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Mesocarbonmikroperler med snaver partikelstgrrelses-
fordeling fremstilles ved at underkaste en tung olie
for en primer varmebehandling ved en temperatur T1

til fremstilling af en beg indeholdende mesofasemikro-
kugler, afke¢ling af denne beg en gang til en tempera-
tur, der er mindre end dens blgdggringspunkt, derefter
underkastes begen for en sekundar varmebehandling

ved en temperatur Tz' der er stgrre end 300°¢ og mindre
end (Tl -20%) , afkgling af begen med en afkglings-
hastighed, der er mindre end 200°C/time, at de meso-
fasemikrokugler, der udfzldedes ved den sekundare
varmebehandling, bortsepareres, og at der derefter op-
nis mesofasemikrokugler med i det vasentlige ensartet
partikelstgrrelse ved solventekstraktion af den reste~
rende beg. Mesofaseperlerne med snzver partikelstgr-
relsesfordeling, der opnis herved, er sarligt velegnede
til brug som chromatografipakkemateriale , katalysator-

barere og andre anvendelser.
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opfindelsen angdr en fremgangsmadde til frem-
stilling af mesocarbonmikroperler med ensartet steorrel-
sesfordeling, hvor der fremstilles en -primer, varme-
behandlet beg indeholdende mesofasemikrokugler ved at
udsztte en tung olie for en primer varmebehandling og
afkole den saledes fremstillede beg en gang til en
temperatur, der er lig med eller lavere end dens bled-
goringspunkt. Med tung olie menes en tung carbonhydrid-
olie stammende fra jordolie, kul, oliesand, olieskifer
eller lignende.

Det er kendt, at mesocarbonmikroperler (herefter
forkortet "MC") kan opnds ved varmebehandling af en
tung olie ved temperaturer pa 350 til 500 C til opna-
else af en varmebehandlet beg og separering af optisk
anisotrope mikrokugler (mesofasemikrokugler), der dan-
nes i begen ud fra begmatrixen ved solventekstraktion.
MC der opnds pé& denne made er carbonprecursorer med
sferiske former, der ligger tat ved perfekte sfarer
med diametre pa 1 til lOO-um, og som bestdr af konden-
serede polycycliske aromater lamineret i en sarlig
retning. P& grund af deres enestdende form og krystal-
linske struktur har disse MC hgj elektrisk, magnetisk
og kemisk aktivitet, og der forventes en udstrakt
anvendelse af dem inden for forskellige omrader.

Nermere angivet er forventningerne store til
anvendelsen af disse MC til fremstilling af forskel-
lige industrielle materialer, for eksempel sazrlige
carbonmaterialer, sdsom isotrope carbonmaterialer med
stor massefylde og carbon med elektrisk modstandsevne,
der fremstilles ved carbonisering efter deres stebning,
sammensatte materialer sésom elektrisk ledende keramis-
ke materialer, dispersionsforsterkede metaller og elek-
triske ledende plastarter fremstillef ved carbonisering
af MC'erne, som de er, og efterfslgende blanding af
det resulterende materiale med andre materialer samt
kemiske materialer sasom katalysatorbzrere og chromato-
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grafipakkemateriale fremstillet ved formning af MC'erne
til partikler, som de er, eller efter carbonisering.

Til visse anvendelser s&som til chromatografi-
pakkemateriale og katalysatorbszrere blandt de oven-
nevnte anvendelser kraves det, at MC'erne partikel-
stgrrlse er ensartet i overensstemmelse med angivne
storrelser. Imidlertid er partikelstegrrelsen for MC'er,
der er fremstillet ved en fremgangsmade, der er
afhengig af normal varmebehandling af en tung olie,
fordelt over et bredt omr&de (hvilket kan vere sd bredt
som fra 1 til 100 um i de fleste tilfzlde). Fglgelig er
fremstilling af MC'er med snaver partikelsterrelses-
fordeling ved hjzlp af en eller anden fremgangsmade
gnsket indenfor mange omrader. Til opfyldelse af dette
behov beskrives nedenfor nogle fremgangsmdder, der har
veret patenkt eller foreslet.
a) En fremgangsmdde ved hvilken en portion med
serlige partikelsterrelser wudskilles ved sigtning
eller ved mekanisk adskillelse af MC'er fremstillet
ved en normal fremgangsmade.
b) En fremgangsmdde, hvorved der ved indblasning
af overhedet damp i en tung olie for derved at omrere
og opvarme olien, sdledes at der udfgres en ensartet
varmebehandling af den tunge olie, opnds MC'er med
snever partikelstorrelsesfordeling (japansk patent-

- publikation nr. 9599/1978).

c) En fremgangsmdde, hvorved mesofasemikrokugler-
nes vakst undertrykkes ved anvendelse af et eller flere
additiver (som beskrevet f.eks. i "Tanso" ("Carbon"),

nr. 77, side 61 (1974)).

Imidlertid kan det ikke siges, at nogle af disse
fremgangsmader er fuldstendigt tilfredsstillende. Ner-
mere er det f.eks. vanskeligt ved den ovennavnte frem-
gangsmade a) effektivt i industriel skala at klassifi-
cere de MC, der er mikrokugler med um-sterrelse. Ved
fremgangsmaderne b) og c) er det vanskeligt at opna
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MC'er med perfekt kugleform, og effektiviteten ved at
gere partikelstgrrelsen ensartet er stadig utilstrakke-
lig .

I betragtning af det ovennzvnte tekniske stand-
punkt er det hensigten med opfindelsen at angive en
ny fremgangsmade til fremstilling af MC'er med snaver
partikelsteorrelsesfordeling.

Som det resultat af intense undersggelser inden-
for det n®vnte omrdde vedrgrende dannelses- og vakst-
mekanismen for mesofasemikrokugler ved varmebehandling
af tung olie eller beg har det feglgende vist sig.
Det forste er, at s&fremt beg, der indeholder mesofase-
mikrokugler, der er opndet ved varmebehandling af
en tung olie, underkastes trinene afkeling, genop-
varmning og genafkeling opnds, at MC partikelster-
relsen gpres bemmrkelsesverdig ensartet. Det andet
er, at det ved at regulere hastigheden af den endelige
afkegling er muligt at regulere MC'ernes partikel-
storrelse. Fremgangsmdden til fremstilling af MC'er
med snaver partikelsterrelsesfordeling ifelge opfin-
delsen er baseret pd og er blevet udviklet ud fra disse

opdagelser.

Fremgangsmdden ifplge opfindelsen er ejendommelig
ved, '
a) at begen underkastes en sekunder varmebehandling

ved en temperatur, der er lig med eller hgjere end 300°C
og som endvidere er 1lig med eller mindre end den
temperatur, der ligger 20°C under temperaturen for

den primere varmebehandling,

b) at begen afkgles med en afkglingshastighed, der
er 1lig med eller mindre end 200°C/time,
c) at der fra den sdledes varmebehandlede beg, mens

den er i vaeskeform udskilles uopleste mesofasemikro-
kugler, udfeldede under den sekundzre varmebehandling,

og
d) at der derefter ved solventekstraktion opnéds me-
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sofasemikrokugler med i det vasentlige ensartet parti-
kelstsrrelse, og dannet i den resterende beg.

Arten, anvendeligheden og yderligere trek ved
opfindelsen vil fremga tydeligere af den folgende
detaljerede beskrivelse, der starter med en betragt-
ning af de almene og fundamentale trzk ved opfindelsen
og slutter med et specifikt udferelseseksempel, der
belyser en foretrukken udforelsesform derfor, samt
sammenligningseksempler, hvorved der henvises til
de medfslgende tegninger og mikrofotografier, hvori

fig. 1l(a), 1(b) og 1(c) viser skematiske snit
til forklaring af, hvorfor og hvorledes der ved frem-
gangsméden ifelge opfindelsen opnds MC'er med sn&ver
partikelsterrelsefordeling;

fig. 1l(a) og 4(a) er mikrofotografier (forster-
relse 172X) optaget med et polariserende mikroskop af
henholdsvis primert varmebehandlet beg og sekundart
varmebehandlet beg; .

fig. 2(b) og 4(b) er mikrofotografier optaget
med et scannings elektromikroskop af MC'er opnaet ved
guinolinekstraktion fra henholdsvis primert varmebe-
handlet beg og sekundert varmebehandlet beg; .

fig. 3 og 5 er kurver, der angiver partikel-
storrelsesfordelinger for MC'er opnaet ved quinolin-
ekstraktion af henholdsvis primert varmebehandlet beg

 og sekundert varmebehandlet beg; og

fig. 6 og 7 er mikrofotografier (forsterrelse
172X) optaget med et polariserende mikroskop af pri-
mert varmebehandlet beg svarende til fig. 2(a).

Arsagen til, at det ved fremgangsméden ifelge
opfindelsen er muligt at gere partikelstorrelsen ens-
artet, er ikke helt klar, men den kan anses for at
vere som fglger.

I en beg I en tilstand, hvori den er blevet
underkastet en primer varmebehandling og derefter

afkglet en gang, er der dispergeret mesofasemikrokug-
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ler med forskellige stgrrelser, som vist i fig. 1(a),
pd tilsvarende méde som i en beg, der er blevet varme-
pbehandlet efter en almindelig fremgangsmade, som be-
skrevet tidligere. N&r denne beg genopvarmes, opleses
de blandt mesofasemikrokuglerne, hvis opleselighed er
hej (dette anses for i det vasentlige at veare dem, der
dannes ved afkglingstrinet efter den primere varme-
behandling), mens de hvis oplgselighed er lav (dette
anses for at vere dem med en hegj grad af varmebehand-
ling, der er dannet ved opvarmningstrinnet) ikke op-
lgses, men aflejres p& bunden af karret, som antydet
i fig. 1(b). N&r begen efter genopvarmning afkeles
igen udskilles den mesofasekomponent, der har varet
oplest, igen som mikrokugler med ensartet partikel-
storrelse, som er bestemt af afkeglingshastigheden, som
antydet i fig. 1(c).

De mesofasemikrokugler, der er uoplegselige, og
som er aflejret p& bunden, akkumuleres, som de er, pa
bunden, mens de smelter sammen under de ovenfor be-
skrevne trin. ved at adskille den gvre fase og den
nedre fase, f.eks. ved dekantering, pd et trin, hvor
matrixbegen bevarer sin flydende form i tilstanden
i fig. 1(b) eller 1l(c), f.eks. ved en temperatur i
sterrelsesordenen ca. 200°C, opnds mesofasemikro-
kugler med ensartet partikelstgrrelse 1 det afkelede
materiale i den gvre fase. Ved derefter at udsatte
disse mesofasemikrokugler for solventekstraktion opnas
MC'er med ensartet partikelsterrelse.

ved fremgangsmadden ifslge opfindelsen opvarmes
en tung olie, sésom atmosferetryk-restolie, undertryk-
restolie, dekanteringsolie fra katalytisk krakning,r
termisk krakningstjere eller kultjere, forst ved 350
til 500 C og underkastes sdledes en primer varmebe-
handling. Skent den specifikke temperatur og tiden for
denne primere varmebehandling varierer efter arten
af de tunge olier, der anvendes som udgangsmateriale
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(inklusiv materialer, der normalt bensvnes beg),
foretrakkes det at valge disse betingelser, saledes
at mengden af quinolinuoplgselig begkomponent (dvs.
mesofasen) efter den primere varmebehandling vil vare
5 til 15 vagts. 7

Derefter afkoles begen efter den primere varme-
behandling til en temperatur, der er 1lig med eller
mindre end dens blgdggringspunkt. Den nedre granse
for kgpletemperaturen er ikke kritisk og kan vare stue-
temperatur. Hvis afkelingen ikke udfgres til en tempe-
ratur, der lig med eller under bledgeringspunktet, vil
der ikke foregd nogen vaesentlig separering ved aflej-
ring som beskrevet ovenfor under henvisning til fig.
1(b) og 1(c). Der kan vere flere drsager hertil, f.eks.
en forggelse af forskellen mellem den specifikke
massefylde af mesofasen og matrixbegen samt fjernelsen
af B-harpiksen, der findes pé overfladen af mesofasen

ved en hgj temperatur, -pd grund af afkelingen, og som

bidrager til dannelsen af micellestruktur mellem meso-
fasen og matrixbegen. Afkglingshastigheden er ikke
serlig kritisk og kan vaere f.eks. op til 400°C/time.

Den saledes afkolede beg udsattes "yderligere
for en sekunder varmebehandling ved en temperatur,
der er lig med eller hgjere end 300 C og som er lig
med eller mindre end den temperatur, der opstdr, nar
20°C fratrakkes temperaturen for den primere varme-
behandling.

Det har vist sig, at séf}emt temperaturen til
den sekundere varmebehandling er mindre end 300°C,
bliver partikelstorrelsen af MC'erne ikke ensartet.
Arsagen til dette kan skyldes det folgende. Den sekun-
dere varmebehandling har den funktion atter at opldéé
de mesofasemikrokugler, der er dannet ved den primzre
varmebehandling i matrixbegen, og den funktion at fa
de mesofasemikrokugler, der ikke- oplgses, til at af-_
lejres p& karrets bund for derved at blive udskilt.
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vVed en lav temperatur bliver opleseligheden imidlertid
ikke tilstrakkelig stor, og matrixbegens viskositet
falder ikke i en grad, der er tilstrakkelig til at give
anledning til bundfeldning.

Det har endvidere vist sig, at safremt tempera-
turen ved den sekundaere varmebehandling er hgjere end
den ¢vre grense for den primere varmebehandlings-
temperatur minus 20°C  bliver MC'ernes partikel-
stgrrelse ikke ensartet. Arsagen hertil kan vere, at
i det tilfezlde, hvor den sekundere varmebehandling
udferes ved en hgjere temperatur, er resultatet ikke
blot genoplesning af de mesofasemikrokugler, der er
dannet ved den primere varmebehandling, men ogsa dan-
nelsen af nye mesofasemikrokugler. Det er derfor ned-
vendigt at udfgre den sekundere varmebehandling ved en
temperatur, hvorved matrixbegen ikke giver anledning
til en yderligere termisk krakning og termisk kondensa-
tionsreaktion. Eftefsom den ¢vre temperaturgr@nse va-
rierer efter begens kemiske egenskaber og forhistorie,
er bestemmelsen af den gvre temperaturgraznse pa basis
af temperaturen for den primere varmebehandling, som
beskrevet ovenfor hensigtsmessig.

Temperaturen for den sekundere varmebehandling
er fortrinsvis 1lig med eller storre end 350 C og lig
med eller mindre end den temperatur, der er 40°C mindre
end temperaturen for den primere varmebehandling. Va-
righeden af den sekundere varmebehandling er ikke se&r-
lig Eritisk. Den nedre graznse er et tidsrum, hvorved
der kan opnds en ensartet MC-partikelstgrrelse, mens
den ovre grznse er et tidsrum, hvorved der ikke dannes
for meget ny mesofase. P& basis af faktiske resultater
kan den nedre greznse imidlertid vare af en sadan
storrelsesorden, at afkeling pébegyndes umiddelbart
efter, at temperaturen for den sekundare varmebehand-
ling er blevet ndet. Idet den gvre granse blandt andre

faktorer ogsd afhznger af temperaturen for den sekunde-
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re varmebehandling, kan den vere af sterrelsesordenen
120 minutter. Imidlertid er tidsrummet for den sekunde-
re varmebehandling fortrinsvis s& kort som muligt, nar
blot adskillelse af den uoplgselige mesofase ved ens-
artet udfzldning kan opnds. Temperaturstigningshastig-
heden til temperaturen for den sekundere varmebehand-
ling er ej heller serlig kritisk, men en praktisk
hastighed ligger i sterrelsesordenen 1 til 20°c/min.

Efter den sekundere varmebehandling afkeles
begen med en afkglingshastighed, der er lig med eller

~mindre end 200°C/time. Det har vist sig, at s&fremt

afkglingshastigheden overstiger 200°C/time er parti-
kelstorrelsen af de MC'er, der opnads, meget 1lille.
Endog nar der anvendes en afkgplingshastighed, der er
lig med eller mindre end 200 C/time pavirkes MC'ernes
partikelsterrelse af den anvendte afkglingshastighed.
Nermere bestemt resulterer en hgj afkelingshastighed
i en 1lille MC—partikglst@rrelse,' mens en lav af-
kolingshastighed resulterer 1 en stor MC-partikel-
sterrelse. Arsagen hertil er,‘at krystalvaeksthastighe-
den har en virkning p& partikelstgrrelsen. Fglgelig
er det nedvendigt af vaelge afkelingshastigheden 1
overensstemmelse med MC'ernes anvendelsesformal. Ved
sédledes at valge afkeslingshastigheden er det muligt
at regulere MC-partikelstgrrelsen til en vilkérlig
gnsket sterrelse indenfor et omrade fra 1 til 30 um.
ved udforelse af fremgangsmdden ifglge opfindel-
sen er det nedvendigt at udfore den sekundere varme-
behandling og det efterfelgende afkelingstrin i det
vesentlige uden omrgring. Til den primere varmebe-
handling kan man f.eks. anvendes det kontinuerlige
begfremstillingsapparat af flerbeholdertypen, der er
beskrevet i beskrivelsen til USA-patent nr. 4.080.283.
Den mesofase, der er udfazldet og sammensmeltet
eller ophobet ved det sekundere varmebehandlingstrin,
som beskrevet ovenfor, adskilles derefter, f.eks. ved

o
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dekantering eller aftapning fra karrets bund, fra den
beg, hvori mesofasemikrokuglerne med ensartet parti-
kelstorrelse er oplgst eller dispergeret, pa et vil-
kadrligt tidspunkt, h&or begen stadig er i dens fly-
dende form ved en temperatur pa f.eks. ca. 200 C.
Det sdledes adskilte og fjernede mesofasemateriale
kan selvfgplgelig anvendes som udgangsmateriale til
carbonmaterialer og lignende.

P& den anden side blandes den beg, der efter
den sekundere varmebehandling indeholder mesofasemi-
krokugler med ensartet partikelstorrelse, under op-
varmning efter behov med et aromatisk oplesningsmiddel,
f.eks. quinolin, pyridin, anthracenolie eller lignende,
hvorved begmatrixen selektivt opleses til opnaelse af
mesofasemikrokugler i form af MC'er ved faststof-vaske-
seperation. I na@rvarende beskrivelse anfgres disse
behandlingstrin som "solventekstraktion".

Skent faststof-vaeskeseparationen  naturligvis
ogsd kan udfegres ved hjelp af en sigte eller et
filter foretrazkkes anvendelsen af veskecykloner til
industriel produktion. Opndelsen af MC'erne fra begen
pd denne made udfgres fortrinsvis ved en fremgangs-
made, der omfatter anvendelse af de flertrinsvaske-
cykloner, der er beskrevet 1 USA-patentskrift nr.
4363690. Veskecyklonerne anvendes til vask af MC'erne
og Dbibringelsen af en yderligere klassificerings
virkning, og anvendelse af et ikke-aromatisk oples-
ningsmiddel deri er ogsad mulig.

Ifplge opfindelsen, som beskrevet ovenfor, opnas
MC'er med en meget snaever partikelsterrelsesfordeling
ved engangsafkgling af en beg, der indeholder meso-
fasemikrokugler, der er opndet ved varmebehanding af
en tung olie og genopvarmning af begen og derpad yder-
ligere afkeling af begen med en valgt afkelingshastig-
hed, hvor der endvidere opnds en partikelsterrelse,
der fastl®gges ved regulering af afkglingshastigheden.
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Disse MC'er er velegnede til brug som chromatografi-
pakkematrialer, katalysatorbzrere osv.
Opfindelsen vil blive nermere forklaret i de
nedenstédende udfgrelses- og sammenligningseksempler.

Sammenligningseksempel 1

Dekanteringsolie  (kogepunktsomrade a40°C og
hejere) opndet ved termisk krakning af rdolie varmbe-
behandledes ved 450°C i 75 minutter og afkgpledes der-
efter med en hastighed pa ca. 400°C/time for derved at
fremstille en primert varmebehandlet beg. Et mikrofoto-
grafi (forsterrelse pé& 172X) optaget gennem et polari-
serende mikroskop af denne beg er vist i fig. 2(a).
I denne figur kan ses, at der er dannet et stort antal
mesofasemikrokugler i begen, men at disse mikrokugler
har forskellig partikelstsrrelse.

Den ovenfor beskrevne beg blandedes med en 15
gange sa stor mengde quinolin, og begmatrixen oplestes
derved til faseadskillelse af MC'erne med et udbytte
p& 5,4 vegt% (pad basis af begen). Et mikrofotografi
(forst@rrélse p& 1000X) optaget gennem et scannings
elektronmikroskop af de sdledes opndede MC'er er vist
i fig. 2(b), og deres partikelstgrrelsesfordeling er
angivet i fig. 3. Som det fremgar af fig. 3 er MC'ernes
partikelstorrelse fordelt over et bredt omradde fra ca.
1 uym til 20 um eller mere.

Eksempel 1

Den prim@re varmebehandlede beg, der opndedes i
sammenligningseksempel 1 genopvarmedes til 380°C med
en temperaturstigningshastighed pa 3°c/minut og afkgle-
des derefter umiddelbart med en afkglingshastighed pa
60 C/time. Da temperaturen néede 20000, fjernedes den
supernatante del af begen ved dekantering. Herved blev
der efterladt et sediment som rest pd bunden. Den
supernatante del af begen afkgledes yderligere med
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en hastighed pa 60 C/time.

Et mikrofotografi (forsterrelse pd 172X) optaget
gennem et polariserende mikroskop af den sdledes opnae-
de beg er vist i fig. 4(a). Denne beg udsattes for qui-
nolinekstraktion svarende til den 1 sammenlignings-
eksempel 1 for derved at opnd MC'er. Et mikrofotografi
optaget gennem et scannings elektromikroskop af de
s&ledes opndede MC'er er vist ifig. 4(b), og deres
partikelsterrelsesfordeling er angivet i fig. 5.

Af figurerne 4(b) og 5 ses, at partikelstorrel-
sesfordelingen for de sé&ledes opndede MC'er ligger 1
et omrdde fra ca. 10 til 14 um, og at der ved frem-
gangsmaden ifglge opfindelsen opnédedes MC'er med be-
merkelsesvaerdigt forbedret partikelstgrrelsesfordeling.

Udbytte af de saledes opndede MC'er pa basis
af begen var 3,6 vagt%. Det vil i sammenligning med
sammenligningseksempel 1, hvor der ved den primere
varmebehandling dannedes MC'er af 5,4 vagt%, sige at
66,7% deraf ved den sekundare varmebehandling omdannes
£il MC'er med ensartet partikelstgrrelse, mens de
resterende 33,3% udfzldedes uden at blive genoplest.
som det fremgadr af fig. 3 svarende til sammenlignings-
eksempel 1, er den del af de MC'er, der dannedes ved
sammenligningseksempel 1 med partikelstorrelser fra 10
til 14 pm, i mods®tning hertil kun 11%.

Den sekundere varmebehandling har saledes ikke
plot den virkning, at der udelukkende udvalges en del
af et sarligt partikelst@rrelsesomréde blandt de MC'er,
der dannes ved den primere varmebehandling, men ogsa
den forbleffende virkning at genskaBe en ensket parti-

kelstorrelsesfordeling.

Sammenligningseksempel 2
Det samme udgangsmateriale som i sammenlig-
ningseksempel 1 behandledes under de samme betingelser
som ved en sekundere varmebehandling i eksempel 1,
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dvs. opvarmning til 380 C med en temperaturstignings-
hastighed pa 3°c/minut og afkegling umiddelbart derefter
til stuetemperatur med en afkslingshastighed pa
60 C/time for derved at opnd en primert varmebehandlet
beg. Fig. 6 viser et mikrofotografi optaget gennem et
polariserende mikroskop af denne beg, heraf er det
klart, at der ikke dannedes nogle mesofasemikrokugler.

Det er derfor klart, at de MC'er med ensartet
partikelstgrrelse, der opndedes i eksempel 1, ikke dan-
nedes ved den sekundere varmebehandling, men be-
stod af MC'er, der fremkom ud fra de mesofasemikro-
kugler, der dannedes ved den primere varmebehandling
og som blev gjort ensartede ved at blive genoplsst i
begmatrixen ved den sekundzre varmebehandling og der-

efter genudfzldet.

Sammenligningseksempel 3

Det samme udgangsmateriale som 1 sammenlig-
ningseksempel 1 varmebehandledes ved 460 C i 75 minut-
ter og afkeledes derefter gradvist med en afkslings-
hastighed pa 60 C/time til stuetemperatur for derved
at fremstille en primert varmebehandlet beg.

Fig. 7 viser et mikrofotografi optaget gennem
et polariserende mikroskop af denne beg. De mesofase-
mikrokugler, der dannedes i dette tilfalde, inkluderede
ingen meget smd mikrokugler i modsetning til dem i sam-
menligningseksempel 1, men havde ingen ensartet par-
tikelstorrelse. Det er sdledes klart, at udelukkende
langsom afksling ved afkglingstrinnet er utilstrazkke-
lig til at gere mesofasemikrokuglernes partikelstgrrel-
se ensartet, og at udfgrelse af en sekunder varmebe-

handling er ngdvendig.

PATENTEKRAV
1. Fremgangsmade til fremstilling af mesocarbon-
mikroperler med snaver partikelstorrelsesfordeling,
hvor der fremstilles en primer, varmebehandlet beg
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indeholdende mesofasemikrokugler ved at udsztte en
tung olie for en primer varmebehandling og afksle den
s3ledes fremstillede beg en gang til en temperatur,
der er lig med eller lavere end dens bledgeringspunkt,
kendetegnet ved,
a) at begen derefter udsattes for en sekunder varmebe-
handling ved en temperatur, der er lig med eller hojere
end 300 C og som endvidere er lig med eller mindre end
den temperatur, der ligger 20°C under temperaturen for
den primezre varmebehandling,
b) at begen afkegles med en afkglingshastighed, der er
lig med eller mindre end ZOOOC/time,
c) at der fra den saledes varmebehandlede beg, mens
den er i vaskeform, udskilles uoplgste mesofasemikro-
kugler, udfeldede under den sekundare varmebehandling
og,
d) at der derefter ved solventekstraktion opnés mesofa-
semikrokugler med i det vesentlige ensartet partikel-
storrelse, og dannet i den resterende beg.

2. Fremgangsmade if@ige krav 1, kende -
tegnet ved, at temperaturen for den sekundere
varmebehandling af begen er lig med eller hgjere end
350°C og endvidere 1lig med eller mindre end den
temperatur, der ligger 40°C under temperaturen for den
primere varmebehandling.

3. Fremgangsmdde ifplge krav 1 eller 2, ken -
detegnet ved, at den sekundart varmebehandlede
beg efter separation af den udfeldede mesofase for-
tyndes med et aromatisk oplesningsmiddel, og at der op-
nds mesofasemikrokugler med i det vaesentlige ensartet
partikelsteorrelse ved faststof-vaeskeseparation.

4. Fremgangsm&de ifglge krav 3, kende -
tegnet ved, at faststof-vaskeseparationen udfe-

res ved hjelp af flertrinsvaskecykloner.
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