades'més importantes es el mddulo del pro
ducto de caucho acabadoc. Rigurosameﬂte dicho, ‘el "mo6-
dulo! no es una propiedad del negro de humo mismo. Sin

embargo, en esta técnica, es corriente hacer referencia

-a negro de humo de’ "alio mbdulo", negro de humo de "bajo

mdculo™ y negro de humo "mbédulo normal®, como si el Tmo
dulg" fuera una propiedad del negro de humo mismo. En
términos generales, los negros de humo de horno se suew«
len considerar como de "médulo normal" o Yalto mddulo“,
segln el valor del mbédulo del negro de humo considerado
en cada caso particular. Por otra parte, los negros de.
humo de canal se consideran en general como negros_de hu
mo de "bajo mbdulo".

A pesar del uso creciente y cada vez més

extendido de los negros de humo de horno en aplicaciones

en las que antes se utilizaban negros dé canal, hay al-

' gunos usos para los que los negros de canal siguen toda

via considerindose superiores por algunos expertos en
&sta técnica. Por ejemplo, en el reforzamiento de pro-
ducto de caucho natural y en aplicaciones especificas
tales como neumfAticos de marché suave, no chiliantes.
el bajo mbddulo de los negros de canal les hace particu-
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larmente convenientes para dichas aplicaciones. Por tan
to, es conveniente poder suministrar a esta técnica un
negro de horno gue tenga propiedades, particulardénte
prpgiedades de mddulo, comparables a las del negfo de ca
nal. Esto es asi, sobre todo si de tiene en cuenta el
hecho de gue el precio de los negros de canal estd au-
méntando gradualmente y gue estos negros de canal fieg
den a desaparecer del @ercado debido al coste crecien-
te de las materias primas gaseosas naturales a partir

de las cuales se fabrican. El presente inventc propor
ciona un negro de horno tal gue, como tiene un mddulo bg
jo en comparacién con los negros de humo normalmente pro
duci®os por un procedimiento de hormno, se designa aqgui co
mo negro de horno modificado o mnegro de hornoc que tiene
una propiedad de mddulo menor que el normal cuando entra
en composiciones con caucho,_

Es sabido que pueden obtenerse negros de

humo de horno, que tienen propiedades de mbédulo en caucho

comparables a las del negro de hamo de canal, introdu-
ciendo en la zona o seccibn de reaccidn de un horno pro
ductor de megro de humo una sustancia que contenga un mg
tal alcalino. Sin embargo, los negros de horno obteni-
dos de esta manera resultan dificiles de-elaborar o de
emplear con composiciones con caucho. Es decir, cuando
se afiade un negro de horno de esta clase a un caucho en
el molino de composicidn, se necesita un consumo de fuer
za excesivamente grande o un tiempo de molienda excesiva
mente proalongado pafa incorporér adecuadamente el negro
de humo en el caucho.

El presente invento tiende a eliminar las
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dificultades arriba sefialadas y producir como consecuens
cia un negro de humo de horno de fécil elaboracidn gque
tiene propiedades de médulo en caucho comparables a las
del ﬁegro de humo de canal y gue puede emplearse, por
tanto, para sustituir en muchas aplicaciones ;l negro de
canal, que es més caro.

Un objeto de este invento es proporcionar
negros de humo valiosos y ﬁétodos_péra su f%ﬁéicacién.
Otro objeto de este invento es pﬁ;porcigpar un procedi-
miento para fabricar un negro de humo de horno que tie-
ne propiedades en caucho cqmparables a lgs del negro de
éanal Yy que pﬁede utilizarse como sustitutivo para negro
de canal en la composicibén de caucho y en otros usos.
Otro objeto de este invento es proporcionar un procedi-
miento para producir un negro de humo de ﬁorno que tiene
propiedades de médulo en caucho por debajo de las norma
les.

De acuerdo con el_presente invento, se pro
porciona un procedimiento para lé fabricacién de negro
de humo de horn; por la descomposicidn térmica de una
alimentacidn hidrocarbonada flufida en un horno productor
de negro de humo, bajo condiciones de produccidén de ne-
gro de humo, durante cuya operacid4n se ajusta la calidad
deseada de una propiedad, por lo meno;! de dicho negro de
humo, imntroduciendo una susténcia que contiene un metal
alcalino en la zona de reaccién formadora de negro de hu
mo de dicho horno, que comprende introducir en dicho hor
no una cantidad de dicho metal alcalino suficiente para
efectuar Gnicamente una porcidn de dicho ajuste de la ca

lidad deseado, y mantener el negro de humeo asi producido
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en la zona dé.feaccién de dicho horno durante un perio-
do de tiempo suficiente para e€fectuar. el resto del men-
cionado ajuste de calidad deseado.

Se observgré gue el invento tomprende, por
tanto, un procedimiento combinado en el gue se produce
primeramente un negro de humo por descomposicidn térmi-
ca de una alimentacidén hidrocarbonada en un horno produc
tor de negro de humo, bajo condiciones productoras de ne
gro de humo, en presencia de una cantidad de una sustan-
cia qde contiene un metal alcalino suficiente para conse
guir, Gnicamente de modo parcial, el deseado ajuste en la
calidad, psej. disminucidén en las propiedades de mddulo
del negro de humo, y mantener después, el negro de humo
asi producido, en la seccidén de reaccidn de dicho horno
durante un periodoe de tiempo suficiente para efectuar el
resto de dicho ajuste deseado en la calidad, p.e., dismie
nucidn en las propiedades de mbédulo. Este periodo de
tiempo es mayor que el necesario para producir @n negro
de humo exento de alguitran.

-El valor real de mddulo comunicado a un cau
cho por un determinado negro de humo dependeri del tipo
de caucho en cuya composicidn interviene el negro de hu-
mo. Por ejemplo, un detefminado negro de “humo comunica-
ré4 valores de mbdulo diferentes, per se, a caucho natural
v a caucho sintético cuando se mezcla con ellos. Sin em
bargo, hablando en términos generales, un negro de humo
que comunigue un valor de mﬁdﬁlo alto, normal o bajo a
caucho natural, comunicard también un valor de mddulo al

to, normal, o bajo a caucho sintético. Por ejemplo, los

.negros de humo de horno asequibles en el comercio, depen
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diendo en cierta medida de las alimentaciones éon que se
han fabricado, comunican usualmente, cuando se mezclan

en caucho natural,\a dicho caucho, un valor de mddulo

300 por ciento "normal' comprendido entre los limites de:
112, 4 kg./cmz. y 154,6 kg./cmz. En algunos cauchos sinté
ticos, p.ej. SBR~1,.08C0C, los correspondientes valores de
mbdulo 300 por ciento "normal"™ son del orden de 84,3-
112,4 kg./;mz. Sin embargo algunos técnicos pueden con
siderar estos valores altos, particularmente el extremo
superior de dichos limites, dependiendo del uso pérticu-
lar que se.hay; de hacer del caucho compuesto. Para un
negro de humo de canal tipico, por ejemplo, el negro de
canal de facil elaboracidén empleado para comparacidn en
la Tabla I-B que se da a continuacidn, el valor de médu-
lo 300 por ciento "normal® en caucho natural es del orden
de 84,3 kg./cmz. a 112,4 kg./cmz, ¥, en algunos cauchos
sintéticos, p.ej. SBR-1.000, es del orden de 56,2 kg./cmz,
- 84,36 kg./cmg.

Loé negros de humo de horno producidos de
acuerdo con el invento se caracterimzan por propiedades dé
mbdulo en caucho menor que el normal, es decir, dichos ne
gros de humo comunican al caucho valorés de mddulo gue son
menores de los gue no;malmente podrian esperarse de un ne
gr§ de humo de norno producido a partir de la alimentacidn
empleada. La alimentacién puede ser de‘tal néturaleza que,
en ausencia de este invento, da usualmente un negro de hu
mo de alto médu10.>o la alimentacidén puede ser del tipo
que unsualmente da un negro de humo de mbdulo normsal. Tam
bién est& incluido dentro del alcance del invento la pro

duccidn de negros de humo de horno de wddulo menor que el

L. 287160
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normal partiendo de alimentaciones gque usualmente dan lo
que generalmente se cous;deré un negro de humo de bajo
médulo. En todo caso, el negro de humo producido al po-
ner en practica el invento se caracteriza por un mbddulo
en caucho menor que lo que podria esperafse que se produ
Jjera partiendo de la a;imentacién gue se estd empleando.

Asi pues, en esta Memoria descriptiva y en
las reivindicaciones, a menos que se especifigue otra co
sa, el términc "médulo menor que el normal™ cuando se
aplica a un negro de humo de horno, se refiere a un ne-
gro de humo que, cuando entra en composiciones con cau-
cho, comunica una propiedad de mbddulo a dicho caucho que
es menor gue lo gue podria esperarse para un negro de hy
mo producido a partir de la alimentacidn particular que
se esti empleando.

La sustancia conteniendo un metal alcalino
que se emplea en la préactica del invento puede ser cual-
quiera de los metales alcalinos sodio, potasio, litio;rg
bidio, cesio, y francio, o mezclas de los mismos. Como
dichos metales alcalinos son efectivos en cualquier for-
ma, pueden emplearse en'forma elementél o en form& de com
binacidén quimica, p.ej. cgmpuestos quimicos, tanto inor=-
génicos como organicos. La .Gnica exigencia esencial.es
que dicha sustancia que contiene uﬁAgétal alcalino esté
presente en la zona o0 seccidn de reaccidn cuando se for-
ma el negro de humo. Dicha sustancia que contiene un me
tal alcalino puede introducirse en la seccidn de reacciodn
del horno de negro de humo en cualguier forma, p.eje.,
sblida, liguida o de vapor. Dicha sustancia de metal al

calino puede disolverse o suspenderse en un soporte tal
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como agua u otro medio acuoso, en medios orgénicos inclu
vyendo disolventes y la materia brute hidrocarbonada a
partir de la cual se ha de fabricar el negro de humo, o
suspenderse en vapores o gases, tal como el aire de com-

bustidén o gases combustibles gue se gueman en el horno

para suministrar el calor necesarioc para la descomposi-

cidén térmica o pirolitica de la alimentacién hidrocarbo
nada.

Como e jemplos de compuestos inorglnicos con
teniendo metal alcalino que pueden utilizarse en la prég
tica del invento estan los cloruros, los sulfatos, los
nitratos, los carbonatos, los bromuros y los yoduros.

Como ejemplos de compuestos "orginicos" con
teniendo metal alcalino que pueden utilizarse en la prég'
tica del invento estin los acetatos, los naftenatos, los
oleatos, los lanolatos, sales de Acidos orgénicos'inclu-
vendo 4cidos grasos, ¥y los metal-alcohiloé.

Se incluyen taﬁﬁién dentro del alcance del
invent§ los materiales que contienen metal alcalino gque
existen en éstado natural o connatos; tal como se presen
tan en algunos éceites crudos de petrdleo.

La cantidad de los materiales'de metal al-
calino arriba descritos que se introduce en la seccibn
de reaccidn del horno productor de hegro de humo puede
variar_dentrO»de lfmites bastante amplios segln sea‘la
naturaleza exacta de la reaccidn formaaora de negro de
huamo que se esta uéilizando, el metal particular que se

estd utilizando, las propiedades de la alimentacién hi-

~drocarbonada gue se esti utilizando y la cantidad desea

da de ajuste o control de la calidad gue se desee en el

. 287160
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producto de negro de humo. Al poner en préActica este
invento, se efectlia Gnicamente una porcidn del ajuste o
control de la calidad que se desea p.ejemplo, disminu~
cibn del mddulo, por formacidn de negro de humo en pre
sencia de dicha sustancia de metal alcalino. Como se
explica méds adelante, esto se hace para obtener un ne-
gro de humo de horno de ficil elaboracién. 'Asi, pues,
la cantidad de dicha sustancia de metal alcalino emplea
da en la préactica dél invento es siempre menor gue la
que normalmente se emplearia cuando el ajuste o control
de ia calidad se efectuase formando el negro de humo en
presencia de dicho material de metal alcalino. HKablan~
do en términos generales, suele ser conveniente emplear
una cantidad de dicha sustancia gue comprende un metal
alcalino que efectuari, o conseguiré, desde por lo menos
aproximadamente 25% pero no mas de aproximadamente 75%
del ajuste o control de la calidad deseada.

Como el metal alcalino mismo es el compo -
nente etfectivo en las sustanéias Qque contienen un metal
alcalino, y como dicho metal es efectivo independiente~
mente de con qué estid combinado, es‘més conveniente ex~

presar las cantidades empleadas en la prictica del in- -

vento en términos del metal mismo. Cuando se emplea potasio,

o una sustancia ‘o compuésto que contenga potasio, la can
tidad empleada estard comprendida generalmente entre ios

i1imites de 1 y 200, preferiblemente 2 y 1G0 y mejor adn

entre 5 y 75 partes en peso de potasio por milldn de par

tes en peso de alimentacidm hidrocarbonada. Como es 10-
gico, cuanao el potasioc estd presente en.forma combina-

da, las cifras dadas arriba se ajustan correspondiente-

287160
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‘mente. Por ejemplo, cuandc se emplea cloruro potésico,

que es aproximadamente 50% en peso de potasio, los 1i-
mites anteriores estarian comprendidos entre 2 y 4CC, prefe
ribleuente entre 4 y 200, y mejor aln entré 10 y 15C par
tes por milldén en peso. Se ha encontrado que el pota-
sio, el rubidio, el cosio y el francio son mis efectivos
que el sodio y el litio. Por ejemplo, se ha en;ontrado

que el potasio es aproximadamente 10 veces més efectivo

que el sodio y unas 20 veces mis efectivo que el litio.

" Por tanto, cuando se emplee sodio o litio, se aumentaran

correspondientemente los limites seifialados arriba basados
en potasio., Los limites incluSives'generales'para dichos
metales alcalinos estarian comprendidos entre 1 y 4.000
partes, preferiblemente 2 y 2.000, y mejor aGn entre 5 y
1.500 partes en peso de metal alcalino ﬁor milldén de par
tes en peso de alimentacidn hidroc#rbonada.

En la pfoduccién de negros de humo de horno
de acuerdo con las técnicas seguidas antes de ahora es de
seable y habitual apagar la reaccidn tormadora de negro
de humo inmediatamente después de que el negro de humo que
se ha formado ha quedado libre de material algquitranoso,
es decir, cuandoc se ha convertido em un negro de humo exen
to de alguitran segiin se define en el comercio, gque . es
cuahdo.las muestras de negro de humo floculgnto separadas
de los gases efluentes del horﬂo y recogidas, por ejempio,
en el separador 21 de la figura, tienen valor determinado
en el fotoldmetro de 80, por lo menos, prefériblemente 85
o mayor, y mejor alin 90 o mayar, antes de granulare.

En_la practica de este invento, el periodo
de tiempo dprante el cugl se méntiene el negro de humo en

T8T1R0
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z P 1‘ et
la seccidn de reaccidn del horno bajo condiciones produc-

toras de negro de humo es mayor gue el necesario para dar
un negro de humo exento de alquitfén. Al determinar el
tiempo éé residencia del negro de humo en la seccidu de
reacqi&n del horno, se designa con Tl el tiempo de resi-
dencia hasta el puntb'de apagado para la produccidn de un
negro de humo exento de aléuitrén, segin se ha definido
arriba. En las técnicas seguidas antes de ahora, esto se
consideraria el tiempo de residencia normal. Sin embargo.
en la practica de este invento, la reaccidn no se apaga

en el punto en que el negro de humo gueda convertido en

un negro de'humo exento de alquitrin, sino que sermantie-
ne el negro de humo en la seccidn de reaccidn durante un
periodo de tiempo mayor para dar un tiempo de residencia
total T,. Asf, pues, puede expresarse aqui el tiempo de
residencia incrementado en la seccidn de reac;ién del hor
no como una.relacién R=T2/T1. donde T, es igual al tiempo
total hasta el apagado y T, es igual al tiempo que trans-
curre hasta el apagado para dar un negro de humo exento de
alquitran. Usualmente, el valor de R estard comprendido
entre 1,5 ¥y 9, preferiblemente entre 2 y 6. Dicho de otra
manera, en la prgctica de este invento, el negro de humo
se mantiene, después de su formacidn, en la zona de reac-
cibén del horno bajo condiciones productoras de negro de hu
mo durante un periodo de tiempo que estd comprendido entre
1,5y 9 veces el periodo'de_tiempo necesario para producir
un negro de humo exento de alquitran. Aumentando asi el
tiempo de residencia del negro dehumo en la seccidn de reac
cibén del horno, se efectla un cambio en las caracteristicas

de vuicanizacidn del negro de humo.

.
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La figura 1 ilpstra una forma de aparato
qué puede emplearse en la prictica del invento,

La figura 2 es una sgccién transversal se
ghn la linea 2~2 de la figura 1.

El invento no se limita al empleo de nin-
gan tipo ﬁarticular de horno y/o aparato de nzgro de hu
mo en la realizacidn dei método del invento. Por ejem=
plo, es sabido ya por las técnicas seguidas éptes de aho
ra el método para la produccidén de negro de humo dirigien
do un gas de combustidn u oxidante caliente en una irayeg
toria generalmente helicoidal adyacente a la periferia de
una zona de reaccidn generalmente cilindrica y dirigiendo
un material reaécionante axialmente dentro de dicha zona
dentro de la masa de gas caliente que se mueve helicoidal
mente. De este modo, el reaccionante se calienta ripida-
mente hasta una temperatura de formacidn de negro de humo,
es decir, entre 1.204 y.1.9279 C., Y reaccion? en dicha
zona para formar negro de humo, gue se recupera posterior
mente. Los procedimientos de este tipo se conocen con el
nombre de procedimientos de llama tangencial y estédn des-
critos en las patentes americanas 2.375.795; 2.375.796;
2.375.797 y 2.,375.798. Otro procedimiento de tipo de llé
ma tangencial estd descrito en la patente americana 2.5547706
que se basa en la inyeccidn de una mezcla combustible de
gas oxidante y carburante, circunferencialmente en una zo
na de combustidén y en la feaccién de la mezcla por combus
tidén cerca de la periferia de dicha zona. E1 gas de com-
bustibén resultante, a una temperatura elevada atraviesa
una trayectoria generalmente espiral hacia el eje de la
zona de combustidén y luego se dirige en una trayectoria gene

| 287160
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ralmente helicoidal adyacente a la periferia de una zona
de reaccidén que es contigua a dicha zona de combustidn,

de menor diimetro que dicha zona de combustién, y esti en
comunicacidn libre con ella. Un reaccionante carboniceo
se dirige a lo largo del eje comiin de dichas zonas y se
calienta ripidamente hasta una temperatura de formacidn
de negro de humo por el calor comunicado direétamente'deg
de el gas de combustién en movimiento helicoidal. E1l
reaccionante reacciona dentro de la zona de reaccidn pg-
ra formar negro de humo,‘que se recupera posteriormeﬁte.
Este tipo de procedimiento de llama tangencial se conoce
con el nombre de procedimiento de precombustidn, porgue

el gas caliente se forma sustancialmente por completo por
combustidén antes de entrar en contacto con el reaccionan-~
te, El invento no sé limita a la puesta en préictica en
hornos del tipo arriba descrito. Pueden emplearse también
otiros tipos de hornos tales como los que se desc$iben en
las patentes americanas: 2.368.828; 1.807.321; 2.378.055;
2,440,423 y 2,440,424,

La mezcla de reaccidn formada en los proce-
dimientos arriba desﬁritos contiene una suspensidn de un
negro de humo en gas de combustidn. Se conoce ya por las
técnicas seguidas antes de ahora el proceﬁimiento para re
tirat una tai‘mezcla de la zona de reaccidn y enfriar la
mezcla repentinamente inyectande directamente sobre la mis
ma un liquido refrigerante, tal éomo agua, para enfriar
ia mezcla repentinamente a una temperatura a la que ya no‘
puedé producirse mgs reaccidn.

La figura 1 ilustra en forma esquemétiéa la

construccién general y la forma general de un tipo de hor

-1 - 2871680
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no de negro de humo actualmente preferido, y el aparato
correspondiente, que puede emplearse en la practica del
invento. El1 horno ilustrade agui se conoce corrientemen
te como horﬁo de tipo de precombustién segiin se ha explii
cado arriba. -Hacieﬁdo referencia ahora a dicha figura 1,
una cidmara o seccidn de reaccidn, gue tiene una porcidn de
aguas arriba 10 y una porcién de aguas abajo 10, tiene un
forro retractario 11 de un material muy refractario, tal
como silimanita, al@mina u otro material refractario ade
cuado para este objeto. Una envoltura de acero 12 gue con
tiene material aislante 13 rodea a dicho forro refractario.
La porcién terminal de aguas abajo de dicha seccidn de reac
cidén comprende una porcidn emsanchada 10° destinada a pro
porcionar tiempo de residencia incrementado bajo condicio
nes productoras de negro de humolsin aumentar indebidamen
te la longitud de dicha seccidn de reaccidn. No es esen~
cial gue la mencionada porcidn terminal de aguas abajo 107
tenga un difmetro ensanchado segln se representa, pudiendo
emplearse, si se desea, un horno que tenga una seccidn. de
reaccidn de la longitud incrementada necesaria, de didme-
tro constante. En una reélizacién del horno gue se ilus-
tra aqui, la porcidédn de aguas arriba 10 de la seccidén de
reaccibén tenia un didmetro interno de 30,48 cm. y una lon
gitud de 3,35 m. y la porcibn de aguas abajo 10 tenia un
diémetro interno de 45,72 cm. y una longitud de 3,0%& m.
Coﬁo 0,30 m. de la porcidn de d.i. de 45,72 cm. es igual a
0,67 m. de la porcibébn de 30,48 cm, el horno podria haber
se construido de manera gue tuviera una longitud total de
12,21 m. de d.i. 306,48 cm. Ta cimara de combustidn 14 te
nia una longitud de 30,48 cm. y un didmetro de 93,98 cm.

~ 287480
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Tstas dimensiones no son criticas: se dan dnicamente a ti
tulc de ejemplo, vy, en la prictica del invento pueden va
riarse todas y cada una de lag dimensiones. Sin embargo,
cuando se emplea un horno de tipo_de precombustidn segln
se ilustra, la cdmara de combustidn 14 tiene que tener un
didmetro mayor gue la seccidn de reaccidn 1i0C.

En el extremo de entrada dellhorné hay una
seccidn corta 14 que iiene'un didmetro algo mayor que el
difdmetro de la seccidn de reaccidn 1G. Esta seccidn de
didmetro mayor 14 é; esencialmente una cdmara de comvustidn
en la que se quema una mezcla combustible de un gas, por
ejemplo gas natural procedente de conductos 32, y un gas-
que contiene oxigeno, por ejemplo, aire procedente de con
ductos 33. Dicha mezcla combustible se inyecta en la cé
mara de combustidn 1% a través de un par de tuberias de
entrada 15 gque estan situadas de tal manera que los gases
entran en dicha cdmara de combustiép 14 en una direccidn
tangente a la pared cilindrica dexla misma. Por inyecgién
coatinuada de la mezcla combustible, la llama y los éro—
ductos de combustidén siguen una trayectoria espiral hscia
el eje de la\cémara de combustidén 14. Cuando la espiral
se hace menor gue el didmetro de la seccidn de reaccidn
1G, elvflujo gaseoso cambia de una espiral a una hélice,
Y siguiendo este d4ltimo disefio los gases eﬁtran en dicha
seccidn de reaccidn 1G. Si se desea, puede introducirse
un combustible liguido por los conductos 32 en lugar de
un combustible gaseoso.

A través de un precalentador, nu represean-
tado en el dibdjo,,pasa gas @ aceite hidrocarbonadoAreaé

cionante, que procede de una fuente (tampoco representada),

s - 2871R0
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y finalmente pasa a través del concucto de alimentacidn
16_que estid dispuesto axialmente, de manera que. la alimen
taciép introducida a través del mismo pasara en forma axial
por el horno. Rodeando dicho conducto de alimentacibn 16,

hay un conducto mayor 17, denominado "camisa de aire"..

La disposicidn de dichos conductos 16 y 17 define un es.

pacioc anular a través del cual se trata de pasar aire,
introducido desde el conducto 18, hasta el’ﬁorno. El ai-
re que pasa por dicho espacio anular se denomina "aire de
camisa' y tiene por objeto mantener frio el extremeo inter
no del conducto de alimentacidn 16 para evitar gque se for
men depdsitos cérbonados sobre el mismo. Los géses efluen’
tes ge contienen negro de humo en suspénsién,pasan desde
la porcidn terminal de aguas abajo 10’ de la seccidn de
reaccidn a través del conducto 19 hasta medios de separa
¢idn de negro de humo 21, representados agui como un ci-
cldén, pero que puede ser cualquier forma de aparato co-
rfiente para la separacién de sdlidos, por ejemplo, negro
de humo de gases. Los gases de los cuales sé ha elimina
do el negro de humo salen de dichos medios de separacibn
21 a través del conducto 22, y el producto negro de humo
pasa por el conéucto de salida 23 para su utilizacidn o su
fratamiento‘posterior, segﬁn se desee.

A lo largo de la longitud de la seccidn de
reaccidén 10 y 10’ hay dispuesta una pluralidad.de conduc
tos de entrada de liquido de apagado 24,25,25°,26, 27 y 27°.
Estos cpnductos de entrada de liquido de apapgado sirven
para la introduccién de 1iguido de apagado, generalmente
agua en fase liguida, en la seccidn de reaccidn, para apa

B I 4 s a - -
gar rapidamente los gases de mezcla de reaccidn a una tem
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peratura por debajo de aquella a la que tiene lugar la
formacidn de negro de humo, preferiblemente a una tempe
ratura menor de 1,0932 {, Los conductos de entrada de
apagado 26, 27 y 27° comprenden cada uno cuatro de dichas
entradas (se representa; tres) separadas 902 alrededor

de la circunferencia de seccibn 10°. Los conductos de
entrada de apagado 24 y 25" comprenden cada uno dos de
dichas entradas separadas 1802 alrededor de la circunfe
rencia de seccidn 10, mientras gque la entrada 25 compren

de sdlamente una entrada. Puede emplearse cualquier né

mero de entradas dispuestas en cualquier forma radial

adecuada. Conviene emplear por lo menos dos entradas en cada
posicidn para cubrir de modo mds eficaz el interior de la

. 2 .2 4 = s &
seccion de reaccion y apagar asi mejor la reaccion. Ca-
da una de dichas entradas estd provista de una tobera de
rociado apropiada (no representada) en su extremo interior.

Dichos conductos de entrada de 1{quido de apagadoc pueden estar

‘situados en cualquier punto gue se desee a 1o largo de la

seccidn de reaccidén. El horno puede estar provisto de
cualquier nimero que se desee de dichos conductos de en-
trada de apagedo dispuestos a cualguier distancia deseada.

Como se explica posteriormente con mds detalle, el conduc

_to de entrada de apagado particular que se emplee depende

rid de la cantidad de ajuste o control de la calidad gue se
desee en el producto de negro de humo de acuerdo con el'ig
vento. -

Al poner en préctica el inveato, puede intro
ducirse la sustancia que contiene un metal alcalino en la
seccidn de reaccidn del horno junto con la alimentacidn

hidrocarbonada en el conducto 16, con la mezcla combus=—

a7 287160
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tible tangencial a través de la lumbrera de entrada 15,

o directauente a la seccidn de combustidn 14, o directa
mente a la seccidn de reaccidn 10 del horno a través de

un conducto adecaado 28 que se representa en la rfigura 1,
como entrando em la seccidn de reacbién 16. Cuando se
utiliza dicho material de metal alcalino en forma de un
sb1iido, por ejemplo un compuesto gue contenga metal en
poivo, o como un metal finamente divididb, puede disol~
verse, dispersarse o suspenderse de modo uniforme direc
tameﬁte en la alimentacidn hidrocarbonada en un aparato

de mezciado adecuado, {que no se representa), y la solu
cidn, dispersiém o suspensidn resultante se introduce lue
€0 junto con la alimentacidn a través del conducto 16.
Dich§ sélido finamente dividido puede también dispersax

se o suspenderse en un vehiculoc que después puede disper
sarse uniformemente en la alimentacidn hidrocarbonada por
introducidn a través del conducto 29 desde el depbsito 31.
Dicho depbsito 31 puede emplearse también para la prepara
cidn de soluciones de los materiales de metal alcalino gue
son acuosolubles, o gue son solubles en disolventes orga-
nicos tal como alcoholes, éteres, acetona, etc. --Para este
fin puede emplearse cuélquier disolvente adecuade. Dichas
soluciones pueden-introducirse luego a través del cdnducto
29 en el conducto de alimentacidén 16. Se sobrentenderd
que puede introducirse también ﬁualquiera de las diversas
formas descritas de la sustancia‘que contiene un metal al
calino, a través de hn ceonducto aaecuado, tal como ei conw=
ducto 28, por medio de un aparafo apropiaao conectado al
mismé, directamente en la seccidn de reaccidn 10 o direc~
tamente en la seccidn de combustidn 14. Como es esencial

que haya aditivo de metal alcalino en el momento que_se
. - y €03 oy e
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forma el negro de humo, es preferible que, cuando se in-

troduce directamente en la ‘seccidn de reaccidn 10, se i

I

(£-Y

troduzca inmediatamente después de la entrada a dicha ¢
mara 10.

Como la sustancia que contiene un metal al

-—

.

calino se emplea normalmente en concentraciones relativa

mente peqeﬁas; suele ser ventajoso introducirla em una
forma todo lo mads diluida que sea compatible précticaﬁente,
de manera que se facilite el mantenimiento de una veloci
dad de adicién:y nivel de concentracidn uniformes. Asi,
pues, se ﬁrefiere introducir dicho material de metal al-
Calino en rorma de soluciones acuosas diluidas o solucio
nes en disolvente orglnico anidlogamente diiuidas, o en
forma de emulsiones acuosas u orgénicas que pueden disper
sarse uniformeméhte en la alimentac&én hidrocarbonada.

Las formas mids preferidas de la sustancia

" conteniendo un metal alcalino son la de los compuestos

acucsolubles o la de los compuestbs solubles en un disol-
vente orgdnico o directamente solubles en la alimentacién
hidrocarbonadae.

Los siguientes ejemplos serviran para ilus

trar mis el invento.

EJEMPLOS

Se realizd una serie de ensayos en los qué
se intrﬁdujo un aceite concentrado aromdtico precalenta-
do axialmente en un horno de negro de humo esencialmente del
tipo ue se representa en los dibujos y que tenia las di-
mensiones siguientes. La camara de combustidén 1k tenia

una longitud de 30;48 cite ¥y un didmetro de 93,98 cm. La

s
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porcidn aguas arriba 10 de la seccidn de reaccibn tenia
un difmetro de 30,48 cm. y una longiﬁud de 3,35 m. La
porcibdn agﬁas abajo 10° de la seccibn de reaccibn tenia
un diémet}o de 45,72 c¢cm. ¥y una longitud de 3,04 m.

- En todos los ensayos que se indican en es

tos ejemplos se mantuvieron las condiciones operatorias

1o més idénticas posible para fines comparativos. £n to

dos los ensayos, la velocidad tangencial del aire fué
6.371.27ﬁ dm3 por hora; la velocidad tangencial de gas fué
424,752 dm? por hora y la velocidad del aire de camisa fué

113.267 dm’

por hora. Los aceites concentrados aromAti-
cos empleados en los ensayos erén materiales conmerciales
corrientes que se habian prepérado de la manera conocida
por extraccidn con didxido de azufre liguido de aceites

de ciclo obtenidos en el cragueo catalitico de gas oils.

Dichos aceites tenian las propiedades gue se dan en.la Ta

bla I-A. a continuacidn.
T ABL A _I-A
Alimentaciones de aceite
) - Carga
Propiedad A B
Material de carga API i1,¢ 10,8
Dest. vac.,? C. a 760 mm.Hg.
¥rimera gota 243 240
5 % 292 - 289
10 % 368 310
20 % 321
36 % . : 337
4o % . 349

- 2C =
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TA2LA 1I-A (Cont.)

Alimentaciones de aceite

Propiedad ] Carga -
56 % : 360 365
60 % o am 374
70 % 405 391
80 % . 438 kg
90 % ) 464 (82%) 481
BMCI - - 90,4 90,5
Viscosidad _
SUS a 372 C. 81,9 75.7
5US a 98¢ cC. . 37,6 35,1
Carbono, peso % _ 88,8 89,1
Hidrbgeno, peso % ' 9,5 . 9,5
Azufre, peso % _ 1,29 ‘ 1,25
Residuo de carbono, Ramsbottom
_ peso % 1,61 © 1,06
BS&W, vol. % ' G,17 0,06
Punto de fluidez, 2 C. 5 - >

mo

En algunos de los ensayos, el negro de hu

se produjo en ausencia de. todo material afiadido conte

niendo un metal alcalino y sim incrementar el tiempo de

residencia m8s alléd de 1o necesario para producir un ne-

gro de humo exento de alguitradn (valor 90 en el fotoldme

tro en estos ejemplos). En otros ensayos, en negro de hu

mo

un

de

lo

se produjo en presencia de unma sustancia conteniendo
metal alcalino pero también en este caso én ausencia
todo incremento en el tiempo de residencia mis alld ae
necesario para producir un negro de humo exento de al-

287150
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quitrén. En otros ensayos, se omitid la sustencia conte-
niendo un metal alcalino, pero se incrementd el tiempo de
résidencia del negro de humo en la seccidn de reaccidn del
horne mas alld de lo necesario para producir un negro de
humo exento de alquitran. En otros ensayos adicionales,
de acuerdo con el invento, se produjo el negro de humo en
presencia de una sustancia que contenia un metal alcalino
y luego se sometid a un tiempo de residencia incrementado
més alld de lo necesario para producir un negro de humo
exento de alquitridn. En la Tabla I-B gue se da a conti-
nuacidén se indican las condiciones operatorias que no se
han descrito ya anteriormente, los rendimientos de negro
de humo, y los ensayos realizados sobre el producte de ne
gro de humo. V
Se obtuvieron“camposiciones de muestras de
diches productos de negro de humo con caucho natural de
acuerdo con la norma ASTN D-1419-58T para producir una se
rie de composiciones de caucho. La rééeta de composicidn
empleada en la preparacidn de dichas composiciones de cau

cho fué como sigue:

Partes en peso

Heja ahumada 2 1 100
Negro de humo i ) 40
‘Acido estedrico 3
~Oxido de zinc . 5
Altax *® 0,6

d disulfuro de benzotiazilo.

Cada una de estas composiciones de caucho

- 8¢ vulcanizaron hasta dar un caucho acabado, vulcanizando

R DN
ZET1R0
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a 1450 C. durante 30 minutos. Las cdomposiciones de cau-
cho vulcanizadas se ensayaron de acuerdc con los procedi
mientos normales de ensayo de caucho seglin se explica mas
adelante. En la Tabla I-B que se da a continuacidn se in
dican los ensayos realizados sébre dichas composiciones
de caucho vulcanizadas.

A fines comparativos, se prepard una compo
sicidén de una muestra de un negro de humo de canal, de
facil elaboraciédn, asequible en el comercio, -con una mues
tra del mismo caucho natural empleado en la preparaciép
de las compqsiciones de taucho eméleando los negros de hau
mo experimentales de los ejemplos descritos arriba. La
composicidn de caucho que contenia dicho negro de humo de
canal se vulcanizd y se ensay64de la misma nmanera qué las

otras composiciones de caucho citadas.

.3
=
I ain

T
wld
pes
St
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partes por milidén en peso de XC} a la alimentacidn hidro-~
carbonada para obtener un negro de humo de hormo que ten
ga propiedades en caucho comparables a las de negro de hu
mo de canal. Sin embargo,'el negro de bum6 ¢e horno del
ensayo § resultaba duro al elaborarle en el caucho y exi=~
gia mucho coansumo de fuerza para incorporarle en el‘caucho.
En cambio, comparandoc el producto de negro
de hiimo del ensayo 4 con el nroducto de negro de humo de
dichos ensayos 2 y B, se ve que, cuando se gmplean sbéla-
mente 50 partes por millidén en peso de cloruro potésico,
es decir, dnicamente una porcidn de la cantidad empleada
en el ensayo 8, ¥ se efectlla un nuevo control de la cali
dad y mpdificacién del producto de negro de humo aumentan
do el tiempo de residencia en la secciéﬁ de reaccidn de
acuerdo con el invento, 'se obtuvo un negro de humo de hor
no con propiedades en caucho comparables a las del negro
de humo de cenal de fécil elaboracidén. Ademés, el negro
de humo de horno de dicho enséyo 4 era de fAcil elabera-
cidn o incorporacidn en el caucho. El ensayo 7, emplean
do Gnicamente 15 partes por milldén en peso de clorure PO
tésico. se realizd también de acuerdo con el invento b
muestra que, para un tiempo de residencia en la seccibn
de‘reaccién de 5,6 veces el necesaric para producir un
negro de humo con un valor de 90 en el fotoldmetro, se
necesitarian aproximadamente entre 15 y 50 ﬁartes,~pre-
feriblemente unas 25 pertes, por milldn en peso de clo-

) rd . .
ruaro potasico para producir un negro de humo con un va-

_lor de médulo esencialmente igual que el del negro de hu

moc de canal de facil elaboracidn.

La inclusidn del ensayo 3 en la comparacidn

287160
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Haciendo referencia a la Tabla I-B de arri
ba, las relaciones de tiempo de residencia se determina=-
ron como sigue. En los ensayos 1 y 2, la tuberfia de en-
trada de agua de apagado empleada estaba a 1,31 m. del
extremo de la tuberia de entrada de la seccidn de reac-
cidn 10, Como el productc de negro de¢ humo de estos en-
sayos tenia un valor de 90 en el fotoldmetro, Tl y T,
son iguales y la relacibn R = T,/T, = 1,0.

En el ensayo S, la tuberfa de entrada de agua
de apégadb estaba a 1,21 m. del extremo de la tuberia de
entrada de la seccidn de reaccidn 10. Por tanto, T, = 4,0,
El producto de negro de humo daba un valor de %% en el fo
toldometro, indicando que T, era ligeramente menor que & y
que Tz/Tl es mayor que 1. Sin embargo, como T, mo se de=
terminé en este ensayo, se indica T2/T1 como 1.

En los ensayos 3,4 v 7"18 tuberia de entra
da de agua de apagado estaba é 1,8 m. de la entrada a la
porcibén aguas abajo 10'de la seccidn de reaccidn. Como
la porcidn aguas abajo 107 de la seccidn de reaccidn tenia
45.72 cm, de dei.r en vez de 3¢,%8 cm. de d.i. para la por
cidn aguas arriba 10 de la seccidn de reaccidn, ©,30 m.
de la porcidn aguas abajo 10~ de ia seccidn de reaccidn
equivale a 0,67 m. de porcibn aguas arriba 10 de la sec-
cion de reaccidn.,  Por consiguiente, la longitud efecti- -
va total de la seccidn de reaccidén hasta la tuberia de en
trada de agna de apagado era de 3,3 m. de porcidn aguas
arriba 10, més 4,05 m de porcidén aguas abajo 1G’, o séa.
7,35 m. Por los ensayos I y 2, se sabia que se necesita
ban 1,31 m. de la seccidén de reaccidn para dar un produc
to de negro de humo con un valor de 90 en el fotoldmetro.

- 25 «
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Por consiguiente, la relacidn R para dichos ensayos 3,4
y 7 es R=T2/T1= 24,5/4,38: 5,6.

En los ensayos anteriores, la comparacibn
de tiempos de residencia se basd en el volhmen de la sec
cidn de reaccidn. Esto es posible porque en la totali-
dad de los ;nsayos mencionados, la cantidad de gas y ai
re introducidos en el horno fqé la misma y la alimenta-
¢idn de aceite axial fuf esencialmente iggal. Sin em-
bargq, los tiempos de residencia en el reactor pueden
variarse de dos maneras, (1) cambiando el volfinen de la
seccidn de reaccidn, es decir, moviendo el punto de en-

trada de agua de apagado, y (2) cambiando la relacibn de

"aire a carga de aceite., En los ensayos 5 v 6, se aumen

t6 el tiempo de residencia en la seccidn de reaccidn dis.
minuyendo la velocidad de alimentacibn de aceite. La Po
sicién del punto de entrada de agua de apagado fué igual
que en los ensayos/3,4, ¥y 7 daﬂdo el mismo volimen de
seccidn de reaccidén. Deducido de ensayos anteriores y de
la experiencia con la alimentacidén de aceite aromitico
empleada en estos ensayos, se calculd que 1a longitud
de seccidn de reaccidn necesaria para dar un negro de hu
mo que dé'un valor 90 en el fotoldmetro era G,9%l m. para
el ensayo S5y 0,69 m. para el ensayo 6. Por tanto, cal=-
culando la relac?én R de la misma manera que antes, tene
mos, para el ensayo 5, R=?2/Tl= 24,5/3 = 8,1 vy, pa;a el
ensayo 6, tenemos R:TZ/T1= 24,5/2:12;2.

Haciendo nuevamente referencia a 1a Tahla
I-B y comparando el producto de negro de humo de los en
sayos 1,2, ¥y 8‘con el control de negro de humo de e¢anal
de facil elaboraci6n, se Ve que es hecesario aﬁa@ir 150

287160
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de los ensayos anteriores muesftra que el aumento del tiem-
po de residencia sblo no bastard para dar un negro de hu
mo de horno con propiedades en caucho comparables a las
del negro de‘humo de canal de técil elaboracidn, a no ser
gque se aumente hasta limites impracticables el tiempo de
residencia; Los ensayos 5 y 6 se hicieron para mostrar
mds claramente el efecto que produce el incremento del
tiempo de residencia sélo. En estos ensayos, s¢ aumen-

té el tiempo de residencia en las seccidén de reaccidn dis
minuyendo la velocidad de alimentacién de aceite, En el
ensayo 5, el rendimiento disminuyd a 1,27 kg. de negro de
humo por cada 3,785 1. de alimentacidn de aceite, y, en
el ensayo 6, el rendimiento bajé a 1,04 kg. por cada 3,?85
1. de alimentacidn, demostrando gue el efectuar el contrel
de la calidad o la modificacidén de las propiedades del ne

gro de humo en caucho aumentando Unicamente el tiempo de

‘residencia no resulta prictico.

Los aceites concentrados aromaticos arriba
descritos, de este ejemplo representan una alimentacidn
actualmente preferida para uso en la prictica del inven-
to. 3in embargo, entre los aceites aromfiticos corrientes
que pueden emplearse en la produccidn de negros de humo de
horno estan otros aceites distintos de los aceites de ex-
trécto’produqidos por extraccién con didxido de azufre li
quido de aceites de ciclo. Las propiedades tipicas de aceites
aromiticos corrientes son: limites de ebullicidn 204-5382¢C, ,
BMC1 75 a 130, vy peso especifico APl desde @ a 209 aproxi
madamente. :

. El invento no se limita al empleo de tales
aceites aromaticos concentrados. Pueden emplearse otros

287160
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aceites tales como queroseno, hidrocarburos de limites
de ebullicidn de gasolina, naftes pesadas o ligeras o
aceites inclusoc mds pesados que los gas oils de devolu
cién.- Pueden emplearse materiaies hidrocarbonados tales
como gas natural, bien sea gas seco, gas naturél bruto o
ﬁﬁmedo segin sale de los pozos de gas, ¢ gas residual
de una planta de extraccidén de gasolina o residuc de re
fineria. Ademas, pueden emplearse como carga hidrocar-
buros mAs pesados que dichos gases, tal cémq butano, pen
tano o andlogos. En general, pueden emplearse en el pro
cedimiento la mayoria de los hidrocarburos. La alimen-
tacidn puede inyectafse en forma de un liguido a través
de un atomizador o rociador, aungue se prefiere inyectar
la alimentacidén en forma de vapor. Son iguaslmente apro-
piados hidrocarburos procedentes de otras fuentes distin
tas del petrdleo, tal comc per ejemplo gas de carbin de -
baja temperatura destilados de alquitradn de hulla, y ga-
ses y destilados de pizarra. £stas cargas pueden conte-
ner la mayoria de cualguiera de las clases de compuesﬁos
hidrocarbonados, tal come por ejempld hidrocarburos satu
radﬁs o insaturados, parafinas, olefi;as, aromiticos, naf
tenos o cualguier otra clase de la gue pueda disponerse.
Aun cuando no se trata de limitar el inven
to a ninguna teofia operatoria, se cree acitualmente que
el efecto del aditivo de metal alcalino en la. disminuciébn dé
las propiedades de mddulo del negro de humo es debido a
alguna modificacién de la misma reaccidn formadora de ne
gro de humo qﬁe da como resultado el qﬁe el aditivo sea
retenido en o sobre ei oroducto de~negro de humo. Se ha

observado gque dicho aditivo tiene gque estar presente du-
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rante la reaccién formadora de negro de humo. ELa intro-
ducidn de dicho aditivo'en el extremo aguas abajo de la
zona de reaccidn produce un efecto peguefio, o nulo, so-
bre el producto de negro de humo., Actualmente se cree
que la accidn del aditivo es debidas de algin modo que
no se conoce en este momento, a la presencia de iones de
metal alcalino en la seccidn de féacci6n del horn9_durag
te la formacidn del negro de humo. Se ha observado gue
la naturaleza de la porcidnm anidnica, en el caso de com
puestos inorgénicos, o de la porcidn orgénica, en el ca
so de compueétos orgénicos, es de importancia secundaria.
Asi, pues, el metal alcalino mismo, en alguna(forma acti
va durante la formacidén del producto de‘uegro de humo,
parece que es el aditivo activo del invento‘v
Anilogamente, tampoco se cdmprende por comple
to actualmente el‘efecto gque produce el incremento del
tiempo de residencia cuando se emplea en combinacién con
ia formacién del negro de horno en presencia de un; Suse
tancia que contiene un metal alcaline, como sucede en la
practica del invento. Puede suceder gue la presencia del
metal alcalino en forma idmica o en alguna ‘otra forma ca
talice el efecto del adibxido de carbono y el vapor de agua
contenidos en los gases de combustidn sobre el producto
de negro de humo y cambie de este modo las caracteristi-
¢as de vulcanizacidn de.dicho.producto de negro de humo,
En todo caso,. comparando los ensayos 2,3, y & con el en-
sayo 1, se ve que el efecto combinado de las dos opera-
ciones principales del invento sobre las propiedades de
mbdulo es mayor en el ensayo 4, en el gue se emplearon las
dos operacicnes mencionadas, gue la suma del efecto de di

chas operaciones tal como se empleatron individualmente en
6::,’ P /‘?‘
?? P AR
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los ensayos 2 y 3.

El indice de correlacidn BMCI a que se ha
aludido es un indice dé correlacidn desarrollado por el
United States Bureau of Mines, y se emplea para designar
la aromaticidad de un aceite: un indice numérico mayor re
presenta un aceite mis aromitico. E1 indice se calcula a

partif de la fdrmula

4B640
K

C.X. + b73,76 ~ 456,8

donde
C.I. = indice de correlacidn del Bireau of Yines
K = punto de ebullicibn promedio (2K)
G = peso especifico a 15,5/15,59C.

La .absorcidn de aceite se mide ahadiendo

unag pocas gotas de aceite de una vez sobre una muestra

de un gramo de negro de humo colocada sobre una placa de
vidrio o piedra de mezclado. Después de cada adicidn, se
incorpora el aceite intimamentg mediante una espitula, ejer
ciendo una presidn moderada. Se forman gréndlos pegue~-
fios, que van aumentando gradualmente de tamafio a medida

gue se agrega mis aceite. El punto final al qﬁe se lle

ga mediante una gota de aceite anadida de una vez, se al

canza cuando se forma una Gnica bola de pasta rigida. Los

resultados se expresan como cc. de aceite por gramo de ne

gro de humo, o se convierten a litros de aceite por cada
45 kg. de negro de huma,

El ensayo del fotolometro constituye una me
dida del contenido de algquitrdn y por tanto mide la cali-
dad del prodqcto de negro de humo, El contenido de algui

trédn de negro de humo se determina mezclando 2 gramos de
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ensayo de modulo 300% arriba mencionado. El término "elon
gacion®™ representa el alargamiento o elongacién en el pun

to de ruptura. Todos los ensayos mencionados se determi

- nan de acuerdo con la norma ASRM D 412-517%, y se reali-

zan a 26,62C., a menos gue se indique otra cosa.

" E1 "enlace cruzado" se determina a partir del

‘reciproce del hinchamiento en volfimen y el mddulo de equi

librio, segin se -ha descrito por P.J.Flory, J.Rehner, Jr,
Journal of Chemical Physies, 11, 521 (1943) v P.Jj.Flory,
Ibid, 18, 108 (1950).

El valor "Mooney compuesto ML-4,100eCY se de
termina de acuerdo con la norma ASTM D-927-57T empieando
un viscosimetro Mooney, rotor grande, 4 minutos a menos
que se indigue otra cosa.

El in;ento no se limita a ninguna clase de
condiciones operatorias de horno particulares.‘_Pueden en
plearse condiciones adecuadas cualesgquiera. Enrseneral,
la temperatura dentro de‘la seccidbn de combustibn estari
comprendida entre los limites de 1.26Q y 1l.7@4eC., la
temperatura dentro de 1la seccidn de reaccidn estard com-
prendida entre los limites de 1371 y 1649eC., la relacidn
volumétrica de aire tangencial a gas tangencial estari com.
prendida entre los limites de,5,6 y 20, v la tewperatura
de precalentamiento de aceite estari comprendida euntre los
limites de 149 y 4542C seglin que el aceite se introduzca
en forma de liquido o de vapor. Pueden emplearse otras
condiciones operatorias adeciiadas funera de estos limites,
para producir negros de humo egpecificos con propiedades
especificas.

Aunque el invento se na descrito e ilustra-

'\4
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negro de humo con 50 cc. de cloroformo, hirviendo la mez-
cla, fiitrando y determinando el porcentaje de transmitan
cia de luz del filtrado en comparacidn con la transmitan-
cia de una muestra en blanco de cloroformo. Conviene rea
lizar la comparacidén con un colorimetro fotoeléctrico,
por ejemplo un ;olorimetro fLummerton a una longitud de on-
da de 440 mu, une intensidad luminosa de 20 y una cubeta
dé 1 cm de largo. Se define de‘modo arbitrarioc .un negro
de humo éxeﬁtb de alquitrén como aguel gue acusa, en en=-
sayos sobre muestras fomadas después dé granular, una trans
mitancia mayor de 85% de acuerdo com este procedimientq.
La granulacidén del negro de humo floculento (que no se .des
cribe} por los procedimientos corrientes eleva e{ ndmero del
fotolémetro 5 puntos, o mis, desde 80 a 85 por ejemplo.
Algunas veces sc emplea acetona on vez de cloroforme en
el procedimiento de ensa}o. La transmitancia por ciento
eguivalente a 85% con cloroformo, es aproximadamente 92%
con acetona. La acetona o el cloroformo original emplea
d0s para el ensayo deben ser practicamente incoloros.
Cuando se menciona el términoc "fotoldmetro” sin citar el
disolvente, se admite en esta técnica especial que el di
solvente empleado es el cloroformo,

En las Tablas anteriores, el término "médu
1o 300%, kg./cmg“ se refiere a la traccidn en kilogramos por
centimetro cuédrado en un ensayo de traccidn, cuando la
piega ensayada de caucho vulcanizado ha sidb estirada el
300% de la longitud de la pieza de ensayo original. El
término "resistencia a la tracciébn, Kg./cmz“ representa
la tracecidn en kilogramqs por centimetro cuadrado en el
punto de ruptura de la pieza de ensayo gque experimenta el
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do en los ejemplos con referencia particular al uso de

los negros de humo del invento en caucho natural, el in

vento no se limita a &sto. 3i se desea, los negros de hu

@o producidos de acuerdo con el invento pueden entrar

también en composiciones coh varios cauchos sintéticos.
Igualmente, aungue el invento se ha descri

to ¢ ilustrado particularmente con referencia al empleo

de un aorao v procedimiento de llama tangencial de tipo

de precomﬁustién,_no se limita a &sto. Este invento pug

de aplicarse también en otros hornos de. llama tangencial,

por ejemplo en los descritos en las patentes anteriormen

te mencionadas y en otrés tipos de hornos y procedimien~

tos para fabricacién de negro de humo.
Esta solicitud, que corresponde a la presen

tada en E.U.A. el 28 de Junio de 1962, bajo el ne 206.087

se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es

tatuto sobre Propiedad Industrial.

~—- NCTaA --

Los puntos de invenciédn propia y nueva que
se¢ presentan para que sean objetc de &sta Patente de In-~
vencidn en Espda, por VEINTE afios, son los siguientes:

l.~ Un procedimiento para fabricaf negro
de humo en horno por descomposiciédn térmica de un mate-

rial de cmga hidrocarburado fiGido en un horno de produc
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cibdn de negro de humo y en‘condiciohés de produccién de
negro de humo, procedimiento durante el cual se ajusta
la calidad deseada de al menos una propiedad de dicho ne
gro de humo introduciendo en la zona de reaccidn de for-
macidén de negro de humo en dicho herno una sustancia gue
comprende un metal alcalino; caracterizado dicho pracedi
miento por las etapas de introducir em diche horno una
proporcidon de dicho metal alcalino suficiente para efec-
tuar tan solo una parte de dipho ajuste de calidad desea
do, y mantener el negro de humo asi producide, en la zo=-
na de reaccidn de dicho horno, durante un periodo suficien
te para efectuar el resto de dicho ajuste de calidad de-
sea&o.

2.~ El1 procedimiento del punto 1, caracte
rizado por el hecho de que dicha propiedad a ajustar es
una reduccidn del mdduloc del negre de humo en caucho.

3.- El procedimiento del punto 2, caracte
rizado por el hecho de que dicho metal alcalino est3 pre-
sente en %roporcién‘suficiente para efectuar desde al me
nos un 25% hasta no més del?S%‘de dicha disminucidn de-
seada en las prépiedades de mbddulo.

4.- El1 procedimiento del punto 1, 2 5 3,
caracterizado por el hecho de que dicho metal alcalinoc es
el potasio, y estd presente en propor§i6n comprendida en
tre los limites de 1 a 200 partes en peso de potasio por
milldn de partes en peso de dicha carga de alimentacidn.

5.~ #l1 procedimiento de cualguiera de los
puntos 1 a % inclusive, caracterizado por el hecho de gue
el negr6 de humo asi producido es mantenido en la Zona de
reaccidn durante un periodo més largo que el necesario pa

287160
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ra la produccidn de un negro de humo esencialmente exento
de alquitrén.'

6.~ El procedimiento del punto 5, caracte
rizado por el hecho-de que dicho negro de ﬁumo asi pfodg
cido es mantenido en dicha zona dg reaccidn durante un 123

ri{odo comprendido.entre los limites de 1,5 a 9 veces el

periodo o intervalo de tiempo necesario para producir un

negro de humo exento de alquitrén.

7.~ El procedimiento de cualguiera de los
puntos 1 a 6 inclusive, caracterizado por el hecho de que
dicho ﬁetal alcalino estd en forma de cloruro potésico, y
se halla disperso en dicha carga hidrocarburada de alimen
tacidn en forma de solucidn acuosa y en proporcidn compren
dida entre los limites de 2 a 100 partes en pesc a base del
potasio por milldn de bartes en peso de dicho material de
carga.

8.- UN PROCEDIMIENTC PARA FABYICAR NEGRC bE
HUMO.

Tal y como se ha descrito en la Hemoria que
antecede, representado en el didujo que se acompafia ¥y con
ios fines gue se han especificado..

Esta Memoria consts de treinta y seis hojas

escritas por una sola de sus caras.

arsa, BB JUL 1988

P.
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Produccel én de negro.de bumo

.ﬁ»mﬂa de canal

1 2 s LA 5 6 ? 3 EPC
Carga de aceite , ’
A - A
Ne de identiricecidn A A B - 5 4 s 15 150
Contenido de XCl afiadido, ppm. ) 50 o 3
Condiciones opgratorias del horno
Velocidad de alimentacidn de . . 88,1 957,6
aceite, 1/h," 947,0 948,1 946,7 945, 4 796, 665,88 948, '
Tewp.precalentanicento . o P 41
poet g & ; s . m3 a3 o1 a3 1,8% www+w - MFW+H 8* wpw+w.mn m.w
Longitud seccidn reaceidn,m. 1,3 1.3 3,3+1,8 3.541, J L * *
Producto d¢ negro de huma - - )
1,44 1,53
Rendimiento, kg./3,785 1. 1,49 1,45 1,54 146 Laz e et 95" 100
Fotolémetro A 2 . 90 90 160 2 192,06 266.5  '148,5 125, 4 114,0
Area superficial Ny, w’/gr. 118,7 121,4  150,2 4%, 2 20 &3, M 2 8 o9
Absorcién de aceit&, cefgr. ! 1,33 0,96 1,50 2.9 ‘8’ ‘1 9.5 9,5 : 45
pH 9,85 9,85 9.7 8.8 . 89 7 S .. :
Evaluacidnm del roducto de ne- .
gro de huma en.caucho. - '
Loos &, SomEnestes zw..., * 75,2 74,2 73,8 1.8 4431 198 I o 55
Mbdulo 300%, kg./cm®. 129,53 102,6  115,3 { 804 995 ' ’ .
flongacidn, % N 520 59¢ 580 1620 590 20 : .
wwwwmw.nu:gaa.ex o " 2,60 1,51 1,46 1,34 1,85 0. 9% Toh2 143 1.23

® 3.3 m de ia porcidn aguas arriba 10 més 1,8 m de 1a
porcidn aguas abajo 10" {(véase fig. 1).
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