R kA @OPIS PATENTOWY ®PL @ 165736
- o8B

@ Numer zgloszenia: 292428

(1) micr’;

C10C 3/00

Urzad Patentowy @ Data zgloszenia; . 15.11.1991
Rzeczypospolitej Polskiej o

"~ Sposéb wytwarzania paku mezofazowego do produkcji Méklen wgglowych zwlaszcza '
grafitowych

@ Uprawniony z patentu:

. Akademia Gdrniczo-Hutnicza
L ‘ im. Stanistawa Staszica, Krakéw, PL
Zgloszenie ogloszono: ’ '

13.07.1992 BUP 14/92

i @ Twércy wynalazku:

' Wiestaw A. Zmuda, Krakéw, PL
- Aleksander Diugosz, Krakéw, PL
Stanistaw Budzyn, Krakéw, PL

O udzieleniu patentu ogloszeno:

28.02.1995 WUP 02/95 R
L / - Pelnomocnik:

Adamek-Obtgkowska Maria, Akademia
Goérniczo-Hutnicza im. Stams!awa Stas2|ca

RS Y
LIS PR

@ Sposéb wytwarzania paku mezofazowego do produkcji wikien weglowych, zwlaszcza
grafitowych, polegajacy na termicznej obrébce produktéw przerébki smét weglowych,
znamienny tym, ze jako surowiec wyjSciowy stosuje si¢ lekka smote koksownicza, pobrana
z chfodnic wstepnych lub odsmalaczy technologicznego ciagu oczyszczania surowego gazu
koksowniczego, i/lub olej antracenowy II, ktére poddaje si¢ termopreparacji z przyrostem
temperatury 3 do.15 deg/min do temperatury 400 do 480°C oraz wytrzymuJe w temperaturze
koficowej w czasie do 3 godzin.
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Sposéb Wytwarzam'a paku mezofazowego
do produkcji wiékien weglowych, zwlaszcza grafitowych

Zastrzeienie patentowe

Sposéb wytwarzania paku mezofazowego do produkcji widkien weglowych, zwlaszcza
grafitowych, polegajacy na termicznej obrébce produktéw przerdbki smét weglowych, zna-
mienny tym, ze jako surowiec wyjSciowy stosuje si¢ lekka smole koksownicza, pobrang z
chtodnic wstgpnych lub odsmalaczy technologicznego ciagu oczyszczania surowego gazu
koksowniczego, i/lub olej antracenowy II, ktére poddaje si¢ termopreparacji z przyrostem
temperatury 3 do 15 deg/min do temperatury 400 do 480°C oraz wytrzymuje w temperaturze
koricowej w czasie do 3 godzin.

*x * %

Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywania paku mezofazowego, stanowiacego
surowiec do produkcji widkien weglowych, a szczeg6lnie wysokomodutowych widkien grafi-
towych. _ ‘ '

Do produkcji wiékien weglowych stosowane sg paki, o bardzo szczegGlnych parametrach.
Podstawowym jest temperatura migknienia, ktéra powinna by¢ z jednej strony mozliwie niska
by nie nastgpowal rozklad paku powodujacy przejécie do pétkoksu i wystapienie znacznych
iloci gazu zaktocajacego proces przedzenia a z drugiej strony odpowiednio wysoka z celu
zwigkszenia wydajnoSci. Wigkszo$¢ widkien weglowych wytwarza sig obecnie przez karboni-
zacje 1 grafityzacje widkien z poliakrylonitrytu. Produkt wyjsciowy do takiej technologii jest
jednak bardzo kosztowny, a wydajno$¢ karbonizacji niewielka.

Znane s3 réwniez technologie wykorzystujace produkty przerébki smoty koksowniczej.
Paki takie maja jednak znaczng zawarto$¢ sktadnikéw nierozpuszczalnych w chinolinie szkod-
liwych i niegrafityzowalnych frakcji sktadnikéw grupowych oznaczonych jako o pierwotne.
Nie jest mozliwym uzyskanie z tych surowcéw odpowiednich do produkcji wiékien grafitowych
pakow mezofazowych. Najbardziej przydatnymi do produkcji wysokomodulowych wiskien
grafitowych sa specjalnie preparowane paki karbochemiczne. Preparacja tych pakéw polega na
specjalnym, kosztownym, ekstrakcyjnym oczyszczaniu od frakcji grupowej . Przykladowo,
spos6b przedstawiony polskim opisem patentowym nr 151 114, polega na ekstrakcji paku
smotowego z wegla kamiennego, w podwyzZszonej temperaturze i pod zwigkszonym ci$nieniem,
w gazie w stanie nadkrytycznym i w obecnosci Srodka nosnego. Nastepnie oddziela sig frakcje
oi2, ktéra poddaje si¢ obrébce w temperaturze 380-450°C i wytwarza pak zawierajacy 40-65%
objetosciowo mezofazy. Kolejnym zabiegiem jest oddzielenie przez ekstrahowanie, za pomoca
gazu w stanie nadkrytycznym i zastosowaniem Srodka no$nego paku izotropowego. Pozostatosé
stanowi produkt wyjSciowy do produkcji wi6kien weglowych. '

Podczas prowadzonych badan, nieoczekiwanie okazato sig, ze mozliwe jest bardzo istotne
uproszczenie technologii wytwarzania utwardzonego paku mezofazowego, przez zastosowanie
kabrochemicznego surowca ptynnego i prosta, sterowang obrébke termiczna. Istota sposobu
wedlug wynalazku polega na tym, ze jako surowiec wyjSciowy stosuje sie: lekka smole
koksownicza pobrang z chtodnic wstgpnych lub odsmalaczy technologicznego ciagu oczyszcza-
nia surowego gazu koksowniczego, lub olej antracenowy II, albo ich mieszanine. Surowiec
wyj$ciowy poddaje si¢ termopreparacji, polegajacej na podgrzewaniu do temperatury od 400 do
480°C, z przyrostem temperatury 3-15 deg/min, oraz wytrzymuje w temperaturze koficowej w
czasie do 3 godzin, w zaleznosci od koricowej temperatury obrébki termicznej i szybkosci
ogrzewania.
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Parametry obrébki dobierane sa w celu uzyskania duzego zréznicowania stosunku sktad-
nik6w grupowych ou/ctz, gdzie o oznacza sktadniki grupowe nierozpuszezalne w benzenie a
rozpuszczalne w chinolinie. Wskaznik ten podstawowo rzutuje na parametry lepkosci paku w
wyzszych temperaturach. Otrzymany pak mezofazowy jest utwardzany do temperatury migk-
nienia powyzej 160°C, ma stopiefi przereagowania w mezofaze w granicach 70% nadaje sig
bezposrednio do wytwarzania grafityzowanych wiékien wysokomodutowych. Sposéb wedtug
wynalazku eliminuje kosztowny i ucigzliwy etap ekstrakcyjnego uzdatniania surowca, surowiec
wstepny jest fatwo dostepny i wzglednie tani.

Wynalazek zobrazowany jest opisem trzech przyktadowych proceséw otrzymywania
pakéw mezofazowych.

Przyktad L

A. Parametry procesu: .

- surowiec wstepny: lekka smota koksownicza

- termopreparacja:  szybko§¢ podgrzewania
temperatura koficowa ‘
czas wytrzymania w temperaturze koficowej
B. Parametry uzyskanego paku mezofazowego:
- pozostato$¢ po skoksowaniu :
- temperatura migknienia okre§lona metoda Metlera
- ilo$¢ czgsci nierozpuszezalnych w benzenie
Przyktad IL
A. Parametry procesu:
- surowiec wstepny: olej antracenowy IT
- termopreparacja:

B. Parametry uzyskanego paku mezofazowego:

Przyktad I
A. Parametry procesu:

Vi=35 [dek/min]

tk =450 [OC]
' Ta= 15 [min]
LK = 63 [%]

TMy = 155 [°C]
BI = 51,3 [%]

Vi = 10 [deg/min]
t, = 450 [°C]
Ta =5 [min]

LK = 65 [%]
TMu = 163 [°C]
BI = 56,6 [%]

- surowiec wstepny: mieszanina 50% lekkiej smoty koksowej i 50% oleju antracenowego I

- termopreparacja:

B. Paraiﬁetry uzyskanego paku mezofazowegb: N

V¢ =5 [deg/min]

tx = 450 [°C]
T = 15 [min]
LK = 68 [%]

TMu = 161 [°C]

BI=60,1.[%]
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