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DESCRIPCION

Procedimiento para fabricar grafito poroso y articulos producidos a partir de éste.
Campo técnico

La presente invencion se refiere, en general, a un proceso para la fabricacion de sélidos porosos y de sélidos
producidos a partir de éstos. De forma mads especifica, se refiere a procesos para la fabricacién de artefactos de grafito
poroso s6lido de conductividad térmica muy alta y a mejoras en el proceso de fabricacion para mejorar las propiedades
de los artefactos formados de esta manera.

Antecedentes de la técnica

Esta invencidn trata del carbono en sus diversas formas y, en particular, a artefactos formados con grafito poroso
s6lido. Las fibras de carbono se han utilizado de forma comercial en la industria durante muchos afios. Se sabe que las
fibras de carbono muestran extraordinarias propiedades mecanicas debido a la exclusiva morfologia grafitica de los
filamentos extrusionados. Se han creado materiales compuestos estructurales avanzados que aprovechan estas propie-
dades de manera ventajosa, mediante la creacién de una red desconectada de filamentos grafiticos que se mantienen
juntos mediante una matriz apropiada.

Ademads, muchas de las aplicaciones actuales de las fibras de carbén han evolucionado desde aplicaciones de
refuerzo estructural hasta aplicaciones térmicas o de disipadores de calor. Por ejemplo, se han utilizado disipadores
de calor en la industria aeroespacial para absorber energia en aplicaciones tales como misiles y aviones, en las que
se produce una rapida generacion de calor. También se prevé una serie de aplicaciones de absorcién del calor para la
industria de la automocién.

Estas y otras aplicaciones han estimulado la investigacién de nuevos refuerzos y procedimientos de procesamiento
de materiales compuestos para materiales de carbono. Los materiales aceptables deben mostrar una alta conductividad
térmica, un bajo peso y un bajo coeficiente de expansion térmica, entre otras propiedades necesarias.

POCO Graphite, Inc., de Decatur, Texas, cesionario de la presente invencién, ha producido previamente una linea
de materiales de grafito especializados que se emplean habitualmente en una amplia gama de aplicaciones muy técnicas
e industriales. Se han producido las siguientes calidades de grafitos porosos:

Calidad: ZXF-S5Q |ACF-10Q{ AXF-5Q [|AXM-5Q |AXZ-5Q |TM [XT [FC
Densidad aparente 1,78 1,77 1,78 1,73 1,66 1,82 11,7111,43
tipica (gf/cc):

Conductividad térmica |70 60 95 88 70 105 110 |68
{(W/mKJ):

Estos grafitos isotrépicos de grano fino y alta resistencia se fabrican a maquina con facilidad mediante proce-
dimientos de fabricacién a maquina convencionales. Su alta resistencia y pequefio tamafio de particula permiten la
fabricacién de componentes complejos que contienen tolerancias estrechas. La naturaleza isotrépica de los materiales
proporciona unas propiedades eléctricas y térmicas uniformes.

A pesar de estas ventajas, las conductividades térmicas en masa de estos grafitos s6lidos porosos han sido, en
general, menores que aproximadamente 100 W/mK, con unas densidades aparentes de 1,9 g/cc y menores. Se han
realizado esfuerzos para producir materiales de grafito poroso que muestren conductividades térmicas incluso mayores
para cumplir con las expectativas comerciales actuales y futuras.

Se han intentado mejorar las propiedades de los materiales de grafito sélido mediante la produccién de materia-
les “de espuma” de carbono con una base de alquitrdn. Las densidades aparentes de estos materiales son menores
que las densidades aparentes de los grafitos especializados listados anteriormente. En su mayoria, los procesos de
formacién de espumas previamente descritos en la técnica anterior también producen espumas que muestran bajas
conductividades térmicas, en general menores que aproximadamente 58 M/mK.

Un intento de producir una “espuma” de carbono mejorada se describe en la patente de EEUU ya otorgada n°®
6.033.506, otorgada el 7 de marzo, 2000, de Klett, y en la patente de EEUU otorgada n°® 6.037.032, otorgada el 14
de marzo, 2000, de Klett et al. Los procesos descritos en las patentes de Klett incluyen etapas que consumen menos
tiempo que las técnicas conocidas previamente para producir espumas de grafito, y ofrecen el potencial de disminuir
los costes de produccion y de fabricacion. Quizds, de forma mds importante, los procesos de Klett afirman producir
espumas de carbono con unas conductividades térmicas mayores que, en general, 58 W/mK.
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Aunque el proceso de Klett consistia en una mejora en los procesos de formacién de espumas de carbono con un
base de alquitrdn, el proceso de Klett utiliza una presion estdtica durante la formacién del artefacto verde (lingote).
De forma habitual, esta presion estdtica seleccionada era de aproximadamente 6,89 MPa por encima de la presién
atmosférica (1000 psig). Las espumas de grafito formadas de esta manera han mostrado unos gradientes de densidad
significativos que varian, en general, de aproximadamente 0,25 g/cc en la parte superior de un lingote de produccién
hasta aproximadamente 0,60 g/cc en la parte inferior del lingote, y han mostrado huecos y grietas. Ademas, las con-
ductividades térmicas afirmadas no se han logrado en algunos casos. El documento WO 02/094533 con una fecha de
prioridad del 22 de mayo de 2001, publicado el 28 de noviembre de 2002, describe artefactos de grafito poroso sélidos
con una conductividad térmica > 150 W/mK y una densidad de 0,56 a 0,62 g/cc.

Las mejoras realizadas por los solicitantes al proceso de Klett original, descritas en la solicitud en tramitacion junto
con la presente, n® de serie 09/862.560, presentada el 22 de mayo de 2001, titulada “Proceso para fabricar una espuma
de carbono inducido por la despresurizacién del proceso”, utilizan un procedimiento “instantdneo” para inducir la
ebullicién del precurso de alquitrdn y producir “espumas” de grafito poroso que tienen unas densidades aparentes que
varfan entre 0,40-0,65 g/cc y unas conductividades térmicas mayores que 58 W/mK sin mostrar huecos ni grietas,
como en el proceso inicial de Klett.

Sigue habiendo necesidad de artefactos de grafito que tengan unas conductividades térmicas atin mayores, por
ejemplo mayores que 70 W/mK. Por tanto, existe la necesidad de un grafito poroso sélido de conductividad térmica
muy alta con una densidad aparente que sea mayor que la de las espumas de grafito previamente descritas y con unas
caracterfsticas de conductividad térmica mayores que 70 W/mK.

Existe la necesidad de un procedimiento mejorado para producir artefactos que tengan estas caracteristicas, estando
estos artefactos sustancialmente exentos de gradientes de densidad, huecos y grietas.

Descripcion de la invenciéon

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un grafito poroso sélido de conductividad térmica muy alta que
tenga un perfil de gradiente de densidad mas uniforme con menos tendencia a agrietarse como producto terminado,
comparado con la técnica anterior.

Otro objeto de la invencién es proporcionar este grafito poroso sélido con una densidad aparente mayor que apro-
ximadamente 0,678 g/cc.

Otro objeto de la invencién es proporcionar este grafito poroso sélido que tenga una conductividad térmica mayor
que 70 W/mK.

En un proceso especialmente preferido de la invencion para producir un grafito poroso, se introduce el alquitrdn
en un molde, teniendo el alquitrdn un punto de ebullicién caracteristico a una presién dada y para una temperatura
dada. Entonces el aire se purga del molde. Después el alquitran se presuriza entre un presiéon de procesamiento inicial
preseleccionada y una presidn de procesamiento final relativamente menor. La presion inicial preseleccionada actda
para aumentar el punto de ebullicién del alquitrdan por encima del punto de ebullicién a la presion de procesamiento
final. El alquitrdn se calienta cuando estd a la presién de procesamiento inicial hasta una temperatura por debajo
del punto de solidificacién pero por encima del punto de ebullicién que aparece de forma tipica a la presiéon de
procesamiento final. Entonces el alquitrdn se despresuriza desde la presion de procesamiento inicial hasta la presion de
procesamiento final mientras se mantiene la temperatura del proceso por encima de la temperatura de ebullicién tipica
a la presion final para producir, con ello, un artefacto poroso. El artefacto poroso se calienta hasta una temperatura
que solidifique y coquifique el artefacto poroso para formar un carbono poroso sélido. El artefacto de carbono poroso
sélido entonces puede enfriarse hasta la temperatura ambiente con la liberacién simultdnea de la presion. El artefacto
de carbono poroso entonces se somete a otros tratamientos térmicos para producir un artefacto de grafito poroso que
tenga una conductividad térmica mayor que 70 W/mK y una densidad mayor que la espuma de grafito.

Los artefactos de grafito poroso sélido preferidos producidos de esta manera tienen una conductividad térmica
mayor que 150 W/mK y una densidad mayor que 0,678 g/cc. Se han producido artefactos con conductividades térmicas
mayores que 150 W/mK con unas densidades en el intervalo de 0,678 g/cc a 1,5 g/cc.

Otros objetos, caracteristicas y ventajas serdn evidentes en la descripcion escrita que aparece a continuacion.
Breve descripcion de los dibujos

La figura 1 es una grafica de la conductividad térmica en W/mK frente a la densidad aparente en g/cc de varios
materiales de grafito poroso de la técnica anterior comparados con el grafito poroso sélido de conductividad térmica
muy alta de la invencion.

Mejor modo de realizar la invencion

En el andlisis que aparece a continuacidn es importante distinguir entre “espumas” de grafito y “materiales de
grafito poroso sélido”. Una “espuma” se define en la presente como un material que tenga una densidad relativa (RD)
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igual o menor que 0,3, es decir, que es al menos 70% poroso. Utilizando esta definicidn, los artefactos producidos
seglin el procedimiento de la presente invencidn tienen unas densidades aparentes mayores que aproximadamente
0,678 g/cc, unas densidades relativas mayores que 0,3 y, por tanto, constituyen unos “sélidos porosos” en lugar de
espumas.

A una densidad relativa (RD) mayor que aproximadamente 0,3 se produce una transicion desde una estructura
celular (espuma) a otra que se considera mejor como un sélido que contiene poros aislados (sélido poroso). La RD
puede definirse como:

RD = p°/ps, en el que p°® = densidad del material celular, ps = densidad del material que forma las paredes sélidas
de las células (densidad tedrica)

Véase: “Cellular Solids, Structure and Properties”, 2* edicion, pagina 2, Lorna J. Gibson, Dept. of Materials Scien-
ce and Engineering, MIT, Cambridge, MA 021139, EEUU, Michael F. Ashby, Dept. of Engineering, Cambridge,
University, Cambridge, Reino Unido, Cambridge University Press, 40 W. 20th Street, Nueva York, Nueva York,
1988.

Por ejemplo, una espuma de grafito con una densidad aparente de 0,50 g/cc tendria una RD = 0,50/2,26 = 0,22 (en
la que 0,5 g/cc es la densidad del material celular y 2,26 g/cc es la densidad del grafito en las paredes celulares).

Una muestra con una densidad aparente de 0,678 g/cc tendria una Rod = 0,678/2,26 = 0,3, por tanto cualquier
material producido que tenga una densidad aparente mayor que 0,678 g/cc serd un “sélido” que contiene poros aislados
segun la anterior definicién. En el andlisis de la invencidn que aparece a continuacién se hara referencia a espumas y
a s6lidos, y debe entenderse que la presente invencién se dirige a s6lidos porosos.

Un problema con los productos “en espuma” producidos previamente es la presencia de variaciones de densidad
desde la parte superior a la parte inferior del lingote de produccién. Se descubri6 que las variaciones de densidad en
los productos finales se producian entre las etapas de formacién de espuma y de solidificacion de los procesos de la
técnica anterior cuando el alquitrdn en espuma atn esta en estado liquido. El alquitrdn liquido tiende a migrar debido
a la gravedad haciendo que, con ello, la parte inferior del lingote de produccién sea mas denso que la parte superior
del lingote.

La solicitud previa de los solicitantes, n® de serie 09/862.560, trata del descubrimiento de que calentando el al-
quitrdn por debajo de una presién aumentada por encima de 6,89 MPa por encima de la presién atmosférica (1000
psig), la temperatura del proceso puede exceder el punto de formacion de espuma normal del alquitrdn sin que el
alquitran realmente forme una espuma, es decir, se aumenta el punto de formacién de espuma térmico. Si se mantiene
el alquitran a esta temperatura seleccionada se permite el crecimiento de dominios de mesofase dentro del alquitran,
aumentando, con ello, la viscosidad del alquitrdn. Unas viscosidades mayores en este punto del proceso reducen los
problemas de migracién previamente descritos.

La presente invencion se refiere al descubrimiento de que la densidad aparente de los artefactos del tipo anterior
puede manipularse para producir grafitos “sélidos” realizando el procesamiento a presiones finales mayores que 6,89
MPa (1000 psi) y manipulando la “presién de ebullicién” final. Como resultado de unas presiones de procesamiento
mayores y variables, las densidades aparentes de los productos finales aumentan hasta mas de 0,678 g/cc, con unas
conductividades térmicas mayores que 150 W/mK.

La figura 1 muestra una grafica de la conductividad térmica en W/mK frente a la densidad aparente en g/cc de varios
grafitos especializados POCO comparados con el grafito poroso sélido de conductividad térmica muy alta (HTCPG)
de la invencién. La conductividad térmica de la muestra HTCPG en la figura 1 es mayor que 250 W/mK.

En el procedimiento de la invencién se produce un grafito poroso sélido colocando en primer lugar un polvo,
granulos o granza de alquitrdn en un molde o un recipiente con la forma final deseada del artefacto que se va a producir.
El alquitrdn puede seleccionarse de alquitranes de mesofase, alquitranes isotrépicos y sus mezclas. Los alquitranes de
mesofase incluyen, por ejemplo, alquitranes sintéticos, alquitranes con una base de carbén y alquitranes con una base
de petréleo. Si se desea, estos materiales de alquitrdn pueden estar solvatados. Los alquitranes pueden introducirse
en forma granulada, en polvo o granza. Un ejemplo de un material precursor es el alquitrdn de mesofase Mitsubishi
ARA-24. Puede aplicarse un agente de liberacién del molde o una pelicula apropiados a las paredes del molde para
permitir la retirada de la parte. Preferiblemente se utiliza un revestimiento adecuado, como un revestimiento de ldmina
de aluminio. Si el molde esté fabricado de aluminio puro no es necesario, de forma tipica, un agente de liberacién del
molde puesto que el alquitrdn fundido no humedece el aluminio y, por tanto, no se pega al molde.

El alquitrdn puede ser desecado para ayudar a retirar cualquier humedad residual. Después de la desecacion el
alquitran se procesa en un entorno sustancialmente exento de oxigeno para evitar la oxidacién de los materiales de
alquitrdn durante el calentamiento. Preferiblemente, el alquitrdn se coloca en un horno “HIP” que se evacuado hasta
menos de dos torr. El recipiente del HIP esta presurizado hasta una presion inicial alta, por ejemplo, 55,16 MPa por
encima de la presion atmosférica (8000 psig), lo cual aumenta el punto de ebullicién por encima del punto de ebullicién
a la presion de procesamiento final. El alquitrdn entonces se calienta hasta una temperatura de aproximadamente 50°C
a 100°C por encima del punto de ablandamiento. Por ejemplo, cuando se utiliza el alquitran de mesofase Mitsubishi
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ARA-24, una temperatura de 300°C es suficiente. Después de mantener el alquitrdn a 300°C durante una hora, el
alquitrédn se calienta desde 300°C hasta 450°C y se mantiene a 450°C durante una cantidad de tiempo predeterminada
para aumentar la viscosidad del alquitran liquido.

El recipiente entonces se despresuriza desde la presion de procesamiento inicial de 55,16 MPa por encima de la
presién atmosférica (8000 psig) hasta la presién de procesamiento final, por ejemplo 13,79 MPa por encima de la
presion atmosférica (2000 psig), mientras se mantiene la temperatura de la presiéon de procesamiento inicial. Esta
despresurizacion hace que el alquitran liquido ebulla y que genere porosidad.

Como se explicard con mas detalle en los ejemplos que aparecen a continuacion, el liquido en ebullicién entonces
se calienta hasta una temperatura, por ejemplo, de 500°C que solidifica el artefacto en una o mds etapas. La tempera-
tura del sistema entonces puede aumentarse desde 500°C hasta 600°C, o hasta una temperatura suficiente para que el
alquitrdn coquifique (aproximadamente 500-600°C). Esto se realiza a una velocidad no mayor que aproximadamente
5°C/min y preferiblemente a aproximadamente 1°C/min. La temperatura final se mantiene a 600°C durante aproxima-
damente 2 horas y después se apaga la energia del horno y se enfria hasta la temperatura ambiente. Durante el ciclo
de enfriamiento, la presion se libera de manera gradual hasta condiciones atmosféricas. Cualquier presién remanen-
te se libera a una velocidad de aproximadamente 207 kPa (30 psi) por minuto. El artefacto entonces se separa del
molde.

El artefacto puede tratarse con calor después hasta unas temperaturas mayores que 2000°C para la conversién a una
estructura grafitica, dependiendo del precursor de alquitran. En general, un alquitrdn de mesofase se grafitiza de una
manera significativamente mads facil que los alquitranes isotrépicos (derivados del carbén o derivados del petrdleo).
Cuando maés grafitico sea el material, mayor serd la conductividad térmica de la espuma grafitica resultante.

Las etapas especificas que se siguen en el proceso de la invencién se resumen a continuacion:

1. Se llena un molde con la forma en granza o en polvo del alquitrdn de mesofase.

2. Entonces el alquitrdn se deseca para ayudar a retirar cualquier humedad residual.

3. El alquitrdn se coloca en una prensa isostatica caliente (HIP).

4. La prensa se purga del aire.

5. El alquitran se presuriza hasta una presion de procesamiento inicial alta, que aumenta el punto de ebullicién por
encima del punto de ebullicién a la presion de procesamiento final.

6. El alquitrdn se calienta hasta una temperatura por debajo del punto de solidificacién pero por encima del punto
de ebullicién y liquido que aparece de forma tipica si se procesa a la presién de procesamiento final.

7. El alquitrdn se despresuriza desde la presién de procesamiento inicial hasta la presién de procesamiento final
mientras se mantiene una temperatura que es mayor que el punto de ebullicién del alquitrdn a la presién de procesa-
miento final, produciendo, con ello, un artefacto poroso.

8. El artefacto se calienta hasta una temperatura que solidifica y coquifica el artefacto poroso.

9. El artefacto se enfria hasta la temperatura ambiente mientras que se permite una despresurizacion natural durante
el enfriamiento.

10. El artefacto se despresuriza de cualquier presién remanente hasta la presion atmosférica.
11. El artefacto se retira del HIP y del molde.

12. El artefacto entonces se trata con calor hasta una temperatura suficiente para que el artefacto se carbonice
completamente.

13. El artefacto entonces se trata con calor hasta una temperatura suficiente para que el artefacto se grafitice.

El proceso de la invencién calienta el alquitrdn bajo una “presién aumentada” que, en efecto, aumenta el punto de
ebullicién térmico. Es decir, las temperaturas del proceso pueden ser mayores que el punto de ebullicién “normal” del
alquitran sin que el alquitrdn realmente ebulla.

En el primer ejemplo que aparece a continuacidn, el HIP se presuriz6 hasta 55,16 MPa (8000 psi) como “presion
de procesamiento inicial”. Se entenderd que esta presiéon mayor es un nimero arbitrario que puede estar en cualquier
punto en el intervalo desde aproximadamente 27,58 a 206,84 MP por encima de la presion atmosférica (de 4000 a
30.000 psi). En otras palabras, suponiendo que si se dobla la presién se aumenta, en general, el punto de ebullicién en
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aproximadamente 10°C, se puede estimar mas o menos que la temperatura de ebullicién del alquitran se vera afectada
como sigue:

(1000 psi) 6,89 MPa 425°C

(2000 psi) 13,79 MPa 435°C
(4000 psi) 27,58 MPa 445°C
(8000 psi) 55,16 MPa 455°C

Basandose en este andlisis tedrico, se selecciond 55,16 MPa (8000 psi) como una “presién de procesamiento
inicial” aceptable para lograr el efecto de ebullicién inducido por la presurizacién deseado.

La presién de procesamiento final también es un nimero arbitrario que estd, en general, en el intervalo entre
aproximadamente 6,89 y 206,84 MPa por encima de la presién atmosférica (1000 y 30.000 psig). Como serd evidente
a partir de los ejemplos que aparecen a continuacion, la presiéon de procesamiento final afecta a la conductividad
térmica y densidad aparente finales del artefacto terminado. Si se emplean unas presiones de procesamiento finales que
sean mayores que aproximadamente 6,89 por encima de la presién atmosférica (1000 psig), las densidades aparentes
aumentaran por encima de 0,70 g/cc y las conductividades térmicas seran mayores que 250 W/mK.

Los siguientes ejemplos pretenden ser ilustrativos de las etapas del proceso de la invencidn, sin ser limitantes.
Ejemplo I

1. El molde se rellena con una cantidad predeterminada de alquitrdn para producir una altura apropiada de la
espuma.

2. El molde se coloca en el HIP.
3. El recipiente del HIP se evactda hasta <2 Torr manteniéndose el vacio durante 15 minutos.

4. El recipiente se presuriza hasta 55,16 MPa por encima de la presiéon atmosférica (8000 psig) con nitrégeno
£aseoso.

5. El alquitran se calienta desde la temperatura ambiente hasta 300°C a una velocidad de 3,5°C por minuto.

6. El alquitran se mantiene a 300°C durante 1 hora.

7. El alquitran se calienta desde 300°C hasta 450°C a una velocidad de 2,0°C por minuto.

8. El alquitran se mantiene a 450°C durante 1 hora (esto aumenta la viscosidad del alquitran liquido).

9. El recipiente se despresuriza desde 55,16 a 13,79 MPa por encima de la presiéon atmosférica (de 8000 a 2000
psig) a una velocidad de 1,21 MPa (175 psi) por minuto, mientras se mantiene una temperatura de 450°C (en esta etapa
el alquitran liquido comienza a ebullir y a generar porosidad).

10. El artefacto se calienta desde 450°C hasta 475°C a una velocidad de 2,0°C por minuto.

11. El artefacto se mantiene a 475°C durante 1 hora (en este punto es cuando el artefacto comienza a endurecerse).

12. El artefacto se calienta desde 475°C hasta 500°C a una velocidad de 0,5°C por minuto.

13. El artefacto se mantiene a 500°C durante 30 minutos (en este punto el artefacto solidifica completamente).

14. El artefacto se calienta desde 500°C hasta 600°C a una velocidad de 1,0°C por minuto (esta es la etapa en que
el artefacto empieza a coquificar).

15. El artefacto se mantiene a 600°C durante 2 horas.
16. El artefacto se enfria desde 600°C hasta la temperatura ambiente a una velocidad de 2,0°C por minuto.

17. El recipiente se despresuriza de forma natural durante el enfriamiento desde 600°C hasta la temperatura am-
biente.

18. El resto de la presion del recipiente se libera a una velocidad de aproximadamente 207 KPa (30 psi) por minuto.

19. El artefacto se retira del HIP y del molde.
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20. El artefacto entonces se trata con calor hasta aproximadamente 1000°C para la carbonizacién.

21. El artefacto entonces se trata con calor hasta aproximadamente 2800°C para la grafitizacion.

Resultados: la conductividad térmica varia de 131-207 W/mK. La densidad aparente varia de 0,70-0,74 g/cc.
Ejemplo 1T

Es igual que el ejemplo I excepto:

9. El recipiente se despresuriza desde 55,16 MPa (8000 psi) a 20,68 MPa por encima de la presién atmosférica
(3000 psig) a una velocidad de 1,2 MPa (175 psi) por minuto, mientras se mantiene una temperatura de 450°C.

Resultados: la conductividad térmica varia de 180-247 W/mK. La densidad aparente varia de 0,84-0,85 g/cc.
Ejemplo III

Es igual que el ejemplo I excepto:

9. La presion del recipiente se mantiene a 8000 psig mientras se mantiene una temperatura de 450°C.

La densidad aparente fue de 1,10 g/cc.
Ejemplo IV

Es igual que el ejemplo I excepto:

8. El alquitrdn se mantiene a 450°C durante 1,5 horas.

9. El recipiente se despresuriza desde 55,16 MPa (8000 psi) a 19,31 MPa por encima de la presién atmosférica
(2800 psig) a una velocidad de 1,8 MPa (260 psi) por minuto, mientras se mantiene una temperatura de 450°C.

Resultados: la conductividad térmica varia de 222-295 W/mK. La densidad aparente varia de 0,88-0,90 g/cc.

Se ha proporcionado una invencién con varias ventajas. El proceso de la invencién produce grafitos porosos s6lidos
con una conductividad térmica muy alta que tienen una propiedades de gradiente de densidad mas uniformes. La
mayor viscosidad del alquitran durante la operacién de procesamiento reduce el tamafio de los poros/burbujas dentro
del artefacto poroso final. La manipulacién de la temperatura final del proceso permite un mayor control del tamafio de
los poros. Ademads, cambiando la temperatura y los tiempos de mantenimiento junto con los diversos limites superior
e inferior de la presion permite la produccién de una variedad mas amplia de productos de grafito porosos. Los grafitos
s6lidos porosos de la invencién muestran unas conductividades térmicas mayores que 70 W/mK y varian, en general,
de aproximadamente 90-300 W/mK, con unas densidades aparentes que varian de aproximadamente 0,678 g/cc-1,5
g/cc.
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REIVINDICACIONES
1. Un procedimiento para producir grafito poroso que comprende las etapas de:

introducir el alquitrdn en un molde, teniendo el alquitrdn un punto de ebullicion caracteristico a una presion dada
y para una temperatura dada;

purgar el aire del molde;

presurizar el alquitrdn entre una presion de procesamiento inicial preseleccionada y una presién de procesamien-
to final relativamente inferior, actuando la presién inicial preseleccionada para aumentar el punto de ebullicién del
alquitrdn por encima del punto de ebullicién a la presién de procesamiento final;

calentar el alquitrdn mientras se encuentra a la presion de procesamiento inicial hasta una temperatura por debajo
del punto de solidificacién pero por encima del punto de ebullicién que aparece de forma tipica a la presiéon de
procesamiento final;

el alquitrdn desde la presién de procesamiento inicial hasta la presién de procesamiento final mientras se mantiene
la temperatura del proceso por encima de la temperatura de ebullicién tipica a la presién final, produciendo, con ello,
un artefacto poroso;

calentar el artefacto poroso hasta una temperatura que solidifica y coquifica el artefacto poroso para formar un
carbono poroso s6lido;

enfriar el artefacto de carbono poroso sélido hasta la temperatura ambiente con la liberacién simultdnea de la
presion;

calentar el carbono poroso sélido hasta una temperatura entre 900°C y 1100°C para carbonizar completamente el
artefacto; y

calentar el artefacto de carbono poroso sélido hasta una temperatura entre 2500°C y 3200°C para grafitizar el
artefacto, produciendo, con ello, un artefacto de grafito poroso.

2. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que el alquitrdn introducido en el molde se selecciona del grupo
que consiste en alquitranes granulados, alquitranes en polvo y alquitranes en granza.

3. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que el alquitrdn se selecciona del grupo que consiste en alquitranes
de mesofase e isotrépicos y sus mezclas.

4. El procedimiento de la reivindicacién 3, en el que el alquitrdn es un alquitrdn de mesofase seleccionado del
grupo que consiste en alquitranes sintéticos, alquitranes con una base de carbdn, alquitranes con una base de petréleo
y sus mezclas.

5. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que la presion de procesamiento inicial es mayor que 6,89 MPa
(1000 psi).

6. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la presién de procesamiento inicial es mas de dos veces la
presion de procesamiento final.

7. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que la presién de procesamiento final es mayor que 6,89 MPa
(1000 psi).

8. Un procedimiento para producir un artefacto de grafito poroso segun la reivindicacién 1, en el que el artefacto
de grafito poroso tiene una conductividad térmica mayor que aproximadamente 150 W/mK y una densidad mayor que
una espuma.

9. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que la presion de procesamiento inicial es mayor que 6,89 MPa
(1000 psi).

10. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que la presidon de procesamiento inicial es mas de dos veces la
presion de procesamiento final.

11. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que la presién de procesamiento final es mayor que 6,89 MPa
(1000 psi).

12. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que la presion de procesamiento inicial se selecciona para que
sea al menos de 55,16 MPa (8000 psi).
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13. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que la presién de procesamiento final se selecciona para que sea
al menos de 13,79 MPa (2000 psi).

14. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que el artefacto de grafito poroso producido de esta manera tiene
una densidad mayor que 0,678 g/cc.

15. El procedimiento de la reivindicacion 8, en el que el artefacto de grafito poroso producido de esta manera tiene
una conductividad térmica mayor que 200 W/mK.

16. El procedimiento de la reivindicacién 8, en el que el molde esta presurizado en un recipiente hasta una presion
inicial de entre 27,6 y 206,8 MPa por encima de la presion atmosférica (de 4.000 a 30.000 psi) con un gas inerte.

17. El procedimiento de la reivindicacién 16, en el que el alquitrdn dentro del molde se calienta desde la temperatura
ambiente hasta una temperatura de fusion de entre 250°C y 350°C a una velocidad de entre 1,0°C y 10,0°C por minuto.

18. El procedimiento de la reivindicacién 17, en el que el alquitrdn entonces se mantiene entre 250°C y 450°C
durante hasta 4 horas.

19. El procedimiento de la reivindicacién 18, en el que el recipiente se despresuriza desde la presién de procesa-
miento inicial hasta la presion de procesamiento final a una velocidad de entre 345 y 4826 KPa (50 y 700 psig) por
minuto mientras se mantiene la temperatura de predespresurizacion.

20. El procedimiento de la reivindicacién 19, en el que, después de la despresurizacion, el artefacto poroso se
calienta desde la temperatura de predespresurizacion hasta una temperatura de entre 400°C y 800°C a una velocidad
de entre 1,0°C y 10,0°C por minuto.

21. El procedimiento de la reivindicacién 20, en el que el artefacto se mantiene entre 400°C y 800°C durante hasta
4 horas.

22. El procedimiento de la reivindicacién 21, en el que el artefacto se enfria desde entre 400°C y 800°C hasta la
temperatura ambiente a una velocidad de entre 1,0°C y 30°C por minuto.

23. Un grafito poroso sélido de conductividad térmica muy alta que tiene una conductividad térmica mayor que
150 W/mK y una densidad mayor que 0,678 g/cc.

24. Un sdlido segun la reivindicacion 23 que tiene una conductividad térmica mayor que 150 W/mK y una densidad
que varia entre 0,678 g/cc y 1,5 g/cc.
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