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[ El negó de humo de horno floculento, se produce —
poniendo en contacto un hidrocarburo de alimentación con 
gases de combustión calientes para pirolizar el hidrocar­
buro de alimentación. Entre los productos de la combus­
tión calientes, producidos por pirólisis, figura el negro 

' de humo floculento, suspendido en los gases que se enfrían 
rápidamente, para producir un efluente frío. El efluente 
se somete a una separación para separar el negro de humo 
floculento de los gases. Los productos de la combustión se 
refrigeran de modo que se mantenga el valor de fotelómetro 
del negro floculento de humo dentro de límites preestable­
cidos tales que cuando el negro de humo floculento separa­
do se aglomere posteriormente, se produzca una mínima pér­
dida de rendimiento en el caucho con el que se mezcla el 
negro de humo. El negro de humo floculento se aglomera en 
las condiciones de aglomeración prescritas y se seca en 
las condiciones de secado prescritas para conseguir la 
mínima pérdida de rendimiento en el producto final.

La presente invención se refiere a un negro de 
humo granulado y al método de producir el negro de humo de 
homo granulado.

Las ventajas de emplear negro de humo granulado 
en la mezcla de caucho, por ejemplo, para usarlo como pro­
ducto para moldeado de neumáticos, son bien conocidas en la 
técnica. En el pasado se ha observado que ciertas propiedad 
des del nehro de humo son importantes en la producción de 
cauchos con propiedades determinadas. Se ha progresado mu­
cho en la definición de los tipos de negro de humo y sus 
propiedades. Esto ha sido muy útil para establecer qué 
tipos de negro de humo y qué propiedades del negro de humo30
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"NSh importantes para obtasr el producto final deseado. Al­
gunas de las propiedades más importantes del negro de humo 
son la estructura, color fotelometria, factor de adsorción 
de iodo, pH, NgSA, CTAB, etc. La mayoría de estas propie­
dades pueden determinarse por ensayos según normas ASTM.
Estos ensayos son los siguientes:
Propiedad______________________
Estructura (DBP)
24M4 Estructura (DBP)
Intensidad de color 
Fotelómetro 
Factor de Iodo 
pH
Area Superficial de Nitrógeno NgSA 
CIAB

norma ASTM 
D 2414-76 
D 3493-76 
D 3265-76 
D 1618-73 
D 1510-76 
D 1512-75 
D 3037-76
J. Janzen y G. Kraus, 
Química y Tecnología 
del caucho, 44, 1287 
(1971)-No ASTK

20

25

Se ha observado que el valor del rendimiento 
(ASTM D 412-75) de un caucho mezclado con negro.de humo 
puede predecirse seleccionando, principalmente, el valor 
fotelométrico (ASTM D 1618-73) del negro de humo seco 
suelto o floculento.

Muchas compañías de neumáticos exigen que el ne­
gro de humo seco, aglomerado, mezclado con un caucho de­
terminado, dé por resultado un compuesto de caucho que 
tenga un 300 por cien especificado, un valor de rendimien­
to de 30.minutos y 50 minutos, según ASTM D 412-75* por 
ejemplo, 7 Kg/cm (100 psi) sobre un determinado negro de 
humo testigo o negro de humo de referencia, empleado en 
ese mismo compuesto de caucho. Por tanto, es importante30



producirunnegro de humo seco aglomerado, empleando negro de*" 
humo procedente de una fabricación de negro de humo de 
horno (por ejemplo como en la patente norteamericana nume­
ro 2.564.700) que es aglomerado en forma húmeda y secado, 
de modo que los aglomerados de negro de humo, al mezclarse 
con el caucho, dén un valor de rendimiento del producto de 
caucho más alto, en comparación con el valor de rendimien­
to del producto de caucho preparado con el negro de refe­
rencia. Es decir, el rendimiento del producto de caucho 
mezclado con el negro de humo aglomerado tiene que ser su- 
perior en al menos 100 psi (7 kg/cm ) al valor del rendi­
miento del producto de caucho mezclado con el negro de hu­
mo de referencia.

Se ha comprobado que, cuando el negro de humo de 
horno seco, suelto o floculento (no aglomerado) se somete 
a aglomeración húmeda y a secado para producir granulos s_e 
eos de carbono, siempre se produce una pérdida de rendi­
miento del producto de caucho preparado con los aglomera­
dos secados de negro de humo, en comparación con el valor 
de rendimiento del mismo producto de caucho prepadado con 
el mismo negro de humo seco, pero no aglomerado.

Se ha visto también que la pérdida de rendimien­
to puede disminuirse actuando sobre el reactor del negro 
de humo de homo de modo que el negro de humo seco aglome­
rado producido, suelto o no, posea un valor fotelométrico 
(según norma ASTM D 1618-75) dentro de ciertos límites.

El problema que se presenta es que hay que pro­
ducir un negro de humo que tenga las propiedades indicadas 
dentro de unos límites para obtener un producto que tenga 
un rendimiento aceptable. Se ha descubierto que el rendí-
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"miento del producto, basado en el empleo de negro de humo 
no aglomerado en el compuesto de caucho, aumenta en fun­
ción lineal del aumento del valor fotelométrico de tolue­
no (según norma ASTM D 1618-75). Sin embargo, se ha visto 
también que a medida que aumenta el valor fotelométrico 
del tolueno, el módulo del producto aumenta primero y lúe 
go disminuye cuando el negro de humo empleado ha sido 
aglomerado y secado. El incremento de la disminución del 
rendimiento del producto durante la aglomeración y el se­
cado, es decir, la diferencia entre el rendimiento del 
producto cuando se emplea negro de humo no aglomerado y 
el rendimiento del producto cuando se utiliza negro de 
humo aglomerado, es función del valor fotelométrico del 
tolueno establecido. Como estos efectos se oponen, el pro 
blema es establecer un valor fotelométrico óptimo del to­
lueno para el negro de humo no aglomerado o floculento 
que dé lugar a una pérdida mínima de rendimiento cuando 
el negro de humo aglomerado seco se mezcla con el caucho 
para preparar el producto.

Un objetivo de la presente invención es propor­
cionar un procedimiento para fabricar un negro de humo 
de horno seco, aglomerado en forma húmeda que, al mezclar 
lo con caucho, conserve un valor de rendimiento del pro-

pducto de caucho de unos 7 kg/cm (100 psi) sobre el valor 
de rendimiento del mismo caucho, mezclado con un negro de 
humo estándar de referencia. Otro objetivo de la invención 
es ofrecer un método para disminuir la pérdida del valor 
de rendimiento del producto de caucho mezclado con los 
aglomerados de negro de humo de horno seco, preparado en 
forma húmeda, en comparación con el producto de caucho
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mezclado con negro de humo de horno no aglomerado, seco, 
tal vomo se recupera del homo. Otro objetivo suplementa 
rio de la presente invención es ofrecer un método para 
producir aglomerados de negro de humo de horno seco, p m  
parados en forma húmeda que, al mezclarlos con el caucho 
tengan una pérdida de rendimiento mínima en el producto 
y cuya pérdida de rendimiento puede predecirse por valo-
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ración de propiedades conocidas o medidas, que puedan 
controlarse fácil y rápidamente en una operación de fa - 
bricación de negro de humo comercial. Otro objetivo adi­
cional de la presente invención es ofrecer un método pa­
ra producir negro de humo aglomerado, seco, que dé lugar 
a una pérdida mínima de rendimiento del producto. Otro 
objetivo de la presente invención es proporcionar un mé­
todo para producir aglomerados de negro de humo que pue­
den reducir al mínimo las pérdidas de rendimiento del pro 
ducto, previstas por valoración de propiedades conocidas 
que pueden controlarse fácil y rápidamente en la prepara 
ción comercial.

Otros objetivos y ventajas de la presente in - 
vención resultarán evidentes al seguir la presente Memo­
ria en relación con los dibujos que se acompañan, incluí^ 
dos a modo de ilustración y que muestran ciertas realiza^ 
ciones de esta invención.

La figura 1). es un gráfico que ilustra una 
realización entre el rendimiento expresado en psi del 
producto cuando se emplea negro suelto en ordenada y el 
fotelómetro del negro suelto (en abscisas). La curva (A) 
corresponde a 122 CTAB, 108 24M4 DBP; La curva (B) corres, 
ponde a 118 CTAB, 102 24 H4 DBP.
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—  La figura 2), es un gráfico que ilustra una re­
lación entre la pérdida de rendimiento expresado en psi 
del producto (en ordenadas) y el-fotelómetro del tolueno 
del negro suelto (en abscisas).

La figura 3)< es un gráfico que ilustra una re­
lación entre el rendimiento del producto expresado en psi 
cuando se emplea negro aglomerado (en ordenadas) y el fo- 
telómero del cloroformo del negro suelto (en abscisas).

La finura 4), es un gráfico que ilustra una re­
lación entre el rendimiento del producto expresado en psi 
cuando se emplea negro aglomerado (en ordenadas) y el fo­
telómetro del tolueno del negro suelto (en abscisas).

La finura 5). es un gráfico que ilustra una re­
lación del rendimiento del producto expresado en psi 
empleando negro aglomerado (en ordenadas) y el valor del 
número ^SA-Ig del negro suelto (en abscisas).

La figura 6). es un gráfico que ilustra una re­
lación entre el rendimiento del producto y el fotelómetro 
del tolueno del negro suelto (en ordenadas) y entre la 
pérdida de rendimiento del producto en el secador y el 
fotelómetro del tolueno del negro suelto (en abscisas).

Para ampliación de las figuras, 100 psi * 7*03
kg/ctn̂

En la producción de negros de humo de homo, 
como en el sistema de la Patdnte norteamericana 2.564.700 
que se incorpora aquí como referencia, los parámetros 
del proceso (relación aire-aceite, relación aire-combus­
tible, tipo de hidrocarburo de alimentación o carga, lu­
gar de preenfriamiento, punto de enfriamiento final, etc) 
pueden modificarse para producir un negro de humo deter-
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minado, con ciertas propiedades deseadas. Los métodos de 
fabricación de varios negros de humo son bien conocidos 
por los expertos en la técnica de preparar negros de hu­
mo. Pueden encontrarse en la norma ASTM D 1765-76, diver 
sas propiedades físicas típicas de los negros de humo, 
relacionadas por ASTM Designatións, tales como NllO,
N234, N330, etc. Entre las propiedades físicas del negro 
de humo, una propiedad se menciona como estructura (ASTM 
D 2414-76 y ASTM 3493-76). La estructura del negro de 

10 humo se obtiene o se produce seleccionando los hidrocar­
buros de alimentación adecuados. Los aceites altamente 
aromáticos o los aceites con alto Indice de Correlación 
de la Oficina de Minas Norteamericana (Bureau of Mines 
Correlation Ludex), producen negros de humo de horno de 

15 alta estructura; los aceites menos aromáticos producen 
negros de humo de horno de baja estructura y añadiendo 
sustancias químicas modificadoras de la estructura, tales 
como compuestos de potasio, a la reacción productora de 
negro de humo, la estructura puede disminuirse, como co- 

20 nocen expertos en la técnica.
Otra propiedad física importante del negro de 

humo de horno es el área superficial de nitrógeno (^SA), 
medida por ASTM D 3037-76. El área superficial de nitró­
geno es una medida del área superficial total del negro 

23 de humo (dada en metros^/gramo) cuya superficie total
incluye el área impartida a la partícula por el "picado" 
de la partícula por un excesivo post-tratamiento. El 
área superficial puede modificarse ajustando la relación 
aire-aceite, entre otros parámetros del proceso.

Otra propiedad física importante del negro de

' i
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j*^ümo de homo es el número de adsorción de Iodo, medido 
por ASTM D 1510-76. Este valor se da en miligramos de 
Iodo (empleando una solución estándar de iodo) adsorbi­
dos en un gramo de negro de humo, mg/g. Este valor está 

5 dentro del mismo orden de magnitud que el área superfi­
cial de nitrógeno (NgSA). El número de iodo indica el 
área superficial o el tamaño de partícula del negro de 
humo, aunque se ve afectado por otros factores, entre los 
cuales está la "química" de la superficie de la partícu- 

10 la. El número de iodo se modifica por la relación aire- 
aceite en el reactor de negro de humo de homo, el post­
tratamiento, como el preenfriamiento y enfriado, y aná­
logos.

Otra propiedad física de la partícula del negro 
15 de humo es el Area Superficial CTAB, dada en metros /gra­

mos, como se describe en J. Janzen y G. Kraus, Química y 
Tecnología del Caucho ("Rubber Chemistry and Technology") 
44, 1287 (1971). El valor CTAB representa el área super­
ficial real de la partícula, pero excluyendo el área pro- 

20 ducida por el "picado". Para determinar esta propiedad
física se emplea el bromuro de cetiltrimetilamonio (CTAB) 
ya que el picado o microporo es demasiado pequeño para 
dejar entrar las moléculas de CTAB.

La diferencia pntre ^ S A  y CTAB, o NgSA-CTAB da 
una representación del picado o superficie de los micropj) 
ros.

Otra propiedad física es el Poder Colorante 
("Tinting Strength"), determinado por ASTM D 3265-76. El 
poder colorante se altera por el área superficial del 
negro de humo, por la estructura, por la distribución de30
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j"tamaño de los agregados y por otros factores, conocidos 
por los expertos en la técnica.

Otra propiedad del negro de humo es el pH, de­
terminado por ASTM D 1512-75. La postoxidación de la par­
tícula de negro de humo producida, por ejemplo, el aire 
cargado a la parte aguas abajo del reactor, el* aglomera­
do húmedo con HNO^ y el secado, etc., disminuyen el pH 
del negro de humo, como es sabido por los entendidos en 
la técnica.

Una propiedad física importante del negro de 
humo es el valor fotelométrico, ASTM D 1618-75 "Decolora­
ción de los Extractibles Toluénicos del Negro de Humo". 
("Carbón Black Extractables - Toluene Discoloration").
Un fotelómetro elevado indica bajas cantidades de extraje 
tibies toluénicos; un fotelómetro bajo indica altas can­
tidades de extractibles toluénicos en el negro de humo.
El fotelómetro se modifica, entre otros parámetros, por 
el lugar de enfriamiento en el reactor de negro de humo. 
El enfriamiento prematuro o preenfriamiento produce val¿ 
res fotelométricos relativamente bajos, mientras que el 
enfriamiento tardío produce valores fotelométricos rela­
tivamente más altos. Eligiendo los lugares y velocidad 
de preenfriamiento y enfriamiento adecuados, puede obte­
nerse el valor fotelométrico deseado.

En lugar de utilizar tolueno según ASTM D 
1618-75) se ha empleado también cloroformo para determi 
nar los extractibles por cloroformo. La disolubilidad 
del cloroformo para el material del negro de humo es dis 
tinta que la del tolueno para esos materiales. Ra la 
prueba del "fotelómetro" con cloroformo, dos gramos de
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negro de humo suelto, seco, se añaden a $0 mililitros de 
cloroformo en un vaso de precipitados y se mezclan aproxl 
mádamente durante un minuto, se cubre con un cristal 
transparente y se deja a temperatura ambiente (unos 70SF) 
21,1 se, durante cinco minutos, aproximadamente. Luego se 
filtra la masa y se mide la transmisión.de la luz en el 
filtrado, según ASTM D 1618-76. Se ha establecido empíri­
camente que

Fotelómetro Toluénico 28 x Fotelómetro Olorofórmico 
128-Fotelómetro Clorofórmico
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En la presente invención puede utilizarse cual­
quier medio adecuado para producir negro de humo de homo. 
Durante la reacción de pirólisis, es decir, el contacto del 
hidrocarburo de alimentación con los gases calientes de 
combustión, se forman productos de combustión que contie­
nen negro de humo floculento y gases. Después de un tiempo 
determinado de reacción bajo una seria dada de condiciones 
de reacción, los productos de la combustión se enfrían, lo 
que establecerá las propiedades físicas del negro de humo 
a granel y formará un efluente. Los productos de la combus­
tión se enfrian, por ejemplo, por contacto con un liquido 
de refrigeración, como el agua, o con un líquido de refri­
geración tal como un efluente frío del reactor, o gases de 
desecho enfriados, de los medios de separación (como un 
filtro de bolsa), tal como es conocido en el arte. El 
efluente se sigue enfriando y se recupera de los gases ne­
gro de humo suelto o floculento. Los diversos procedimien­
tos de prueba relacionados más arriba se emplearon para 
ensayar las propiedades físicas del negro de humo y los 
datos obtenidos que se refieren a esta invención se han
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tabulado en las seis figuras anteriormente mencionadas. 
Entre estas pruebas están: fotelómetro clorofórmico del 
negro suelto; fotelómetro toluénico del negro suelto, 
área superficial del nitrógeno (^SA) del negro suelto, 
número de iodo (IgNa) del negro suelto, estructura 
(DBP 24M4) del negro suelto y valor de rendimiento del 
negro suelto y del negro aglomerado mezclado con caucho 
(ASTM D 412-75).

El primer paso para disminuir la pérdida de mó­
dulo del producto es obtener un negro de humo en partícu­
las (negro suelto) con un fotelómetro toluénico de aproxi 
mádamente 45 a aproximadamente 65, que equivale a un fote 
lómetro clorofórmico de aproximadamente 75 a aproximáda- 
mente 92. El fotelómetro puede controlarse seleccionando 
el emplazamiento de la(s) entrada(s) del frió en el reac­
tor; la producción de negro de humo con un fotelómetro 
determinado es bien conocida para los expertos en la téc­
nica. Véase, por ejemplo, la patente norteamericana 
3.3O7.911. El enfriamiento prematuro o aguas arriba produ 
ce valores fotelométricos más bajos que el enfriamiento 
tardío o aguas abajo, como es sabido en la técnica. Como 
se observa en la figura 6), ésta es la parte máxima de 
la curva de rendimiento del producto, empleando negro de 
humo aglomerado. De la forma como se utiliza aquí, el 
rendimiento del producto es el rendimiento del caucho en 
el que se mezcla en negro de humo aglomerado o suelto, 
ensayándose el rendimiento según ASTM D 412-75, en el que 
se emplea un promedio de 30 minutos de vulcanización y 
50 minutos de vulcanización en un rendimiento del 300 por 

[ cien. Estos límites de valores fotelométricos proporciona30
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rán un rendimiento de producto, empleando negro de humo / 
seco, aglomerado en forma húmeda que es, por lo menos, 
de unos 100 psi sobre un Negro Industrial de Referencia, 
citándose como negro de referencia IRB Na 4. Tras prepa­
rar un negro de humo floculento o suelto con el fotelóme 
tro deseado, el negro de humo floculento se aglomera en 
una granuladora tal .como la expuesto en- la Patente nortes^ 
mericana 3.674.437) empleando un proceso similar al ex­
puesto en la Patente norteamericana 3.493.350, habiéndose 
incorporado aquí ambas declaraciones a modo de referencia^ 

En el proceso de granulado es deseable evitar la 
incorporación de aditivos de aglomeración o elemento de 
ayuda que puedan dar lugar a la pérdida de rendimiento 
del producto. Sin embargo, pueden añadirse pequeñas canti­
dades de éstos, como lignosulfonatos de calcio o sodio, 
como ayuda de granulación a los aglomerados sin efectos 
nocivos graves para el rendimiento del producto. Preferi­
blemente, el negro de humo floculento se aglomera prefe- 
réntemente empleando un líquido acuoso de aglomeración 
que si no totalmente, es fundamentalmente agua. Una vez 
aglomerado el negro de humo, los granulos se dejan secar 
en un secador, de acuerdo con un proceso y aparato de se­
cado similar, excepto en lo que se indica más abajo, el 
referido en la Patente norteamericana 3-168.350, cuyo de_s 
cubrimiento se incorpora aquí como referencia. El negro 
de humo aglomerado se seca empleando un gas de purga del 
homo calentador del secador, estando el gas de purga a 
una temperatura inferior a 300BF (148,930),. aproximadamen 
te y preferentemente entre 250SF y 300BF (121,1 y 148,920) 
aproximadamente, conteniendo el gas de purga menos de 830
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volúmenes por ciento, aproximadamente, de oxígeno libre y "  
preferentemente entre cero volúmenes por ciento de oxígeno 
libre y aproximadamente 5 por ciento de oxigeno libre. Un 
método de secado de este tipo ayuda a disminuir la pérdida 

5 de rendimiento del producto.
El negro de humo floculento producido en el 

reactor es preferéntemente del tipo al que se alude como 
negro duro, que tiene un valor ^ S A  (área superficial de 
nitrógeno) entre aproximadamente 75 y 140 metros cuadrados 

10 por gramo (m /g). El negro de humo preferente tiene un va­
lor NgSA menos CTAB (NgSA-CTAB) inferior a 10 metros cua­
drados por gramo, aproximadamente, y un valor ^ S A  menos 
número de adsorción de ^(NgSA-]^) entre 6 y 20 aproxima­
damente. La figura 5) ilustra la importancia de los lími- 

15 tes deseados del valor NgSA-Ig, en los que el valor fote- 
lométrico toluénico del negro suelto deseado expuesto más 
arriba corresponde a los límites deseados del valor de 
N^SA— *

Se hicieron numerosos experimentos para estable 
20 cer los límites deseados anteriores. Se emplearon dos ne- 

,gros de humo que se identificaron como A y B en los grá - 
fíeos, siendo el negro B un tipo ASTM N-234. El negro de 
humo A tenía un valor CTAB de 122 y un valor 24M4 DBP de 
108,3; mientras que el negro de humo B tenía un CTAB de 

25 118 y valor 24M4 DBP de 102. El valor DBP 24M4 se ensayó
según ASTM D 3493-76.

Los experimentos se realizaron en las siguientes 
condiciones:

47%9Íá
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r t n Variables del Proceso. Límites de Valeres para 25 1
- experimentos

Aire Tangencial Total, SCF/h. 22.492 a 23.619
Aire Axial (para enfriamiento 

de boquilla), SCF/h., aproximadamente 1000
Gas Tangencial (1000 Btu/SCF), 
SCF/h. 1.478 a 1.556

5 Temperatura del Aire, SF 600 a 730 (315 a 388SC)
Aceite de Alimentación, Gal/h., 31,6 a 33,8 , 

(430,4 a 460,4 trVh)
Límites de Ebullición del 
Aceite, SF 600 a 100 aproximadamente 

(315 a 538SC aprox.)
BMCI 126

10 Densidad, 60SF (15,5SC), 
Lb/gal., 8,95 (1,073 kg/l)

Temperatura del aceite, SF 450 aprox. (2303C aprox)
Lugare s ̂ Preenfriami ent o, pulga das(a) ^ 14 a 30 (35,5 a 76,2 cm)
Agua 100SF (538SC) gal/h., 16,7 a 51,2 - 

(227,5 a 697,3 mVh)

15
Punto de Enfriamiento Primario 

o final, pulgadas 60 (152,4 cm)
Agua 100BF (538SC) gal/h., 0 a 29,1 x 

(0 a 396,3 "¿/h)
(a) Medido en la tubería de entrada del reactor o en la 

cara aguas abajo de la sección o zona de precombus­
tión.

(11) Producto Negro de humo
20 Producción de Negro de Humo, 

Lbs/gal. 4,04 a 4,54 
(0,484 a 0,544 g/cm3)

Propiedades del Negro de Humo (no aglomerado)
Limites del Fotelómetro Tolué- 

nico 33 a 86
Limites del Fotelómetro Clo- 

rofórmico 71 a 98
25 Na Ig, miligramos/g,Límites, 89,6 a 132

N^SA, metros^/g., Límites, 117,8 a 142,9
CTAB, metros^/g., Límites, 116 a 132
Color, Límites 120,8 a 127,4
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Propiedades del Negro de Humo. Aglomerado en Húmedo y 
Secadok BJ*
Límites del Fotelómetro

Toluénico 24 a 100
Límites del Fotelómetro Cloro^ 

fórmico 75 a 99
Na de Ip, miligramos/gramo, 

Limites 100 a 146,3
N2SA, metros^/gramo, Límites 117 a 209,8
CTAB, metros^/gramo, Límites 1157 a 130,5
Color, Límites 120,5 a 130,4
24M4 DBP, cc/100 g., Límites 104,2 a 112,7
Estructura, DBP (no comprimi­do) cc/100 g., Límites 

(ASTN D 2414-76) 113,9 a 149,9
(b) Aglomerado con agua; y en algunos ensayos con 

agua que contenía lignosulfonato calcico.
(III) Aparatos Empleados para Producir Negro de Humo 

(Ver norteamericana 2.564.700)
Sección de Precombustión

Diámetro, pulgadas 15 (38,1 cm)
Longitud, pulgadas 4 (10,16 cm)

Sección de Reacción (Na Venturi)
Longitud, pulgadas 60 (152,4 cm)
Diámetro, pulgadas 4 (10,16 cm)

El humo floculento se recuperó del filtro a la 
velocidad de 140 lib/h. (63,5 kg/hora) y sé aglomeró en 
húmedo, teniendo el granulador una concha de 10 pulgadas 
de diámetro (25,4 cm) por 48 pulgadas de longitud (121,9 
cm), con agujas montadas helicoidalmente en una columna 
giratoria, empleando agua sola y agua con hasta el 1,7% 
en peso de lignosulfonato cálcico, a 1009F (37,890); 
las RPM de la columna eran 400; el "tiempo de aglomera­
ción" unos 3 minutos; la relación agua/negro de humo de 
1 a 1 en peso.

30
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SECADOR
El secador de secado continuo tenía 18 pulgadas

de diámetro (4$,7 cm),< 12 pies de longitud (3,657 m) y 
funcionaba a una temperatura de 2753F (135^0), para dar 
como resultado el 0,1% en peso de agua en los gránulos 
secos. El contenido de agua está preferentemente por de­
bajo del 0,5% en peso de los gránulos secos. El gas de 
purga tenia aproximadamente 8 volúmenes por ciento de 
oxígeno y el tiempo de secado fue de 15 minutos a 20 minu 
tos. Se cargaron en el secador aproximadamente 280 libras 
(127 hg) por hora de gránulos húmedos.

fórmula de la mezcla de caucho-negro de humo utilizada pa­
ra las pruebas de rendimiento que se llevaron a cabo según 
ASTM D 412-75.

que fueron sometidos a un análisis de regresión para dar 
las siguientes fórmulas, que se emplearon para realizar 
las curvas de las figuras 1-6. En las ecuaciones se enplean 
las siguientes abreviaturas:

(U) - Negro de humo no aglomerado.
(P) - Negro de humo aglomerado.
Mod - Rendimiento del producto.
Tol - Fotelómetro toluénico.
Chl - Fotelómetro clorofórmico.
Mod(U) = -3,22 CTAB + 19,1 x 24M4 DBP + 2,3 Tol (U) + 441
Mod Loss - -0,29 CTAB - 5,1 x 24M4 DBP + 0,217 Tol^(U)

NEGRO DE HUMO
El caudal natural fue,el caucho empleado en la

Los experimentos anteriores proporcionaron datos

- 21,8 Tol(U) + 1153
Mod (P) - - 2,93 CTAB + 24,2 x 24M4 DBP -
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j---  +24,1 Tol(U) -712 —
' Mod (P) - - 4,28 CTAB + 20,06 x 24M4 - 1,17 (NgSA(U) - 

I^NO (U))^ + 31,54 (NgSA(U) - I2N0(U) + 342,7

Tol - (conversión del fotelómetro clorofórmico128 - Chl
5 * a tolúenico)
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La figura 1) muestra que el rendimiento del pro­
ducto, empleando negro suelto, aumenta a medida que el va­
lor de fotelómetro toluénico del negro suelto aumenta(y, 
en consecuencia, el valor del valor del fotelómetro cloro- 
fórmico). La figura 2) muestra que hay una pérdida de ren­
dimiento del producto a medida que aumenta el valor del 
fotelómetro toluénico (y, en consecuencia, el valor del 
fotelómetro clorofórmico) del negro suelto. Se observaqie 
la pérdida de rendimiento del producto aumenta muy rápida­
mente con un aumento del fotelómetro. La pérdida de rendi­
miento del producto expresada en ordenadas en la figura 2) 
es el rendimiento del producto empleando negro aglomerado 
mezclado en el caucho. La figura 3) muestra que hay un va­
lor óptimo del rendimiento del producto máximo cuando se 
fabrica el producto de mezcla de caucho empleando negro 
aglomerado que tiene un valor fotelométrico clorofórmico 
del negro suelto de aproximadamente 83 a 88. La figura 4) 
es similar a la figura 3), siendo la ordenada el valor 
fotelométrico toluénico del negro suelto, en lugar del 
valor fotelométrico clorofórmico y muestra, además, un 
valor de rendimiento del producto óptimo o máximo emplean 
do el negro aglomerado que tiene un valor fotelométrico 
toluénico del negro suelto de aproximadamente 52 a 62. La 
figura 5) muestra el rendimiento del producto, para el
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¡"producto formado con negro de humo aglomerado, a una fun­
ción del área superficial del nitrógeno menos el número 
de adsorción de iodo del negro no aglomerado y que el mó­
dulo del producto tiene un valor óptimo o máximo a un 

g ^SA-Ig de aproximadamente 12 a 15*
La figura 6) es el gráfico más ilustrativo de 

la invención. Muestra la importancia de elegir un valor 
fotelométrico toluénico adecuado (por ejemplo aproximada­
mente 75) del negro suelto para producir un producto,

10 empleando negro aglomerado, que tenga una mínima pérdida 
de rendimiento. La curva superior (l) muestra una rela­
ción linear entre el rendimiento del producto, empleando 
negro suelto y un valor de fotelómetro toluénico de negro 
suelto, ilustrando que el rendimiento del producto aumen- 

15 ta a medida que aumenta el valor de fotelómetro del tolujs 
no. Sin embargo, la curva (2) muestra que hay un valor 
máximo de rendimiento que se obtiene cuando el negro agljo 
merado en húmedo y seco se mezcla con caucho donde el ren 
dimiento del producto aumenta hasta (aproximadamente 141 

20 atmósferas -2075 psi-) un valor máximo para un valor fot¿ 
lométrico del tolueno de 57 aproximadamente, medido en el 
negro suelto, tras lo cual, el rendimiento del producto 
(negro aglomerado en caucho) comienza a disminuir a medi­
da que el valor fotelométrico toluénico del negro suelto 
aumenta. La curva (4) ilustra la diferencia entre los 
valores en la curva "negro suelto" del rendimiento del 
producto y la curva "aglomerado" del rendimiento del pro­
ducto, mostrando cómo aumenta el efecto de la pérdida de 
rendimiento del producto en el secador (negro aglomerado) 
con un valor fotelométrico del tolueno creciente del ne-30
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gro suelto. Se logra una pérdida mínima de rendimiento 
del producto empleando un negro suelto que tenga un valor 
fotelométrico del tolueno entre 4$ y 65 aproximadamente. 
Por encima de un valor fotelométrico del tolueno de 65 
aproximadamente, en el negro suelto, se comprueba una 
fuerte disminución del rendimiento del producto (es de­
cir, caucho mezclado con negro aglomerado) a medida que 
el valor fotelométrico del negro suelto aumenta. Por 
tanto, mediante la selección adecuada del valor fotelomé 
trico del negro suelto o en partículas y controlando las 
condiciones de secado y seleccionando el negro de humo 
que tenga las propiedades antes expuestas y controlando 
las condiciones de secado empleadas para secar el negro 
aglomerado en forma húmeda, puede obtenerse una pérdida 
mínima de rendimiento del producto.

1

Disminuyendo al mínimo la pérdida de rendimien 
to del producto, los cauchos pueden mezclarse con propia^ 
dades mejoradas. Por ejemplo, puede mejorarse el desgas­
te del neumático disminuyendo la pérdida de rendimiento 
del producto. También puede lograrse un mejor control de 
la producción de aglomerados de negro de humo correlacio 
nando el rendimiento del producto con las variables de 
la fabricación.

Hay que entender que aunque se han ilustrado y
descrito ciertas formas de esta invención, no deben limi 
tarse a las incorporaciones específicas aquí descritas y 
mostradas, excepto en la amplitud en que tales limitado^ 
nes se encuentran en las reivindicaciones.

30
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—  TEXTO DE LAS FIGURAS
Figura l) - Abscisas: Fotelómetro toluénico del negro suelto

Ordenadas: Rendimiento del producto empleando 
negro suelto, psi.

5

10

15

Figura 2) - Abscisas: Fotelómetro toluénico del negro
suelto.

Ordenadas: Pérdida de rendimiento del producto
Rendimiento del producto empleando 
negro suelto.
Rendimiento del producto empleando 
negro aglomerado psi.

Figura 3) - Abscisas: Fotelómetro clorof-órmico del negro
suelto.

Ordenadas: Rendimiento del producto empleando 
negro aglomerado. PSI.

Figura 4) - Abscisas: Fotelómetro toluénico del negro suelto
Ordenadas: Rendimiento del producto empleando 

negro aglomerado. PSI
Figura 5) - Abscisas: Número ^SA-Ig del negro suelto.

Ordenadas: Rendimiento del producto empleando 
negro aglomerado. Psi.

Figura 6) - Abscisas: Fotelómetro toluénico del negro suelto
Ordenadas: Rendimiento del producto, Psi (parte 

izquierda) ;
20 :(1) Negro suelto.

(2) Gránulos
(3) (Negro de referencia)
(4) Pérdida de rendimiento en el secador
(3) Pérdida de rendimiento del producto en el 

25 secador, Psi (parte derecha, ordenadas)
p

(6) La cota expresa un valor de 100 psi (7 kg/cm )

30
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R E I V I N D I C A C I O N E S :
1) . Procedimiento para la producción de negro de 

humo aglomerado por acumulación de negro de humo floculen- 
to, empleando un líquido acuoso de aglomeración, producien 
do así granulos húmedos de humo, secando los granulos hume 
dos de negro de humo y recuperando los granulos secos de 
negro de humo, c a r a c t e r i z a d o  porque:
a) el negro de humo floculento empleado se establece con 

un valor fotelométrico del tolueno dentro de los lími­
tes de 45 a 65 (correspondiente a un fotelómetro del 
cloroformo dentro de los límites entre 73 y 90) y

b) los granulos húmedos se secan a una temperatura infe - 
rior a 3005F (148,930) y en un ambiente que contiene 
menos de 8 vol.% de oxígeno libre.

2) . Procedimiento, según la reivindicación 1), 
en el que dicha producción de gránulos se realiza mediante 
las fase operativas siguientes:
a) introducción axial de un hidrocarburo de alimentación, 

normalmente líquido, en un reactor de negro de humo que 
tiene el interior resistente a las altas temperaturas,

definiendo una sección de precombustión ampliamente cilin­
drica y alineada axialmente con ella, una sección cilín 
drica de reacción, más estrecha,

b) introducción tangencial de gases de combustión calien­
tes, obtenidos por combustión de un combustible hidro­
carburo, con oxígeno libre en dicha zona de precombus­
tión en cantidades y condiciones suficiente para con - 
vertir por pirólisis al menos una parte de dicho hidro 
carburo de alimentación en negro de humo,

c) conversión de al menos una parte de dicho hidrocarburo
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de alimentación en negro de huRo formando un humo que r* 
contiene carbón.

d) enfriamiento de dicho humo que contiene carbón,
e) filtrado de dicho humo enfriado, que contiene carbón

5 para obtener negro de humo floculento,
f) aglomeración de dicho negro de humo floculento por agi 

tación de una mezcla de un líquido aglomerante acuoso 
y dicho negro de humo floculento para obtener granulos 
húmedos de negro de humo,

10 g) secado de dichos gránulos húmedos de negro de humo me­
diante contacto con un gas caliente para obtener grá - 
nulos secos de negro de humo, y

h) recuperación de dichos gránulos de negro de humo, ca - 
racterizándose dicho proceso porque el citado enfria -

15 miento del referido humo que contiene negro de humo se
controla para dar un negro de humo floculento que tie­
ne un fotelómetro de tolueno dentro de los límites de 
4$ a 65 (correspondientes a un fotelómetro de clorofor 
mo de 78 a 90), y

20 que dicho gas caliente tienen una temperatura inferior
a 300SF (148,9SC) y contiene menos de 8 vol.% de oxí­
geno libre.

3) . Procedimiento según cualquiera de las reivin 
dicaciones l) ó 2), caracterizado porque dicho liquido 
aglomerante acuoso está sustancialmente libre de aditivos.

4) . Procedimiento según cualquiera de las reivin 
dicaciones anteriores, en el que dicho negho de humo flo­
culento se caracteriza por una o más, y especialmente to­
das las propiedades siguientes: un área superficial de 
nitrógeno comprendido entre 75 m /g y 140m /g, un valor30
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j N^HA-CTAB inferior a 10 m /g, y un número de adsorción 
NgSA.-^ comprendido entre 6 y 20.

5). "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE NEGRO 
DE HUMO AGLOMERADO POR ACUMULACION DE NEGRO DE HUMO FLOCU 

5 LENTO".
Todo según queda expuesto y reivindicado en la 

presente Memoria, que consta de veintitrés hojas foliadas 
y mecanografiadas por una sola cara, y 3 hojas de dibujos
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