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Sposéb zageszczania tworzyw grafitowych przez nasycanie weglem pirolitycznym

Przedmiotem wynalazku jest sposéb zageszczania tworzyw grafitowych przez nasycanie weglem pirolitycz-
nym. Sposéb moze znaleZé szczegélne zastosowanie do poprawy wiasnosci drobnych elementéw grafitowych o
specjalnych przeznaczeniach, takich jak uszczelki grafitowe, kasety grafitowe do stapiania ztacz metal-szkto,
anody do lamp elektronicznych, cze¢sci maszyn i urzadzen itp. .

Znane sposoby zageszczania tworzyw grafitowych polegaja na cisnieniowej impregnacji technicznych gra-
fitéw o gestosciach 1,55—1,65 g/cm® syciwem smotowym lub pakowym, co pozwala, po kilkakrotnym cyklu
nasycania uzyskaé produkt o gestosci 1,80 g/cm®. Podobne ggstosci uzyskuje si¢ stosujac do procesu nasycania
zywice furanowe, fenolowe iinne. Znane sposoby zageszczania tworzyw grafitowych przez nasycanie weglem
pirolitycznym polegaja najczesciej na prowadzeniu procesu pod ci$nieniem obnizonym do kilku mm stupa Hg.
Niekiedy stosuje si¢ réznice cisnieri, ktére powoduja wciaganie weglowodoru w uktad poréw zageszczanego
tworzywa. Przeprowadzano réwniez proby zageszczania pod ci$nieniem atmosferycznym stosujac weglowodor
nierozciericzony gazem obojetnym i odpowiednio niskie temperatury procesu lub weglowodér w strumieniu gazu
no$nego.

Wada sposobéw polegajacych na impregnacji tworzywa ciektym syciwem jest koniecznos¢ jego koksowania
po nasycaniu, co powoduje tworzenie si¢ nowych poréw w wyniku wydzielania si¢ gazowych produktéw roz-
ktadu syciwa. Z tego samego powodu nie udaje si¢ uzyskaé tymi metodami tworzywa catkowicie nieprzepusz-
czalnego dla gazéw. Sposoby zageszczania tworzyw weglem pirolitycznym stosowane sa dla technicznych grafi-
téw o gestosciach 1,55—1,65 g/cm® i ze wzgledu na ograniczong dostgpnos¢ uktadu poréw pozwalaja osiagnaé
gestosé do 1,80 g/cm>. Prowadzenie procesu pod silnie obnizonym ci$nieniem, dajace lepsze wyniki, napotyka na
duze trudnosci techniczne przy prowadzeniu procesu.

Celem wynalazku jest otrzymanie tworzyw grafitowych o gestosciach pozornych przekraczajacych
1,90 g/cm® poprzez zaggszczenie technicznych grafitéw weglem pirolitycznym, za$ zadaniem technicznym wy-
nalazku jest opracowanie sposobu zageszczania przez dobranie odpowiednich do zageszczania tworzyw grafito-
wych oraz opracowanie sposobu prowadzenia procesu i ustalenie optymalnych jego parametréw.
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Zadanie to zostato zrealizowane przez prowadzenie procesu zaggszczania w ten sposéb, ze elementy wyko-
nane z tworzywa grafitowego o gestosci ponad 1,70 g/cm® charakteryzujacego si¢ dostepnym ukiadem porow
umieszcza si¢ w kwarcowej rurze znajdujgcej si¢ w rurowym piecu nawojowyin zapewniajagcym na mozliwie
dtugim odcinku jednakowa temperature. Przez rur¢ reakcyjna przepuszcza si¢ argon, ktéry przed wejsciem do
reaktora jest oczyszczany. W ptuczce z ogrzanymi opitkami miedzianymi usuwa si¢ tlen, natomiast §lady wilgoci
wymraza si¢ statym CO,. Po usunigciu powietrza z rury reakcyjnej wtacza si¢ ogrzewanie pieca, a gdy tempera-
tura si¢ ustali, reguluje sie przeptyw argonu i wpuszcza razem z argonem metan. Proces zageszczania prowadzi sie
w temperaturach 875—900°C, przy liniowych szybkosciach przeptywu mieszaniny gazowej przez rurg reakcyjna
okoto 0,7 cm/sek i stezeniu metanu w mieszaninie okolo 10% obj. W czasie prowadzenia proceséw nasycania
utrzymuje si¢ stabilno$é temperatury pieca +5°C i stabilno§¢ przeptywéw +0,2 1/godz. Po zakoriczeniu procesu
zageszczania odcina si¢ doptyw metanu, wytacza piec, po jego ostygnigciu wyjmuje nasycony element.

Zasadniczg korzyscia wynikajacy ze stosowania, wedtug wynalazku, procesu zaggszczania tworzyw grafito-

. wych weglem pirolitycznym z rozktadu metanu jest mozliwosé otrzymywania w ten sposéb elementéw o ges-

‘tosci pozorngj ponad 1,90 g/cm®, catkowicie nieprzepuszczalnych dla gaz6w i posiadajacych znacznie poprawio-
ng wytrzymato$¢ mechaniczng. W wyniku procesu zageszczania, a nawet péZniejszego powlekania elementu
- Warstwa wegla pirolitycznego nie ulegaja zmianie ksztatty elementu. Proces moze wigc by¢ stosowany jako
koricowy etap obrébki elementéw grafitowych o bardzo nawet skomplikowanych ksztattach. Elementy poddane
procesowi zageszczania tatwiej jest obrahiaé mechanicznie ze wzgledu na zwigkszona spoisto§é ziaren, a tym
samym zmniejszone kruszenie si¢. Niska stosunkowo temperatura procesu (okoto 900°C) i prowadzenie go pod
ci$nieniem atmosferycznym sprawia, ze jest to metoda technicznie prosta i nie wymagajaca stosowania urzadzeri
specjalnych.

Sposdb zageszczania tworzyw grafitowych o gestosciach ponad 1,75 g/cm przez nasycanie weglem piroli-
tycznym jest blizej objasniony w przyktadach wykonania.

Przyktad I Ksztattki o wymiarach 83x12x6 mm i 83x12x3 mm wykonane z tworzywa grafitowego
o gestosci pozornej 1,81 g/cm® umieszcza si¢ w rurze kwarcowej znajdujacej sie w nawojowym piecu rurowym.
Przez rur¢ przepuszcza si¢ argon, oczyszczany przed wejsciem do reaktora od $ladéw tlenu i wilgoci. Po usunigciu
powietrza z rury reakcyjnej wilacza si¢ ogrzewanie pieca, a gdy temperatura si¢ ustali reguluje si¢ przeptyw
argonu i wpuszcza razem z argonem metan. Temperatura procesu zageszczania wynosi 900°C, natgzenie prze-
plywu mieszaniny gazéw 13 1/godz a stezenie metanu w mieszaninie 10,5% obj. W czasie procesu utrzymuje si¢
stabilno$¢ temperatury pieca +5°C i stabilno$¢ przeptywéw gazéw 20,2 I/godz. Po 60 godzinach zageszczania
odcina si¢ doptyw metanu, wytgcza piec, a po jego ostygni¢ciu wyjmuje si¢ nasycone elementy. Przyrost masy
ksztattki o grubosci 6 mm wynosit 5,1%, a ksztaltki o grubosci 3 mm — 6,4%. Gesto$é pozorna ksztattki 6 mm
wynosita po nasyceniu 1,90 g/cm?, a ksztattki 3 mm — 1,92 g/cm®. Tworzywo poddawane nasycaniu otrzymano
przez dwukrotng impregnacje lepiszczem smolowym grafitu technicznego otrzymanego z surowca o uziarnieniu
ponizej 40.

Przyktad Il Elementy w ksztalcie prostopadtoscianu o wymiarach 20x14x14 mm, z wywierconymi
otworami o réznej $rednicy wykonane z tworzywa grafitowego o gestosci pozornej 1,75 g/cm® poddaje sig
zaggszczaniu w sposéb opisany w przyktadzie I. Temperatura procesu wynosi 875°C, natgzenie przeptywu
mieszaniny gazowej 13 1/godz., stezenie metanu w mieszaninie 10,5% obj. Po 100 godz. zageszczania uzyskuje sig
przyrost masy elementéw réwny 9,9%, a gestosé pozorng réwna 1,92 g/em®.

Przyktad IIL Elementy podobne jak w przyktadzie II wykonane z tworzywa grafitowego o gestosci
1,83 g/cm® poddaje si¢ zaggszczaniu w sposéb opisany w przykladzie I. Temperatura procesu wynosi 875°C,
natgZzenie przeptywu mieszaniny gazéw 13 1/godz st¢zenie metanu w mieszaninie 10,5% obj. Po 60 godz. zaggsz-
czania uzyskuje si¢ przyrost masy réwny 4,8%, a ggsto$é pozorna réwna 1,92 g/cm®. Elementy te pokrywa sig
nast¢pnie warstwa wegla pirolitycznego grubosci 15, prowadzac proces powlekania przez 20 godzin w tempera-
turze 950°C przy natezeniu przeptywu mieszaniny gazowej 13 1/godz. i stezeniu metanu w mieszaninie 10,5%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb zageszczania tworzyw grafitowych o gestosci pozornej ponad 1,70 g/cm® przez nasycanie wegli-
kiem pirolitycznym z rozktadu gazowych lub cieklych weglowodoréw, znamienny tym, ze element wykonany z
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tworzywa grafitowego o gestosci ponad 1,70 g/cm® charakteryzujacego si¢ dostgpnym uktadem poréw, nasyca
sie, w szczelnej rurze umieszczonej w piecu elektrycznym, weglem pirolitycznym z termicznego rozktadu metanu
rozciericzonego inertnym gazem nos$nym, przy czym proces zageszczania prowadzi si¢ w temperaturze
850—900°C, przy stezeniu metanu w mieszaninie gazéw 1—20% objetosciowych i liniowej szybkosci przeptywu
mieszaniny gazéw przez rurg reakcyjna 0,1—5 cm/sek. '
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