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DESCRIPCION
Método para producir carbén activado para electrodo
Campo técnico

La presente invencion se relaciona con un condensador eléctrico de doble capa y con carbdn activado usado en un
electrodo del condensador eléctrico de doble capa.

Técnica de base

Un condensador eléctrico de doble capa recibe atencion como un dispositivo eléctrico con capacidad de
almacenamiento de potencia capaz de cargar y descargar facilmente potencia comparativamente alta.

Como un electrodo de un condensador eléctrico de doble capa, se usa un electrodo de carbono hecho
principalmente de un material de carbono, y el carbén activado es conocido como el material de carbono. En el
electrodo que contiene el carbon activado como un componente principal, se usa carbéon activado con un area
superficial especifica grande, porque la carga eléctrica acumulada en una capa eléctrica doble formada en la
superficie del carbon activado contribuye a la capacitancia del condensador eléctrico de doble capa.

El carbén activado es producido mediante la activacion de un material de carbono hecho de una planta tal como
aserrin y concha de coco, un material de carbono hecho de brea o coque derivados de carbén o aceite, o un material
de carbono hecho de un polimero sintético tal como una resina de fenol.

Como un método de activacion, se conocen meétodos tales como un método de activacion con vapor para
calentamiento de un material de carbono desde 500 a 1,000°C en un gas oxidante que contiene diéxido de carbono
o vapor, y un método de activacién alcalina de mezcla de un material bruto de carbono con un hidroxido de metal
alcalino y tratamiento de la mezcla en caliente.

En estos dias, cuando se espera que un condensador eléctrico de doble capa se torne mas ampliamente difundido,
se ha deseado una mayor mejora en su desempefio.

Una caracteristica importante de un condensador eléctrico de doble capa es, por ejemplo, elevada densidad de
energia. Para obtener la elevada densidad de energia, es necesario que el carbén activado de un material de
electrodo tenga alta capacitancia. Como tal carbén activado, se reporta carbén activado formado mediante la
activacion (activacion alcalina) un material de carbono hecho de brea o coque derivado de carbén y aceite, o un
material de carbono hecho de un polimero sintético tal como una resina de fenol, con un hidréxido de metal alcalino
(documento 1 no patente: "Large Capacitance Capacitor Technology and Materials 11" compilado bajo la supervision
de Atsushi Nishino y Katsuhiko Naoi, pagina 76).

Una caracteristica importante de un condensador eléctrico de doble capa incluye también baja resistencia interna.
Se prefiere que el condensador eléctrico de doble capa tenga una resistencia interna mas baja. También se espera
que el condensador eléctrico de doble capa que usa carbdn activado producido mediante un método de activacion
alcalina para un material de electrodo, tenga su resistencia interna reducida.

Ademas, una caracteristica importante de un condensador eléctrico de doble capa incluye también la durabilidad. En
cuanto a la durabilidad, el documento 1 de patente (patente japonesa de acceso publico No. 2003-243265) divulga
un condensador eléctrico de doble capa que esta orientado a reducir una cantidad de un gas generado en un
elemento condensador cuando es energizado, y suministra un condensador eléctrico de doble capa que muestra
confiabilidad superior por un largo periodo. Es un condensador eléctrico de doble capa formada en la superficie de
contacto entre una solucion electrolitica y un electrodo polarizable en forma de lamina, en el cual se integran una
capa de electrodo polarizable que contiene polvo de carbon activado, un material en polvo de conduce la electricidad
y un aglutinante, con una lamina colectora hecha de una lamina metalica, en la que la cantidad de grupos
funcionales superficiales de un grupo carboxilo, un grupo quinona, un grupo hidroxilo y un grupo lactona, que existen
sobre la superficie del polvo de carbon activado, es controlada a 1,000 pmol/g o menos.

Adicionalmente, el documento 2 de patente (patente japonesa de acceso publico No. 2001-284188) describe que un
condensador tiende a bajar su durabilidad, cuando contiene mucho metal alcalino dejado dentro del electrodo de
carbdn activado. El carbén activado producido mediante activacion alcalina, contiene normalmente mucho metal
alcalino dejado alli, de modo que con objeto de retirar el metal, el carbén activado es lavado con agua o acido
clorhidrico.

[Documento 1 de patente]: patente japonesa de acceso publico No. 2003-243265
[Documento 2 de patente]: patente japonesa de acceso publico No. 2001-284188
[Documento 3 de patente]: US 2002/096661 divulga un proceso para producir un material de carbono para un
electrodo de condensador eléctrico de doble capa, que comprende: 1) un paso de activacién de un carbono que
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puede ser transformado en grafito o una fuente de carbono que puede ser transformado en grafito, para llevar su
volumen de poro para que sea de 0.6 a 1.5 cm3/g; y 2) un paso para impartir fuerza mecanica de impacto al carbono
que puede ser transformado en grafito o la fuente de carbono que puede ser transformado en grafito activado en el
paso 1), del que se pretende reduzca el volumen de poro hasta un maximo de 75% de aquel de antes de impartir la
fuerza mecanica de impacto.

[Documento 1 no patente]: "Large Capacitance Capacitor Technology and Materials |I" compilado bajo la supervision
de Atsushi Nishino y Katsuhiko Naoi, pagina 76.

Divulgacion de la invencion
Problemas que deben ser resueltos por la invencion

Como se describié anteriormente, el carbén activado que es activado mediante hidréxido de metal alcalino tiene
como ventaja suministrar mayor capacitancia que el carbén activado que ha sido activado mediante vapor. Sin
embargo, en un condensador eléctrico de doble capa, adicionalmente a la capacitancia son importantes también
caracteristicas tales como la resistencia interna y la durabilidad, y se requiere que el condensador eléctrico de doble
capa mejore también estas caracteristicas.

La presente invencion suministra un método para producir carbéon activado para un electrodo de condensador
eléctrico de doble capa, caracterizado porque el método comprende: un paso de activacién para obtener un carbén
activado mediante la mezcla de un material bruto de carbono para carbén activado con un hidréxido de metal
alcalino, y calentamiento de la mezcla en una atmédsfera de gas inerte; un paso de desactivacion y retiro para
desactivar y retirar el metal alcalino presente en el carbén activado;

un paso de tratamiento con calor para calentar el carbon activado pasado a través del paso de desactivacion y retiro,
en una atmédsfera de gas inerte, a una temperatura superior a 400°C pero no mayor a la temperatura de
calentamiento en el paso de activacion o inferior a 750°C; y

un paso de lavado con agua para lavar con agua el carbon activado pasado a través del paso de tratamiento con
calor

en el que se ajusta la temperatura de calentamiento en el paso de activaciéon a una temperatura mayor a 600°C e
inferior a 800°C.

En el paso de desactivacion vy retiro, es preferible desactivar el metal alcalino mediante reacciéon de metal alcalino
con dioxido de carbono gaseoso a 200°C o mas, y/o mediante lavado con agua del carbén activado.

Es preferible que el hidréxido de metal alcalino sea hidréxido de potasio.

Es preferible que el material bruto de carbono para carbén activado sea carbono que puede ser transformado en
grafito.

Es preferible que el carbono que puede ser transformado en grafito, sea coque de petrdleo.

En el paso de activacion, se prefiere ajustar la temperatura de calentamiento a mas de 600°C y menos de 800°C.
Ventajas de la invencion

La presente divulgacion suministra un condensador eléctrico de doble capa con desempefio mejorado, y mas
especificamente suministra un condensador eléctrico de doble capa, superior en resistencia interna y durabilidad, en
adicion a la capacitancia.

Adicionalmente, la presente invencion suministra carbon activado para un electrodo de condensador eléctrico de
doble capa, capaz de obtener el condensador eléctrico de doble capa que es excelente como se describid
anteriormente, y un método de produccion para ello.

Breve descripcién de los dibujos

La figura 1 es una vista esquematica que ilustra una estructura de un condensador eléctrico de doble capa
preparada en un ejemplo; y

la figura 2 es una tabla que muestra la impedancia de los condensadores eléctricos de doble capa en los ejemplos 1
-1y 1-2 y ejemplos de comparacion 1-1 y 1-2, en una grafica sobre un plano complejo.

Mejor modo para llevar a cabo la invencion

En el método para producir el carb6n activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa de acuerdo
con la presente invencién, un paso de activacion para la obtencion de un carbon activado mediante la mezcla de un

material bruto de carbono para carbén activado con un hidroxido de metal alcalino, y calentamiento de la mezcla en
una atmosfera de gas inerte; un paso de desactivacion y retiro para desactivar y retirar el metal alcalino contenido en
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el carbon activado; y un paso de tratamiento con calor para calentar el carbon activado pasado a través del paso de
desactivacion y retiro, a una temperatura mayor a 400°C y no mayor a la temperatura de calentamiento en el paso
de activacion descrito anteriormente, en una atmésfera de gas inerte.

[Caracteristica de impedancia]

Uso del carbén activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa obtenido mediante este método,
cuando se forma un condensador eléctrico de doble capa que incluye un par de electrodos preparados mediante
impregnacion de un electrodo circular que tiene un diametro de 16 mm y un espesor de 0.5 mm y que consiste en 80
% en masa de carbon activado, 10 % en masa de negro Ketien y 10 % en masa de politetrafluoroetileno con una
solucion electrolitica que es carbonato de propileno que contiene 1 mol/L de tetrafluoroborato de trietiimetilamonio, y
que también incluye un separador hecho de celulosa con un grosor de 50 ym dispuesto entre los dos electrodos; se
mide a 20 °C la impedancia de corriente alterna del condensador eléctrico de doble capa, con una amplitud de 10
mV centrada en 0 V y con cambio de la frecuencia desde 0.1 Hz a 1 MHz; y realizacién de grafica de la impedancia
en un plano complejo,

el valor absoluto (-Zim) de una parte imaginaria negativa aumenta de modo mondétono a medida que el valor de una
parte real (Zre) aumenta, y la impedancia no tiene punto local maximo ni punto local minimo.

Mediante el uso de tal carbdn activado para un material de electrodo, es posible obtener un condensador eléctrico
de doble capa que muestra tal caracteristica de impedancia que cuando se mide a 20 °C la impedancia de corriente
alterna del condensador eléctrico de doble capa, con una amplitud ajustada a 10 mV centrada a 0 V y cambiando la
frecuencia desde 0.1 Hz a 1 MHz, y se realiza una grafica de la impedancia sobre un plano complejo, el valor
absoluto (-Zim) de una parte negativa imaginaria aumenta de manera monétona a medida que el valor de una parte
real (Zre) aumenta, y la impedancia no tiene punto local maximo ni punto local minimo. El condensador eléctrico de
doble capa que tiene tal caracteristica de impedancia es superior en resistencia interna. Se considera que en el
condensador eléctrico de doble capa que tiene tal caracteristica de impedancia, los iones se difunden facilmente
dentro de los poros del carbén activado incluido en el electrodo, y por ello decrece la resistencia interna del
condensador eléctrico de doble capa.

De acuerdo con ello, es posible incrementar la capacitancia de un condensador eléctrico de doble capa mediante el
uso de carbdn activado producido mediante un método de activacion alcalina como un material de electrodo, y es
posible reducir la resistencia interna de un condensador eléctrico de doble capa mientras se mantiene la alta
capacitancia, especificando la caracteristica de impedancia del condensador eléctrico de doble capa a la descrita
anteriormente.

Por ejemplo, en "Electrochemical Measuring Method" escrito por Akira Fujishima, et al. y publicado por Gihodo
Shuppan Co., Ltd., en "Basic Electrochemistry" escrito por Toshiyuki Osakai, et al. y publicado por Kagaku-dojin
Publishing Company, INC, o similares, se describe un método para la mediciéon de impedancia de corriente alterna

[Grupos funcionales superficiales]

Puede obtenerse carbdn activado para el electrodo de condensador eléctrico de doble capa, en el que una cantidad
de grupos funcionales superficiales es mayor a 0.2 mmol/g y menor a 2 mmol/g, y una cantidad de grupos carboxilo
superficiales es inferior a 0.1 mmol/g, mediante el ajuste de la temperatura de calentamiento en el paso del
tratamiento térmico a mas de 400°C y no mayor que la temperatura de calentamiento en el paso de activacion
descrito anteriormente en el método descrito anteriormente para producir carbén activado para el electrodo de
condensador eléctrico de doble capa.

Existi6 un caso en el que un condensador eléctrico convencional de doble capa gener6 gas alli cuando fue
energizado y el gas aumenté la presion dentro del condensador eléctrico de doble capa, para deformar la estructura.
Como un resultado de un estudio realizado, se encontré que un condensador eléctrico de doble capa que habia
usado carbon activado derivado de coque de petréleo para carbén activado en un electrodo de carbono, genera una
mayor cantidad del gas cuando es energizado, en comparacién con aquel que habia usado, por ejemplo, carbon
activado derivado de una resina de fenol. En particular, en tal caso, se demanda una tecnologia capaz de inhibir mas
la generacién de gas. Se ha hallado también que no solo la cantidad de grupos funcionales superficiales existentes
sobre la superficie del carbon activado, sino también la cantidad de grupos carboxilo entre los grupos funcionales
superficiales, afecta de manera importante la generacién de gas durante la energizacion, y se hallé también que el
carbdn activado que tiene elevada cristalinidad y una elevada area superficial, genera una gran cantidad del gas
durante la energizacion, y existe una correlacién positiva entre un producto de un area pico de cara (002) en un
cristal contenido en el carbén activado y un area superficial especifica del carbéon activado y la cantidad del gas
generado.

Mediante el uso del carbon activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa, que tiene una
cantidad de un grupo funcional superficial y una cantidad de un grupo carboxilo superficial en los intervalos descritos
anteriormente, como un material de electrodo, se inhibe de manera excelente la generacion de gas debida a la
energizacion, y en consecuencia, puede obtenerse un condensador eléctrico de doble capa que tiene durabilidad
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mejorada. Mediante el empleo de este carbdn activado, incluso cuando como una materia prima usa carbén que
puede ser transformado en grafito, tal como coque de petréleo, se inhibe la generacién de gas.

En general, se ha investigado una estructura de un grupo funcional existente sobre la superficie de un material de
carbono, principalmente con una técnica de la quimica organica y se asume que es la estructura mostrada en las
férmulas quimicas (a) a (d), que seran mostradas posteriormente. (Véase por ejemplo, "Introduction to carbon
Materials [edicion revisada]" editado por The Carbon Society of Japan, pagina 187).

De acuerdo con un estudio realizado, es necesario solo cuantificar cantidades de los grupos funcionales
superficiales que muestran acidez (excepto grupos carbonilo o quinona) entre estos grupos funcionales superficiales.

Como un método para determinar la cantidad de los grupos funcionales superficiales, es posible cuantificar la
cantidad de los grupos funcionales superficiales que muestran acidez, neutralizando con diferentes alcalis los grupos
funcionales superficiales. Como propuso Boehm, H.P. en [Boehm, H.P.: Adv. en Catalysis., 16, 198 (1996)], la
cantidad de grupos carboxilo que muestran la acidez mas fuerte puede ser cuantificada con el uso de NaHCOg; los
grupos carboxilo y un grupo carboxilo lactonico que muestra débil acidez, con el uso de Na,COs; y el grupo
carboxilo, el grupo carboxilo lactonico y un grupo hidroxilo fendlico con el uso de NaOH. A partir de estos valores,
puede calcularse cada cantidad del grupo carboxilo, el grupo carboxilo lacténico y el grupo hidroxilo fendlico.

Un grupo carboxilo superficial se refiere a un grupo carboxilo que existe en la superficie (incluyendo una superficie
de poro) de carbon activado, y existe en una forma como se describe en la férmula quimica (a). Un grupo carboxilo
descrito en la presente invencion no incluye un grupo carboxilo lacténico como se muestra en la férmula quimica (b).

Adicionalmente, la formula quimica (c) muestra la forma de un grupo hidroxilo fendlico.
I o
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(c) grupo hidroxilo fendlico  (d) grupo carbonilo o grupo quinona

Es deseable que la cantidad de un grupo funcional superficial sea idealmente 0 mmol/g, pero inevitablemente el
carbdn activado contiene el grupo funcional superficial en una porcién extrema de un esqueleto de carbono, y el
carbdn activado con un area superficial grande tiene la cantidad de los grupos funcionales superficiales usualmente
mayor a 0.2 mmol/g. Asi, este intervalo es preferible desde el punto de vista de la facilidad de produccion. En el caso
en que la cantidad de grupos funcionales superficiales sea inferior a 2 mmol/g, y la cantidad de grupos carboxilo
superficiales esté en una cantidad especifica, la generacion de gas puede ser inhibida de manera excelente.

En el caso en que la cantidad de grupos carboxilo superficiales sea inferior a 0.1 mmol/g (incluyendo 0 mmol/g lo
cual significa que el grupo carboxilo no requiere existir en la superficie), preferiblemente inferior a 0.05 mmol/g, y la
cantidad de grupos funcionales superficiales esté en una cantidad especifica, la generacion de gas durante la
energizacion puede ser inhibida de manera excelente.

En tal carbén activado, cuando el carbdn activado contiene carbono microcristalino que tiene una estructura
cristalina laminar similar al grafito, y muestra relaciones de las ecuaciones (l) y (Il) siguientes, donde una
[intensidad/g] es definida como un area de pico de una cara (002) de la cristalita gor masa unitaria de carbén
activado, la cual es determinada mediante un método de difraccién de rayos X, y S [m/g] es definido como un area
superficial especifica, determinada mediante un método de adsorcién de nitrdgeno gaseoso, un condensador
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eléctrico de doble capa que emplea el carbéon activado muestra una menor cantidad de gas generado debido a la
energizacion.

A xS <4.0 x 10" [intensidad/g). (m%g)] ... (1)
1300 [m%/g]<S<2400 [m%/g] ()}

El carbono microcristalino que tiene una estructura cristalina laminar similar al grafito se refiere a carbono en el cual
la capa de condensaciéon de un anillo de seis miembros de carbono no forma una multicapa regular tal como en
grafito, sino que forma una multicapa irregular aunque es similar a las de grafito. (Véase, por ejemplo, [J. Biscoe y B.
E. Warren, J. Appi. Phys., 13, 364 (1942)]).

Un area de pico A [intensidad/g] de una cara (002) de la cristalita, que es determinada mediante un método
difraccién de rayos X, es un valor convertido a la intensidad del area de pico por unidad de masa del carbén
activado, dividiendo la intensidad del area de pico obtenida a través de medicién en las siguientes condiciones, por
la masa de carbén activado cargado dentro de un recipiente de muestra en medicion.

<Condiciones de medicién de difraccion de rayos X >

Fuente de rayos X: CuK a, 50 KV y 300 mA,

intervalo de medicion: 26= 10 a 90 grados

velocidad de barrido: 1 grado/min,

rendija: DS=1/2 grado, SS=1/2 grado y RS=0.15 mm,

recipiente de muestra: contenedor que tiene un nicho con un diametro de 26 mm y profundidad de 0.5 mm, que es
realizado en el centro de una placa cilindrica de vidrio con un diametro de 46 mm y el espesor de 3 mm (para llenar
el nicho con la muestra de carbén activado).

Un area superficial especifica S [m2/g] determinada mediante un método de adsorcion de nitrégeno gaseoso, es un
valor obtenido mediante la conversiéon de un area superficial determinada mediante un método BET que usa
nitrégeno gaseoso como un agente de absorcién, al area superficial por unidad de masa de carbon activado.

Cuando AxS (determinado como un grado de contribucion cristalina) es inferior a 4.0x10" [(intensidad/g)(mzlg)], y
mas preferiblemente es inferior a 2.5x10" [(intensidad/g)(mzlg)], y el area superficial especifica es un valor
especifico, la generacién de gas en la energizacion puede ser inhibida de manera excelente.

Cuando un area S superficial especifica es preferiblemente es 2,400 [m2/g] 0 menos, y mas preferiblemente 2,000
[m2/g] 0 menos, y el grado de contribucién cristalina es un valor especifico, la generacién de gas en la energizacion
puede ser inhibida de manera excelente.

Cuando un condensador eléctrico de doble capa emplea carbon activado que tiene un area S superficial especifica
de preferiblemente mas de 1,300 [m?/g], y mas preferiblemente mas de 1,500 [m?g], aumenta su capacitancia.

Se cree que la generacion de gas durante la energizacion es causada por un grupo funcional que existe en la
superficie del carbén activado, y es afectada fuertemente en particular por grupos carboxilo entre los grupos
funcionales. De acuerdo con ello, en primer lugar, es necesario reducir una cantidad de los grupos carboxilo
superficiales. Por otro lado, se piensa que el carbon activado tiene una estructura que tiene cristalitas con una
estructura similar al grafito, dispersas en el carbono amorfo, y puede asumirse que un extremo de la cristalita tiene
una estructura puntiaguda. La estructura puntiaguda es una parte en la cual converge un campo eléctrico y tiende a
ocurrir la descarga, y puede decirse que es la parte en la cual tiende a ocurrir una reaccion electroquimica. De
acuerdo con ello, cuanto mayor es el numero de extremos expuestos de cristalita, mayor es una cantidad de gas
generado por la reaccidon electroquimica. En otras palabras, cuando el carbon activado tiene una elevada
cristalinidad y una elevada area superficial, tiende a aumentar la cantidad de gas generado. Por esa razén, conduce
al control del numero de los extremos expuestos de cristalita que causa la generacion de gas, para controlar un
producto AxS de la cristalinidad (expresada por el area A de pico descrita anteriormente) y el area S superficial
especifica a un intervalo especifico.

[Carbdn activado para electrodo de condensador eléctrico de doble capa]

Un material bien conocido que puede convertirse en carbén activado cuando es activado con el uso de un hidréxido
de metal alcalino, puede ser usado para una materia prima de carbono para carbén activado. Desde el punto de
vista de la capacitancia de un condensador eléctrico de doble capa que usa el carbén activado, la materia prima de
carbono es preferiblemente carbono que puede ser transformado en grafito o un material de carbono hecho de un
polimero sintético alto tal como una resina de fenol. A propésito, en general, el material de carbono es dividido
ampliamente en carbono que puede ser transformado en grafito, que adquiere una estructura de grafito cuando ha
sido calentado a una temperatura elevada de aproximadamente 3,000°C, y carbono que no puede ser transformado
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en grafito, que no adquiere una estructura completa de grafito (Yuzo Sanada, "Basis of Engineering Carbon", pagina
19).

Desde el punto de vista de la obtenciéon de un condensador eléctrico de doble capa con baja resistencia interna, se
prefiere usar carbon activado derivado de carbono que puede ser transformado en grafito para un electrodo.

El carbono que puede ser transformado en grafito puede ser obtenido, por ejemplo, cocinando un compuesto
aromatico de alto peso molecular tal como alquitran, brea de mesofase y poliimida, ademas un compuesto alifatico
de alto peso molecular tal como una resina de cloruro de vinilo y poliacrilonitrilo, a 800°C o menos. También es
posible usar, como el carbono que puede ser transformado en grafito, coque de petréleo o coque de carbon obtenido
cocinando un material de brea tal como brea de petréleo y brea de carbén. Entre ellos, es preferible el coque de
petréleo, desde el punto de vista del coste y resistencia interna formada cuando el carbén activado es usado en un
condensador eléctrico de doble capa.

[Paso de activacion]

Un hidréxido de metal alcalino que va a ser usado en una reaccion de activacion en un paso de activacion incluye,
por ejemplo, KOH, NaOH, RbOH y CsOH. Entre ellos, desde el punto de vista de un efecto de activacion y
capacitancia eléctrica mostrada cuando el carbén activado es usado en un condensador eléctrico de doble capa, se
prefiere el KOH.

Puede seleccionarse apropiadamente una cantidad de un hidréxido de metal alcalino que va a ser usado, de entre
un intervalo bien conocido en la activacién alcalina para producir carbén activado, pero preferible es una cantidad
igual o mayor, sobre una base de masa, respecto a una materia prima de carbono para el carbon activado, desde el
punto de vista de la extension de la activacion, y preferiblemente inferior a tres veces desde el punto de vista de la
eficiencia econdmica.

En la presente invencion, como un gas inerte puede usarse un gas raro o un nitrégeno gaseoso.

En un paso de activacién, se mezcla la materia prima de carbono para carbén activado con un hidroxido de metal
alcalino y se calienta a una temperatura mayor a 600°C e inferior a 800°C. Cuando la temperatura de calentamiento
es inferior a 800°C, se inhibe la evaporacion del hidroxido de metal alcalino y puede prevenirse de manera efectiva
la polucién debida al hidroxido de metal alcalino. Adicionalmente, cuando la temperatura es mayor a 600°C, el
carbdn activado puede adquirir una deseable area superficial para un condensador eléctrico de doble capa.

[Paso de desactivacion y retiro]

Puede desactivarse un metal alcalino formado por reacciéon de activacién alcalina, con un método bien conocido en
un proceso para producir carbon activado. El metal alcalino puede ser desactivado, por ejemplo, haciéndolo
reaccionar con didxido de carbono, o lavando el carbén activado con agua o acido.

Preferiblemente, una temperatura a la cual el metal alcalino reacciona con diéxido de carbono, de modo que sea
desactivado, es mayor a 200°C, es mas preferiblemente mayor a 300°C, y es todavia mas preferiblemente mayor a
400°C, desde el punto de vista de la reactividad. Adicionalmente, preferiblemente la temperatura es 700°C o menor,
desde el punto de vista de la inhibicion del carbén activado en si mismo respecto a la oxidacion por dioxido de
carbono.

El lavado con agua para la desactivacién puede ser ejecutado apropiadamente con tal método bien conocido de
lavado con agua, como se ejecuta después de la activacion alcalina, o es ejecutado después de la reaccion con
diéxido de carbono descrita anteriormente, que es ejecutada después de la activacion alcalina. El lavado acido para
la desactivacion puede ser realizado de manera apropiada con un método de lavado acido bien conocido en el
proceso para producir carbén activado con activacién alcalina. El lavado con agua puede ser repetido varias veces.
El lavado acido puede ser ejecutado antes del lavado con agua, y el lavado con agua puede ser realizado después
del lavado acido después del lavado con agua. Como se describio anteriormente, el lavado con agua y el lavado
acido pueden ser combinados de manera apropiada.

Como un &cido que va a ser usado para el lavado acido puede usarse, por ejemplo, acido clorhidrico o acido acético.
Estos acidos son diluidos de manera apropiada, y pueden lavar carbén activado.

Puede retirarse un metal alcalino desactivado, con un método bien conocido en un proceso para producir carbon
activado. El retiro de metal alcalino es ejecutado con objeto de reducir el metal alcalino que permanece como una
impureza en el carbén activado. Por ejemplo, puede ejecutarse el retiro de metal alcalino de la misma forma que el
lavado con agua descrito anteriormente (el cual puede estar acompafiado por lavado acido) para la desactivacion. El
lavado con agua descrito anteriormente puede servir como desactivacion y retiro del metal alcalino.
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[Paso de tratamiento con calor]

Después de un paso de desactivacion y retiro, se ejecuta un paso de tratamiento con calor en el que se calienta el
carbon activado a una temperatura mayor a 400°C y no mayor a la temperatura en el paso de activacion, en una
atmosfera de gas inerte.

Mediante la realizacion de un paso de tratamiento con calor, es posible reducir la cantidad de grupos funcionales
superficiales, y en particular la cantidad de grupos carboxilo superficiales. Calentando carb6n activado a una
temperatura mayor a 400°C, se retiran de manera efectiva los grupos funcionales superficiales y en particular los
grupos carboxilo.

Adicionalmente, mediante calentamiento del carbon activado a una temperatura mayor a 400°C en el paso de
tratamiento con calor, es posible convertir el metal alcalino que permanece no simplemente en una forma
fisicamente adsorbida sino en una forma quimicamente unida, hasta una forma que puede ser retirada mas
facilmente. Entonces, el metal alcalino puede ser retirado facilmente en un paso de lavado con agua, el cual sera
descrito posteriormente. Desde este punto de vista, la temperatura de tratamiento en caliente es preferiblemente
mayor a 450°C, y es mas preferiblemente mayor a 500°C.

Adicionalmente, ajustando una temperatura de tratamiento en caliente a la temperatura en un paso de activaciéon o
inferior, pueden mantenerse los poros formados en una reaccion de activacion. Desde este punto de vista, la
temperatura de tratamiento en caliente es preferiblemente la temperatura de activacion o inferior, mas
preferiblemente es inferior a la temperatura de activacion en 20°C o mas, y todavia mas preferiblemente es inferior a
la temperatura de activacion en 50°C o mas.

En particular desde el punto de vista descrito anteriormente, una temperatura de tratamiento con calor es
preferiblemente 500°C o mayor y desde el punto de vista de preservacion de los poros, es preferiblemente inferior a
750°C y mas preferiblemente 700°C o menor.

Adicionalmente, no necesariamente se mantiene constante una temperatura de tratamiento con calor, sino que
puede ser cambiada en el intervalo descrito anteriormente.

El tratamiento con calor es ejecutado en una atmésfera de gas inerte tal como una atmdsfera de nitrégeno gaseoso,
con objeto de prevenir la pérdida de peso del carbon activado debida a la combustidon por oxidacion.

Puede determinarse apropiadamente un periodo de tiempo de tratamiento con calor, y, por ejemplo, puede ser
ajustado de un minuto a tres horas.

[Paso de lavado con agual

Después de un tratamiento con calor, se ejecuta un paso de lavado con agua para lavar el carbén activado con
agua. Es preferible ejecutar el paso de lavado con agua, porque puede retirarse un metal alcalino en el carbén
activado, hasta un nivel menor. Un condensador eléctrico de doble capa que emplea como un material de electrodo
carbdn activado asi obtenido, tiene durabilidad mejorada porque se reduce una reaccion del metal alcalino y una
solucidn electrolitica.

Se conoce bien el lavado con agua del carbon activado con alcali. Sin embargo, como un resultado de una
investigacion se ha hallado que es posible retirar el metal alcalino hasta un cierto nivel de concentracion, repitiendo
sé6lo el lavado con agua del carbon activado con alcali, o sélo decapando el carbén activado, pero es dificil retirar el
metal alcalino hasta un nivel menor de concentracion. En particular, no pudo reducirse un metal alcalino remanente
en el carbon activado hecho de una materia prima de carbono que puede ser convertido en grafito tal como coque
de petréleo, a la concentracion inferior a aproximadamente 500 ppm en masa, incluso aunque se repitiera el lavado
con agua o el lavado con acido varias veces usando una tecnologia convencional.

En contraste con esto, puede retirarse faciimente un metal alcalino en carbén activado con alcali, hasta un nivel bajo
de concentracion sometiéndolo a un paso de activacion alcalina, un paso de desactivaciéon y retiro, un paso de
tratamiento con calor y un paso de lavado con agua, en este orden; y es posible retirar el metal alcalino remanente
en el carbén activado con alcali, hasta un nivel de concentracion tan extremadamente bajo como menos de 100 ppm
en masa, incluso cuando como una materia prima de carbono para el carbon activado se usa carbono que puede ser
transformado en grafito, tal como coque de petréleo. Adicionalmente, cuando se emplea este método, pueden
adoptarse condiciones adecuadas para la activacion en un paso de activacion alcalina, sin considerar la influencia
del metal alcalino residual, de modo que se amplia la flexibilidad en la selecciéon de condiciones en el paso de
activacion alcalina, lo cual se considera que contribuye a una activaciéon mas efectiva que nunca. Un condensador
eléctrico de doble capa que emplea carbén activado preparado asi en un electrodo, tiene alta capacitancia,
durabilidad superior, y ademas, resistencia interna superior.
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En un paso de lavado con agua, el lavado con agua en si mismo puede ser ejecutado apropiadamente con un
método de lavado con agua bien conocido, que es ejecutado después de la activacion alcalina, o después del
calentamiento descrito anteriormente en diéxido de carbono, después de la activacion alcalina. Adicionalmente, el
lavado &cido puede ser realizado después de un paso de tratamiento con calor y antes de un paso de lavado con
agua. El lavado acido en si mismo puede ser realizado apropiadamente con una tecnologia bien conocida en un
proceso para producir carbéon activado, que incluye la activacion alcalina. El lavado con agua puede ser repetido
varias veces. Pueden combinarse de manera apropiada el lavado con agua y el lavado acido, tal como la
combinacién de lavado acido después de lavado con agua y subsiguiente lavado con agua.

En cuanto a un acido que va a ser usado para el lavado acido, por ejemplo, pueden usarse acido clorhidrico y acido
acético. El carbon activado puede ser lavado con los acidos diluidos de manera apropiada.

Asi, el metal alcalino puede ser cuantificado como se describe abajo. Se colecta una cantidad apropiada de una
muestra dentro de un vaso de cuarzo, y se lleva a cenizas en un horno eléctrico mantenido a 500°C. Una vez se ha
completado la conversion de la muestra en cenizas, se agregan a la muestra de 2 a 3 mL de acido clorhidrico, se
cubre el vaso con un vidrio de reloj, y se continla el calentamiento para disolver las cenizas. Se toma la sustancia
disuelta en un matraz de medicion, se diluye la sustancia disuelta y se cuantifica con un método de absorcion
atomica.

Puede producirse un electrodo para un condensador eléctrico de doble capa, usando el carbén activado descrito
anteriormente, a través de un proceso bien conocido para la produccién del electrodo para el condensador eléctrico
de doble capa. El electrodo puede estar compuesto, por ejemplo, de un material aglutinante y un material que
conduce la electricidad afiadidos al carbén activado descrito anteriormente.

Un material aglutinante util incluye, por ejemplo, politetrafluoroetileno, fluoruro de polivinilideno, carboximetil
celulosa, polivinil alcohol y acido poliacrilico; y entre ellos, es preferible politetrafluoroetileno porque cuando es
amasado, se torna fibroso, y en consecuencia une fuertemente carbon activado a un material que conduce la
electricidad, y no causa obstruccion en los poros del carbon activado.

Un material util que conduce la electricidad incluye negro de carbono que conduce la electricidad, tal como negro de
acetileno y negro Ketjen; grafito natural; grafito artificial; fibra de carbono; y una fibra metélica de aluminio, niquel o
similares: y entre ellos, son preferibles el negro acetileno o el negro Ketjen, porque mejoran de manera efectiva la
conductividad eléctrica con una pequefia cantidad de adicion.

Puede producirse un electrodo para un condensador eléctrico de doble capa, moldeando por un método bien
conocido el carbén activado, material que conduce la electricidad y material aglutinante descritos anteriormente. El
electrodo para el condensador eléctrico de doble capa puede ser producido mediante, por ejemplo, adicién y mezcla
de politetrafluoroetileno, el cual es un material aglutinante, con una mezcla de carbén activado y negro de carbono,
el cual es un material que conduce la electricidad, y luego moldeo por presion o moldeo por enrollamiento de la
mezcla resultante. Adicionalmente, puede obtenerse una delgada capa de recubrimiento, llevando la mezcla
anteriormente descrita hasta una forma de pasta y cubriéndola. El electrodo para el condensador eléctrico de doble
capa puede ser un cuerpo moldeado en forma de lamina o un cuerpo moldeado en forma de placa.

Pueden determinarse de manera apropiada el contenido de carbén activado, el contenido de un material que
conduce la electricidad y el contenido de un material aglutinante en un electrodo para un condensador eléctrico de
doble capa.

Un condensador eléctrico de doble capa que tiene un par de electrodos y una solucion electrolitica puede mostrar
resistencia interna y durabilidad superiores, en adicién a una capacitancia superior, cuando el condensador tiene
una configuracion en la cual por lo menos uno del par de electrodos contiene el carbén activado descrito
anteriormente, de acuerdo con la presente invencion. Desde el punto de vista de la mejora adicional de estas
propiedades, se prefiere que los dos del par de electrodos contengan el carbén activado descrito anteriormente de
acuerdo con la presente invencion.

Adicionalmente, una solucion electrolitica usada en un condensador eléctrico de doble capa bien conocido, puede
ser usada apropiadamente para una solucion electrolitica en la presente invencién. Sin embargo, una solucion
electrolitica a base de agua tiene un voltaje de descomposicion electroquimicamente bajo, y el voltaje resistente del
condensador resultante es limitadamente bajo. De acuerdo con ello, es preferible una solucién electrolitica a base de
solvente organico (no acuoso).

Un tipo de solucién electrolitica no esta limitado en particular, y seleccionado generalmente en consideracion a la
solubilidad de un soluto, un grado de disociaciéon y viscosidad de un liquido; y la solucién electrolitica tiene
preferiblemente elevada conductividad y una alta ventana de potencial (alto voltaje de inicio de descomposicion).

En cuanto a una solucion electrolitica, puede usarse una solucion preparada mediante, por ejemplo, disolucién de
una sal de amonio cuaternario tal como tetrafluoroborato de tetraetilamonio y tetrafluoroborato de trietiimetilamonio
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en un solvente organico tal como carbonato de propileno, carbonato de dietilo y acetonitrilo. Puede determinarse
apropiadamente un contenido de una sal de amonio cuaternario en la solucion electrolitica.

En cuanto a una estructura de un condensador eléctrico de doble capa de acuerdo con la presente invencion, puede
adoptarse de manera apropiada una estructura de un condensador eléctrico de doble capa bien conocido. Por
ejemplo, la estructura puede tener un par de electrodos impregnados con una solucién electrolitica, y un separador
colocado entre estos dos electrodos. En cuanto al separador, puede usarse uno utilizado en el condensador eléctrico
de doble capa bien conocido.

EJEMPLOS
[Ejemplo 1-1]
(Produccion de carbén activado)

Se obtuvo una sustancia activada mezclando coque de petréleo que contenia 6.5 % en masa de componentes
volatiles, con KOH en dos veces la cantidad (base de masa) de coque de petréleo, y tratando en caliente la mezcla a
750°C por una hora en una atmésfera de nitrégeno gaseoso. Se desactivo el potasio remanente en la superficie de
la sustancia activada y se le retiré mediante los pasos de: repeticién de una operacién de lavado de adicién de agua
en 100 veces (base de masa) la cantidad de la sustancia activada a la sustancia activada, agitacion del liquido por
una hora y filtracién del mismo, en dos ocasiones; subsiguiente adiciéon de acido clorhidrico 0.1 N (normalidad) en
100 veces (base de masa) la cantidad de sustancia activada a la sustancia activada, agitacion del liquido por una
hora vy filtracién del mismo; y sujecion adicional de la sustancia activada a la misma operacién de lavado con agua,
como se describi6 anteriormente.

A continuacion, se calent6 la sustancia activada lavada con agua, a 700°C desde temperatura ambiente a una rata
de calentamiento de 5°C/minuto en una atmdsfera de nitrégeno gaseoso, y se enfrid cuando la temperatura de la
sustancia activada alcanzé 700°C, para obtener carbdn activado para un electrodo de condensador eléctrico de
doble capa.

(Preparacion del electrodo)

Se mezcl6 el carbon activado obtenido en la cantidad de 0.8 g con 0.1 g de negro Ketjen (hechos por Lion Corp. con
un nombre comercial de Carbon ECP 600JD) y 0.1 g de politetrafluoroetileno (hecho por Daikin Industries, Ltd. con
un nombre comercial de DAIKIN-PTFE F-104) en un mortero, y se amasé la mezcla alli hasta que fue uniforme.
Luego, con la mezcla obtenida en el medio y dos peliculas de triacetato se formé un sandwich con un grosor de 0.1
mm, y se enrollé6 hasta una lamina pasando la mezcla en forma de sandwich entre dos rodillos de presién con un
ancho de 160 mm, una brecha entre dos rodillos superior e inferior de 0.7 mm y una presion aplicada de 235 kgf/cm2
(23.0MPa), en 20 veces. De la lamina enrollada, se estamparon dos discos circulares con un diametro de 16 mm vy el
espesor de 0.5 mm, y se secaron a 120°C por dos horas en un secador al vacio, para formar un electrodo.

(Preparacion de condensador eléctrico de doble capa)

Se impregnaron los dos electrodos obtenidos, con una solucion electrolitica (carbonato de propileno que contenia 1
mol/L de tetrafluoroborato de trietiimetilamonio). Luego se colocé entre los dos electrodos, para formar un sandwich,
un separador de celulosa con un grosor de 50 ym (hecho por Nippon Kodoshi Corporation con un nombre comercial
de TF40-50), y se introdujo el producto en una celda de moneda (hecha por Hohsen Corporation con un nombre
comercial de CR2032) con un diametro de 20 mm hecha de SUS316. En el paso anterior, un colector de corriente
que habia sido preparado recubriendo una superficie de una lamina de aluminio con un espesor de 20 ym mediante
una pintura de carbono para un colector de corriente (hecho por Nippon Graphite Industries, Ltd. con un nombre
comercial de Varniphite T-602D), fue colocado en forma de sandwich entre los electrodos y la celda, de modo que el
lado recubierto podia dar de cara al electrodo. De esta forma se prepard un condensador eléctrico de doble capa.

Ahora se describira una estructura del condensador eléctrico de doble capa, con referencia a la figura 1. Se forma un
separador 1 usado, de dos laminas apiladas de los separadores de celulosa descritos anteriormente, y se disponen
electrodos 2a y 2b en tal posicion como un sandwich con el separador. Ademas, se disponen laminas 3a y 3b de
aluminio que tienen una pintura de carbono aplicada sobre ellas, en tal posicion como un sandwich con los
electrodos. Se dispone un espaciador 4 en una posicion de contacto con la lamina 3a de aluminio, y se dispone
ademas un lavador 5 en la posiciéon de contacto con el espaciador. Estos componentes son colocados en una caja 6
de electrodo negativo y una caja 7 de electrodo positivo. Con objeto de sellar y aislar eléctricamente un espacio
entre la caja de electrodo negativo y la caja de electrodo positivo, se dispone entre ellos una empaquetadura 8.
Todos del espaciador, el lavador, la caja de electrodo negativo y la caja de electrodo positivo fueron hechos de acero
inoxidable (SUS316L).
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(Medicion de la impedancia de corriente alterna)

Se midié la impedancia a 20°C, usando un analizador de respuesta de frecuencia (mientras se usaba una
combinacion de un producto hecho por Solartron Corporation con un nombre comercial de Frequency Response
Analyzer tipo 1260 y un producto hecho por la misma compafiia con un nombre comercial de Potentio/galvanostat
tipo 1287), ajustando una amplitud a 10 mV alrededor de 0 V, y frecuencia de barrido en un intervalo de 0.1 Hz a 1
MHz. Se realizé una grafica sobre un plano complejo. En la figura 2 se muestra el resultado. Adicionalmente, el
condensador eléctrico de doble capa mostré la capacitancia por unidad de volumen de carbén activado de 34 Flem®.

[Ejemplo 1-2]

Se obtuvo carboén activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo
1-1, excepto que a la sustancia activada se afiadié acido acético 0.1 N (normalidad) en 100 veces (base de masa) la
cantidad de la sustancia activada, después de que el carbon activado habia sido tratado con calor, se agité el liquido
por una hora, se filtré y luego se sometié a la misma operacion de lavado con agua que en el caso del Ejemplo 1-1.

Luego, se prepard un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo 1-1 con el uso del carbon
activado obtenido, y se midi6 la impedancia con corriente alterna del condensador. En la figura 2 se muestra el
resultado. Adicionalmente, el condensador eléctrico de doble capa mostré la capacitancia por unidad de volumen de
carbon activado de 33.5 F/lem?®.

[Ejemplo de comparacion 1-1]

Se prepardé un condensador eléctrico de doble capa con el uso de carbdén activado comercialmente disponible,
derivado de una resina de fenol (producto hecho por The Kansai Coke and Chemicals Co., Ltd. con el nombre
comercial de MSP20) como en el caso del Ejemplo 1-1, y se midié la impedancia de corriente alterna. En la figura 2
se muestra el resultado. Adicionalmente, el condensador eléctrico de doble capa mostré la capacitancia por unidad
de volumen de carbon activado de 27 F/cm®.

[Ejemplo de comparacion 1-2]

Se obtuvo carbdn activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa, como en el caso del Ejemplo
1-1, excepto que se mezclé el coque de petrdleo con KOH en 2.5 veces la cantidad (base de masa) del coque de
petroleo y NaOH en la cantidad igual (base de masa) del coque de petrdleo, se traté la mezcla con calor a 800°C por
una hora en una atmoésfera de nitrégeno gaseoso, para suministrar una sustancia activada, y la sustancia activada
no fue tratada con calor a 700°C después de haber sido lavada con agua.

Luego, se preparé un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo 1-1 con el uso del carbon
activado obtenido, y se midi6é la impedancia de corriente alterna del condensador. En la figura 2 se muestra el
resultado.

Como para el condensador eléctrico de doble capa en el ejemplo descrito anteriormente, cuando se realizé6 una
grafica de la impedancia sobre un plano complejo, el valor absoluto (-Zim) de una parte negativa imaginaria aumentoé
de manera monétona a medida que aumentaba el valor de una parte real (Zgre); la curva de impedancia no tenia
punto local maximo ni punto local minimo; y la resistencia interna era menor que la del condensador eléctrico de
doble capa en los ejemplos de comparacién descritos anteriormente. Adicionalmente, el condensador eléctrico de
doble capa mostré la capacitancia por unidad de volumen de carbén activado de 30 F/cm3.

[Ejemplo2-1]

(Produccion de carbdn activado)

Se usaron particulas de coque de petrdleo (con tamafios de particula de 0.2 mm o mas pequefias) como una
materia prima del carbén activado. Se mezclaron las particulas de coque de petréleo en la cantidad de 1 parte en
masa, con 2.5 partes en masa de pellas de hidroxido de potasio (KOH), y se cargé la mezcla dentro de un recipiente
de reaccidn hecho de niquel, y se calenté a 750°C por una hora bajo una corriente de nitrégeno gaseoso, para
ejecutar la activacion.

Después del paso de activacion, la mezcla de reaccion en el recipiente de reaccion fue enfriada a 300°C, y se hizo
fluir diéxido de carbono en lugar de nitrégeno, para desactivar el potasio metalico. A continuacién, se colocé en agua
la mezcla de reaccién para desactivar adicionalmente el potasio metalico. Después, se lavd la mezcla de reaccion
con acido clorhidrico y agua. Se repitio el lavado con agua hasta que el liquido de lavado se torné neutro.

Se calentd la mezcla de reaccion a 120°C bajo una presion reducida, para secarla.

El carbdn activado obtenido fue calentado a 700°C bajo una corriente de nitrégeno gaseoso, para tratarlo con calor.
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(Medicion de la cantidad de grupos funcionales superficiales)

Al carbdn activado tratado con calor (1g), se afiadié una solucién acuosa 0.1 N (normalidad) de NaHCO3; (50mL), y
se agitd el liquido por 48 horas. Después, se filtro el liquido, y se recolectaron 10 mL del filirado. Se colocé este
filtrado en 50 mL de agua, y se tituld por retroceso con una solucién acuosa 0.1 N (normalidad) de HCI. A partir de
un valor de titulacion, se determind una cantidad de los grupos carboxilo superficiales. De manera similar, se
determind la cantidad de los grupos carboxilo superficiales y un grupo carboxilo lacténico superficial, usando la
solucion acuosa 0.1 N (normalidad) de Na;CO3 (50 mL) para un liquido en agitacion. Ademas, de manera similar, se
determinaron las cantidades de los grupos carboxilo superficiales, un grupo carboxilo lacténico superficial y un grupo
hidroxilo fendlico, usando la solucién acuosa 0.1 N (normalidad) de NaOH (50 mL) para un liquido en agitacion.

(Medicion de area especifica superficial y area de pico de la cara (002))

Se midié con un método BET el area superficial del carbon activado tratado con calor, y se determiné un area S
superficial especifica [m2/g] convirtiendo el valor obtenido a un valor por unidad de masa del carbén activado.

Adicionalmente, se determin6 un area de pico de una cara (002) en el carbon activado tratado con calor, con un
método de difraccion de rayos X, y se determind la [intensidad/g] descrita anteriormente convirtiendo el valor
obtenido a un valor por unidad de masa del carbon activado.

Se multiplicé A por S para determinar AxS (determinado como un grado de contribucién cristalina).

Se us6 un producto hecho por Micromeritics Instrument Corporation con un nombre comercial de ASAP2405 como
un dispositivo de medicién para un método BET, y se us6 un producto hecho por Rigaku Corporation con un nombre
comercial de RINT1400V como un dispositivo de medicién para un método de difraccion de rayos X.

(Preparacion del electrodo)

Se mezcl6 el carbén activado en la cantidad de 0.8 g con 0.1 g de negro Ketjen (descrito anteriormente) y 0.1 g de
poliletrafluoroetileno (PTFE, descrito anteriormente) en un mortero, y se amasoé alli la mezcla hasta que fue
uniforme. Con la mezcla descrita anteriormente en el medio y dos peliculas de triacetato se formé un sandwich con
un grosor de 0.1 mm, y se enroll6 pasando la mezcla en forma de sandwich entre dos rodillos de presiéon con un
ancho de 160 mm, una brecha entre los rodillos superior e inferior de 0.7 mm y una presioén aplicada de 235 kgf/cm?
(23.0MPa), en 20 veces. De la lamina enrollada, se estamparon dos discos circulares con un diametro de 16 mm
para formar un electrodo de carbono. Se sec6é a 120°C el electrodo de carbono por dos horas en un secador al
vacio.

(Preparacion de condensador eléctrico de doble capa)

Con un separador de celulosa (descrito anteriormente) en el medio, con un grosor de 50 pym, se hizo un sandwich
entre dos electrodos de carbono impregnados con una solucion electrolitica (EtsMeNBF4/PC 1 M, es decir, 1 mol/L
de Et3MeNBF4 disuelto en carbonato de propileno, donde Et representa un grupo etilo y Me representa un grupo
metilo), y se introdujo el producto en una celda de moneda (descrita anteriormente) con un diametro de 20 mm
hecha de SUS316. En el paso anterior, un colector de corriente que habia sido preparado recubriendo una superficie
de una lamina de aluminio con un espesor de 20 um mediante una pintura de carbono para un colector de corriente
(descrito anteriormente), fue colocado en forma de sandwich entre los electrodos de carbono y la celda, de modo
que el lado recubierto podia dar de cara al electrodo.

La celda del condensador eléctrico de doble capa preparada como se describié anteriormente, fue dejada a 60°C por
200 horas en una camara termostatica como estaba, en un estado donde se le aplico un voltaje de 2.7 V.

Se midié un grado de hinchamiento del condensador eléctrico de doble capa, con el uso de un medidor de tension
(hecho por Kyowa Electronic Instruments Co., Ltd. con un nombre comercial de KFG-3-120-D16-11L1M2S), y se
determino la cantidad deformada del condensador eléctrico de doble capa, mediante la siguiente férmula.

Cantidad deformada de un condensador eléctrico de doble capa =
Cantidad de tension del medidor de tension [u€] / cantidad de carbén activado en el electrodo [g]

En la tabla 1 se resumen los resultados del ejemplo descrito anteriormente.

[Ejemplo 2-2]

Se prepararon y evaluaron carbon activado y un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo
2-1, excepto que en el paso de activacion se mezclé 1 parte en masa de coque de petréleo con 1.5 partes en masa

de pellas de hidroxido de potasio (KOH) y 1 parte en masa de pellas de hidroxido de sodio (NaOH), y se activo la
mezcla a 700°C. En la tabla 1 se muestra el resultado.
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[Ejemplo 2-3]

Se prepararon y evaluaron carbén activado y un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo
2-1, excepto que se ajusté la temperatura de activaciéon a 700°C. En la tabla 1 se muestra el resultado.

[Ejemplo 2-4]

Se prepararon y evaluaron carbdn activado y un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo
2-1, excepto que la temperatura de tratamiento con calor fue ajustada a 600°C. En la tabla 1 se muestra el resultado.

[Ejemplo 2-5]

Se prepararon y evaluaron carboén activado y un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo
2-1, excepto que en la reaccion de activacién se mezclé 1 parte en masa del coque de petréleo con 1.5 partes en
masa de pellas de hidréxido de potasio (KOH) y 1 parte en masa de pellas de hidréxido de sodio (NaOH), se ajustd
la temperatura de activacién a 650°C, y se ajustd la temperatura de tratamiento con calor a 600°C. En la tabla 1 se
muestra el resultado.

[Tabla1]
Cantidad de grupos funcionales superficiales
(mmol/g)
Capacitancia
6 Cantidad
| Grupos | GUPOS ooigaq | A 10 AxS 10" de
EJer\jn;F)'O C(j:;g’:iTO carboxilo fh|d|:(|).xno ofal |nter}3|dad % intensidad (:;ifr?c:::::dgf condenssador
' lacténicos |'C"O"0S 9 M9 1 m¥g? Flem® de
we/mg carbono
21 0.007 0.220 0.360 0.587 8.73 1890 1.65 2.82 34.9
2-2 0.074 0.167 0.749 0.990 8.64 1953 1.69 2.83 30.9
2-3 0.003 0.232 0.476 0.711 12.0 1930 2.32 3.38 30.3
2-4 0.070 0.247 0.535 0.852 11.4 1925 2.19 2.99 32.2
2-5 0 0.100 0.224 0.324 19.7 1383 2.72 3.99 31.6

[Ejemplo 3-1]
(Produccion de carbdn activado)

Se obtuvo una sustancia activada mediante mezcla de coque de petrdleo que contenia 6.5 % en masa de un
componente volatil, con KOH en dos veces la cantidad (base de masa) del coque de petrdleo, y tratamiento en
caliente de la mezcla a 750°C por una hora en una atmoésfera de nitrégeno gaseoso. La operacién de lavado con
agua de adicion de agua en 100 veces la cantidad (base de masa) de la sustancia activada a la sustancia activada,
agitacion del liquido por una hora y filtracion fueron repetidas en dos ocasiones, para desactivar y retirar el potasio
remanente sobre la superficie de la sustancia activada. A continuacién, se calenté a 700 °C la sustancia activada
lavada con agua y se enfrio, en la atmésfera de nitrdgeno gaseoso. Entonces, la sustancia activada fue sometida
nuevamente a la misma operacion de lavado con agua, como se describid anteriormente para formar carbon
activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa.

Como un resultado de haber medido una cantidad de potasio remanente en el carbén activado obtenido, la
concentracion fue tan extremadamente baja como 70 ppm en masa.

(Produccion del electrodo)

Se prepararon dos laminas de electrodos como en el caso del Ejemplo 1-1, mientras se usaba el carbén activado
descrito anteriormente, que habia sido pulverizado hasta un diametro promedio de particula de 10 um.

(Ensamble del condensador)

Se obtuvo un condensador eléctrico de doble capa como en el caso del Ejemplo 1-1, mientras se usaba el electrodo
descrito anteriormente.
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(Medicion de la capacitancia)

Se midioé la capacitancia del condensador eléctrico de doble capa cargando la celda en forma de moneda descrita
anteriormente a 2.7 V, a una corriente constante de 10 mA por 1 F, luego manteniéndola por 12 horas, y luego
descargandola a una corriente constante de 10 mA. Como un resultado de haber determinado la capacitancia por
unidad de volumen de carbdn activado, calculando la capacitancia a partir de la energia durante la descarga y con la
ecuacion de W=CV2/2, dividiendo el valor por una masa del carbén activado en electrodo, y adicionalmente
multiplicando el resultado por la densidad aparente del electrodo, el valor fue 36.6 Flem®. Aqui, C representa
capacitancia, W representa energia durante la descarga, y V representa voltaje de carga.

(Medicién de durabilidad)

A continuacién, el condensador descrito anteriormente fue sometido a una prueba de resistencia al tenerlo en una
camara termostatica mantenida a 60°C por 200 horas, en un estado en el que se le aplicé un voltaje de 2.7 V.
Después de un lapso de 200 horas, se retiré el condensador de la camara termostatica, y se midié nuevamente la
capacitancia con el método descrito anteriormente. En la tabla 2 se muestra un resultado de haber medido la rata de
descenso de la capacitancia antes y después de la prueba de durabilidad.

[Ejemplo 3-2]

Se limpid la misma sustancia activada como la del Ejemplo 3-1, como en el caso de la operacion de lavado con agua
en el Ejemplo 3-1; se afiadié acido clorhidrico 0.1 N (normalidad) en 100 veces la cantidad (base de masa) de la
sustancia activada a la sustancia activada; se agitd el liquido por una hora y se limpid; y se sometié la sustancia
activada adicionalmente al mismo paso de lavado con agua, como se describié anteriormente. Se calenté a 700 °C
la sustancia lavada con agua y se enfrié en una atmdsfera de nitrégeno gaseoso, y luego se lavé nuevamente con
agua. Como un resultado de haber medido una cantidad de potasio remanente en el carbén activado asi tratado, la
concentracion fue tan extremadamente baja como 45 ppm en masa. Usando este carbdn activado que contenia una
baja concentracion de potasio, se prepard un condensador eléctrico de doble capa y se le sometidé a la prueba de
durabilidad como en el caso del Ejemplo 3-1. En la tabla 2 se muestra la rata de descenso de la capacitancia.

[Ejemplo de comparacion 3-1]

La misma sustancia activada como en el Ejemplo 3-1 fue sometida a las mismas operaciones de lavado con agua
como en el Ejemplo 3-1 por tres veces, para retirar el potasio remanente sobre la superficie de la sustancia activada.
Como un resultado de haber medido una cantidad de potasio remanente en el carbén activado asi tratado, la
concentracion fue 1,500 ppm en masa. Usando este carbdn activado, se prepard un condensador eléctrico de doble
capa y se le someti6 a la prueba de durabilidad como en el caso del Ejemplo 3-1. En la tabla 2 se muestra la rata de
descenso de la capacitancia.

[Ejemplo de comparacion 3-2]

La misma sustancia activada como en el Ejemplo 3-1 fue lavada con el mismo método de la operacion de lavado con
agua del Ejemplo 3-1, se lavd con acido clorhidrico 0.1 N (normalidad) como en el caso del Ejemplo 3-2, y se
sometioé adicionalmente a las mismas operaciones de lavado con agua como se describié anteriormente, en dos
ocasiones. Como un resultado de haber medido una cantidad de potasio remanente en el carbén activado asi
tratado, la concentracién fue 350 ppm en masa. Usando este carbén activado, se preparé un condensador eléctrico
de doble capa y se le someti6 a la prueba de durabilidad como en el caso del Ejemplo 3-1. En la tabla 2 se muestra
la rata de descenso de la capacitancia.

[Ejemplo de comparacion 3-3]

Se traté a 700 °C carbén activado obtenido como en el caso del Ejemplo de Comparacién 3-2, (el cual habia sido
sometido a un lavado con agua, lavado acido y lavado con agua en dos ocasiones) en una atmésfera de nitrégeno
gaseoso. Como un resultado de haber medido una cantidad de potasio remanente en el carbén activado asi tratado,
la concentracion fue 340 ppm en masa, el cual era aproximadamente el mismo valor que en el Ejemplo de
Comparacién 3-2. Usando este carbon activado, se prepard un condensador eléctrico de doble capa y se someti6 a
la prueba de durabilidad como en el caso del Ejemplo 3-1. En la tabla 2 se muestra la rata de descenso de la
capacitancia.

[Ejemplo 3-3]

Se activd un material de carbono en las mismas condiciones que en el Ejemplo 3-1, pero después de haber
terminado el paso de activacion, cuando la temperatura en el horno llegé a 450°C antes de retirar el carbén activado
del horno, se introdujo diéxido de carbono gaseoso dentro del horno para que reaccionara con el metal alcalino
sobre la sustancia activada, para convertir el metal alcalino en un carbonato de metal alcalino. Las operaciones de
lavado con agua de adicion de agua en 100 veces la cantidad (base de masa) de la sustancia activada a la
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sustancia activada, agitacion del liquido por una hora y filtracion del mismo fueron repetidas dos veces, para retirar
el carbonato de metal alcalino remanente sobre la superficie de la sustancia activada. A continuacion, se calenté a
700 °C la sustancia activada lavada con agua y se enfrid, en la atmodsfera de nitrégeno gaseoso. Entonces, se
someti6 nuevamente la sustancia activada a la misma operacién de lavado con agua como se describid
anteriormente, para obtener carbén activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa. Como un
resultado de haber medido la cantidad de potasio remanente en el carbon activado asi tratado, la concentracion fue
tan extremadamente baja como 95 ppm en masa. Usando este carbdn activado que contenia una concentracion
baja de potasio, se preparé un condensador eléctrico de doble capa y se sometié a la prueba de durabilidad en el
mismo método como en el caso del Ejemplo 3-1. En la tabla 2 se muestra la rata de descenso de la capacitancia.

[Tabla 2]
Rata de descenso de
capacitancia
Ejemplo 3-1 8.0%
Ejemplo 3-2 6.5%
Ejemplo 3-3 8.2%
Ejemplo de comparacion 3-1 21.8%
Ejemplo de comparacion 3-2 17.3%
Ejemplo de comparacién 3-3 17.0%
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir carbén activado para un electrodo de condensador eléctrico de doble capa caracterizado
porque el método comprende:

un paso de activacion para obtener un carbon activado, mediante mezcla de una materia prima de carbono para
carbdn activado con un 6xido de metal alcalino, y calentamiento de la mezcla en una atmdésfera de gas inerte;

un paso de desactivacion y retiro para desactivar y retirar el metal alcalino presente en el carbon activado;

un paso de tratamiento con calor para calentar el carbon activado pasado a través del paso de desactivacion y retiro,
en una atmosfera de gas inerte, a una temperatura mayor a 400°C pero no mayor a la temperatura de calentamiento
en el paso de activacion o inferior a 750°C; y

un paso de lavado con agua para lavar con agua el carb6n activado pasado a través del paso de tratamiento con
calor

en el que la temperatura de calentamiento en el paso de activacion es ajustada a una temperatura mayor a 600°C y
menor a 800°C.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que el metal alcalino es desactivado en el paso de
desactivacion y retiro, mediante reaccion del metal alcalino con diéxido de carbono gaseoso a 200°C o mas, y/o
mediante lavado con agua del carbon activado.

3. El método de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2, en el que el hidroxido de metal alcalino es hidroxido de
potasio.

4. El método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que la materia prima de carbono
para carbon activado es carbono que puede ser transformado en grafito.

5. El método de acuerdo con la reivindicacién 4, en el que el carbono que puede ser transformado en grafito es
coque de petréleo.
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Fig. 1
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