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MEMORTA DESCRIPTIVA

para solicitar PATENTE DE INVENCION EN ESPANA por 20 aflos
a nombre de CABOT CORPORATION

entidad norteamericana

establecida en 125 High Street, Boston, Massachusetts,

Estados Unidos de América

por: "UN PROCEDIMIRNTO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION
DE CAUCHO"

(Clase Internacional CO8c)
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Esta invencidén se refiere a una clase de
nuevos y originales pigmentos de negro de humo que son
adecuados para diversas aplicaciones tales como las
aplicaciones del negro especial convencional y, lo que
es mas importante, para el reforzamiento de composicio-
nes de caucho. En particular, esta invencidén se refiere
a nuevos productos de negro de humo preparadosjp?rﬁun
procedimiento de horno que no sufren tratamiento pgste—
rior y gque son diferentes de cualesquiera otrosiéggros
de humo convencionalmente asequibles. Esbtos negros se
caracterizan por poseer, en combinacidn, ciertas propig
dades analiticas que los sithan efectivamente épéfte de
los negros convencionales. Especificamente, se ha encon
trado que los negros de horno originales de la pfesente
invencidn se describen exactamente en términos de diver
sas propiedades, a saber, factor de color, conbtibucidn
al color, pH, 4rea superficial BET, y area superficial
de yodo. Las propiedades de facbtor de color y contribu-
cibn al color se definen por medio de propiedades anali
ticas de los negros y estd claro, por tanto, que los ne
gros se definen completamente en términos de propieda-
des analiticas. Ademds, como se ha indicado anteriormen
te, es esencial que los negros de esta invencidn no sb-
lo poseen todas las propledades en combinaciébn, sino

que también todos los valores de dichas propiedades cai
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gen dentro de limitaciones criticas bien definidas. Adi
cionalmente, esta invencidn se refiere al empleo de los
nuevos negros de humo en la preparacién de nuevas y ﬁti
les composiciones de caucho natural y sintético que po-
5 seen propledades fisicas mejoradas.
Normalmente, se han empleado en gran esca
la como cargas y pigmentos de refuerzo en el mezblédo v
en la preparacidn de composiciones de caucho diversos
negros de humo convencionales conocidos hasta ghorz. De
10 ordinario, los negros de humo convencionales son efecti
vos en la preparacidén de vulcanizados de caucho que po-
seen propledades de refuerzo mejoradas tales como resig
tencia a la traccidn, mbédulo y desgaste de la banda de
rodadura. El meJoramiento de las propiedades exhibidas
15 por un articulo elastbémero de material de caucho que con
tiene como carga'un determinado negro de humo, depende-
rd en gran parte del tipo de elastdmero utilizado v del
negro de humo particular incorporado al mismo. Se ha he
cho posible ghora, por la utilizacidén de los productos
20 de negro de humo de la presente invencidn, proporcionar
productos acabados que tienen propiedades todavia mejo-
res de resistencia a la traccidn, mddulo, resistencia a
la abrasidn, y desgaste de la banda de rodadura.
De acuerdo con ello, es un objeto funda-
25 mental de esta invencidn proporcionar una clase de ne-
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gros de humo originales.

Es un objeto adicional de esta invencidn
proporcionar un aditivo de reforzamiento de negro de humo
adecuado para cauchos naturales y sintéticos que imparte
las propiedades deseadas a la composicidn resulbtante.

De acuerdo con esta invencidn, se.ha.en-
contrado que los objetos anteriores y otros adiéiéﬁa—
les se consiguen por la preparacidn de una clasé'de nue
vos productos de negro de humo que son del tipo del pro
cedimiento de horno, que no sufren tratamiento poste-
rior, que tienen un valor de pH de al menos 4,0, un
ares superficial de yodo comprendida entre al menos 67
Y aproximadamente 145 me/g, un valor del factor dz co-
lor, representado por la relacidn dada por Zfbolor +
0,6 (Da);7, de al menos 311 a 316, un 4rea superficial
de nitrbégeno BET menor de 160 mg/g, ¥y un valor para la
contribucibén al color, que se define como la propor-
cidn de color a factor de color, que varia entre al me
nos 0,75 y 0,82. En la determinacidn del valor para el
factor de color de los negros, Da’ el diametro aparen-—
te, se define como el didmebtro, en milimicras, de una
esfera de carbono maciza que contiene la misma cantidad
de carbono que la cantidad media de carbono por aglome
rado en un documento publicado por Avrom I. Medalia y

L. Willard Richards titulado “"Tinting Strength of Carbor

-4 -



EVARLY

a la American Chemical Society, Divisidén de Recubrimien
tos v Quimica de los Plésticos, Toronto, Canadd, mayo
de 1970. Para los fines de esta invencidn, el diametro
5 aparente, D_, se obtiene mediante el cdlculo /[ 2270 +
6%,5 (DBP)77Area Superficial de Yodo. Si se desea, los
negros de humo a que se hace referencia en esta menoria
se pueden describir en términos de porcenbaje de:contri
bucidn al color mulbipliceando el valor de la prepexcidn
10 de color a factor de color por 100.

Generalmente, cuando se mezclan los nue-
vos negros con cauchos naturales o sintéticos, se pue-
den utilizar cantidades del producto de negro de humo
comprendidas entre aproximadamente 10 y aproximudamente

15 250 partes en peso por cada 100 partes en peso de cau-
cho con objeto de impartir un grado imporbtante de re-
fuerzo al mismo. Sin embargo, se prefiere utbtilizar can-
tidades que varian desde aproximadasmente 20 a aproxima-
damente 100 partes en peso de negro de humo por cada

20 100 partes en peso de caucho, y es especialmente prefe-
rida la ubilizacidn de una cantidad comprendida entre
aproximadamente 40 y 80 partes de negro de humo por ca-
da 100 parbtes de caucho.

Los cauchos para les cuales son efectivos

25 los nuevos negros de humo de esta invencién como agen-

2401272
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Ges reforzadores incluyen cauchos naturales y sintéti-
cos. Entre los cauchos adecuados para uso con la presen
te invencidn se encuentra el caucho natural ¥ sus deri-
vados tales como el caucho clorado; copolimeros que con
tienen desde aproximadamente 10 a aproximadamense 70
por ciento en peso de estireno y desde aproximadamente
90 a aproximadamente 30 por ciento en peso de bﬁﬁé&ieno
tales como un copolimero de 19 partes de estirenc v 81
partes de butadieno, un copolimero de 30 partes'détestg
reno y 70 partes de butadieno, un copolimero de 43 par-
tes de estireno y 57 partes de butadieno y un copolime—
ro de 50 partes de estireno y 50 partes de butadieno;
polimeros y copolimeros de dienos conjugados tales como
polibutadieno, poliisopreno, policloroprenoc, y andlogos,
Yy copolimeros de tales dienos conjugados con un mondmero
que contiene grupos etilénicos copolimerizable con ellos
tal come estireno, metilestireno, cloroestireno, acrilo
nitrilo, 2-vinil-piridina, 5-metil-2-vinilpiridina,
5-etil-2-vinilpiridina, 2-metil-5~vinilpiridina, acrila
tos sustituidos con alcohilo tales como vinilcetona, me
tilisopropenilcetona, éter metilivinilico, Acidos alfa-
metilen-carboxilicos y los ésteres y amidas de los mis-
mos tales como la amida del 4cido acrilico y la amida
del acido dialeohilacrilico; son sambién adecuados para

ser utilizados en esta invencidn copolimeros de etileno
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¥ otras alfa-olefinas superiores tales como propileno,
buteno-1 y penteno-1; son particularmente preferidos
los copolimeros etileno-propileno en los que el conbteni
do de etileno estéd comprendido entre 20 y 90 por ciento
en peso, y tamblén los polimeros etileno-propileno que
contienen adicionalmente un tercer monémero tal como di
ciclopentadieno, 1,4-hexadieno y metilen-norbormeno.

El nuevo grupo de productos de negro de
humo descrito hasta aqui se puede preparar facilmente
poniendo en contacto un material de alimentacidn capaz
de producir negro de humo con una corriente de mases de
combustidn calientes que fluyan a una velocidad lineal
nedia de al menos 30,5 mebros por segundo. El procedi-
niento para preparar los nuevos negros de humo de la
presente invencién se describird con mayor detalle més
adelante en estd memoria.

En la preparacidén de los gases de combus-
tidén calientes empleados para preparar el nuevo tipo de
productos de negro de humo de la presente invencidn, se
hacen reaccionar en cualquier cédmara de combustidn con-
vencional un combustible liquido o gaseoso y una corrien
te oxidante adecuada tal como aire, oxigeno, mezclas de
aire y oxigeno o similares. Entre los combustibles ade-
cuados para uso en la reaccidnm con la corriente oxidan-

te en la camara de combustidn a fin de generar los gases
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de combustibn calientes, se incluyen cualesguiera de
las corrientes facilmente combustibles en estado de gas,
vapor o ligquido tales como hidrdgeno, mondxido de carbg
no, metano, acetileno, alcoholes, keroseno. Por regla
5 general se prefiere, sin embargo, ubilizar combustibles
que tengan un alto contenido de componentes que contengan
carbono, y, en particular, hidrocarburos. Por eﬁéﬁblo,
corrientes ricas en mebano tales como gas naturél.j gas
natural modificado o enriquecido son combustibles exce—
10 lentes, asi como otras corrientes que contienen'éleva—
das cantidades de hidrocarburos tales como diversos ga-
ses ¥ liquidos de petrdleo y sub-productos de refineria
que incluyen fraccién de etano, propano, bubano y penta
no, fueloils y andlogos. Los productos de negro ds humo
15 de la presente invencidén se preparean haciendo reaccionar
los productos de la reaccidn de combustidn antes mencig
nados con cualquiera de una gran diversidad de mabteria-
les de alimentacidn hidrocarburados.
De acuerdo con ello, y con mayor detalle,
20 los nuevos productos de negro de humo se preparan ha-
ciendo reaccionar un material de alimentacibn hidrocar-
burado capaz de producir negro de humo con productos ga
seosos calientes de una reaccidn de combustidn inicial
gue fluyen a una gran velocidad lineal en una zona de
25 reaccidén adecuada. Los gases de combustidén calientes se

24.12.75.
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generan facilmente poniendo en contacto un combustible
con wna canbidad de oxidante, tal como aire u oxigeno,
la cual, si se desea, puede precalentarse, y que varia
desde aproximadamente 50 a aproximadamente 500 por cien
to de la cantidad requerida para la combustidn completa
del combustible a fin de producir los productos gaseo-
sos calientes deseados en cualquier tipo de quenedor co
nocido convencionalmente y disefiado para producir una
corriente de gases de combustidén calientes que fluya a
una gran velocidad lineal. Por lo demds, es desezble que
exista un gradiente de presidn entre la cémara de com-
bustidén y la cémara de reaccidn de al menos 0,07 kg/cmz,
v mds preferiblemente, de aproximadamente O,’lOB'kg/cm2
a aproximadamente 0,70 kg/cma. En estas condiciores, se
produce una corriente de productos de combustidn gaseo-
sos que posee suficiente energia para convertir un mate
rigl de alimentacidén hidrocarburado capaz de producir
negro de humo en los productos de negro de humo desea-
dos. Los gases de combustidn resultantes que emanan de
la zona de combustibén alcanzan temperaturas de al menos
aproximadamente 1%162C, y en la mayoria de los casos la
temperatura es superior a aproximadamente 16492C., Los
gases de combustidn calientes fluyen en una direccidn
de aguas abajo a una gran velocidad lineal, lo cual pue

de lograrse haciendo pasar los gases de combustidn a
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través de cualquier conducto o entrada que puede opcio-
nalmente ser de seccidn decreciente o temer un estrecha
miento tal como un orificio de tubo Venturi convencio-
nal. Se introduce luego en la corriente de gases de com
bustién calientes que se desplazan a una gran velocidad,
en un punto en el que existe un gradiente de presidn en
tre la camara de combustién y la cémara de reaccidn de
algo mas de aproximadamente 0,07 kg/cma, un material de
alimentacidn hidrocarburado capaz de producir megro de
humo, asegurindose asi una alba velocidad de mezclado

¥y cizallamiento de los gases de combustidn calientes y
el material de alimentacidn hidrocarburado a fin de deg
componer y converbtir rapida y complebamente el material
de alimentacidn para dar los nuevos negros de humo con
altos rendimientos. EL material de alimentacidn hidro—
carburado se inyecta sustancialmente en direccién trang
versal desde la periferia de la corriente de gases de
combustidn calientes en forma de un chorro.ﬁnico o pre-
feriblemente de una pluralidad de pequeilos chorros cohe
rentes gque penetran en las reglones interiores de la ¢o
rriente de gases de combustibén. La cantidad de mabterial
de alimentacidn utilizada se ajustarad en relacidn con
las cantidades de combustible y oxidante empleadas de
tal modo que dé como resultado un porcenbtaje de combqé

ti6n global para el procedimiento gue esté comprendido
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entre gproximadamente 12 y aproximadamente 65 por clen-~
to y, preferiblemente, entre aproximadsmente 20 y apro-
ximadamente 50 por ciento. A continuacibén del periodo
de reaccidn en la zona de reaccidn, el cual puede va-
riar entre gproximadamente 1 y aproximadamente 100 mili
segundos, © incluso periodos de btilempo mas cortos, los
gases efluentes que contienen los productos de negro de
humno deseados suspendidos en ellos se hacen pasar aguas
abajo a cualesquiera medios convencionales de enfriamien
to v separacidn, recuperéindose asi los negros de humo.
La separacidén del negro de humo de la corriente gaseosa
se realiza ficilmente por medios convencionales tales
como un precipitador, un separador de cicldn y un fil-
tro de bolsa.

En la determinacidn y evaluacidn de las
propiedades fisicas y de la eficiencia de los negros de
humo de la presente invencidn, se ubtilizan los procedi-
mientos de ensayo siguientes. En los procedimientos que
siguen, las propiedades analiticas se determinan utili-~
zando lé forma nodulizada de los negros de humo. En el
caso de que los negros hayan de utilizarse en una apli-
cacibén en la que se desee la forma harinosa, enbonces
una porcidén de los negros harinosos se noduliza para los
fines de caracterizacidn de los negros de acuerdo con

los procedimientos de ensayo que se indican a continua-
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Absorcibén de DBP -~ De acuerdo con el pro-

cedimiento indicado en ASTM D 2414-65T, designado ahora
como ASTM D 2414-70, se determinan las caracteristicas
de absorcidn de los negros de humo nodulizados. En re-
sumen, el procedimiento de ensayo consiste en afiadir
ftalato de dibutilo (DBP) a un negro de humo nodulizado
hasta que se produce una transicién desde un polvo que
fluye libremente hasta un aglomerado semi-plastico. -El
valor se expresa como centimetros cfibicos (c.c.) @e
ftalato de dibutilo (DBP) por cada 100 gramos de negro
de humo.

Area Superficial de Yodo - El area super-

ficial de los productds de negro de humo nodulizzdos se
determina de acuerdo con la técnica de absorcidn de‘yodo
siguiente. En este procedimiento, una muestra de negro
de humo se pone en un crisol de porcelana equipado con
una tapa que no ajusta herméticamente para permitir el
escape de los gases, ¥y se desvolatiliza durante un pe-—
riodo de siete minutos a una temperabura de 926,72C en
vn horno de mufla, dejéndolo enfriar después. Se dese~-
cha la cgpa superior del negro de humo calcinado ﬁasta
una profundidad de 6,35 mm y se pesa una porcidn del
negro restante. Se aflade a esta muestra una porcidn de

100 mililitros de solucidén 0,01 N de yodo, ¥y la mezcla
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resultante se agita durante 30 minutos. Se centrifuga
luego una parte alicuota de 50 mililitros de la mezcla
hasta que la solucién es transparente, a continuacidn
de lo cual se valoran 40 mililitros de la misma utilizan
do una solucidn de almidén soluble al 1% como indicador
del punto final, con solucidn de tiosulfato de sodio
0,01 ¥ hasta que se consume el yodo libre. El porcenta-
je de yodo adsorbido se determina cuantitativamente va-
lorando una muestra en blanco. Por Gltimo, se caicula
el Area superficial de yodo expresada en metros cuadra-
dos por gramo de acuerdo con la férmula

(% de Yodo Adsorbido

x 0,937) = 4,5 = Area Superficial de Yodo
Peso de la lMuestra '

Este procedimiento para la determinaéién
de 4reas superficiales de yodo de log nddulos de negro
de humo se desiéna como Procedimiento de Ensayo e Cabot
Ném. 2%.1 por razones de conveniencia, debido a que no
existe todavia designacidn oficial de la ASTI. Como se
indica en la publicacién de Cabot Corporation TG-70-1
titulada "Industry Reference Black No. 3%, de la que son
autores Juengel y O'Brien, publicada en'fecha 1 de agbril
de 1970, el &rea superficial de yodo del producto IRB
Wém. % (Wegro de Referencia para la Industria Wim., 3)

es 66,5 mg/g cuando se debtermina de acuerdo con ei Pro-
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cedimiento de Ensayo Cabot 23.1 a que se ha hecho refe-

rencia arriba.

Poder Colorante - El poder colorante re-

presenta el poder cubriente relativo de un negro de hu-
mo nodulizado cuando se incorpora en una proporcidn en
peso de 1 a 37,5 con un 6xido de zinc patrdém (Florence
Green Seal Nim. 8, fabricado y vendido por New Jersey
Zinc Co.), se dispersa en un plastificante de tipo de
aceite de soja epoxidado (Faraplex G-62, fabricaaq?f ven
dido por Rohm and Hass Co.) ¥ se compara con una_safie
de negros de referencia patrones ensayados en las m;smas
condiciones. Mis parbticularmente, el ensayo implipa arg
sar negro de humo, déxido de zinc, y plastificante, en
tales proporciones qué la proporcidn resultante de ne-
gro de humo a éxido de zinc sea de 1 a 37,5. Sé obtie-
nen luego medidas de reflectancia utiligandoc uwn sapara-
t0 Welch Densichron a partir de una pelicula colada 50~
bre una placa de vidrio, ¥ las lecturas se comparan con
patrones de negro de humo que tienen poderes colorantes
conocidos. Los poderes colorantes de los patrones de ng
gro de humo se determinan ubilizando un valor asignado
arbitrariamente de 100% para el poder colorante del ne-
gro de humo SRF patrdén de Cabot., En este caso, como su-
cede convencionalmente, el negro de humo SRF patrdn al

que se asigna arbitrariamente un valor de 100% para el

-4 -



poder colorante es el negro de hormo semi-reforzante

terling S & Sterling R, fabricado por Cabot Corporation.
Cada wno de los negros de referencia Sterling R 6 Sterling
S se caracteriza por tener, entre otras propiedades, un

5 drea superficial de nitrégeno BET de aproximadamente 23
mg/g, una absorcién de aceite de aproximadamente 65 a
70 kg de aceite/100 kg de negro, ¥y un didmetro medio de
particula de aproximadamente 800 angstroms tal como se
determina por microscoplia electrdénica. Ia tnica diferqg

10 cla estriba en que el negro de humo Sterling R se en-
cuentra en forma harinosa, mientras que el negro dé hu-
mo Sterling S se encuentra en forma nodulizada. De acuer
do con ello, el negro seleccionado para fines de referen
cia se determina entonces por el estado de los megros cu

15 yo poder colorante haya de medirse. Asi pues, el negro
de humo semi—reforzante Sterling R 6 Sterling S =e con-
sidera como el patrdn de referencia primario para la de
terminacidén de los poderes colorantes de los restantes
negros.

20 Por otra parte, como se ha descrito arriba,
se ubilizan negros de humo adicionales como referencias
para establecer los valores de poder colorante gque cubren
el intervalo que va desde aproximadamente 307 a aproximg
damente 250%. Estos valores se deberminan con relacidn

25 al pabrdn primario que tiene el valor asignado arbitra-

2he12.7%
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riamente de 100% para el poder coloranite. De esta mane-
Ta, se hace asequible una serie de negros que tiene un
amplio intervalo de poderes colorantes a fin de propor-
clonar negros de referencia que se aproximan 1o mAs es-
5 trechamente posible al negro que haya de evaluarse. Co-
mo ejemplos de los negros de humo empleados como patro~
nes auxiliares de poder colorante para los fines del
procedimiento arriba indicado, se pueden citar los as-
gros siguientes, fabricados por Cabot Corporation. Tas
10 propiedades de andlisis se debterminan de acuerdo con
los procedimientos de ensayo que se han indicado en la

Presente solicitud de patbente.

24.12.75.
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Para fines de referencia, el poder colo-
rante del IRB Wim. 3 determinado de acuerdo con eiipng
cedimiento arriba indicado es el 208 del correspondien
te al negro semi-reforzante primario Sterling 8. Esto
se describe también en la publicacidn antes mencionada
acerca del Negro de Referencis para la Industria Nim.
3, por los Sres. Juengel y O'Brien.

Evaluacidn del Desgaste en Carretera - El

procedimiento para la medida y evaluacidén del desgaste

en carretera o desgaste de la banda de rodadura es bien

‘conocido en la técnica y estd descrito complebamente en

el Imforme del Servicio Técnico de Cabot Corporation
Ném. TG-67-1 que lleva por titulo "The Use of Multi-Sec
tion Treads in Tire Testing" ("El Empleo de Ilantas de
Seccidn Miltiple en los Ensayos de Cubiertas de Neumati

cos", del que es aubor Fred E. Jones (1967). Debs obser

- Varse que, como en el caso de cualquier procedimiento

para medida de evaluaciones de desgaste, las evaluacio-
nes se hacen con relacidn a un negro de referencia pa-
trén al que se asigna arbitrariamente un valor de eva-
lvuacidn de desgaste de 100 por ciento. En esbte caso, el
negro seleccionado como pabtrdén de referencia para eva-
luar el desgaste en carretera es un negro de tipo ISAF
(de horno, de resistencia a la abrasibn intermedia su-

perior), que tiene una designacién ASTM de N-220, fa-
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bricado por Cabot Corporation y caracterizado adicional
mente por poseer un poder coloranite de 232%, un Area su
perficial de yeodo de 97,9 m2/g, una absorcidn de DBP de
14,9 ce/100 g, y una densidad de 0,356 Kg/dm?. Para fg
cilidad de referencia, este negro patrén para evalua-
cidén del desgaste de la banda de rodadura se describe
como negro patrén tipo ISAF de Cabot nim. D-6607. El
método arriba indicado para la determinacibn de evalua-
ciones de desgaste relativas de los materiales péra ban
das de rodadura se prefiere al empleo de ensayos de la~
boratorio para medida de la abrasidn, ya que es s#bida
la dificultad de extrapolar tales resultados a fin de
estimar el comportamiento real. De acuerdo con ello,
los ensayos de desgaste en carretera que se presenfan
en esta memoria reflejan con exactitud el comportanien-—
to de los materiales para bandas de rodadura con Tela-
cidn al negro de tipo ISAF patrén de Cabot nim. D-6607
al que se ha asignado arbitrariamente un valor de 100
por cilento.

In la realizacidn de las evaluaciones de
desgaste en carrefera arriba indicadas, se utiliza la
siguiente formulacidn de ingredientes, expresada en
partes en peso, los cuales se mezclan por medio de un

megclador Banbury.
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Ingrediente Partes en Peso
Estireno~butadieno 89,38
Cis-4-polibutadieno 35
Negro de humo 75
Sundex 790 25,62
Oxido de zinc 3
Sunproof Mejorado 2,5
Wingstay 100 2
Acido estedrico 2
Santocure (CBS) 1,4
Azufre 1,75

Con relacidn a la formulacidn que antecede para uso en
ensayos en carretera, designada de aqui en adelants co
mo RTF-1, Santocure (CBS) es la designacidn comercial
para N-ciclohexil-2-benzotiazol-sulfenamida, un agente
de vulcanizacidén para sistemas de caucho; Sundg$»790 es
el nombre comercial para wn plastificante vendido por
Sun 0il Company; Sunproof Mejorado es el nombre comer-—
cial de un antiogonizante vendido por Uniroyal Chemical
Company; y Wingstay 100 es el nombre comercial de un es
tabilizador que comprende una mezcla de diaril-p-feni-
1én diaminas vendidas por Goodyear Tire and Rubber Com
pany..

Area Superficial Total - EL drea superfi-

cial ‘total de los negros de humo se mide de acuerdo con -
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la téenica bien conocida BET, ubtilizando isotermas de
nitrégeno. El método BET (Brunauer-Emmet-Teller) se des
cribe completamente en un articulo que aparecid en la
revista Journal of the American Chemical Society, vol.
60, pagina 309 (1938). Las 4dreas superficiales obbenidas
de la manera usual por la técnica BET incluyen el Area
de la superficle externa asi como el drea de la superfi
cie interna debida a la existencia de poros.

Rebote ~ Esta propiedad se determina de
acuerdo con el procedimiento indicado en ASTM D 105466,

La invencidn se comprenderd més féicilmen-
te haciendo referencia a los ejemplos que siguen, los
cuales describen la preparacidn deballada de co@éﬁéstos
representativos. Existen, por supuesto, muchas éﬁrés
formas de esta invencidn que serdn evidentes para los
expertos en la fécnica, una vez que se haya descrito con
todo detalle la invencidn, y de acuerdo con ello se re-
conocerd que estos ejemplos ée dan Unicamente con fines
ilustrativos, no debiendo interpretarse como limitantes
del alcance de esta invencidn en modo alguno.

Ejemplo 1

En este ejemplo se emplea un aparabto de
reaccion adecuado, provisto de medios para suministrar
las sustancias reaccionantes productoras del gas de com

bustibn, esto es, un combustible y una corriente oxidan
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te, bien sea como corrientes separadas o como productos
de reaccidn gaseosos Dreviamente quemados, asi como de
medios para suministrar al aparato el material de ali-
mentacibn hidrocarburado capaz de producir negro de hu-
5 mo. El aparato puede estar consbruido de cualquier matgr
rial adecuado tal como mebtal, y o bien puede estar pro-
visto de un aislamiento refractario, o rodeado por me-
dios de enfriamiento tales como un liquido en recircula
cién que preferiblemente es agus. Adicionalmente;'ei:

10 aparato de reaccidn estd equipado con medios para,régig
trar la temperatura y la presidn, medios pars inbterrum-
pir por enfriamiento répido la reaccidn de formacidn del
negro de humo tales como boquillas de pulverizaciédn, me
dios para enfriar el producto de negro de humo 7 medios

15 Pars separar y recuperar el negro de humo de obros sub-
-productos no deseados. De acuerdo con ello, en la.rea-
lizacidn del presente procedimiento para la preparacién
de los nuevos negros de humo, se emplea el siguiente
procedimiento. Con objeto de obtener la llama deseada,

20 se cargan en una zona de combustidn del aparato a Lra-
vés de una o mis enbtradas oxigeno a un caudal de 56,6

m? normales/h y gas nabural a un caudal de 1757 m5 nor-

males/h, generadndose asi una corriente de gases de com-

bustidn que fluye en una direccién de aguas abajo a una

25 gran velocidad lineal que posee una carga cinética al
24.12.7%.
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menos 0,07 kg/cm2

mayor que la presifn de la cdmara de
reaccidn. De acuerdo con ello, en una realizacidén pre-
ferida de la presente invencidn, la corriente que fluye
répidamente de gases de combustidn se hace pasar a tra-

5 vés de una porcidn estrechada o de seccidn decreciente

del aparato que Giene una seccidn transversal u orifi-
cic fijo tal como un orificio de tubo Venturi convencip
nal con objeto de aumentar la velocidad lineal de la cgo
rriente de gases de combustidn. Se introduce desﬁués

10 transversalmente en la corriente resultante de gases de
combustidén calientes que tiene la carga cinética desea~
da un material de alimentacidn hidrocarburado capaz de
producir negro de humo a través de uno o mas conauqtos
o entradas localizados periféricamente a la corriente

15 de gases de combustidn, a un caudal de 61,3 litfos por
hora. El materiél de alimentacidn utilizado es Swnray
DX, el cual es un combustible que tiene un contenido
de carbono de 91,1/ en peso, un contenido de hidrdgeno
de 7,94 en peso, un contenido de azufre de 1,3 en pe-

20 so, una proporcidn de hidrdgeno a carbono de 1,04, un
Indice de Correlacidén del Bureau of !Mines de 133, una
densidad relativa de acuerdo con ASTM D 287 de 1,09,
ma densidad API de acuerdo con ASTIM D 287 de -2,6, una
viscosidad en Segundos Saybolt Universal (ASTM D 88) a

25 54,49C de 350, una viscosidad en Segundos Saybolt Uni-

24.12.73.
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versal (ASTM D 88) a 98,99C de 58 y un contenido de as
faltenos de 5,7 por ciento. Las condiciones de reaccidn
utilizadas en este ejemplo son tales que proporcionen
una combustién global de 30,3 por cienbo. La reaccidn
de formacidn del negro de humo se interrumpe entonces
enfriando bruscamente con agua a una temperaturag@g_
482,29C en uma zona separada aguas abejo de la z:or}aaf de
reaccidn, y los gases que conbienen negro de humé:fesq;
Tantes se someten a las etapas convencionales de ‘enfria
miento, separacién y recuperacidén del producto de;negro
de humo con un rendimiento de 0,479 kg por litro de comn
bustible. El producto de negro de humo asi obtenidu se
caracteriza por poseer un valor de color de 25744, ug
4drea superficial de vyodo de 129 mg/g, un valor dg.absq;
cidn de DBF de 155, un pH de 6,5, un didmetro aparante,
D,s de 93,9, wn valor para la relacibn del factor de
color /[ color + 0,6 (Da)_7 de 313,53, un area superficial
de nitrbégeno BET de 146 me/g, ¥y un valor para la propor
cién de color a factor de color de 0,82,
Edemplo 2

Un gparabto de reaccidén adecusdo como el
que se ha descrito en el Ejemplo 1 se carga con oxigeno
a un caudal de 56,6 metros clibicos normales por hora ¥
gas natural a un caudal de 10,2 metros clbicos normales

por hora con el fin de producir una llama adecuada para
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la realizacidn de la reacciébn. A los gases de combus—
tibén que fluyen aguas abajo, los cuales se han hecho
pasar a través de una porcidn estrechada o de seccidn
decreciente del aparato se incorpora luego el material
de alimentacidn hidrocarburado Sunray DX a un caudal
de 72,7 litros por hora. En esta operacidn, las condi-
ciones de reaccidén se mantienen de una manera tal que
proporcionen una combustién global de 27 por ciento, ¥
la reaccidn se interrumpe por enfriamiento brusco con
agua a una temperatura de 362,29C, Al terminar ls reac-—
cidn, se ha producido, con un rendimiento de 0,431 kg
por litro de combustible un producto de negro de humo
que tiene un valor de color de 242%, un 4rea sﬁyéfficial
de yodo de 103 m?/g, un valor de absorcidén de DBP de
164, un didmetro aparente, D,, de 123,1, un valor para
1a relacidn del factor de color / color + 0,6 (Dal;7 de
316, un valor de pH de 6,8, un &rea superficial de ni-
trégeno BET de 118 mg/g, v wn valor para la proporcidn
de contribucidén al color dada por color a factor de co-
lor de 0,77.
Ejemplo 3

De acuerdo con el procedimiento del Ejem
plo 1, aire precalentado a 404,420 a un caudal de 9622
metros cibicos normales por hora y gas nabtural a un cau

dal de 673%,5 metros clbicos normales por hora se intro-
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ducen como alimentacibn en la zona de combustidn del
aparato de reaccidn. A la corriente resultante que flu-
ye aguas abajo de gases de combushtidn calientes se in-~
corpors material de alimentacion hidrocarburado Enjay a
5 una presidn de 16,03 kg/cm? manom. a un caudal de 2017,4
litros por hora. tes de afladir el material de alimen-
tacidn, se afiade cloruro de potasio a la corriente de
gases de combustidn calientes en una cantidad de'ﬂ,%A
gramos por cada 100 litros de éombustible. En detalle,
10 el material de alimentacidn hidrocarburado Enja&—es un
combustible que tiene un contenido de carbono de 89,8}
en peso, un conbenido de hidrégeno de 8,6% en peso, un
contenido de azufre de 1,5% en peso, una proporéién,de
hidrdgeno a carbono de.4,15, un Indice de Correlacidn
15 del Bureau of Mines de 123, una densidad relativa de
acuerdo con ASTM D 287 de 1,08, una densidad API de
acuerdo con ASTI D 287 de -0,3, una viscosidad en Segun
dos Saybolt Universal (ASTM D 88) a 54,40C de 569,2,
una viscosidad en Segundos Saybolt Universal (ASTM D
20 88) a 98,99C de 67,5 y un contenido de asfaltenos de
0,6 por ciento. Ia reaccién se lleva a cabo para una
combustidén global de 31,8 por cienbto, y dicha reaccidn
se interrumpe por enfrismiento brusco con agua a una
temperatura de 7602C, Se obtiene, con un rendimiento de
25 0,599 kg por litro de combustible liquido, un producto

24 .12.73.
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de negro de humo que tiene un valor de color de 2395,
un Area superficial de yodo de 74,6 ma/g, wn valor de
sbsorcidn de DBP de 112, un pH de 6,7, un didmetro apa
rente, D, de 126, un valor para /[ color + 0,6 (Da)_7
de 314, un Area superficial de nitrdgeno BET de 92 mg/g,
¥y una proporcidn de conbribucidn al color dada por co-
lor a factor de color de 0,76. ﬂ
Ejemplo 4

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1,
se carga a una zona de combustidn una corriente de aire
a una temperatura de 404,42C con un caudal de 9622 me-
tros cibicos normales por hora, ¥ una corrientg Qe gas
natural con un caudal de 684,9 metros clbicos normales
por hora para producir la llama deseada. En los produc-
tos gaseosos de la reaccidn de combustién se introduce
después, a una ﬁresién de 17,6 kg/cm2 manom., COmo Ma-
terial de alimentacidén hidrocarburado aceite Enjay a un
caudal de 2059 litros por hora y se mantienen las condi
ciones de regccidn de tal manera que se produzca una
combustidn global de 31,2 por ciento. Durante la prepara
cidn del negro de humo de esbte ejemplo, que se produce
con un rendimiento de 0,635 kg por litro de combustible
1iquido, se afiade cloruro de potasio en una cantidad de
7.6 gramos por cada 100 gramos de combustible liquido

v la reaccidén se interrumpe por enfriamiento brusco con
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agua a una temperatura de 721,12C., El producto de negro
de humo resultante se caracteriza por btener un 4rea su-
perficial de yodo de 69,5 mz/g, w valor de absorcidn
de DBP de 108, un valor de color de 237, un pH de 7,0,
un didmetro aparente, D,» de 131, wn valor del factor
de color para / color + 0,6 (Dal;7 de 316, un &rea su-
perficial de nitrdgeno BET de 90 mg/g, ¥ un valor para
la proporcidn de color a factor Ge color de 0,75. .
Ejemplo 5

Siguiendo el procedimiento del Ejeﬁpio 1,
aire precalentado a 376,79C con un caudal de 9622 me—
tros clibicos normales por hora ¥ gas natural con un cau
dal de 679,2 metros clibicos normales por hora se intro-
ducen como alimentacién en la zona de combustidn del
aparato de reaccidn. Al flujo resulbante aguas atajo de
gases de combustidn calientes se afiade material de ali-
mentacién constituido por aceite Enjay a wn caudal de
1801,7 litros por hora ¥y a una pfesién de 47,6 kg/cm2
manom. La reaceibén se lleva a cabo a una combustidn glo
bal de 34,8 por ciento, y se obtiene, con un rendimien-
to de 0,599 kz por litro de combustible liquido, un pro
ducto de negro de humo que tiene un Area superficial de
yodo de 78,6 mz/g, un valor de absorcidén de DBP de 121,
un valor de color de 240%, un pH de 6,7, un didmetro -

aparente, Da’ de 127, un valor del factor de color para
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/[ color + 0,6 (Dalg7 de 316, wn Area superficial de ni-
trbégeno BET de 102 mz/g, v un valor para la proporcidn
de color a factor de color de 0,76.

Ta conveniencia de los negros de la pre-
sente invencidn como agenbtes reforgzadores para composi
ciones de caucho se muestra claramente por los ejemplos
que siguen., En la realizacidén de los ejemplos, las compo
siciones de caucho se preparan ficilmente por métodos
mecénicos convencionales. Por ejemplo, el caucho y el
agente reforzador de negro de humo se mezclan Intimamen
te en una miquina de mezclade convencional del tipo uti
lizado normalmente para mezclar caucho o plasticos tal
como un mezclador Banbury y/o un mezclador de rodillos
con objeto de asegurar una dispersidn satisfactoria.
Las composicionés de caucho se mezclan de acuerdo con
formulaciones patrdén de la industria tanto para formulg
ciones que conbengan caucho natural como para aquéllas
que contengan caucho sintético. Los vulcanizados resul-
tantes a ensayar se curan a 1459C durante 30 minutos
cuando se utiliza caucho nabural y durante 50 minutos
cuando se emplea un caucho sintético, caucho de estire
no-bubadieno en este ejemplo. En la evaluacifn del com
portamiento de los nuevos negros de humo de la presen-
te invencidn, se utilizan las siguientes formulaciones,
en las que las cantidades se especifican en partes en

peso.
- 29 -
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Con relacidn a la tabla anterior, Altax (MBTS) es el
nombre comercial de R. T, Vanderbilt Company para un
acelerador de disulfuro de mercaptobenzotiacilo. Flexa-
nmine es la designacidén comercial de un antioxidante ven
dido por U.S. Rubber Company. Santocure (CBS) es la de-
signacién comercial para N-ciclohexil-2-benzotiazol-sul
fenamida, un agente de curado para sistemss de caucho.
Sundex 790 es el nombre comercial de un plastificante
vendido por Sun O0il Company. Sunproof Mejorado es el
nombre comercial de un antiozonizante vendido por Uni-
royal Chemical Company. Wingstay 100 es el nombre comer
cial de un estabilizador que comprende una mezcla de
diaril-p-fenilén diaminas vendido por Goodyear Tire and
Rubber Company.

En los ejemplos que siguen, se demuestran
los resultados ventajosos e inesperados alcanzados por
el empleo de los productos de negro de humo descritos
anteriormente en esta memoria como aditivos en formula-
clones de caucho. Por supuesto, debe entenderse clara-
mente que los ejemplos, si bien son ilustrativos de la
presente invencidn, no deben considerarse como limitan-
tes o restrictivos en manera alguna.

Ejemplo 6
Fn un molino de rodillos convenclonal, se

mezclan hasta formar una mezcla homogénea ‘100 partes en
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Peso de caucho natural, 5 partes en peso de 6xido de
zinc, 3 partes en peso de Acido estedrico, 2,5 partes
en peso de azufre, 0,6 partes en peso de disulfuroc de
nexrcaptobenzotiacilo (MBTS) y 50 partes en peso del ne~
gro de humo preparado de acuerdo con el Ejemplo 2. EL
compuesto resultante se cura subsiguientemente a 145eC
durante un periodo de 30 minutos. Se hace referencia a
esta formulacidén como la formulacidn de caucho ngﬁural
ASTM. Ta determinacidn de las propiedades del vulcani-
zado da un valor de 49,3 para la viscosidad Mooney ML-&4!
a 121,12C, una resisbtencia a la traccidn de 261,5’kg/cm2,
un mddulo del 3007% de 200,4 kg/cmz, un alargamiéﬂto de
4007%, y una dureza Shore de 67. '
Ejemplo 7

Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 6
v ubilizando en lugar del negro de humo empleado en el
mismo 50 partes en peso del negro de humo del Ejemplo
%, se obtiene un compuesto de caucho gue btiene un mddu
lo del 3007 de 180,4 kg/cmz, una resistencia a la trac
cidén de 288,9 kg/cm2, un alargamiento de 46%%, una du-
reza Shore A de 67,3, y una viscosidad Mooney ML-4! a
121,12C de 41,6,

Ejemplo 8
Siguiendo el procedimiento del Ejemplo

6 v empleando 50 partes en peso del negro de humo del
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Ejemplo 4 en sustitucidn del negro utilizado en el mis-
mo, se prepara wn vulcanizado. Los resultados encontra-
dos para este vulcanizado incluyen una resistencia a la
sraccién de 288,4 kg/em®, un médulo del 300% de 175,8
5 kg/cmg, un alargamiento de 4677, una dureza Shore A de
66,2, ¥ una viscosidad Mooney ML-4' a 121,19C de 40,6.
Ejemplo
De acuerdo con el procedimiento del-Ejem-
plo 6, se prepara un vulcanizado utilizando 50 partes
10 en peso del negro de humo del Ejemplo 5. El andlisis
del vulcanizado revela un médulo del 300y de 189,2
kg/cmg, una resisbencia a la traccidn de 307,8 kg/cmg,
un alargemiento de 488%, una dureza Shore A de 67,1, ¥
una viscosidad Mooney ML-4' a 121,12C de 43,9. -
15 Ejemplo 10
100 partes en peso de un copolimero de
2%,5 partes de estireno y 76,5 partes de butadieno, 5
partes en peso de 6xido de zinc, 2 partes en peso de
azufre, 1,5 partes en peso de 4dcido estedrico, 2 partes
20 en peso de disulfuro de mercaptobenzotiacilo, y 50 par-
tes en peso del negro de humo del Ejemplo 2, se mezclan
en un mezclador de rédillos hasta formar una mezcla ho-
mogénea designada anteriormente en esta memoria como
formulacién Wam. 1 para caucho sintético. Esta formula-

25 cidn se conoce también como la formulacidn de caucho
24,12.75.
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sintético patrén ASTM para la industria. Despuds del
tiempo de vulcanizacidn normal de 50 minutos, el vulca-
nigado se ensayas en lo referente a diversas propiedades
fisicas. Las determinaciones revelan una resistencia a

5 la traccidn de 314,2 kg/cmz, un mddulo del 300% de 228,5

kg/cme, uwn alargamiento de 410% y una dureza Shore A de

67,
Ejemplo 11
Siguiendo el procedimiento del Ejempio 10
10 ¥y uvtilizando en lugar del negro de humo empleadc en el

mismo un negro de humo como el preparado en el Ejemplo
3, se obtiene un vulcanizado de caucho sintético cura-
do. Los resultados obtenidos con este vulcanizado mues
tran un mbddulo del 300% de 191,9 kg/cma, una resisten-
15 cia a la tracciébn de 325,0 kg/cmz, un alargamieﬁ%orde
4805, una viscosidad Mooney ML~4' a 1009C de 83,9, ¥y
una dureza Shore A de 0.
Ejemplo 12
Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 10,
20 ¥ utilizando en lugar del negro de humo empleado en el
mismo un negro de humo como el preparado en el Ejemplo
4, se obtiene un vulcanizado de caucho curado. Lios rTe-—
sultados obtenidos con este vulcanizado muestran un md
dulo del 3007 de 184,3 kg/cmz, ua resistencia a la

25 traccidén de 323,9 kg/cm2, un alargamiento de 4805, una
24.12.73,
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viscosidad Mooney ML-4' g 1000C de 81,7 y una dureza
Shore A de 69,2.
Ejemplo 15
Se produce un vulcanizado de caucho cura
5 do de acuerdo con el Ejemplo 10, con la excepcidn de
que, en lugar del negro de humo utilizado en el migsmo,
se emplean shora 50 partes en peso de negro de humo fg
bricado como se ha descrito en el IEjemplo 5. Lasldeteg
minaciones efectuadas sobre este vulcanizado reveian wma
10 viscosidad Mooney ML-4' de 86,9 a 1002C, une resisten-—
cia a la braccién de 318,5 kg/cm®, un méaulo del 300%
de 203,9 kg/cme, v un alargamiento de 456%. :
Ejemplo 14
En este ejemplo, se ubtiligza para fines
15 de evalua¢ién del caucho la formulacién designadua ante
riormente en esta memoria como formulacibn Wim. 2 para
caucho sintético. En particular, se mezclan en un mez-
clador Banbury a 150 r.p.m., hasta formar una mezcla
homogénea, 89,38 partes en peso de un copolimero de
20 2%,5 partes de estireno y 76,5 partes de butadieno, 55
partes en peso de caucho de cis-4-poli-butadieno, 25,6
partes en peso de Sundex 790, que es el nombre comer-
cial de un plastificante vendido por Sun 0il Company,
3 partes en peso de 6xido de zinc, 2,5 partes en peso
25 de Sunproof Mejorado que es el nombre comercial de un
24.12.7%.
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antiozonizante vendido por Uniroyal Chemicgl Company,
2 partes en peso de Wingstay 100, que es el nombre co-
mercial de un estagbilizador que comprende una mezcla
de diaril-p-fenilén diaminas vendido por Goodyear Tire
and Rubber Company, 2 partes en peso de 4cido estedri-
co, 1,75 partes en peso de azufre, 1,4 parbes en peso
de Santocure (CBS) y 75 partes en peso del negrc deé hu-
mo preparadc como se muestra en el Ejemplo 1. Loé fesql
tados obtenidos sobre este vulcanizado curado du;'énte
60 minutos, dan un valor para la viscosidad Mooney ML-4!
a 1009C de 50, un Tostado Mooney T5/TM0 de 18/19, una
contraccidn por extrusibn de 37,9%, una resisteﬁéié a
la traccibn de 189,8 kg/cm®, un médulo del 300% de
1,4 kg/cme, un alargamiento de 460% y una dureza Shore
de €0. |
Ejemplo 15

Para fines de determinacién de las evalug
ciones de desgaste en carretera, se preparan vulcaniza-
dos de caucho de la formulacidn descrita anteriormente
en esta memoria con todo detalle, utilizando cada uno
de los negros preparados en los Ejemplos 1 a 5. Ademas
de ello, como se ha mencionado en los procedimientos
de ensayo para deberminar las evaluaciones de desgaste
en carretera, los resulbtados se expresan en la TABLA I

siguiente con relacidn al negro de tipo ISAF patrén de
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Cabot, al que se asigna arbitrariamente uné evaluacién
de desgaste en carretera de 100 por ciento. Se incluyen
también en la Tabla I para fines de comparacién evalua-
ciones de desgaste en carretera correspondientes a un

5 grupo amplio de negros de humo de grado para caucho fa-
bricados y vendidos por Cabot Corporation bajo la deno-

minacidn comercial de Vulcan.

24.12.75.
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Se verd, por los datos presentados en la
Tabla I anterior, que los negros de humo fabricados y
vendidos convencionalmente por Cabot Corporation para
uso en caucho como reforzadores, que llevan las designa
ciones de nombre comercial comprendidas entre los negros
de humo Vulcan 3 y Vulcan 9H, cubren el intervalo que
va desde los negros de tipo HAF hasta los negros de ti-
po BAF de alta estructura. Como se muestra en la tabla,
las evaluaciones de desgaste en carretera para estosfng
gros reforzadores de caucho convencionalmente asequii
bles van desde un valor minimo de 86% hasta un méximo
de 103 por ciento. Se ha demostrado shora en esta inven
cibén que los nuevos negros de la presente invenciln ex-
hiben consistentemente evaluaciones de desgaste en ceu-
rretera superiores cuando se comparan con el negro de
humo disponible'més préximo a ellos. La comparacida se
efectlia del modo mis conveniente comparando las evalua
ciones de desgaste en carretera correspondientes a un
negro de la presente invencidn ¥y a un negro convencio-
nal que tenga un 4rea superficial de yodo similax.

Con objeto de presenbar una comparacidn
mis conveniente del empleo de los negros de esta inven-
cién como negros para caucho con los negros de humo de
grado para caucho convencionales producidos y vendidos

por Cabot Corporation, se presentan las dos tablas si-
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gu dntes. En la TABLA II, se presenta para cada uno de
los negros que se indican en la misma un resumen de las
propiedades analiticas. Ios datos acerca de las propie-
dades fisicas mis importantes atribuibles al empleo de
cada uno de los negros tanto en formulaciones de caucho
natural como de caucho sintético para la industria, se
presentan en la TABLA III mds adelante en esta memoria.
Los datos concernientes a los negros de humo convenc;g”
nales de calidad para caucho se publican y se distriou~
yen extensamente por Cabot Corporation, y se ha puesto
énfasis particular en esta memoria en el Informe Técni-
co RG-130, titulado "Cabot Carbon Blacks in a Varietj
of Elastomers (WNegros_de Humo Cabot en una Diversidad
de Elastbmeros"), publicado por Cabot Corporation en -
enero de 1970. En este informe técnico, en las Dagines
4 y 6, se describen valores para las propiedades ﬁisi—
cas de formulaciones de caucho natural ¥y sintético
(SBR) que contienen la totalidad de los negros de humo
convencionalmente asequibles. Son estos datos los que
se reproducen en la TABLA III para cada uno de los ne-
gros convencionales considerados aqui como negros tes-
tigo. Adicionalmente, se incluyen en las TABLAS II y
III datos concernientes al Negro de Referencia para lg
Industria Num. 3 (al que se hace referencia de aqui en

adelante como IRB Nim. 3), debido a que este negro ha
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sido el negro de referencia aceptado desde Jjunio de
1970. Los datos concernientes al producto IRB Nim. 3
reproducidos mis adelante en esta memoria se encuen-
tran en el Informe del Servicio Técnico TG-70-1, titu-
5 lado "Industry Reference Black No. 3" ("Wegro de Refe-
rencia para la Industria NGm. 3"), escrito por Juengel
v O'Brien y publicade por Cabot Corporation en fecha 1
de abril de 1970. Finalmente, debe btenerse presente
que las propiedades analiticas y fisicas de los negros
10 de la presente invencién que se describen en las tablas
que siguen han sido expuesbtas en los ejemplos de esta

solicitud de patente.

2120730
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Por lo que se.refiere a la TABLA IT ante-
rior, debe tenerse en cuenta que se ha realizado un in
tento pars comparar los nuevos negros reforzadores de
caucho de la presente invencidn con negros convencional
mente asequibles que sean lo més semejantes posible en
todos los aspectos. Para seleccionar los negros testigo,
de acuerdo con ello, se ha proporcionado un grupo repre
sentativo de negros asequibles fabricados y vendidos por
Cabot Corporation bajo la denominacidn comercial de Tul
can, los cuales son semejantes por lo que se refiere a
dreas superficiales de yodo. Esta enumeracidn de negros
es suficientemente representativa para permitir una eva,
luacién efectiva de los mismos en cuambo al reforzamien
to de formulaciones de caucho natural y sintético como

se demuesbra en la TABLA IIT,
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Un estudio de los datos presentados arri-
ba revela que los nuevos negros de la presente invencidnm
son generalmente al menos tan efectivos como los negros
convencionales de calidad para caucho por lo que se re
fiere al reforzamiento de vulcanizados de caucho natural
Y vulcanizados de caucho sintético. Ademds de ello, si
bien las propiedades fisicas importantes de resistencia
a la traccidn, mbédulo y alargemiento se mantienen en ni
veles equivalentes al obtenido con los negros de calidé&
para caucho convencionales, se observa también que otras
caracteristicas de comportamiento deseable de las compo
slciones de caucho de la presenbe invencidn se consi-
guen por la incorporacidn de los negros de humo de la
presente invencidn. En un ejemplo especifico de esta ne
moria, una comparacidn estricta del negro del Ejemplo 5
con un negro convencional Vulcan S5H revela que la resis
tencia a la traccidn y el mddulo de las composiciones
de caucho que contienen los negros de esta invencidn
son de hecho francamente superiores a las que se logran
con el empleo de negros para caucho convencionales. Es
sumamente importante, sin embargo, ¥ se demuestra clara
mente por los datos contenidos en las TABLAS I y III,
el hecho de que se consigue una notable mejora de las
evaluaciones de desgaste en carretera de los maberiales

para bandas de rodadura por la utilizacidén como reforza

- 45 -



421349

10

15

20

25
24.12.7%.

dores de los negros de la presente invencién en lugar
de los negros de calidad para caucho convencionsgles.
Numerosos sistemas de vulcanizacidn quimi
ca se han encontrado Gtiles para promover la interac—
cidn del agente reforzador de negro de humo y el caucho
natural o sintético en la prictica de la presente inven
cién, Como ejemplos ilustrativos de los agentes de vul
canizacibn quimica se pueden citar disulfuro de mercap’
tobenzotiacilo (MBIS), N-ciclohexil-2-benzotiazol-sulfe
nanida y disulfuro de tebrametiltiuram (TMTD). Adicidj
nalmente, para un gran nimero de finalidades, puede sei
deseable mezclar las composiciones de caucho de la pre-
sente invencidn con obtros aditivos convencionales para
caucho. Ilustrativos de tales aditivos son otros matbe-
riales tales como didéxido de titanio, dibxido de silicio,
éxido de zinc, carbonato de calcio, arcillas, silicato
de calcio, sulfuro de zinc, alimina hidratada y magnesia
calcinada; resinas termopldsticas tales como poli(cloru
ro de vinilo) y resinas epoxidicas tales como susbancias
de mezcla; agentes vulcanizantes; aceleradores de la vul
canizacidn; activadores de los aceleradores, agentes de
curado al azufre; antioxidantes; retardadores; estabi-
lizadores frente al calor; plastificantes, ablandadores
0 aceltes extendedores tales como aceite mineral, resi-

nas, grasas, ceras, destilados de petrdleo, aceites ve-
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3 u@e les, p.ej. aceite de linaza y aceite de soja, pelar

gonato de butil cellosolve, adipato de di-n-hexilo, fos
fato de trioctilo, hidrocarburos clorados, éteres, ceto
nas, terpenos, goma trementina, colofonia, algultran de
pino, productos del alquitrén de hulla con inclusibdn de
alcohil-naftalenos y aromaticos polinucleares junto con
polimeros liquidos de dienos conjugados; ebcétera. Serd
evidente que composiciones que contienen tales otros
aditivos estan comprendidas denbro del alcance de esva
invencidn.

Si bien la presentbe invencidn se ha des-
crito con respecto a ciertas realizaciones, no estd Li-
mitada a las mismas, y debe entenderse que se pueden
hacer variaciones y modificaciones de la misma que son
evidentes para los expertos en la técnica sin desviarse
del espiritu o alcance de la invencidn.

g presente solicitud que corresponde a
las presentadas en los Estados Unidos de América, el
2 de Abril de 1975, bajo el Ne 346,959 v el 2 de Abril
de 1973, bajo el N2 346.979, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad

Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propis y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta so-
licitud de Patente de Invencidn en Espafia, por
VEINTE efios, son los que se recogen en las reivin
dicaciones sigulentes:

12,- Un procedimiento para preparar uns
composicién de caucho que tiene propiedades mejora-
das, que comprende mezclar un caucho seleccionado
del grupo constituido por cauchos naturales y sinté
ticos con un producto de negro de humo selscciona~
do del grupo constituido por negros de humo de tipo
de horno que se caracteriza por el hecho de tener
un valor para la relacidn de factor de color dada
por /color 4 0,6 (D)7, en la que D, s el didme~
tro aparente, de al menos 311 a 316, un valor para

la proporcidn de contribucién al color dads POr CO=
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lor a factor de color de al menos 0,75 a 0,82, un
valor del pH de al menos 4, un drea superficial

de yuodo de al menos 67 a aproximadamente 145 mg/g
y un valor para el drea superficidél total BET me-
nor de 160 m?/g, en la cual el producto de negro de
humo estd presente en cantidades comprendidas entre
aproximadamente 10 y aproximadamente 250 partes en
peso por cada 100 partes en peso de caucho,

28,u Un procedimiento como se ha definido
en la reivindicacién 18, en el que el producto de
negro de humo de tipo de horno estd presente en can-
tidades que van desde aproximadamente 20 a aproxima-
damente 100 partes en peso por cada 100 partes en pe~
so de caucho,

8,- Un procedimiento como se ha definido
en la reivindicacién 18, en el que el producto de
negro de humo estd presente en cantidades gue van
desde aproximadamente 40 a aproximademente 80 partes
en peso por cada 100 partes en peso de caucho,

48,- Un procedimiento para preparar una
composicién de caucho,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede y para los fines que se han especifi-

cado.
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Esta Memoria consta de cincuenta hojas

escritas a mdquina por una sole cara.

Medria, o HAR, 1974
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