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RO 128489 B1

Inventia se refera la un dispozitiv pentru obtinerea materialelor sinterizate cu porozitate
graduala, obtinute prin sedimentarea gravitationala a pulberilor. Aceste materiale pot fi utilizate
ca elemente filtrante sau ca membrane poroase pentru diferite aplicatii industriale si medicale.

Structura poroasa graduala este caracterizata de modificarea pe grosime a parametrilor
structurali (porozitatea, dimensiunea porilor, suprafata specifica a porilor) si a proprietatilor
fizico-mecanice. Aceasta structura influenteaza functionalitatea in sensul posibilitatii Tmbuna-
tatirii proprietatilor filtrante (capacitatea de retinere a impuritatilor, finetea de filtrare, potentialul
capilar si permeabilitatea) si a materialelor care, prin functionare, necesita un gradient al
proprietatilor fizico-mecanice (de exemplu, structurile osoase in organism). O asemenea
structura prezinta, in cazul aplicarii pentru fabricarea filtrelor, calitati de filtratie si permeabilitate
mult imbunatatite.

Datorita avantajelor si caracteristicilor specifice pe care le confera, materialele cu
gradient structural (anizotropie a structurii si a proprietatilor) prezinta un interes crescand in
tehnica moderna, avand o aplicabilitate larga in diferite ramuri ale industriei, medicina, chimie,
protectia mediului etc. Pana in prezent, printr-o mare varietate de procedee sunt obtinute
diverse materiale cu gradient structural, ca materiale permeabile (filtre, membrane cu aplicatii
in industrie, agricultura, medicina), biomateriale etc.

Materialele poroase cu gradient de porozitate asigura caracteristici de separare si
exploatare mai eficiente in comparatie cu structurile poroase permeabile simetrice. Astfel, stratul
poros subtire, cu pori de dimensiuni mici, asigura finetea de separare corespunzatoare, iar
straturile suport de grosime mai mare, cu pori mai mari, asigura o permeabilitate buna si,
respectiv, curgerea fluidului cu pierdere de presiune cat mai redusa.

Brevetul US 6225246 B1 (2001), ,Functionally gradient ceramic structures”, prezinta un
mod de obtinere a materialelor ceramice poroase cu gradient functional cu variatie controlata
a dimensiunii porilor pe grosime, prin sedimentare si sinterizarea pulberilor de natura ceramica
de alumina, bioxid de siliciu, bioxid de zirconiu i oxid de ytriu avand distributia granulometrica
0,1...10 um. Regimul de sinterizare propus este: temperaturi inintervalul 1150...1400°C, durata
de 10 h in functie de materialul pulberii si de dimensiunea particulelor.

Dezavantajul major al acestei inventii este aplicarea numai la pulberi ceramice care
necesita regimuri de sinterizare la valori ridicate.

Este cunoscuta, de asemenea, din documentul TW 475949B/2002, o membrana
poroasa produsa din particule de pulbere nanometrica de alumina, prin metoda depunerii
electroforetice, pulberea nanometrica de alumina fiind initial dispersata intr-o solutie apoasa cu
un solvent organic, prin controlarea unor parametri precum timpul de depunere, diferenta de
potential, concentratia suspensiei, temperatura acesteia si temperatura de sinterizare, fiind
realizata o membrana ceramica avand structura poroasa controlata, cu gradient al porozitatii
pe directia grosimii.

De asemenea, documentul UA 47415U/2010 prezinta o instalatie de separare a unor
amestecuri heterogene prin sedimentare gravitationald, cuprinzadnd un suport de sustinere a
unei carcase, un capac superior cu o duza de introducere a unui lichid, o duza de evacuare a
lichidului, pozitionata in partea inferioara a carcasei, si o coloana verticala, cu rol de incinta de
sedimentare, cu marginea superioara deasupra nivelului lichidului, si partea inferioara deasupra
nivelului mediu de umplere cu amestec, si deasupra duzei de evacuare a lichidului, iar lucrarea
“Processing techniques for functionally graded materials”, autori: B. Kieback, A.
Neubrand, R. Hiedel, (Materials Science and Engineering A362 (2003), pp. 81-105) descrie
un procedeu de obtinere a unui material din pulberi metalice, sinterizat, cu structura poroasa
graduala, cu porozitate variabila pe grosime, obtinuta in particular prin sedimentarea
gravitationala graduala a pulberilor dispersate in prealabil intr-un lichid adecvat formarii de
suspensii, compactul de pulbere cu gradient de porozitate astfel format fiind apoi sinterizat.
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Problema tehnica pe care o rezolva inventia propusa este de a elabora un dispozitiv de
sedimentare care sa permita obtinerea materialelor sinterizate cu porozitate graduala, prin
sedimentarea gravitationala a pulberilor in mai multe matrite simultan, in vederea sinterizarii
pulberilor depozitate in ele astfel incat sa rezulte materiale cu gradient de porozitate.

Dispozitivul de sedimentare, pentru obtinerea unor materiale poroase, sinterizate,
graduale, rezolva aceasta problema tehnica prin aceea ca are un suport de sustinere, un capac
superior cu o duza de introducere a unui lichid, si niste orificii de evacuare a lichidului,
pozitionate in partea inferioara, si patru coloane din sticla cu rol de incinte de sedimentare,
fixate i etansate intre capacul superior si un capac inferior, ansamblul fiind fixat in pozitie
verticala cu ajutorul unei tije de fixare, iar suportul de sustinere are patru locaguri dispuse in
dreptul capetelor inferioare ale coloanelor de sticla, si in care se fixeaza cate o matrita de
sedimentare, la baza suportului fiind prevazute niste suruburi de deschidere a unor orificii de
drenare a apei din coloanele de sticla, si din cavitatea matritelor de sedimentare.

Dispozitivul propus pentru realizarea sedimentarii gravitationale a pulberilor, conform
inventiei, prezinta avantajul ca asigura sedimentarea simultana, fara turbulente, a pulberii in
patru matrite, evitéd efectul perturbator al peretilor tuburilor in cursul sedimentarii, asigura
eliminarea si drenarea apei din tuburi si din masa de pulbere sedimentata, montarea si
demontarea ugoara a matritei cu pulberea sedimentata.

Inventia este prezentata pe larg in continuare, printr-un exemplu de realizare in legatura
cu fig. 1...6, ce reprezinta:

- fig. 1, schema de principiu a sedimentarii gravitationale;

- fig. 2, modelul structurii poroase graduale obtinuta prin sedimentarea pulberii;

- fig. 3, dispozitivul de sedimentare - vedere principala;

- fig. 4, sectiune cu un plan B-B a dispozitivului din fig. 3;

- fig. 5, sectiune cu un plan A-A a dispozitivului din fig. 3;

- fig. 6, matrita de sedimentare.

Tehnica sedimentarii gravitationale a pulberilor din suspensie (fig. 1) poate asigura
obtinerea unor materiale poroase cu gradient de porozitate, fiind bazatd pe viteza de
sedimentare diferita in functie de marimea gi forma particulelor de pulbere, conform relatiei lui
Stokes:

A2 (p, )0
18n

Vi

unde:

V, - viteza de sedimentare a particulei de diametru d;
P, - densitatea materialului particulei;

P, - densitatea mediului de sedimentare (fluidului);

g - acceleratia gravitationala;

n - viscozitatea mediului de sedimentare.

Conform relatiei lui Stokes, viteza de sedimentare este cu atat mai mare cu cat marimea
particulei care sedimenteaza din suspensie este mai mare, si viscozitatea fluidului suspensiei
este mai mica. Se pot obtine astfel structuri poroase formate din straturi de diverse granulatii
ale pulberii, respectiv, structuri graduale cu variatie continua a dimensiunii porilor (fig. 2).

Particulele de pulberi metalice sau ceramice cu o repartitie granulometrica data se
sedimenteaza succesiv in cavitatea matritei dispozitivului, cu viteze de sedimentare diferite in
functie de dimensiunea acestora (fig. 1). Cele mai mari particule (d,) se sedimenteaza cu viteza
cea mai mare, n timpul cel mai scurt, iar cele mai mici (d,), cu viteza cea mai mica. Se obtin
astfel straturi succesive de pulbere cu granulatie descrescatoare de jos in sus (d,>d,>...> d,
-fig. 2). Dupa drenarea, uscarea si sinterizarea masei de pulbere sedimentata in matrita, mate-
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rialul poros obtinut are o structura poroasa graduala pe grosime, cu porozitate si dimensiuni de
pori (D,) descrescatoare (D, >D,,>...> D, - fig. 2), corespunzatoare dimensiunii particulelor din
fiecare strat.

Ca mediu de sedimentare se poate folosi apa distilata. Pulberea se disperseaza in
prealabil in 5 ml apa distilata, iar apoi se toarna n cilindrul de sedimentare (2). Pentru evitarea
coagularii (flocularii) particulelor mari cu cele de dimensiuni mici, se toarna in suspensia de
sedimentare un agent defloculant, de tipul detergentilor comerciali, in concentratii ce depind de
materialul si forma particulelor de pulbere.

Parametrii care influenteazd comportarea particulelor de pulbere in procesul de
sedimentare sunt: densitatea particulelor, marimea si forma particulelor, densitatea si
viscozitatea fluidului de sedimentare, concentratia particulelor in suspensie, si tendinta mai mult
sau mai putin accentuata a particulelor de a se influenta unele pe altele in cursul sedimentarii.

Pulberea sedimentata in matritd se supune uscarii in etuva la circa 110°C, timp de 1 h.

Sinterizarea pulberii sedimentate si uscate in matrita se realizeaza in cuptoare de
sinterizare, la parametrii tehnologici optimi, ai caror valori depind de materialul pulberii si de
gradul de sinterizare dorit sau impus pentru asigurarea structurii poroase optime, tinandu-se
seama si de diferenta de granulatie a straturilor de pulbere. In cazul pulberilor metalice uzuale
pentru materiale poroase, temperatura (700...1150°C) si durata de sinterizare (10...30 min) sunt
mult mai reduse decéat in cazul celor de natura ceramica.

Procedeul se poate aplica sila sedimentarea pulberilor de forma sferica sau neregulata,
din cupru, bronz, otel inoxidabil, titan, nichel, precum si la cele de natura ceramica, in domeniul
de variatie al repartitiei granulometrice cuprins in intervalul 0..315 um. 1In functie de
dimensiunile particulelor de pulbere, se pot obtine materiale poroase permeabile si membrane
filtrante cu dimensiuni de pori de ordinul submicronilor si micronilor, ce asigura procesele de
microfiltrare a fluidelor.

Procedeul sedimentarii gravitationale a pulberilor din suspensie ofera multiple avantaje
de obtinere a structurilor poroase, graduale, sinterizate, in comparatie cu alte procedee ale
metalurgiei pulberilor, printre care se pot aminti urmatoarele: nu necesita instalatii si utilaje
speciale de formare, are consum de energie relativ scazut in comparatie cu procedeele
alternative de obtinere a structurilor poroase graduale. In plus, controlul grosimii stratului depus
prin sedimentare este usor de facut, depinzdnd de cantitatea de pulbere a fractiei
granulometrice, si se apropie ca valori de grosimea straturilor laminate, care este de ordinul
zecilor de microni.

Dispozitivul de sedimentare propus este prevazut cu mai multe tuburi de sticla (pentru
sedimentari simultane) avand Tnaltimea cuprinsa intre 500 si 1000 mm, aleasa in functie de
materialul pulberii.

Conform fig. 5, dispozitivul de sedimentare se compune dintr-un suport 1 care sustine
patru coloane de sticla 2, ca incinte de sedimentare, fixate si etansate intre un capac inferior
3 si un capac superior 4. Ansamblul este fixat in pozitie verticala cu ajutorul unei tije de fixare
5. In suportul 1 sunt prelucrate patru locasuri pentru dispunerea matritelor de sedimentare 6.
Niste suruburi 7 si 8 asigura deschiderea orificilor de drenare a apei din coloanele de
sedimentare i, respectiv, din cavitatea matritelor.

Matrita 6 are orificii pentru o prealabila drenare a apei inainte de uscare (fig. 6). Matrita
de sedimentare 6 are sectiune circulara, cu o parte de forma cilindrica si o parte conica.
Conicitatea evita depunerea in cavitatea matritei a pulberii in surplus care s-ar sedimenta pe
partea frontala, plana, a matritei. Orificiile din fundul matritei asigura drenarea apei din masa
pulberii sedimentate inainte de operatia de uscare. Diametrul exterior al matritei este inferior
diametrului interior al coloanei de sticla, pentru a evita efectul perturbator al unei curgeri
turbulente, constatate in cursul sedimentarii in vecinatatea peretelui coloanei.
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Revendicari

1. Dispozitiv de sedimentare, pentru obtinerea unor materiale poroase, sinterizate,
graduale, care are un suport (1) de sustinere minimum a unei incinte de sedimentare de forma
unei coloane verticale, un capac superior (4) cu o duza de introducere a unui lichid si niste
orificii de evacuare a lichidului, pozitionate in partea inferioara, caracterizat prin aceea ca va
cuprinde patru coloane din sticla (2), cu rol de incinte de sedimentare, fixate si etansate intre
capacul superior (4) si un capac inferior (3), ansamblul fiind fixat in pozitie verticala cu ajutorul
unei tije de fixare (5), iar suportul (1) de sustinere are patru locasuri dispuse in dreptul capetelor
inferioare ale coloanelor de sticla (2), in care se fixeaza cate o matrita de sedimentare (6), la
baza suportului fiind prevazute niste suruburi (7, 8) de deschidere a unor orificii de drenare a
apei din coloanele de sticla (2) si din cavitatea matritelor de sedimentare (6).

2. Dispozitiv de sedimentare, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca matrita
de sedimentare (6) are sectiune circulara, fiind formata din o parte cilindrica si o parte conica,
avand rol de evitare a depunerii surplusului de pulbere in cavitatea matritei, partea inferioara
a matritei prezentand niste orificii de drenare a apei inainte de uscarea pulberii, iar diametrul
exterior al matritei este ales mai mic decat diametrul interior al coloanei de sticla (2).
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