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Prezenta inventie se refera la un procedeu de obtinere a spumelor ceramice din
micro si nanocompozite cu geluri polimerice, cu aplicatii in filtrarea gazelor fierbinti, precum
cele de la centralele termice.

Din literatura de specialitate se cunosc mai multe metode de producere a spumelor
ceramice.

Din brevetul US 4803025 se cunoaste metoda replicarii cu polimer (RP), in care matricea
polimerica poroasa (de tip spuma flexibila) este introdusa intr-o suspensie apoasa ce contine
amestecuri de oxizi (aluming, silice, oxid de magneziu etc.) si aditivi de udare, pentru a se
imbiba cu acestia. Apoi, produsul imbibat este stors si supus unui regim termic de uscare,
calcinare si sinterizare foarte bine controlat, in urma caruia matricea polimerica este indepartata
prin ardere, i se obtine spuma ceramica. Metoda are dezavantajul unei mari diferente de
porozitate intre centrul si suprafetele spumei (din cauza stoarcerii neuniforme).

Metoda arderii cu eliminarea unor agenti porogeni, rezultati din descompunerea unor
lianti polimerici organici, precum hidroxipropilmetilceluloza, se cunoaste din brevetul
US 7858554. Metoda are dezavantajul ca porozitatea spumelor este foarte neomogena.

Metoda sol gel, in care spuma se formeaza concomitent cu ceramica, se cunoaste
din US 20040241238. Metoda are dezavantajul ca utilizeaza materii prime foarte scumpe
(alcooxizi metalici).

Metoda de ,gel casting" consta in prepararea unei suspensii apoase de oxizi anorga-
nici (SiO,, Al,O,, ZrO, etc.), in care se afla agenti de gelifiere si aditivi de spumare, care este
amestecata viguros. Suspensia este apoi turnata intr-o forma, in care are loc gelifierea, dupa
care se aplica un tratament termic controlat (uscare, calcinare, sinterizare). Metoda, care se
utilizeaza pentru obtinerea de diferite forme de materiale ceramice, are mai multe variante,
dintre care cea mai interesanta este cea a gelifierii prin polimerizare [Sha Li and al., Key
Eng. Mat. Vol 434- 435, 2010 p. 79-80 si US 4894194]. Aceste procedee au dezavantajul
cafolosesc drept comonomeri acrilamida sau metacrilamida, care sunt foarte periculosi, fiind
cancerigeni $i neurotoxici. Exista si procedee care utilizeaza monomeri mai putin toxici, pre-
cum acidul acrilic[Mehrdad Kokabi et al., J. Eur. Cer. Soc. 26, 2006, pp. 3083-3090], dar,
ca siin cazul monomerilor precedenti, sistemul de initiere folosit are dezavantajul ca necesita
gelifierea la temperaturi de peste 60°C, fiind deci necesara incalzirea formelor si, in plus,
structura si porozitatea sunt neomogene din cauza dimensiunii prea mari a oxizilor ceramici.

Problema tehnica pe care urmareste sa o rezolve inventia consta in obtinerea unor
spume ceramice din micro $i nanocompozite, cu uniformitate compozitionala si structurala
mare.

Procedeul conform inventiei inlaturé dezavantajele procedeelor mentionate anterior
prin aceea ca oxizii ceramici de dimensiune micro sau nanometrica sau nanoporosi selectati
dintre caolina brutd, alumin, silice sau amestecuri ale acestora in diferite proportii, se dis-
perseaza timp de 1...2 h in apa demineralizata, in prezenté de poliacrilat de amoniu, solutie
apoasa 20% de poliacrilat de amoniu addugata in cantitate de 15...20% fata de oxizii cera-
mici, pentru a se forma, in final, o suspensie apoas3, in care se adauga acid acrilic 15...35%
fata de oxizii ceramici, N, N' metilen bis-acrilamida intr-un raport de 1:20...60 fata de acidul
acrilic, solutie apoasa 2,0% de metabisulfit de sodiu cu o concentratie de metabisulfit de
sodiu in suspensie de 0,2...0,6% fata de acidul acrilic, solutie apoasa 2,0% de persulfat de
potasiu cu o concentratie de persulfat de potasiu in suspensie de 0,2...0,6% fata de acidul
acrilic i, optional, se poate adduga o solutie apoasa 2,0% de sulfat feros cu o concentratie
de sulfat feros in suspensie de 0,1...0,5% fata de acidul acrilic, concentratia oxizilor ceramici,
in suspensia finalg, fiind de 40...50%, fara a se include monomerii, se amesteca totul energic
timp de 2...8 min, dupa care suspensia se toarna in forme si se lasa sa gelifice timp de
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2...10 min, la temperatura camerei, in contact cu atmosfera, se mai lasa in aceleasi conditii
inca 60...80 min, pentru stabilizarea structurii, dupa care corpul crud se scoate din forme, se
lasa sa se preusuce in aer, la temperatura camerei timp de 20...24 h, si se pune intr-o etuva
cucirculatie de aer, latemperaturade 105...110°C, pana la atingerea unei greutati constante,
si apoi corpul uscat este introdus intr-un cuptor aflat la temperaturade 22...30°C, ridicandu-se
apoi temperatura cuptorului pana la o valoare maxima de 1000...1200°C, cu un gradient de
temperatura de 20...25°C/min, temperatura mentinandu-se la valoarea maxima dorita, timp
de 3...4 h, dupa care se opreste incalzirea cuptorului $i se lasa sa se raceasca in convectie
naturald, pana latemperaturade 25...30°C, cand se scot din cuptor spumele ceramice obtinute.

Inventia prezinta urmatoarele avantaje:

- utilizeazd materii prime ieftine, precum oxizi ceramici industriali: caolina bruta,
alumina si silice, si un monomer de mare tonaj: acidul acrilic;

- asigura o mare uniformitate compozitionala si structurala spumei ceramice obtinute,
inclusiv din punct de vedere al porozitatii, prin amestecul intim intre oxizii ceramici $i mono-
merii organici, la nivel micro $i nanometric, si prin timpul de gelifiere scurt;

- permite dirijarea porozitatii spumei, in functie de oxidul ceramic folosit, de cantitatea
de monomeri din suspensia de gelifiere si de conditiile de lucru;

- prezintd un pericol redus asupra sanatatii salariatilor sau asupra mediului inconjura-
tor, deoarece nu se folosesc monomeri cancerigeni sau neurotoxici;

- se reduc consumurile energetice si costurile de investitie deoarece gelifierea se
realizeaza la temperatura camerei si, deci, nu este necesara incalzirea formelor.

Se dau in continuare 10 exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1

Intr-un balon de sticld de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 53 ml apa demineralizata,
6 ml de solutie apoasa 20% de poliacrilat de amoniu (PA) (15% solutie fata de caolina) si,
sub agitare energica, 40 g pulbere micrometrica de caolind bruta (cu diametrul mediu al
particulelor sub 350 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea
caolinei, timp de 1 h. In suspensia obtinutd se adauga 13,3 ml acid acrilic (AA) (35% fatd de
caolind), 0,19 ml N, N' metilen bis-acrilamida (MBAM) (1:60 fata de AA), 1,4 ml solutie
apoasa 2% de metabisulfit de sodiu (MS) (0,2% MS fata de AA) si 1,4 ml solutie apoaséa 2%
de persulfat de potasiu (PK) (0,2% PK fata de AA). Concentratia de caolina in suspensia
finala (fara a socoti si monomerii) este de 40%. Se continua agitarea in balon timp de 2 min,
dupéa care suspensia obtinutd se toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la
temperatura camerei in contact cu atmosfera, timp de circa 2 min, pentru gelifiere, si apoi
se lasain aceleasi conditiiinca 60 min, pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot
din matrite, se lasa sa se preusuce in aer liber, la temperatura camerei (22°C) timp de 20 h,
dupa care se introduc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la temperatura de 105°C, canta-
rindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp
variaza cu mai putin de 2% fata de cantéarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se
introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzirea cuptorului cu un gradient de 25°C/min si, in
momentul in care se atinge temperatura de 1100°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare
timp de 4 h. Apoi se opreste incalzirea cuptorului si acesta se lasa sa se raceasca in con-
vectie naturala. Cand temperatura in cuptor ajunge la 30°C, spumele ceramice obtinute se
scot din cuptor. S-au obtinut spume ceramice avand o buna uniformitate compozitionala si
structurald, cu o porozitate totala de 82% (62% deschisa si 20% inchisa) si cu un diametru
mediu al porilor deschisi de 1 mm, cu o distributie monomodala ingusta a porilor.
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Exemplul 2

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 37,6 ml apd demineralizata,
10 ml de solutie apoasa 20% de PA (20% solutie fata de caolind) si, sub agitare energica,
50 g pulbere micrometrica de caolina bruta (cu diametrul mediu al particulelor sub 350 ym).
Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea caolinei, timp de 2 h. in suspen-
sia obtinuta se adauga 7,1 ml AA (15% fata de caolina), 0,30 ml MBAM (1:20 fata de acidul
acrilic), 2,25 ml solutie apoasa 2% de MS (0,6% MS fata de AA) si 2,25 ml solutie apoasa
2% de PK (0,6% PK fata de AA). Concentratia de caolina in suspensia finala (fara a socoti
si monomerii) este de 50%. Se continua agitarea in balon timp de 8 min, dupa care suspen-
sia obtinuta se toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura camerei, in
contact cu atmosfera, timp de circa 10 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleasi con-
ditii inca 80 min, pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa
sa se preusuce in aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 24 h, dupa care se intro-
duc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la temperatura de 110°C, cantarindu-se din4in 4 h.
Atunci cand diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variaza cu mai putin de 2%
fatad de céntarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se
porneste incalzirea cuptorului cu un gradient de 20°C/min si, in momentul in care se atinge
temperatura de 1100°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 3 h. Apoi se opreste
incalzirea cuptorului si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturala. Cand tempe-
ratura in cuptor ajunge la 25°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut
spume ceramice avand o buna uniformitate compozitionala si structurald, cu o porozitate
totala de 48% (34% deschisa si 14% inchisa) si cu diametrul mediu al porilor deschisi de
0,5 mm, cu o distributie monomodala ingusta a porilor.

Exemplul 3

Intr-un balon de sticld de 250 ml, cu 2 gauri, se introduc 53 ml apa demineralizata
6 ml de solutie apoasa 20% de PA (15% solutie fata de silice) si, sub agitare energica, 40 g
silice nanoporoasa (cu diametrul mediu al porilor sub 40 nm, si cu diametrul mediu al parti-
culelor sub 200 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea silicei, timp
de 1 h. In suspensia obtinuta se adauga 13,3 ml AA (35% fata de silice), 0,19 ml MBAM
(1:60 fata de AA), 1,4 ml solutie apoasa 2% de MS (0,2% MS faté de AA) si 1,4 ml solutie
apoasa 2% de PK (0,2% PK fata de AA). Concentratia de silice in suspensia finala (fara a
socoti si monomerii) este de 40%. Se continuad agitarea in balon timp de 3 min, dupa care
suspensia obtinutd se toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura
camerei, in contact cu atmosfera, timp de circa 4 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in
aceleasi conditii inca 60 min, pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din
matrite, se lasa sa se preusuce in aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 22 h,
dupa care se introduc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la temperatura de 105°C, canta-
rindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand diferenta de masa intre 2 céantariri ale aceluiasi corp
variaza cu mai putin de 2% fata de cantarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se
introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzirea cuptorului cu un gradient de 25°C/min si, in
momentul in care se atinge temperatura de 1000°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare
timp de 4 h. Apoi se opreste incélzirea cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in
convectie naturald. Cand temperatura in cuptor ajunge la 30°C, spumele ceramice obtinute
se scot din cuptor. S-au obtinut spume ceramice cu o buna uniformitate compozitionala si
structurald, cu o porozitate totala de 78% (56% deschisa si 22% inchisa) si cu un diametru
mediu al porilor deschisi de 0,8 mm, cu o distributie monomodala ingusta a porilor.
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Exemplul 4

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 37,1 ml ap& demineralizata,
10 ml de solutie apoasa 20% de PA (20% solutie fata de silice) si, sub agitare energica, 50 g
silice nanoporoasa (cu diametrul mediu al porilor sub 40 nm si cu diametrul mediu al parti-
culelor sub 200 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea silicei, timp
de 2 h. In suspensia obtinuta se adauga 11,9 ml AA (25% fata de silice), 0,25 ml MBAM
(1:40 fata de AA), 2,5 ml solutie apoasa 2% de MS (0,4% MS faté de AA) si 2,5 ml solutie
apoasa 2% de PK (0,4% PK fata de AA). Concentratia de silice in suspensia finala (fara a
socoti si monomerii) este de 50%. Se continua agitarea in balon timp de 4 min, dupa care
suspensia obtinuta se toarna in matrite de diferite forme, unde se lasé la temperatura came-
rei, in contact cu atmosfera, timp de circa 8 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleasi
conditii inca 70 min, pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa
sa se preusuce in aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 24 h, dupa care se intro-
duc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la temperatura de 110°C, cantarindu-se din4in 4 h.
Atunci cand diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variaza cu mai putin de 2%
fata de cantarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se
porneste incalzirea cuptorului cu un gradient de 20°C/min si, in momentul in care se atinge
temperatura de 1000°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 3 h. Apoi se opreste
incalzirea cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand tempera-
tura in cuptor ajunge la 25°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut
spume ceramice avand o buna uniformitate compozitionala si structurald, cu o porozitate
totala de 68% (52% deschisa si 16% inchisa) si cu diametrul mediu al porilor deschisi de
0,7 mm, cu o distributie monomodala ingusta a porilor.

Exemplul 5

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 48,9 ml ap& demineralizata,
6 ml de solutie apoasa 20% de PA (15% solutie fatd de alumind) si, sub agitare energica,
40 g nanopulbere de alumina (cu diametrul mediu al particulelor sub 200 nm). Se lasa sus-
pensia sub agitare energica, pentru dispersarea aluminei, timp de 1 h. in suspensia obtinuta
se adauga 13,3 ml AA (35% fata de alumina), 0,19 ml MBAM (1:60 fata de AA), 1,4 ml solu-
tie apoasa 2% de MS (0,2% MS fata de AA) si 1,4 ml solutie apoasa 2% de PK (0,2% PK
fata de AA), si 3,5 ml solutie apoasa 2% de sulfat feros (SF) (0,5% SF fata de AA). Concen-
tratia de alumina in suspensia finala (fara a socoti si monomerii) este de 40%. Se continud
agitarea in balon timp de 2 min, dupa care suspensia obtinuta se toarna in matrite de diferite
forme, unde se lasa la temperatura camerei, in contact cu atmosfera, timp de circa 2 min,
pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleasi conditii inca 70 min, pentru definitivarea structurii.
Corpurile crude se scot din matrite, se lasa s& se preusuce in aer liber, la temperatura
camerei (22°C), timp de 20 h, dupa care se introduc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la
temperatura de 105°C, cantérindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand diferenta de masa intre
2 cantariri ale aceluiasi corp variaza cu mai putin de 2% fatd de cantarirea precedents,
corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzirea cuptorului cu
un gradient de 25°C/min si, in momentul in care se atinge temperatura de 1200°C, se men-
tine cuptorul la aceasta valoare timp de 4 h. Apoi se opreste incélzirea cuptorului, $i acesta
se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand temperatura in cuptor ajunge la 30°C,
spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut spume ceramice cu o buna uni-
formitate compozitionala si structurala, cu o porozitate totala de 83% (58% deschisa $i 25%
inchisd) si cu un diametru mediu al porilor deschisi de 0,9 mm, cu o distributie monomodala
ingusta a porilor.

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47



11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47

RO 128205 B1

Exemplul 6

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 33,6 ml apd demineralizata,
10 ml de solutie apoasa 20% de PA (20% solutie fata de alumina) si, sub agitare energica,
50 g micropulbere de alumina (cu diametrul mediu al particulelor 250 uym). Se lasa suspensia
sub agitare energica, pentru dispersarea aluminei, timp de 2 h. in suspensia obtinuta se
adauga 11,9 ml AA (25% fata de alumind), 0,25 ml MBAM (1:40 fata de AA), 2,5 ml solutie
apoasa 2% de MS (0,4% MS fata de AA), 2,5 ml solutie apoasa 2% de PK (0,4% PK fata de
AA) si 0,62 ml solutie apoasa 2% de SF (0,1% SF fatd de AA). Concentratia de alumina in
suspensia finala (fara a socoti $i monomerii) este de 50%. Se continua agitarea in balon timp
de 4 min, dupa care suspensia obtinuta se toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa
la temperatura camerei, in contact cu atmosfera, timp de circa 6 min, pentru gelifiere, si apoi
se lasain aceleasi conditii incé 60 min, pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot
din matrite, se lasa sa se preusuce in aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 24 h,
dupa care se introduc intr-o etuva cu circulatie de aer cald, la temperatura de 110°C, canta-
rindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp
variaza cu mai putin de 2% fata de cantarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se
introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzirea cuptorului cu un gradient de 20°C/min si, in
momentul in care se atinge temperatura de 1200°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare
timp de 4 h. Apoi se opreste incalzirea cuptorului, $i acesta se lasa sa se raceasca in con-
vectie naturala. Cand temperatura in cuptor ajunge la 25°C, spumele ceramice obtinute se
scot din cuptor. S-au obtinut spume ceramice cu o porozitate totala de 77% (56% deschisa
si 21% inchisa) si cu diametrul mediu al porilor deschisi de 0,7 mm, cu o distributie mono-
modala ingusta a porilor.

Exemplul 7

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 33,3 ml apa demineralizata,
10 ml de solutie apoasa 20% de PA (20% solutie fata de amestecul de pulberi) si, sub
agitare energica, 25 g micropulbere de alumina (cu diametrul mediu al particulelor sub
250 um) si 25 g micropulbere de caolind bruta (cu diametrul mediu al particulelor sub
350 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea oxizilor ceramici, timp
de 2 h. In suspensia obtinuta se adauga 11,9 ml AA (25% fata de pulberi), 0,30 ml MBAM
(1:33,7 fatéa de AA), 2,5 ml solutie apoasa 2% de MS (0,4% MS fata de AA), 2,5 ml solutie
apoasa 2% de PK (0,4% PK fata de AA) si 0,9 ml solutie apoaséa 2% de SF (0,14% SF fata
de AA). Concentratia de oxizi ceramici in suspensia finala (faré a socoti si monomerii) este
de 50%. Se continud agitarea in balon timp de 3 min, dupa care suspensia obtinuta se
toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura camerei, in contact cu atmos-
fera, timp de circa 5 min, pentru gelifiere, si apoi se lasé in aceleasi conditii inca 70 min,
pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa sa se preusuce in
aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 22 h, dupa care se introduc intr-o etuva cu
circulatie de aer cald, la temperatura de 105°C, cantarindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand dife-
renta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variaza cu mai putin de 2% fata de canta-
rirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzi-
rea cuptorului cu un gradient de 20°C/min si, in momentul in care se atinge temperatura de
1200°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 4 h. Apoi se opreste incalzirea
cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand temperatura in
cuptor ajunge la 25°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut spume
ceramice cu o buna uniformitate compozitionala si structurala, cu o porozitate totala de 75%
(55% deschisa si 20% inchisd) si cu diametrul mediu al porilor deschisi de 0,6 mm, cu o
distributie monomodala ingusta a porilor.
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Exemplul 8

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 50,0 ml ap& demineralizata,
6 ml de solutie apoasa 20% de PA (15% solutie fata de pulberi) si, sub agitare energica, 20 g
nanopulbere de alumina (cu diametrul mediu al particulelor sub 200 nm) si 20 g pulbere
nanoporoasa de silice (cu diametrul mediu al porilor sub 40 nm si cu diametrul mediu al parti-
culelor sub 200 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea oxizilor,
timp de 1 h. in suspensia obtinuta se adauga 13,3 ml AA (35% fata de oxizi), 0,19 ml MBAM
(1:60 fatd de AA), 1,4 ml solutie apoasa 2% de MS (0,2% MS fata de AA), 1,4 ml solutie
apoasa 2% de PK (0,2% PK fata de AA) si 2,4 ml solutie apoasa 2% de sulfat feros (SF)
(0,34% SF fata de AA). Concentratia de oxizi in suspensia finala (fara a socoti si monomerii)
este de 40%. Se continua agitarea in balon timp de 3 min, dupa care suspensia obtinuta se
toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura camerei, in contact cu atmos-
fera, timp de circa 4 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleasi conditii inca 70 min,
pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa sa se preusuce in
aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 20 h, dupa care se introduc intr-o etuva cu
circulatie de aer cald, la temperatura de 110°C, cantarindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand
diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variazad cu mai putin de 2% fata de
cantarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se porneste
incalzirea cuptorului cu un gradient de 25°C/min si, in momentul in care se atinge tempera-
tura de 1200°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 4 h. Apoi se opreste incalzi-
rea cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand temperatura in
cuptor ajunge la 30°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut spume
ceramice cu o buna uniformitate compozitionala si structurala, cu o porozitate totala de 84%
(59% deschisa si 25% inchisa) si cu un diametru mediu al porilor deschisi de 0,9 mm, cu o
distributie monomodala ingusta a porilor.

Exemplul 9

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 50,0 ml ap& demineralizata,
6 ml de solutie apoasa 20% de PA (15% solutie faté de pulberi) si, sub agitare energica, 20 g
micropulbere de caolind bruta (cu diametrul mediu al particulelor sub 350 um) si 20 g pulbere
nanoporoasa de silice (cu diametrul mediu al porilor sub 40 nm si cu diametrul mediu al
particulelor sub 200 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea
pulberilor, timp de 1 h. in suspensia obtinuta se adauga 13,3 ml AA (35% fata de oxizi),
0,28 ml MBAM (1:40 fata de AA) 2,1 ml solutie apoasa 2% de MS (0,3% MS fata de AA),
2,1 ml solutie apoasa 2% de PK (0,3% PK fata de AA) si 2,1 ml solutie apoasa 2% de SF
(0,3% SF fata de AA). Concentratia de oxizi in suspensia finala (fara a socoti si monomerii)
este de 40%. Se continua agitarea in balon timp de 3 min, dupa care suspensia obtinuta se
toarna in matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura camerei, in contact cu atmos-
fera, timp de circa 4 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleasi conditii inca 70 min,
pentru definitivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa sa se preusuce in
aer liber, la temperatura camerei (22°C), timp de 20 h, dupa care se introduc intr-o etuva cu
circulatie de aer cald, la temperatura de 110°C, cantarindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand
diferenta de masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variazad cu mai putin de 2% fata de
cantarirea precedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se porneste
incalzirea cuptorului cu un gradient de 25°C/min si, in momentul in care se atinge tempera-
tura de 1200°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 4 h. Apoi se opreste incalzi-
rea cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand temperaturain
cuptor ajunge la 30°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut spume
ceramice cu o buna uniformitate compozitionala si structurala, cu o porozitate totala de 79%
(58% deschisa si 21% inchisa) si cu un diametru mediu al porilor deschisi de 0,9 mm, cu o
distributie monomodala ingusta a porilor.
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Exemplul 10

Intr-un balon de sticla de 250 ml, cu 2 gaturi, se introduc 41,0 ml ap& demineralizata,
8 ml de solutie apoasa 20% de PA (17,8% fata de pulberi) si, sub agitare energica, 15 g
micropulbere de caolina bruta (cu diametrul mediu al particulelor sub 350 ym), 15 g micro-
pulbere de alumina (cu diametrul mediu al particulelor sub 250 um) si 15 g pulbere nano-
poroasa de silice (cu diametrul mediu al porilor sub 40 nm si cu diametrul mediu al particu-
lelor sub 200 um). Se lasa suspensia sub agitare energica, pentru dispersarea pulberilor,
timp de 1 h. In suspensia obtinuta se adauga 15 ml AA (35% fata de oxizi), 0,32 ml MBAM
(1:40 fata de AA), 2,2 ml solutie apoasa 2% de MS (0,25% MS fata de AA), 2,5 ml solutie
apoasa 2% de PK (0,32% PK fata de AA) si 2,1 ml solutie apoasa 2% de SF (0,25% SF fata
de AA). Concentratia de oxizi in suspensia finala (fara a socoti $si monomerii) este de 45%.
Se continua agitarea in balon timp de 3 min, dupa care suspensia obtinuta se toarna in
matrite de diferite forme, unde se lasa la temperatura camerei, in contact cu atmosfera, timp
de circa 5 min, pentru gelifiere, si apoi se lasa in aceleagi conditii incé 70 min, pentru defini-
tivarea structurii. Corpurile crude se scot din matrite, se lasa s& se preusuce in aer liber, la
temperatura camerei (22°C), timp de 24 h, dupa care se introduc intr-o etuva cu circulatie
de aer cald, la temperatura de 110°C, cantarindu-se din 4 in 4 h. Atunci cand diferenta de
masa intre 2 cantariri ale aceluiasi corp variaza cu mai putin de 2% fata de cantarirea pre-
cedenta, corpurile se scot din etuva si se introduc intr-un cuptor. Se porneste incalzirea
cuptorului cu un gradient de 25°C/min si, in momentul in care se atinge temperatura de
1200°C, se mentine cuptorul la aceasta valoare timp de 4 h. Apoi se opreste incalzirea
cuptorului, si acesta se lasa sa se raceasca in convectie naturald. Cand temperatura in
cuptor ajunge la 30°C, spumele ceramice obtinute se scot din cuptor. S-au obtinut spume
ceramice cu o buna uniformitate compozitionala si structurala, cu o porozitate totala de 80%
(58% deschisa si 22% inchisa) si cu un diametru mediu al porilor deschisi de 0,8 mm, cu o
distributie monomodala ingusta a porilor.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a spumelor ceramice din micro $i nanocompozite cu geluri
polimerice, caracterizat prin aceea ca oxizii ceramici de dimensiune micro sau nanometrica,
sau nanoporosi, selectati dintre caolina brutd, alumina, silice sau amestecuri ale acestora
in diferite proportii, se disperseaza timp de 1...2 h in apa demineralizata, in prezenta de
poliacrilat de amoniu, solutie apoasa 20% de poliacrilat de amoniu adaugata in cantitate de
15...20% faté de oxizii ceramici, pentru a se forma, in final, o suspensie apoasa, in care se
adauga acid acrilic 15...35% fata de oxizii ceramici, N, N' metilen bis-acrilamida intr-un raport
de 1:20...60 fata de acidul acrilic, solutie apoasa 2,0% de metabisulfit de sodiu cu o concen-
tratie de metabisulfit de sodiu in suspensie de 0,2...0,6% fata de acidul acrilic, solutie apoasa
2,0% de persulfat de potasiu cu o concentratie de persulfat de potasiu in suspensie de
0,2...0,6% fata de acidul acrilic, i, optional, se poate adauga o solutie apoasa 2,0% de sulfat
feros cu o concentratie de sulfat feros in suspensie de 0,1...0,5% fata de acidul acrilic, con-
centratia oxizilor ceramici, in suspensiafinald, fiind de 40...50%, fara a se include monomerii;
se amesteca totul energic timp de 2...8 min, dupa care suspensia se toarna in forme si se
lasa sa gelifice timp de 2...10 min, la temperatura camerei, in contact cu atmosfera; se mai
lasa in aceleasi conditii inca 60...80 min, pentru stabilizarea structurii, dupa care corpul crud
se scoate din forme, se lasa sa se preusuce in aer, la temperatura camerei, timp de
20...24 h, si se pune intr-o etuva cu circulatie de aer, la temperatura de 105...110°C, pana
la atingerea unei greutati constante, si apoi corpul uscat este introdus intr-un cuptor aflat la
temperatura de 22...30°C, ridicandu-se apoi temperatura cuptorului pana la o valoare
maxima de 1000...1200°C, cu un gradient de temperaturd de 20...25°C/min, temperatura
mentinandu-se la valoarea maxima dorita timp de 3...4 h, dupa care se opreste incalzirea
cuptorului si se lasa sa se raceasca in convectie naturald, pana la temperatura de 25...30°C,
cand se scot din cuptor spumele ceramice obtinute.

2. Procedeu de obtinere a spumelor ceramice din micro $i nanocompozite cu geluri
polimerice, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca, in calitate de oxizi ceramici,
se utilizeaza pulbere micrometrica de caolina bruta, cu un diametru mediu al particulelor sub
350 um, silice nanoporoasa cu un diametru mediu al porilor sub 40 nm, si cu diametrul mediu
al particulelor sub 200 um, micropulbere de alumina cu un diametru mediu al particulelor sub
250 pm, si nanopulbere de alumina cu un diametru mediu al particulelor sub 200 nm.

Editare si tehnoredactare computerizatd - OSIM
Tiparit la: Oficiul de Stat pentru Inventii gi Marci
sub comanda nr. 156/2016
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