te

o

e Ao

10

P-31.659

MEMORIA DESCRIPTIVA ‘et o

que se presenta para unir a la solicitud 'E'
de ceene
PATENTE DE INVENCION o

see®

formulada el 23 de marzo de 1966, con el nlm. 324,37Q

on

ESPAKRNA
por VEINTE aios

a nowmbre de HUGH J. DEERY, de nacionalidad norteamericana,
residente en 15 a Cranston Street, Jamaica Plain, Massa-
chusetts, Estados Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA OXIDAR NEGRO DE HUMO CON UN AGENTE

OXIDANTE NITROGENADO".

- - - - -— -

El presente invento se refiere generalmente

al tratamiento posterior de negro de humo y més particular-
mente al tratamiento de oxidacidén del negro de humo a tem-
peraturas elevadas.

El negro de humo es un material bien conocido
e importante del comercio. Dicho material ha encontrado
aplicacidén en campos numerosos y variados tales como agen-
tes de refuerzo para cauchos y elastdomeros, pigmentos para
plasticos, pinturas, lacas, tintas, etc. Evidentemente,

un Gnico negro de humo no es apropiado para su utilizacidn
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en todas las aplicaciones; por ésto se han desarrollado
diversos procedimientos de produccidén de negro de humo
tales como los procedimientos térmico, de horno de aceite,
de horno de gas y de canal que producen negros dg.hgmo

con propiedades sustancialmente diferentes. Ademés;xdeter-

minadas cualidades de los negros pueden ser modifigadas

después de la produccidén de los mismos. . ees

i oo

Un procedimiento de tratamiento posterjor par-
ticularmente importante comprende de una manera géﬁ;ral
someter a un negro a agentes oxidantes nitrogenadﬂg'é
temperaturas elevadas. Se ha encontrado que dicho:gidce-
dimiento es particularmente valioso en el tratamie§§&,de
negros de humo. Se encuentra generalmente gque los.ggﬁpios
en las propiedades de los negros oxidados resultantes
hacen al negro superior para determinadas aplicaciones ta-
les como agentes de refuerzo para composiciones vulcaniza-
das de caucho de bajo chamuscado y pigmentos de tinta que
tienen caracteristicas de fluidez prolongada.

Hasta ahora, dicho procedimiento se ha llevado
generalmente a cabo sometiendo un negro a un agente oxi-
dante nitrogenado en una zona de tratamiento mantenida a
la temperatura deseada. Con el fin de que el procedimiento
sea continuo, el negro no tratado juntamente con el agen-
te oxidante son alimentados continuamente en un extremo
de dicha zona y el negro tratado es retirado desde el otro
extremo. Antes del embalaje y utilizacidén del negro trata-
do, es necesario que los subproductos de oxidacidn nitroge-
nados y los residuos depositados sobre el negro y que son
extremadamente tdxicos, sean retirados. Dicha retirada se

efectha generalmente sometiendo al negro a temperaturas
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por encima de aproximadamente 1492C mientras se purga con
aire y se hacen pasar los gases desprendidos a través de
un aparato de limpieza intensa antes de su disposicidn.
Ademéds, de los problemas implicados en la evacuacigrg, de
dichos subproductos y residuos tdxicos y las caras®torres
de levado, bombas, conductos, zonas de lixiviaciéq;;y Si=~

milares requeridas para lo mismo, la pérdida de diches sub-

.
et o

productos representa ademéds otra significativa desventaja

.

(3 . - . .‘
econdémica de los procedimientos de la técnica anterior.
E
P LR

De acuerdo con el presente invento, sin embar-

.« o °
-

go, estos problemas han sido resueltos. seot

S

Es un objeto, principal del presente ihvento

2* 0,

crear un nuevo procedimiento para oxidar negro de humg en
el que se logran de forma econdémica la recuperacidn y nueva
utilizacién de agentes oxidantes nitrogenados valiosos.

Es otro objeto del presente invento crear un
procedimiento para tratar el negro de humo que da como re-
sultado un producto de negro de humo oxidado que tiene muy
bajas concentraciones en agentes oxidantes nitrogenados o
en subproductos de oxidacidn asociados con el mismo.

Otros objetos del presente invento resultarén
en parte evidentes y en parte apareceréh en lo que sigue.

Los anteriores y otros objetos y ﬁentajas del
presente invento se logran cuando el negro dé humo es con-
ducido a través de una primera zona caldeada cerrada en
la que se cargan determinados agentes oxidantes nitrogena-
dos y subsiguientemente en una segunda zona que estd cal-
deada a una temperatura superior que dicha primera zona,

y ésta en comunicacidn abierta con la misma, y en la que

se carga un gas que contiene oxigeno libre en su extremo

-3 -
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aguas abajo, en una direccibén en contracorriente con el
negro dehumo que circula a su través.

Se puede tener una mejor comprensidn del pro-
cedimiento del presente invento cuando se hace referencia

a los dibujos anejos que forman parte de esta mamdiia en

los que: R

La figura 1 comprende una vista en alzado la-
teral esquemética de un aparato apropiado para los fines

ot
del presente invento. v
o8 80

La figura 2 comprende una vista en alzadg la-

teral esquemitica de un aparato preferido especialmente

PRI

apropiado para los fines del presente invento. A

v,

Refiriéndose ahora a la figura 1, el nugré de

humo es cargado a través del conducto 11 y del tornillo sin

~fin 12, en un recinto cerrado 9 giratorio, que gira alre-

dedor de su eje longitudinal. Se suministra calor al reci-
piente 9 de una manera tal que aumentan las temperaturas en
el mismo generalmente hasta niveles de aproximadamente 38
a 65,59C y superiores con un incremento progresivo en la
temperatura a lo largo de la longitud del tambor hasta que
se alcanzan temperaturas de al menos deAaproximadamente

149 a 204,52C en el extremo aguas abajo donde el negro de
humo tratado es separado a través de la salida 17.

La seccidn aguas arriba del recinto 9 girato-
rio, designada como 1 en los dibujos y citada en lo que
sigue como “zona 1" seré por ésto la zona de temperatura
inferior miebtras que la seccidn aguas abajo que es desig-
nada como 2 y citada en lo que sigue como "zona 2" sera la
zona de temperatura superior. La transicibén entre la zona

1l y la zona 2 se verifica en la zona en qgue el nivel de
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temperaturas sube en el margen de 121 a 1492C, que debera

estar en la parte central del recinto 9. Un agente oxidan
te nitrogenado que serad descrito mas completamente en lo
que sigue es cargado a través de uno de los extremos. del
recinto 9 en formade liquido o vapor y es liberadq.en la
zona 1 para’que entre en contacto inicial con el ﬁég}o a

una températura por debajo de aproximadamente 1492C ¢ pue

de ser absorbido previamente sobre el negro de huhoféue
penetra en la Zona 1 a través del tornillo 12. En ;i apa-
rato ilustrado en la figura 1, el agente oxidante‘hi%?ogg
nado es liberado en el negro aproximadamente en ef,éé%re-
mo aguas abajo de la zona 1 por medio del conductofﬁﬁ; que
se prolonga a través del extremo aguas abajo del r%%igto

9 y es dirigido en contracorriente con la direccidn de cir
culacidon del negro. Lo importante es llevar al agente oxi-
dante nitrogenado y al negro en contacto intimo entre si
en la zona 1 donde las temperaturas son favorables para

la reaccidn deseada.

Mientras tanto, el gas que coptiene oxigeno
libre es introducido cerca del extremo aguas abajo de la
zona 2, la zona de temperatura superior, por ejemploa tra
vés del conducto 15 de anillo, anular. La entrada de dicho
gas en este punto lo hace circular en contracorriente con
la corriente de negro a través de la zona 2 con lo que ayu
da a la desorcidn desde el negro del agente oxidante nitrg
genado no reaccionado y de los subproductos adsorbidos de
la anterior reaccidén entre el negro y el agente nitrogena~
do. Al mismo tiempo se proporciona la oportunidad maxima

para que el oxigeno libre en el mismo se combine quimica-

mente con una porcidn de dichos subproductos para volver a
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formar o regenerar los agentes oxidantes nitrogenados ac
tivos. Dichos agentes oxidantes nitrogenados vueltos a
formar continuan entonces circulando en contracorriente
con la corriente de negro de humo en la zona 1l en que di-

s an o0

chos agentes entran en contacto con mis negro no E{g?ado
o parcialmente tratado y asi disminuyen la cantidéd:de
agente oxidante nitrogenado de repuesto que debe éé?'su-
ministrada de‘forma continua al proceso. Cuando eiuhégro
tratado es retirado finalmente a través de la salidé'l?
estid asi sustancialmente exento de agentes oxidantes.'no
reaccionados o subproductos residuales, y sustancialmente

Cee*

ningn residuo de agente oxidante ni ningan subproduatto

. -

escapa a través de la salida 17. v e

- ¢ *

Por agentes oxidantes nitrogenados se entien-
den el Acido nitrico y los 6xidos de nitrdgeno. Los o6xi-
dos de nitrdgeno oxidantes son bien conocidos e incluyen,
por ejemplo, didéxido de nitrdgeno, tetrdxido de nitroégeno
Yy pentdxido de nitrdégeno. Cuando el &cido nitrico es el
agente oxidante a utilizar, dicho &cido puede ser fumante,
concentrado o diluido y puede ser utilizado en forma de 1i
quido o vapor. Hablando de forma general, sin embargo, se
prefiere el &cido nitrico de al menos 40% de concentracidn
en peso en HNOS.

La forma en que se introduce el agente oxidan-
te nitrogenado no es altamehte decisiva. Por ejemplo, di-
cho agente puede ser cargado normalmente en cualquier par-
te de la primera zona o puede ser mezclado con el negro an
tes de la introduccién del mismo en la primera zona. Inclu
so puede ser introducido en la segunda zona pero, si asi

es, deberad ser liberado en un punto al menos algo aguas
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arriba del punto de entrada del gas que contiene oxigeno
libre. Preferiblemente, sin embargo, el agente oxidante
nitrogenado es introducido en forma de vapor en la parte
central del recinto 9, es decir en la Gltima partﬁ.Qg la
primera zona o en la parte aguas arriba de la segund§ Z0~
na, a‘causa de que de esta manera se logra un conféé%o

B
PY
@

mds completo entre el agente oxidante y el negro y Se pro

porciona de esta manera un tiempo de permanencia mé&ximo a
e s

temperaturas favorables de reaccidn para las mezclas re-

sultantes. Cuando el &cido nitrico es el agente oxidante

a utilizar, puede ser volatilizado por ejemplo poﬁ;¢§ldeo

v Y

antes de la introduccién del mismo. A

Tal como se ha indicado anteriormente,{i@}tem-
peratura de dicha primera zona deberid estar generalmente
dentro del margen aproximadamente entre 65,52C y 1492C,
Preferiblemente las temperaturas en su interior se mantie-
nen entre aproximadamente 932C y aproximadamente 1212C. A
temperaturas sustancialmente por debajo de 65,59C, por
ejemplo a aproximadamente 492C, la oxidacidn del negro se
verifica usualmente a una velocidad muy reducida. A tempe
raturas sustancialmente por encima de 1492C, la velocidad
a la que se verifica la desorcidn es aumentada ampliamente
comparada con la velocidad de reaccidén con el negro, y el
grado de tratamiento tiende a ser reducido.

La temperatura de la segunda zona deberi ser
mantenida dentro del margen entre aproximadamente 1212C y
aproximadamente 204,52C (y preferiblemente 1492C) con el
fin de desorber los subproductos y residuos libres desde
el negro. A temperaturas sustancialmente mayores que apro-

ximadamente 204,52C, a saber a 2602C, el &rea superficial
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y otras propiedades del negro de humo que es tratado son

afectadas sustancialmente, 1o cual es normalmente inde-
seable. Por ejemplo el area superficial de un negro tiende
a ser incrementada sustancialmente por tratamiento con

"o v

agentes oxidantes a dichas temperaturas elevadas. ..,

[ 4

Se deberé notar que la divisibén de zonas cal-

.
s @

deadas anteriormente tratada es en cierta extensiéélgrti-
ficial y se crea solo para aclarar la mecénica dei:ﬁ;esen—
te procedimiento. Alguna oxidacidn del negro se verifica
en la segunda zona mientras que algo de desorcidn- se' ‘ve-
rifica en dicha primera zona. Sin embargo, a las ﬁgéﬁbra-
turas que se encuentran en dicha segunda zona, la.ﬁéﬁgr-

cién de los residuos de oxidacién y de los subprodncitos

oo *

se verifica a una velocidad mucho mayor que dentro de di-
cha primera zona y el efecto conjunto en la segunda zona
es una supresidén de la oxidacidén del negro. Asi, el pre-
sente invento se puede efectuar en zonas caldeadas que es-
t&n separadas fisicamente o en un fnico recinto que esté
caldeado selectivamente a las temperaturas de la primera
zona cerca del extremo aguas arriba y a las temperaturas
de la segunda zona hacia el extremo aguas abajo.

Los gases que contienen oxigeno libre apropia-
dos para los fines del presente invento son generalmente
cualesquiera gases que comprenden oxigeno molecular. Evi-
dentemente, es normalmente importante que las sustancias
presentes distintas del oxigeno molecular libre sean sus-
tancialmente inertes quimicamente con respecto al negro, a
los agentes oxidantes nitrogenados y a los subproductos de
la reaccibén de oxidacién. Preferido para su utilizacidén en

el presente procedimiento debido a la disponibilidad del

-8 -
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mismo en grandes cantidades y a la ausencia en el de can-
tidades sustanciales de sustancias nocivas, es el aire
seco. Claramente, sin embargo, son también apropiados otros
gases que contienen oxigeno libre tales como mezclas, de

¢ oo oo

helio y oxigeno o mezclas de nitrdgeno y oxigeno u, pxige-

.
‘..

no solo. .

.o:. .

La proporcidn de gas que contiene oxigqﬁ? li-
bre a cargar en el extremo aguas abajo de la seguhdé:zona,
est4 sometida a una variacidn considerable. La cantidad
requerida para cualquier ensayo particular depende-eﬁ gran
extensidén de parametros tales como el tipo de negﬁg{ﬁue
es tratado, las proporciones de agentes oxidantes,ﬁfﬁgoge—

P )

nados de respuesto que son cargadas en la primera zoira,
las temperaturas mantenidas dentro de dichas zonas.ié y 2a,
los tiempos de permanencia del negro dentro de dichas zo-
nas, los volimenes y longitudes de las zonas, etc. Corres-
pondientemente, dicha cantidad puede ser determinada mejor
durante operaciones reales. Hablando de forma general, sin
embargo, se debera cargar en la segunda zona suficiente
cantidad de gas que contiene oxigeno libre para: (a) crear
al menos una cantidad suficiente estequidmetricamente de
oxigeno molecular para volver a convertir sustancialmente
todos los subproductos de dxidos de nitrdgeno inferiores
que se pueden producir a partir del agente oxidante nitro-
genado, tales como NO, en los 0xidos de nitrdgeno triva-
lentes o de valencia superior, y (b) mantener los alrede-
dores de la salida del negro de humo sustancialmente exen-
tos de forma completa de la presencia de vapores de o6xidos
de nitrogeno y/o de &cido nitrico. Preferiblemente, se

proporciona un exceso de gas que contiene oxigeno libre.
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El punto de entrada del gas que contiene oxi-
geno libre y la direccidn en que éste es introducido en
la segunda zona 2 de temperatura superior se deberén es-
coger de manera que esté aguas abajo del punto dg.%%?era-
cién del agente oxidante nitrogenado y de manera que. pro-
porcionen (a) una purga o barrido sustancialmentenééhple-

PP
.

to de los alrededores de la salida de negro de humo y

. .

(b) una circulacidén en contracorriente con la corfﬁ?ﬁte
de negro. Se ha encontrado que el punto ideal de entrada
esti generalmente en el extremo aguas abajo de la-zoha 2
en las proximidades de la salida 17 de negro de h&mé;‘Pre-
feriblemente dicho gas que contiene oxigeno libre é%vgre~
calentado entre aproximadamente 1212C y aproximadaméh?e
204,59C antes de la introduccidén del mismo en la zona 2.

Aunque se pueden obtener beneficios cuando el
negro es conducido a través de las zonas caldeadas sin
agitacidn adicional especial del mismo se prefiere grande-
mente que dicho pegro sea agitado sustancialmente de for-
ma constante en ambas de dichas zonas caldeadas., De esa
manera el negro tiende a ser tratado uniformemente en ca-
da zona. Dicha agitacidén se puede lograr de cualquier ma-
nera apropiada tal como con agitadores de revolucidn del
tipo articulado, hojas elevadoras o por vibracidén del ne-
gro mientras éste pasa a través de las zonas.

Aunque no se pretende estar ligado por la si-
guiente explicacidén se cree que durante la oxidacibén de un
negro de humo por un agente oxidante nitrogenado tal como

dcido nitrico a elevadas temperaturas, pueden verificarse

las siguientes reacciones:
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(a) 4HNO; 3

(b) 2N02 S

(e) 2NO, 3

(d) N204 3+ 2NO 0, .
(e) 4HNO; » 2N, + 20,0+ 3502.

Se sefiala que la reaccidn representada por la ecua

0.
J

én (e)
.« ot
es normalmente irreversible y es causa del agente *0xidan-

LI

te nitrogenado perdido irrecuperablemente que debe ser

.b03

repuesto definitivamente. El oxigeno naciente producido
por dichas reacciones reacciona f&cilmente con el* nééro de
humo desplazando de esta manera a dichas reacc1onee ha01a
la derecha. De acuerdo con el presente invento, sif g@bar-
go, cuando un gas que contiene oxigeno libre es cargado en
la segunda zona se verifica probablemente la inversa de
dichas reacciones y en particular de las reacciones ante-
riores (c¢) y (d) volviendo a formar de esta manera los
agentes oxidantes nitrogenados originales para su nueva
utilizacidn en la zona 1 de acuerdo con los fines del pre-

sente invento. AdemAs, cuando el agua estl presente, se

puede formar de nuevo 4cido nitrico:
(£) 3N02 + H20 > 2HN03 + NO.

Se sefiala sin embargo que cuando durante un
prolongado periodo de tiempo se utilizan grandes cantida-
des de &cido nitrico diluido como agente oxidante o si el
negro que es tratado contiene grandes cantidades de humedad
adsorbidas sobre el mismo, se deberid efectuar alguna pre-

visién para la retirada de humedad del sistema ya que de

- 11 -
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otra manera la concentracidn de humedad puede aumentar den-
tro del sistema e interferir eventualmente con el proceso
oxidante. La retirada de la humedad se logra facilmente
utilizando por ejemplo el aparato ilustrado en la figura

2 cuyo aparato es esencialmente un duplicado del gﬁé;ato
ilustrado en la figura 1 excepto que el condensad&r:éo

4
e @ ¢

provisto con camisa 22 de agua est& dispuesto para reti-

. see
rar los gases de la zona 1 por medio del conductoazi; se-
parar por condensacibén la humedad desde los mismos’y de-
volver los gases remanentes a través del conducto.26.: Se
evacua la humedad separada de los gases a través 6ei:co-

v pe

lector 28, Evidentemente, los conductos 24 y 26 pueden ser

ar

colocados en cualquier lugar con relacidn al recin}b:@,
si se desea. Por ejemplo, el conducto 24 puede ser.éi;ua-
do ademéds aguas abajo a lo largo de la longitud del re-
cinto 2. Preferiblemente, sin embargo, los gases del con-
ducto 26 son siempre devueltos a la corriente de alimen-
tacidén de negro de humo entrante ya que de esta manera se
logra una operacidn extremadamente eficaz.

En los siguientes ejemplos ilustrativos no
limitadores se determina la extensidén de oxidacibn del ne-
gro tratado por anilisis del "contenido en volAtiles" com-
prende calentar un peso contenido de negro seco aproxima-
damente a 954,52C durante un corto tiempo. Después de en-
friar, la muestra de negro es pesada de nuevo y los pesos

resultantes son aplicados a la siguiente férmula:

peso después
% de volédtiles = PR€SO antes de calentar- de calentar 100

peso antes de calentar

- 12 -
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Un aparato del tiepo mostrado en la figura 1
que comprende un cilindro 9 de vidrio de aproximadamente

s 4w ve

1.200 mm de longitud y un didmetro interior de apsg;}ma-
damente 95 mm es precalentado exteriormente (no MBgﬁfado)
a una temperaturainterior media de aproximadamenté'iélgc
dentro de la zona 1 que tiene una longitud de apragzéa—
damente 725 mm. y a una temperatura media de aproxiﬁada—
mente 176,52C en la zona 2 que tiene una longitud, de’:
aproximadamente 475 mm, E1 cilindro 9 es hecho giqaﬁfen-

. _ 4
*re

tonces aproximadamente a 5 r.p.m. por medios extermos, (no

« ¢

mostrados) y se carga continuamente Vulcan 9, un n?g?p de
humo de horno de aceite granulado SAF producido poﬁwcébot
Corporation que tiene un contenido en volatiles de aproxi-
madamente 1,5%, en la zona 1 por medio del conducto 11 y
del tornillo sin fin 12 a una velocidad de aproximadamente
750 g/hora. Simulténeamente se cargan en la zona 1 a través
del conmducto 13 vapores de &cido nitrico al 70% precalen-
tados a aproximadamente 1359C a una velocidad de aproxima-
damente 45 g/hora. También, nitrdgeno precalentado a apro-
ximadamente 1212C fué cargado continuamente a través del
conducto 15 en la zona 2 a una velocidad de aproximadamente
0,085 ma/hora. Se observd visualmente que los alrededores
inmediatamente proximos a la salida 17 y que se extienden
aproximadamente 150 mm aguas arriba del mismo estaban
exentos de humos coloreados de orin y permanecieron libres
durante todo el ensayo que durd aproximadamente 24 horas.
El producto fué recogido en la salida 17. A intérvalos de

1 hora se recogieron muestras del producto en la salida

- 13 -
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17 y cada muestra fué sometida al procedimiento de ensayo
de volhtiles antes descrito. El contenido medio en volé-
tiles del producto de negro resultd ser de aproximada-
mente 3,8% + 0,15%. Ademls, se determindé que el residuo

de &4cido sobre el producto de negro de humo era téh'}eque-

P

fio que era imposible de medir. wntee
EJEMPLO 2 .,

a
e $ 83

Este ejemplo era esencialmente una repeticidn
A

I

del ejemplo 1 con la excepcidn de que en lugar de q}}?é-
geno se cargd a través del conducto 15 de forma coh?%&ua
en la zona 2 aire precalentado a aproximadamente léi&& a
una velocidad de aproximadamente 0,085 ms/hora. Se encon-
trd que el contenido en volitiles del producto de negro
de humo era como media de aproximadamente 4,5% + 0,15% y
el residuo de A&cido del mismo era tan pequefio que era
imposible de medir.

Cuando se repitidé el anterior proceso con la
excepcidn de que la zona 2 es mantenida a aproximadamente
1212C en lugar de 1712C aproximadamente, el negro de humo
resultante tenia un contenido medio en volatiles de apro-
ximadamente 4,6%, pero también tenia un redisuo de Acido
de aproximadamente 1% en peso del producto de negro, lo
que indica que residuos de Acido habian permaneciso sobre

el negro en lugar de desorberse del mismo.
EJEMPLO 3
Este ejemplo era una repeticidn del ejemplo 2

-14 -
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con la excepcidn de que la velocidad de circulacidén o
caudal de vapor de acido nitrico al 70% fué reducida a
aproximadamente 20 g/hora. El negro de humo resultante
tenia esencialmente el mismo contenido en voléti{gg:y en

residuo de acido que el producto de negro del ejempl? 1.

Correspondientemente, para una magnitud dada del i%éta-

LI0A 8 4 .
Y

miento de oxidacidn se necesita utilizar una cantid@d sus-

tancialmente menor de agente oxidante en el presehﬁk‘pro—
vad

cedimiento que en los procedimientos hasta ahora utiliza-

dos.

EJEMPLO 4 S

PO

it e,
* “
o

Estevejemplo era una repeticidn del ejemplo 2
con la excepcidn de que en lugar de introducir vapores de
HNO; en la zona 1, el material de alimentacidn de negro
fué impregnado antes de la introduccidn del mismo en la
zona 1 con Acido nitrico al 70% en una proporcidn de apro-
ximadamente 6 partes de acido al 70% por cada 100 partes
en peso de negro.

El negro tratado fué apalizado y resultd tener
un contenido en volatiles de aproximadamente 4,0% y un re-
siduo de &cido que era tan pequeilo que era imposible de

medir.
EJEMPLO 5

Este ejemplo era un duplicado del ejemplo 2

con las excepciones de que el negro dé humo cargado en la

zona 1 que estaba caldeada a aproximadamente 1072C era

- 15 -
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Black Pearls 74, un negro de canal granulado producido
por Cabot Corporation que tenia un diémetro medio de par-
ticulas de aproximadamente 17 milimicras y un contenido
en volatiles de aproximadamente 5%. Después que se ipicid

s as s

la rotacidn del cilindro 9 a aproximadamente 5 r.p.m,,

»

se introdujo gas NO, a través del conducto 13 a und.ve-

.,
« &°
S

locidad de aproximadamente 0,028 ms/hora. La zona 2’ esta-
ba calentada a aproximadamente 190,52C. Se cargd é&fé en
el extremo aguas abajo de la zona 2 a través del caﬁhucto
15 a una velocidad de aproximadamente 0,113 ms/bora'§’el
negro fué sacado a través de la salida 17. El contééﬁho
en voldtiles del negro tratado se determind que er%i&é
aproximadamente 9%. . et

Cuando se repitid el procedimiento del ;jemplo
5 con 1a excepéién de que se utilizd gas nitrbdgeno en lu-~
gar de aire, se encontrd que el contenido en volitiles del
producto de neéro era de aproximadamente 7%.

Evidentemente, se pueden efectuar muchos cam-
bios en los anteriores ejemplos y en la descripcidn sin
apartarse del alcance del presente invento.

Por ejemplo, aunque solamente negros de horno
de aceite y de canal fueron tratados en los anteriores
éjemplos, se pueden tratar evidentemente también otros
tipos de negro de humo por el presente procedimiento.

También, el gas que contiene oxigeno libre
puede ser cargado en la segunda zona caldeada de una ma-
nera diferente a la descrita en las figuras o ejemplos.
Por ejemplo, dicho gas puede ser introducido a través de

la salida 17,

Las zonas caldeadas pueden ser separadas tam-

- 16 -



bién fisicamente por ejemplo utilizando dos aparatos del
tipo mostrado en la figura 1, en serie. Es importante,
sin embargo, que dichas zonas estén en abierta comunica-

cidn entre si con el fin de que (1) el negro de humo.pueda

Sao b

5 circular de una a otra y (2) los gases desorbidos gnr.la

*

LI N

zona 2 puedan circular dentro de la zona l. .

i,
e
*

También, evidentemente, el tiempo de pgfmanen—

¢ e

cia del negro de humo en un aparato dado del tipo'i?ustra-
do en las figuras 1 y 2 puede ser controlado por cSﬁ%rol
10 de la velocidad de alimentacidén del negro y/o la magﬁitud
de la inclinacién y la velocidad de rotacidn del cigihdro
e e

12 * . T

P <

Correspondientemente, se piensa que lajéﬁte-
s
. rior descripcidn sea considerada de naturaleza ilustrati-
15 va y que no limite de ninguna manera el alcance del pre-
sente invento.

La presente solicitud, que corresponde a la

N

presentada en Estados Unidos de América, el 23 de marzo
de 1965, con el n2 442.037, se acoge a los beneficios del

20 articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

NOTA -

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-

te de invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los si-

25 guientes:

-17 -
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l.- Un procedimiento para oxidar negro de humo
con un agente oxidante nitrogenado caracterizado porque el
negro de humo es primero puesto en contacto con el agente
oxidante nitrogenado en una primera zona mantenida a.tempe-

Sae s

raturas entre alrededor de 652 y alrededor de 15096y segui-

damente es conducido de manera continua a traveés dé;una se=-
. .o"

gunda zona contigua en la cual la temperatura se m@ﬁﬁiene a
[ ]

e

niveles algo mis altos que en dicha primera zona, yfgeneral-
wr?

mente en un intervalo comprendido entre alrededor d& 1212 y

*

alrededor de 2059C, segunda zona a través de la ciudl se hace
.t

circular continuamente un gas que contiene oxigehoariére en
una direccidn en contracorriente con la circulaciéé:éé,dicho
negro de humo a través de ella. . e"

2.- El procedimiento de la reivindicacidén 1l,en
el cual las temperaturas en dicha primera zona se mantienen
a un nivel entre aproximadamente 932 y 121°C. y las tempe-
raturas en la segunda zona se mantienen a un nivel de apro-
ximadamente 1492C a aproximadamente 2052C.

3.- El procedimiento de la reivindicacién 1, en
el cual el agente oxidante nitrogenado es &cido nitrico u
6xidos nitrogenados en los cuales el nitrdgeno tiene una
valencia media de al menos tres.

4.- El procedimiento de la reivindicacidn 1,
en el cual dicho gas que contiene oxigeno libre es aire.

5.- El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el cual las dos zonas estl&n en comunicacidn directa entre
si y el negro de humo es agitado continuémente cuando pasa
a través de las mismas.

6.~ El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el cual son retirados los gases subproducto del proceso y
son devueltos para la readsorcidn por negro de humo de nueva

aportacidén en dicha primera zona.

- 18 -
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7.- El procedimiento de la reivindicacibn 6

en el cual la mezcla es retirada de dichos gases subpro-

ducto antes de que sean devueltos para su readsorcidn.
8.~ Aparato para tratamiento oxidante,.d? ne-

gro de humo que comprende un recinto giratorio cal'deado

.’

que tiene medios para introducir negro de humo en uf,.ex-

tremo y para retirar el negro de humo tratado en @l-utro

extremo caracterizado porque las temperaturas a lasscuales

dicho recinto es calentado continuamente aumentan degde

es ti?

la entrada de negro de humo a la salida de negro de humo

PR

y estén dispuestos medios para introducir un agente *oxi-

¥y .

dante nitrogenado en algin punto en la seccidn del‘{ééinto
entre la temperatura mlis baja y la media y para intrdéhcir
un gas que contiene oxigeno libre cerca del extremo de
temperatura mds alta de dicho recinto, siendo dicho gas
que contiene oxigeno dirigido en contracorriente con la
circulacidén de dicho negro de humo en él.

9.- E1 aparato de la reivindicacidén 8, en el
cual se disponen medios para retirar gases subproducto de
dicho recinto en un punto considerablemente aguas arriba
de dichos medios de entrada de gas que contiene oxigeno
libre.

10.- EIl aparato de la reivindicacidén 9, en
el cual son dispuestos también medios para retirar humedad
de dichos gases subproducto recuperados antes de devolver
los mismos al contacto con mis negro de humo de nueva apor-
tacidén cuando éste pasa a través de dicho recinto.

ll1.- Un procedimiento para oxidar negro de
humo con un agente oxidante nitrogenado.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
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antecede, representada en el dibujo que se acompaiia y para

los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte hojas escritas

a miquina por una sola cara. .
Madrid, 0 MAY IS ..

P. A.
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