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SUMARIO:

El presente trabajo consta de un estudio detallado de los negros de
humo: de su historia; de como se obtienen; a que usos se destinan; que ca-
racteristicas los distinguen y los métodos adecuados para determinarlos.

Considera ademds:

a) El origen de la producci6n tanto extranjera como nacional,

b) El incremento de la nacional como substitutiva del producto extran-
jero y finalmente

¢) Material de trabajo y estudios previos que puedan ser utilizados por
la Direccién de Normas de la Secretarfa de Industria y Comercio
para la necesaria fijacién de “Normas de Calidad” que garanticen a
los consumidores: fabricantes de tintas, pinturas y otros, y a sus
clientes finales la calidad adecuada de los productos en los cuales
es indispensable el uso del negro de humo.
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Las exigencias crecientes del mundo moderno han determinado que las
naciones procuren buscar la mayor independencia econémica posible. Mé-
xico no puede, ni debe sustraerse a esta tendencia, y al efecto, hemos pre-
senciade y seguiremos presenciando, como dia a dia, aparecen en el pafs
actividades creadoras, que tienden a llegar a una economia cuya suficiencia

y distribucién, permita afrontar las necesidades vitales para proporcionar un
mejor nivel.

Dentro de este panorama, encuadra clarament. el progreso de nuestra
industria quimica, impulsado por las necesidades de otras industrias, que
coinciden con las del pais, en marcha a un nivel econémico més elevado.

La demanda de las industrias, editorial, de pinturas, hulera, cerdmica,
cléctrica, de plastico y otras, de sus indispensables materias primas, dio lugar
a que en el afio de 1883, se iniciara la produccion nacional de negro de humo
v que, en el primer aiio de operacion, se cubriera el 38% del consumo total
de dicho aiio, es decir, de 13,000 toneladas consumidas, se produjeron 5,000
en los meses que estuvo en marcha. En 1964, se requirieron 14,760 toneladas
de las cuales la produccién nacional aporté 13,000 toneladas, o sea el 88%.
Finalmente, cabe decir que sc espera que paria el presente afio de 1965, la
produccién nacional cubra un porcentaje mayor al 80% del consumo total.

Ahora bien, el negro de humo que la industria nacional demanda, tiene
no menos de 30 tipos o variedades, atendiendo a los usos a que se destina,
lo cual requiere una diversidad en los procesos o en la materia prima usada.
Esto, a su vez, ha marcado la necesidad industrial complementaria del re-
finado, la cual, aun cuando incipiente, ya se ha puesto en marcha. Con am-
bas fuentes de produccién y refinado, se cubren ya 13 tipos de los de mayor
volumen de consumo, dentro de los 30 citados.

Como consecuencia de este fenémeno, la industria nacional consumidora
de negro de humo, ha venido ajustindose en magnifica colaboracién y en
medida de 1o posible, a las calidades aun no perfectamente, constantes de la
produccién nacional, ademis y también en lo posible, ha cambiado el uso
de los tipos de bajo refinado, a los tipos que se producen ya en el pais. Por
lo que concierne a los tipos de alto procese de refinado, que ain ro se pue-
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den substituir por los nacionales, concuerdan con los consumidores en el
manejo dosificado de la importacién indispensable de tales tipos faltantes,

Todo lo expuesto, Heva a la comprensién de la materia de ensayo o
estudio de normalizaciéon de las especificaciones del “Negro de Humo” de
la preduccién nacional, para que la inter-relacién de sus productores, impor-
tadores y consumidores sea tal, que Ia nuova industria nacional y los usuarios
del producto, proporcionen al consumidor final, articulos de suficiente cali-
dad y especificaciones controladas.

Dentro de oste cuadro, ¢l presente trabajo enfoca bdsicamente, la nor-
malizacién del Negro de Hume para las industrias de pinturas y tintas, aun
cuando para cllo se mencionen aspectos referentes @ las necesidades de otras
industrias. .
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DEFINICION Y COMPOSICION

El negro de humo es un pigmento negro obtenido tanto por combustién

parcial, como por descomposicién térmica de hidrocarburos gaseosos y li
quidos.

Al negro de humo, se le han asignado también, los nombres de: negro
de ges, negro e gos notural, negro colofdal, negre de warbén, negro de hi-
dreearburo, etc. '

Quimicamente, es carbon bastante puro con centidades variables de hi-
drégeno, oxigeno y un contenido inferior al 1% de cenizas.
Negro de Canal 83 ~85% de carbébn fijo
Negro de Horno 99 - 99.5% " A
Negros Térmicos 9-995% ” " 7
Es un material inerte que puede ser usado en cualquier vehiculo o con
cualquier combinacién de pigmento.

Fisicamente, es un polvo fino de particulas esféricas con dimensiones
coloidales.

Entre los pigmentos, el negro de humo, sobresale por su finisimo estado

de divisién; bajo contenido de cenizas; peso especifico reducido; alte poder.
tintéreo y su gran estabilidad a la luz y a la temperatura.

HISTORIA

Desde el siglo XVI A. C,, se usaba un negro de carbén, como pigmento
para tintas, pero un anélisis realizado en el laboratorio del museo de El Cal.
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ro, demostré que las tintas usadas por los egipcios, fueron preparadas a par-
tir del carbén de origen vegetal o animal. Mads- adelante, 30 afios A. C,
Vitruvius, dio instrucciones para la preparacién del carbén de lampara, sin
embargo sc ha demostrado que no cran realmente negros preparados por

depésito. .

Los primeros en fabricar el negro por depésito, fueron los chinos, quie-
nes preparaban tinta en barras, quemando aceite de tung o sésamo y hacien-
do chocar las llamas dentro de conos de porceelana lisos, el negro depositado
en los conos, era separado tres o cuatro veces por hora con una pluma.

Los fabricantes de tintas de imprenta norteamericanos, observaron que
al quemar gas artificial con una cantidad de aire limitada, se producfa un
carbén que daba como resultado una tinta muy negra y brillante.

Solamente hasta 1872, en New Cumberland, se cmpezé a fabricar el
negro de humo en escala comercial, se producia por el método de canal,

quemando gas natural y dejando chocar las flamas en una superficic me-
talica.

Hubo otros métodos, como el disefiado por R. Bood en 1883, en el cual,
les quemadores estaban colecados en una pieza circular de esteatita, usando
como superficic depositante, un pequeiio disco que giraba lentamente,

E. R. Bood empezé a fabricar negro de humo, por un proceso de rodi-
los, consistente en quemar gas natural mediante boquillas de quemadores,
frente a un rodillo que giraba continuamente.

También en este tiecmpo, se intenté fabricar el negro a partir del pe-
tréleo, quemando los vapores a través de mecheros de gas, sin embargo el

método no dio resultado, pues ¢l producto contenfa particulas duras, lo cual
limitaba su uso,

En 1913 Ferneless obtuvo una patente para producir negro de humo,
calentando gas en una cémara por medio de serpentines a temperaturas tan
elevadas que descompusieran ¢l gas en carbdn e hidrogeno.

Otra patente fue conferida a R, H. Uhlinger en 1818, pare fabricar ne.
gre de humo e hidrégeno, calentando a presién atmosférica un hidrocarburo
dentro de una cdmara cerrada, forrada de un material refractario.

En 1845, se empezé a utilizar el proceso de horno de aceite a partir de
hidrocarburos liquidos, que ¢s el que en la actualidad tiene més importancia,
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La produccién en México, empezé en 1963, utilizando el método de
horno de aceite.

METODOS DE OBTENCION

Actualmente existen cuatro métodos para obtener el negro de humo:

1. Método de canal o de depdsito
2. Método de horno de gas

3. Método de horno térmico

4. Método de horno de aceite

Hasta hace 50 aiios se usaba casi exclusivamente el proceso de canal,
pero al desarrollarse a industria del hule sintético, hubo una expansién del
proceso de horno, y en la actualidad el 73% del negro de humo producido,
se obtiene por ¢l método de horno de aceite. La ripida declinacién del pro-
ceso de canal se debid, principalmente, al aumento en el precio del gas na-
tural y al bajo rendimiento del método.

MATERIAS PRIMAS

La principal muteria prima para la fabricacién de negro de humo, ha
sido el gas natural, aunque en la actualidad se ha reemplazado por los hi-
drocarburos liquidos usados en el proceso de horno de aceite.

El gas natural es un subproducto del petréleo, y sale del pozo disuelto
en aceite, por lo cual, pasa directamente a un separador de aceite-gas, el gas
desprendido se bomben primeramente a una planta de absorcién, donde el
gos es privado de su contenido de gasoling, y después es llevado o la planta
de negro de humo, Este gas estd formado principalmente de metano (83 —
83%) y de etano (4 ~ 11%),

Antiguamente In calidad del negro de humo, dependin directamente do
I riqueza del gas natural, pero ahora se ha logrado obtener cualquier calic
dad de negro con un mismo combustible, variando sélo las condiciones de
operacién,
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Ademis del gas natural, s han usado como materia prima, los aceites
de antraceno, obtenidos del alquitrin de hulla, sin embargo, ya mo se usan
por haber pocas cantidades disponibles y a precios elevados.

En los procesos de horno, se usan subproductos de la refinacién del pe-
tréleo, los cuales deben ser altamente arométicos y de calidad uniforme, Los
aceites usados como materia prima, no deben contener exceso de compues-
tos oxigenados v nitrogenados, ni alto contenido de cenizas.

METODOS DE CANAL

I s natural se quema en pequeiios quemadores, dejando chocar las
flam  con superficies metdlicas. Las superficies metélicas son canales de
fierro suspendidas del techo con sus caras planas hacia abajo y dotadas de un
lento movimiento de vaivén,

Paralelamente a los canales y a una distancia de 5 a 19 cm,, debajo de
ellos estan colocados los quemadores de gas; pueden usarse tres tipos de
boquilla, cada boguilla dard una flama distinta. La siguiente tabla, indica
los tipos de flama y las caracteristicas de cada una.

Tipo de Flama | Caracteristicas

Ala de Murciélago  Buen rendimiento, minima fluctuacién de la flama.

Cola de Pescado La mds alta calidad de negro de humo, el mis final-
mente dividido, menor rendimiento,

Redonda Muy sensible a corrientes y cambios en la presién
del gas. Los negros obtenidos se usan en la fabrica-
cion de tintas de litografia y de medios tonos.

(Ver figura N° 1)

La reaccidn efectuada, os la siguiente:
CHy ~———> C -} 2H,
CH{ + 20, ;em—> COy -+ 2H,0

a2



Fig. No. 1

FLAMAS TIPICAS DEL PROCESO DE CANAL



A determinadas distancias hay unas tolvas fijas, transversales a los ca-
nales, provistas en su parte superior de unas hojas raspadoras que de tiem-
po en tiempo, recojen el negro depositado, dejandolo caer en las tolvas, de
aquf es conducido mediante transportadores helicoidales » un equipo de ci-
clones, donde la materia extraia y la arena, s¢ quitan por medios centrifugos.

En esta etapa el negro tiene una densidad aparente muy baja; su volu-
men se reduce por medio de agitacién para eliminar el aire ocluido,

Los negros de canal se pueden obtener, en forma de polvo, con densi-
dad de 1.7 2 1.8 y también en forma de perlitas. ‘Algunas veces se propor-
cionan en forma de pasta.

La casa caliente o casa de quemadores, es un cobertizo de armazén de
fierro en dngulo y techo en declive, cubierto con l4mina, Dentro hay de 5
a 12 hileras de canales, el movimiento de estos canales, es suministrade me-
diante un mecanismo de engranaje y pifién, movidos por un motor eléctrico
que esti fuera de la casa caliente. Tanto la velecidad de movimiento, como
el drea de los canales influyen en la calidad y rendimiento del negro pro-
ducido.

A lo largo de toda la construccién, hay ventilas o puertas corredizas
que controlan el abastecimiento de aire y la ventilacién del local.

Una planta esté constituida por 10 6 12 unidades con 30 casas de gue-
madores cada una.

Reandimiento y calidad:

El método de cunal produce el negro de mixima intensidad de color y
mixima propiedad reforzadora; produce negros con un didmetro de particu-
la de 7 a 30 milimicras.

El rendimiento del método es de 3 — 5%.

Las propiedades de los diversos grados de negros dependen en gran
parte, del tamaiio de la particula, el cual a su vez, depende de las siguientes
condiciones de fabricacién:

~ El promedio de peso molecular del gas usado — mientras menor sea ese
promedio, menor ser4 el rendimiento y el tamaiio de la particula,

— El tamaiio y forma de las boquillas, la distancia entre ellas y ln tempera-
tura de fo flama,
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— La distancia de las boquilles al canal — al aumentar la distancia se redu.

ce el tamaiio y el rendimiento, esto se debe a la estructura de la flama
de difusion.

La zona amarilla, que es donde se forma el negro por desintegracion,
estd rodeada de una zonn exterior azul de combustion total. En una llama
libre, el negro s¢ consume al pasar por la zona azul, cuando la flama es
cortada por una superficic metalicn, la zona azul se retraers, permitiendo
que ¢l negro pase y se deposite en dicha superficie. . Al aumentarse la dis.
tancia, hay mas difusién de oxigeno en la zona amarilla y mds cantidad de
negro pasar a la zona azul.

—La cantided de aire que entra ol proceso — pues al permitir mayor entra-
da de aire, aumentara la floculacién de las flamas y se intensificard la
combustién, reduciendo el rendimiento.

Los negros de canal se caracterizan por: un diimetro de particula ultra-
fino; grandes dreas superficiales; un alto indice de negrura; una absercién
elevada y un poder colorante extraordinariamente alto.

METODO DE HORNO DE GAS

El principio que rige la produccién del negro de humo por combustién
de horno, es igual al del procedimiento de canales. El negro se forma en
una flama de difusién, mediante combustién incompleta. Ep lugar de usar
muchas flamas como en el método anterior, se efectia la combustién en una
sola flama dentro de un horno revestido de un material refractario. La flama
proporciona al horno una temperatura de 1360°, a esta temperatura se efec-

tia la desintegracién del hidrocarburo, produciéndose asi, las particulas de
carbén.

El negro se encuentra suspendido en los gases de reaccién bidxido, mo-
néxido de carbono, hidrégeno v vapor de agua. Estos gases pasan & una
torre de enfriamicnto que reduce la temperatura por medio de aspersién de
agua, hasta 230°C, El negro de humo obtenido, se separa por medio de
precipitadores electrostiticos, y colectores de ciclén, siendo después, trans.
portada a la maquinaria de granulacién o de empaque.
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Rendimiento y calidad:
Rendimiento: 30 — 40%.

Este método produce negros de mucho mayor tamaiio de particula, que
los del método de canal.

La finura y estructura del negro_se controlan variando el tamaiio de la
flama, la velocidad de alimentacién, la composicién del hidrocarburo y la
temperatura del horno.

La relacién aire-gas, influird en el tamaiio de la partfcula y en el rendi.
miento; mientras mayor cantidad de aire entre al horno, mis alta serd la
temperatura y mis bajo el rendimiento, y el tamaiio de particula.

Decbido al agua de enfriamiento, que contienc seles, el negro obtenido,
tiene una mavor cantidad de cenizas.

El negro obtenido por este método, tiene un pH mayor al preducido
por el método de canal, lo cual es debido al contemdo mis bajo de materias
volatiles.

METODO DE HORNO TERMICO

Es un proceso ciclico e intermitente de descomposicién térmica de me-
tano o acetileno, en sus componentes.

El sistema consta de un horno, una cimara de combustién, una torre
de enfriamiento, un precipitador eléctrico y una unidad de filtracién, Pri.
mero se calienta el horno a una temperatura de 800° a 1400°, mediante la
combustién de algin gas mezclado con aire. Después se suspende la com-
bustién y se introduce al horno el hidrocarbure que se va a descomponer.
E! negro suspendido en los gases pasa a un enfriador, donde se rocfa con
agua, luego se precipita por medios cléetricos y por ultimo, se recoge en
filtros de lona.

Rendimiento y Calidad:

El proceso tiene un rendimiento de 30 - 50%, produce un negro de ma-
yor tamaiio de partcula 180-470 milimicras, tiene un peso especifico alto y
es de color grisdceo,
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METODO DE HORNO DE ACEITE

| Reaccion:
~(CH):— 4+ 11/2 0, ———> CO; + H,0

Este proceso se ha derivado del proceso de horno de gas, surgié en
1945, y difiere solamente en la materia prima utilizada, que en este caso, es
una mezcla cuidadosamente carburada de aceite, hidrocarburos gaseosos y
aire.

Una plenta de horno de aceite, consta de tres secciones:
1. El horno que produce el negro

2. Una seccién de enfriamicnto y de separacion para recoger el negro
de la corriente de gases.

3. La seccién de granulado y empaque.

La materia prima se introduce al horno por atomizacién a presién, por
otro lado se proporciona la mezcla de aire y combustible, para suministrar
el calor necesario para la desintegracién térmica del aceite en carbén o hi-

drégeno.

El negro se enfria por aspersién de agua, después se flocula en un pre.
cipitador electrostitico y se recoge en colectores de ciclén.

Rendimicnto y Calidad:

El rendimiento de este método es de 80%

Influyen principalmente: 1a dilusién de la materia prima, el disefio mis.
mo del horno, la temperatura del horno, y la relacién aire combustible.

El negro obtenido, se puede dejar en polvo o ser convertido en “perli.
tas” por medio de agitacién del polvo en seco, dentro de un tambor, o bien,
por un proceso himedo en el cual se aiiade suficiente agua para humedecer
el polvo, se agita la mezcla en un equipo especial hasta que la masa se con.
vierta en bolitas esféricas, que pasan a un secador rotatorio,
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PROPIEDADES FUNDAMENTALES

Existen tres propiedades fundamentales, de las que depende el compor-

tamiento de los negros de humo en las pinturas y tintas. Estas propiedades
son:

1. Tamaiio de particula (Ver figura N 2)
2. Quimica superficial
3. Estruciura (Ver figura N? 2)

TAMARO DE PARTICULA

El tamanio de particula del negro de humo, e encaenten destrn dol
rango de los coloides, Debido a este tino estado e divisidn, o0 por o quo
ol negro, tiene an alto pader colorante v eseelontes propledadeos pagg o} oo
furzamienta ded hale,

Un iferoncapio ordingtin, solo seveln gque son partiendas cololdales, sin
detevminar cush en sn o esacte, o nliaderocople smiesien gue of e
gro desarralla of tpieo movimtemto hiowakann, por cataborests se demmsten
que fas pastiondns vinjobun con i veloeidad caseteristion de b enlibdes,

Solo ol mderoscoplo electrdnien, pudo wedie exactmmente el dhidmotre
do Yaw partfendus. gque varia entee 7y 50 wklioras, y reveld tambidn gque tos
alan formas esférieas,

Los dismetros reportados e ba tabla de espectfieaciones son vilores do
promedios aritiméticos:

m
== — n == mimero de partieulus
" 0~ didmetro

Low pasticutas de v mmesten determinmdn de siegro de Tmo, no tie

uen didmetvos aniformes, sino gue presenton ans clerta disteibmeidn de
o (Ver Higara NV ),

Debido w by e virdediud dbe tminion, s enenentinn disponibloy nes
gros parn sty diterentes usos, sepin las propledigden segueridas,
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Una propledad que estd intimamente ligada con el tamaito de partfeuls
es la superficic especifica, al disminuir ¢l tamaiio de partfcula, aumentard la
superficie. La superficie especifica puede ser medida tanto con el micros.
copio electrénico, como por métodos de adsorcion de nitrégeno.

‘ Al aumentar la superficie especifica serd mayor la absorcién de aceite
y s¢ necesitard mds vehiculo para recubrirla,

El poder colorante de un negro, que es su capacidad para teiiir un pig-
mento blanco, depende hasta cierto punto del tamaiio de la particula, asf,
mientras mis pequeiio es el didmetro, el poder colorante serd mis elevado.

Con los negros de didmetros de particula muy pequeiios, se presenta
la desventaja de que son dificilmente dispersables y hay que tener muchas
precauciones para obtener una dispersion adecuada,

QUIMICA SUPERFICIAL

El modo de comportarse de un negro en una pintura o en una tinta,
sc¢ deben en grun parte a la naturaleza de su superficie,

La superficie de cada particula de carbén, estd rodeada por una canti-
dad variable de oxigeno ¢ hidrégeno adsorvidos quimicamente en forma de
complejo. Este complejo se origina cuando el negro, después de formado,

- entra en contacto con el aire a alta temperatura.

Los negros dr canal que cstin i< en contacto con el aire, contienen
mis materiales volitiles, que los negros de horno que se producen en atmés-
feras reductoras.

Si se calienta ¢l negro durante 7 minutos a 950°C. en un crisol cerrado,
se experimentard una pérdida de peso que se considera ccmo el contenido

de materias voldtiles, esta pérdida representa la descomposicién del com-
plejo Cx Oy.

La naturaleza exacta del complejo, no esté completamente definida, sin
embargo, se ha demostrado que una porcién del oxigeno, esté formada de
grupos carboxilicos, que son los que producen una reaccién acida. Mds re-
cientemente Hallum y Drushel han demostrado la presencia de grupos qui-
nona y grupos hidroxil arométicos.
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Se cree que el Hidrogeno es un componente residual de la molécula
original del hidrocarburo,

Al determinar ¢l pH de una pasta de negro de humo y agua, se notard
que cxiste una relacion entre ¢l pH y ¢l contenido de materias voldtiles, Los
negros con mayor contenido de volitiles tienen un pH bajo, es decir, la pas-
ta os mis dcida y al disminoir Ia cantidad de materias volitiles, ¢l pH subird,

El pH de los negros de humo, varia desde 3 hasta 10, con lo que se
tiene un amplio margen de pH y se podrd escoger e} vehiculo més compati-
ble con el negro. También se nota una relacién entre el pH y el poder tin.
téreo, se puede ver en la tabla de las especificaciones, que los pigmentos de
alto peder tintdreo, tiecnen pH bajos v viceversa,

Ahora, cn relacién con el contenido de volatiles, los negros de més co-
lor, muestran altas concentraciones de materias voldtiles,

Alto color : Mayor contenido de volatiles : pH bajos.

La presencia del complejo Cx Oy, produce un efecto favorable durante
la dispersién. Cada particula de negro, esti rodeada por el complefo, qué
actia como enlice entre ¢l negro y el vehiculo, permitiendo asi una mayor
humectacién que da como resultado pastas menos viscosas.

El complejo Cx Oy, también hace que wisminuya la absorcién de acei-
te, una cantidad alta de materias volatiles, hace necesaria menor adicién de
aceite,

Otro fenémeno que presenta el negro de humo debido a la présencia de
estas materias quimisérbidas, es la propiedad de adsorcién. Algunos negros
llegan a mostrar adsorciones del mismo orden de los carbones activados.

La adsorci6n estd en relacién con la alta energia libre de superficie por
unidad de peso y a la naturaleza de la superficie del pigmento.

Una medida arbitraria de la actividad superficial es obtenida por la
prueba de la DFG (difenil Guanidina). El indice de adsorcién DFG aumen-
tard al aumentar el contenido de materias volitiles,

Cuando se le agrega un vehiculo al negro de humo se efectia una ad-
sorcién selectiva, o sea sdlo una parte de los componentes del véhicula es
adsorbida sobre la superficie del negro, lograndose una mejor lubricacién y
mejor dispersién. Esto hace que el pigmento sea “vehiculéfilo”,
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ESTRUCTURA

En ¢l negro de humo casi nunca encontramos que las partienlas estén
aisladas, sino que estas tienen la tendencin a asociarse, formando cadenas
tridimensionales (Ver figura N¢ 2),

A esta asociacion se le Nama estructura, hay negros como ¢l de acetile-
no, de alta estructura y negros de baja estructura como son los de canal.

Las téenicas para hacer la evaluacion cuantitativa del grado de estrue-
tura no han sido suficientemente desarrolladas, consecuentemente, la estruce
tura se ha definido en términos de las propiedades que ocasiona; por ejem.
plo un negro de alta conductividad eléctrica, con gran absorcién de aceite,
bajo poder tintéreo v superficies mates en tintas y pinturas y facilidad de
extrusion, se clasifica como negro de alta estructura v viceversa.
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CAPITULO TERCERO

AFPLICACIONES Y CLASIFICACION GENERAL




CLASIFICACION GENERAL

Debido a que se fabrican gran cantidad de negros de humo, la Junta
de Produccion de Guerra de los EE.UU. propuso en 1943, un sistema de
clasificacion que divide a los negros segin el método de obtencion; ya sea
de canal, o de horno, v segin las propiedades generales desarrolladas en las
pinturas, en las tintas y en el hule.

Nota: Las siglas estin en Inglés, asi por ejemplo:

HCC - significa: High color channel

HPC — " High process channel
HMF — " High modulus furnace
FT -~ " Fine termic furnace, ete.
TIPO DE NEGRO SIGLAS APLICACIONES
CANAL
Para lacas y articulos de ln mds alta cali.
De canal color dad; para esmaltes y plisticos sintéticos;
intenso HCC para automdviles; para colorear intensa.
mente el vinilo; y para adhesivos.
De canal color Para pinturas, lacas y esmaltes de buena
medio MCC calidad; para plasticos y para acabados de
teléfonos,
Para tintas de periddicos, libros y publica.
De canal color ciones, papel negro, csmaltes v revesti-
hajo LCC mientos, para plasticos v pinturas de uso
comn, v para chasis,
De eanal elevada ' Tintas de ln mejor calidad para litogra.
fluidez LFC fin, limotipia v fotograbado, pura papel

carbon y cintas de mdquinas de escribir.
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TIPO DE NEGRO SIGLAS

CANAL
De canal fluider

medin SFC
De canal conductor CC

De canal elabora.
cién dura HPC

De canal elabora-

ci6on media MPC
HORNO
De horno, fino FF

De horno, conductor

CF
Pe horno de alto

médulo HMF

De horno para semi-
refuerzo SRF

HORNO TERMICO
Color fino FT
Color mediano MT
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APLICACIONES

Tintas de imprenta, pinturas comunes pa-
ra colorear nvlon v otras fibras sintéticas.

Pisos de llantas, tacones, correas de trans-
misién,

Pisos dc llantas de hule natural y sintéti-
co, correas transportadoras y articulos
moldeados,

Llantas macizas, pisos de llantas de hule
natural v sintético.

Para tode tipo de tintas, especialmente
para grabados y para tintas de periddicos.
Proporciona color en plésticos y pinturas,
para esqueletos de llantas, cimaras y ar-
ticulos para calzado,

Para pinturas y plisticos conductores, pa-
ra articulos de caucho conductor,

Para todo tipo de tintas de imprenta, pa-
pel carbdn, pinturas para mantenimiento.
Pisos de llantas para servicio duro, pare-
des laterales de neumaticos. Articulos me-
canicos.

Para pinturas y plasticos. Cementos. Para
grabados y papel carbén, para calzado,
cimara de neuméticos, base de superficie
de rodadura, articulos de hule para me-
cinica, esqueletos para llantas.

Para colorear todo tipo de materiales, Are
ticulos de hule para mecdnica, articulos
moldeados v citimaras newmiticas,

Como pigmentos en plisticos y pinturas,
recomendado  para  aislaciones de alta



TIPO DE NEGRO SIGLAS

HORNO DE ACEITE

Fines Generales:

e extrusion rd-
pida

Para alta abrasion

Para abrasion

intermedia

De superabrasion

Conductor

Super conductor

GPI°

" FEF

HATF

APLICACIONES

temperatura.  Articulos de cancho para
mecdnica,

Para colorear o sombrear, Armazones v
pisos de llantas, paredes laterales, anillos
de cierre, envolturas de cable, mangueras,
suelas y extrusion de tiras,

Para tenir fibras plisticas, Armazén y piso
de -lantas, paredes laterales, mangueras
v extrusion de tiras,

Tintas con buenas caracteristicas de im-
presion, tintas ccondmicas para diarios y
publicaciones, papel carbén, papel negro.
Pinturas conductoras v de uso general, fi-
bras sintéticas y plasticos. Piso de lantas,
tiras de recauchar tacones y suelas.

Color mediano, para llantas, tiras de re-
cauchar, articulos mecinicos, suelas v ta-
cones,

Para colorear v teiir plisticos — ISAF.

Hule antiestitico y conductivo, cinfurones,
mangueras, suelas, bandas estiticas.

Para pinturas v plisticos conductores v los
mismos usos que ¢l CF,

Dentro de eada clasificacion, existen varios negros ¢ue tienen algunas
diferencias entve si. pero que pueden agraparse en la misma clasificacién
peneral, Tales diferencias pueden ser: en tamaio de particuly, absorcién de
acefte contenido en volidtiles v forma (polvo, perlitas o pasta),

CONSUMO

F) negro de humo se importaba en su mayor pirte de los Estados Uni.
dos (99%) bajo lu siguiente fraecion aruncelaria;
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501.28.03 Carb6n vegetal o negro de humo consxderado como tal,
cuando contenga hasta 10% de ceniza,

$0.10 Cuota especifica (KB)
No tiene precio oficial,

Necesita permiso de la SIC;

Cantidades Importadas:

ARO CANTIDAD
1950 5112 Ton,
1951 5889

1952 4217
1953 5646
1954 6398 "
1955 8003

1956 7539 "
1957 8365
1958 9328
1959 9198

1960 9935 "
1961 9304 "
1962 11396

Pero como en esta fraccion también se incluye el carbén vegetal, estas
cifras no son muy significativas, por lo que recurriendo al Bureau de Censos
de Estados Unidos en lo que respecta a exportaciones de negro de humo a
México, se obtuvicron los siguientes datos:
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ARNO CANTIDAD

1950 4711 Ton.
1951 5865 "
1952 4023
1953 5424
1954 6356 "
1955 7070 "
1936 6698
1957 7163 "
1958 8640 ”
1959 8816
1960 9319 "
1961 9204 ”
1962 1400

En 1963 se empezé a producir negro de humo en el pais por lo que se
redujo bastante la importacion. Se fabricaron en México 5000 toneladas de
negro de humo (GPF, FEF, HAF, ISAF) y s¢ importaron 8269 toneladas con
un total de 13,2689 toncladas,

El 20 de junio de 1963, se derogd la fraccion 501.28.03 y entré en vigor
el 9 de enero de 1963. La nueva fraceién 501.28.13, fue expedida el 14 de
junio de 1963 v entré en vigor el 12 de febrero de 1964,

501.28.13  Negro de Humo
$0.10 Cuota especifica
18% Ad valorem,
$5.75 Precio oficial,

Necesita permiso de la SIC.
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Importaciones de 1964

Durinte ¢l afo de 1964 se importaron:

1,760 Ton.
Una nueva fraccidn entré en vigor ¢l 26 de noviembre de 1964,

25.03 A 001 Negro de Humo
$0.10 Cuota especifica
18% Ad valorem,
$5.75 Precio Oficial,

. Neeesita permiso de la SIC,
Los principales consumidores de negro de humo son:

La industrin del hule, que usa de 90 a 953% del negro de humo,
1

La industria de pinturas ¥ tintas, usa 5% del negro de humo.
Otros usuarios de menor importancia son;
1. La industria eléctrica, que usa el negro de humo para electrodos de arco,

placas de bateria, cepillos v electrodos, bulbos electrénicos, resistencias,
ctc. .

|3

. La industria de plasticos,

[oc]

. La industria de papel.

4. La industria de mosaicos vy concretos,

USsoOSs

Hule:

El negro de humo se¢ usa en la industria del hule, especialmente para
Nantas de automdvil, como agente reforzante, adenils aumenta la resistencin
a la abrasiom, a la tension, al desgaste v al desgarre, aumentando también,
¢l médulo de elasticidad v proporcionando color,

Aungue no se ha padido conocer exactamente ¢l mecanismo de veforza.
miento del negro de humo en el hule, en la prictica se ha demostrado que
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existe un marcado efecto de reforzamiento al aiiadirle una cantidad de ne.
gro de humo (50 partes de negro por 100 partes de cancho), por ejemplo:
Si a una llanta se le pone una cantidad de material inerte en la superficie
de rodadura, la duracion de ésta, serd de 5,000 Km,, pero si en lugar del ma-
terial inerte, se la pone igual cantidad de negro de humo, In duracion de la
llanta aumentari hasta 50,000 Km,

El hule erudo se coavierte en producto atil por el siguiente proceso:

El hule es masticado o amasado entre dos rodillos calientes, durante este
paso, ¢l hule picrde gradualmente su extensibilidad reversible y su vis.
cosidad volviéndose mis blando y pegajoso. Ademis de este efecto fisico
v mecdnico, sufre una oxidacién con el oxigeno del aire,

Al mismo ticmpo o inmediatamente después de la masticacién se le mez-
clan log ingredientes necesarics: _ ‘

Carga

Carga

Ablacsadores (pastificantes, lubricantes, ete) que son de gran
avuda en la masticacién y en ¢l posterior proceso de los compues-
tos de hule, se usan algunos accites como los de palina y de pino.

Activa:

Agentes Reforzantes: que tiene por objeto dar una mavor dura-
cién, El mis importante y el mis utilizador es el negro de humo,
Antioxidantes, usados para evitar oxidaciones fuera de tiempo.
Casi siempre se usan aminas aromiticas.

Inerte:

Llenadores inertes, que dan consistencia al mismo tiempo que lo
abaratan. Generalmente se usan negros de humo suaves, baritas,
talcos, ete.

Colores v pigmentos, para impartir color,

La mezela se pasn al molde v se vuleaniza por medio de calentamiento

a presion, para la valeanizacion se cmplean:

Agentes vuleanizantes, el principal v mas extendido, os el Azufre,
Aceleradores v Retardadores,

Activadores: Oxido de Zine y Acidos grasos,
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Los negros de humo mis usados cn ¢l hule son:
Negros de Canal

El HPC que cs el que tiene la méxima potencin reforzadora, pero es
mis trabajoso para claborar articulos vulcanizados, da mixima histerisis y
méxima generacién de calor,

El EPC que da menor resistencia a la abrasion, pero es mis facil de
claborar y da menor histerisis,

El MPC que es el intermedio entre ol HPC y ¢l EPC.
Negros de Homo Térmico,

El FT que tiene un poder de refuerzo parecido a los negros de canal,
disminuye la histerisis y la tendencia al recalentamiento, se usan casi sola-
mente como materiales inertes de relleno,

Negros de Hemo,

El principal es el SRF que aunque es de semirefuerzo, es muy utilizado
debido a Ia facilidad de claboracion y a que puede aiadirse en gran cantidad
sin dar excesiva rigidez,

El primer negro de horno de aceite fue el FEF que tiene excelentes
propiedades de reforzamiento, por ser de tamaiio muy fino, es muy Wtil para
extrusion con un minimo de hinchamiento v contraccion de la matriz,

Un negro superior a todos los anteriores, es ¢l HAF que tiene el s
alto poder reforzante, un 30% mis que el de los negros de canal.

El SAF v ¢l ISAF que dan gran resistencia contra la abrasion,

El CPF que os un negro de gran estructura, para tedos los usos, tiene
propiedades mas altas de traceion, de madulo v superior extrusion,

EL negro de humo es may dtil en el reforzamiento del hule natural, hule
sintético, eancho de polioxano, cancho de polineetano, cancho de estivanos
butadieno, cancho batflico, ete,

I ol negro de humo para reforzamiento, es muy fmportante su tamiaiio
de partiendu, v T natuealeza de s soperficle, Los negros de g para el
bt dehes Nenar Luy siguientes propiedades:
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Residuo al Tamizado 0.0010% max. retenido en tamiz N? 300
(59 u.m.)

0.10% max. rctenido en tamiz N° 325
(44um.)

Pérdida al calenta- 1% max. SRF, CPF, HMF y negros tér-
miento micos,

1.5% max. FEF
2% max. FF.
2.5% max. HAF v ISAF.

3% max. Negros de canal,
Otros nsos importantes del negro de humo en el hule son:
Armaduras de hule para miquina, bandas transportadoras, articulos me-

canicos, tubos de aislamiento v recubrimiento de cables, tela impregnada de
hule, suclas y tacones de zapatos, hotas de hule, lozas de hule, ete.

Pinturas

Unma pintura es un compuesto liguido pipmentado que al ser extendido
en una capa delgada sobre una superficie se convierte en una pelicula sélida
¥ opica.

El negro de humo que es ef pigmento usado en el caso de pinturas ne.
gras, tiene como objeto impartir color v dar efecto decorativo, y el objeto del
vehiculo (factor de humectacién v dispersion) es ligar permanentemente el
solido con la superficie, formando una pelicula continua,

El pigmento se define como particulas sélidas usadas en la preparacion
de una pintura que son substancialmente insolubles en el vehiculo,

Il medio cousiste de: aceites (de Hinaza, tung, pescado, ete)
De resinas: barnices oleoresinosos, aleidicos, de urea formaldehido, fe.
nol formaldehido, vehicules celuldsicos o nitroceluldsicos v de diluyentes y

agentes de dispersion,

Los solventes que se anaden, aettan como transportadores y producen
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una mas rapida humectacién de los sélidos. Ademas, sirven para dar consis.
tencia adecuada o la pintura,

Los agentes de dispersion son aquellos anadidos para facilitar la sepa-
racién de las particulas aglomeradas, sirven también, para proporcionar es.
tabilidad al pigmento en el vehieulo, los mis usados son jubones, deidos gra-
sos, aminas, amidas, fosfolipidos, cte.

Hay que tener enidado que el vebiculo, ¢l solvente y los dispersan-
tes Nu»;,ldn\. sean compatibles eatre si y con el negro de humo con el ob.
jeto de obtener una mejor dispersién y buena estabilidad.

La pintura se hace wezelando el pigiiento con parte del vehiculo, des-
pués se muele Ja mezela para obtener una buena dispersion, se anade ¢l
resto del vehiculo, se filtran las particulas extraiias v se envasa.

La dispersion se hace en molinos, pueden usarse los siguientes, depen-
diendo del tipo de negro v de la pintura deseada: molino de piedra plana,
molino comico, molino de rodillos, molino de bolas, molino coloidal, ete, La
molienda separa cada particula de negro que este formando un aglomerado.

Para hacer una buena dispersion, hay que tener en cuenta los siguientes
puntos:

a) La cantidad de matc-ias volatiles que tenga el negro de humo, pues
¢stas ayudardn a la dispersion,

b)  El tamaiio de la particula del negro, porque es mas facilmente disper-
sable un negro de mavor tamaio de particula,

¢) La absorcién de aceite, para anadir suficiente vehiculo y prolongar el
tiempo de mezclado lo necesario para mojar cada particula de negro.

&) La clase de vehiculo, su indice de acidez v su grado de polimerizacion,

¢) Ll tiempo v Tugar en que se debe adicionar ¢ agente dispersunte para
que sea s potente su acelon,

) Escoger ] molino mits adeenndo o la pintura gque quiera obtonerse,
©) 1 solvente debe anadivse lentumente v en porelones adecuidas,

h)  Hay que controlar Tn temperaturs de operacion,



Negros de humo usados en pinturas:

1. Negros de canal de gran intensidad de color,
2. Negros de canal de color mediano,

3. Negros de canal de color vegular,

4. Negros de oo,

Dentro de cada clasificacion, entran varios tipos de negros,

Las caracteristicas generales gque deben tener tados los negros usados en
pinturas son: intensidad de color adecuda, facilidad de dispersién v propor-
cionar cualidades de flujo apropiadas.

Los negros de gran intensidad de color son los de tamano de particula
mids pequeny, tienen alto contenido de materias volidtiles, por o que se fa-

cilita la dispersion v el mojado. Ticnen muy buena Huidez v exceelente esta.

bilidad.

Son muy atiles para la obtencion de acabados de color negro intenso ¥
brillo satinado. 8¢ usan principalmente en acabados de antomoviles,

Los negros de color medio son negros de uso general, se dispersan féeils
mente y son de precio moderado,

Son usados para esmaltes y lacas ccondmicas,

Los negros de color regular, se usan cuando no se requicre una gran
intensidad <le negrura v para entintar, Poseen una absoreion de aceite baja,
s¢ humectan y dispersan ficilmente,

Todos los negros de canal dan tonos pardos.

Los negros de horno tievnen como caracterfstica un tomo azulado, Se usan

cuando no se necesita un color completumente negro en pinturas pars ma.
quinaria,

* Fintus

El negro de humo s ol pignento mis importante en ta industrin de oy
tintas debido a que gran parte de ellas, sou negras, v ademds, porgue el nee
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gro de humo cs relativamente barato, ficilmente acequible, muy estable a la
luz, humedad v temperatura y por su elevado poder tintérco.

Para su uso en las tintas, viene en forma de polvo (esponjoso), y en
perlitas que ¢s mis comodo de trabajar,

Las tintas negras estin constituidas por dispersiones de negro de humo
en aceites, barnices, solventes, secantes v otros componentes (algunas veces
conticnen entonadores, plastificantes y grasas).

Los negros de humo usados en tintas, se pueden dividir en tres clases
principales:

a)  Negros de Canal de alto contenido de materias volitiles (de 12 a 13%),
que proporcionaran una tinta con clevada fluidez llamada “tinta larga”™

b)  Negros de Canal con ua bajo contenido de materiay volitiles de 5 a 8%,
que producen una tinta de baja fluidez o “tinta corta”,

¢) Negros de Horno: horno de gas, horno térmico, horno de aceite.

Debe hacerse notar que dentro de estas tres clases, habra varios negros
que varian segun sus condiciones de fabricacion, asi tenemos que los, negros
que tengan la misma fluidez, pueden cambiar en otras propiedades, como
son tamaio de particula, absorcién de aceite, ctc.

Los negros de horno también cambiarin segin ¢l proveso usado, las
materias primas y todas las variantes mencionadas cn el capitulo anterior.

Las caracteristicas generales de cada clase, se mencionan enseguida:

Los negros de canal de alto contenido de volitiles, tienen el tamaiie de
particula mis fino, de 15 a 28 milimicras, Debido a la presencia del complejo
Cx Oy tienen un pH bajo (3—3.5). Son los que tienen los tonos mids negros v
son ficilmente dispersables. )

Se usan en litografia en trabajos en medios tonos v en libros, en donde
es muy importante la calidad y excelencia de tonos,

Los negros de canal de bajo contenido en volitiles, producen tintas poco
fluidas, que son usadas en trabajos que se desea un determinido cuerpo con
una carga relativimnente baju de negro, “Fienen mayor absoreidn de aceite
que los negros de elevada fluidee,

48



Son usados para trabajos de menor calidad, principalmente para impre-
siones en papeles porosos y no satinados, como diarios, revistas y fotograbado.

Los negros de horno de gas, ticnen un digmetro de particula de 60 a 80
milimicras, tiene baja absorcién de aceite, sus caracteristicas de dispersién
son excelentes, Se emplean en grabados.

Los negros de horno térmico, ticnen el mayor promedio de didmetro de
particula, son los de mds baja absorcion de aceite, tienen los tonos més azu-
lados y son de precio moderado,

Los negros de horno a base de aceite se caracterizan por su facilidad de

molienda v por su buena dispersién, tienen baja absorcién de aceite y baia
viscosidad,

Pueden ser usados en todo tipo de tintas, dando impresiones suaves y
correctas. Son utilizados para periédicos, papel carbdn, tintas para publica-
ciones, tintas para huecograbado y tintas calcogrificas. Aungue el negro de
humo del proceso de horno tiene una intensidad menor a lz de los negros
de canal, ha venido substituyéndolos debido a su menor precio y por el tono
azulado que poseen.

49




CAPITULO CUARTO

METODOS DE PRUEBA



MUESTREO

Generalidades;

El muestreo tendra por objeto obtener la minima cantidad representa-
tiva de cada partida de produccién o de embarque para determinar si dicha
partida cumple con los requisitos especificados para negro de humo (ver ta-
bla de especificaciones en Cupftulo Quinto).

Neota: La partida tiene que ser homogénes, es decir que todas las uni-
dadcs gue comprende el lote seen de una misma categoria,

El plan de muestreo especifica el nimero de unidades de un lote que
va a ser inspeccionado y el criterio para su aceptabilidad que em este caso
serd el porciento méximo permisible de unidades defectuosas.

La unidad defectuosa es aquella que no cumple con alguna de las carac-
teristicas de calidad especificadas.

La inspeccién se hard por varisbles, se entiende por inspeccién el pro-
ceso de medir, examinar, probar o cualquier otra forma de comparar la uni-
dad del producto con las especificaciones de calidad previamente fijadas.

La inspeccién por variables se usa, cuando las caracteristicas de calidad
del producto son medidas en una escala continua, y estdn expresadas por
limites: superior, inferior, o ambos. Los limites se indicarin con las siguien.
tes letras:

U para el limite superior y

L para el limite inferior,

La calidad del lote o partida se expresaré en términos de porciento de
unidades defectuosas, los cuales se designan con siglas:

Pu.~Que indicard la conformacién con respecto al limite superior.
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Pl .—conformacién con el fmite inferior,

p —que indicerd la conformacién con ambos limites combinados.
Operaciones para realizar ¢l muestreo:

1.—Se determina ¢l nimero de elementos N de que consta el lote, y en
la tabla N° 1 se encuentra la letra clave correspondiente a dicho tamaiio de
muestra.

2.—Se establece un valor de AQL (nivel aceptable de calidad). E1 AQL
se escogerk més o menos rigido a criterio del consumidor y dependiendo
del uso a que se va a destinar el producto probado. '

En la tabla N® 2 los valores de AQL varfan desde 0.04 para la inspec-
cién mds estricta hasta 15 para la menos,

3.—Con estos datos se chtiene de la tabla N? 2 el niimero de muestras
que se van o tomar, el factor ¢ y el porciento méximo permisible de defecti-
vos, el cual estd indicado por la letra M.

4.~Se seieccionan al azar (para lo cual se usan tablas de nimeros alea-
torios) el nimero de muestras n encontradas anteriormente, se inspeccionan
y se registran las mediciones de las caracterfsticas de calidad en cada uni-
dad muestreada.

El mimero de mrestras sacadas y sus resultados se dividirin en grupos
de cinco unidades. Con excepcidn de los lotes de muestra de tres, cuatro o
siete unidades en cuyo caso el tamaiio del grupo serk igual al tamaiio del
lote de muestras, :

5.~De los resultados obtenidos en las pruebas se calcula el promedio
de las lecturas X, y ¢! promedio de la variabilidad de las muestras R.

La varibailidad es la diferencia que existe entre el valor mds altc'y el
mas bajo obtenidos en la medicién de una caracteristica de calidad.

X=X

»
Para calcular R se determinan primero los valores de R, a Rx.
R = Valor de la lectura maxima — valor de la lectura minima.
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K:i R

N¢ de subgrupos
8.~Sc calculan los {ndices de calidad mediante las siguientes férmulas:
Qu (indice de calidad para el limite superior). A :

(U=R)ec
Qu =

R
y Q! (limite inferior)
K-

Rﬂ:

Ql =

7.~En la tabla N? 3 se busca con los dates de Qu y Ql los valores de
Pu y Pl (porciento de defectivos) y se calcula el valor de p.

p=Pu+4 pl

8.~Los valores de Pu, Pl o bien de p se comparan con M (por ciento
méximo permisible de defectivos sefialados en la tabla N¢ 2),

Sip= M el lote so ecepta,
<
p> Mo
loa valores de Qu y Ql son negativos,
el lote so rechaza,
Ejemptlo:

' Se recibe un lote de negro de humo de color intenso,

El lote consta de 100 unidades. Se cstablece un AQL de 10%.

En la tabla N° L se ve que a 160 unidades corresponde ia letra F.

En Ia tabla N? 2 se encuentra que n=10.

Se determing el indice de negrura de esas 10 muestras y se obtuvieron
los siguientes resultados:

60, 38, 83, 59, T4 (R, = 74.58 = 16)

57,61, 68, 70, 60 (Ry;=T70-57=13)
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Informacién Necesaria

n
Suma de X
X: £X

n
R: = R

N® Subgrupos

Factor ¢
U limite superior

1 limite inferior

(U=X)c
Qu =
H
(K— L)e
Ql =
.
Pu
Pl
P =
M=

36

Valor obtenido

10

628

62.8

- 1.38

1.12

7.96
2098

13.02

21.08

El lote se, acepta.

Esplicacién

tabla 2

628

10

16 4+ 13

tabla 2

(71 —62.8) 2.40

145
(62.8 — 56) 2.40
1“5
tabla 3
tabla 3
Pu+4-PL

tabla 2



TABLA N° 1

N° de Elementos
del lote,

Letras Clave

3-8
9-15
16.25
28-40
41.85
68 - 110
111.180
181.3%0
301 . 500
500 - 800
801 - 1300
1301 - 3209
3201 - 8000
8001 . 22000
22001 - 116300
110001 - 550000
850001 y mas

- M0 m MmUY 0w w

© w O Z 2 W

57



TABLA N2
INSPECCION MORMAL ¥ RIGIDA

T emaSo de fote | Tamago c A. Q. L. (Izspeccidn normal)

Letra Glave |oi2e | factor i: .;o .f;: 1.;0 1.;0 z.m:o 4::0 6.;0 u:.‘oo xs’.:o
B 3 | 1.910 : . 7.59 | 18.86 | 26.94 | 33.69 | 40.47
c s | 2238 @F n\?; s 10.92 | 16.45 | 22.86 | 29.45 | 36.90
D s | 2.47¢ 1.02] 3.¢6 | 5.93 | 9.90 | 14.47 20.27 26.59 | 33.95
E 7 | 2.830 .28 | .69 | 1.99] 3.06 | 5.32 | 8.67]12.35 ] 17.54 | 23.50 | 30.66
F 10 | 2.405 : 58 (1.6 | 2.08) 3.23 |a.77 ] 7.42]10.79 | 15.49 | 21.06 { 27.90
G 1s | 2.379 [.061] .136 |.253| .e30] .786 [ 1.30 | 2.10{ 3.1 [4.6a | 6.76 | 9.76 | 14.09 | 19.30 | 25.92
H 25 | 2.358 |.125] 214 |.336] .506| .627 | 1.27 | 1.95] 2.02 {3.96 | s5.98 | .65 12.59| 17.48 [z. .79
1 30 | 2.353 {.167] .2¢0 [.366] .537] .056 | 1.20 | 1.96] 2.01 {3.92| s.88 | .50 12.36 17.19 { 23.42
3 35 | 2.349 {.165] .261 [.300] .s66[ 083 | 1.33 | 1.90] 2.02 | 3.90] s.es| s.e2]12.24] 17.03|23.21
% s0 | 2.3a6 |.160| .252 |.375] .539) .8az [1.25 | 1.86] 2.69 | 3.73| s.61| &.11 ] 11.04] 16.55 | 22.38
L so | 2.362 |.169] .261 |.301] .52 .e38°{1.25 | 1.60] 2.63 | 5.64 | s.47| 7.91 | 12.57] 16.20 | 22.26
21 60 | 2.339 |.150] .2¢4 |.356] 504 701 [ 1.06 | 1.70] 2.47 [ 3.0a | sa7| 7.56[ 1110 15.66 | 21.63
N o5 | 2.335 |.156] .242 |.350| .e93] 758 | 1.12 | 1.67] 2.37 {3.30 | 4.97] 7.27]120.73] 15.17 | 21.08
o s | 2.333 |.as3] .230 [.233] .e68] 718 | 1.06 | 1.58] 2.25 {314 { .4.76 | 6.99 { 10.37 | 14.74 | 20.57
P 175 | z.331 |.139] .210 [.303] .e27) .55 | 972 1.46] 2.00 [2.93| 4.47| 6.60] 9.09] 14.15 [ 19.08
a 230 | 2.330 {.102) .215 |.308] .a32] .661 | .976] 1.47] 2.08 | 2.92] a.e6| 6.57] 9.8¢] 14.10 | 19.82

Yoos| 10 {as | .25 | .«0 | .65 | 1.00] 1.50 [ 2.50 | .00 | 6.50 | 10.00] 15.00

A. Q. L, (Imcpeceidn iﬁ;m?

108 VALORES DE AQL ESTAN EN 9, DE DEFECTIVOS.,

7USEE!.MPMN%WABAJODBMMU§A,TANTOE§.VMMM OOMO EL TAMARC DS
‘;fMUBT‘RAGJANDOM.TMMOWBMMMESHGUALOE"@SALTMOME!.LOTE,SBINSPSC

V' (IONARA CADA UNIDAD DE LA MUESTRA.
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TABLA PARA ESTIMAR EL PORCIENTO DE DEFECTIVOS (p)

§372333°%133

131339999139

1993192322413

133733133133

1353533933511

1333339333

3333383°%1312

1337273233313

11393333¢°11

1331393933338

39999434333

I EEERERRRE

31333383¢131

133899393133

33333%213

13393733313

§19333%%233

73393°%3333%

179933481331

113333334983

13%23933¢%23%3

99999439313

19933%8%83133

13333333353

999993319

9399993999

3932333%3%31

£933399°%3%

de muestra

1959283939[3999999999/71999539334[2937338943%
-g 9939993994 [3899999999/489392323589/93238338331%
Slel719939393939¢95993999)9838323298|232832888
92639993999)33999%92894/39399332828¢/°35333958823¢4
$999999349/9392¢22339)2983334345/533383¢88233¢
Jose939999a u1999298s9 99339998933 [7892383988
73399993998 |39%¢%3999959339553533]308999338388
JJ39e9399999)999:929999]9939999939[992339399%
-J3999999999[9999999399/9939989933 (939993533938
[rofiaiisegcea|dagueiqoqyacocacecee|q4qq2an4agy
a833553930509(3993539349[73430899933]Jq0¢943388%
4135835999 (4995549389 |71338d928333|39¢6:a2843
5735939893 1990553939;5¢69|9995893379: 9865383953
338335999 39099¢5493¢¢8|939378853383|98¢68383833
19389393939/ 31989939388[3399¢59383|¢adzra8gqy
QR EREEN EFEE R FFEEN EEREEEER RN EEEREERRER
fl3395333997(399934998¢/9593399593 273723983
sP[i299339999([3999913896[933d993d7938§g[8¢430838932%
glA3999339999 /3989334933 | 9932331338 33994828939%
ga;;ggg;assg 19939399999 |193969353¢2|c237a839949%
PRl 39953959 |3393§53998[995¢533358¢ (5338363143
19359399993 |90699359¢:99|38¢68333¢08393|593333§838%4
i 389499/3933999393[3393999388/9339932853233
JeTey 9199 4995 %9859 (9229995999 (9839999579¢
e eyI9y9939|9599399888(939999999%8 (9937933839
5999999999 (99999993939 3393393993(93934838343
[ovo]T 7933496978 9999994849 ]9993499838[93334345319
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DETERMINACIONES FISICAS

TEXTURA

1,1, Gemneralidades: La muestra se examina para determinar sus carac-
teristicas tales como durcza de particula y presencia de materias cxtrafias.

Hay dos métedc uno usado cuando se quierc establecer un patrén, o
para trabajos de inves facién y el segundo, que es usado en los lahoratorios
para trabajos de rutin . por comparacién con un patrén,

El primer métedo se basa en el grado de dispersién que tienen los pig-
mentos, bajo ciertas condiciones en un liguido con buenas propiedades dis.

persantes.

1,2,

13

1.4.

15.

Equipo o aparates.

Placa de vidrio.

Espitula de acero.

Vaso de precipitado de 50 ml.
Aparato (Ver figura N? 4)

Materiales 0 Reactivos:
Aceite de linaza refinada.
Aguarras.

Espécimen de prueba,
De 1 a 2 gr. de negro de humo.

Procedimiento:

El pigmento se dispersard en 12 ml. de un liquido consistente en
una mezcla de partes iguales en volumen de accite de linaza y
aguarrds. La mezcla deberd tener una viscosidad un poco mis baja
que la del aceite solo,

Nota: Las cantidades pueden ser aproximadas, pues s6lo se trata de una

prucba cualitativa,

El pigmento sc extiende en una placa de vidrio, afiadiendo el liquido
en una relacién de 1 ml. por minuto, mezclando perfectamente, con la es-
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Fig. No. 4




patula hasta tener una pasta suave, teniendo la precaucién de afadir unas
gotas del liquido para compensar la evaporacién del aguarris. Se adelgaza
la pasta ligeramente y se pasa a un vaso de precipitado, donde el liquido
remanente es aiindido, agitando perfectamente y dejindose reposar después
uno o dos minutos, para permitir que las burbujas de aire escapen.

Esta mezcla se extiende en la placa de vidrio que estard en posicién casi
vertical, hasta que la pelicula se seque.

La pasta al fluir hacia abajo, dejs en la parte superior, las particulas

mds pequeiias, mientras que las mds grandes y el polvo, irdn a la parte in-
ferior de la placa. ‘

De esta manera, s¢ podran ver ficilmente, las particulas que no se han
dispersado y las materias extraias,

Segundo Mdétodo:

Se coloca un gramo de mucstra en una placa de vidrio, y al misme tiem-
po otro gramo del negro patrén en la misma placa, comparindose primero
en seco y reportando si existe alguna diferencia. Enseguide se afiaden unas
gotas de aceite de linaza refinado mezclando perfectamente con la espé-
tula, para producir una, masa suave que se¢ extendera en la placa, formando
una pelicula delgada de 2.5 por 7.5 cm, de drea.

Ahora se comparan las dos peliculas con luz del dia difusa.

La muestra no deberd presentar diferencias en cuanto a granos o subs-
tancias extraiias, en caso de haberlas, se reportard la muestra como més o
menos arencsa que el patrén,

Mediante el tacto, también se puedo und dar cuenta de la diferencia en
textura entre el negro patrén y la muestra.

COLOR

21 Generalidades: La determinacion de color de los negros de humo
se haco por medio de comparacién con negros standard.

2,2. Equipo o Aparatos,
Placa dc vidrio esmerilada de 30 x 30 x 1.5 cm.
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Bureta de 50 ml. calibrada a 35 gotas por milimetro.
Espatula de acero inoxidable o cromada de 15 por 2.5 mm,

2,3, Materiales o Reactivos,

Accite de linaza refinado.

2,4, Espéeimen de muestra,

Negro de humo . No. de gotas de

absorcién de aceite Peso del Pigmento aceite
30 02 gr. 20
60 01" 14
70 ror o 19
80 o 24
90 o 28
100 v 34
110 o 35
120 ron : 43
130 o 47

2,5. Procedimiento:

Se pesa la cantidad de pigmento seiatado en a tabla y se pasa a la pla-
ca de vidrio. De la bureta se anade la cantidad suficiente de aceite para dar
una consistencia adecuada, generalmente 1/3 o 2/3 partes dei total, y se
mezcla perfectamente con la espitula, con movimientos hacia atrids y hacia
adelante, cubriendo un drea aproximada de 15 por 7 em. La espitula se debe
voltear de cuando en cuando, Se le dan 100 pasadas,

Nota: En vez de dar Jas 100 pasadas, se puede usar un molino automd-
tico Hoover, sometiendo la pasta a 25 revoluciones dos veces.

Se anade ¢l aceite remanente y se vuelve aomezelar, hasta que la pasta
sea uniforme, Se pone esta mezela en una esquina de Ja placa y se trabajn
con el patrén en la misma forma que con la muestra, teniendo cuidado de

obtener Tn mistin consistencia, aungue sea necesario anadir mds gotas de
aceite,
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Se exticnden las dos pastas en forma de pelicula opaca sobre la placa
de vidrio pulido ¢n la misma direccién, haciendo inmediatamente la compa-
racién con luz del dia difusa o con luz blanca fluorescente.

En la comparacion se deben observar y reportar las diferencias en tono,
intensidad (concentracion de materias colorantes) y brillantez. Un color més
gris, indica tamaino de particula mavor v viceversa,

INDICE DE NIGROMETRO

3.1. Generalidades: El nigrometro se desarrollé para comparar ¢l color
de una muestra de negro en pasta con un mosgico negro que sitve comp
standard, bajo condiciones especiales de iluminacion,

El apasato se funda en que la negrura de la muestra se debe a la ab-
sorcion y difusion de la luz incidente y de ahi la disminucion de Ia intensi.
dad reflejada por la muestra,

3.2, Equipo o Aparatos,

(Ver figura N 5).

3,3. Reactivos o Material;

Aceite de linaza refinado.

3,4, Espécimen de muestra,

0.2 g. de negro.

3,5. Procedimiento:

Se prepara una pasta de negro con aceite y se extiende sobre un porta-
nbjetos, que se introduce en B, La luz procedente de las bombillas de bujia
L es reflejada por In muestra a través del lente de difusion y pasa por la
abertura del espejo Ny v o dar al ocular T,

Mediante ¢l torillo 1 se ajusta el brazo mavil, en donde estd montado
ol mosaico 8 hasta que suintensidad se fguala o la reflejada por Ia muestra,

La posicion del brazo cuando se igualan las intensidades so registra en
una eseala Jogarftmica, arbitravia 1,

67



bagarwees
S8 CLATIAR

Fig. No. §

NIGRO-METRO




PODER COLORANTE

4,1. Generalidades: Esta prueba indica el poder que tiene un mnegro
para colorear un pigmento blanco.

El poder colorante de un pigmento es de gran importancia en la manu-
factura de pinturas, debido a que los pigmentes de color se usan en gran
parte mezclados con blanco.

El procedimiento para medir el poder colorante, consiste en mezclar una
pasta de negro de humo-aceite, con un pigmento blanco, generalmente éxido
de zinc en una relacién de 1:100 en peso y comparar con un patrén prepa-
rado en la misma forma.

Si se requicre wna medida cuantitativa de diferencias en peder coloran-
te, se cambiar4 la relacién negro blanco hasts que s igucle la muestra com.
parada con el patrén.

4,2. Equipo o Aparatos.
Placa de vidrio pulido,
Placa de vidria de 30 por 30 por 1.5 cm. esmerilada.
Espétula de acero o cromado de 15 por 2.5 cm.
Bureta de 50 ml. calibrada a 35 gotas por ml.
Luz del dia artificial para igualacién de colores.

4,3, Material ¢ Reactivos:

Aceite de linaza refinado.
Oxido de Zine.

4,4, Espécimen de prueba.

Negro de Humo No. de gotas de
abeorcién de aceite Peso del Pigmento aceite

50 0.02 gr. 1

60 "o 1

70 .o 2

80 "o 2

90 boow 2
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Negro de Humo No. de gotas

absorcién de aceite Peso del Pigmento de aceite
100 o 3
110 ton 3
120 "o 3
130 o 3

45. Procedimiento: Se pesa ln cantidad de pigmento especificado en
la tabla y se pasa a una placa de vidrio esmerilado en donde se mezcla con
el aceite de linaza. usando la espitula.

Se¢ extiende Ia pusta para formar una pelicula delgada, y se dan 100
pasadas con la espatula, cubriendo un drea aproximada de 15 em. Se junta
la pasta y se le vuelven a dar 160 pasadas.

Por otro lado, sc pesan 2 gr. de éxido de zine v se mezelan con 20 gotas
de aceite, usando la misma espatula (sin limpiar) con que se mezcl6 el negro
de humo con ¢l aceite, Enseguida se mezcla el pigmento dispersado con la
pasta ZnO-aceite, dandcle 100 pasadas. Se toma una pequeiia porcién de
esta mezcla y se aplica en un lado de la placa dindole 100 pasadas adicio-
nales para ver si la mezcla cambia en intensidad, si no se nota ningén cam.
bio, significa que la mezcla ya estd lista, pero si hay alguna diferencia, se
repiten las 100 pasadas, hasta que el color se haya desarrollado completa.
mente. '

Se recoge esta mezcla, y se ponc en una esquina, mientras se trabaja
con el patrén, hay que tener cuidado de obtener la misma consistencia de
la mezcla patrén-blanco con muestra-blance.

Estas dos muestras se extienden una junto a otra, en la misma direccion
en una placa de vidrio pulido,

La comparacién puede hacerse con luz del dia difusa o con luz artifi-
cial para igualacién de colores.

El reporte se hari anotando las diferencias en tono, intensidad y brillo,
Cuando los colores son muy parecidos, es necesario hacer varins pruebas,

RESIDUO DE TAMIZADO

51. Generalidedes: Este métcdo se nsa para determinar ¢l porciento
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de particulas demasiado grandes que serfan perjudiciales durante el proceso
de dispersién del pigmento en la preparacion de pinturas y tintas.

El método consiste en lavar ¢l negro en un tamiz de mallas muy finas,
cor um solvente (generalmente agua o aleohol etilico),

Hay tres métodos, uno usado para resultados muy exactos, el segundo
para negro en forma de perlitas, v el tercero que es utilizado cuando el
negro contiene aceite,

Primer método (para resultados exactos v constantes),

A52. Equipo o aparatos:
Tamiz y aparato filtrante (figura N® @),
Balanza de torsion con sensibilidad de 0.1 mg.
Balanza Analitica sensible 0.01 g,
" Estufa.

Tamiz de bronce fosforado o acero inoxidable malla 3235,

US Tamiz micras Abertura de didmetro de alambre
malla min, max,
325 44 0.60M7 0.0010 0.0014

N33, Materinl o Renctivos:

En esta prucha se utiliza sclamente agua,

A54.  Especimen de mucstra,
100 g. de pigmento,

A5,5. Procedimiento:

Antes de efectuar Ia prueba se lava el filtro abriendo las vilvalas A v B
y cerrapdo la C, se deja correr el agua por dos minutos. Se cierra la vilvula
B v se abre la C, regulando la presion de agua con la vilvula reductora, Se
recomdenda una presion de agua de 2,108 kg/ems,

Se coloca ¢l tamiz del nimero especificado en el embudo v se deja co-
riee e agun durante tres minutos,

Se cierran Jas vitlvalas A v G v ose examina el tamiz a que no contenga
particulas,

Se pesa una muestra del negeo (100 g minimo) en una balanza de tor.

71




Vilwula ©

Vilvuls Reductore %

Filtro

Véivule A

Vilvula B

Fig. No. 6




sién y se afiade muy lentamente al embudo para prevenir que el tamiz se
tape. Se abre la vilvula D y se dejn pasar por la manguera una corriente

suave de agua para bajar el negro de humo que se haya quedado pegado a
los lados del embudo.

Se sigue lavando hasta que el agua del lavado salga clara. Para deter-
minar si todo el negro de humo del residuo ha sido lavado, se pasa a un pe-
dazo de papel blanco donde es frotado suavemente, si el papel se mancha
es que ¢l residuo contiene todavia particulas de carbén.

Quitar el tamiz del embudoe y raspar el residuo ligeramente con el dedo
para disgregar cualquier terrén duro de negro de humo que no haya sido
completamente mojado. Se coloca otra vez el tamiz y se lava por dos minu-
tos adicionales. Se quita el tamiz y se pone a secar durante una hora en la
estufa a 105°C. Se pasa el residuo a un platillo tarado y se pesa.

Este procedimiento se repite con dos muestras més.
A58, —. Céleulos.

R = por ciento de residuo de tamiz,

M
Roe—=
P
en donde:

P.—Peso en gramos del residuo.
M.—peso en gramos de la muestra,

A5,7. Reporte.

El reporte incluird lo siguiente:
571, Identificacién de la muestra.
5,7,2. Identificacién del N? de tamiz,
5,73. Anotacién de la presién del agua.

5,74. Resultados de las tres determinaciones individuales y su pro-
medio, :

B) Método de residuo de tamizado para negro de humo en forma de per.
litas,

B52. Equipo o Aparatos,
2 placas de vidrio,

73




Tamiz N° 325,

Cepillo de pelos de camello,
B 53. Material o Reactivos.

Solucién dispersante, La solucién se prepara poniendo la mayor
concentracién posible del agente dispersante (alcohol butilico)
en agna. Esta solucién debe ser pasada a través de un papel
filtro antes de ser usada.

BS54 Espécimen de muestra:

10 g. de negro de humo molido, Se toma suficiente negro de
hunio en forma de perlitas v se mucle ‘entre dos placas de vidrio,
Para negro de humo de bajo peso especifico, se muelen de 2 en
B

2y

B 5,5. Procedimiento:

Los 10 g. de muestra molidos, se colocan en un vaso de 30 ml, se aiia-
de suficiente agente dispersante, mezelando perfectamente bien, hasta for-
mar una pasta espesa, Se diluven con 300 mil, de agua de la llave y se vacia
esta mezela en un tamiz de peso conocido perfectamente limpio v seco.

Se cepilla suavemente la mezela del tamiz, dejando correr el agua al
mismo tiempo. Cuando parezea que todo el pigmento dispersado ha pasado,
se deja de lavar y se contimia cepillando hasta que pricticamente todo el
liquido haya pasado a través del tamiz. Se anaden unos mililitros mds de la
solucién dispersante y se vuelve a cepillar, lavindose perfectamente con
agua.

Se repite esto hasta que el agua del lavado va no contenga pigmento
dispersado. Cuando el tamiz contiene ya solo un residuo aproximado de 1 g,
se afiade otro poco de solucidn dispersante v se frota suavemente con el
dedo con lo que la dispersion coloidal del negro de hum, acaba de pasar,

Hayv que tener la misma precancion que en el método anterior de fro.
tar el residuo sobre una hoju de papel blanco, para estar seguros de que va

no contiene negro de humo,

‘Se seca el tamiz a 1057 - 2 por una hora, se enfria en ¢l deseeador,
se pesa v se caleula el residuo en por ciento,

C) Método para negros de humo (tratados con aceite).
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C5.2. Equipo o Aparatos.
Placa de vidrio,
Espitula.
Tamiz de malla N¢ 325,
Cepillo de pelo de camello,
Estufa,

253, Materinles o Reactivos.

Aceite de linaza,

Alcohol etilico (o espiritu blanco),
C54. Espécimen de muestro:

10 g. de negro de humw,

55 Procedimiento:

Se mezela ¢l negro de humo con ¢l aceite de linaza mediante la espa.
tula sobre una placa de vidrio y se mezcla perfectamente hasta formar una
pasta de consistencia suave. Se anaden 100 ml. de alcohol etilico a la pasta
y la mezcla es pasada al tamiz y lavada don més alcohol etilico al mismo
tiempo que s cepillado suavemente,

El residuo final se seca durante una hora en una estufa a 105°C y se
pesa. El reporte se hace en la misma forma que los dos anteriores.

ABSORCION DE ACEITE

6,1. Generalidades: Se conoce como absorcion de aceite al volumen en
mililitros de aceite necesario para mojar perfectamente 100 g. de pigmento,
bajo condiciones definidas.

La absorcién de aceite depende del tamaiio y la forma de las particulas,
de su grado de estructura v de su peso especifico. La medida de la absor-
cion de aceite va a proporcionar datos acerca de la relacién pigmento-ve.
hiculo, durante el proceso de dispersion v de la consistencia final de la pin.
tura y del flujo de la tinta.

Los negros en forma de perlitas, ticnen una menor absorcién de aceite
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que los mismos negros en forma de polvo, debido a su diferente densidad
aparente.

Hay dos métodos de los cuales el segundo da resultados mas reprodu-
cibles,
A) 62. Equipo o Aparatos.
Placa de vidrio.
Espétula de acero. g
Gotero o Bureta de 10 ml. graduada en 1/10 ml.
6,3. Materiales o Reactivos.

Aceite de linaza refinado.

8,4. Espécimen de muSsira:
Varia decde 0.5 g. para los regros de color més intenso hasta 2 g.
para los negros de menor intensidad de coler,

8,5. Provedimicnts:

Se pesa el negro de humo con una exactitud de 0.1 mg, y se coloca en

una placa de vidrio. De un gotero tarado se va agregando gota a gota del
aceite de linaza.

Nota: Hay que tener cuidado que el aceite de linaza usado en pruebas
comparativas o similares, tenga el mismo valor 4cido.

En lugar de usar gotero, se puede usar una bureta. Con lo cual para
obtener el peso correspondiente del aceite en gramos, se mutliplican los mi-
lilitros de aceite por su peso especifico,

Se mezcla perfectamente después de cada adicién, pues de lo contrario
se afiadird mds aceite del necesario y los resultados seran més altos.

El punto final serd cuando la cantidad exacta de aceite se ha incorpo-
rado con el pigmento para producir una pasta como masilla espess, cohe-
rente y homogénea que no se “rompe” ni se separa.

Se pesa el gotero con exactitud, anotando las diferencias en peso. Se
repite el procedimiento con otras dos muestras en la misma forma,

6,8. Chiculos,

De la diferencia en pesos del gotero, se saca el peso de aceite utilizado
en un gramo de muestra, y se calcula el aceite necesario paro 100 g.
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Peso en g. de aceite
9% de absorcién de aceite = x 100

Peso en g. de pigmento
B) Moétodo Gardner para absorcién de aceite.
B6.2. Equipo o Aparatos.

Matraz de fondo redondo de 250 ml.
Bureta graduada en 0.1 ml,
Espitula con una hoja de 10 por 1.5 cm.

B68,3. Materiales o Reactives.
Accite de linaza refinado.
B6,4. Tamniie de muestras

De 25 a 3.5 ml de pigmento. (Para determinar ¢l volumen, se
divide el peso en gramos, entre €l prso especifico).

B6,5. Presedimicnto:

Se coloca el pigmento en el matraz y se aiiade el aceite de Ia bureta

con una velocidad de una gota por segundo, agitando el matraz continua-
mente,

Cuando ya todas las particulas del negro se hayan mojado y se junten

en forma de pequefios grumos, se empieza a disminuir la velocidad de adi-
cién de aceite.

El punto final seré cuando todos los pequeiios grumos hayan formado

un solo grumo y que se note que el exceso de aceite se embarra en las pa.
redes del matraz.

B66. Célculos:

ml. de aceite x 0.93
% absorcién de aceite = x 100

o gr. pigmento

PESO ESPECIFICO

71. Generalidados: Este método es util para trabajo de rutina, pues se
pueden hacer varias prucbas simulténcamente,
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7.2.

7.3.

74.

7,5.

Equipo o Aparatos:
Picnémetro de 50 ml. de capacidad.

Mandmetro con tubo cerrado o abierto de 8 mm, de didmetro in-
terior. (Para tipo de tubo abicrto, se usarin 88 ¢m. de mercurio).

Bomba de vacio capaz de reducir la presién absoluta a 3 mm.

Baiio de agua capaz de mantener la temperatura especificada con
+: 0.5°C.,

Termbmetro graduado de 0 a 60° con divisiones de 0.1°C.
Materiales o Reactivos.
Liguido de inmersion;
Kerosina
Glicerol
Etilen-glicol, o
Tetrahidronaftaleno.

La mds utilizada es la kerosina refinada, con un rango angosto de
destilacion y baja velocidad de evaporacion,

Temaiio de muestra:
1 gr. de negro de humo.

Procedimiento:

Standarizacion del Piznémetro: Sa llena el picnémetro con agua desti-
lada recientemente hervica, (a una temperatura un poco menor que la es-
pecificada para el pigmento). Se pone en el baiio de agua y se lleva gra-
dualmente a los 15.56°, sc saca cl picnOmerto, se tapa, se seca y se pesa.

Después se vacia el atua y se vuelve a pesar, perfectamente seco y lim-
pio. Se Hena ahora con el Niquido de inmersién y se repiten las operaciones
mencionadas para el ague, caleulando el peso espee “ico del liguido de in-
mersion de Ta siguiente forma:
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Ya standarizado el picnémetro, se procede a determinar el peso especifi-
co del pigmento,

En un pesafiltro, se seea una cantidad adeenada de negro de humo, en
un estufa, a 105° 1 2°C durante dos horas, al cabo de Jas cuales se pasa
al deseeador.,

Enseguida se pesa el picnometro, v se le pone aproximadamente 1 g,
de muestra, volviendo a pesar, Se anaden los mililitros de liquidos de in-
mersion necesarios para cubrir perfectamente el pigmento. (Debe quedar
una capa clara de liquido de 1 em. aproximadamente),

Se agita perfectamente con un agitador de vidrio, hasta que todo ¢l
negro se haya mojado, v las burbujas de aire havan escapado. (Si es necesa.
rio, se pueden anadir unos mililitros s de liguidao).

Hay que tener cuidado de lavar cualquier particula de negro que se
haya quedado adherida al agitador.

Sc coloca el picndémetro en un desccador y se conecta la bomba de va-
cio, a través de un mandmetro, controlando la velocidad con que se reduce
la presion, para prevenir una ebullicion del aire demasiado ripida y posibles
pérdidas de muestra del picnémetro,

La mayor parte del aire atrapado se debe remover en 5 6 10 minutos.
Se contintia la evacuacion hasta que la presion no sea mayor de 3 mm. y
hasta que ya no se note escape de burbujas de aire. Se apaga la bomba y se
empezard a admitir aire poco a poco al desecador. Se llena el picnémetro
hasta el aforo con ¢l liquido de inmersién v se leva a la temperatura espe-
cificada.

Se pesa (tapado y seeo) vose caleula el peso especifico del pigmento.

M xS
T —
(M - 1) — P
L. Peser del piendmetro Heno con el lignido de inmersion,

M. Peso en grimos de Ta nestea de pigmento,

P Peso en gramos del pienimetro con: pigmento v liguido,

>

Peso especifico del Haguido de jnmersion,



DETERMINACIONES QUIMICAS

8. pH
8.1. Generalidades: El valor del pH pucde dar una idea de la can-
tidad de complejos oxi.carbono adsorvida la superficie del negro de humo.
8,2. Equipo o Aparatos.

Potenciémetro con electrodos de vidrio y calomel con una exacti-
tud de 0.05 pH.

Vasos de precipitados y vidrios de reloj adecuados para tapar los
Vvasos,

Placa caliente (parrilla).
Espitula de acero inoxidable.
Placa de vidrio o porcelana,
Mortero.

8,3. Materiales o Reactivos.

Dos soluciones bufter que limiten el pH del negro por medir.
Agua destilada recién hervida,

8,4. ‘Tamaiio de muestra:

De 2 g. a 0.1 g. de negro de humo,
8,5. Procedimiento:

Se muele cualquier grano grueso de negro de humo hasta obtener un

polvo fino, la molienda es especialmente importante cuando se va a determi-
nar el pH de un negro en perlitas.

La molienda se puede hacer con la espatula sobre la placa de vidrio o
en el mortero. Se afaden 10 ml. de agua destilada hervida a cada gramo de

negro de humo, para facilitar ¢l mojado, se pueden afadir unas gotas de
etanol puro o de acetona,

Para muestras mayores de un gramo, se hierve o mezela durante 15
minutos teniendo cuidado que no llegue a sequedad, Sida muestra es menor
de 0.5 so usardn 5 m} de agua y la mezela se dejiy hervir sin llegar a seque-
dad, en Is place caliente,

So dejn enfriar 1a mezela a temperatura ambiente en une atmésfora libro
de humos quimicos que podrian contaminar ln muestra, y so decanta cuals
quier liquido sobrenadanto,
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En este punto, se procede a estandarizar el aparato de la siguiente ma-
nera: se prende el pHimetro, se deja calentar unos momentos, y se ajusta
el cero del aparato.

Los clectrodos y el vase se lavan perfectamente con agua destilada y se
secan con papel absorvente, Se mide la temperatura de la solucién y se mar-
ca en ¢l aparato, se toma la primera solucién buffer, sumergiendo los elec-
trodos dentro de ella y se mueve el botén hasta que la lectura en la carétula
del aparato, marque el pH del buffer, esperando unos segundos a que la
aguja deje de moverse.

Se lavan y se secan los clectrodos y se sumergen en la segunda solucién
de buffer, ajustando también el pH.

Se vuelven a lavar y a secar los electrodos, metiéndolos en la pasta de
negro de humo y agua, teniendo la precaucién de girar ligeramente el vaso,
hasta que se obtenga un pH constante.

Todo el procedimiento se repite con una segunda muestra.
Precauciones:

Para prevenir contaminaciones, de la muestra durante la ebullicién, se
tapa el vaso con un vidrio de reloj limpio.

El agua destilada debe ser lo mis pura posible. El pH de agua destilada
serhde 69 a 7.1.

Reporte
El reporte deber4 incluir:
a) La identificacién adecuads de la muestra.

b) Resultados obtenidos de dos determinaciones individuales y su
promedio.

HUMEDAD

9,1, Generalidades: Este método es normalmente conocido como “pér-
dida por calor”, -

El agua absorbida por ¢l negro de humo, s funcién de la naturaleza
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del material, de la temperatura y la presién parcial det vapor de agua cn la
atmésfera.

El peso de una muestra de negro de humo P, puede descomponerse asi:

P=P|+P'.'+P:|

P; = Peso del carbén seco (carbén fijo).
P. = Peso del agua (humedad),
Py = Peso de materins adsorvidas (materias voldtiles),
9,2. Equipo o Aparatos.
Estufa tipo “conveccién” capaz de regularse a 105°C.
Pesafiltro de forma baja de 30 mm. de alto, con tapa esmerilada.
Balanza analitica con una sensibilidad de 0.1 mg.
Desecador.
9,4, Tamafio de muestra:

2 gramos de negro de humo.
9,5. Procedimiento:
Se sec ' el pesafiltro y la tapa en la estufa a 105 + ’°C durante
media hora. Se dejan enfriar en ¢l desecador hasta temperatura ambiente.

Se pesa el pesafiltro y 1a tapa con una aproximacién de 0.1 mg. Pesar
los 2 g. de negro de humo en el pesafiltro, y meterlos a la estufa (con la
tapa quitada) se pone la temperatura a 105°C y se deja la muestra a tem-
peratura hasta peso constante. Se vuelve a colocar la tapa y se mete al de-
secador, se quita la tapa y se deja enfriar hasta temperatura ambiente.

Se coloca de nuevo la tapa en el pesafiltro y se vuclve a pesar a (0.1
mg.) Repetir el procedimiento con una segunda muestra.

Precauciones:

El pesafiltro debe ser lo mis hermético posible y la muestra debe man.
tencrse asf guardada antes de erapezar la prucha,

Todas las manipulaciones del pesafiltro antes de ser pesado, deberdn sor
hechas sin tocarlo con los dedos, manipulando siempre con pinzas secas,

Tapar el pesafiltro sicmpre quo se pasa de la estufa al dosecador y vi-
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ceversa, con cl objeto de prevenir pérdidas de negro de humo debidas a
corrientes de aire,

No debe abrirse ln puerta de la estufa durante el tiempo de secado.
.

9,6. Célculos:

H = por ciento de humedad.,

(M —P)
% H = —— x 100
M-T)

T = Peso cn gramos del pesafiltro con tapa.

M = Peso en gramos del pesafiltro con tapa y muestra antes de
calentar.

P = Peso en gramos del pesafiltro con tapa y la muestra después
del calentamiento.

Reporte:

Debe incluir:
a) Identificacién de la muestra,

b) Resultado de dos muestras individuales y su premedio.

MATERIAS VOLATILES

10,1. Gencralidades: El contenido de materias voldtiles se considera
como la medida de oxigeno qguimicamente adsorvido en la superficie de las
particulas del pigmento. Este contenido tiene un efecto muy marcado en las
propiedades de dispersién del negro de humo y hace que dicho negro sea o
no vehiculéfilo.

10,2. Equipo o Aparatos,

Horno cléctrico regulable a 950° 3 20°C equipado con un tere
mopar,

Crisol de porcelung con tapadera, de 20wl de capaeldad,
Cronémetro do intervalos,

Estufa de tipo "convecelén”,
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Balanza analitica con una sensibilidad de 0.1 mg,
Desecador.

10,4. Tamafio de ln muestras

Los gramos necesarios para lenar el crisol hasta 2 mm. antes de
la linea de la tapa,

10,5. Precedimicnto:

Se mete el crisol con su tapa al horno eléctrico y se calienta a
950 + 20°C, colacando el criso! a una distancia no mayor de 1 cm. del ter-
mopar, al cabo de media hora se saca el crisol y se mete al desecador hasta

que llegue a la temperatura ambiente, inmeditamente se pesa con una exac-
titud de 0.1 mg,

La cantidad de muestra adecuada, se seca en la estufa a 105°C durante
una hora, como se describe en el método de humedad.

Se llena el crisol como se indic6 en el inciso 10,4, si la prueba se hace
con un negro de humo en polvo, hay que tener cuidado de apretar bien el
negro dentro del crisol para reducir el espacio libre y asi minimizar la oxi-
dacién del negro que daria resultados erréneos. Sin embargo, el pequeiio
espacio libre que se deja, tiene como objeto permitir la expansién del escape

de materias volatiles, previniendo que la tapa se levante con lo que sf existi-
ria la oxidaci6n. ’

Se pesa el crisol lleno antes de ser calentado, pesando también la tapa,
se mete al horno eléctrico y se calienta a 950°C == 20°C durante 7 minutos.
Pasar el crisol al desecador y dejar enfriar hasta temperatura ambiente.

106. Caélculos:

Calcular el por ciento de materias volatiles asi:

M—P

V= x 100

M—A

A = Peso del crisol y tapa.
M = Peso del crisol tapa y muestra antes de calentar.

P = Peso de) crisol tapa y muestra después de calentar.
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Reporte:
El reporte incluir4:

a) Identificacién de la muestra,

b) Resultado de los dos determinacicnes individuales y su pro-
medio.

Precauciones:

Se debe trabajar con crisol de porcelana o de cuirzo, pues el de platino
puede sufrir una carburacién, lo cual perjudicaria los resultados, aumentan.
do el peso del crisol. '

El crisol debe ser manejado siempre con pinzas secas.

No debe excederse la temperatura, porque ocasionarfa la volatilizacién
de algunas materias minerales (el azufre de sulfatos y sufuros) que traeria
como consecuencia, resultados altos.

CENIZAS

11,1. Generalidades: Aunque se ha logrado conocer la composicién de
ias cenizas de un negro, por medios espectograficos, para trabajos de control
de calidad (rutina de laboratorio) s6lo es importante el porciento de cenizas
coatenido en el negro. :

Las cenizas contienen B, Ca, Cr. Fe, K, Hn, Na, Si, Sn, Sr y Ti en pe-
quenisimas cantidades.

11,2, Equipo o Aparatos:

Mufla que pueda ser regulada a una temperatura de 550° =+ 20°C,

Crisol de porcelana de forma alta, con tapa, de 15 ml. de capa-
cidad.

Balanza analitica, con una sensibilidad de 0.1 mg.

Estufa de tipo “convection” que pueda ser regulada a una tem-
peratura de 105° =+ 1°C,

Desecador.
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11,4, Tamaiio de muestra:
2 gramos de negro de humo seco.

11,5. Procedimiento:

Calentar el crisol con su tapa en la mufla a 550°, sacéndola des-
pués de una hora y dejindolo enfriar en el desecador hasta temperatura am-
biente. Inmediatamente después, se pesa (0.1 mg.)

Se seca una cantidad suficiente de negro de humo (105°C por una hora)
para poder pesar 2 gramos de negro ya exento de humedad.

El negro seco se coloca en ¢l crisel, y se mete al horno a 550°C durante
16 horas (sin tapar). '

Nota: Como los negros de humo de canal contienen sales inorgénicas,
no volitiles, se puede, para propésitos de control, usar una tem-
peratura de 95¢° durante 4 6 5 horas solamente,

Se tapa el crisol para pasailo al desecador, y se deja enfriar hasta tem-
peratura ambiente. Yu frio se pesa con una exactitud de 0.1 mg.

Repetir el procedimiento con una segunda muestra,
Precauciones:

Dejar la puerta del horno ligeramente abierta (1 cm. aprox.) para que
entre un poco de aire, y ayude a la combustién de materias orgénicas.

Tener cuidado que al pasar Ia muestra del horno al desecador, tapar
el crisol para prevenir la pérdida de cenizas, por corrientes de aire.

Las muestras deben conservarse siempre dentro del desecador o en re-
cipientes herméticos.

La introduccién brusca dentro del horno o mufla, es desaconsejable,
pues se pueden ocasionar pérdidas considerables, por proyecciones, Por lo
tantc, es prudente un calentamiento preliminar de 300° durante una hora y
después a 950° tres horas,

Es preferible, como en el caso de materias volatiles, usar crisol de
cuarzo o de porcelana, para evitar la carbonizacion del platino, Cuando el
crisol ya se ha enfriado en el desecador, éste debe abrirse lentamente para
ir dejando entrar el aire poco a poco y evitar asf, pérdidas de cenizas,

Nota: Para obtener resultados reproducibles, es necesario que todas las
materias minerales sean Hevadas o una forma fija,
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11,6. Célculos:

El porciento de cenizas, se calcula asf:
P—A

C=—— 100
M—A

A = Peso en gramos del crisol,

M = Peso en gramos del crisol con la muestra.
P = Peso cn gramos del crisol con las cenizas.

. Reporte:

Se reportard siempre cn porciento en peso sobre muestra de negro de
humo seco.

o

a) Identificacion de la muestra.

b) Resultado de dos determinaciones y su promedio.

CARBON FIJO

El carbén fijo no se determina experimentalmente, sino que se saca res-

tando de 100 el contenido de materias voldtiles y las cenizas. Se expresa en
porciento,
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CAPITULO QUINTO

CLASIFICACION Y ESPECIFICACIONES




NEGROS DE HUMO

PROPIEDADES GENEBRALES

CLASIFICACION
Tamafio Peso Indice de Poder Rasaiduo Absorcion Matetlas
Siglas de particula | cspecifico | nigrémetro  |colorante tamizado de acalte Voldtiles
um, -+0.05 +10% 325 mm, cmi/g %
miéx, Jg
HCC, 9 1 193 36-60 163 0.10 4.3 6 15-18
Color -
. HCC, 11 13 1.92 63-66 163 0.07 2.5 4 12-13
intenzo o
HCC,4 13 5 1.85 67-71 170 0.07 1.5 3 3-8
MCC ' 14 16 1.87 68-72 175 0.07 1 2.5 5-10
Color
' MCC, 15 17 1.87 70-74 185 0.07 1 2.3 3-10
medio -
MCC, 19 A 1.86 72-76 182 0.07 1 2.5 5-10
= Color bajo LCC 21 23 1.85 81-8% 185 0.03 1 2.5 5-10
<
Z Blevada LFC 22 26 193 80-84 170 0.05 1 25 10-15
< ﬂuidez
© Blaboracién HPC 23 27 1.85 80-84 182 0.03 1 23 5-8
dura
Elabo:acién MeC 24 28 1.85 81-85 185 0.05 1 25 3-8
media
Elaboracién | EEBC 29 1.83 83-87 180 0.05 1 25 5.8 F
il ' ’ '
Fluidoz SEC 23 27 1.87 80-84 180 0.07 1 2.5 3-8
meadia
Herno fino FF G0 44 1.890 88-92 160 0.07 0.5 2 0.5-1
[7,] Conductor CF 56 69 1.85 85-89 200 0.10 1 2.5 1.5-2
g Alto méddulo HMP 56 69 1.84 93-97 120 0.10 0.5 2 0.51
Semirrefuerzg SRF 73 80 1.80 98-102 100 0.10 0.3 2 0.5-1
Color fino FT 178 182 1.80 105-109 63 0.10 0.3 2 0.3-1
,g Color MT 468 472 1.80 109-113 33 0.10 0.5 2 0.5-1
= mediano '
Fines GPF 32 60 1.80 95-99 100 0.10 1 2.3 0.5-1
generales
o Estrusion FEF 40 48 1.80 93.97 129 0.10 1 2.3 -0.3-1
Z répida
[
@] @ Alta abrasién] HAF 24 30 1.83 88-92 190 0.10 1 2.3 0.5-1
e = Abrasién ISAF 20 24 1.85 86-90 200 010 1 2.5 0.5-1
= media
t S U SR IR W
|8} Super SAF 17 21 1.85 84-88 220 o1 i 2.8 0.5-1
L4 abrasién
Conductor CF 20 24 1.80 85-69 10 o 1 2.9 1.2
Super SCF 19 23 1.80 84-80 200 010 ! 23 1.2
conductor
Semierefucrzg  SRF 34 36 1,80 93.09 120 0,5:4



PROPIEDADES GENERALES

‘Tamallo Pezo Indice de Poder Residuo Absorcién Materias »
do pasticula | czpecifico | nigrémetro  jcolorante |  tamizado de aceite Volitiles | Cenizaa Carbén :
o, 40,039 +10% 325 mm, cm?/g % max. fijo PH
méx.
1] il 193 56-60 163 0.10 4.3 6 15-18 0.05% 82-85% 3.4
11 13 1.92 63-66 163 0.07 2.5 4 12-15 0.05 85-88 3.4
13 A% 1.8% 67-71 170 0.07 1.5 3 5-8 0.05 92-95 4-5
14 16 1.87 68-72 173 0.07 1 2.5 5-10 Y 0.05 90-95 4-5
1% 17 1.87 70-74 183 0.07 1 2,5 5-10 0.C5 90-95 4-3
19 21 1.886 72-76 182 0.07 1 2.3 5-10 0.05 90-95 4-5
21 2% 183 81-83% 185 0.05 1 2.5 3-10 0.03 90-95 4-3
22 26 193 60-84 170 0.05 1 23 1015 0.05 85-90 3.4
23 27 1.3 80-84 182 0.05 1 25 5.8 0.05 92-95 4.5
26 28 1.59 6189 185 0.05 125 5-8 0.05 92-95 45
B 29 1.03 03.57 189 0.05 125 5.8 0.05 92-95 &5
23 27 1.67 £9-64 180 0.07 i 2.5 5-8 0.05 9295 4-3
D 44 1.89 88.92 189 0.07 0.5 2 0.5-1 0.75 $9.99.5 9-1¢
86 €9 1.85 8%.89 200 0.10 1 2.5 1.5-2 0.75 98-98.5 9-10
36 &9 1.84 9397 120 0.10 0.5 2 0.5-1 0.75 99-99,5 9-10
73 80 1.80 08-102 100 0.10 0.5 2 0.5-1 0.7% 99-99.5 9410
178 182 1.80 1031069 65 0.10 0.5 2 0.5-1 0.75 99-99.5 9410
- 468 472 1.80 109-113 35 0.10 0.5 2 0.5-1 0.75 99-99.5 8.5 9.5
32 69 1.80 93-99 160 0.10 1 2.9 0.5-1 0.75 99.99.5 9-10
40 48 1.80 93.97 12% 0.10 1 2.5 0.5-1 0.73 99-99.5 9-10
24 30 1.85 88-92 190 0.10 1 2.3 0.3-1 0.75 99-99.5 8-9
20 24 1.8% 86-90 200 0.10 1 2.3 0.3-1 0.75 99.99.5 8-9
17 21 1.83 84-00 220 010 | 2.9 0.9-1 0.73 99-99.5 8-9
20 24 1.80 89-89 200 010 ] 2.9 1.2 073 98-99 8.9
19 23 1.80 84-88 200 010 1 2,9 1.2 0.75 9§-99 89
34 58 1.80 9599 120 010 0.9 2 0,51 0.73 99.99.5 8.9




CAPITULO SEXTO

CONCLUSIONES



En México se producen cuatro tipos de negro de humo por el proceso
de horno de aceite: A

GPF Negro de horno para fines generales.
HAF Negro de humo de alta abrasién.
FEF Negro de homo de extrusién rapida.

ISAF Negro de horno de abrasién intermedia.

Estos tipos son perfectamente utilizables en la industria hulera, por lo
que han substituido un 95% del consumo en este ramo.

Estos cuatro negros bisicos son posteriormente refinados, por otras in-
dustrias, para que puedan ser utilizados como pigmentos en las industrias
de pinturas y tintas.

Una de estas industrias procesa €] negro para que pueda ser dispersado
en medios acuosos (por lo cual es utilizado en pinturas, mosaicos y cemen-
tos) y ha encontrado que el producto nacional le da ademés de buena cali-
dad un rendimiento mayor al que obtenia con el producto que importaba.

Esta industria proporciona dos negros: una en forma de pasta y otro en
forma de polvo dispersable.

La otra industria mediante procesos de molienda y refinado, proporcio-
na 7 tipos de negros de humo, todos ellos en forma de polvo.

Con los negros mencionados arriba: los cuatro bisicos y los nueve de
refinacién se cubre ya més del 90% del consumo nacional que antes se im-
portaba para llantas, pinturas, tintas, mosaicos, cementos, plisticos, etc.

Del porcentaje restante cabe decir, que una parte tendri que seguirse
importando debido a que el negro de humo nacional no se ha logrado usar
satisfactoriamente para finalidades eléctricas (pilas, baterfa, cables, etc.)

Otra parte del porcentaje de importancién se debe a que principalmente
en la industria de pinturas y tintas se requiere, para algunos usos muy espe-
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cificos como son: lacas automotrices, pinturas al 6leo y algunos trabajos finos
en litrografia, negros de humo, de tamaiio de particula demasiado pequeiio
que resultaria incosteable producirlo aqui por ahora debido al poco consumo.

En resumen delos 26 tipcs de negros de humo mencionados en la tabla
de especificaciones (Ver Capitulo Quinto), ya los del pais substituyen 20 tipos.

La industria mexicana aun no proporciona los cinco primeros de la ta-
bla HCC,, HCC., HCC; MCC, y MCC. que tienen un tamaiio de particula
inferior al 19 milimicras que es el tamaiio de particula méas pequeiio de los
negros nacionales y los tres tipos de negros conductores: CF, negro conduc-
tor de horno de gas, CF, negro conductor de horno de aceite y SCF, negro
super conductor de horno de aceite.
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