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I LiiORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DY INVIEZNCION
8 n
R8s PALA
por ViINDE ajlos
a nombre de UNION CARSBIDE CORPORATICHN, entidad norteamericsana,
establecida en 30 Bast 42 Street, Nueva York, N.Y., Istados Uni-
dos de Auérica, por:

PUN PROCIDTHEIANNC PARA PRODUCIR HATLRIAL CARBONCSO FIBROSO.

Ista invencidn se refiere a material carbondceo fibroso ¥
a métodos para su preparacién. Con la denominacidn »grafito fibro-
so#, tal como aquf se emplea, se alude a grafito 2a forma de fila-
mnentos, hilo o lana, estructuras grafitadas fibrosas tejidas y
otras formas textiles grefitadas talss como zéneros de punto o tren
Z8S.

Se han hecho hasta ahora numsrosas proposiciones para la pre-

é u . . o 5 p
paracion de materiales carbondceos fibrosos partiendo de diversas

[InN

ticas. En gsneral, pusden obtenerse ma-

3

celulosas naturales y sint!
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teriales carbondceos en forma de fibras por pirolisis de un hidro-
carburo @8seo0s.

Sin ombargo, los procedimientes hasta ahora utilizados en
este sector no han conseguido proporcionar fibras grafitadas uti-

lizables v, andlogamente tawpoco han proporcionado la manera de

rafitar estructuras celuldsicas pre=tejidas.

[€a]

Los objetos principales de esta invencidn son, pues, pro-
porcionar fibras grafitadas del tipo descrito anteriormente, y 0é -
todos para su produccidn. |

Se ha sncontrado ahora, por consiguiente, de acuerdo con la
prasante invencidn, quo pueden grafitarss fibras cululdsicas te-
Jidas ¥ no-tejidas, directamente, para producir fibras grafitadas,
quinicamente resistentes, conductoras de la electricided, que tie-
nen gran resistencia y flexibilidad.

De acuerdo con esto, la »resente invencidn proporciona un
procedimiento para producir material carbondceo Tibroso a partir
de waterisl celuldsico regenerado o celuldsico que comprende ca-
lentar dicho material en un sstado pre-alineads para consegulr que
la temperatura del material susente a razdn de 102 ¢ -50¢ C.y por
hora, mientras estd a tsm@eraturas comprendidas entre 100% C. vy
4C0¢ C.; calentar despuds para que la temperatura sumsnte a razdn
de hesta 100%2 C. pbr hora a temperaturas hasta 900¢% C. y, final-
mente, calsntar a una velocidad wmavyor hasta gua se ha producido un
grafitado sustancial del wmaterisl.

In la prdctica ds 13 invencidn, se someten meterisles fibro-
sos escozidos a un plan de calefaccidn cuidadosamente controlado
hasta que se ha producide un grafitado précticamente completo. Tl
plan de calefaccidn preferido comprende un calentaniento lento a
temperaturas comprendidas entre 1002 C. y 300¢ C. a una velocidad

de incremento desde 102 C. por hora hasta 502 C. por hora, seguido



w

LG

20

o
[#)]

30

284088

por una segunda Tase de calentamiento desde 3C0% G. a 400¢ C.,
gque s6 realiza aproximadamente a la misma velocidad o 2 uns ve-
locidad de 5 a 10% mayor. Desde 400% C. a 900¢ C., se erplesn
velocidades ds calefaccidn hasts de 10092 C. de awaento por hora.

Dasde 90C° C. a 3000° C., pueden emploarse velocidades rd-
pidas de calentamiento hasta de 3C00% C. por hora. Il material fi-
broso se coloca preferiblemente en un recinto protector adecuado
mientras pasa a través de los lfmites de temperaturs arriba des-
critos. Por ajemplo, puede ewmplearse un receptdculo metdlico mien-
tras se pasa por los limites desde la temperatura ambiente a 200
C.y, 7 una cépsula de grafito ss adecuads pera los 1fmites de 900¢
C. @ 30002 C. Cuando se pasa por los limites de 900° C. a 3G00¢ C.,
es conveniente una atmdsfera protectora de nitrdgeno o de otros ga~
ses inertes.

Se ha encontrado, de modo inssperado y sorprendente que los
hilos gue se hen carbonizado en un estadn pre-alineado son mds
fuertes que el hilo que se ha grafitado en estado sin alinesr o
relajado. Convehiantamwnte, este aspecto de la invencidn se reali-
za enrcllandc en 1{ness sustancisluente rectag los hilos que se
hen de grafitar sobra vasos cerémicos, placas retdlicas o marcos
metdlicos. Durante la operacidn de anrollade, que se realiza de una
manera anéloga a como se #nrelle un hilo en una bobina, mantenisndo
uns pequefia cantidad de tensidn (del orden de 0,4536 a 0,9072 kilo-
aranos de traccidn) sobre los hilos para prevenir la flojedad. Ss
induce una tensidn en los hilos a medida que se contraen durante el
proceso de calentamiento. Como es 1dmico, los hilos de las astructuw
ras tejlges estén ya pre-alineados ¥ no requieren el enrollado como
los hilos sin soportar.

In la tabla I que se da a continuacidn se presentan ejemplos

ilustrativos de la invencidn que resumen la fusrza ¥y la resistencila
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de varios hilos carbonizados a 900% G. v zrafitados a 2900¢ C.
vajo diversas condiciones de alineacion.

’ 58 ha obsaervado que, en genaral, lag fibras greafitadas son
mds fuertes v mejores conductoras de la glectricidad que lass [i-

5 bras carbonizadas. 3sto es precisansnte lo contraric de lo que in-
dica is experisncia usual en la gue lss fibras grafitedas son gene_
ralosnts mucho mds adbiles que las carbonizsedas que, a su vez, son
micho mds Gdbiles que las fibras sin tratar.

Las materias primes que Tiguran en la tabla I sstdn consti-

10 tufdas por: tres veriedades diferentes de hilo rayon viscosa: (a)

cusrda de neumdticos torsidn invertida 1100/720, (b) hilo 110/480
v (¢} un hilo 900/50 gue se vende con ol nombre rezlstrado de

-

wFortisan”. Bn cads caso, el orimer ndmero de identificacidn de la

W

[t}

fibra representa el denisr o peso del nilo, mientras gque el segun-

[

15 do indica el nimerc de monofilamentos en el hilo. Las dreas de sec-
cidn trensversal de fibra se dan en unidades de alcronss cuadrados.
Las cifras se han dividido por disz mil, segin se indica para ma-
yor bravedad. Los valores de resistencia se dan en unidades de micro=—

ohm centi{metros.
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i1 ofecto de pre-alineacidn de los hilos puede apreciarse

por la tablas I. 4sf{, por sjemplo, ol lote No. 15c¢c, que no esta -
. ) . . s . 72, k3 ., 4
ba pre-alinsado, tenia ung resistencia a la traccidn despucs de
calentar a 9002 C., de 77,338-133,583 kg./cmﬁ con una resisten-
cis de 44.000 micro-ohms-cm., ¥y, después de calentar a 28¢0¢ C.,
. . 4 . rd - P 5
tenfa una resistencia a la traccidn de mds de 168,737 kg./cw® con
una resistencia de 4000 micro-ohms~cm. In contraste con esto, el
3 L

lote 15a pre-allineado sobre una nlaca metalica, acusaba una resis-

2

tencia a la traccidn de 246,075-267,167 keg./cm® v una resistencla

de 13.000-28.000¢ micré—ohms—cm. a 900¢ C. vy una resistencia a la
traccidn de 1148,0021-1877,195 kg./cu.® v una resistencia de 3.000
micro-ohms-cm. despuds de calentar a 29C0% C,

Como otros ejemplos de la préctica de le invencidn, tres ma-

teriales de ravon tejidos, tels de dril de correas ligamento cua-

9]

drado 3300/1440, tela de filtre ligewento cuadrado 1100/48C y un
tejido de neundticos torcide, se calantaron a velocidad de 102 U,
por hors de sumento de temperatura desde 150° C. a 450% C.; a 60¢
C. por hora hasta 900° C., sesuido de un periodo de reposo de una
hora a 9C0% C. y lusge se grafitaron a 2900¢ C. Las propiedades fi-
sicas vy quimicas del :aterial acabado 3300/1440 se indican a conti-
nuacidn.

Prepiesdadaes fisicas

o
Peso/0,0929 m.” 0,0181 kg.
Resistencia a la traccidn 1,36 kg.~9,07 kg. on cada direc-
(teuperatura ambilente) cidn.
Resistencia eldctrica 0,52 ohms/2,54 cu. de ancho/2,54
(temperatura esnbiente) de longitud.
Punto de fusidn Ninguno

Terpsratura de sublimacidn  Por encima de 2898% C., (el grafi
to Tabricedo sublims aproximada-~
mente a 3648° C. a presiones or-
dinaries)
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Resistencia a la abrasidn La tela marca el papel lo mis-
Mo que un lapiz corriente

! Flexibilidad La tela puede plagarse y arru-
garse varias veces sin que se
rompa

Propiedades guimicas

Cenizas 0,09 por ciento
Andlisis espectrogréfico de las Sin impurezas principales. Iﬂpu—
cenilzas rezas menores elevadas: Mg. Im-

pursezas menores bajas: Al. Tmpu-
rezas en indicios elevadas: im,
Ca, Fe y S. Impurezas en indicios
bajas: Na, ¥, Cu, B.

Resistencia quimica Practlcampnte r851stente a to-
dos los ac*dos, dlcalis ¥ com-
puestos orgénicos excepto los de
caracter muy oxidante; no reac-
tivo con muchos metales (p. ej.
Zn, Al, Mg, Cu vy alsaciones de
Cu) y metales que procucen esco-
rias a sus puntos de fusidn.

31 método de la invencidn es aplicable de un modo general a
fibras celuldsicas sintéticas tejidas ¥y s1n tejer. IEntre las fibras
sintdticas convenisntes fisuran las fibraes de rayon, cuerda de ra-
yon y tela de rayen de viscosa.

‘Una propiedad extraordinaria de la cuerda de torsidn inversa
grafiteda es que se comunica elasticidad a la misna dGSpués de gra-
fitar.

Las fibras de zrafito de la invencidn son dtiles para la fa-
bricacidn de aislamientos térmicos, acdsticos y vibracionales para
alta temperatura y medio no oxidante. Igualmente pueden fabricarse
con el producto de la presente inveneidn tela de filtracidn y reji-
llas, tamices, juntas y empaquetaduras resistentes quimicamente a
las temperaturas elevadas, autolubricantes, elédtricamente conduc-
toras. También pueden emplearse ventajosamsnte las fibras de la in-
vencidn para laminados plésticos o refractarios que son eléctrica-

mente conductores y de temperatura y de resistencia quimica elevades,

-
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Unidos de Andrica el 18 de Dicienbre de 1958, bajo el nunero
761.186, se acoges a los béneficios del articulo 51 del vizente

dstatuto sobre Propiedad Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean‘objeto de esta solicitud de Patente de Inven-
cidn en Jspatla, por VEINTE aflos, son los sigulentes:

1€.~ Un procedimisnto pares producir material carbonoso fi-
broso a partir de materisl celuldsico o celuldsico reseherador
que comprende calentar dicho material en condicidn previamente ali-
neada para hacer que la temperatura del material aumente en propor-
cidn de 10 a 502 por hora mientras estd a temperaturas entre 100 y
400% C, calentar luego para hacer que la tempsratura aumente en
proporcidn de hasta 1002 por hora sz temperaturas de hasta 9002 C
vy, finalwente, calentar a wmayor velocidad hasta grafitacidn sus-
tancial dsl materiel.

2%9.- Un procedimiente sezin el punto L, en el cual la tem-
peratura del material se aumenta ¢ una proporcidn de 10,5 a 559
por hora mientras dicho material estd s temperaturas entre 300 y

3%.= Un procedimiento segun los puntos 1 v 2, caracteriza-
do porgue ol materisl se calicnta finsimente a una velocidad més
répida hesta una tempsratura de BOV0% C.

42,- Un procadimisnto pars producir wmaterial carbonoso fi-

broso.
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Tal ¥ coano se ha descrito en le Memoris que antecede vy con
los fines gue se han especificado.

T e y K & T e SN | . , 3 o Y4 1 P

Ista Memoria consta do diez hojas escritas a maquins por

una sols cara.

Madrid,

- 10 -
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