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Inventia se refera la un procedeu pentru obtinerea fibrei de carbon cu rezistenta
mecanica si modul de elasticitate ridicate, din precursor de poliacrilonitril (PAN), sila o insta-
latie monocablu de laborator, pentru aplicarea procedeului.

Se cunoaste o tehnologie de obtinere a fibrei de carbon din filamente de poliacrilo-
nitril, care consta in incalzirea filamentelor de PAN intre 160 si 190°C, sub tensiune, in
atmosferd oxidanta, timp de /,+ 5 h, incalzirea ulterioaré in aer sub tensiune intre 200 si 300
a filamentelor PAN, pentru termostabilizare si carbonizarea ulterioara in mediu inert, la o
temperatura de cel putin 1000°C.

Se cunoaste, de asemenea, un procedeu de obtinere a fibrei de carbon din PAN,
care consta inincalzirea filamentelor de PAN in aer, fara tensionare, in trei trepte successive
(200°C, timp de 2 h, 220°C, timp de doua ore si jumatate), cu carbonizare ulterioara in mediu
inert, intre 700 si 1500°C.

in documentul JP 63264919 A, se prezinta, de asemenea, un procedeu de obtinere
a unei fibre de carbon din PAN (poliacrilonitril), prin tratarea precursorului fibrilar in doua
trepte termice, la 200...240°C, in atmosfera oxidanta si la 300...400°C, sub tensiune de
intindere, si apoi carbonizare la maximum 1500°C, in atmosfera oxidanta, sub tensiune de
intindere, iar documentul CN 1840751 A prezinta un procedeu de producere a unei fibre de
carbon din alcool polivinilic prin incalzire, sub actiunea unei tensiuni de 0,01...0,1 cN/dtex,
in trei trepte termice, la 180...220°C, la 240...270° si la circa 300°C, in aer, cu carbonizare
la 900...1100°C, in gaz inert sau aer static.

De asemenea, documentul CN 101260575 A prezinta o metoda si o instalatie de
formare a unei fibre de carbon din poliacrilonitril (PAN), prin supunerea precursorului fibrilar
la o preoxidare intr-un cuptor de temperatura joasa, in 5 trepte termice, in aer, urmata de
carbonizare la temperatura joasa in atmosfera protectoare si apoi de carbonizare la
temperatura inaltd in atmosfera protectoare de Ar, instalatia de aplicare a procedeului
incluzand doua role, de desfasurare si infasurare a firului, un dispozitiv de reglare a tensiunii
fibrei cu senzor de tensiune a firului, un cuptor de tratament termic cu role de trecere afibrei
in zig-zag prin zonele de tratare termica corespondente treptelor de tratament termic de
temperatura joasa, specifice procedeului si un cuptor de carbonizare finala.

Mai este cunoscut un procedeu de obtinere a fibrei de carbon din PAN, pentru
termostabilizare, intre 200 si 400°C, in atmosfera dehidrogenata, compusa din amestec de
acid clorhidric si oxid de azot, carbonizarea ulterioara pana la 600°C, in atmosfera oxidanta
acida si carbonizarea ulterioara in mediu inert.

Acest procedeu este nociv si scump.

Procedeele anterior prezentate prezinta si acestea inconvenientul ca sunt de lunga
duratd, neeconomice si, in plus, documentele ce le descriu nu prezinta parametrii regimurilor
de lucru si, de asemenea, nu precizeaza calitatea fibrei de carbon obtinuta.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia este stabilirea parametrilor de desfagu-
rare a unor faze tehnologice de procedeu si a unor elemente constructive de instalatie de
aplicare a procedeului, precum si dispunerea acestor elemente constructive, astfel incat sa
se asigure economicitatea tehnologiei de obtinere a fibrei de carbon din PAN si garantia unei
fibre calitativ superioara.

Procedeul pentru obtinerea fibrei de carbon din PAN si instalatia de aplicare conform
inventiei rezolva aceasta problema tehnica, prin aceea ¢4, in cadrul procedeului revendicat,
fibra de carbon este obtinuta prin fazele de: stabilizare termica la temperatura joasa, in 3
trepte, 1a200°C, 220°C si 255°C, sub tensiune de intindere a firului, precarbonizare in mediu
inert, intr-un cuptor tubular cu variatia liniard a temperaturii in domeniul termic de 400...
900°C si carbonizare intr-un cuptor tubular cu variatie parabolica a temperaturii in intervalul
termic de 600...1500°C, in mediu inert.
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Instalatia pentru aplicarea procedeului conform inventiei este constituita din trei etuve
pentru termostabilizarea PAN-ului, un cuptor de precarbonizare a PAN-ului termostabilizat
si un cuptor de carbonizare, si dintr-un dispozitiv tensiometric de masurare a tensiunii din
cablul PAN, format dintr-o traversa orizontala cu doua tije verticale fixe si o tija verticala culi-
santd, care apasa pe o lamela elastica din otel, avand, pe ambele fete, marci tensiometrice,
racordate la un tensiometru cuplat cu un registrator, cele trei tije fiind prevazute, la partea
lor inferioara, cu cate o rola de trecere a cablului, a carui tensiune se transforma in apasare
pe lamela elastica cu marci tensiometrice prin tija culisanta, permitand masurarea tensiunii
din cablul PAN si reglarea acesteia prin variatia corespunzatoare a vitezei grupurilor de
tractiune, montate inainte si dupa prima etuva de termostabilizare.

Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

- reducerea consumului energetic;

- cresterea productivitatii;

- valorificarea superioara a materiei prime.

Inventia este prezentatd pe larg, in continuare, prin doua exemple de realizare a
inventiei, in legatura cu fig. 1...5, care reprezinta:

- fig. 1, schema de ansamblu a instalatiei pentru obtinerea fibrei de carbon din PAN,;

- fig. 2, vedere lateral, cu sectiune partiala, prin dispozitivul de masurare a tensiunii
din cablu;

- fig. 3, vedere lateralad a celor 3 etuve de termostabilizare;

- fig. 4, vedere laterald a cuptorului de carbonizare a cablului termostabilizat;

- fig. 5, vedere laterald a cuptorului de carbonizare.

Procedeul pentru obtinerea fibrei de carbon din PAN, conform inventiei, realizeaz,
intr-o prima faza, supunerea filamentelor de PAN termostabilizarii in aer, in 3 trepte, la tem-
peraturile de 200°C, de 220°C si de 255°C, cu tensionarea filamentelor, in prima etap3, la
valori ale tensiunii cuprinse intre 0,115 si 0,125 g/dtex, durata totald a incalzirii fiind de 2 h
si 20 min, urmata de precarbonizarea PAN termooxidat intr-un cuptor tubular, in mediu inert,
cu variatia liniard a temperaturii intre 400 si 900°C, timp de o ora, si carbonizarea ulterioara
la 1500°C, in mediu inert, intr-un cuptor tubular cu variatia parabolica a temperaturii de la
600 la 1500°C, durata carbonizarii fiind de 20 min.

Instalatia pentru obtinerea fibrei de carbon, conform inventiei, este constituita dintr-un
dispozitiv tensiometric A, de masurare a tensiunii din cablu, un grup B, de 3 etuve, pentru
termostabilizarea cablului PAN, un cuptor C, pentru precarbonizare, si un cuptor D, pentru
carbonizare.

Dispozitivul tensiometric A de masurare si reglare a tensiunii din cablul PAN consta
dintr-o traversa 1m cu doua tije verticale fixe 2 si o tija verticala culisanta 3, care apasa pe
o lama elastica 4m prevazuta cu 2 marci tensometrice 5, care, printr-un dispozitiv 6, sunt
racordate la un tensiometru 7, cuplat cu un registrator 8. Cele 3 tije sunt prevazute, la partea
inferioard, cu role cu canal 9, pentru trecerea cablului PAN.

Cu ajutorul unui resort 10, al unor saibe de fixare 11 si 12 si al unor tije de ghidare
13, se regleaza dispozitivul, astfel ca, la tractiunea P in cablu de 0,12...0,15 g/dtex, forta N
sa produca deformarea lamelei elastice 4 in domeniul limitei de proportionalitate.

Grupul B de etuve pentru termostabilizarea PAN-ului consta din trei etuve 14, 15 si
16, consecutive, temperatura in prima fiind de 200°C+ 2,5°C, in a doua 220°C+ 2,5°C, iar in
cea de-a treia de 250°C+ 2,5°C.
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Grupul C de precarbonizare este un cuptor tubular, cu teava din otel refractar 17,
incalzit electric cu variatia liniara a temperaturii de la 400 la 900°C, prin intermediul a 6 rezis-
tente electrice comandata de regulatoarele 18 si avand in interiorul tevii din otel mediu inert,
obtinut prin alimentarea din exterior cu suprapresiune, prin capetele de alimentare 19 si
teava de evacuare 20 a gazelor.

Grupul de carbonizare D este un cuptor tubular cu un rezistor de grafit 21, care
serveste in acelasi timp si ca teava de trecere a cablului ce urmeaza a fi carbonizat, avand
in interior mediu inert, realizat prin alimentarea cu argon, prin capetele de alimentare ale
cuptorului 22 si teava de evacuare 23.

Exemplul 1. Pentru obtinerea fibrei de carbon, bobina cu PAN "Courtaulds" avand
caracteristicile: finete 1.2 dtex, densitatea 1200 kg/m®, numar de filamente K= 6000,
diametrul filamentelor de 12 ym, este montata pe un dispozitiv 24 de montare si desfacere
a bobinei, firul fiind trecut prin nigte grupuri de tractiune 25, 26 si 27, cu motoarele electrice
M1, M2 si M3, peste rolele dispozitivului de masurare a tensiunii din cablu, intra in prima
etuva 14, unde este incalzit la 200°C, apoi in etuva a doua 15, unde este incalzit la 220°C,
si apoi in etuva a treia 16, unde este incalzit la 255°C, timpul total fiind de 2 h si 20 min, egal
repartizat pe fiecare etuva, cablul termostabilizat fiind infagurat pe o bobina.

Tensionarea cablului se face numai in prima etuva 14, prin varierea turatiei
motoarelor M1 si M2, ale grupruilor de tractiune montate la intrarea si la iesirea din etuva,
astfel incat dispozitivul tensiometric A sa indice valorile de 0.12...0.15 g/dtex.

Cablul termostabilizat este trecut de pe un dispozitiv 28, de infagurare, pe un
dispozitiv de desfagurare 29, este tractat de un grup de tractiune 30, parcurge cuptorul de
precarbonizare C, cu variatia liniara a temperaturii de la 400 la 900°C si mediu inert, durata
de incalzire fiind de o ora, si apoi parcurge cuptorul de carbonizare D cu mediu inert si
variatie parabolica a temperaturii de la 600 la 1500°C, durata de incalzire fiind de 20 min,
produsul rezultat fiind fibra de carbon.

Fibra de carbon astfel obtinuta are caracteristice mecanice: ¢ = 32000 daN/cm?, E=
2 400 000 daN/cm? si serveste pentru armarea rasinilor si obtinerea de compozite de fibra
de carbon.

Exemplul 2. Pe instalatia descrisa in exemplul 1, cablul din PAN "Courtaulds", avand
caracteristicile prezentate in exemplul 1, afost trecut, in ordine, prin dispozitivul de masurare
a tensiunii, prin 3 etuve 14, 15 si 16, consecutive, incalzite la 200°C +2°C; 220°C+2°C,
255°C+2°C, cutensionarea de 0.125...0.15 g/dtex a cablului in prima etuva, precarbonizarea
ca in exemplul 1 si carbonizarea la 2500°C.

Fibra de carbon rezultatd a avut caracteristicile ¢ = 25000 daN/cm? E=
3000000 daN/cm?.

S-a obtinut astfel fibra de carbon de modul ridicat si rezistenta moderata sau fibra de
carbon grafitizata.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a unei fibre de carbon, realizat prin fazele de stabilizare
termica la temperatura joasa, de minimum 200°C si sub 256°C, sub tensiune de intindere a
firului, precarbonizare in mediu inert si carbonizare la maximum 1500°C, in mediu inert,
caracterizat prin aceea ca termostabilizarea se realizeaza in 3 trepte, la 200°C, 220°C si
255°C, precarbonizarea se realizeaza intr-un cuptor tubular cu variatia liniara a temperaturii
in domeniul termic de 400...900°C si carbonizarea se realizeaza intr-un cuptor tubular cu
variatie parabolica a temperaturii in intervalul termic de 600...1500°C in mediu inert.

2. Procedeu de obtinere a unei fibre de carbon, conform revendicarii 1, caracterizat
prin aceea ca tensionarea cablului PAN intre prima si a doua treapta termica este de
0.125... 0.15 g/dtex.

3. Instalatie de obtinere a unei fibre de carbon, pentru aplicarea procedeului conform
revendicarii 1, 2 sau 3, prevazutd cu un dispozitiv tensiometric (A) pentru masurarea
tensiunii fibrei PAN, minimum o etuva pentru termostabilizare si un cuptor tubular (D) pentru
carbonizarea fibrei precarbonizate, caracterizata prin aceea ca pentru termostabilizarea
fibrei PAN, cuprinde un grup (B) de trei etuve (14, 15 si 16), iar pentru precarbonizarea
cablului PAN termostabilizat, are un cuptor tubular (C).

4. Instalatie conform revedincarii 3, caracterizata prin aceea ca dispozitivul tensio-
metric (A) pentru masurarea tensiunii din cablu este format dintr-o traversa orizontala (1),
cu doua tije verticale fixe (2) si o tija verticala culisanta (3), care apasa pe o lamela elastica
(4) din otel, avand, pe ambele fete, marci tensiometrice, racordate la un tensiometru (7),
cuplat cu un inregistrator (8), tijele (2 si 3) fiind prevazute, la partea lor inferioard, cu céate o
rola de trecere a cablului (9).
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