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Ia invencidn se refiere a un procedimiento pa-
re la modificacién de negro de humo para el propdsito de
mejorar las propiedades del mismo como pigmento para tin
tas, y més particularmente para mejorar la fluidez o "ex

5 tensién" de la tinta en la que se incorpora el negro de
humo.

Es conocido el empleo de negro de humo como pig
mento negro en tintas.

Un tal negro de humo debe ser fécilmente disper

10 sable en la mezcls de tintas y dar a la tinta una negrura
| satisfactoria, un poder cubriente adecuado y una buena -
fluidez. Los negros de humo que son apropiados para im-

partir estes propiedades a las tintas se caracterizan por

un pequefio tamafio de partfcula (del orden de magnitud de 15

25 a 30 m/L), una superficie relativamente pequefia (25 a
125 mz/g) y un bajo factor de absorcién de aceite (0,5 a
1,2 cm3 de aceite por gramo de negro de humo), Tales ne-

gros de humo tienen usualmente una estructura denominada

"haja", BSe sabe que estas propiedades del negro de humo
20 como pigmento pueden regularse en mayor o menor extensién

por eleccién del procedimiento por el cual se prepara el

negro de humo en la técnica y, en un procedimiento parti-

cular, por la eleccifn de las condiciones de reaccidn.

Se han propuesto ya también métodos en los cuales, por un
25 post-tratamiento del negro de humo con, por ejemplo, agen

tes oxidantes, pueden mejorarse ciertas propiedades del

mismo como pigmento para tintas.

Para tintas con un alto contenido de negro de
humo (hasta 20 a 25% en peso), que se utilizan entre otras

30 aplicaciones pare la impresibn de libros y offset, la pro
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piedad de "fluidez" tiene una importancia muy grande.

Log negros de canales son de uso general para este fina~
lidad, reciblendo la denominacién de pigmentos de "flui-
dez" larga". Los negros de hornos como tales no son ade-
cuados para este fin, dado que, especialmente en el caso
de concentraciones mayores de pigmenito, desmerecen en su
aptitud para dar a estas tintas una fluides suficiente.
Aungue la causa de esta diferencia de comprotamiento en-
tre los negros de canales y de hornos no se conoce toda-
via por completo, se ha supuesto que dicha diferencia de-
be estar relacionada con el contenido de sustancias vo-—
1l4tiles en lag digtintas clagesfle negro de humo, E1 con-
tenido de sustancias voldtiles aa ung indicacidn concer-
niente a le cantidad de oxigeno y/o otros gases que es-
tén fisica y/o quimicamente combinados en la superficie,
y es la pérdida de peso en porcentaje del negro de humo
seco por calentamiento a 9252C durante 7 minutos. Los
negros de canales tienen un contenido de constituyentes
voldtiles de 5% en peso como minimo; los negros de hor—
nos tlenen un contenido de 1% en peso como méximo de di-
chos constituyentes.

En vista del hecho de que el procedimiento de
canales es un procedimiento que posee poco atractivo eco-
némico, puesto que s6lo una parte del material de partida
es convierte en negro de humo, se han hecho activas inves-
tigaciones en busca de métodos para elevar el contenido de
sustencias voldatiles de 10s negros de humo por medio de
un post-tratamiento. Se han propuesto ya cierto nimero
de post-tratamientos que consisten en que el negro de hor-

nos se oxida en la superficie con, por ejemplo, oxigeno,
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ozono, 6xidos de nitrégeno y/o 4cido nitrico., Una difi-
cultad del post~tratamiento de oxidacidn con oxigeno es
que en el procedimiento se pierde una parte del negro de
humo. El post-tratamiento de oxidacidén con ozono es bas-
tante caro. Una difiecultad de la oxidacién en fase hime
de. con écido nitrico es que en tal caso se empsora la
dispersabilidad del pigmento, dado que un procedimiento
en fase humeda da lugar slempre & un producto més o me-
nos granular. Esto hace que sea necesaria lg moliends
del pigmento después del post-tratamiento, por ejemplo
en un molino de chorro, a fin de obtener nuevamente wuna
buena dispersabilidad,

En todos los post-tratamientos de oxidacibn
conocidos, a fin de convertir un negro de humo en un -
pigmento "fluldez larga", se considera necesario sumen-
tar el contenido de constituyentes voldtiles hasta 2%
en peso como minimo, lo cual requiere un exceso de agen
te oxidante y/o tiempos de reaccibn largos. Para uso
en tintas offset y de impresibn de libros, el contenido
de sustancias voldtiles debe incluso aumentarse a mds de
10% en peso (Enciclopedia de Tecnologfa Quimice de Kirk-
Othmer, 28 impresibén, (1964), vol. 4 pdgs. 275-276, en
particular pég. 276, lineas 2 y 3).

Se ha enconirado ahora que la aptitud de los
negros de humo para dar a las tintas la gran fluides de-
seada, al mismo tiempo que se mantienen las restantes -
propiedades como pigmento y sin que se aumente simultdnea
mente en extensidén considerable el contenido de sustan-
cias voldtiles, puede aumentarse muy acusadamente hacien

do reaccionar el negro de humo en estado seco con tri-
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éxido de azufre gaseoso. In este post-tratamiento, no
se produce pérdida alguna de material,

El presente procedimiento ha demostrado ser va-
lioso en particular para el tratamiento de negros de hor-
nos, negros que, como tales, especialmente en aquellos
casos en que se emplean en altas concentraciones en la
tinta, como es usual en las tintas de impresién de libros
¥y tintas offset, no imparten fluidez alguna a las tintas,
o imparten una fluidez prédcticamente nula. El procedi-
miento puede, no obstante, aplicarse también ventsjosa-
mente & ofras clases de negro de humo, asi como & negro
de humo que tenge un contenido relativamente alto de sus-
tancias voldtiles, por ejemplo a negro de canales, 0 & -
negro de hormos que haya sido post—-tratado ya por oxida-
cibn, en cuyo caso la aptitud de tales negros para dar -
fluidez a la tinta puede gumentarse ulteriormente de ma-~
nera sustancisl. Asimismo, el procedimiento se puede apli
car ventajosamente a negros de humo que se hayan obtenido
con ayuda de un gquemador de los denominados "de alta ener-
gia®, ‘

En el presente procedimiento, el contenido de
sustancias voldtiles del negro de humo se aumenta sblo
en pequefic grado, mientras que la eptitud para dar flui-
dez a la tinta después del tratamiento con SO3 es compa-
rable a la capacidad de "fluidez" de los negros de humo
con un contenido de sustancias voldtiles de 5% 4 mds en
peso, o incluso excede a la capacidad de "fluidez" de ta—
les negros de humo, Asi pues, en este aspecto, el negro
de humo tratado con 503 difiere esencialmente de los ne-

gros de hornos que han sido post-tratados por oxidacidne
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negro de humo con el SO3 puede variar dentro de amplios
1imites, E1 SO3 reacciona ya con el negro de humo a la ten
peratura ambiembte. A temperaturas superiores, el tiem-
po de reaccibén se hace, légicamente, sustancialmente més
corto. Por encima de 3002C, no obstante, se produce una
descomposicidn del producto final en los materiales de
partida. En la préctica, una temperatura comprendida en-
tre 100 y 3002C ha demostrado ser muy satisfactoria, sien
do preferible una temperaturs de 2009C aproximadamente.
El negro de humo se seca previamente hasta un
contenido de humedad, determinado con reactivo de Karl
Fischer, inferior a 0,1% en peso., Este secado puede -
efectuarse, por ejemplo, calentando el negro de humo a
una temperatura comprendida entre 120 y 2002C durante un

periodo de tiempo corto.

La reaccibén del negro de humo con cantidades
pequefias de tribxido de azufre, por ejemplo 0,05 g. de
SO3 por 100 g. de negro, procduce ya un efecto apreciable,
En muchos casos, se ha demostrado que 0,1 g. de SO3 por
100 go de negro es suficiente ya para obtener la mejora
deseada en la capacidad de fluir. El pH del negro se
disminuye por el tratamiento con SO3. ElL pH de los no-
gros de hornos, que usualmente es superior a 7, descien~
de por debajo de 6 por el tratamiento con SDB° La mayo-
ria de los otros negros para tinta, y asimismo los negros
de hornos que han sido post-tratados por oxidacibn, tienen
un pH que estd comprendido entre 3 y 4,5, Ia cantidad de
803 que hace reaclonar de acuerdo con el presente proce-

dimiento con el negro de humo se elige de tal manera que
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el pH del negro se lleve a un valor comprendido entre 2
y 6 y preferiblemente entre 2,5 y 5. Un pH inferior a 2
se congidera inadmisible para un pigmento de tintas, por
10 que la cantidad de 803 que sSe hace reaccionar con el
negro se elige de tal manera que no sea superior a 2 g
por 100 g de negro.

Ia cantidad deseada de tridxido de azufre puede
hacerse reacclonar con el negro de humo de diversas mane-
res. Ia cantidad deseada de tridxideo de azufre gaseoso
puede incorporarse a una cantidad de negro de humo, por
cargas a la temperatura ambiente, y la temperatura puede
aumentarse después a, por ejemplo 1802C, mientras que se
agita continuamente el negro. Con cantidades pequeiiar
de SO3, es suficlente un tiempo de contacto de 5 a 10 mi-
nutos a la temperatura de reaccién para hacer que el trid-
xido de azufre reaccione por completo. Con cantidades
mayores de 503, puede ser deseable aumentar el tiempo de
contacto hasta 30 minutos, Puede tembién llevarse prime-
ramente el negro a la temperatura de reaccién, después de
lo cual se incorpora el SO3 gaseoso al negro mientres se
agita éste. En la prdctica, se prefiere este ltimo méto-
do., En este caso, se introduce el 803 en el negro de humo
con ayuda de un gas portador, por ejemplo nitrbégeno o aire.
Como fuente de 303 puede utilizarse dleum y se pasa a su
través nitrégeno, por ejemplo, de tal manera gue el SO3
es arrastrado por la corriente de nitrdégeno. El suminig~

tro de SO, y nitrégeno al recipiente de reaccidén, en el

3
cual se agiba el negro de humo a la temperatura de reac—

cibn, se interrumpe tan pronto como se ha introducido la

cantidad deseada de SO.. Después de ello, se prosigue la

3
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reaccifn durante alglin tiempo mds (30 minutos como médximo)
mientras se agita. Una vez que se ha enfriado el negro

de humo, es inmedistamente adecuado pars su incorporacibn
a una tinta.

Para deberminar la cantidad de 303 que debe pa~
sarse, puede emplearse como indicacidn el pH del negro de
humo tomando muestras del mismo durante la reaccién, de-
termingndo el pH de las muestras e interrumpiendo el su-
ministro de SO3 en el momento en que se alcanza un pH es-
pecificado, después de 1o cual se prosigue todavia la reag
¢ién durante algin tiempo més.

5i se desea, el pH del negro de humo tratado pue
de aumentarse por medio de amoniaco gaseoso hasta 6 4 mds, sin
sobrepasar un maximo de 9,0. Ia propiedad que posee el
negro de humo de dar a la tinta una buena fluidez se man—

tiene también en ese caso.

Se ha encontrado también posible, en el caso de
que se haya afiadido demasiado SO3, corregir el pH excesiva
nente bajo por calentamiento del negro de humo tratado a
una temperatura superior a 3009C haste un mdximo de 3902C
durante algin tiempo (por ejemplo, 5 a 10 minutos) mientras
que se agita y se pasa nitrdgeno a su través, durante cuyo
tratamiento se expulsa una parte del SO3. Puede conseguir-
se tawbién un aumento del pH mezclando el negro de humo -
tratado con negro de humo sin trater y agitando esta mez-
cla durante algin tiempo & una temperatura comprendida en-
tre 100 y 3002C, por ejemplo a 1809C.

Aungue es posible expulsar 503 de este modo, de-
be tenerse en cuenta que el negro de humo modificado no es

un negro de humo sobre el cual esté adsorbido el 803, gino
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que es un negro de humo con S0, unido quinicemente y/o
fisicemente de menera fuerte. El SO3 no se puede elimi-
nar poxr operaciones de lavado con agua.

Aunque en el presente procedimiento se parte
preferiblemente de negro de humo pulverulento (esponjoso)
como el que se produce en el procedimiento de preparacibén
de negro de humo, el método puede aplicarse también a
negro de humo en nddulos.

Se verd evidentemente que este procedimiento
puede llevarse a capo bambién de modo continuo, por ejem—
plo, introduciendo negro de humo y nitrdgeno cargado de
SO3 continuamente en un tambor rotatorio que se mentiene
a la temperatura de reaccibn, estando situado el tambor
por ejemplo, en un dngulo tal con respecto al plano ho-
rizontal que el tiempo durante el cual el negro de humo
permanece 2 la temperatura de reaccidén es suficiente pa-
ra hacer que el SO3 reaccione por completo con el negro
de humo.

A continuscién sigue un cierto nimero de Ejem-
plos que ilustran la invencidén con detalle sin que, no

obstante, limiten la misma,.

Ejemplo I

Un negro de hornos con una estructura baja (ti-
po CR) se secd hasta un contenido de humedad (determina-
do por el método de Karl Fischer) inferior a 0,1% en peso
100 g. de este negro de hornos seco se calentaron en un
recipiente a 1809C mientras se agitaba. 2 litros de nitrd
geno, que contenfan 0,1 g. de triéxido de azufre, se pasa

ron a ,través del negro de humo a una velocidad de 1 litro
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por minuto mientras se agitaba continuamente. ZEl gas de
salida no contenis nada de Sﬁ3. La mezcla de reaccidn se
agité después durante otros 20 minutos. ZEvidentemente,

el tridxido de amufre habia reaccionado completemente con
el negro de humo. Il negro de humo tratadoc no ténia olor
a SO3. Ia tabla A da cierto ntmero de datos que se deter-
minaron con respecto al negro de humo tratado y al negro

de humo de partida.

TABLA A
Negro de humo Negro de humo
de partida tratado
(tipo CR)

Ares de N, en m2/g por el método 80 80
BuE.T.
Absorcibn de aceite en cm3/g 0,80 0,80
Contenido de sustancias voldtiles
en % en peso 0,6 0,7
pH 9,0 4,0
Fluidez de la tinta en cm 0 30
(5 partes de pigmento en 25 partes
de barniz de secado rdpido)
Dispersibn después de:
1 operacién de molienda 20 M 20 4
2 operaciones de molienda 8/4 8 M
4 operaciones de molienda L3HU Y&y

En el caso del negro de humo para tintas comer-
cialmente ssequibles Regal 400 R (un producto de Cabot Cor-
poration), que tiene una superficie de 95 m2/g, une absor-
cién de aceite de 0,75 ml/g y un contenido de sustancias
voldtiles de 2,5% en peso, se encontrd una fluidez de tin
ta de 24,2 cm pot el mismo ensayo de fluidez.

Explicacién de los métodos de determinacidm em-

pleados.

- 10 -



10

15

20

25

30

17=-6-69

Ia absorcidén de aceite del negro de humo es
el mimero de cm3 de aceite por gramo de negro de humo que
es necesario como minimo para formar una pasta dura con
el negro de humo.

El porcentaje de constituyentes volatiles es
la pérdida de peso en porcentaje del negro de humo seco
por calentamiento a 9502C durante 7 minutos en condiciones
tales que no se produce oxidacidn alguna del negro de hu~
julelN

Por el pH del negro de humo se entiende el pid
de una mezcla de negro de humo y agua destilada obtenida
por agitacién de 1 g de negro de humo en 75 w3 de agua
dutante 2 minutos.

La fluidez de la tinte en la que se incorpord
el negro de humo como pigmento se determind por el siguien
te procedimiento normalizado:

Se preparé una tinta a partir del pigmento mez~
clando un nimero de partes de pigmento en un némero de par
tes de barniz de secado r4pido en un molino de tres rodi-
llos. Se pasd la tinta por el molino de tres rodillos -
cuatro veces; la dispersidn fué entonces satisfactoria.
Inmedigtanente después de la preparacidn, se transfirieron
045cm3 de esta tinta con una pipeta de tintas (I.G.T.) a
un medidor de fluidez constituido por una placa de vidrio
rectangular gruesa en la que existia un cierto numero de
aberturas en forma de hemisferio y de 0,5 cm3 de capacidad
en las proximidades de uno de los lados cortos. Estas
aberturas se llenaron con la tinta mientras se mantenia
la placa horizontal. ILa place se mantuvo después en es—

ta posicién durente otras 20 horas, y seguidamente se -
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colocd en un éngulo de 802 con respecto al plano horizon
tal, con las aberturas llenas de tinte en la parte supe-~
rior, Al cabo de 10 minutos, se medid la longitud de la
vena de tinta producida. Esta longitud, expresada en cm
es une medida de la fluidez de la tinta.

La dispersibn del negro de humo en la tinta se
determiné después de una, dos y cuatro operaciones de mo-
lienda en un moline de tinta de tres rodillos con el me-
didor de finure de molienda NPIRI & medidor de finura de
tintas de acuerdo con los métodos de Ensayo Normalizados
NP IRT 1949/1955 - Dl. EL medidor de finura de molienda
estéd constituf{do por un blogque metdlico oblongo en el =
cral estd dispuesta en el sentido de su longitud una ranu
ra anche que gradualmente se hace mds profunda y a lo lar
g0 de la cual hay una escala de profundidad de la ranura,
que va desde O hasta 25 micras. En la parte mids profun-
da de la ranura se introduce una gota de tinta que sobre-
gale por encima de la ranura. ILa tinta se desplaza a lo
largo de la ranura en la direccién de la profundidad decre
ciente con ayuda de un rascados especial. Los granos de
pigmento que tienen un didmetro mayor que la profundidad
de la ranura en un punto dado serdn fragmentados por el
rascador. Se crea una huella de veta en la ranura. El
punto de la escala en el que comienzan dichas vetas indi-
ca el limite superior del didmetro de los granos de pig-
mento en la tinta. Bsta lectura, expresada en micras, es
une medida de la dispersidén del negro de humo y al mismo
tiempo una medida de la dispersabilidad del negro de hu~

mo en la tinta.



Ejemplo II

100 g del mismo negro de humo que se utilizd
como material de partida en el Ejemplo I se calentaron

a 1802C en un recipiente mientras se agitaba. Se pasa~

? ron a través del negro de humo 7,5 litros de nitrdgeno
que contenfan 1,0 g de tribdxido de azufre, a un ritmo de
1,5 litros por minuto mientras se agitaba el negre de hu
mo continuaments. Il gas de salida no contenia nada de
503. Una vez que se hubo pasado a su través el nitrdge-
10 no, el negro de humo se mantuvo a la temperatura de 1802C
durante otros 5 minutos. Una parte del negro se llevd
a un pH de 7,0 haciendo pasar amoniaco gaeseoso a su tra-
vés a 1802C. Ia Tabla B da cierto nimero de datos que
ge determinaron con respecto a los negros de humo tratados
e y al negro de humo de partida.
IABLA B
Negro de humo Negro de Negro de humo
de partida humo tra tratado,neutbrs
(tipo CR) tados ~ lizado con am
niaco
Avet .de N_ en m?/g por el
métodc B.2E.T, 80 80 80
Absorcibn de aceite en omd/g 0,8 0,8 0,8
Gontsnido de sustancias voldtiles
en % en peso 0,6 0,9 0,9
pH 9,0 3,0 7,0
Fluidez de la tinte en cm 0 40 25
(5 partes de pigmento en 25
partes de barniz de secado rdpido)
Digpersibn después de:
1 operacibén de molienda 20 M 20 S 20 M-
2 operaciones de molienda g M 8 A 8 M
4 of8raciones de molienda £ 3m L34 {3 pe
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Ejemplo IIT

15 litros de nitrdgeno que contenian 2,0 g de
triéxido de azufre se pasaron a través de 100 g del mis-
mo negro de humo que se utilizd como material de partida
en el Bjemplo I a 1802C y a un ritmo de 1,5 litros poxr
minuto, con agitacién. El gas de salida no catenia, hablan

do en téminos pricticos, nada de SO Se encontrd que

.
ua nuestra del negro de humo tratadg de este modo tenia
un pH de 2,0, el cual debe considerarse como indeseable
para su aplicacibn como pigmento de tintas en ciertos -
casos, EL negro de humo tratado se calentd después du~
rante 10 minutos a una temperatura de 3902C mientras se
pasaba nitrégeno a través (1,5 litros por mimuto), agi-
tendo al mismo tiempo. Después de este post-tratamiento,
se encontrd que el pH del negzro de humo se habia elevado
a 3,0, y se halld que las restantes propiedades del negro
eran similares a las del negro de humo tratado en el Ejem

plo I
Igte Ejemplo ilustra el hecho de que, si se de-

sea, puede efectuarse una correccidn en el caso de un su-
ninistro de 803 tal que el negro de humo haya alcanzado

un valor de pH demasiado bajo.

Ejemplo IV

Un negro de lornos granulado en seco (tipo SAF,
negro de humo con egtructura alta) se secd hasta un con-
tenido de humedad inferior a 0,1% en peso. 10 litros de
nitrégeno que contenian 1,0 g de 303 se pasaron a través
de 100 g de este negro de humo seco a 1802C a un ritmo de

1 litro por minuto, mientras se agitaba., ELl negro se agi
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t6 después durante otros 30 minutos a 1802C. Ia Tabla C
da clerto nimero de datos que se determinaron con respec
t0 al producto obtenido y al negro de humo de partida.

TABLA C

Negro de humo de Negro de
partida (negro de humo

hornos SAF) tratado
Area de Np en n2/g por el
metodo BoE.T. 125 125
Absorcién de aceite en em3/g 1,18 1,18
antenido de sustancias vo-
14tiles en % en peso 0,6 1,0
pH ’ 9,0 3,0
Fluidez de lg tinta en om 0 29

(3,5 partes de pigmento en
25 partes de barniz de seca
do rdapido)

Dispersibn después de:

1 operacibn de molienda 25 fo 25 4
2 operaciones de molienda 12 A 12 g
4 operaciones de molienda £3 m {3 pe
Ejemplo V

1,5 litros de nitrdégeno que contenian 0,15 g
de tridxido de azufre se pasaron a través de 100 g de -
negro de canales seco (Spheron 9, un negro de humo pro-
ducido por Cabot Corporation) a 1802C a un ritmo de 1
litro por minuto con agitacién. El negro dehumo se ca-
lento después durante otros 30 minutos a 1802C, con agi-
tacibn. El negro obtenido se ensayd en tintas. Ias pro=-
piedades del negro de humo obtenido se inspeccionan en

la Tabla D junto a las del negro de partida.
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TABLA D

Negro de humo Negro de humo

de partida tratado
(Spheron 9)

Area de W % en m%/g por el

método B. 105 105
Absorcibn de aceite en cm3/g 1,10 1,10
Contenido de sustancias voldti-

les en % en peso 5,0 591
pH 5,0 4,0
Fluidez de la tinta en om (1,5 par 23 e 32 om
tes de pigmento en 2? partes de bar

niz de secado rdpido

Dispersifn después de:

1 operacidn de molienda 20 # 20 #
2 operaciones de molienda 8 A# 8 A
4 operaciones de molienda L 3p L3 pe

Se deduce también evidentemente de este Ejemplo
gue la aptitud de un negro de humo de tintas renombrado
para dar fluidez a las tintas resulta mejorada considera-

blemente por el tratamiento con SO3°

Ejemplo VI

En este Ejemplo, se partidé del negro de humo
que se obtiene en la preparacién de acetileno (LTD 237,
producido por Chemische Werke Huls).

3 litros de nitrégeno.que contenfan 0,3 g de
SO3 se pasaron a través de 100 g de negro de humo seco &
1809C a un ritmo de 1 litro por minuto, con agitacidn.
Bl negro se agltd después durante otros 30 minutos a -
1802C,

En la Table E se da cierto nimero de datos que
se determinaron con respecto al producto obtenido y al

negro de humo de partida.
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TABLA B

Negro de humo

de partida
(LTD 237)
Area de No en cm?/g por el
método B.%OT. 66
Absorcibn de aceite en cm3/g 1,48
Contenido de sustancias volé~
tiles en % en peso 3,2
pH 645
Fluidez de la tinta en cm(3,0 0
partes de pigmento en 25 partes
de barniz de secado rdpido)
Dispersibén después de:
1 operacién de molienda 20 /L
2 operaciones de molienda 8 W
4 operaciones de molienda < 3/&

Bjemplo VIT

Negro de humo
tratado

66
1,48

3,3
4,3
18

20 f#
5 p
L3 p

Un negro de hornos granulado en seco (tipo CR

con estructura baja) se secd hasta un contenido de hume-

dad inferior a 0,1% en peso. 2,5 litros de nitrégeno, que

contenian 0,25 g de 803, se pasaron a través de 100 g de

este negro de humo seco a 2408C y a un ritmo de 1 litro

por minuto, con agitacidn. E1 negro se agité después du-

rante otros 15 minutos a 240°2C, Se determinaron cierto

numero de datos con respecto al producto obtenido v al

producto de partida, los cuales se dan en la Tabla F.
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TABTA F

Negro de humo de Negro de humo

artida tratado
?mipo OR)
Area de N, en m?/g por el
método B.E.T. 80 80
Absoreibn de aceite en cm3/g 0,8 0,8
Contenido de sustancias vold
tiles en % en peso 0,6 0,8
pH 9,0 3,7
Muidez de la tinta en om (5 0 30

Partes de pigmento en 25 par
tes de barniz de secado rapido)

Dispersibn después de:

1 operacién de molienda 20/‘/ 20 /-
2 operaciones de molienda 8/ 8 /¢
4 operaciones de molienda {3/ L34

Se deduce también evidentemente de este Ejemplo
que un negro de humo que, incorporado a una tinta en una
relacibn en peso de pigmentos barniz = 1:5, no da a le tinta
fluidez alguna, proporciona g le tinta una fluidez exce-
lente después del tratamiento con 803 cuando se incorpora
a la tinta en la misma relacibn en peso.

Ejemplo VIIT

Un negro de hornos granulado en seco (tipo CR
con estructura baja) se secld hasta un contenido de hume-
ded inferior a 0,1% en peso. 2 litros de nitrégeno que -
contenlan 0,2 g de 803 se pasaton a través de 100 g de
este negro de humo seco & 1209C o un ritmo de 1 litro por
minuto, con agitacibén. El negro se agitd después durante
otrog 15 minutos a 120¢2C, En la tabla G se dan cierto mi-
mero de datos que se determinaron con respecto al producto

obtenido y al producto de partida.
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TABLA G

Negro de humo

Ares de N, en m2/g por el
método Bo%

Absorcibén de aceite en cm3/g

Contenido de sustancias vola
tiles en % en peso

pH

Fluidez de 1la tinta en cm
(5 partes de pigmento en 25
partes de barniz de secado
répido)

Dispersifn después de:

1 operacibén de molienda

2 operaciones de molienda

4 operaciones de molienda

de partida
(tipo CR)

80

0,6
9,0
0

20/"
5

<3

Negro de humo
tratado

80
0,8

0,8
3,3
40

20 /ﬂ
e
<3p

De este Ejemplo se deduce evidentemente que -

puede obtenerse un buen resultado con el presente proce-

dimiento incluso a 1208C,

Esta solicitud, que corresponde a la presentada

en Holanda, el 30 de Mayo de 1,968, bajo el N¢ 6807617,

se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es—

tatuto sobre Propiedad Industrial.

, REIVINDICACIONES

Los puntos de invenciln propia y nueva que se

19 -
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presentan para que sean objeto de esta solicitud, de Pa-
tente de Invencibén en Espafia por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1= Procedimiento para la modificacién de ne-
gro de humo con el fin de mejorar las propiedades del ~
mismo como pigmento para tintas, caracterizado por el heg
cho de que se hace reaccionar negro de humo en estado se-
co con tridxido de azufre gaseoso.

20~ Procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 1, caracterizado por el hecho de que la cantidad de
tridxido de azufre que se hace reaccionar con el negro
de humo se elige de tal manera que el negro de humo tiene
un pH comprendido entre 2 y 6 después del tratamiento.

3o= Procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que la can-
tidad de tridxido de azufre que se hace reaccionar con el
negro de humo estd comprendida entre 0,05 y 2,0% en peso
referida al negro.

4.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 a 3y caracterizado por el hecho de que se ha-
ce reaccionar negro de humo con un contenido de humedad
inferior a 0,1% en peso con tridxido de azufre.

Se~ Procedimiento de acuerdo con las reivindica
ciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que el tridéxi
do de azufre se hace reaccionar con el negro de humo a una
temperatura comprendida entre 100 y 3002C,

6.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 a 5, caracterizado por el hecho de que el ne-
gro de humo se pone en contacto con la cantidad deseada

de tridxido de azufre a la temperatura ambiente ¥ la reac-
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cibn entre el negro de humo y el tridxido de azufre se
produce despuéds por elevacidén de la temperatura hasta un
méximo de 3002C.

T+~ Procedimiento de acuerdo con las reivindica-
ciones 1 a 5, caracterizado por el hecho de que el negro
de humo se calienta a une temperatura comprendida entre
100 y 3002C y la cantidad deseada de tridxido de azufre
se pasa después por el negro de humo con syuda de un gas
portador.

8e— Procedimiento de acuerdo con las reivindica-
ciones 1 a T, caracterizado por el hecho de que el tiempo
de contacto entre el negro de humo y el tridxido de azufre
a la temperatura de reaccidén estd comprendido entre 1 y 30

N

minutos,
9.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindicee

ciones 1 a 8, caracterizado por el hecho de que el pH del

negro de humo tratado se modifica si se desea por calenta-

miento del negro de humo tratado durante algin tiempo a

une, temperatura superior a 3002C mientras que se hace pasar

nitrégeno o aire a su través.

10.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 a 8, caracterizado por el hecho de que el pH
del negro de humo tratado se modifica si se desea por ca-
lentamiento del negro de humo tratado durante algin tiempo
con negro de humo gin tratar a una temperatura comprendi-
da entre 100 y 3002C,

11.— Procedimiento de acuerdo con las reivindi-
daciones 1 a 10, caracterizado por el hecho de que el ne-
gro de humo tratado con tridxido de azufre se trata pos-
teriomente con NH3 con el fin de sumentar el pH del negro

de humo.
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12.~ Procedimiento para la modificacién de ne-

gro de humo con el fin de mejorar las propiedades del -
mismo como pigmento para tintas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede, y para los fines que se hen especificado.

Egta Memoria consta de veintidos hojas escritas

a méquine por uma sola cara.
Madrid, LA
P.A,

CS, -20w
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