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MEMORIA DESCRIPTIVA
pafa solicitaf
PATENTE DB INVENION
en
L SP AN A
por VEINTE afios
& noabre de ¥MC CORPORATION, entidad norteamericana, esta-
blecida‘en 1617 pennsylvania Boulevard, Filadelfia, Pensil
vania, BEsbados Unidos de Auwérica, por:
"UN LETODO DE PREPARAR UN ARTICULO CONFOMMADQ QUE CONTIZNE
GARBON, A PARTIR DE UN ARTICULO CONFORMADO QUE CONTIENE AL
MENOS 5%, EN PESQO, DE CELULOSA MICROCRISTALINAY.

Bsta invencidn se refiere a un método de preparar ar
ticulos conformados de carbén, o que contienen carbén., Més
particularmente, se refiere a un método de preparar varios
articulos conformados Ge carbdén puro y de carbén puro mez-
clado con obtros materiales,

_Los productos formados segin esta invencién son Gti-
les para una variedad de fines, que dependen de su forma,
tamaflo y consistencia qufmica. Los artfculos de carbén pre

parados con esta invencidén son (G(tiles, por ejemplo, como
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filtros para gases y liguidos, como catalizadores, para su
aplicaciln en el campo de los reactores nucleares ¥ en =w-=
aplicaciones magnéticas,

1 método usual de obtener carbones vegetales o de -
origen organico altemente adsorbentes, de alto contenido -
en carbono, es a través de la destilacidn destructiva y la
activacidn de la madera. El producto procedente de este «-=
procedimiento se presente generalmente en forma de piezas
de forma irregular que estén sometidas a la formacidn de =
polvo y a la exfoliacién,. Usualmente es necesaria una ope-
racién de activacidn para producir un carbdn vegetal con -
un poder de adsorcidn satisfactorio.

Los articulos preparados de acuerdo con esta invenw-
cidén proporcionan un carbdén activo que tiene una elevada =
espacidad de adsorcidn, tanto en el intervalo de los poros
de gran radic como en el intervalo de los poros de pequeiio
radio, y son de beja formacibén de polvo y de brme wnifor--
me,

Seglin la invencidn, un articulo conformado que con=-
tiene sl menos 5% en peso de celulosa microcristalina, se
calienta bajo condiciones reductoras, es decir, en ausen=--
cia de oxigeno, hasta una temperatura suficiente para car=
bonizar la celulosa, Preferiblemente, la celulosa micro---
cristalina ha sido desmenuzada mecdnicamente y secada por
pulverizaecidn,

En una realizacidén de la invencidn, una masa de la =
celulosa microcristalina se densifica para formar un arti-
culo conformado bajo una presidén de al menos aproximadamen
te 70 kg/cmz, antes de calentarla.

En otra realizacidén, la celulosae microcristalina se
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mezcla con un liquido no disolvente para la misma, tal co-
mo el agua, para formsr une pasta, Yy se afiade hasta 95%, =
en peso, de obro meterial, si se emplea menos de 100% de
celulosa, La pasba se transforma despuds en un artfculo con
formado, ¥y €l liquido se separa de la misma antes de ser -
calentada, Los tantos por ciento en peso se basan en el pe
so de los sdélidos secos en el articulo conformado antes de
su carbonizacidn,

El otro maberial puede ser carbdn finamente dividi--
do, fibras de celulosa o amianto, También puede ser un oOxi
do formedor de vidrio, un metal libre, un compuesto metdli
co 0 un material que contiene metales.

En una realigacidn preferida, el articulo conformade
carbonizado se trata ademds calentdndolo con un gas iner--
te, tal como vapor de sgua o didéxido de carbono, hasta una
temperstura de al menos 6008C,

De este forma es posble producir un articulo o pro--
ducto elaborado que comprende carbdén activo que tiene un -
contenido de carbono puro de al menocs aproximadamente 95%,
un volumen total de poros, en el intervalo de radios de Qg
ro de 100 a 6,300 %, de desde 1'5 = 2'5 mililitros por gre
mo, y un volumen total de poros, en el intervalo de radios
de poro de menos de 10 ﬁ, de al menos 0'2 y preferiblemen-
te 0'4 mililitros por gramo, )

" Los articulos que hem de fabricarse segin esta inven
cidn pusden producirse en cualquier forma deseada, inclu-~
yendo, por ejemplo, varilla, tubos, esferas y tacos, Si el
articulo contiene una gran cantidad de celulosa microcris-
talina, tendréd lugar una contraccibén consicerable del mise

mo al carbonizarlo, Esto se tiene en cuenta cuando se pre-
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para el articulo, y se incorpora un exceso suficiente de ~
la celulosa microcristalins para compensar una eventual re
duecién de tamafio, Pox“ otro lado, el fendmeno de la conbrac
cién puede utilizarse ventajosamente para la preperacién -
de articulos extremadamente pequefios, tales como esferas =
mindsculas de carbén. EL hecho de que los articulos consex
van su forms y sus dimensiones relativas, y de que no se =
rompan durante la carbonizacidn, permite la fabricacién de
articulos de carbdn, que no forman polvo, de todos los ta-
mefios y formas,

Le celulosa microcristalina que se utiliza para la -
invencidn es el producto insoluble en &cidos de la hidréli
sis controlada de la celulosa, y tiene un grado uniforme -
de polimerizacién (G.P.), medido segfin una comunicacidn de
O.A, Battista titulada "Hidrdlisis y cristalizzacidn de la
celulosa®, Industrial and Engineering Chemistry, vol, 42,
péga. 502=7 (1950).

Una forma desmenuzada mecénicamente de la celulosa =-
microoristalina se describe en la patente U;S. Ne 2.978;446.

La celulosa microcristalina desmenuzada 0 no desmenu
zeda se seca usualmente para su almacenamiento Y manejo ~=-
después de su preparacidn, Bl secado se lleva a cabo ade--
cuadamente por medio de varios procedimientos de secado, =
incluyendo, por ejemplo, €l secado por pulverizacidn, el -
secado por congelacidn, el secado en bambor y el secado ==
por desplazamiento del disolvenbte, Algunos de estos praces
dimientos de secad» producen ventajosamente materiales de
inferior densidad aparente, EL secado por pulverizacidén, -
por ejemplo, produce un material que tiene un ares superfi

cial considerablemente mayor, en comparacidén con el mismo
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peso de material secado por reposo al aire o en una estufa
Ademds, se ha observado que la combinacidn del desmenuze--
miento mecanico, preferiblemente en un medio acuoso, y el
secado por pulverizacidn de la celulosa microeristalina, -
produce un material més poroso, que se prefiere para la fa
bricacidn de carbén activo,

Como se ha descrito anteriormente, la operacidn de =
conformacién puede llevarse & cabo utilizando presibn, y =
puede observarse que también puede tener luger algo de des
integracién o desmenuzacién de la celulosa microcristalina
durante la operacidén de someterla a presidn, De becho, ===
cuando meyor es la presidn, se obtendrénmés particulas con
un tamafic mis pequefio, ALl mismo ‘biempo, la compresidén cau-
sa el efecto de orientacidén o alimentacidén de las particu-
las més pequefies, de tal modo que sus superficies se relw-
nen tan estrechamente que quedan sujebtas por fuerzas de en
lace intermoleculeres, y se forma una estructura mayor, La
densidad de esta estructura mayor, o forma comprimida, -~--
tiende a acercarse a la densidad de la celulosa microcris-
talina, Para faciliter las acciones precedentes, y para fa
cilitar el contacto entre particulas y particulas, la com-
presibén puede llevarse a cabo en un vacio de cualquier nag

nitud adecuada,

Proferiblemente, el producto conformado se forma so-
metiendo a presidén celulosa microcristalina seca, que con-
tiene aproximadamente un 6p de humedad, hasta la forma de-
seada, No es necesario gfiadir humedad para fabricar prodqg
tos duros y estables,

Generalmente, la operacidn e formacidn se realiza -

a temperatura ambiente aplicando tna presidn elevada de al
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menos aproximedamente 70 kg/cm2 y wmis alta, Paras la forma-
e¢ibén de algunos productos se prefieren presiones de 350 a
2,100 kg/om?, aungue son @tiles las presiones de 7;000 kg/
on® y mayores; A medida que aumenta la presién de forma=--
cidn, aumenta la densidad y dureza del producto resultante,
¥y se hace progresivamente mis insensible a la humedad.

£l secado del producto conformado antes de la ocarbo=-
nizacién puede llevarse a cabo a temperaturas que varifan -
desde la temperatura smbiente haste aproximadamente 10020;
Han de evitarse las condiciones de secado que tiendan 8 ==
producir vepor de ague.

Otro procedimisnto de conformado comprende someter -
la celulosa microcristalina himeda o que no ha sufrido nin
gin secado, que tiene cualquier tamafio de particulas y dig
tribucién de temefios deseable, a compresién, preferiblemen
te bajo condiciones que permitan el desprendimiento de ===
agua, ¥y secar después el producto somebtido a presidn, obte
niéndose un material horneado que tiene una superficie muy
uniforme y brillente,

Generalmente, la ocelulosa microcristalina himeda pue
de comprimirse a presiones inferiores que la celulosa seca
para conseguir un efecto compareble de fuerzas de enlace -
en el producto, Si se desea, la compresidn puede hacerse ~
también a temperaturas mfs elevada, por ejemplo desde la -
smbiente hasta 100 a 1502C o més, para favorecer el enlace
de hidrégeno, pero se realiza convenientemente e temperatu
res ambiente,

Si se combinan otros materiales con la celulose mi-«
crooristaline, estén generslmente en forme de particulas -

finemente divididas, o pueden ser solubles en el medio hue
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mectante liquido con el que se mezcla la celulosa mierocrii

talina, o en otro ligquido,

Estos otros materiales se emplean en centidades que
varian desde b a 95%, con relacidén al peso de los materia-
les s@lidos secos en el articulo conformado antes de su =-
carbonizacidn, Las cantidades preferidas utilizadas depen~
derén de la natursleza del otro material y del uso final ~
que se de al articulo de carbén,

Las fibras de celulosa finamente diddidas, las fibras
de amianto, le mica, el carbdn, los 6xidos que forman vi--
drios, los metales y los compuestos metalicos en general,-
son ejemplos genersles de los componentes de mezcla para =
esta invencién, Para cbtener articulos conformados de care
bén puro a partir de polve de carbdn, se emplean, por ejem
plo, particulas de carbdn de tamaflos desde 1 a 300 micras
o meyores, Los articulos resultantes son articulos que no
forman polve o de poca formacidn de polvo que tienen la ==
forma de configuracidén deseadas.

Las fidbras de amianto finamente divididas pusden em=
plearse, por ejemplo, en cantidades de aproximadamente 50%
con relacidn el peso del articulo carbonizuzde, pare produ=
cir un articulo conformado de carbdn puro que contiene =--

amlanto finamente dividido.
Con el aglomerado de celulosa microcristalina pueden

enplearse también cantidades elevadas de fibras de celulo-
sa molidas, baratas, para producir articulos conformados =
de carbén,

Con la celulosa microcristalina pueden mezclarse me-
tales y compuestos metdlicos en polvo, en cantidades que -

varien desde aproximadamente ly haste aproximadamente 754,
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en peso, segln el uso gue se pretenda der al articulo aca-
bado,

Ejemplos de los metales usados para esta invencidn -
son sodio, potasio, cobre, magnesio, calcio, bario, cinc,~
aluminio, titenio, estafio, plomo, mangeneso, hierro y ni--
quel, Estos meteles pueden emplearse en forms libre fina--
mente divididos., o en forme de compuesto que se reducen al
metel libre durante la carbonizacibn,

Los ejenplos de compuestos metélicos que se emplean
incluyen el acetato clprico, carbonato defnagnesio, sulfato
de bario, carbonato de calcio, sulfato de cine, cloruro de
titanio, acetato de plomo, nitrato £érrico, 6xido férrico,
varios fosfatos metdlicos y 6xido manganeso;

Los 6xidos formadores de v.drio incluyen, por ejemplo,
dibxido de silieio, éxido de boro, Sxido de aluminio y éxi
do de circonio,

La celulosa microcristalina o las mezclas de éste ¥y
otros materiales en polvo, puede conformarse en moldes, en
forma de une pasta o masa himeda, por extrusién, laming---
cién, fomacién de esferas o bolas, o por cualquier otro -
método oportuno, Despuds de sacarla hasta que sea una masa
solidificada, puede corbtarse hasta la longitud o forma de-
seada antes de la carbonizacidn, Una forma particularmente
preferida es una pequefls bola o esfera que puede producir-
se mezclando los ingredientes, inecluyendo el agente humec-
tente, en un recipiente de mezclado que tiene peletas mez-
cladoras que se amoldan sustancialmente a la forms del cos

tado del recipiente. Las batidoras ¢ paletas se ajustan al

tamafio deseado de las bolas o esferas separéndolas una dis

tancia predeterminada de la pared del recipiente, Al comen
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zar el mezclado, la mezcla pastosa se aplasta a lo largo =
de la pared del recipiente de mezcla, pero eventualmente -
comienza a tomar la forms de pequefias bolas o esferas, ILa

mezela continueda convierte virtualmente toda la mezcla en
esferas de tamaflo uniforme, Una vez e se han rfomsado las

esferas, se secan para formar una mass de f4cil fluidez,

Aungue el agua es un agente humectante preferido, ==
son Gbiles otros medios liquidos, incluyendo las mezclas =
de agua con liguidos polares o no polares, ¢ combinaciones
de los mismos, Los ejemplos de tales liguidos no acuosos =
incluyen los alcoholes, hidrocarburcs, ésteres, éteres, 4-
cidos, cetonas, aldehfdos, aminas, y sulfdxicos.

El articulo conformedo se seca, una vez formado, pa-
ra separar el agente humectante. El secado se lleva a cabo
generalmente dejande reposar el articulo sl aire o en con-
diciones que favorecen el secado, Deben evitarse las condi
ciones de secado que tiendsn a producir vapor de agua.

Puede emplearse cualquier procedimiento adecuado de
carbonizacioén. Usualmente, los articulos confommados se co
locan en un dispositivo de culentamiento, tal como un hor-
no eléetrico, y se calientan hasta las temperaturas de car
bonizacibn, por ejemplo, 4008C y mayores, bajo condiciones
reductoras. Usualmente, durante el procedimiento de carbo-
nizac:6n, las temperaturas se elevan lentamente desde 40082
C hasta sproximadamente 8002C, Las condiciones reductoras
impliecan, preferiblemente, el calenbamiento en una atmés@g
ra de nitrégeno o en ausencia de un gas que conbenga oxigg

no libre,
El procedimiento de carbonizacidn produce un carbén

vegetal activado sin el tratamiento corriente de activa=--
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cién; sin embargo, se produce un carbdn activo mejor tra--
tando el carbén en un procedimiento comvencional de activa
cibn. La activacidén se lleva a cabo usualmente calentando
la masa carbonizada a temperaturas elevadas (600-~1000 2C)
con vapor de agua o didxido de carbono, para formar una es
tructure més porosa.

Para demostrar esta invencidn, se exponen 1os si==-=

guientes ejemplos,

Bjemplo I

Se prepararon pequefias esferas de celulosa microecris
talina, con un G.P. uniforme medio de aproximadamente 220,
desmenuzadas mecdnicamente y secadas por pulverizacidn pa=~
ra producir un bamafio medio de particula de proximadamente
38 micras, mezclando 125 gramos de la celulosa microorista
lina y 206 ml. de agua en un mezclador planebario. Las pa-
letas del mezclador se colocaron a 2'56 mm, de distancia del
costado y el fondo de la cubeba de mézelado, y después se
hicieron girer a una velocidad de aproximadamente 60 rpm,
durante cinco minutos, La velocidad del sezclador se cam~-
bib después a 120 ‘rpm. y se dirigié una lémpars calorifi-
ca al costado de la cubete de mezcla, Una hora y veinbe mi
nutos después se formaron las esferas y se pard el mezcla=-

dor.
Las eaferas, con un tamafio de aproximadamente 1'5 mm,

de didmetro, se separaron de la cubeta de mezcla y se-co;g
caron bajo una lémpera calorifica para secarlas., Una vez -
secas, las esferas tenian un diémetro de 1'0 mm, aproxima-
damente, i

Después del seocado, se colood una muestra de las es-
feras en un tubo de vidrio del que se eliminé el aire, y -

se cerraron hermébicamente los extremos, Le muesbra se car

- 10 «
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bonizé por calentamiento en un horno eléctrico, Paras hacer
mfnima la fusidn de las esferas al calenbarlas, la nuestra
se c0lood en el horno a la temperabura ambiente, y la tem-
peratura del horno se inecrementé lentamente durante dos ho
ras hasta 57520, y después se aument$ rdidamente hasta 700
2¢, durante 15 minutos, Las esferas de carbdn resultantes

hebian disminuido hasta aproximadamente 1/3 de su tawafio -
original, y tenian un peso de aproximadamente el 19 por ==

clento de su peso original,

Ejemplo II

250 ml, de una suspensién de sdlidos al 30% de car=-
bén finsmente dividido, con un tamiio de particula de apro-
ximadamente 20 micras, se afladieron a 125 gramos de celulo
sa mierocristalina, como se describe en el Ejemplo I, en -
la cubeta de un mezclador planetario, Se afiladieron aproxi-
medamente 85 cc, de agua para dar a la mezcla la consisten
cia apropiada. Bl mezclador se puso en marcha con una velg
cidad de giro de las paletas de aproximadamente 60 rpm,, -

durente 10 minutos, y después se aument6é la velocidad hasta

aproximademente 120 rpm, durente 50 minutos, Durante el mez

clado, se dirigidé el costado de la cubeta una lémpara calo
rifics, Las esferas resultantes no eran coherentes, y se ha
pian contraido hasta aproximadamente 2/3 de su didmetro en
eatado h&medo;

Las esferas se carbonizaeron como en el Ejemplo I pa=-
ra producir particulas de carbono puro, auncue en este ca-

80 tuvo lugar muy poca contraccién adicional,

Una mezcla que contenia 180'8 gramos de nitrato £é--

-1 -
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rrico disueltos.en 205 ml. de agua y 125 gramos de celulo-
sa microoristalina, como se describe en el Ejemplo I, se =
mezclaron durante unos cuanto minutos, a 60 rpm., en un =-
mezclador planetario, La mezcla se hizo muy pléstica y ne-
cesité 55 gramos wds de celulosa microcristalina para se--
carla hasta el estado en que se separ en grénulos, Se mez
clé durente otros 120 minutos, Gomo no se habian formada -
esferas, se decidid exbtruir la mezcla, Se afiadieron 300 ml.
de agua, con mezclado, para obtener una masa extrusionable.
Lo mezcla se extruyd después lentamente a través de una hi
lera circular de 5 mm., empleando una pistola compresora -
manual, para obtener cilindros lisos uniformes, que se se-
caron en aire hasta obtener un s6lido pardo-anaranjado de' -
un didmetro de sproximadamente 2/3 del didmetro original,

Los cilindros se calentaron a temperaturas de carboe-
nizacién de hasta 1R02C en nitrdgeno, operacibén durante la
que se contrajeron haste aproximadamente 2/3 de su didmetro

original y se ennegrecieron. Los cilindros eran magnéticos,
Biempla IV

125 gramos de polvo de 6xido de hierro magnético ne-
gro, 125 gramos de celulosa microcristalina, como se des-=
cribe en el Ejeaplo L, y 2556 ml'. de agua se mezclaron conw
Juntemente, durente 1 hora y media a 60 rpm., en un mezcla
dor planetario, para obtener pequefias esferas negras, Des-
pués de secarlas, las esferas se carbonizaron, como en el
Ejemplo IIT, operacidn durante la que mostraron poca con--

traccibdn. Las esferas carbonizadas eran magnéticas,

E] emp_lo v

102742 gramos de acetato de nfquel hidratado se die-~

-~

- 12 -



10

15

20

solvieron en 205 ml, de agus y aproximsdamente 10 ml, de =
4dcido nitrico concentrado, ssto se mezcld después con 175
gramos de celulosa mierocristelina, como la descrita en el
Ejemplo I, en un mezclador planetario. La velocidad de mez
cla se establecid en 60 rpm, y se conbtinud durante 2 horas
y media para producir microesferas perfectamente formadas.
Al secarlas, las pequefias esferas se calentaron en -
nitrégeno hasta 1002C, operacidn durante la gque se conbra=-
jeron y se ennegrecieron, Las minfisculas esferas negras =-

eran muy duras y magnéticas.

Ejenplo VI

91'5 gramos de acetato de plomo hidratado, 250 gra--
mos de celulosa microcristalina, como se describe en el w-
Bjeuplo I, ¥y 410 cc. de agus, se mezclaron conjunbamente
durante cuatro horas en un mezclador planetario, & una ve-
locided de las paletas de 60 rpm, Las perfectas esferas pe
quefias obtenidas a partir de este procedimiento se secaron
en aire, y después se carbonizaron en nitrégeno. Durante es
te calentamiento, las esferas se conbtrajeron y ennegrecie-
von. Las escamas de plomo se mantuvieron especulares hasta

su punto de fusién,

Ejemplo VII

Se preparS un lote de tartrato de plomo haciendo re-
accionar 200 gramos de édcido tartdrico, neutralizado hasta
PH 8 con hidréxido de sodio concentrado en 1000 ml, de ---
agud, con 400 gramos de amcetato de plomo, Algo de aluminio
del agitador contamind probablemente el lote en forma de -

un gel, se afiadio 4cido acético hasta un pH 5 y el gel se

“ 13 -
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disolvid. Después se afiadié hidréxido de sodio hasta pH 7,
y el lote se £iltrd y se lavé con ague caliente. La borta

del filtro himeda se coloed en la cubebta de un mezelador -
planebario, y se afiadid celulosa microcristal ina seca, co-
mo se describe en el Kjerwlo I, haciéndose girar las pale-
tas del mezclador 2 60 rpm,, hasta gue comenzd la forma---
cién de bolas, Después se hizo girer el mezclador a esta =
velocidad durente hora y medis, para completer la forma---
cién de las esferas., Las esferas resultantes se secaron, y
una pequefia muestra se calenté en un tubo cerrado en ausen
cia de aire, y el tubo se cerrd herméticamente unsz vez qué
la descomposicién fué completa. Una vez enfriado, el tubo

se abrié rompiéndole, y el producto ardid espontineamente

por exposicién =l aire. Por lo tanto, el plomo piroférico

no se desactivé por la carbonizacidn de la celulosa.

Ejemplo VIIT

25 gramos de polvo de cobre metdlico, 125 gramos de
celulosa y 2056 ml, de agua, se mezclaron a una velocidad =~
de las paletas de 60 rpm,, durente tres horss, en un mezew=
clador planetario, Por secado en aire se obtuvieron peque-
flas esferas correctas, que se contrajeron al calentarles s
benperaturas de carbonizacidn en nibtrégeno, Les esceamas de
metel de las esferas carbonizadas se mantuvieron especula-

res hasta su punto de fusién,

Ejemplo IX_

126 gramos de carbonsto de calcio en polvo, 125 gra-
mos de celulosa micrécristalina, como se deseribe en el --

Ejemplo I, y 280 ml, de agua, se mezclaron conjunbaemente -

-14 -
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en un mezclador planetario haste que se completd la forma
cién de bolas. Las esferas se secaron y se calentaron has

ta las temperaturas de carbonizacidn bajo nitrégeno.

Ejemplo X

180 gramos de carbdn activo, 20 gramos de celulosa
microcristalina, como se describid en el Ejemplo I, y 410
ml, de agua desionizada, se mezclaron conjuntamente en un
mezclador plenetario, durante 2 horas y 15 minutos, a una
velocidad de giro de las paletas de 60 rpm. Se formaron -
esferas aceptables, y secaron en aire., las esferas se ca-
lentaron en nitrdgeno aumentando la temperatura del horno
desde 2002 C hasta 500& ¢, durante un periodo de 2 horas
y media.

lesdeterminaciones con el aparato de medida de la -
sorcidn en la muestra carbonizada mostraron una retencidn

del 974 del érea superficial activa para las esferas de -

carbén.

Ejemplo XI

Dos lotes independientes que comprendian 125 gramos
de celulosa microcristalina, como se describid en el --=-
Ejemplo I, 125 gramos de una suspensidén coloidel de sfli-
ce que contenia eproximadamente 0% de sdlidos, y 84 ml,
de agua, ge mezclaron conjuntamente en un mezclador plane
tario, con una separacién de 2,0 mm, entre las paletas y
la pared de la cubeba, a una velocidad de girc de las pa-
letas de 60 rpm. durante horas y media. La mezcla se secd
demasiado répidamente para consegnir la formacién de bo--

las. Por ello, se combinaron los dos lotes, se afladieron

- 15 =
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80 ml. de agus, y se mezcld el lote combinado duranbte ho=
re y inedia a 60 rpm., para producir esferas satisfacto--=
rias que, una vez secas, median 1,3 mm, de diduetro.

las esferas secas se calentaron despuds bajo condi-
ciones reductoras a temperaturas de carbonizacién y duran
te un tiempo suficiente pare proporcionar esferas de car-

boén~silice.

Fjemplo XII

125 gremos de celulosa microcristalina, como se des
cribe en el Ejemplo I, 125 gramos de esquistos de fosfato
y 225 ml. de asgua se mezclaron en un megolador planetario
a 60 rpm., durante horse y media, hasta obtener pequefias =
esferas,

Las esferas se secaron y se calembaron bajo condi-«
ciones reductoras desde 652 C hastas 3602 C durente 30 mi-
nutos, y después desde 3602 C hasta 5502 C durante 66 mi-
nutos, pars obtener esferas de esquisto de fosfato-carbén
que tenian un volumen de aproximadamente 67% de su VOluw=-

men original.

Ejemplo XIII

Se densificd celulosa microcristalina, como en el =
Bjemplo I, hasta formar tebletas (aproximesdamente 10 mm.
de difdmetro y 3 mm. de espesor), bajo una presidén de apro
xinedamente 350 kgfom®, en una miquina convencional de fa
bricacibn de tabletes. Estas tabletas se secaron completa
mente, en primer lugar, y después se carbonizaron y se ac
tivaron con vapor de agua, ubtilizando técnices convencio-

nales . Las tabletas, ennque se contrajeron apreciablemen
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te, conservaron sus formes nobablemente bien, no se produ-
jeron finos, y las tabletas de carbdn poseian una capa su-
perficial exterior que parecia mds dura que el interior. -
El conbtenido en carbono de la bableta de carbdn era apro--
ximpdamente del 97%, y el bacerle arder solamente se produ
jo una cantidad muy pequefia, aproximademente el 0,2%, de -
cenizas. Le densidad aparents de la tableta de carbén era
de aproximademente 0,30 g./ml.

En la Tebla siguiente se da un resumen de las pro--
pledades superficiales de la tableta de carbdn activado,
de la tableta de carbdn no activado, de la tableta de ce-
luloss original y de un carbbn vegetal activado disponible

comercialmente,
Tahlea I

Propiedades Miestras

Tebleta Tableta Tableta Carbénve
Datos de superficie y do car- de car- de celu otal ac=-

de poros bén ac- bén no losa -= Fivado co

tivado. activa- original mercial.
do,

Aree superficial, m?/g 1475 - - - - 443

Yolumen de particulas,

nl/g 21824 17606 11171 11220

Volumen total de poros, '

ml/g 21340 1'100 0'584 0'754

Disbribucién del volumen
de los poros, ml/g

Redios de los poros

100-63.000 & 1'670 0'885  0'536 0'494
menos de 100 & 01670 0'Zl5  0'00 0'260
menos de 10 & 0'454 = - - 0'o71

-17 -
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En le Tebla anterior es significativa la gran &res su
perficial y el gran volumen de pore de la tablete de carbdn
activo de esta invencién. Ademds, es sorprendente y signifi
cativo el elevado volumen de poro en el intervalo de los ra
dios superiores de poro, asi como el volumen de poro compa-
rativamente alto en el intervalo de radios pequeiios de poro
{microporos). Este material es Util para fines de adsoreibén
tanto para materiales macromoleculares como para micromole-
culares, come se comprobd por medio de ensayos de adsoroidn

quimicos.

Ejemplo XIV

Se densificd hasta formar tabletas celulosa microcris-
talina, como en el Ejemplo I, pero con un tamaflo medio de --
particulas de aproximadamente 19 micras, teniendo las table-
tes aproximsdemente 10 mm, de didmetro y 3 mm. de espesor, -
bajo una presién de aproximadamente 350 kg/cm?. Bstas table-
‘tas se secaron primeramente, y después se carbonizaron y se
activaron con vepor de agua empleando técnicas convenciona--
les, Despuds de una pirblisis, las tabletas parecilsn casi ==
las mismas que las del BEjemplo XIIL. No se produjeron finos,
¥ la tableta carbonizada tenfs uns capa exterior dura que ==
ayudaba a impedir la formacién de escamas o polvo. L& bable-
ta de carbdn contenia una pequefia centided de ceniza, aproxi
madamente el 0'5p, y tenia una densidad aparente de aproxima
damente 0,22 g./ml. Bl contenido de carbono encontrado en es
ta muestra era del 964%.

En la Table siguiente se expone un resumen de las pro=
piedades superficiales de la tableta de carbdn activado, de

la tableta de carbdn no activado, de la tableta de cristali-
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tos de celulosa original, y de un carbén vegetal activado -

disponible comercialmente,
Taebla II

Propiedades Muestras

Tebleta Tableta <ableta Carbén ve-
de car- de car- de celu getal acti

Datos de superficie y bén ac- bén no losa -= vado comeF

de poros tivado. ectiva- origi-- c¢ial. -
do. nal.

Area superficial, m®/g 1114 ——— ——— 443

Volumen de particulas,
ml/g 3087 11938 11311 1'220

Yolumen total de poro,
ml/g a'595 11438 0'674 0'754

Distribucidn de volumen
de poro, ml/g

Redio de poro

100 - 63.000 £ 21092 11238 0!'712 0'494
menos de 100 £ 0'503  0'194 0'00 01260
menos de 10 1 01267 e e 01071

Como en el Ejemplo XIII, son significativos la gran --
éres superficisl y el volumen de poro del carbén activado., -
Ademds, el volumen de poro comparativeamente alto en el inter
valo de los radios superiores de poro, asi como el del inter
valo de radios de poro pequefios, proporciona un material ad-
sorbente inesperadamente dbil.

Estos productos son fundamentalmente Gtiles como adsor
bentes para lijuidos y gases, tanto de consistencia maocromole
cular como micromolecilar. o obstante, también se tiene en
cuenta que el articulo conforaado de carbén puro es Gtil pa~
re obros fines, incluyendo, por ejemplo, el de ser material

eislante tanto para eplicacionss de temperatura como eléct:;

- 190 =
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£l método de esta invencién puede producir un articu-
lo de carbdn puro desusadamente resistente, de baja forma--
cién de polvo. Bstos articulos son Gnicos a causa de su re-
sistencia mecénica, su red de poros, la elevada porosidad y
la variedad de su eficiencia como adsorbentes.

Este solicitud, que corresponde a la presentada en -~
los Bstados Unidos de América, con fecha 26 de iebrero de -
1965, bajo los nfmeros 435.712 y 435.744, se acoge a los be
neficios del articulo 51 del vigente Bstatubto sobre Propie-

dad Industrial.

NOTA

Los puntos de invenoibn, propia y nueva, gue se pre--
sentan para que sean objebo de esta solicitud de Pabente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los sigulentes:

12, - Un método de preparar un articulo conformado --
que conbiene oarbbn & partir de un articulo confommado que
contiene al menos & p, en peso, de celulosa microcristalina,
caracterizado por calentar el artfculo conformado bajo con-
diciones reductoras hasta una temperatura suficiente para -
carbonizar la celulosa.

22. - Un método segln el punto 1, caracterizado por--
que se densifica una masa de la celulose microcristalina pa
ra formar dicho articulo conformado bajo una presidén de al
menos aproximadamente 70 kg/om?.

38. - Un método segin el punto 2, caracterizado por--

que la celulosa microcristalina ha sido desmenuzada mecéni-
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camente, y preferiblemente secada por pulverizacién.

48. - Un método segln el punto 1, caracterizado por--
que la celulosa microcristalina se mezcla con un liguido no
disolvente para ella, para formar una pasta, efladiéndose ~-
hasta 955 en peso de otro meterial si se emplea menos del -
100% de celulosa, el articulo conformeado se forma a partir
de la pasta, y ol liquido se separa del articulo conformedo
antes de ser calentado, basédndose los tantos por ciento en
peso en el peso de los s6lidos secos en el articulo confor-
mado antes de su carbonizacién.

52. - Un método segln el punto 4, caracterizado por--
que el liquido es egua.

62. = Un método segin los puntos 4 o 5, caracterizado
porque el otro material es carbdn, fibras de celulosa, amian
to, un 6xido formador de vidrio, un material que contiene =
un metal, o metel libre o un compuesto metdlico, finamente
divididos,

78. - Un método seglin cuelquiera de los puntos prece-
dentes, caracterizado porque el articulo conformade carboni
zado se trate ademés por calentamiento con un gas inerte, -
tal como vapor de agua, hasta una temperatura de al menos -
6008 C.

82, - Un método de preparar un articulo conformado ==
que contiene carbén, a partir de un articulo conformado que
contiens al menos 5%, en peso, de celulosa microcristalina.

Pal y como se ha descrito en la Memoria gue antecade,

¥y con los fines que se han especificado.
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Esta Memorie consta de veintidds hojas escritas a mé-

quina por una sola de sus caras.
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