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(57) Rezumat:

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a unui
material ceramic utilizat ca termoizolant in constructii.
Procedeul conform inventiei consta dintr-o prima etapa
in care se obtine o solutie de nitrat de aluming, la o
temperatura de 80...90°C, la care se adaugé o solutie
de amoniac 25% grav., sub amestecare continua, pana
la obtinerea unui precipitat, peptizarea cu acid acetic
glacial la 80...90°C, sub agitare, si obtinerea unei solutii
coloidale, dupa care, intr-o a doua etapa, se obtine o

emulsie prin adaugarea solului peptizat intr-un solvent
suport, si in a treia etapd, solutia emulsionata este
gelatizatd pana la atingerea unui pH de 9...10, urmata
de filtrarea si spalarea gelului rezultat, si sinterizarea la
o temperatura de 1200°C.
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Procedeu de obtinere a unui material ceramic cu microsfere cavernoase de
tlp a- A|203

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unui material ceramic cu
microsfere cavernoase de tip a-Al;O3, cu proprietatii termoizolante, utilizat ca
umplutura in prepararea materialelor de acoperire termoizolante, cu aplicatii in
constructii rezidentiale, comericale si industriale, in industria constructoare de
masgini, aeronautica, in industria energetica, electrotehnica, s.a[1,2].

Procedeele cunoscute pentru obtinerea unui material ceramic cu
microsfere cavernoase se deosebesc intre ele prin tehncile folosite si prin
materiile prime introduse in fluxul tehnologic. Parametrii cei mai importanti care
influenteaza eficienta materialului ceramic cu microsfere cavernoase sunt
compozitia mineralogica, concentratia solutiilor, viteza de agitare a solutiilor,
temperatura de lucru, dimensinile microsferelor cu structura cavernoasa. Exista
numeroase procedee de obtinere a unui material ceramic cu microsfere
cavernoase i anume:

- metoda sol-gel care consta in prepararea unui sol, gelifierea solului si
indepartarea solventului, urmata de tratamente termice corespunzatoare. Solul
poate fi obtinut din precursori organici sau anorganici (alcoxizi, sol de silice,
nitrati, citrati etc ) si consta din particule de oxizi dense sau clusteri polimerici
(ciorchini din lanturi de polimer) fin dispersate in faza lichida [3-11]

- tehnica extractiei din emulsii apose si tehnica de extractie ionica din emulsie
sunt cunoscute ca metode de gelifierea emulsiilor de sol [12,13]

- metoda glicotermala [14]

- tehnica de obtinere a pulberilor granulate prin scaderea temperaturii, se poate
aplica atat pentru pulberi metalice cat si pentru pulberi ceramice. Aceasta
metoda prezintd o serie de avantaje si anume, se obtin pulberi submicronice si
omogene, cantitatea de material utilizata este foarte mica (50-100ml) [15,16]

- metoda centrifugala de uscare prin pulverizare [17] s.a.

Procedeele de preparare a materialelor cunoscute prezintd urmatoarele
dezavantaje:

- materialul obtinut poate contine pori reziduali, hidroxili reziduali si

carbon rezidual

- distributie neuniforma a microgranulelor cavernoase

- presiuni mari de lucru

- instalatii de procesare costisitoare.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui
material ceramic cu microsfere cavernoase de tip «-Al,O; care utilizat ca
umpluturd intr-un material de acoperire duce la cresterea proprietatiilor
termoizolante ale materialului de acoperire.

Procedeul conform inventiei inlatura dezavantajele mentionate, prin aceea
cd, in scopul obtinerii unui material ceramic cu microsfere cavernoase de tip
a-Al,O3, prin combinarea a doua procedee si anume, procedeul sol-gel in
combinatie cu procedeul de gelifiere a solului de material ceramic astfel: in prima
etapa, se obtine o solutie de nitrat de alumina 2M, la temperatura de 80-90°C,
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la care s-a adaugat solutie de amoniac (25 grav.%) sub amestecare continua
pana la obtinerea unui precipitat, peptizarea cu acid acetic glacial la 80-90°C,
prin agitare la 300-1000 rpm si obtinerea unei solutii coloidale, in etapa Il
obtinerea emulsiilor de tip apa-ulei (A/U), prin adaugarea solului peptizat intr-un
solven suport si etapa lll, adaugarea de trietilamina sub agitare la viteza de

1500 rpm, in solutia emulsificata pana la atingerea unui pH de 9 -10, obtinandu-
se un gel, filtrarea, spalarea cu acetona si alcool etilic si sinterizarea la 1200°C.

Procedeul conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- este eficient in sensul ca foloseste materii prime si materiale ieftine,

consumuri energetice reduse

- pentru procesare se utilizeaza echipament obisnuit din tehnologia

chimiei organice

- nu se folosesc temperaturi si presiuni mari de procesare

- nu se dezvolta produsi intermediari si procedeul este reproductibil din

punct de vedere al compozitiei chimice si al caracteristicilor fizico-
mecanice ale produselor finale.

Se prezinta In continuare un exemplu de realizare a inventiei, in legatura
cu fig. 1..3 care reprezinta:

- fig.1- difractia de raze X a materialului ceramic cu microsfere

cavernoase de tip a Al;O3, conform acestei inventiei

- fig.2 — micrografie optica a materialului ceramic cu microsfere

cavernoase de tip a Al,O3, conform inventiei

- fig.3 — micrografie electronica a materialului ceramic cu microsfere

cavernoase de tip a Al,O3, conform acestei inventiei.

Conform inventiei, morfologia structurii materialului ceramic cu microsfere
cavernoase de tip a Al,O3, s-a realizat prin microscopie optica (microscop optic
tip NU I, Carl Zeiss, cu obiectiv 25x, folosind iluminarea prin transmisie i
reflexie) si microscopie electronica (echipament FESEM-FIB Workstation Auriga
produs de Carl Zeiss, Germania, Coloana SEM de tip Gemini), conform fig.1 si
fig. 2.

Materiile prime utilizate
AI(NO3)sx 9H,0 (Merck, puritate 98,5%), NH3 25%, n-heptan, cyclohexan,
surfactant (SPAN 80), trietilamina (TEA), solventi (acetona, alcool etilic).

Mod de lucru

- etapal - obtinerea solului de alumina; ca precursor de material
ceramic s-a utilizat o solutie 2M de nitrat de alumina. La temperatura de 80-
90°C, s-a adaugat solutie de amoniac (25 grav.%) sub amestecare continua
pana la obtinerea unui precipitat. Precipitatul obtinut a fost peptizat cu acid acetic
glacial la 80-90° C, prin agitare la 300-1000 rpm, pana la obtinerea unei solutii
coloidale

- etapa Il - obtinerea emulsiilor de tip apa-ulei (A/U); solutia preparata ca
n etapa |, este folositd ca faza apoasa (A), ca faza uleioasa (U) s-a folosit un
solvent suport. Solventul suport este constituit din 20 pana la 40% vol surfactant
ne-ionic hidrofobic cu HLB 4,3 (SPAN 80) si 60 pana la 80% vol solvent organic
(ex: cyclohexan, 1,1,1 tricloretan, n-heptan sau n-hexan). Emulsia s-a preparat
prin dispersarea solului de alumina in solventul suport, timp de 20 min sub
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agitare constanta, cu o viteza de 500-1500 rpm, pastrand constant raportul
volumetric sol/solvent suport de 1:4
- etapa Il - obtinerea microsferelor cavernoase de alumina; in solutia

emulsificata sub agitare la viteza de 1500 rpm, s-a adaugat trietilamina pana la
atingerea unui pH de 9 -10, obtindndu-se un gel. Picaturile de sol sunt gelificate
prin cresterea bazicitatii amestecului. Raportul intre volumul solutiei si agentul de
gelifiere a fost de 1:0,4. Microsferele de gel s-au separat prin filtrare si s-au
spalat cu acetona si alcool etilic. La final gelul s-a uscat o zi la temperatura
camerei. Microsferele de gel trec in starea cristalina prin sinterizare la 1200°C,
conform diagramei de tratament termic si anume:

- incalzirea de la 25°C la 300°C cu viteza de 5%C,

- mentinerea la 300°C timp de 30 min

- incalzirea de la 300°C la 600°C cu viteza de 5°C

- mentinerea la 600°C timp de 30 min

- incélzirea de la 600°C la 1200°C cu viteza de 7°C

- mentinerea la 1200°C timp de 120 min

- ré&cire de la 1200°C la 25°C cu viteza de 7°C.

Prin acest procedeu se obtine un material ceramic cu microsfere
cavernoase de tip a-Al;Os. Difractia de raze X si microscopia ne arata formarea
cristalitelor de alumina si structura cavernoasa a microsferelor, fig. 1-3.

Datorita proprietatilor, precum conductivitatea si difuzivitatea termica
redusa, stabilitatea fizico-chimica, rezistenta la coroziune si oboseala termica,
materialul obtinut prin procedeul conform inventiei este o solutie optima pentru
multe alpicatii. Acoperirile termoizolante cu materiale ceramice cu microsfere
cavernoase, sunt utilizate in diverse domenii precum, constructii rezidentiale,
comericale gi industriale, in industria constructoare de masgini, aeronautica, in
industria energetica, electrotehnica, s.a [1,2].
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Revendicare

Procedeu de obtinere a unui material ceramic cu microsfere cavernoase
de tip a-AlbO3, In care se combina elementele metodei sol-gel cu cele ale
metodei de gelifiere a emulsiei, caracterizat prin aceea ca, in scopul obtinerii
unui material cu proprietati functionale superioare, in prima etapa, se obtine o
solutie de nitrat de alumina 2M, la temperatura de 80-90°C, Ia care s-a adaugat
solutie de amoniac (25 grav.%) sub amestecare continua pana la obtinerea unui
precipitat, peptizarea cu acid acetic glacial la 80-90°C, prin agitare la 300-1000
rpm si obtinerea unei solutii coloidale, in etapa Il obtinerea emulsiilor de tip apa-
ulei (A/U), prin adaugarea solului peptizat intr-un solvent suport si etapa i,
adaugarea de trietilamina sub agitare la viteza de 1500 rpm, in solutia
emulsificata pana la atingerea unui pH de 9 -10, obtinandu-se un gel, filtrarea,
spalarea cu aceton3 si alcool etilic si sinterizarea la 1200°C.
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