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La presente invencién se refiere a un procedi- !~

imiento para el tratamiento posterior de negros de humo,

H

H

%para modificar sus caracteristicas de superficie, y a los
%produotos nuevos y mejorados de negro de humo modificado
?producidos por el procedimienbto. Mis en particular, la in
rvenciéh se refiere a un procedimiento nuevo y muy eficaz
‘para tratar posteriormente negros de humo, mediante el cual
se modifican las propiedades de superficie de los negros
de humo, y que implica trabtar los negros de humo con una
- combinacibén de aditivos que comprende ozono y un bxido de
;nitrégeno. Ademds, esta invencidn se refiere a los produc
:tos nuevos y mejorados de negro de humo preparados por el
;nuevo procedimiento de la presente invencidn.
7 Normalmente, el uso de negro de humo como ingre-

~diente en formulaciones de tinta para imprimir en negro es

no solo muy adecuado, sino bambién muy deseable. Las for-

- "mulaciones de tinta para imprimir en negro comprenden usual

' mente negro de humo dispersado en un medio liquido consis-
i tente en productos matizadores, aceite, barnices o agua,
"y otros compuestos. Sin embargo, desgraciadamente, la pre-

: paracién de un pigmento de negro de humo adecuado para sex
|
como sistemas de tinbaslitograficas, ha sido un problema f

]

usado en la formulacién de sistemas de btinta negra, btales

continuo en la industria del negro de humo. En este proble

ma hay inherentes dos factores de complicacidn extraor&i-f

I T S

narios, concretamente las propiedades especializadas que

se requieren del pigmento de negro de humo, y el estado

fisico en que se suministra en pigmento a los fabricantes;

de formulaciones de tinta para imprimir en negro.

En general, los negros de humo més deseables y
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eficaces adecuados para ser usados en la formulacidn de
sistemas de tinta para imprimir en negro son negros de hu-:
mo caracterizados por tener las propiedades de flujo durag
dero, mucho caricter de azabache o tono en masa, y alto po

der de tincidn. Ademis, dado que lus fuerzas de cizalla

1

més frecuentemente utilizadas para dispersar pigmentos de
Enegro de humo en el vehiculo adecuado, en la formulacidn
:de sistemas de tinta para imprimir, son relativamente sua-
jves, la facilidad de dispersibén de los pigmentos de negro .
-de humo en los vehfculos apropiados es también un factor

; - . 3 . -
la considerar entre los requisitos bésicos de un pigmento

;de negro de humo adecuado. Is por esta razdén de conseguir

t
runa dispersién eficaz e intima de los pigmentos de negro

de humo en las formulaciones de binta para imprimir, por

" :1lo que los fabricantes de sistemas de Linta para imprimir .

irequieren que los pigmentos de negro de humo sean suminis-

;trados en una forma lo més esponjosa practicable. Durante ,

?un periodo de muchos aiios, los negros de humo preparados

gpdr el procedimiento de negro de canal fueron usadog casi
iexclusivamente como pigmentos en la formulacidn de tintas‘
:para imprimir en negro. Los negros de canal son bien ade-
icuados para ser usados como pigmentos de negro de humo en,
Flas tintas para imprimir, dado que, en forma esponjosa, !
?los negros de canal son dispersables facilmente y poseen

' inherentemente la propiedad de tener pequetio didmetro de
jparticula, lo que tiene como resultado un excelente poder;
 de tincibn, y la propiedad de tener un contenido pgrande de
- voladtiles, que contribuye a darle excelentes caracteristif
cas de flujo duradero. Sin embargo, en vista de su mayor

eficacia y economia, el procedimiento del negro de horno

para preparar negros de humo ha reemplazado en gran medid#
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;l procedimiento del negro de canal, y, por tanto, la in- %

dustria de tinbas para imprimir usa ahora en muchos casos 7
Pegros de horno, comeo sustitubos de los'negros de canal, %
ie hecho, se estima actualmente que al menos aproximadamen:
te 60% de todas las nuevas tintas y tintas de curado térmi
co contienen negros de horno como pigméntos, y en estas a~.
plicaciones los pigmentos de negros de horno han resultado-
ser enteramenbte satisfactorios como sustitutos de los pig-;
mentos de negro de humo, mis costosos, preparados por el
brocedimiento de canal,

: Sin embargo, es bien sabido que los negros de hu-
ﬁo, y especialmente los negros de horno, varian mucho en

cuanbto a sus caracteristicas concretas, y, por tanto, se ha

, reconocido que el uso de negros de horno como pigmentos, en

formulaciones de tinta para offset o litografia, no es par-

ticularmente beneficioso ni satisfactorio. Las tintas para

" imprimir en offset o litografia, adecuadas para aplicacio-

hes comerciales, han de poseer el miximo poder colorante,
%-poder:cubriente. Por tanto, en las tintas para offset o
%1itrografia se ubilizan normalmente grandes cargas de pig—§
%mento de negro de humo, empleindose comunmente cantidades ;

P

%de hasta 20 a 25% en peso de negro humo. Las caracteristi-

icas de flujo de los pigmentos de negro de humo, a estos q;§

bos niveles de concentracidn, tienen extrema importancia,
: i

'y aunque se conocen muchos tratamientos para perfeccionar ;

élas caracteristicas de flujo de los negros de horno,_las {
Zoperaciones de manipulacién implicadas en ellos afectan gg%
%neralmente de manera adversa a las propiedades de dispersgé
%bilidad del pigmento de negro de humo. '

Adicionalmente, entre las propiedades requeridasf

- 377962
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de un pigmento de negro de¢ humo adecuado para ser usado eﬁ
1
la preparacidn de sistemas de tinta para imprimir se inclﬁ
i

yen mucho carfcter de azabache y estabilidad de la viscosi
. . ?
dad de las formulaciones de tinta resultantes. Las propie-

5 dades de los pigmentos de negro de humo que son responsa—?

bles de estas caracteristicas, y reflejan la eficacia de
;coloracién de los pigmentos de negro de humo, son la esca~
Ela de nigrémetro, tamafio de partfcula, contenido de voléti
gles, naturaleza fisica de la superficie de las particulas
10 ide negro de humo, y naturaleza quimica de la materia vol4
ftil de la superficie de las pafticulas de negro de humo.
f Son bien conocidos en la técnica procedimientos
%de tratamiento posterior para preparar productos de negro
‘de humo que tienen superficies modificadas y propiedades
15 . :fundamentales alteradas. Por ejemplo, es bien sabido que

l

flas propiedades de los negros de humo, ya sean preparados;
‘por el procedimiento del negro de canal o por el procedl-.
mlento del negro de horno, sonreforzadas, particularmente
para ser ugados en la preparacibn de tintas para 1mpr1m1r,
20 ,* por un procedimiento de oxidacidén que implica tratar el ne

igro de humo, a temperaturas elevadas, con un maberial que

ZCOntiene oxigeno, tal como aire u oxigeno, de manera que
gse oxide la superficie de la particulé-de negro de humo, §
IEn la técnica anterior se han propuesto otros métodos di—g
25 :versos_para la prepara016n de pigmentos de negro de humo.{
icon tratamiento posterior por una téenica de oxidacibén. En
;tre tales métodos se incluye poner en contacto el negro de
%humo con una solucibén acuosa de un agente oxidante, tal co
Emo un 4cido mineral, un perdxido y similares, y tratar elf
50 ?nevro de humo con un material gaseoso tal como aire, ozono

y vapor de agua. Sin embargo, esbos métodos estin sujetos a

28-5=70 § -5 - 377962
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varias caracteristicas indeseables, entre las cuales se en

icuentran malos rendlmlenLOﬂ y la formacibdn de grumos y a-f
:’gre{gadou de negro de humo.

‘ Por tanto, un objeto primordial de la presente
fin.vencic'm es proporcionar un procedimiento nuevo y mejora-
do para el tratamiento posberior de negros de humo, en el
que se eliminan las desventajas que acompafian a la téenica
ianterior.

Un objeto mis especifico de la invencién es pro-
porcionar un procedimicnto para el tratamiento posbterior
zde negros de humo, que producird negros de humo que tienen
‘excelentes propiedades de flujo y poder colorante, y albo
;grado de dispersabilidad.

; Otro objeto de la invenc?én es proporcionar un

‘procedimiento mejorado para preparar un negro de humo que

-. puede ser usado en albas concenbraciones en formulaciones -

. de tinta para imprimir.

Aln otro objeto de la invencidn cs proporcionar
iun producto de negro de humo que es especialmente adecusdo
gpara ser usado como pigmento en formulaciones de tinta, yi
Eque ofrece propiedades superiores para formulaciones de tin
ita.

: Otro objeto de la invencidn es proporcionar un
;procedimiento para el tratamiento posterior de negros de
zhumo, que es répido y eficaz, y sin embargo lo suficiente-.
mente barato para permitir su uso a escala comercial. }

Otros objetos, ventajas y caracteristicas dife—;
zrentes de la presente invencidn serfn evidenbes para los
?expertOS en la Gécnica, por consideracidén de las siguien~ -

-tes descripcidn detallada y reivindicaciones.

-e- 377962
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riores objetos, y afin otros, se consiguen por ubilizacién :
de un nuevo procedimiento de tratamiento posterior, que im

Plica poner en contacto un negro de humo con una mezcla gé

ﬁseosa que comprende ozono en combinacién sinérgica con un -

6x1do de nitrdgeno.

! El método de la invencidn puede llevarse a cabo
:convenientemente poniendo en contacto en fase vapor un ne—
igro de humo con una mezcla gaseosa que comprende 0zono y
jun éxido de nitrbégeno, para producir asfi un producto de ne
jgro de humo superior, gue hasta ahora no se obtenia de nin
iguna otra manera conocida. Mis en particular, se pone en

%contacto un negro de humo con la mezcla de ozono y 6xido

ide nitrdgeno haciendo pasar, por ejemplo, la mezcla gaseo-

S
- |8a sobre el negro de humo que se esté tratando con ella,

de manera que se produzca un producto de negro de humo ca-
ipaz de contribuir con propiedades soberbias a las formula-i
cloneu de ﬁlnta tales como tintas litogrificas y °1m11ares.
Tras el tratamiento, las cantidades en exceso del agente
3gaseoso de tratamiento son eliminadas del producto de ne-
igro de humo resultante, por técnicas usuales, y se recoge
el producto resultante de negro de humo modificado. La ope
ra016n de tratamiento se efectfia a temperaturas comprend1-3
;das entre aproximadamente 20 y aproximadamente 3002C. Un ig
fervalo preferido de temperatura es el comprendido entre
%proximadamente 100 y aproximadamente 2259C. Adicionalmen-.
te,"el periodo de tiempo de tratamiento no es critico, y |
iuede ser variado. |
E En términos generales, la cantidad de mezcla ga—:

seosa, que comprende ozono y un 6xido de nitrdgeno, utlllza
|
I

377962



te para modificar eficaz y sinérgicamente las propiedades

ES
da como agenbe de btratamiento, serf una cantidad suficien:

. de los productos resultantes de negro de humo, por si mis-

:mos, de manera que comunique excelentes propiedades a las

H

5 . formulaciones de tinta que contienen los productos resul-

Etantes de negro de humo tratado. En particular, en la préc

tica del presente procedimiento, se pone en contacto un ne

igro de humo con una Céntidad de aproximadamente 1 a apro;i

ximadamente 50% en peso, basado en el negro de humo, de u-

10 ,na mezcla gaseosa de ozono y un 6xido de nitrdgeno. En una

.realizacidén preferida de la presente invencidn, se pone en

i

‘contacto un negro de humo con una cantidad de aproximada-’

‘mente 6 a aproximadamente 20% en peso, basado en el negro

- "de humo, de una mezcla gaseosa de ozono y un Oxido de ni-
C ]

15ﬂn.’ ;trégeno.,Una realizacidn especialmente preferida implica

= H

PRI
*, .7 - iproximadamente 9 a aproximadamente 18% en peso, basado en

! :
o el negro de humo, de una mezcla gaseosa de ozono y un Oxi-

. ! poner en contacto un negro de humo con una cantidad de a-;

e i do de nitrbgeno. La mezcla gaseosa aqui empleada como agen

20.' ;te de tratamiento, en la preparacibén de negros de humo que

|
.+ itienen excelentes propiedades, actlia de forma sinérgica,

1
T
éya que la combinacidn gaseosa de los dos componentes es

o

H

i
1
i',
!
i

’

' mis eficaz que una cantidad comparable de cada ingrediente

: considerado independientemente. La mezcla gaseosa compren-

25 %de cantidades de ozono, respecto al 6xido de nitrdgeno,

. que pueden variar entre relaciones molares de aproximada-

zmente 1:0,1 a 1:2,5, siendo el intervalo preferido el de

b

; las relaciones molares de aproximadamente 1l:1 a 1:2.

Los negros de humo que pueden ser usados en el

i
H

]
¥

¢

30 : procedimientd de la invencidn son los negros de horno, ne-

28-5=70 , -8~ 377962
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gros de canal y negros térmicos. Sin embargo, aunque en

?
i

el procedimiento de la invencidén se puede trabajar con ne

i
¥
gros de humo en general, el presente procedimiento es pari

ticularmente adecuado para negros de horno btales como ne-

gros de horno semirreforzantes (HSA), negros de horno de

'
H

alta abrasién (HAB), negros de horno de superabrasibén in-,
termedia (HSAI), negros de horno de extrusidn ripida (HERj
¥ negros de horno finos (HE), | ?
Son representativos de los dxidos de nitrdgeno
que pueden ser empleados aqui el 6xido nitrico, didxido
de nitrbgeno, tetrdxido de nitrdgeno, pentdxido de nitrd-
geno y similares. El ozono usado en el procedimiento de .
la invencidn puede ser obtenido de cualquier fuente con-
venilente, Lal -como ozono, generado mediante un generador
comercial de ozono.
La invencién seri entendida mis fAcilmente por
;
referencia a los siguientes ejemplos, gque describen los !
ventajosos e inesperados resultados conseguidos por uso %
de los productos de negro de humo tratado posteriormente,%
de la presente invencidn, en la preparacidén de formulacio%
nes de tinta gue los contilenen. Desde luego, hay otras mgf

chas formas de la invencidn, que serin evidentes para los:

i
i

i

expertos en la técnica, una vez cexpuesta totalmente la in,

vencidn, y, por tanto, se reconocerd que estos ejemplos

se dan a titulo de ilustracién solamente, y no han de ser!

considerados como limitativos del Zmbito de la invencién,;

. en modo alguno. |

¢

Los siguientes métodos de ensayo se usan en la
evaluacién de las propiedades fisicas y eficacia de los

productos de negro de humo, tratados posteriormente, de

- 377962
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la presente invencidn, como aditivos en formulaciones de :
tinta para imprimir.

Iscala de nigedmetro de un nesro de humo.- Es

una medida del tono en masa, o inbensidad del carécler

- de azabache o negrura del negro de humo, en una pasta de

barniz, y estd Intimamente relacionada con el tamafio de

- particula de un negro de humo. En gencral, cuanto menor

e o o1 g 7 e e SR s

sea el tamafio de parbicula de un negro de humo, menor es

su escala, y mis intensa es su negrura. Segin normas rqur
nocidas en la industria, los "negros con mucho color" son
aquellos que tienen una escala menor de 70, mientras que

las escalas de los "negros de color medio" varian entre

aproximadamente 70 y 78, y los "negros de color regulan"

tienen escalas de aproximadamente{80 a 90, Para determina%
la intensidad de color de los negros de humo empleados a f
continuacidn, se prepara una formulacidén de tinta disper-
sando, en un mezclador de tres rodillos, una mezcla de :
25% en peso del negro de humo a ensayar ¥ 755 en peso de.
un vehiculo normal de litografia, que en este caso es un g
vehiculo a base de aceite de linaza conocido en la indus{
tria de artes graficas con la marca registrada "Litho V@é

i

nish ne 1% sometiendo la nmezcla a cuatro pasos por el
? i

mezclador de tres rodillos. Luego se pone una muestra de;
la formulacién resultante de tinta en un portaobjetos de§
vidrio para microscopio, y se obtiéne una medida relativ%
de la reflectancia difusa de la dispersién de barniz—negr%

de humo, usando el "nigrémetro Cabot", instrumento produ~-

cido por Cabot Corporation, de Boston, Massachusebis.
Tlujo.=- Aqui se emplea la inspeccién visual dez

las formulaciones de tinba que conbienen negro de humo.

- 377962
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La conveniencia de un negro de humo para una formulacidn E
de tinta es puesta en evidencia por las caracteristicas de’

|
flujo de la formulacibén de tinta, estando caracterizados ;

los negros de humo mAs adecuados. por unas clasificacionesf

;de flujo més duradero.

f

i

Color y tono.- Las pfopiedédes de color de las

| , :
|formulaciones de tinta que conbtienen negro de humo se ob-

t
tienen a partir de una muestra preparada mezclando entre

[

s{ 25% en peso del negro de humo a ensayar con 75% de pe-

.80 de un vehiculo normal de litografia, tal como "Litho

Varnish n2 1", y someticndo la mezcla resultante a cuatro

‘pasos por un mezclador de tres rodillos. Se afiaden 3 gotas

de cobalto a una muestra de 5 g de la formulacibén de tinta
preparada de la manera anterior. Las propiedades de colori
de las formulaciones de btinta se determinan usando un co-f
lorimetro de tre? estimulos, conocido como "Coloréye", p:é

ducido por Instrument Development Laboratories, Inc., de

- Attleboro, Massachusetts, y descrito en detalle en su "Ma-.

! nual de instrucciones n2 1000 G para el Coloreye modelo D".

Mis en particular, el "Coloreye" mide la reflactancia dg

luz de una muestra, comparada con un patrén, a tres longi;
tudes de onda del espectro de luz visible. Las tres long;;
tudes de onda son designedas X, Y y %, y son sustancialmqé
te longitudes de onda de &mbar, verde y azul, réspectiva—;
mente. En el presente caso, la muestra embleada como pa- §
trén es una formulacibén de tinta que contiene Regal 660 |
como pigmento de tinta. El Regal 660 es un negro de hor-

no de aceite, de superabrasién intermedia y baja estruc- §
tura, producido por Cabot Uorporation, que tiene una es- .

cala de nigrémetro de aproximadamente 8%, un valor del pH

- 377962
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de aproximadamente 7,9, y un 4rea superficial al nitrége—%
no de aproximadamente 95 mg/g. Para determinar las propié
dades de color de una formulacidn de tinta, el caricter a-
zul contribuido por un pigmento es medido en funcibn de !

wn "factbor de amarilleamiento", descrito netemAdticamente
Valor X - Valor %

“ecomo (. ToTor 7 ) x 100. Un valor menor de los fac.

: tores de amarilleamiento indica un bono mis deseablemente

- agul, comunicado a una formulacidn de tinta por un pigmen~

to.

En los siguientes ejemplos se describe la prepa-

;racién de los pigmentos de negro de humo que mis adelante

: se someten a mébodos de ensayo en una formulacién de tin--

fta.

e e 1 Y o i 207 T L8 e

. Regal G660 en un recipiente de reaccién adecuado, provisto%

Ejemplo l‘

Se presenta esbe ejemplo con el fin de describir

. el pigmento de nepro de humo, para binta, usado aqui como.

3

muestra de control, concretamente el Regal 660. EL Regal %
660 ha sido definido antes como un negro de horno de ace;;
e, de superabrasién intermedia y baja estructura, produ-
cido por Cabot Corporation, y caracterizado adembs por tg?
ner una escala de nigrémetro de aproximadamente 83, un vgg
lor del pH de aproximadamente 7,9, y un 4rea superficial ;
al nitrbégeno de aproximadamente 95 mg/g.

Ejemplo 2 .

Se cargan 100 parbes en peso del negro de humo E
!

de medios para afiadir y eliminar calor, medios para agltar,
nedios de registro de temperatura, medios de adicibn de %

reaccionantes, incluyendo medios para dosificar la canti-

dad de agente de tratamiento gaseoso a emplear, medios pg%

- 377962
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ra introducir una corricnte de vehiculo inerte tal como

aire, medios para eliminar de la zona de tratamiento el
{
exceso de apgente de tratamiento, y medios para retirar el!
i
producto de negro de humo al gue se ha dado un tratamien-:

to posterior. Luego se comienza la adicibn de ozono al re-

cipiente de reaccibén que conticne el negro de humo, y se

" mantiene a 209C la temperatura de la carga del reactor.

f El negro de humo Regal 660 es pucsto en contacto con el

ozono durante un clerto periodo de tiempo, aproximadamen-—

te 1 seg en este caso, suficiente para producir un pigmen

to de nepgro de humo modificado gue contiene 6% en peso de

: ozono, basado en el negro de humo, Se elimina de la zona

de tratamiento el exceso de ozono, ¥y el producto resultan-

te de negro de humo al que se ha dado un tratamiento pos-

. terior es recogido por cualquier téenica usual.

+

x Ejemplo 3
Siguiendo el método del ejemplo 2, ¥y sustitung?
do el ozono -alli empleado por una mezcla gaseosé que com-;
prende ozono y dibxido de nitrégeno, en proporcidén molar
1:1, se produce un negro de humo modificado que contiene
11,755 en peso del negro de humo de la mezcla gaseosa.

Ejemplo &4

El pigmento de negro de humo de este ejemplo es

!
i

i
Ky

el Regal 660, sepglin se describe en el ejemplo 1, que ha si

p
i

" do calentado a una temperatura de aproximadamente 150 a a

!

proximadamente 1602C, mediante uma corriente de aire re- .

1
calentado. El producto de negro de humo resulbante se em—;
plea aqui como muestra de control adicional.

Ljemplo 5

Se cargan 100 partes en peso de negro de humo

T 377962



Regal 660 en un recipiente de reaccidn adecuado provisto

. ! ?

de medios para adicién y eliminacibn de calor, medios para

i

P . . . .
agitar, medios de registro de temperatura, medios para aia-

?ir reaccionantes, incluyendo medios para dosificar la can
5 %idad de agente gaseoso de bratamiento a emplear, medios
bara introducir una corriente de vehiculo inerte val como
ﬁire, medios para eliminer de la zona de trabtamiento el ex
ceso de agente de tratamiento, y medios para retvirar el pxo
ducto de negro de humo al que se ha dado un trabtamiento pos
10 ferior. La vemperabura de la carga del reactor se ajusta a
de aproximadamente 150 a aproximadamente 1602C, mediante
una corriente de aire recalentado, y se inicia la adicibn
de ozono al reactor. ELl negro de humo Regal 660 es puesto _
en contacto con el ozono durante un periodo de aproximada-
15 ,'ﬁente lseg, con lo que se produce un negro de humo modifi-’

-, cado que conbiene 6% en peso de ozono, basado en el negro

«

;,_de humo. La eliminacidn del exceso de ozono de la zona de
tratamiento se efectlia de cualquier manera bien conocida,
- j se recupera el negro de humo resultante, al que se ha da-

20 - - do wn Gratamiento posterior.

Ejemplo 6
Siguiendo el método del ejemplo 5, y sustituyen—i

e v

do el ozono por didxido de nitrdgeno, se obbiene un negro

de humo modificado que contiene 5,75% en peso de didxido

[
H H

25 de nitrdégeno, basado en el negro de humo. :

Ejemplo 7

Segin el método del ejemplo 5, y usando, en vez

:del ozono alli empleado, una mezcla gaseosa que comprende

ozono y dibxido de nitrdgeno, en proporcidn molar 1l:1, se
30 ?repara un negro de humo modificado que contiene 11,75% en:
!

i
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peso de mezcla gaseosa, basado eh el negro de humo. I

Ejemplo 8

Se repite el método del ejemplo 5, con la excqp

016n de que el ozono es sustituido por dibdxido de nltrége-
no, con lo que se obtiene un negro de humo modificado que
contiene 11,5% en peso de dibéxido de nitrogéno,. basado en
rel negro de humo.
Ejemplo é

Siguiendo el método del ejemplo 5, ¥y sustituyen
do el ozono en &€l utilizado por una mezcla gaseosa que com
Eprende ozono y dibéxido de nitrbgeno, en proporcidn molar
-1:2, se produce un negro de humo modificado que contiene
117,5% en peso de mezcla gaseosa, basado en el negro de hu-
‘mo.

Ejemplo 10

En un recipiente de reaccidn como el descrito en
‘el ejemplo 2 se ;argan 100 partes en peso del negro de hu~
imo Regal 660. Luego se inicia la adicidn de ozono al reci;
fpiente de reaccidn que contiene el negro de humo, y la tqﬁ
fperatura de la carga del reactor es ajustada a de aproximg
idamente 150 a aproximadamente 1602C, mediante una corrien-
Ete.de aire recalentado. El negro de humo Regal 6060 es pues
gto en contacto con el ozono durante un periodo de tiempo j
iéui‘icien’ce, es decir, aproximadamente 1 seg, para producii
‘un negro de humo modificado que contiene 6% en peso de ozo
. no, basado en el negro de humo. El exceso de ozono es eli-
;minado de la zona de btratamiento, y el producto de negro :

§de humo resultante, al que se ha dado un tratamiento pos- .

lterlor, es recogido por cualquier técnica usual.

| e 377962
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‘do nitrico en vez del ozono en &1 utilizado, se obtiéne un
;negro de humo modificado que conbtiene 3,75% en peso de 6xi
:do nitrico, basado en el negro de humo.
2 Ejemplo 12
: Se repite el mébtodo del ejemplo 10, con la excep
‘cibén de que el ozono es reemplazado por una mezcla gaseosa
‘que comprende ozono y dxido nitrico, en proporcién molar |
1:1, con lo que se prepara un negro de humo modificado que
‘conticne 9,75% en peso de mezcla gaseosa, basado en el ne-—
ggro de humo.

~Los siguientes ejemplos se pfesentan con el fin
;de evaluar las propicdades fisicas y la eficacia de los ppé

ductos de negro de humo descritos en los ejemplos 1 a 12,,;
t

. como pigmentos en formulaciones de tinta. Las formulacio-
nes de tinta utilizadas en los métodos de ensayo se prepa-

-4%ran mezclando una muestra de 25 g de cada uno de los negros

ide humo de los ejemplos 1 a 12, con una muestra de 75 g de:
'Iitho Varmish n2 1", que es un vehiculo normal én litogra-
;fia. Cadao mezcla de negro de humo y vehiculo de litografia;
3es sometida luego a cuatro pasos por un mezclador de bres ‘
irodlllos. Las formulaciones de tinba resulbantes son ensa-%
yadas para delberminar las propiedades de escala de nigrémg%'
tro, flujo y color, ubtilizando los métodos antes descritosé
Ejemplo 13 1
3e prepara una formulacidn de vinba mezclando u-
na muestra de 25 g de un negro de humo segifn se ha deseri-
ﬁo en el ejemplo 1, y una muestra de 75 g de un vehiculo a:
%ase de aceite de linaza, conocido en la industria de arbes

s

gr&flcas por la marca reglstrada "Litho Varnlsh é 62que




es un vehiculo normal de litografia. La mezcla resul-
tante es dispersada en un mezclador de tres rodillos,
y es gometida a cuatro pasos en el mezclador de tres
rodillos. Iuego se retira una muestra de la formula-

5 cion de tinta resultante. Segin los métodos de ensa-
yo aqui definidos para medir tales propiedades, se de-
terminan las propiedades de escala de nigrémetro, flu-
jo y color de la formulacidn de tinta. Los resuliados
observados se presentan en la tabla 1.

10 Ejemplos 14-24

Siendo el método del ejemplo 13, v sustitu-
yendo el producto negro de humo descrito en el ejem—
plo 1 por cada uno de los productos negro de humo des-
critos en los ejemplos 2 a 12, se preparan formula-

15 ciones adicionales de tinta. Los resultados de las
determinaciones de las propiedades de escala de nigrd-
metro, flujo y color de las formulaciones de tinta

obtenidas en estos ejemplos, se resumen en la tabla 1.

N\

25

30

5.7.7 -n- 377962
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Por los resultados anteriores es evidente que |

!
los negros de humo modificados preparados segin la pric- ‘
i

tica de la invencibén son notablemente superiores, en cuan
to a comportamiento como pigmentos para tinta, a los ne- i
gros de humo no tratados de forma similar, y empleados a—%
quf como muestras de control con fines comparativos. Los é
resultados de la anterior tabla 1 demuestran que las pro-
piedades de escala de nigrbmetro, caracteristicas de flu—?
jo y/o color de un negro de humo puesto en contacto con |
una mezcla gaseosa que comprende ozono y un 6xido de ﬁitpé
geno, son claramente superiores a las del negro de humo ;
sin tratar, o del negro de humo puesto en contacto con
cualquiera de los componentes de la mezcla pgaseosa. El egr
tudio de los datos conbenidos en la anterior tabla 1 revg:
la que las propledades de color de los pigmentos de negrof
de humo preparados por el presente procedimiento estén ven
tajosamente perféccionadas. Este superior tono azul es mqé
trado por un examen de los valores del factor deamarillqg?
miento, que para cada uno de los pigmentos de negro de hg7
mo preparados segin la invencidén son mucho menores que 1o$

valores obtenidos para los pigmentos de negro de humolem-f

pleados aqui como muestras de control. Ademis, los resul-

|

tados conseguidos segfin la presente invencidén son verdade:

!
ramente notables y sorprendentes, ya que los anteriores
datos muestran que los negros de humo sin tratar, y los i

|
negros de humo tratados con un 6xido de nitrbégeno solamen’

. . - . « 2 !
te, sin son usados como pigmentos para tinta, producirén '

la preparacibén de formulaciones de tinta que no tienen

flujo. Por tanto, los resultados beneficiosos de la inven

¢idén han de ser atribuldos al uso de una mezcla gaseosa

o 377982
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que comprende ozono y un 6xido de nitrdégeno, composicién :

que es mis eficaz que cualquiers de los componentes consi-

derados por separado. Ademis, se ha de entender que en elg
gpresente procedimiento no son criticos ni el tipo de negr;
gde humo a poner en conbtacto con la mezcla gaseosa de ozo-:
-no y 6xido de nitrdégeno, ni el tiempo de la puesbta en con-
itacto del negro de ﬁumo con ellos.

4 Aunque la invencidn ha sido descrita respecto a
rciertas realizaciones, no estd limitada de Lal manera, y |
- se debe entender que se pueden hacer variaciones y modifi-
. caciones de ella que son evidentes para los expertos en la
;técnica, sin salir del espiritu o &mbito de la invencidn.
“ La presente solicitud, que corresponde a la pre-

i sentada en los Estados Unidos de América, el 26 de marzo

. :de 1.969, bajo el N2 810.8ll, se acoge a los beneficios

édel Articulo 51 del vigente Estatubo sobre Propiedad In-

o %dustrial.

§ REIVINDICACIONES ;
i
: Los puntos de invencién propia y nueva, que se

: i
. presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten,

H

e Invencidn en Espafia, por VEINIE afios, son los siguien

1.- Procedimiento para preparsar un negro de hu-%
mo modificado, que comprende poner en contacto un negro de

] humo, a una temperatura de aproximadamente 209C a aproxi-;

H
]

"2 377962
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medemente 3002C, con una cantidad eficaz de una mezcla gaJ

Seosa que comprende ozono y un 4xido de nitrégeno, sufi- !
ciente para preparar un negro de humo modificado que con- |

:
tenga de aproximadamente 1 a aproximadamente 509 en peso .

'

'de dicha mezcla gaseosa, basado en el negro de humo, donde

i

la proporcibn molar entre ozono y &xido de nitrégeno, en
:dicha mezcla gaseosa, es de aproximadamente 1:0,1 a aproxi
?madamente 1:2,5.

2.~ Procedimiento seglin la reivindicacibén 1, don
fde dicho negro de humo es un negro de horno.

i

; 5.~Procedimiento segin la reivindicacién 1, don-
fde dicho negro de humo es puesto en contacto con una canti
z'dad eficaz de dicha mezcla gaseosa, suficiente para prepa-
'rar un negro de humo modificado que contenga de ﬂprox1mada—
mente 6 a aproximadamente 20% en peso de dicha mezcla ga~

,seosa, basada en el negro de humo.
i

{
H

4.~ Procedimiento seglin la reivindicacién 1, dqg‘
jde dicho negro de humo es puesto en contacto con una canti
Zdad eficaz de dicha mezcla gaseosa, suficiente para prepa-
Ear un negro de humo modificado que contenga de aproximada
mente O a aproximadamente 18% en peso de dicha mezcla ga-

fseosa, basado en el negro de humo. ?
/ 5+= Procedimiento segin la reivindicacién 1, don;
de el intervalo de temperaturas es de aproximadamente 1002C
é aproximadamente 2252C.

| - Procedimiento segin la reivindicacién 1, don-
ve la proporcidn molar entre ozono y éxido de nitrégeno,

%n dicha mezcla gaseosa, es de aproximadamente 1l:1 a apro-

ximadamente 1:2.

7.~ Procedimiento segln la reivindicacibén 1, don-

377962
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‘de dicho 6
%ae nitrdgeno.

i 8.~ Procedimiento para preparar un negro de
%humo modificado.

§ Tal y como se ha descrito en la Memoria que
;antecede y con los fines que se han especificado.

Este Memoria conéta de veintidds hojas es-

icritas a mdquina por una sola cara.

Yedrid, 4B 1. 4079
P Q‘A- *

Alzerio We Bizadury
Por Poders
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