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Esta invencidn concierne a la fabricacidén de negro
de carbdén, ampliamente empleado en la industria, incluyendo
la composicidn de gomas; y, mds particularmente se refiere a
un proceso para el tratamiento del negro de carbén incluyendo
el producto mejorado mediante el mismo.

Por supuesio, hay un mimero de métodos bien conoci-

dos para prdcticar la descomposicidn térmica o cracking de los

materieles hidrocarburos con objeto de obtener negro de carbdn;
entre éstos se cuenten el proceso de incidencia o de canal --
(descomposicidén a llama abierta), el proceso de horno (descom-
posicidn por llama directa cerrada), de los que resultan diver-
808 tipos y grados de negro de carbdn. .

La presente invencidén se refiere a los negros de car-

bén producidos en horno mediante un aparato que comprende carac-

- teristicamente un reactor cilindrico en el que tiene luger la

combustidén del hidrocarburo que constituye la materia prima;
incluyendo tambidn una seccidn de azpagado y una seccidén colec-
tora para separar las pertioulas de negro de carbdn de los ga-
ses efluentes calientes; un granulador en mojado que recibe el
negro de carbdn en forme de particulas en presencia de la can-
tidad apropiade de agua y convierte las particulas de negro de
carbdén en grénulos mojados de la dimensién adecuada, o bien un
granulador en seco; y un secador del tipo tambor rotatorio en
el'que los grdnulos mojados son sometidos a secado como prepa~
racidn para les operaciones de una u otra clase que han de su~
frir después.

En el proceso convencional de recogida, transporte,
grenulacidén en mojado, secado y envasado del negro de carbén -
grdnulado, se han observado con frecuencia partes en ignicidn
0 rescoldo en diversos puntos del sistema, detrds de la zona -
de reaccién. Estas partes igneas de negro de carbdn hacen que
el producto terminado sea de calidad inferior, y a veces origi-

nan incendios durante el transporie a la planta del conpumidor.
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Es bien sabido en el arte, que la temperatura de ig-
nicién del negro de carbdn puede hacerse que descienda median-
te la introduccidn de ciertos metales o sales de metales, par-
ticularmente las de metales alcalinos, por lo que éstas se afia-
den algunas veces 2 la zona de reaccidén para controlar las pro-
piedades de médulo del compuesto de goma en el que se emplee
el negro de carbén.,

Ademds, el agua usada en la zone de apagado, contie~
ne muy frecuentemente cantidades aprecisbles de las sales antes
citadas, suficientes, en efecto, pera hacer dgscender aprecia-
blemente la temperatura de inginicidén del negro de carbén du-
rante el proceso de fabricacidn.

Es sabido también en el arte que los negros de carbén
de horno pueden ser oxidados por diversos métodos (es decir,
calentamiento con HNOB, 0ZONo, 02, NOZ’ ete.) para producir -
un negro de carbén de caracteristicas similares a los obteni-
dos por el proceso de canal (EPC), Sin embargo, tales trate-
mientos dan lugar a2 une merma en las propiedades de envejeci-
miento, particularmente, cuando quedan presentes vestigios de
metales tales como cobre, hierro, niguel, manganeso, etc.

Entre los objetos de la presente invencién estd la -~
provisidn de un negro de carbdén con una elevada temperatﬁra de
ingicién, mediante éste proceso, para eliminar los posibles ine
cendios, o rescoldos en el negro de carbdén durante las etapas
de produccidén del negro de carbdén de horno subsiguientes a la
zona de reaccidn. '

Es otro objeto de la presente invencidén el proveer,
mediente este proceso, negro de carbdn oxidedo, de horno, con
propledades de envejecimiento muy mejoradaes y, en la mayoria
de los casos, apreciaﬂlemente superiores a las del negro de car
bén EPC. ‘
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De acuerdo con las ensefianzas de la presente invencidn,
el negro de carbén de horno es sometido al presente proceso in-
troduciendo pequetias cantidades de un compuesto fosforoso dentro
o encima del negro de carbdn, utilizando con preferencia compues
to o compuestos fosforosos en soluciones acuosas. E1 proceso de
aplicacidén o introduccidén de los compuestos fosforosos y mezclas
de los mismos, puede ser realizado en cualquier punto durante
las operaciones de fabricacién o manejo del negro de carbdn. -
Una incorporacidén preferida contempla la adicién de compuestos
fosforosos solubles en agua, bien al agua de apagado en la sec-
cién de apagado del reactor o bien al agua empleada en el gra-
nulador en mojado, o bien a ambas.

La aplicacidén del compuesto fosforoso al negro de car-
bdén, aumenta efectivamente la temperatura de ignicién del negro
de carbdn sin afectar en forma objetable a las propiedades de
médulo del compuesto de gome en que se use el negro de carbdn.
Sin embargo, podrd observarse que la adicidn de los compuestos
fosforosos solubles al agua del granulador en mojado, en forma
dnica, no .evitard éue se queme el carbdn dentro de los sistemas
colectores y de transporte del aparato de fabricacidén de negro
de carbdn.

La efectividad de la presente invencidn en la conse-
cucidn de sus objetivos quéda demostrada por los ejemplos sigulen
tes con negro de carbén HAF que fueron ensayados para el tiempo
de ignicidn con varios niveles de temperatura, y donde el Ejem-
plo N2 4 representa el negro de carbén sin tratar o elemento de
control; los Ejemplos Niums. 1 y 5 fueron tratados con una solup'
cién acuosa de Cloruro de Litio; los Ejemplos Nims. 2 y 6 con -
Cloruro dg Potasio y los Ejemplos Nims. 3 y 7 con Acido Ortofos-
férico (H3PO4).
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Adibivo - _4002 ¢, 5002 C.
1.Litio 1.0 5 minutos 2.5 ninutos’
2. Potasio 1.0 15 minutos 5 minutos
3. Fésforo 1.0 no ignieidén 2.5 horas
4, Negro de control Ninguno 85 mimutos 30 minutos
5. Litio 0.1 5 minutos 2.5 minutos
6. Potasio 0.1 15 minutos 5 minutos
7. Pésforo 0.1 no ignicién 2.5 horas

Segun puede observarse,;el Ejemplo N2 3 contenia 1.04
en peso de elemento con relacidn al negro de carbén, y no se -
produjo ignicidn a 4002C, produciéndose a 500°C sdélo despuds de
une exposicidn de 2.5 horas. E1 Ejemplo N2 7 demostrd el mismo
favorable resultado que en el Ejemplo N2 3, pero con el 0,1% en
peso de elemento con relacidn al negro.

Distingase, en cambio, el Ejemplo N2 4, el negro de
control, en el que se produjo la ignicidén a los 85 minutos g -
4009C, y a los 30 minutos a 5002C, Los Ejemplos Nums. 1 y 5 con
Iitio al 1% y 0.1% respectivamente en peso del elemento, entra-
ron en ignicién, en ambos casos, a los 5 minutos & 40092C y a los
2.5 minutos a 5002C. Los Ejemplos Nums. 2 y 6, con Potasio al
1% y 0.1%, respectivamente, en peso del elemento, entraron en
ignicidn, en ambos casos, a los 15 minutos a 4009C y a los 5
ninutos a 5002C,

E1l uso de la presente invencidn sobre el negro de car-
bén de horno, para obtener las caracteristicas del proceso de
canal (EPC) proporciona, ademds, mejores propiedades ante el en-
vejecimiento. Bl presente proceso de tratar el negro de carbdn
con un compuesto fosforoso, puede hacerse antes o despuds del
antes mencionedo pasc de la oxidacidén (es decir, del calenta-
miento con HNOB, ozono, 0,, NO,, ete.), por lo que puede veri-
ficarse, aceptablemente, en el tambor secaddr del aparato ante-

riormente descrito en la presente,
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Para demostrar la efectividad de éste aspecto de
la invencidén, fueron preparadas tres muestras-de negro de
carbdén de horno para el tratamiento con objeto de dbtener
las caracteristicas EPC¢, quedando las mismas identificadas
en la forma siguiente: ,

Muestra N2 1l.- Negro de Carbdn Oxidado con HNO

'

3’

de horno.

Muestra N2 2.~ egro de Carbén Tratado con NH4H2PO4,
de horno, (fosfato amonico manobd-
sico) en la proporcidén del 0.2% de
féaforo sobre la base del pemo de
negro de carbdn, y subsiguiente oxi-

i dacidn en el.tambor secador con HNOB.

Muestra N2 3.~ Negro de Carbén de Horno Oxidado con
HN03, como en el caso de la luestra
N¢ 1, tratado subsiguientemente con
NH4H2P04 (Fosfato aménico mbnobésico)
en la proporcidn de 0.2% de f£désforo
sobre la base del peso de negro de -
carbdn.

‘Las tres muestras que se acaban de describir entraron

en la composicidn de todas las férmulas standard de gomas, -

~ segin el bien conocido procedimiento ASTM, y se compararon con

el standard de negro de carbén EPC; se obtuvieron los resul-
tados siguientes:
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Tracc%dn

kg/cm

Alargamien—~
to eh %

Médulo 200¢%

Hédulo 300%

EPC luestra 1 Muestra 2 Muestra 3
Tiempo Sin Enve-x Sin  Enve-_Sin Enve- Sin Enveje-
cura en envejc jecido envej.jecido T enve~jecido envej. eido
ninutos )
30 297 174 278 138 282 218 273 197
60 287 160 266 132 281 191 260 174
90 270 147 241 123 267 186 239 165
30 565 325 540 290 535 330 570 365
60 530 285 525 265 525 295 545 330
90 530 275 500 255 520 320 535 320
30 765 1155 775 1115 795 1555 650 1270
60 860 1405 825 1435 885 1585 720 1235
90 845 1355 800 1195 830 1450 685 1225
30 1555 2125 1555 @ e 1630 2730 1350 2200
60 L1710 —e— 1605 1735 2700 1425 2240
90 1620  wee 1535 === 1670 2500 1350 2125

50""

x Envejecido 72 horas a 1052C en horno de aire.

Como se observard, los mejores resultados se obtuvie-
ron con las Muestras Mims, 2 y 3.

Habiendo descrito asi el proceso de la presente inven-
¢cidn, y los nuevos y eficientes productos del mismo, reivindico
como nuevo y deseo asegurar por Carta de Patente.

N 0 T A

La Patente de Invencidn que se solicita para Espafia

por veinte afiog, de acuerdo con la vigente Legislacidn deberd
recaer sobre: "PrOCESO PARA LA FABRICACION DE HLEGRO DE CARBOW",
con prioridad de las Demandas en U.S.4. Seriales Mims., 433.159,
de fecha 16 de febrero de 1.965 y 433.186, de fecha 16 de Iebre-
ro de 1.965, segin las caracteristicas esenciales de las siguien
tes:

REIVINDICALACIONES

g,~ Proceso para la fabricacidn de negro de carbdn,

partiendo de un hidrocarburo que constituye la materia prima y
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gue se introduce en una zona de reaccidén formadora de negro de
carbdén parz su descomposicidn térmice y formacidén de negro de
carbdén, el perfeccionamiento constituido por la adicidn de un
compuesto fosforoso para el control de calidad del negro de car-
bén producido.

28,- Proceso para la fabricacidn de negro de carbén,
partiendo de un hidrocarburo que constlituye la materia prima y
gue se introduce en una zona de reaccidn formadora de negro de
carbln para su descomposicidn térmica y formacidén de negro de -
carbén, el perfeccionamiento constituido por el incremento de
la temperatura de ignicidn del negro de carbdn mediante la adi-
¢idn de un compuesto fosforoso.

38,- Proceso para la fabricacién de negro de carbdn,
partiendo de un hidrocarburo gue consiituye la materia prima y
que se introduce en una zona de reaccidn formadora de negro de
carbén para su descomposicién térmica y formacidn de negro de
carbdn, incluyendo el tratamiento del negro de carbdén bajo con-
diciones #éxidantes para formar un producto de negro de carbdén
oxidado, el perfeccionamiento constituido por el control de la
calidad del negro de carbén producido mediante la adicidén de un
compuesto fosforoso,

48,~ Proceso parz la fabricacién de negro de carbdn,
segin la reivindicacidn 22, en el que el compuesto fosforoso eam
introducido en cantidad suficiente para proveer una cantidad -
de elemento fésforo igual al menos el 0.1% con relacidn al peso
de dicho negro de carbén.

’ 5%,- Proceso para la fabricacidén de negro de carbdn,
segin la reivindicacién 28, en el que el compuesto fosforoso es
introducido en cantidad suficiente para proveer una cantidad de
elemento fésforo comprendids entre el 0.1% y el 1.0% aproxima-

damente con relacidn al peso de negro de carbédn,
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68,.~ Proceso para la fabricacidn de negro de carbén,
segin la reivindicacidén 32, en el que el compuesio fosforoso es
introducido en cantidad suficiente para proporcionar una canti-
dad de elemento fésforo igual al menos al 0.1% con relacidn al
peso de dicho negro de carbdn.

78,- Proceso pars la fabricacidn de negro de carbén,
segin la reivindicacidn 12, en el que la calidad del negro de
carbdén producido es mejorada por la adicidén de una mezcla de -
compuestos fosforosos,

88,- Proceso para la Tabricacidén de negro de carbdn,
segin la reivindicacidén 128, en el que el compuesto fosforoso es
soluble en agua,

9a,- Proceso para la fabricacidén de negro de carbdn,
segun la reivindicacidn 12, en el que el compuesto fosforoso es
introducido en la parte de la zona de reaccidén del proceso.

10&,- Proceso para la fabricacidn de negro de carbén,
segin la reivindicacidn 12, en el que el compuesto fosforoso es
afiadido al agua de apagado introducida en dicho proceso.

1le,- Proceso para la fabricacidén de negro de carbdn,
segin la reivindicacidén 12, en el que el compuesto fosforoso es
afiadido al agua de granulacidn introducida en dicho proceso.

‘ 1l28.~ Proceso para la fabricacién de negro de carbén,
segin la reivindicacién 12, en el que el compuesto fosforoso es
afiadido a ambas aguas: a la de apagado y a la de granulado de -
dicho proceso.

138.~ Proceso para la fabricacidn de negro de carbdn,
segin la reivindicacién 12, en el que el compuesto fosforoso es
introducido en el proceso en una pluralidad de puntos.

148.~ Proceso para la fabricacidn de negro de carbém,

segin la reivindicacién 38, en el que el compuesto fosforoso es

afladido al negro de carbdén antecs de someter a éste a las condi-

ciones de oxidacién.
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158.~ Proceso para la fabricacién de negro de carbdn,
segin la reivindicacidn 32, en el que el compuesto fosforoso es
afiadido al negro de carbdn después de que dste ha sido sometido
a las condiciones de oxidacién.
168,~ "PrROCESO PARa LA FABRICACION DE NEGRO DE CARBON',
Segun queda sustancialmente descrito en la presente
memoria descriptiva que consta de diez hojas escritas a mdquina
por una sola cara.
MADRID, 14 de Enerc de 1.966
COHTINENTAL CANBOH COMPARNY
P.P.

Firmado: M.¥ Dalores Jorquera
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