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MEMORIA DESCRIPTIVA

que ae presenta para unir a la  so licitud  

d e

P A T E N T E  DE I N T E N C I O N  

formulada e l  30 de A bril de 1963, con e l número 287.554

e n

a nombre de HULLIPS PETROLEUM COMPANY, entidad norteame­

ricana, establecida en B artlesv ille , Oklahoma, Estados: 
Unidos de America, port

"ÜN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR NEGRO DE HUMO"

Esta invención 30 re fie re  a un procedimiento me jo. 

rado para la  producción de negro de humo por combustión 

incompleta de hidrocarburo en un horno, seguida por la  se 
paración del negro de humo desde e l humo resu ltan te  de di 

5 cha combustión, y por la  granulación en húmedo del negro 

de humo separado. La adición de una sustancia que compren 

de un metal alcalino de número atómico de por lo  menos 19 

a l a  zona de combustL ón incompleta de dicho homo, en can 

tidad comprendida entra 2 y 10.000 partes en peso de me- 

10 ta l  alcalino por millón de partes en peso de negro de hu-

B S P A l A

por VEINTE años
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mo producido, y la  granulación en húmedo y e l secado^deT^'

negro de humo resultan te , da coma resultado la  producción 

de granulos secos: que tienen por lo  menos una de la s  si­

guientes ventajas sobre loa granulos producidos de manera 

similar sin  dicha adición de metal alcalino:

(1) Un mayor porcentaje de granulos secos re ten i 

dos por un tamis de malla 35♦
o

(2} Una mayor densidad del negro da humo granula 

do. y seco, en gramos pac centímetro cúbico,

(3) Un porcentaje mucho más pequeño: de finos en 
lo s  granulos secos procedentes del granulado 

en húmedo.

(4) Un índice de compacidad más elevado, en kilos 

para los granulos secos.

(5) Un porcentaje más pequeño de granulos secos 
de tamaño indebidamente grande.

(6) Un reducido porcentaje en peso de humedad en 

dichos granulos secos: procedentes del granu­
lado en húmedo.

(?) Cha capacidad del secador aumentada para grá 

nulos húmedos en k ilo s  por hora*
(8) Menor tiempo de parada de lo a  granulad ares en 

húmedo, en horas por día.

(9) Menor caida de presión a través del f i l t r o  de 
bolsa.

(lGl Menor pérdida de negro de humo en forma de 

polvo desde e l secado* con e l gas de purga 
del secador.

Al mismo tiempo,, la  producción en k ilo s  de negro 

de humo por l i t r o  de aceite , permaneció igual que en la
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técnica anterior* mientras- que l a  velocidad de producción 

en k ilo s  de negro de humo por homo y por hora, aumentó 

desde 418,6 hasta 447.

lía objeto de. l a  presente invención es proporcionar 

un procedimiento me j orado para producir y granular en hú­

medo negro de humo, y proporcionar un granulo de negro de 
humo mejorado coma producto. Otro objeto es  obtener una o 

más de la s  diez ven tajasen  e l granulado en húmedo enumera 

das arziba. Un objeto más es obtener una o más de e s ta s  

diez ventajas en e l granulado en húmedo, sin rebajar lo s 
valores del módulo de caucha del caucha que contiene e l ne 
gra de huma producida por este procedimiento. Otro objeto 

es aumentar la  velocidad de producción de negro de humo 
por homo y por hora* m ientras se mantiene l a  calidad ele 

vada.

De acuerdo con la  presente invención, se propor­

ciona un procedimiento para producir negro de humo granu­
lada, que comprende introducir un hidrocarburo reaccionan 

te en una zona de combustión, y someter dicha hidrocarbu­

ro  a  combustión incompleta, caracterizado por introducir 

en dicha zona durante dicha combustión incompleta, de 2 a 

10.Q0Q partea en peso de metal a lcalina de un número ató­

mico de por lo  menos 19* por millón de partea en peso de 
negro de hume producido, granular despula en húmedo- e l ne 
gro de huma: y secar e l  mismo.

Con 10 partes por millón de cloruro potásico aña­

d idas a l aceite de alimentación, la  zona de enfriamiento 

brusco por agua se desplazó 35 cm aguas arriba  en e l  hor­
no, y aumentó l a  entrada de a ire , aceite y gas en e l hor 
no, aumentaron realmente lo s  valores para ensayo del módu
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Ice a l 30Cg en e l cauche,, mientras que en l a  técnica ante­

r io r  e l uso de lo s  compuestos de potasio ha estado lim ita  
do debido a que reducían siempre e l médula del caucho en 

grandes cantidades. Al mismo tiempo, l a  producción en k i-  

5 lo s  de negro de huma por l i t r o  de aceite permaneció igual 

que en l a  técnica an terio r, aunque la  velocidad de produc 
c í&l en k ilo s  de negra de humo por homo y por hora sumen 

tó desde 447 a 512.

Con el fin  de que la  invención pueda ser más eom- 

10 pletamente entendida, se describ irá a continuación a t í  tu 

lo  de ejemplo, con referencia a lo s  dibujos que se aeompa 
San, en los cuele si

La Pigura t  es una v is ta  esquemática en alzado, 
con algunas partes en sección transversal para mostrar lo s 

15 d e ta lles  de construcción del homo de negro de humo en el 

que se efectuaron los ensayos de los ejemplos de la  pre­
sente invención.

La Pigura 2 es una sección transversal de la  Pigu 

ra  1 , tomada a l o  largo da l a  línea  2-2 mirando en l a  d i- 

20 reedón indicada por la s  flechas.

La Pigura 3 es una v is ta  esquemática en alzado del 
aparato de granulado en húmedo y de un secador de granulos 

húmedos simila r a l u tilizado  para efectuar los ensayos de 
lo s  ejemplos de la  presente invención.

25 En l a  patente U.S.A. número 3*010.794 de l a  técni
ca an terio r, ae añadieron compuestos de potasio a lo s  ma­
te ria le s  de alimentación de aceite de. lo s  procesos de los 

hornos de negro de humo:, ccin e l f in  de reducir e l  valor 
del módulo del caucho que contenía e l negro de humo resul 

30 tan te . Esta reducción del módulo no es conveniente para

. . .  2 8 7 5 5 4



muchas; aplicaciones del negro de hume en e l caucho, y la  

patente no enseña cómo ev ita r la  reducción de este módulo, 

conservando a l mismo' tiempo otras mejoras, convenientes de 

bidas; a l a  adición del potasio a l m aterial de alimenta- 

5 ción. En e l Ejemplo I ,  columna 3 de la  patente, se indica 

que e l  negro producido con cloruro potásico fue mueho más 

fácilmente convertido en gránulos por medio de un proeedi 

miento de granulación en seco en un tambor ro ta to rio , s i­

m ilar a l de l a  patente U.S.A. número- 2.503.361* Debido a 

10 la s  grandes diferencias en la s  operaciones de granulación 

en seco y de granulación en húmedo, la  patente Ü.S.A.núme 

ro 3.010.794 no indica que lo s  compuestos de potasio ten­

gan un efecto favorable sobre la  granulación en húmedo 

del tipo, mostrado en la  patente U.S.A. número 3.017.662.

15 Esto es debido a que la  granulación en húmedo es f a c i l i ta  
da por factores d iferentes de lo s que fa c ilita n  la  granu­
lación en seco.

Por ejemplo," si e l  f  otelóme tro  del negro de humo 

es elevado, es máa d i f íc i l  granular en un molino en seco, 

20 mientras; que en un molino en húmedo cuanto más elevado, sea 

el fotelómetro del negro de humo, más fá c il es de granu­
la r .  Para granular en seco e l Philblack A, que es un ne­

gro de hume de horno, es conveniente que tenga un foteló_ 
metro de solamente 6o a 70, y s i e l fotelómetro es de más 

25 de 80, s i  negro de humo no puede ser granulado en seco ya 

que todo se convierte en finos y negro suelto en e l tambor 

de granulación en seco. Sin embargo, para efectuar una 
buena granulación en húmedo e l fotelómetro debe ser de 75 

a 84 ó incluso más a lto . Estos valores de fotelómetro son 

30 lo s  del negro de humo- tomados a la  salida del reactor 34
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de la  Figura T con cloroformo, como se describe en la  pa­

tente U.S.A. número 3.009*784 en. la  columna 2 lín ea  43

hasta  la  columna 3 lín ea  13. l a  granulación en seco se me 
jo ra  disminuyendo: e l tamaño de la s  partículas- de negro 

5 suelto medido por e l área superfic ia l, y rebajando la  pro 

fundidad del lecho en el tambor ro ta to rio , m ientras que en 

e l granulado en húmedo estos factores no producen diferen 

cías.
En v is ta  de las: enseñanzas de la  patente U.S.A. nú 

10 mero 3.010.794 y sus ejemplos I  y I I ,  de que el potasio 
rebajará siempre mucho e l módulo del caucho que contiene 

e l negro de humo como quiera que haya sido producido, no 

es de esperar que variando la  posición de l a  zona de en­

friamiento con agua y la s  proporciones de alimentación de 

15 a ire , gas y aceite de la  presente invención, pueda ser 

realmente aumentado e l  módulo en lugar de ser rebajado, 

l a  patente U.S.A. número 3.009.784 no indica que este mó­
dulo pueda ser aumentado a s í , porque no se u t i l iz a  pota­

sio . Al desplazar ia  zona de enfriamiento agua® arriba ,
20 la  patente indica en la  Tabla I I  disminuir la  proporción 

de ace ite , mientras; que l a  presente invención aumenta la  
proporción de aceite para restablecer e l valor del módulo 
del caucho, lo s ensayos 10 a 22 de la  Tabla V de l a  paten 

te que emplean elevadas proporciones de a ire , ace ite  y 

25 gas, se efectuaron con la  zona de enfriamiento por agua a 

1,5 metros aguas: a rriba j véase columna 14, lín e as  30 a 33* 

Como se explica en la  patente U.S. 3.010.794, no 
importa qué metal a lcalino  o compuesto de metal alcalino 
se u ti l ic e  para l a  práctica de esta  invención, en tanto 

3.0 que e l metal alcalino tenga un número atómico de por lo

(¡0; L-'f i*.
O ¡i o

%
-  6 -



menos 19» ya que todos lo s  compuestos se descomponen en 

e l homo, liberando e l metal alcalino* El potasio» e l rubjl 

dio, e l cesio y e l francio y todos sus compuestos, tienen 

e l mismo efecto en un grado muy poco variab le . Sin embar­

go, se p refiere e l potasio porque es más- barato, y e l más 

preferido es e l cloruro potásico. El n itra to  potásico, sul 

fato  potásico y oleato: potásico tienen esencialmente e l 

mismo efecto que e l cloruro potásico, pero no se prefie­

ren porque e l  cloro liberado por e l cloruro ayuda a la  
reacción de formación de negro de humo, m ientras que e l 

n itra to  es un agente oxidante y destruye algo de negro de 

humo. Una ventaba del oleato potásico es que es soluble en 

aceite y puede ser añadido a l tanque 41 en lugar de a l 18, 

s i se desea. Las cantidades de compuesto son ind iferen tes 

en tanto que e l metal a lcalino  contenido, en e lla s  sea de:

2 a 10.000 partes en peso de metal a lcalino  por millón de 
partes en peso del negro de humo producido, ta l  como se 

ha explicado arriba.
En l a  Figura 1, e l homo de negro de humo: designa 

do: generalmente por 11, e s  del tipo que se u ti l iz ó  para 

efectuar lo s  ensayos de lo s  ejemplos" de la  presente inven 

ción. Es esencialmente s i  mismo tipo  de homo que e l mos­

trad a  en l a  patente U.S.A. 3*009.184» con l a  excepción de 

la s  posiciones a lte rn a tiv as  12 y 13 de l a  zona principal 

de enfriamiento por pulverización de agua» que dependen 

de s i  la  válvula 14 ó l a  válvula 16 están ab ie r ta s , y de 

que puede añadirse una solución acuosa da cloruro potási­

co procedente del tanque 17 a través de la  conducción 18, 

a l  m aterial de alimentación de l a  conducción-20 , pulveri­

zándola a trav és de la  tobera 21 dentro del homo, siem-



pre que a© accione la  bomba 22.

SI horno t t  puede es ta r hecha enteramente da un 

m aterial cerámico: 23,  ta l  como ailimanita, alúmina u otro 

material re frac ta rio  adecuado, pero con e l fin  de reducir 

5 e l gasto ea costumbre rodear e l tubo re frac ta rio  21 con 

un m aterial aislante del calor menos caro 24, que puede 

ser cualquiera de lo s  que pueden adquirirse en e l mercado, 

siendo una construcción más sólida e l rodear e l cuerpo 

del horno con una envoltura de acero 26 que puede e s ta r  

10 construida de. cualquier acero a l carbono asequible y re ía  
tivamente barato* El homo TT contiene un ánima o cámara 
c ilin d rica  de diámetro variable, que comprende en se ries  

conectadas axialmente, la  cámara de a ire  anular 27, la  

cámara de precombustión agrandada 28, la  cámara de reae- 

15 cián 29, la  cámara de enfriamiento secundaria 31 y e l 

conducto de salida 30. Es pasible practicar esta  inven­
ción en este horno sin  la  cámara 27, s i se puede limpiar 

e l  horno con frecuencia, pudiéndose eliminar la  cámara 31 
sin variar la  práctica de la  invención excepto en lo  que 

20 se refiere  al control da la  temperatura del sistema de se
paración de sólido-gas designado generalmente como 32, 

que resu lta rá  más d if íc i l  sin la s  cantidades variables de 

agua, de enfriamiento secundaria añadidas a  través de lo s  
pulverizadores secundarios de enfriamiento 33*

25 Se pueden tomar muestras de negro de humo cuyo va
lo r  de f  atelóme tro  puede ser medido como se ha expuesto 
arriba, colocando una bolsa f iltra n te  de te la  35 pernea-, 

ble a l gas e impermeable a l negro de humo, sobre e l ex­

tremo de sa lida  34 y abriendo, a continuación, l a  válvula 
3.6 hasta que se recoge una muestra en la  bolsa, escapando30
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ge algo de gas a l a  atmosfera a través de la  bolsa f i l t r a n  

te durante e l proceso de muestre o. Aunque se i lu s t r a  un 

solo separador de f i l t r o  de bolsa como sistema de separa- 

ción 32 de negro de humo del gas de sa lid a , con la  en tra- 

5 da 30 , una salida ax ial 37 para e l gas de sa lid a , una sa­

l id a  axial in fe r io r  38 regulada mediante una válvula en 

e s t r e l la  ro ta to r ia  39 para negro de humo, y un tamiz o 

bolsa f i l t r a n te  40 entre la  entrada 30 y l a  salida del 

gas 37 , e s  evidente que pueda su s titu irse  por cualquiera 

10 de lo s  o tros muchos sistemas de separación de só lidos em­

pleados en l a  técnica an terio r del negro de humo, sin a- 

p a rta rsed e  la  presente invención. Por ejemplo, e l s is te ­

ma de separación 32 puede ser sustitu ido  por uno o más se 

paradores de tip o  ciclón (no mostrados) o añadidos a la  

15 conducción 30 con sus sa lid as  de só lidos conectadas conj
l a  sa lida  axial in fe r io r  38, coma se expone en l a  patente 

TJ.S.A* 3.009.784 en relación con la  parte 24. Sé puede me 

d ir  l a  caída de presión &  P, a través de l a  bolsa f i l t r a n  

te  40, midiendo 1a. presión en sus lad o s  opuestos mediante 

20 lo s  dos manómetros de presión 45 y 50.

Para finalidades de ilu s trac ió n , se u t i l iz a  un a- 

ce ite  hidrocarbonado procedente del tanque 41 como alimen 

tacién ax ial introducida en e l  homo a través de l a  tobe­

r a  21, sisido  bombeada a través de l a  conducción 42 y de 
25 l a  válvula 43 mediante l a  bomba 44. Este ace ite  puede ser

pulverizado en e l homo, en forma líqu ida, o puede ser pre 
calentado en e l calentador 46 caldeado mediante cualquier 

combustible disponible 47, ta l  como gas u o tra  fuente de 

ca lo r ( ta l  como un calentador e léc trico  no mostrado), ya 

que en e l calentador solamente tiene llagar un intercambio3.0
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de calor indirecto* El precalentamiento puede vaporizar 

da un 80 a un 10C$i del aceite en l a  tubería 42, o en la  

tubería 20 despule de pasar a través de la  válvula 41* En 

ta le s  sistemas de bombeo se desea generalmente, pero no 

es absolutamente necesario, tener una conducción de segu­

ridad para e l escape de la  presión 4S con una válvula de 

escape de presión 49* la  válvula 41 y l a  válvula de esca­

pe 49 ayudan también a l a  bomba 22: a in troducir cantidar- 

des controladas del aditivo 1? en l a  alimentación de l a  
tubería 20,

Debe entenderse que en lugar de aceite hidrocarbo 

nado procedente del tanque 41, se pueden emplear como a l i  

mentación en la  conducción 20 otros Huidos carbonosos, 

tanto líqu idos como líquidos vaporizados o gases, ta les  

como metano, etano, propano, gasolina, quero saio, gas-o il, 
fu e l-o il u o tro s  hidrocarburos* Aunque la  calidad y rendi 

miento del negro de humo producido variará  con e l  MCI 

(Indice de correlación del United States Bureau of Mines) 
de l a  alimentación elegida, la  presente invención produci 

rá  e l miaño tip o  de variaciones en diverso grado oon cual 
qui&r alimentación carbonosa elegida*

Con e l f in  de reducir o eliminar los; depósitos 

carbonosos sobre la  tobera 21 , se ha encontrado convenien 

te inyectar una cantidad menor de gas alrededor de e l la  a 

través del an illo  27, conocido como gas: de an illo , o a ire . 

Fara esta  finalidad se han sugerido en la  técnica an terio r, 

a ire , gas n a tu ra l, metano, hidrógeno, vapor de agua, n i­

trógeno u otros gases in e rte s  oxidantes o reductores, pu­

diéndose u t i l iz a r  todos: e llo s  en esta  invención. Se pre­

fie re  u t i l iz a r  aire solo, o a ire  y metfhdD ffdqeleijtes de
'.1
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la s  conducciones de suministro 5i  y 52, reguladas median­

te la s  válvulas 53 y 54.
Con e l f in  de suministrar calor adicional a l hor­

no, se prefiere in troducir un combustible flu ido , preferi 

5 blemente gas natu ra l, gas de hu lla  o gas de agua, o cual­

quiera que sea más. barato y asequible, a través de la s  

conducciones 55 junto con cualquier cantidad adecuada de 

gas que contenga oxígeno: l ib r e , preferiblemente a ire , a 

través de la s  tuberías 57, introduciéndolo tangencialmente 

10 en la  zona de precombustión 28 a través de los táñeles 

tangenciales 58, ccmo se muestra mejor en la  figura 2. 

Existan numerosos mecheros tangenciales en l a  técnica an­

te r io r , que pueden ser u tilizados en lugar de los meche­

ros específicos preferidos 56 y 57. EL deflector 59 es de 
15 gran ayuda para proporcionar un mejor mezclado del gas

procedente de los' o rif ic io s  rad ia les del tubo 56 (cuyo ex 

tremo esta  preferiblemente cerrado), con el a ire proceden 
te de la  tubería 57, pero no es esencial.

Un aceite líquido o vaporizado, puede su s titu ir  al 
20 gas combustible en l a  tubería 56. El combustible 56 puede

ser e l misas que l a  alimentación 41, pero esto no es co­

rr ie n te , ya que generalmente se puede obtener un combusti 

ble más barato y de BMCI más bajo que l a  alimentación, el 

cual es más económico de u t i l iz a r .  Generalmente, una gran 

25 parte del carbono del combustible 56 se quema para calen­

ta r  la  alimentación 41 la  cual se convierte en gran parte 

en negro de humo, pero algo del negro de humo producido 

procede probablemente del combustible, dependiendo de la s  

condiciones de combustión y del intercambio de átomos du- 

30 rante la  reacción. Esta invención no depende en es ta  cues

11 -



tión de ai algo de carbono del negro de humo procede del 

combustible 56 o bien procede todo de la  alimentación 41.

Aunque hay siempre un mercado pequeño para la  pe­

queña cantidad de negro de humo floeulento producido en 

5 la  conducción 38 de l a  Figura 1* l a  proporción mayor es 

generalmente granulada con e l fin  de reducir la  cantidad 

de polvo generado en e l manipulado del producto de negro 

de humo, mezclándolo con caucho en la s  instalaciones para 

l a  fabricación de cub iertas  para automóviles, o u til iz á n -  

10 dolo en o tros procesos.
Un aparato adecuado gr anuí ador en húmedo se mues­

t r a  esquemáticamente en la  Figura 3. En esta  invención se 

puede emplear cualquier sistema conocido, ta l  corno e l que 

se muestra en l a s  patentes Ü.S.A. 3.017.662, 2.949.349 ó 

15 2.952.921. Algo del negro de humo procedente da la  conduo

ción 38 pasa a través de la  conducción 38A a l tanque de 

almacenamiento de negro de humo 62, desde e l cual se sumi 

n is t r a  en cantidades controladas a través de l a  válvula 

en e s tr e l la  63' accionada por e l motor 64, a l in te r io r  del 
20 granuladar en húmedo 66, en e l cual se pulveriza líquido 

de granulación 67, en cantidades controladas mediante la  

valvida 68. Aunque se puede emplear agua f r í a ,  se prefie­

re. una solución d ilu ida de azúcar o melaza y se prefiere 

calen tar l a  misma en el calentador 69. El mezclado se ayu 

25 da preferiblemente mediante la s  espigas rad ia les  71 dis­

puestas helicoidalmente en e l árbol 72 accionado por e l 

motor 73.
lo s  granulos húmedos resu ltan tes se pueden llev ar 

directamente a un secador 74 a través de la  conducción 76 

30 y de l a  válvula 77, o bien se puede cerrar la  válvula 77

2875*4
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y ab rir  l a  válvula 78, pesando los granulos en l a  c in ta  

pesadora 79 y puliéndolos en uno: o más tambores pulidores 

81, 82 y/u 83, situados en su trayecto basta dicho secador 

74, abriendo la  válvula correspondiente 78A ó 78B y ce­

rrando la  válvula 77A o 77B. El secador puede ser calente 

do por gas procedente de 84, transportándose e l producto 

de granulos secos a través del transportador 86, hasta el 

lugar de embarque: o de almacenamiento, todo e l lo  como se 

ha expuesto en dichas patentes sobre l a  granulación en hu 

medo.
En e l secador 74, a l gas procedente de 84 arde 

preferiblemente en loa quemadores 87 en e l  an illo  compren 

dido en tra  e l  cuerpo secador 74 y  6 l tambor ro ta to rio  88, 

pasa a  continuación, como gas de purga a trav és de l a  tuba 

r í a  89, y pasa axialmente a  través del tambor ro ta to rio  

88 por encima del lacho: de granulos de negro de humo axis 

tente en é l ,  y sale por e l  conducto 91 que desemboca en 

un f i l t r o  de bolsa 92 (sim ilar al f i l t r o  de bolsa 32) don 

de e l gas de purga y e l vapor de agua escapan a l a  atmós­

fera  en 93, eliminándose los finos de negro de humo como 

sólidos- a través de l a  tubería 94* Los f i l t r o s  de bolsa 

32 y  92 se muestran esquemáticamente, ya que se pueden em 

p ie a r , como se sabe por l a  técnica an terio r, una p lu ra li­

dad de bolsas alargadas (no mostradas).

EJEMPLOS

Aunque en la  p ráctica  de es ta  invención puede re ­

su lta r comercialmente práctico  cualquier aceite  hidrocar— 

bonado con contenido de aromáticos con un EMC! por encima 

30 de 9C, y  aunque l a  invención puede dar buenos resu ltados

287554
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con cualquier acaite o gas hidrocarbonado de EMCI mucho 

máa "bajo, ae p refiere  u t i l i z a r  la  porción más aromática y 

más pesada de un aceite de rec ic lo  procedente de una ins*~ 

talación de cracking c a ta l ít ic o . Dicha porción máa pesada 

5 y máa aromática puede se r obtenida, bien por fraccionamien 

to , como colas del ace ite  de rec ic lo , o bien extrayéndola 

como extracto  con un disolvaxte de aromáticos adecuado, 

t a l  como dióxido de azufra o fu rfu ra l, separándola a  con­

tinuación del disolvente por fraccionamiento. En l a  Tabla 

10 I ,  se flan cuatro aceites muy adecuados, y e l aceite nume­

r e  C es  e l  u tilizado  en lo s  ensayos reg istrados en la s  

otras, tab las.

ík
14 -
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El horno u tilizad o  en loa ensayos de la s  tab la s

siguientes, fue como e l  mostrado en l a s  Figuras 1 y  2*

Las cámaras tenían la s  dimensiones dadas en la Tabla I I .

TABLA I I

cámara Diámetro Longitud

Cámara anular 27 15 cm 75 cm

Cámara de precombustión 28 99 cm 30 cm

cámara de reacción 29 30 cm 330 cm

Cámara de enfriamiento brusco 31 45 cm 180 cm

Cámara de túnel 58 30 cm 45r5 cm
(promedio)

La d istancia  desde e l  principio del ensanehamien- 

15 to entre la s  cámaras 28 y 29 (e l extremo aguas a rrib a  de

l a  cámara de reacción) y l a  cámara de enfriamiento 121 

era de 75 cm y entre dichas cámaras 28 y 29 y la  cámara 

de. enfriamiento 11 era de 110 cm* La d istancia  entre e l 

extremo aguas a rrib a  de l a  cámara de enfriamiento 31 y la  

20 cámara de enfriamiento 33 era de 40 cm.
Como es  n a tu ra l, se pueden emplear en la  inven­

ción o tro s  tamaños de hora o. Las longitudes permanecen 

iguales aunque varíen lo s  diámetros, pero las. velocida­
des óptimas da alimentación varían directamente con la  

25 potencia 2,3 del diámetro de la  zona de reacción, como

sigue:

A

-  17 -
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l a  cámara 28 del© ser de mayor diámetro que longi 

tud y de par lo  menos dos veces e l diámetro de la  cámara 

29. la  cámara. 29 debe ser de mayor longitud desde l a  cama 

ra  28 hasta l a  cámara de enfriamiento 12 , que su diámetro.

5 las; dimensiones de la s  cámaras 27 y 31 no son importantes, 
ya que como se ha dicho arriba  pueden ser eliminadas.

Aunque se pueden obtener buenos resultados en esta  

invención utilizando agua f r ía  como líquido de granulación 

en la  conducción 67 de l a  Figura 3 , en los ensayo© presen 

10 tados a continuación, toda la  granulación en húmedo se 
efectuó con 1,536 en peso de melaza en agua, calentada en 

e l calentador 69 hasta 82wC. l a  cantidad puede varia r am­

pliamente, pero, sin adición de metal alcalino por 18 de 

la  Figura 1, se u tiliza ro n  cantidades aproximadamente 

15 iguales en peso de líquido de granulación y de negro de

humo, mientras: que con la  adición de 10 partea de. cloruro 

potásico por 18, por millón de partes de aceite en la  tu- 

hería  de alimentación 20, se necesitaron en l a  conducción 

67 solamente: 40 partes en peso de fluido de granulación 
20 por 60 partea de negro de. humo. Esto redujo l a  carga en

e l secador 74, y ayudó a producir granulos secos: por la  

sa lida 86.

Como lo s ensayos preliminares (de lo s  que no se da 

cuenta aquí) indicaren que se prepararon loa gránulos me- 
25 ja rea , sin la  adición de sal de metal alcalino por 18,

con un 5Q6 en peso de fluido de granulación, mientras- que 

los que se prepararon con adición de sal lo  fueron can un 

4C$ de fluido de granulación, se cree que lo  más favora­

ble es comparar lo s  gránulos mejores preparados en cada 

30 procedimiento en vez de comparar lo s ensayos realizadas

-  19 -



con la. misma cantidad exactamente de fluido de granula­

ción.

En loa ensayos de los que se da cuenta en e s ta  so 

l ic i tu d , lo s granulos de negro de humo procedentes de la  

5 amasadora 66 pasaron a través de la  válvula 77, de l a  con 

duedón 76, da. la  válvula 77A y de l a  válvula 78B al. in te  

r io r  de un solo tambor pulidcr 83 que estaba provisto con 

un árbol con espigas en hélice semejante a l 71 de la.aman­

sadora 66 accionado a unas 140 r.p.m , m ientras que e l  á r-  

10 bol 71 giraba a una velocidad comprendida entre 330 y 350 

r.p.m* Como la s  ven tajas de es ta  invención aparecen en 

cualquier tipo de granulación en húmedo, estos d e ta lle s  

de l a  granulación en húmedo no se consideran como: c r ít ic o s , 

sino que se dan simplemente como la  mejor manera que se.

15 ha encontrado para p racticar esta  invención.

En la  labia IV se dan l a s  velocidades de alimenta 
cion y de producción de cuatro ensayos representativos^ 

ensayos 1 a 4. El Ensayo 1 era la  operación orig inal de 

la  técnica an terio r. En lo s  Ensayos 2 a 4, se añadieron 

20 como solución acuosa, 10 partes de cloruro potásico a tra

véa de l a  conducción 18, por cada millón de partes en pe­
so de aceite  en la  conducción 20. Aunque l a  cantidad de 

cloruro potásico en l a  solución acuosa de l a  conducción 

18 es ind iferen te ya que se evapora en e l homo, a f in  de 

25 in troducir exactamente de unas 5 a 15 partes de cloruro po

tásico  en un millón de partes de ace ite , se p refiere  una 

solución de cloruro potásico en agua de un 0,1 a un 1 por 

ciento en peso, habiéndose u tilizado  en los Ensayos 2 a 4 

una solución a l 0,25 por ciento. El Ensayo 3 d if ie re  de 

30 lo s  Ensayos 1 y 2 en que a través de l a  conducción 20, se

287554
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• sj) Ar¡

suministraron 932 litros/m inuto  de ace ite , en lugar de 875»" 

En el Ensayo 4, la  zona de enfriamiento fue desplazada de si 

de la  zona de enfriamiento 13 hasta  la  zona de enfriamien. 

to 12, aumentándose e l  a ire  y e l gaa: tangenciale s. En los 

Ensayos 1 a 3, la  zona de enfriamiento estaba a 110 cm. del

extremo aguas a rrib a  de la  cámara de reacción 29, mientras 

que en e l Ensayo 4 estaba solamente a 75 cm. de dicho ex­
tremo agua a. a rrib a .
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El negro de humo producido en lo s  Ensayos 1 a 4 

de la  Tabla IT, ten ía  la s  propiedades expuestas en l a  Ta­
bla Y.

i "i fzr-t
-  21 -
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Una vez granulados en húmedo y secados como se ha 

indicado arriba,, lo s  granulos de negro de humo secos de 

lo é  Ensayos 1 a 4 tenían la a  propiedades expuestas en la  

Tabla. VI, siendo lo s  valorea promedios de 9 muestras por 
cada ensayo* l a s  propiedades 4 10, 4 18, +35 y +60 del 

an á lis is  de tamizado, ss refieren  a l porcentaje en peso 

medio de granulos que fueron retenidos por tamices en sa- 

r ie  de malla 10r 18, 35 y 60, m ientras que la  porción -6o 

cayó a través del tamiz fin a l de 24 m allas cm, l a  densi­

dad es  la  de un montón suelto de granulos, en gramos por 

centímetro eúbico. EL índice de compacidad se mide en un 

cilindro  hueco v e rtiea l (no mostrado), da aproximadamente 

5 cm, de diámetro y unos 7,5 cnu de longitud, forzando un 

pistón contra la  parte a l ta  de lo s  granulos y compactando 

lo a  contra e l fondo cerrado de dicho c ilind ro , a presio­

nes crecien tes, hasta que se pueda separar dicho fondo ce 

rrado: sin que caígan lo s  granulos por e s ta r  enoontea com­
pactados por la  presión de dicho pistón hasta formar una 

masa que: se sostiene sola, cesando dicha presión antes de 
que aa abra e l c ierre .

;u.

-  25 *
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amasadora de granulos 66 fue incapas de funcionar un pro* 

medio de dos horas por d ía , m ientras que en lo s  Ensayos 

2 a 4 fue incapas de funcionar solamente durante 1/4 de 

hora por día» l a  capacidad del secador 74 era en e l  Ensa­

yo T de 681 kilos/hora, m ientras que en los Ensayos 2 a  4 
era  de 1362 kilos/hora. lo s  k ilo s de finos de negro de hu 

mo recogidos por hora en e l  filtro - de gas de purga, fue 

de 65,8 en e l Ensaya 1, de 20,5 en lo s  Ensayos 2 y 3» y 

de 27,3 en e l Ensayo 4* la  caída de presión / \ p  a través 

de la  bolsa 40, medida por lo a  manómetros 45 y 50, fue 

de 0,35 kilos/cm2 en e l Ensayo 1, da 0,12 kilos/cm2 en e l

Ensaya 2, de 0,13 kilos/cm2 en e l Ensaya 3 , y de 0,14 k i-  
2los/cm en e l Ensayo 4.

Por lo  tan to , lo s datos de lo s  Ensayos 1 a 4 de­
muestran todas la s  ventajas y realizan  todos lo s  objetos 

de la  invención, como se expone a l principio de la  presen 
te descripción.

Aunque para fin es  de ilustración  se u til iz ó  sola­

mente un m aterial de carga específico y se informó uní caz- 

mente sobre algunos ensayos representativos, es evidente 

que l a  invención no está  lim itada a  e llo s ,
Ea presente so lic itud  que corresponde a l a  presen 

tada en lo s  Estados Unidos de M arica, e l  12 de Octubre 
de 1962, bajo e l  número 230.197» se acoge a loa beneficios 
del a rtícu lo  51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In­

d u stria l.
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Los puntos de invención propia y nueva que se pre 

sen tan para que sean objeto de e s ta  so lic itud  de Patente 

de Invención en España, por VEINTE años, son los siguien­

te st
1*- t&x procedimiento para producir negro de humo 

en granulos o p e lla s , procedimiento que comprende la s  a ta  

pas de in troducir un hidrocarburo reactivo en una zona de 

combustión y someter dicho hidrocarburo a combustión in­

completa, y caracterizado por el recurso de introducir en 

dicha zona, durante dicha combustión incompleta, de 2 a 

10*000 partes en peso de un metal alcalino  de número ató­

mico igual o mayor que 19 por cada millón de partes en pe 

so de negro de humo producido, y despula'granular en hume 
do e l  negro de humo y secarle.

2*— El procedimiento del punto 1, caracterizado 

por e l  hecho de que e l metal a lcalino  es e l potasio.

3*— EL procedimiento del punto 2, caracterizado 

por e l  hecho de que e l potasio se añade en forma de solu­
ción acuosa de cloruro potásico.

4 . -  El procedimiento del punto 1, 2 ó 3, caracte­

rizado por e l hecho de que la  granulación en húmedo se ha 

ce mezclando e l  negro de humo con menos de su peso, de 
una solución acuosa de a l menos en peso de melaza.

5. — El procedimiento de cualquiera de los puntos

precedentes, caracterizado por e l hecho de que dicho hidro 
carburo reactivo se introduce en una zona de combustión de 

mayor diámetro que longitud, y además se introducen en di 

cha zona a l menos 10 partes en peso de dicho metal a lc a li
=■> ¿£í> P3
? 7  7  ^
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no., ae hace que una maaá de gas caliente envuelta heliooi 

dalmente dicho hidrocarburo reactivo en dicha zona de cam 

bustlón, ae hacen paaar dicho hidrocarburo reactivo y di­

cho gas envolvente, corriente abajo, a l extremo de corrien 

5 te arriba de una zona de reacción c ilin d rica  en general,

de menor diámetro que dicha zona de combustión y de mayor 

longitud que diámetro, y ae enfrían rápidamente lo s  gases 

ca lien te3 en l a  zona de reacción, introduciendo un r e f r i ­

gerante líquido en foroa de atomización directamente en di 

10 cha zona de reacción a menos de 915 mm de dicho extremo
de corriente a rrib a , estando dicha masa de gas caliente 

formada en parte, para una zona de reacción de 305 mm de 

diámetro, por la  introducción tangencial, en dicha zona 

de combustión, de a l menos 7*650 m̂  normales de aire por 

15 hora, m ientras dicho hidrocarburo reactivo ae introduce

en sentido ax il en dicha zona de combustión a un caudal, 

medido como líquido, de a l menos 1*000 l i t r o s  por hora, 

variando lo s  indicados caudales de introducción de a ire  y 

de hidrocarburo, para zonas de reacción de d is tin to  diáme 
20 tro , directamente con la  potencia 2,3 de la  relación de lo s

dismetros de la s  respectivas: zonas de reacción.

6 .-  Un procedimiento para producir negro de humo.

Tal y como se ha descrita, en l a  Memoria que ante­

cede, representado en e l dibujo que se acompaña y para 
25 lo s fines que se han especificado.
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