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MEMORIA DESCRIPIIVA
que ge presenta pera unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 30 de Abril de 1963, con el nimerc 287.554
en
ESPANA
' por VEINTE efios
a nombre de FHILLIPS PETROLEUM COMPANY, entidad norteame-
ricana, éstablecida en Bartlesville, Oklahoma, Estados:
Unidos de América, por: |

. "UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR NEGRO DE HUMO"

Tsta invencidn se refiere a un procedimiento mejo
rado para la produceidn de negro de humo por‘com'bustién
incampleta de hidrocarburo en um horno, seguida por la ss
peracidn del negro de humo desde el humo regultente de di
cha combustién, y por la granulacién en himedo del negro
de humo seperado. la adicidn de una sustencis que compren
de un metel alcelino de nimero atémico de por lo menos 19 |
2 la zona de combust én incompleta de dicho hormo, en cen
tidad comprendide entre 2 y 10,000 partes en peso de me-
tal alcalino por milldn de partes en peso ds negro de hu~
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mo producido, y la granulacién en himedo y el gecado deT

)

s

negro de humo regultante, da como resultado la produccd én

de grinulos secosg que tienen por- 10 menos una de las si-

guientes ventajasg acbre los grénulos producidos de mamera
similer sin dicha adicidn de metel aleslinc:

(1)
(2}

(3)

(4)
(5)

(6)

1
)
(9)

(10)

Un mayor porcentaje de grénulos éecoa reteni
dos por un temiz de malls 35,

Une meyor densgidad del negro de hum:r granule
do y seco, en grames par centimetre cdbico,.
Un porcéntaje muche mds pequefioc de finos en
log grénulos sscos procedentes del granulado
en himedo.

Un {ndice de compacidad més elevado en kilos
para los grénulos secos.

Uzi porcentaje mds ﬁequeﬁa de grénulos éeco;a :
de tazﬁaﬁa indebidamente grande,

Un reduecide percentaje en peso de humedad en.
dichos grénulos secos procedentes del granu-
lado en himedo. |
Una capacidad del secador aumentada para gré
nulos himedos en kilcs por hora.

Menor tiempo de peradas de los granulsdares en
himeda, en horas por dia.

Menor cafde de preaidn a través del filtro de
bolsa.

Menor pérdida de negro ds hume en forma de
polva desde el secadar con el gas de purgae

del secador.

Al mismo tiempo, Ia produccién en kilos de negro

de humo por litro de aceite, permenecid igual que en la
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téenica enterior, mientras que la veloeidad de produccidn
en kilos de negro de humo por horno y por hera, sumenté
desde 418,6 hasta 447.

Un objeto de lz presente invencifn e=s proporcionar

un procedimiento mejorado para producir y granuler en hi-
medo negro de humo, y proporcionar un graénulo de negro de

humo mejorado came producte. Ctra objeto es obtener wna o

- még de lag diez ventajas en el grenuledo en himedo enumerg

des erriba., Un objeto més es obtensr une o més de estas

diez ventajas en el granulado en himedo, sin rebajar los

'Valor"es del mbdulo de caucha del caucho que contiens el ne

ara de humo producide por este procedimiente. dtro objeto
es aumentar le velocidad de produccidn de negro de humo
por horno y por hora, mientrag se ﬁantiane 1a calidad ele
vada. |
De acuerdo con le presente invencidn, se propor-

ciona un procedimiente para producir negro de humo granu-
Alada, que camprende intreducir un hidrocarburo reaccionen
te en una zona de combustidn, y someter diche hidrocerbu~
ro a cambustidn incompleta, éara.cterizado por introducir
en dicha zona durante diche combustidn incomplets, de 2 a
10,000 partes en peso de metal alcaline de un nimerc atd-
mico de por lo mencs 19, por millln de partes en peso de
negra de humo producido, grenuler después en himedo el ng
gro{ de humo y =secar el mismo,

| Con 10 partes por millén de cloruro potdsico efam
dides al aceite de QMentaci6n, ‘la zona de enfriamiento
brugce por ague se desplazé 35 cm aguas arriba en el hor-
no, y sumentd la entrade de aire, aceite y gas en el hor

ne, sumentoron realmente los valores para ensgaye del mbdu
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le al 300% en el ceucho, mientras que en la técnica ante-
rior el uso de los compuestos de potasio ha esgtedo limits
deo debida a que reducisn siempre el mddule del cauchc en
grendes cantidades. Al mismo tiempo, la produceidn en kie
los de negro de humo por litro de aceite permanecid igual
que en la técnica enterior, sunque la velocidad de produc
ciln en kilos de negra de humo por horno y por hora aumen
t4 desde 44‘7. a 512,

Con ol fin de que la invencién pueda ser més come
pletamente entendida, se deseribird a continugeidn a titu
lo de ejemplo, con referencia a log dibujos que se acompe
fan, en los cuales:

Ie Pigurs 1 es une vista esquemdtica en alzado,
con algunasg partes en seccidn transversal para mostrar los
detalles de construccidn del horng de negro de humo en ei
que g8 afectuaron los ensayos de los ejemplos de la pre-
sente invencidn,

Ia Figuras 2 es una seccifn trensversal de la Figu
ra 1, tomada a lo large de la 1{nes 2-2 mirando en la di-
reccién indiesde por las flechass ’, v

La Figurs 3 es una vista sgquemética en alzada del

aperato de granulado en himedo y de un secador de granulos

himedos similar el utilizedo para efectuar los engayos de

log ejemplos de la presente invencidn.

. En la petente U.S.A. nimero 340104794 de 1a tong
ca anterior, se afiadieron compuestos de potasioc a log me~
teriales de alimentacidn de aceite de los procesog de los
hornog de negro ds humo, con el fin de reducir el valor
del mbdulo del camcho que contenfa el negro de hume resul
tente. Esta reduccién del lméduio no eg conveniente pars

287554
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muchag aplicaciones del negro de humo en el caucho, y la
patente no snsefia chuo evitar la reduccién de este médulo,
congervando al migmo tiempo otras mejoras convenientes de
bides: & 1a adicidn del potagio ol material de alimenta-
cidn, En el Ejemplo I, columne 3 de le patente, se indice

que el negro producido con cloruro potésico fue mucho més

_fécilmente convertido en grénulos por medio de un procedi

miento de grenulacién en seco en un tambor rotatorio, si-
miler el de la patente U.S.As nimero 2.503,361. Debido a
las grandes diferencigs en las opefaciones de granuwlecidn
en seco y de grenulacién en himedo, la patente U.§.A.ntme
ro 3.010.794 no indica que los compuestos‘ de potasio ten-
gan wn efecto favarable sobre la granulacidén en himedo
del tipo mogtrado en la patente U,S.i. nlmerc 3.017.662.
Esto os debido a que la granwlacién en himedo es facilits
de pbr factores diferentes de log que facilitan la granue-
lacién en seco, ' , |

Por ejemplo, =i el foteldmetro del negro de humo
es elevado, os mas diffcil grenular en un molinc en seco,
mientras que en unm molino en himedo cuasnto mds elevado ses
el foteldmetro del negro de humo, mds ficil es de granu-
lar, Pare granular en seco el Fhilblack A, que 6s un ne-
gro de humo de horno, es conveniente que tenga un fotelé_
metro de solamente 60 & 70, ¥ si el fotelémetro es de més
de 80, el negro de humo no puede ser granulado en seco ya
que todo se convierte en finos y negro suelto en el tambor
de grenulacidn en geco. Sin embargo, pars efectusr una
buena granulacidn en himedo el foteldmetro debe ser de 75
a 84 ¢ incluso més lto. Estos velores de foteldmetro son

log del negro de hﬁmo- t‘omados a8 la salida del reactor 34
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de la Figura 1 con clorofmc, como se deseribe en la pa=~
tente U.S.4. nimero 3,009,784 enm la columna 2 linea 43
haste le columna 3 linea 13. Le granulacién en seco se me
jora disminuyendo el tamafio de las particulas de negro
suelto medido por el drea superficial, y rebajando la o
fundidad del lecho en el tambor rotatorio, mientras que en
el granulade en himedo estos factores no producen diferen
cias,

En vista de lag enseflanzas de la patente U.S.A. ny
mero 3.010.;?94 ¥y sus ejemplos I y II, de que el potasio
rebajard siempre mucho 61 mddulo del ecaucho que contiene
el negro de humo como quiera que haya sido producido, no
eg de esperar que veriando la posicidn de la zona de en-

frismiento con sguas y ias proporciones de alimentacidn de

‘aire, gag y aceite de la presente invencién, pueda ger

realmente sumentado el mddulo en lugar de ser rebajado.

La.vpatentevU.S.A. nimero 3.009.784 no indice que este mé-
dulo pueda ser sumentado asi, porque no se utiliza pote-
slo. Al desplazer la zona de enfriamiento sguas erriba,
la p.afent’e indice en la Tabla II disminuir la proporcién
de aceite, mientras que la presente invengic’m aumenta la
proporcién de aceite para restablecer el valor del mddulo
del caucho. Los ensayos 10 a 22 de la Tabla V de la paten
te que emplean elevadas proporciones de gire, aceite y
gas, se efectuaron con la zona de enfrismiento por agus a
1,5 metros aguas: arriba; véese columns 14, linea.s'._%o a 33.
Camo se explica en la patente U.S. 3.010.794, no
importa qué metsl alcelino o compuesto de metal alcalino
se utilice para la préctica de esta invencién, en tento

que el metal slcelino tenga un nimero atdmico de por lo
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menos: 19, ya que todos los compuestos se descompanen én

el horné liberando el metal alcalino. El potasio, el rubi
dio, el cesio y el frencio y todos sus compuestos, tlenen
el misﬁo efecto en un grado muy poco variable. Jin embar-
g0, ée prefiere el potagio porque es més barato, y el més
preferido eg el eloruro potdsico. El nitrato potdsico, sul
fato potdsico y oleato potdgico tienen esencialmente el
mismo efecto gque el cloruro potésico, pero no se prefie-
ren porque €l cloro liberado por el cloruro ayuds a la
reaccidn de formecidén de negro de humo, mientras queAel
nitrato es un agente oxidante y destruye algo de negro de
humo. Una ventaja del oleato~potésico es que'es-soluble en
eceite y puede ser afiadido al tenque 41 en luger de el 18,
si ge degea. Lag cantidades de compuegto son indiferentes
eﬁ tanto que el metal alcalino contenido en ellas sea de
2 a 10,000 partes en peso de metel alcaline por milldn de
partes en peso del negro de humo producido, tal comb se

ha explicado arriba.

In la Figura 1, el hormo de negro de humo designa

do generalmente por 11, es del tipo que se utilizd para

efectuar los snsayos de los ejemblosrde la presente inven
cibn, Es esenciglmente el mismo tipo de horno que el mes-
trado en Iz patente UsS.A. 3.009.784, con Ia excepcidn de
laa.pcsieianeSfalternativas~12 v 13 de la zong principal
de enfriamiento por pulverizecidn de agua, que dependen
de gi la vilvula 14 & la vilvula 16 estén sbiertas, y de
que puede siigdirse ung golucibn scuosa de cloruro pctési-
c¢o procedente del tanque 17 a través de la conduccidn 18,

al materisl de alimentacién de la conduceién-20, pulveri-

zéndola a través de la tobera 21 dentrc del homo, siem—

@ e e B
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pre que se accione la bomba‘ 22.

El horno 1t puede estar hecho enteramente de un

material cerfmice 23, tal como silimenita, elfmina u otro

mgterial refractaric adecuado, pero con el fin de reduecir
el gasgto es cogtumbre rodear el tubo refractario 23 con
un material aislente del calor ménas caro 24, que puede
ger cualquiara de los que pueden adquirirse en el mercado,
siendo una constru.ccj.c'm még sdlide el rodear el cuerpo
del horno. con una envoltura de ascere 26 que puede estar
congtrufda de cualquier acero al carbono asequible ¥ rei_a_
tivamente barato. E1 horno 11 contiene un énima o cémars
cilindrica de didmetro variable, que comprende en series
conectades axielmente, la cdmars de aire enuler 27, la
cémare de precombustién egrendeda 28, la cémare de reac-
citn 29, la cémara de enfrismienté secundaris 3I y el
co:;ductc de salida 30, Es pesible ﬁracticar' egta inveun=-
cidn en este horno sin la cdmars 2:1, gi se puede Iimpiar
el horno con frecuencia, pudidndoge eliminar ls cdmere 31
sin veriar la préctica de la invencidn excepto em lo que
se refiere al control de la temperature del sigtems de se
paracién de sdlido-gag designade generslmente come 32,
que resultard mis diffcil sin las centidades varisbles de

- agug. de enfriemiento secundarie afindidas & través de los

pulverizadores gecundarios de enfriemiente 33.

Se pueden tomar muestrag de negro de humo cuyo va
lor de fotelémetre puede ser medido como se ha expuesto
arriba, colocandeo une bolsa filtrante de tela 35 permea~
ble el ges e impermesbla al negro de humo, sobre el ex-
tremo de salida 34 y abriende, a continuacién, ls vélvula

36 haste que se recoge una muestra en le bolsa, escapindo

}éﬁ§®4
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ge glgo de gas a la atmdsfera a través de la bolsa filtran
te durante el proceso de muesireo. Aunque se ilugira wn
golo separador de filtro de bolsa como sistema de separa-
cifn 32 de negro de humo del gas de salida, cm la entra-
da 3vU, una salidé. axial 3‘? para el gag de selida, uns sa~
lids axial inferior 38 regulads mediante una vélvula en
egtrella rotaj:oria- 39 para negro de humo, y un temiz o
bolsa filtrante 40 entre la entrada 30 y le salida del
gas 37, es evidente que puede sustituirse por cualquiera

de los otros muchos sistemas de separacidn de sélidos em-

 pleados en la técmica anterior Gel negro de hume, sin a-

partarse de le presente invencidn. Por ejemplo, el sigte-

ma de separacidn 32 pueds ger sugtituido por uno o mnés ge

peradores de tipo ciclén (no mogtrados) ¢ efiadidos a la

conduceidn 30 con sug salides de ablidos conectadag con

- e salida exial inferior 38, como se expone en la patente

UeSe ke 3.009.'2\8146:1 relacidn con la parte 24. Se puede me
air la cafds de presiln A P, a través de la bolsa filtren
te 40, midiendo la presién en sug lados opuestos mediante
los dog mandmetros de presién 45 y 50.

Pare finalidedes de ilustracién, se utiliza un a-
ceite hidrocarbonado procedente del tanque 41 como alimen
tacidn exial introducide en el horno a través de la tobe-
ra 21, siaido bambeada a través de la conduceibn 42 y de
Ia vélvula 43 mediente la bomba 44. Este aceite puede ser
pulverizado en el horno en forma I:[quida,' o puede ser pre
calentedc en el celentador 46 caldeado mediahte eualquier
cambugtible disponible 47, tél camo gag u otra fuente de
Qalor (tal como unAcaIent,ador eldetrico no mostrado), ya

que en el calentador solamente tiene lugar un intercembio
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de calor indirectd. El precalentamiento .puede vaporizax
de un 80 o un 100; del seceite en la tuberia 42, o en la
tuberfe 20 despus de pesar a traevés de la vélvula 43. En
taiea ol gtemag da bombeo se desea generelmente, pero ng
eg sbgolutemente necesario, tener una conduccibn de segu~

ridad para el escape de la presidn 48 con una v&lvula de

~escape de presifn 49. Ia vélvuls 43 y la vélvula de esce-.

pe 49 ayudan también a la bomba 22 a introducir cantida~
des controladag del editivo 17 en la alimentacidn de la
tuberia 20,

" Debe entenderge que en lugar de aceite hidrocarbo
na.dq procedente del tenque 41, se pueden emplear como ali
mentacidn en la conducciln 20 otros fliidos carbon;sbs,.
tanto 1{quidos como liquidos vaporizados o gases, tales
como metano, etzno, propeno, gasoliha, querosaro, gas-oil,
fuel-oil u otfrog hidrocarburos., Aunque la celidad y rendi
miento de‘li negro de humo producido veriard con el BMCI
(Indice de correlacién del United Stetes Bureau of Mines)
de la alimentecidn elegida, la presente invencién produci
réd el migmo tipo de variaciones on diverso grado eon cual
quier elimentacidn carbonose elegide. ,

Con el fin de reducir o eliminar los depdsitos
carbonosos sobre la tobera 21, se ha encontrado convenien
%e inyectar una cantidad menor de gas: alrededor de olla a
través del anillo 27, conocido como gas de enillo, o aire.
Pera egte finalidad se han sugerido enm la técnice enterior,
eire, gas natural, metano, hidrdgeno, vapor de ague, nie
trégemo u otros gases inertes oxidentes o reductores, pu~

diéndose utilizer todos: ellos en egta inveneidn., Se pre-

fiere utilizar aire solo, o aire y me%d@ ?‘fi}e%x&s de
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te las vélvulas 53 7 54e

Con el fin de suministrar cslor adicional al hor-
no, ge prefiere introducir un combustible ﬂuido, preferi
blemente gas natural, gas de hulle o gas de agua, ¢ cual-
quiera que ses més barato y asequible, a travds de las
conducciones 56 junto con cualquiar cantidad sdecuada de
gag que contenga oxigeno libre, preferiblemente aire, a
través de las tuberias 57, introduciéndolo tangencialmente
en le zana de precombustién 28 a travds de lcs tineles
tengenciales 58, camno se muesira mejor en la Figura 2,
Existen numerosos mecheros tangenc'iales en la técnica an=
terior, que pueden ser utilizados en lugar de los meche-
rog especificos preferidos 56 y 57. El deflector 59 es de
gran ayuda pare proporcionar un mejor mezclado del gasm
proceden te de loa crificios.radialas del tubo 56 (cuyo ex
tremo ostéd preferible'menta cerrado), con el aire proceden
te de la tuberia 57, pero no es egencial.

Un eceite liquido o vaporizado pusde sustituir al
gag combustible en la tuberie 56, E1 combustible 56 puede
ser el mismo que la alimentacidn 41, pero esto no es co-
rriente, ya que genera:l.men,té se puede obtener un combustl
ble mas berato y de BUCI m&s bajo que la alimentacidn, el
cusl es méds econdmico de uwtilizer. Genera_imente, una gran
parte del carbono ‘del cambustible 56 se quema pera calen=
tar la alimentacidn 41 la cusl se convierte en gram perte
en negro de humo, pero elgo del négro de humo producido

procede probablemente del combustible, dependiendo de las

‘condiciones de combustién y del intercambio de Stomos du=

rante la reaccidn. Esta invencidn no depende en esta cueg
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tién dé si algo de carbono del negro de hume procede del
combugtible 56 o bien procede todo de la alimentacidn 41.
Aunque hay siempre wn mercado pequeiio parae le pe=
quefia centidad de negro de humo floculento producido en
1a conduccidn 38 de la Figura 1, la proporcién mayor es
generalmente granulada con el fin de redueir la cantidad
de polvo generado en el mesnipulado del producto de negro
de humo, mezcldndolo con caucho en las instalaciones para
la fabricacidn de cubierfas-para sutomdviles, o utilizdn-
dolo en otros procesos. |
Un aperato adecuado granulador en himedo se mues~

tra esquemdticamente on la Figurae 3. En egta invencidn se

puede emplear cualquier sistema conocido, tal como el que

se muestra en las patentes U.S.A. 3.017.662, 2.949.348 6

| 24952.921. Algo del negro de humo procedente de la condug

cién 38 pase a través de la conduccidn 384 al tanque de
almacenamiento de negro de humo 62, desde el cual se sumi
nistra en cantidades controladas e través de la vélvule
en estrella 63 accionada por el motor 64, al interior del
granulador en himedo 66, en el cual se pulveriza liquido
de grenulacién 67, en cantidades controladas mediente la
vélvula 68, Aunque se puede emplear agua fria, se prefie-
re una solucidn dilulda de azicar o melaza y se prefiere
calentar la miema en el calentadar 69. El mezclado se ayu
da preferiblemente medisnte las espigasg radiales 71 dig=
puestas helicoidelmente en el &rbol 72 accionado por el
motor 73. | 7

Los grénulos hﬁmedos;resultantes se pueden llevar
directemente a un secador 74 a través de la conduccidn 76
y de la valvula 77, o bien se puede cerrar la vilvuls 77

287554
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y sbrir la vélvula 78, pesando los grénulos en la cinta
pesadara 79 y puliéndolos en uno o més tambores pulidores
81, 82 y/u 83 situedos en su trayecto haste dicho secador
74, abriendo la vélvula correspendiente 784 & 783 y ce-
rrande la vdlvula 774 & TTB. El secadar puede ser calemts
do por gas procedents de 84, tremsporténdose el producto
de grénulos secos & través del transportador 86, hasta el
lugar de embarque o de almacenainiento, todo ello como se
he expuesto en dichag patentes sobre la granulaci én en hi
nedo., ' '

En el seceador 74, el gas procedente de 84 arde
preferiblemente en l‘oer quemgderes 87 en el aniilo caompren
dido entre el cuerpa secador 74 y el tamber rotatoriec 88,
pass o continuaciln como gag de purgae a través de 1a tube
ria 89, y pasa axialmente & través del tambor rotatoric
88 por encime del lecho de grénulos de negro de humo exig
tente en 81, y sale por el conducto 91 que desemboca en
un filtre de bolsa 92 (similar al filtro de bolsa 32) dm
de el geg de purga y el vapor de agua escapen a la etmés-
fera en 93, eIimindndose los finos de negro de hume como
gblidog a travds de la tuberis 94. Los filtros de bolsa
32 ¥ 92 gse muestran esquemiticamente, ya que se pueden em
plear, como se sabe por la téenica gnterior, une plurali-

dad de bolsas alargsdas (no mostradas).
EJEMPLOS

funque en la préctice de esta invencidn puede re-
gul tar comercia,].ﬁ,ente pra',cti.cu cuelquier aceite hidrocar-
bonado con contenide de arométicos con un BMCI por encima
de 90, y sunque la invencidn puede dar buenos resultados

287554
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con cualquier aceite o gag hidrocerbonedo de BMCI mucho
néds bajo, se prefiere utilizar la porcidn ms aromitica y
més pesada de wn aceite de reciclo procedente de una ing
talacién de eracking catalitico., Dicha porcién‘ nés pesadé. :
y nds aromdtice puede sor obtenida, bien por fraccionamien
to, como colas del sceite de reciclo, o bien extrayéndola
cemo extracto con un disolven te de sraméticos adecuado,
tal como didxido de ezufre o furfursl, separéndola a con=
tinuacibn del disolvente por fraccionemiento. En la Tabla
I, se dan cuatro aceites muy adecuados, y el aceite nﬁme-
ro C eg o1 utilizado en los ensayos regiastrados en lag

otras tebles.
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El horno utilizaedo en los ensayos de lag tablag
siguientes, fus como el nogtrado en lag Flguras 1 Y 2e

Tag cémerag tenfan las dimensiones dadas en la Tabla II.

TABLA II

Cémare Didmetro _Longitud
Cémara anular 27 | o 15 en 75 cm
Camare de precombustibn 28 99 om 30 cm
Cémara de reaccién 29 30 cm 330 em
Cémara de enfrismiento brusco 31 45 cm 180 cm
Cémare de tinél 58 30 cm 45,5 cm

(pramedio)

Lo distencis desde el principio del ensanchemien—
to entre lag cémarag 28 y 29 (el extremo aguas arriba de
la cémara de reaccidn) y la cémars de enfriamisnte 12, |
era de 75 cm y entre dichag cémeraz 28 y 29 y le cémara
de enfriasmientc 13 era de ‘11‘0‘ cme La digtancia entre el
extremo aguas srribe de la cémaere de emfriemfento 31 y la
cémera de enfriemiento 33 era de 40 em.

Como eg natural, se pueden emplear én la inven-
cibn otrog tamefios de horno. Las longitudes permenecen
iguale.s aunque varfen los didmetros, perc las velocida—
des éptimas de alimentacién varien directamente con la
potencia 2,3 del didmetro de la zona de reaccidn, como

gigues

-n- 287554
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Ta cémare 28 debe ser de mayor didmetro que longi
tud y de par 1o menos dos veces ol didmetro de la clmara

29, La cdmara 29 debe ser de mayor longitud desde la cémg

. re 28 hasta la cémara de enfriamiento 12, que su didmetro.

Las dimensiones de las cémeras 27 y 31 no son importantes,
ya que como s¢ ha dicho arriba pueden ser eliminadas.

Aunque se pusden obtener buenos resultados en esta

invencién utilizendo sgua fria como 1{quido de grenulacién

en la conduceidn 67 de la Figura 3, en los engayos presen
tados a continuacidn, toda la granulscidn en himedo se
efectud con 1,5 en pesc de meléza_ en sgua, celentads en
e’i celentador 69 hasta 82vC, Le cantidad puede variar am-
pliamente, pero, sin adicién de metal alcalino por 18 de
la Figura 1, se utilizaron cantidades aproximadsmente
iguales en peso de liquido de granulacidn y de negro de
humo, mientras que con la edicidn de 10 partes de. cloruro

potdgsico por 18, por millén de partes de aceite en la tu-

~ ber{a de alimentecidn 20, se necesitaron en le conduccidn

67 solemente 40 partes en peso de fldido de grenulacifn
por 60 partes de negro de humo. Esto redujo la carga en
el secador "-1-4, y ayudé a produeir grénulos secos por la
salida 86, |

Como los engayos preliminares (de los que no se da
cuenta aqui) indicaron que se preparseron 1log grénulos mne-
joares, sin la adiciln de sal de metal alcalino por 18,
con un 50%6 en pego de fliido de granulacidn, mientras que
los que se prepararon con adicidn de el lo fusron con un
40}% de fliido ds granulacidn, se cree que lo mds favore~-
ble es comparar los grénulos mejores preparados en cada
proce&imiento. en vez de ‘comp_arar los enséyos realizados

287554
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con la misma cantidad exdctemente de fliido de granula~-
cidn, |

En log ensayos de los que ge dé cuenta en esta 80
licitud, los grénulos de negro de humo brocedentes de la
amasadora 66 pasaron a través de la vélwvula 77, de 1a con
ducei én 76 de la vélvula 774 y de la vélvula 78B al inte
rior de un solo tambor pulidar 83 que estaba provigto con
un érbol con espigas en hélice semejante.al 71 de la ame~
sedara 66 aceionado & unas 140 r.p.m, mientras que el &r-
bol 71 girsba a wne velocidad comprendide entre 330 y 350
Te.pele Como lasg ventajes de esta invencidn aparecen en
cuelquier tipo de granulacién en himedo, estos detalles
de la granulgcidn en himedo no se consideran come eriticog,
sino que se dan gsimplemente como la mejor manera que gse:
ha encontredo para practicar esta invencién.

En la Tabla IV se den les velocidedes de elimenta
cidn y de produccién de cuatfo ensayoélrepresentativos,
ensayos 1 a 4, El Ensayo 1 era la operacién origingl de

la téenica anterior, En los Enéayos 2 a4, s afindieron

‘como solucién acuosa; 10 pertes de cloruro potdsico a tre

vés de la conduccién 18, por cads millén de partes en pe=
g0 de aceite en la conduccidén 20. Aunque la cantidad de
cloruro potdsico em le solucidn acuosa de la conduccidn
18 es indiferente ya que se evapora en el horno, = fin de
introducir exdctaments de unag 5 a 15 partes de cloruro po
tdsico en un millén de parteg de aceite, se prefiere ung
solueidn de ¢l oruro potésico en agua de un 0,1 a un 1 por
ciento en peso, habiéndose utilizado en los Ensayos 2 & 4 ,
una solucidn el 0,25 por ciento. El Ensayo 3 difiere de.
los: Ensayos 1 y 2 en que e travds de la conducciln 20, ge

287554
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suninigtraron 932 litros/minuto de aceite, en lugar de
En el Ensayo 4, la zona de enfriamiento fue desplazada deg
de la zona de enfriemiento 13 hasta la zona de enfriamien
to 12, aumenténdose el aire y el gas tangenciales. En los
Ensayos 1 a 3, la zong de enfriamiento estaba a 110 cm, del
extremo aguas arribe de la cémare de reaccidn 29, mientras
que en el Ensayo 4 esgtaba solaments a 75' cm, de dicho ex~

tremo sguas. arriba.
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El negro de humo producido en los Ensayos 1 a 4

de la Tabla IV, tenia las propiedades expuestas en la Ta
blas V.
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Tha vez granulados en himedo y secedos como ss ha
indicado arribe, les granulos de negro de hume secos de
lo& Ensayoz 1 a 4 tenian las propiedades expuestes en la
Tabla VI, siendo los valores promedios de § muesgtras por
cada enseyc. lag propiedades + 10, + 18, +35 y 460 del
endligis e tamizado, se refleren a.l porcentajs en peso
medio de grénulog qua fueron retenidos por tamices en se-

rie de malla 10, 18, 35 y 60, mientras que la poreidn -60

cayb & través del temiz final de 24 mallas cm. Le dengi-

dad es la de un montén sueIto de granulos, en gramos por
centimetre edbico. El Indice de compacidad se mide en un
cilindro hueceo verticel (no mostrado), de aproximadsmen te
5 cm. de didmetro y unos 7,5 cm. de longitud, forzande un

pistén contra la parte slta de los grénulos y compacténdo

- loz contra 61 fando cerrado de dicho c¢ilindro, & presio-

neg crecientes, basta que se pueda seperar dicho fondo cs
rrade sin que cafgan log grénulos por estér encontes com-
pectados: por la presién de dicho pistdn hagta former una
masa que se sogtiene sola; cesande dicha presidn antes de

que se gbra el clerre.
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Ademds, durente la grenulaciin del Ensayo 1,\"
amesadora de grénules 66 fue incapaz de fumcionar wn pro-
medioc de dos haras por dia, misntras que en los Ensayos
2 a4 fue incapaz de funcionar solamente durante 1/4 de
hers por die. La capacidad del secador 74 era en el Ense~
yo T de 68T kilog/hers, mientras que en los Ensayos 2 & 4
era de 1362 kilos/hora. Log kilos de finos de negro de hg'
mo recogidos por hora en el filtro de gag de purga, fue
de 65,8 en el Ensayo 1, de 20,5 en los Bnseyas 2 y 3, ¥
de 27,3 en el Ensayo 4+ La cafda de presién AP a través
de le bolse 40, medida por los mendmetros 45 y 50, fue
de 0,35 kilos/cm? en el Ensayo 1, de 0,12 kilos/cm? en el
mma 2, de 0,13 kilog/em? en el Ensayc 3, y de 0,14 ki-
_los/cm2 en el Ensayo 4.

Por 1o tento, los datos de los Engeyos 1 2 4 de~
musatran todaa las ventajas y reslizan todos log objetos
de la invencidn, como se expone el principic de la preseé
te deseripeidn. | A

Auwnque pere fineg de ilustracién se utilizd sola-
mente un matériél de carga especifico y se informé dnica~
mente gobre alguncs ensayog representativos, es evidente
que le invencidn no esté limiteds a ellom.

Ia presents solicitud que corresponde s la presen
tade en log Estadoz Unidos de Amériea, el 12 de Octubre
de 1962, bajo el nimerc 230.19'?, gse acoge a los beneficlos
del artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-
duetrial.,
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Los puntos de invencidn propis y nueve que se pre
sentan pars que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Bspafie, por VEINTE efios, son los siguiene
tess

le= Un procedimiento paras produeir negro de humo
en grénulos o pe._llas, procedimiento que comprende las eta
rag de introducir un hidrocarburo reactivo en una zona de
combustién y someter diche hidrocarburc a combusgtién in-
empleta, ¥ Caraéterizad,ﬁ por el recurse de introducir en
dicha zona, durante diche combugtién ineomplete, de 2 &
10.00C partes en pese de un metal alcaline de nimerc atd-

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

80 de negro de humo producide, y despuds grenular en hﬁm_e_
do el negro de hume y secarlo. ‘

24~ El1 procedimiento delQ punto 1, ceracterizsdo
por el hecho de que el metal alcalino eg el potagio.

3e= F1 procedimiento del punto 2, caracterizado
por ol hecho de que el potasie se afiade en forme de solu=
cién acuosa de clorure potdsico. ‘ |

4o E1 proéegiimiento del punto 1, 2 & 3, caracte~
rizado por el hecho de que la granulacidm en himedo se ha
ce mezclando el negro de humo con menos de su peso, de
une solucidn acucsa de al menos 1% en peso de melaza.

B 5e= El procedimiente de cualquiera de los puntos
precedentes, caraetérize.do: por el hecho de qué dicho hidro
carburo reactive se intreduce en une zona de combustidn de
mayor difmetro que longitud, y ademis se introducen en di
che zone el menos 10 partes en peso de dicho metal aleali

YANERT.
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no, se hace que vne megd de gas caliente envuelta helicoi
dalmente dicho hidrocarburo reactive en dicha zona de com
busti én, se hacen paser dicho hidrocarburo resctivo y di-
cho gag envolvente, corriente abajo, al extremo de corrkieg
te arriba de una zona de reaccidn cilindrica en genersl,
de menor didmetro que dicha zona de combustifn y de mayor
longitud que didmetro, y se enfrian répidamente los gases
calientes en la zone de reaccifm, introduciendo wn refri-

gerante liquido en forma de atomizacidén directamente em di

‘cha zona de reaccidn a menos de 915 mm de dicho extremo

de corriente arriba, egtando dicha mase de gas caliente
formede en parte, para une zone de reaccidn de 305 mm de
didmetro, por la introduccidn teangencial, en dicha zons
de combustién, de el menos 7.650 m3 normales de aire por
hora, mientras dicho hidrocarburo reactive ge introduce
en gentido axil en dicha zona de cambustlidn a un caudal,
medido camo 1{quido, de el menos 1,000 1litros por hora,
variando los indicados candales de introduceidn de aire y
de hidrocarbure, pera zonas de reaccién de distinto didme
tro, directaemente con la potencia 2,3 de'la relacién de los
didmetros de las respecti‘vas‘jzonas de reaccidn.

O Tn procedimisntofpara producir negro de humo.

Tal y como ge ha descrito en la Memorias que ante-
cede, repregentado en el dibujo que se acompafie y pare

los fines que se hen egpecificado.
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Zgta Memoris consta de treinte hojas escritas a

méqguina por una gola cara.

Medrid, _ = -
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