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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presents pars unir a la solicitud

de
PATENTE DE INVENCIOR
formulada el 21 de Junio de 1963, con el N2 289,251
en .
EsPaAf A

por VEINTE afios
& nombre de GREAT LAKES CARBON CORPORATION, entidad nor-
teamericans, establecida en 18 East 48th Street, Nueve
York, N.Y., Estados Unidos de América, pors
"METODO PARA PABRICAR UN CUERPO DE CARBON"
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Egte invento se refiere a um nuevo proceso y
un nueve aparato pars la produccidén de cuerpos de cai'bén
cocidos, y asimismo pere la produccién de cuerpos grafi-
tados a partir de los mismos.

Un objeto del presente invento es producir
cuerpos de carbdn cocidos de elevads densidad eparente,
baje porosidad y permesbilided y un minimo de grietas y
fisuras, utilizendo un nuevo tipo de proceso de calenta=

miento por presidén de fluido y un nuevo aparato que es

fécilmente controlable y adapteble a diversas cargas.
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Mediante el presente invento se llega a la
conclusién de que ello se consigue si una msss car-
bonécea conformade capaz de fundirse y desarrollar
wne unidén de carbdn permanente, tel como una masa
cruda conformeds de carbénm en polvo y de un eglome-
rente coguizeble fusible, es sometida, al mismo tiem-
po que se trata por cslor, & las técnicas de presién
desoritas en detalle a continuscién, mientras la masa
carbondcea conformada o masa cruda conformede esté
dentro de una envuslta deformable e impermeable, en
un sistema de presién de fliido cepagz de proporcionar
presiones de £liido controlsdas muy variables dentro
de dicha envolvente, fuers de dicha envolvente, y pre-
siones diferenciales entre las mismas. Preferentemente,
le mesa oarbonéc;ea cruda conformeda se sujeta en su po
sicifn en la envuelta impermeable rodeando uns parte
de glla, 0o toda, con wn polvo refractario tal como pol
vo de carbdén o un sgregado especialménfe erivado com—
puesto de cok, o grafite, u otras particulas refracta-
riss. Tales partfculas pueden ser finss inmedistemente
junto al cusrpo gue esté siendo tratado per celor, y
més grueses las que estén més alejedas, a fin de faci-
litsr el escape de volatiles. También preferemntemente
hen sido provisto medios pare reducir o incrementar
ls presibn de £liido en el interior de dicha envolven-
te y pera reducir o incrementar la presidn de fliido
exterior s dicha envolvente -y en cuslquler fase del
ciclo de tratamiento por celor- o sea, antes o des-
pués de gue la mess earbonéoea conformede o ocuerpo

crude conformade que esté siendo calentado alcance su
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temperaturs mixima. Tipicamente, la presién diferen=-
cial resultard incrementade sobre la inicislmente
empleada 2l calentar el cuerpo, por reducirse la pre
sifn dentro de dicha envolvente antes de que la pre-
g8ibn exterior s dicha envolvente sea reducida; y tam-
bién preferentemente sntes de que tenga lugar cual-
quier solidificacién o endurecimiento sustancial de

le masa cerbondcea conformsda. En slgin momento durag
te el ciclo de tratamieﬁto por calor; bien durante ls
fase de aumento de la temperaturs, o bien mientras las
temperatura del cuerpo se mantiene sustancialwente
constente, o durante la fase en que la temperatura del
cuerpo que esté siendo tratedo empieza a disminuir, o
duranie variss o todas eses fases, pero tipicamente
mientres el cuerpo que estd siendo tratado estd toda-
via en estado "pléstico® y apto pera ser comsolidado,

0 posee un elevado gradé de "conformgbilidad® o "mol-
deabilidad", existe une presidm diferencial entre la
presidn exterior a la envolvente impermeable, deformg
ble y que aloje el cuerpo, y le presidn interior a le
envolvente, siendo la presifn exterior la més elevada,
de modo que sSe¢ ejerzae una potencie o fuerza densifiocan
te considerable sobre el cuerpo mientras estd en un eg
tado muy sensible & la demsificacidn y antes de ciue ba
ya tenido lugar cualquier solidificacién o endurecimien
to sustancial de la mase "plésticae". Esta fuerza demsi-
ficadora es de natnraleza-meeénica; siendo sjercida di-
rectamente sobre el cuerpo que esté siendo tratado o
bien por la envolvente impermeable o bien por el mate-

rial de relleno que hay dentro de dicha.'envolvente, Q
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por una y otro, pero es el resultado del sistema de pre-
8ibn de flhido anteriormente descrito, o bien éste la
proporoions indirectamente,

La temperaturs mixims & la cusl se calienta
la masa de cerbén crude conformada mientras estd en la
envolvente impermesbls es generalmente de 8002 C, apro-
ximedemente; y una temperature tipica utilizada es de
6008 ¢ aproximadamante; gl bien éstas tempersturas pue-
den verier en funciln de las caracteristicas de diseflo
del aparato. El régimen de calentamiento de la masa con
formada conviene que no sea superior a unos 1002 C por

hora, aunque esto dependerd de uns serie de factores,

' tales como el tamafio del cuerpo que esté siendo tratado,

los materiales s partir de 1os cusles se hace ese cuer-
po ¥y su contenido en volétiles, etc. Después del ante-
rior tratamiento por ocalor, las mesas de cerbin estén
generalumente en estado semicoecido ¢ coclido, y tienen
una deneidad elevalda y porosided y permeabilidad bajas.
Entonces pueden sacarse de les envolventes lmpermesables
y calentarse nuevemente basta le temperatura de coceidn,
por ejemple, hasta wna temperstura entre 8002 O y 125000
aproximadamente, caso de no haber sido ya caientaﬂas 2
une temperatur a suficientemente elevada; & continuacidn
puede también calentarse, si se desea, & la temperatura
de grafitado, por ejemplo a une temperatura comprendida
entre 20008 C y 30008 C gproximedsments. Este Gltimo
proceso puede reslizerse de acuerdo con las técnicas
convencionales de coceidn y/o de grafitmdo. Asimismo,

51 se desea, entre la coccién y la recoccldén o éntre la
coceiéh ¥ el grafitado puede intercalarse un tratamiento

289251
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convencional de impregnecibn, por ejemplo con ‘b;eraﬂ: o
pare incrementar afm mis la densidad del producto f£i-
nal coeclido o grafitedo. No obstante, este procedimien
$0 no comprende el aspecto inventivo de este proceso,

o incluso sin necesidad de ese tratamiento lz densided

de los cuerpos producidos es excepcionelmente elevada

¥ su permeabilidad sumamente baje comparadas con las
de los cuerpos convencionales no lmpregnados cocidos
o grafitados.

Le comprensién & fondo de este invento y de
los medios de ponerlc en préctica se verd facilitada
haciendo referencia a los esquemss, en los gques

Ie Pigurs 1 es w diegrams esquemdtico de wn
sistema 0 sparato pars poner en préotica el invento;

Das Figuras 2, 3, 4 y 5 son vistas de cortes
vérficales' de varias muestras alternativas que contie~
nen medios y disposiciones de z'ellen; especialmente
adaptados para la coccidén de cuerpos de carbén de for-
ma tubular,.

Para la puesta en préactica del invento woa
mezcla apropiada de material de car‘t;én granuler en pol
vo y un aglomerante, se conforma en um cuerpo de la for
ma deseads, tal ecomo el cilindro sblido 1, represehta-
do en corte enla Figwra 1. Se construye une envolvente
4 sensible o deformable 8 la presifn, conductora del
calor y hermética a los fliidos, que susle hscerse con
ung oubierta de cobre de espesor apropiado, de forma ¥y
tamafio tales que el euérpo de carbén gin trater a ser
calentado pueds colocarse en la misma y, preferiblemen=

te, totalmente rodeado por un meterial de rellenc 2 ss-
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table al celor, conductor del calor y refractario,

tal como polve de grafito, demiro de dicha envolven-
té. Esta envolvente 4 suele tenexr una fo%ma caracte-
ristice de sslchicha con extremos algg'més gruesos;
o forma de bote cilindrico con tapqnéé ae_latén en
el fondo y en la tepe sbldacjoe con soldadura co-

rriente o de plata al mismo, ¢ sujetos mecdnicamente

" de forms que cierren los extemos y los haggﬁ egtancos

a8 los gaseé. La propia envblvente puede conformarse
a partir de una sola pleza o de una serie de plezas
de cubierta de la longitud deseada, entrelazando 6
solapando los bordes y luego soldéndolos. Los medios
de trensmisibn de la presidn 5 estén conectados en
forma endloge estanca & los gases a través de wme
abertura en ls tapas del bote ¢ envolvente 4 a fin de
que pueda ser controlades la presidén del gas demtro
de le envolvente. Esta presidén de fluido interior a
le envolvente seré siempre de tipo gaseoso y podemos
designarle como Pj.

La envolvente 4 sensible o deformable a ls
presidn, impermesble o impenetrable a lcs fliidos
{excepto por la abertura intencional destineda a la
1linea 5), va montads por cualquier procedimiento apro-

piado en el vaso de presibn 6 que estd disefiado y cong

truido de modo que pueda soporter las temperaturas y -

las presiones gue se desarrollan al poner en practica

los procesos del invento. Estas temperaturas y presio

nes se analizaréin més detalladamente & continuacidn.
Como se he representado esguematicamente en

la Figura 1, el vaso de presilén 6, convenientemente
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apoyado, por ejemplo mediante las patas 6a, se conecta,
con lineas de presidn apropiedas entre un sistema de
elimentecién de presién de £1fido 7-14 (tal como el de-
posito 7 que contiene nitrdgeno gaseoso cuya presién
he sido asumentada por el compresor 14), y un medio 8
para recibir los volatiles que se desbrenden de la
masa conformade dursnte la operacidém de tratamiento
por calor, o & continuacidn de esta. El depbsito 7
estd dotedo de wna vilvula esténder reductora de la
presifn de la linee y dos mandmetros 7a y 7b pers me-
dir le presifn del depdsito y la presidén de la lines,
respectivamente. El compresor 14 va provisto de una
v&lvule de derivacidn 14a regulads por la presidn.
Le presidén de la envolvente 4 puede descargzarse a tre-
vés de los medios de descarga 5 que son los mismos em-
pleados pare trensmitir la presidén del interior de le
envolvente o presisn intexrna,. Ios medios de descarga 5
deben estar conectados, desde luego, & través de wma
abertura de la envolvente que suele estar en su tapa,
pueden asimismo extendsrse una distancia sustancial
en el interior de la envolvente y contienen perfora=-
cionea tales como las designedas por 5a. Los medios 8§
pueden estar rodeados por una camisa refrigerada por
agua 8b pars eyudar a condengar los volitiles. La vile
vula 8a va proviste de medios pare mentener ba;jé pre~
sién los medios B de recepcidn de voldtiles, y tam-
bién de medios pers drenar los voldtiles condensados
cuando asi se desee.

El sistema de presidn de f£1Qiido puede utili~

zer variocs materieles diferentes a fin de proporcionar

286251
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la presidn: requeﬂda gaseosa o de tipo flaido. Los
materiales, no obstante, deben ser preferiblemehte-
estables a las temperaturas de 6002 ¢ como minimo.
Son apropiados los gases tsles como nitrégeno, argon
o gasea de combustidn, etc. y pueden utilizarse tan-

to para la presidn interna dentro de dicha envolven-

te impermesble 4, como para la presifn externe que

actia fuera de diocha envolvente pero deniro del vaso
de presibn 6.
En ls Pigura 1 la presidén controlade inter-

na es proporcionsda 0 alimentada por la linea de pre-

8ién 5 y la presibn externa por la linea 10. Bstas

‘1ineas se han dotado de valvulas apropiadas de admi-

sidn de presidn, tales como la 15 § la 11, o vélvules
de descarga 18 y 20 para proporcionar presicnes exter
28 ¢ interna controlades. La presidn ejercida sobre
el cuerpo es de naturaleza mecinica, y representa la
diferencia entre ls presidén externe y la presilm in-
terna. Esta presibn diferencial puede representarse
por la ecuacidn P, = Pg - Py. Esta presibn diferen-
cial mecénica deberd ser transmitida al cuerpo prefe-
riblemente & través de wn material refractario tal
como 2 § 23, aunque en slgunos casos puede ser trans-
mitida por la envolvente 4 (& 22a & 22b) directamente.
Generalmente se habré provisto una presién
interns relativamente elevada dentro de la envolvente
4. (E1 manémetro 17 indice esta presifm). La finalidad

‘de esta presidén interna elevads es mantener pequefio el

volumen de los gases que se desprenden del cuerpo 1,

de modo que en el cnerpo fmicsmente puedan formarse

286251
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que el cuerpo hayas sido tretado por calor duraﬁte
el espacio de tlempo deseado y & la temperaturs de-
seada, suele hacerse que disminuya en primer lugar
1s presién (Py) dentro de le envolvente 4, para pexr
mitir el escape de los voldtiles, y luego se dismi-

nuye iguslmente la presiin externs (Pgp). la presién

diferencial (Pp), que como ya dijimos es de nature-
leza mecénica, sumenta por supuesto durante el in-

tervalo en que Pp se mantiene constente y PI dismi~
nuye. A f£in de evitar que haga explosién la envol-

vente deformable, Py no es nunca superior a Py du-

rente ninguna perte del ciclo principal del trata-

miento por calor,

" En oiertos casos puede ser conveniente
rodear le envolvente, después de insertada en el
vaso de presién o mientras se esté procediendo a
elleo, de un liguido tal como una aleacién de plomo
de bajo punto de fueidm, a fin de disponer de wmn

sistena de transferencia de caloxr altamente eficien

te. BEn tal caso, la presidn externs que. actla sobre.

la envolvente serd derivade de ese medio, asi como
de la preeifn de gas proporcionsda por la linee 10.
Por presifn de flaido entendemos o bien presifmn de
gas o bien presién de liquido; pero la presifn in-
temna transmitide por la linea 5 deberd ser siempre
de tipo gaseoso. Los medios 8 para recoger los volé

tiles pueden consistir tipicamente en un colector

frio disefiado de forma gque reciba, recoja y condense

los volédtiles, estando al propio tiempo presurizado

28 9251
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y conectado & la presifn del interior de la envol-
vente 4 que contiene el cuerpo de carbdn 1 a ser ca-
lentado. Esta conexién se hace mediante el elemento
5 gque sirve a wn tiempo de medio de transmisifén de
la presién ¥y dé tubo de descarge para ls envolvente
que contiene la muestra.

Una vez colooada ls muestra en le envolven-
te hermétice & los gases 0 en los medios 4 para alo-
jer la nuestra y, como es caracteristico, totalmente
rodeada de material refracterio 2, los medlos de trang
misién de presibn § qﬁeda.n entonces acoplados entre
la parte superior de lg misme y el colector frig 8
través de la tepa 16 del vaso de presibn 6. Le tapa
16 estd roscade o conectada en cualguier otra forma

estanca a la presidn al vaso de presibém 6, y los re-

-cores y acoplamientos a través de dicha tapa son tem-

bién estancos a la presién. Ls tepa del vaso de pre-—
sién 6 acopla también los medios de elta presién de
flaido é-14 a las lineas transmisoraes de presidn 10
¥ 5. Se ha provisto una valvuls apropieda 11 para
controlar la cantidad de presifn en el vaso de pre-

8idn 6 ejercida sobre el exterior de la envolvente

| hermética a los gases 4 (o qus es transmitida al me-

tal 1iguido, caso de emplearse un metal liquido). E1l
manbmetro 12 indice la presién en todo momento, La
vélvula limitadora de presibn 13 actie como mecaniemo
de seguridad. La vilvula 11 controla o limita tanto
la presién interna coino le. externa proporcionadas al
sistema; pero la vélvule 15 proporciona un control
adicional de la presién interna.

285250
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Segin wna disposieién caracteristica}mgiwmﬂm
veso de presifm 6 estd situado demtro de un horno
9 de modo gue el cuerpo conformado de carbdn 1 inte-
rior & la envolvente metélioé 4 e interior al vaso
de presién pueds calentarse hasta la temperatura de-
seada. E1 horno puede calentarse cerscteristicamente
mediante llams de gas o por 1nducc16n, Bl disco de
ruptura 19 protege contra las presiones excesivas o
peligrosas desarrolladas en el vaso de presién 6.
El vaso de presién estéd comstruido de un material
apropiado, fal como acero inoxideble, y tiene espe-
sor suficiente pars soportar facilmente las tempera-
tures y presicnes qus se producen. .
Tembién pueden emplearse otros medios para

calentar el vaso de presidn, tales como serpentines

calentadores que 10 rodean directamente. O bien puede
utilizarse un vaso de pared fria en el cual las pare-
des del vaso pueden enfrisrse externamente 0 interne~-
mente mediante £l4iidos circulentes, o por radiacilnm,
o por otros medios y disponerse un horno eléctrico

en torno @ la envolvente deformable y sislado térmicév
mente de la péred interior del veso de presifm,

El mandmetro 17 veglstra la presién del to-
tal de fldide que pasa por la valvula 15 asi como 1a
presibn originada por el desprendimiento de volétiles
de le masa carbondcea conformada crude que se estd ca
1entando. ILa védlvula 18 permite le descargs de esos
voldtiles o le atmbsfers o a cualquier otra parte, y
ls reduceiln de esas presiones a cuslquier nivel qus
ge desee. )
289251
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En cierto momento durante el ciclo de tra-
témiento por calor se establece uns presidn diferen-
cial entre las presiones externa e interns, siemdo.
superior la primera. Come resulte evidente de le
desoripeidén de ls Pigura 1, ello puede conseguirse
facilmente por una serie de procedimientos. Por ejem
plo, pueden disponerse los niveles de presibn de modo
que tanto la preeiln externsa (PE) como la presidn in-
terna (Py) sesn reletivamente altas inicialmente, ta-
les como 154 kg/em2 y 126 kg/éma, respectivemente, con
una presién diferenciel inicisl (Pp) de 28 xe/om®, y
en el pwnto o intervalo deseado del cielo, la presidn
externa es mentenids constante y la presidn interna
descargade & la atmdsfers, ¢ bien la presién interns
es mantenida constante y se sumenta la presidn exter-
na, de modo que la presidén diferencial (Pp) peee de
28 kg/om® a, por ejemplo, 84 kg/om® aproximadamente,

‘o superior. O bien puede opgrarée con una presién ex-

terna elevade y una presifn interna relativamente ba-
je iniciales, manteniendo le diferencia y/c¢ las pre-
aiones constentes a lo ]g.rgo del eiélo; o bien con
unae presiones inicisles, tanto interna como externa,
relativamente bajas, con el subsiguiente incremento

de la presidn exterma, etc. las presiones absolutas
interna y externa utilizedas pueden veriarse amplias-
mente siempre que no se rebasen las limlitaciones del
sisteme particular. La presidn diferencial puede tem—
bién verier empliemente, por ejemplo desde una diferen
cia tan pequefia como unos 3,5 kg/cm2 [ "-I,O xg/cm®
haste una diferencia de presién que puede alcenzar los

A

o~ = §
-12- pggg@)L



[

’())

10

15

25

30

350 kg/cm?, y afn pueden utilizarse presidhes d™"
diferencise de presiones muy superioree a esta ul-
tima. Le cantidad de presidn difereacisl utilizads
dependerd en clerto modo de las caracteristicas del
cuerpd que se trata per calor, de la fase del pro-
ceso en el que se aplica o se establece (siendo mé-
xima tipicamente durante la fase de descarga del
proceso, como se verd mas claramente al considerar
los ejemplos), y tembién de la resistencia de la
envolvente impermesble a los fldides 4. La concep-
¢1én del sistems y la construccién de la envolvente
son teles que esta resulta muy resistente al reven-
tamiento debido a las presiones de fluido (preeibm
externa igual o superior a la presién interna) ejer
cidas sobre ella y en su interior, principalmente
debido & que la carga de presidén es soportada por
el cuerpo que estd siendo tratado i)or calor o por
los materiales de relleno que rodean al mismo. Lp
membrang impermeable ee prealonada contra el cuerpo
86lido o los materiasles de relleno, en lugar de ser-
lo contra wn espacio vacio, y basta con que la menm-
trane sea suficientemente fuerte o gruesa para que
pueda sjustarse a un pequefio porcentaje de contrac~

cién del cuerpo, para no ser perforads por el mate-

rial de relleno, gue podria temer bordes relativamen

te sgudos, etc. Al mismo tiempo, la envolvente e» rg
diclmente deformable o sensible a la presibn diferen
cial que actia sobre la misma, dentro de esos 1limi-
tes, de modo que esa presifn diferencial de tipo -
£1hido (convertida en presidn mecénica por la envol-
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vente) puede transmitirse contra el cuerpo que es-
t4 siendo tratado por calor o contra el material de
relleno en forma de polvo refractaric colocade en
el interior de dicha envolvente y en tomo &l cuer-
po que esté siendo tratado por calor. La relaciém
tipica que se esteblece es tal que en wn momento de-
terminado uns presién mecénica isostética y sustan-
ciglmente wniforme en todas direcciones se gplica
contre el cuerpo carbonfceo que estd giendo calento-
do. Bsa relacidn es asimismo tal que muchos de loa
poros del cuerpo carbonéceo, y de las fisuras que
normelmente podrian desarrollarse durante su trata-
miento por el calor, quedan cerradas o inhibido su
dessrrollo, debido & la presidén mecénica que lo man-
tiene intacto. ’

En un ejemplo tipico el cuerpo se calienta
conforme a cuglquier programa aproplado de tratamien;
to ;}or calor, por ejemplo desde unos 1002 ¢ por hora
heste unos 6002 C, durante cuya fase, o despuds, (pero
antes de que ei cuerpe se haya endurecido, 'o 80lidifi~
cado, o "fraguado” sustancialmente) se resliza la des-
carga reéuo:l.endo fzara ello primeramente la presifm
dentro de la envolvente hermética & los gases 4 (lle-
vendo por tanto la presidn diferemcial & su valor mé-
ximo), ¥ luego reduciendo la presién dentro del vaso
de presiln 6. BEsto se consigue sbriendo la vélvule
18 y luego la vélvula de purgs 20. Un programa de
descarga tipico comprende reducir ls presibn interna
a un régimen logaritmico de disminucién tal que la
presidn al cabo de una hora ses la décims parte de le

- 14 = 28@.%5&
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presifn ianicisl, por ejemplo de 126 kg/om® & 12,6
kg/cm‘?, seguido de una desoargs relativamente répida
8 la presién atmosférica. A continuacién se descerge
la presifn externs a la presién atmosférice a un ré=
gimen conveniente, Esta descarga puede ssimismo desa-
rrollarse, opcionalmente, de %al modo que la presidm
en cade una de las 1lineas vays disminuyendo gredual-
mente y a un régimen uniforme durante un periodo de
dos horas aproximedamente, perc manteniéndose constan
te la presibn diferemcial. Después de lo cual pueden
descergarse rapidamente las lineas de presifn a la
presibén atmosférica. El control de la presidn diferen-~
c¢ial puede sjercerse de otras muchas formas apropiadas.
La produccibén de cuerpos de carbdén de alta
densidad de forma tubular se oonsigue empleando cons-
trucciones de envolvente estancas a ios gages y dis-

posiclones del cuerpo crudo y del material de relleno

" tales como las ilustradas en las Figuras 2, 3 , 4 ¥

5, cuyas figuras ilustran slgunas formas alternstivas
de conseguirlo. '

Las envolventes empleadas en el invento pue
den ser de forma cilindrica, o de forma tubular o anular, .
o de forma esférica, o de forma de salchicha, etc. La
consideracidn importante es que deben estar construidas
de modo gue sesn susceptibles de ser aecopladaes, de wm
modo sustancislmente estanco a la presidén, olmn sistems
de alimentacién de presiém; y aue al propio tiempo se
deformen u obedezcan fAcilmente a las presiones de
£14ido que actfian sobre ellss de modo que conviertan
o888 fuerzas en fuerzas mecanicas y transmitan dichas

2 § 5251
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fuerzas sustancislmente en conjunto; ain rupturés;

a las particules refractarias y/o a los cuerpos de
carbbén crudos que estén siendo tratados por cslor.

Si la envolvente es demmsiado gruess no puede rese
ponder de wn modo efectivo & las presiones diferen-
ciales de F10ido que actian sobre ella; si es dems-
sirdo delgadé, puede romperse durante la fase de
tratamiento por calor o puede ser dificil mantener
su integridad durante la fabricacién y el acoplamien
to al sistema de alimentacién de presiln. En general;
el espesor de 1; pa#ed de le envolvente deberd ser
sproximademente proporcional al tamafio del éuerpo que
esté siendo tratedo y ser aesimismo caracteristicamen-
te tan delgedo como ses préctico y compatible con la
resistencia a la perforacién, al desgarre, a la rup-
tura, ete. Se ha comprobado que los espesores de en-
volventes de materiales tales como cobre, ete., com-
prendidos entre 0,38 mm y 0,89 mm proporcicnan resul-
tados esencialmente equivalentes para presiones de
£ldidos tipicas (es decir de 126 kg/cm2 de presibn
interns y 154 ¥eg/cu® de presibm externa) en la pro-
duccidn de cuerpos relativamente péquefios (por ejemplo,
de cilindros de 31,% om de diametro y de 20,3 mm de lon
gitud); pero tales espesores se dan unicamente s modo

de sugerencia y pueden varierse ampliesmente, como en=-

) tés se dijo, por ejemplo dentro de la gema comprendida

entre 0,20 y 1,14 mm dependiendo del tamafio de los
cuerpos que se desse tratar, de las posibilidades de
presién del sistema emplesdo, etc.

En la Figura 2, un tubo orudo.extruido 21

2§ 5251
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se inserta en una envolvente impermeable 22 de forma
anuler, de forma y temafio apropisdos, y hecha de un
material apropiado tel como lémina de cobre o de alu-
minio. Antes de insertar el tubo extruido sin trater
deberd llenarse una parte de la envolvente, correspon-
diente al extremo cerrado 24, con parte del medio de
acondicionaniento seleccionedo 23. El tubo extruido
gin tratar se insertaréd & continuacilén en el anillo y
en el espacio vacio que quede entre la superficie ex-
terior del tubo y la pared exterior 22a de la envolven
te, as{ como el espacio anular comprendido entre la su-
perficie interior del tubo y la pared interior 22b de
le envolvente, se llenarén con el medio de relleno ;e-
leccionado, Por tanto, en esencia, el tubo extruide sin
trater quedard completamente rodeado en todas sus su-
perficies por una capa del medio seleccionado y este,
e su vez, encerrado en la envolvente impermeable. Las
cubiertas exterior e interior 22a y 22b, respectivamen-
te, de la envolvente anuler, pueden ser del mismo espe-
sor o de distintos espesores. |

La envolvente 22 se conecta luego a la 1iﬂea
transmisora de presiln de fliido 5, hecha estence e la
presidén, por ejemplo mediante soldadura con plata, o
sellado meocdnico, etc., como anteriormente vimos, y se
procede a tratar en forms esencialmente andloga al caso
de la envolvente que contenia la muestra de la Figura 1
ya descrita.

En la Pigura 3, al igual qué en la Figura 2,
gse inserta un tubo extruido sin tratar 21 en wna envol-
vente impermeable de forma _anulaf 22. En esta materisli

28 0251

_17--



10

15

20

25

.
SR/ & e
Eyerl

zecidn le pared interior 22b de la envolvente & &
directamente en contacto con la pared mtefior del

fﬁbo 21. Ia superficie periférice extez?ior del tubo

21 et rodenda de un relleno refracterio 23 y luego-
por la pared exterior 22a de la envolvente.

La Pigura 4 ilustra une materializacién jus-
'bagxente inverse de la correspendiente. a8 la Figuras 3, ¥
en la cusl la pared exterior 22a de la envolvente estd
en contacto directo con la superficie ‘exterior del tu~
bo 21; y la pered imterior 22b esté sgﬁarada de la su-
perficie interior del tubo por el relleno 23.

La Figura 5 muesira otra al'bgzﬁativa de em-
pleo de une envolvente impermeable de forms anuler, tal
como la empleada en las Figuras 2; 3 ¥ 4 paras el trata~-
miento de cuerpos de carbén de forms tubular. En la Fi-
gura 5 se emplea una enwolxente.tal como la utilizads
en la Pigura 1, y el tubo extruido sin tratar queda alo-
Jado en su interior sin contacto algunﬁ_con sus paredes
y asimiamo totalmente rodeado del medio de relleno 23.

. Con los sigulentes ejemplos y tablas se pre-
tende describir mds detenidemente ol presente invento
e ilustrar algunas de las variables del mismos

EJRIPIO I

Se prepard una mezcla de 75 partes de polvo
de grafito, 25 partes de Thermax (una marcs registrads
de 1a R.T. Vanderbilt Company para wun carbém blando,
semirefoi'zadpr, finamente dividido, obtenido por des=-
composicidn térmica o cracking de.gas natural) 34 partes

_w- 288251
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de brea y 6 partes de dcido esteérico, y mé:;c;\:z;a
en forma de varilla cilindrics; esta varilla fué co-
locada en la envolvente hermética & los gases 4 de la
Pigura 1, construlda de una material de cubierta de
cobre con un espesor de 0,546 mm, rodeada de material
de relleno 2, comstituido por polvo de grafito, em el
interior de dicha envolvente. Se colocd la envolvente
en un vaso de presifm 6 tal como el 1lus1:re.dc; esquema~
ticamente en la Pigura 1 y anteriormente descrito, ¥y
se establecieron las diversas conexicmes de presifn
necesarias. El sistema de presién de f£1lfiido ere a ba-
se de nitrégenp. la envolvente y su contenido se calen
teron & continuacién & wne temperaturs de unos 59090
durante un perfodo de 6 horas sproximadements, utili-
zéndose una presién externa procedente de la linea

10 de 154 kg/cm® aproximademente, y. una presién in-
terne controlada procedente de la linea 5, (o proce;
dente de las presiones desarrolladas por los voléatiles
de la brea o por ambos) de 126 kg/em2 eproximadamente,
o bien une presién diferencisl de 28 kg/omz. A conti-
nuacifn se descargd ls presién interna & la presidn
atmosférica, como anteriormente dijimos, durente un
periodo de 60 minutos sproximgdamente hasta unos 126
kg/em® , descargendo luego répidamente a la atmbsfera
(con lo que se deserrollabe une presiln mixime diferen
cizl de 154 kg/cmz) después de lo cual se descargd tem
bién la presidn externa o se disminuyd hasta la pre-
8ién atmosférica a un régimen conveniente. El cuerpo
conformado que originalmente poseia wna densidad en su
estado sin tratar de 1,61 gramos por centimetro ciidico,

285 251

-19 -



10

15

20

25

30

"
~

tenie entonces una densidad aparente de 1,85 gramos

por centimetro céibico. Ia subsiguiente grafitacitm

{25002 ¢) did por resultado wn cuerpo con una densi-
dad sparente de 1,91 gramos por centimetro cfibico y
una constente de permeacibén sl helio, a temperatura
smbiente y a 2,8 kg/cm2 de presifn, de 0,005 cm2/368~

En contraste con esto, wm cuerpo grafitado
de la misme férmula y extruido y grafitado de la misma
forme pero cocido de una forms convencional (muestra
de vearilla sin trater colocads en un recipiehte de
ecero inoxidable soportedo y rodeado por particules
de grafito de calibre de malla comprendido emtre los
calibres de malla « 35 / & 65 y calentado a wn régi-
men de calentamiento a 1o largo de ? dias hasta 950¢
C. y enfriado luego lentamente haste ls temperatura '
gmbiente), teniz uns densidad sparente de 1,70 g/ce
y una constante de permeacitm de 0,31 cmz/seg. (Todas
les permeabilidades medlidas como indicamos anteriormen
te).

El procedimiento general del Ejemplo 1 fué .‘
repetido coﬁ varisciones en la formulacién de los ma-
terisles a Ipartir de los cuales se hacia el cuerpo,
en el espesor y forma y tipo de la envolvente imper-
meable, en los programas de presicnes y de descarga
de presiones utilizados, etc. En los siguientes ejem~
plog y tablas se han consignado estas variaciones d

los resultados obtenidos,. 2 8 gC 2 5
N

El Ejemplo 1 fué repetido empleando le mise

pe formulscién y el mismo materisl extruido con una
densidad, en estado sin tratar, de 1,61 g/ecc. Sin em-



bargo, las presiones inicieles utilizadas se variarom:
como se indica en la Tablae 1 que representa el efecto
general de las diversas presiones sobre las propleda-

des de los cuerpos producidos.

28251
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tancielmente inmedimtemente 8 continuscién de haberse
alcanzado una temperatura-de 5902 ¢, la presiln inter-
na fub greduslmente reducids hasta le décima parte de
su valor originsl s lo largo de un periocdo de 60 minu-
tos (o sea, de 56 a 5,6 kg/emz,.é de’145 8 14,%lkg/dm2),
en la forme enteriormente descrita, descargéndose lusgo
répidamente a la atmosfera, y a continuacidn se descar-
g6 igualmente la presiém externa a la presién atmésferi -
ca a un régimen conveniente. La temperatura de 5902 ©
(aproximedemente) se mantuvo constante durente la fase
de descarga. Esa es también la técnica de descarga se-
guida en todos los ejemplos que siguen, & no ser que se
especifique otra diferente.

Los sigﬁientea ejemplos contenidos en la Tabla
I1 ilustren el efecto de algunas de las variables del
proceso sobre las varillas extruldas (densided en estado
sin trater 1,66 g/oc) heches de mezclas de grafito-bresa,
no conteniendo ﬂhormax; Las mezelas fueron preparadas
con 100 partes de grafito y 40 partes de bree, siendo
tales las dimensiones del grafito ques 33-1/3 partes del
nismo tenien un temafio de perticula equivaldntg a Que w
556 + 5% sproximademente pasaran por la malla =200, que
al menos el 96 de otras 33.1/3 partes pasaran por la
palls -200, y que el %0% gl menos de las otres 33-1/3
partes estuvieran comprendidas entre les mallas ~35 y
+65. ’

28 ¢251
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Pueden deterningrse féacilmente regimenes
de calentamiento que no sean demasiado rapidos ni
demasiadc lentos para alcengzer las propiedades 6pti;
mas para formulaciones particulares o para presiones
o pare otres dimensiones de cuerpos que se scmetan
el proceso. Por ejemplo, en la Tabla II el Pégimen
de calentamiento correspondiente al Ejemplo 6 (3 -1/2
horas para slcanzar 5902C) era demesiado répido y les
propiedades del ocuerpe ﬁroduoido eran inferioreé a las
del cuerpo producido en el Ejemplo 7, idéntico excepto
en que el rég;men de calentamiento era de 6 horas para
aloengzar los 5902C,

cgrreséondientemente, pueden determinarse
goimismo facilmente las condiciones de presién & los
regimenes do descarga Sptimos, Las Teblas I y II ilus-
tren los efectos de las diferentee condiciones de pre-
sién, La Tabla III ilustra los efectos de los diferen~
tes regimenes dé‘descarga. En cadas uno de los ejemplos
se utiliz el mismo material extruido "sin tratar® usg
do en el Ejemplo I. El Ejemplo I esté repetido para 24

nes de comparacidn.

<
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La Tebla anterior muesira que un periodo de
descarga demasiado largo, o un periodo de descarga de-
mesiado breve, o0 el hecho de empezar ls descarga dema-
siado pronto o demssiado tarde pueden efectar adversa=-
mente a las propiedades de los cuerpos producidos de
eonformidad con este invento.

Tanbién se variaron ampliamsnte los tipos de
materiales carboniceos o las mezclas empleades paras he=-
’cer la; masa conformeds cerbonécea. Algunas varientes han
sido ya estudiedas o incluidas en ejemplos, & saber, las
mezclas de grafito-thermex (negro de humo obtenido por
descomposicidn térmica) - bree, y las mezclas de grafito-
brea. Tembién se emplearon en el invento otros varios ma-
teriales o mezclas carbonfcees entre los cuales estén in-
cluldos mesas conformedas cerboniceas preparsdas a partir
de coque de petrdleo crudo; o mezclas de cogue de peﬁréleo
crudo y un agente 'plastificante tal como el aceite de an-
traceno o aceite de creosota; o mezclas de coque de pe-
tréleo calcinado y breaj o mezclas de cogue de petrdleo
caloinado; thermax y brea, etec. Un cuerpo conformado (ain
trater D.A. de 1,63 g/oc), tratado en la misma forma que
el cuerpo del‘Ejemplo 1 ¥ partiendo de wna formulecidn
asimismo idéntice excepto en que se emplearon particulas

“de coque de petrdleo calcinado en lugar de particulas de

grefito, y en que se emplearon 25 partes de bres en lu~
gar de 34 partes, did por resultado un ocuerpo semicocido
(5908C) con une densidad aparente de 1,‘}6 g/cc y wn cuer-
po grafitado (25002C) con una densided eparente de 1,88
g/ce y une constante de vermeabilidad de 0,0015 cmz/seg.
Une masa conformada carbondcea de 100 partes de cogue

- 27 =
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de petréleo crudo (aproximedamente el 13% de contenido
en materies voldtiles) y 12,4 partes de aceite de antra-
ceno (con una D.A. en estado "sin tratar" de 1, 18 g/cc),
al semicocerse & 5902C tuvo una D.A. de 1,30 g/ce, y al
grafitarse a 25008¢ tuvo une D.A, de 1, 89 g/ec y wa
constante de permeabilidad de 0,0021 cm /seg. Cuerpos
conformados identigos tratados por calor en forma con-
vencional dieron por resultado cuerpos grafitados con

las siguientes propiedsdes comparativas:

Permea~-
bi%idad
. , D.A.(&/¢ Cm</g
Cuerpo de coque de petroleo calcinado . 1,77 0,25
Cuerpo de cogque de petrdleo crudo 1,80 0,26

Las mayores densidades y menores permeabilidades
obtenides mediante la elaboraciln de conformidad con este
invento, son evidentes., Tales mejoras son el resultedo de
la nueve combingbi&n del invento de presiones internas
neumiticas controladas sctuando dentro del propio cuerpo y
ua presidn mecénica controlada actuando sobre el cuerpo
durente la coccidn.

| Como results evidente de los anteriores ejemplos,
los meteriales y mezcles de partide que pueden eﬁplearse
en el presente invento son muchos y variados. Como ya se
indicéd, en algunos cesos puede uxilizarée coque de petrdleo
crudo (contenido tipico en ﬁolétiles‘del 10 = 20%) exclusi-
vamente, en cuyo caso la fusidn y el desarrollo de ums
wnidn de oarbén permenente, & 1a que se hace referencis

en la nota de reivindicaciones, se desarrolla en su seno

2,8 0251
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y autdgenamente, Tal es también en gren meners el caso
cuando se empleg w agente plagstificante con coque de
petrdleo crude. s caracteristicamente el meterial de
pertide estaréd comstituido por una mezcla de perticulas
de grafito y un aglomerante, o particﬁlaa de coque cale
cinado y un eglomerante, siendo frecuente el empleo del
thermaX en ambos Casos,

En el Ejemplo 1 se emplearon algunes partes
de écido eatedrice ya que el cuerpo 1 "sin tratar® pree

conformado fué formado por wn proéeso ée extrusiéﬁ. Debe

' quedar bien entendido gque también pueden emplearse otras

téonicas de conformado para preperar 1los cuerpos "sin
tretar" que hayan de ser tratados por calor, entre cu~-
yes técnicas se ineluyen el moldeado o0 el conformado
isogtatico, etc.

La "mase caerbondcea conformada capaz de fun-
dirse y desarroller wne unién de carbén permanente” &
due se slude en la Nots de reivindicaciones se entiende,
por coﬁsiguiente, gque puede referirse s uno cualquiera
de los anteriores materiales ¢ cualquier otro materisl
carboniceo gdecuado. Si se afiade un aglomerante, éste -
puede gser cualéuier material que fundas y que deje um
residuo carbondceo al ser calentado (coquigable). Entre
otros materiasles tipicos adecuados tenemoss la brea, el
alquitrén de hulla, las resinas fenélicas, el alcohol
de furfurilo, los productos de condensacidn de furano-
cetona, etc., los cuales se emplea;én corrientemente
en centidades comprendidas entre 15 y 50 paftes por ce-
da 100 partes del material carbonéceo en polvo, en peso.

Esta solicitud, que corresponde & la presenta~

2 e a5l
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de en Estados Unidos de América el 25 de Junio de

1962, bajo el nimero 204.922, se acoge & 1los benefi-
cios del artfoulo 51 del vigente Estatuto sobre Propig
dad Industrial, |

N 0T &

Los puntos de invencidn propis y nueva, que
se presentén pare que sean objeto de esta solicitud
de Patente de ;[nvenei6n en Espafia, por VEINTE afios, son
los siguientes: '

1.~ Un método para fabricar w cuerpo de cer-

bén de alta densidad a partir de una mase carbonicea

| conformeda capaz de fundirse y desarroller uns wnidm

de carbin permanente que comprende el tratemiento por
el calor de dicha mssa conformada mientras esté bajo
preeibn mecénicas transmitida por ume envolvente condug
tora del calor, deformable & imperméable a los fluidos,
estaendo dicha éenvolvente impermeable dbajo presifn en un )
sistema de f1lido a presidn que es cgpaz de suministrar
une presidn fliids controlada fueras de dicha envolvente,
y dentro de dicha envolvente, y presiones diferenciales
enire las mismas.

2.~ Th método de acusrdo con el punto 1 en

que dicha presidn mecénica se transmite directamente,

al menos en parte, a 1a superficie de dicha mase con~
formade por medio de particulas refractarias que estén
en contacto con la superficie de dicha masa conformada
¥ que estén encerradas en dicha envolvente impermeable.

25 5251
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3+= Un método de acuerdo con los puntos 1 & 2
en el que le presidn para dicho sistema de fliido o pre
sién es suministraeds por un gas estable hasia temperatu
ras de 6002C como minimo,

4.- Un método de acuerds con los puntos 1 & 2
en el que, mientras el cuerpo estd siendo tratado por
calor, le presién dentro de dichs eﬁvolvente es desde
7 kg/cm® sproximadamente hasta 14‘} kg/cmz, la presifn
fuera de dicha envolvente es desde 14 kg/cm® sproxime-
demente haste 154 kg/cm® aproximedamente, la presién

diferencial entre las miemas varis desde 7 kg/om2 apro-

.ximadamente hasta 147 lsg/cm2 sproximedemente y la pre-
'81fn externa es siempre mayor que la presi6n internsa.

_ 5.~ Un método de scuerdo con los puntos 1 & 2
en que diche envolvénte impermesble esté formade por
wna cubierts flezible de cobre.

6.~ Un método para fabricar wn cuerpo de car-

 bén de alta densided & partir de una masa carbondces

conformada capaz de fundirse y desarrollsr una wnidn
de carbdr permanente que comprende el tratemiento por
el calor de dicha masa conformada mientres estd bajo
presidn mecénica transmitida por wa envolvente conduc-
‘tora del calor, deformable e impermesble & los flfhidos,

estando dicha envolvente impermeable bajo presidn en

un sistema de fliido & presién con lofue la presidn

dentro de dicha envolvente es por lo inenos de 3,5 kg/cm2

aproximadamente y es sustancialmente menor gue la pre—
81én en el exterior de dicha envolvente durante el ca-
lentamiento de la masa; y, despuds-de calentar dicha

nase haste wna temperaturs elevada deseads, antes

. -31 -
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de que se produzca ninguna solidificacidn o endureci-
miento sustenciasl de le misma, aumentar esta presién

diferencial. _
7.~ Un método de acuerdo con el punto 6 en ol

que dicha presidn diferencial se aumenta manteniendo
constante la. presidn interna y sumentando la presidn

externa. '
8.~ Un método de acuerdo con el punto 6 en

el que‘ se aumenta dicha presidn diferencial reduciendo

la presidn dentro de dicha envolvente antes de reducir

la presién fuera de dicha emvolvente.
9.~ Método para fabricar un cuerpo de carbdn.

Tel y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, representado en el dibujo que se scompafia y

pare los fines especificados,
Esta Memoria conste de treinta y dos hojas

escrites a maquina por una sola cara.
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