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Inventia se refera la o dispersie apoasa constituita dintr-un amestec de materiale
pulverulente cu proprietati fotocatalitice sub iradiere cu radiatie din domeniul vizibil disper-
sate in mediu continuu apos, destinata depunerilor pe diferite substraturi, precum materiale
textile de tip hidrofil sau hidrofob/oleofob, pentru obfinerea de acoperiri cu proprietati de
autocuratare prin procese de fotocataliza, precum si la 0 metoda de obtinere a dispersiei
pornind de la componentele individuale.

Sunt cunoscute din brevetul US 9604198 B2 dispersii VIS - fotoactive (manifesta
activitate fotocatalitica sub iradiere cu radiatie din domeniul vizibil al radiatiei luminoase) pe
baza de compusi de cupru/staniu/vanadiu incorporati in nanoparticule de TiO,. Aceste
dispersii au stabilitate pe perioade indelungate de timp (6 luni), pot fi depuse pe substrat
polimeric de tip PET ca straturi subtiri transparente, rezistente mecanic, termic si la actiunea
radiatiei UV (ultraviolet). Dispersiile fotocatalitice propuse prezintd dezavantajul ca sunt
obtinute prin tehnica hidrotermala, o tehnica laborioasa care presupune costuri relativ ridicate
datorate conditiilor de lucru speciale: temperaturi mari (T = 80...250°C) si presiuni ridicate
(p =0,3...1,3 MPa), precum si timp indelungat de proces (90...180 min).

Mai este cunoscut ca dioxidul de titan (TiO,) este un material semiconductor versatil,
cu cost economic acceptabil si cu aplicatii multiple, ca de exemplu in purificarea aerului, a
apei, in procese de autocuratare, in celulele fotovoltaice, in producerea de hidrogen etc.
(Nakata K., Fujishima A., TiO, photocatalysis: Design and applications, Journal of
Photochemistry and Photobiology C: Photochemistry Reviews, (2012), 169-189).
Limitarile utilizarii TiO, ca fotocatalizator sunt: (a) necesitatea utilizarii radiatiei UV pentru
fotoactivare (datorita energiei benzii interzise de 3,0...3,2 eV) si (b) recombinarea rapida a
purtatorilor de sarcina (electroni si goluri). Desi sunt cunoscute si alte materiale semiconduc-
toare cu proprietati fotocatalitice, precum SnO,, WO,, ZnO, totusi TiO, ramane cel mai utilizat
fotocatalizator, activ in domeniul UV al radiatiei luminoase. Ca alternative pentru inlocuirea
TiO, sau pentru cuplarea cu acesta in sisteme de tip tandem sunt raportate materiale pe
baza de sulfuri de cupru, Cu,S (x = 1...2), deoarece acestea sunt activate fotochimic sub
iradiere cu radiatie din domeniul VIS, avand energii ale benzii interzise Eg = 1,45...2,5 eV,
semnificativ mai mici decat energia benzii interzise a TiO,. Sulfurile de cupru pot fi obtinute
in diferite structuri polimorfe (CuS, Cu,S, Cu,S,, Cu,S;) si morfologii (microdiscuri, nanopar-
ticule, nanofire, nanoflori, nanotuburi etc.) prin tehnici precum: sinteza hidrotermala, solvo-
termala, fotochimica, din aerosol sidin microemulsie (Shamraiz U., Hussain A.R., Badshah
A., Fabrication and applications of copper sulfide (CuS) nanostructures, Journal of
Solid State Chemistry, 238, (2016), 25-41; Gupta V.K., Pathania D., Agarwal S.,
Adsorptional photocatalytic degradation of methylene blue onto pectin-CuS
nanocomposite under solar light, Journal of Hazardous Materials, 243, (2012),179-180;
Santheep K., Mathew N.P., Masaya R., Preparation and characterization of copper
sulfide particles by photochemical method, Materials Letters, 62, (2008), 591-593;
Jiang D., Hu W., Wang H., Shen B, Deng Y., Microemulsion template synthesis of
copper sulfide hollow spheres at room temperature, Colloids and Surfaces A:
Physicochemical and Engineering Aspects, 384, (2011), 228- 232). Sunt raportate sis-
teme tandem de tip Cu,S/TiO, sau TiO,/CuO/Cu,S/SnO, care au dovedit activitate fotocatali-
tica in degradarea colorantilor (albastru de metilen, metilorange) sub iradiere cu radiatie VIS,
respectiv UV-VIS (Andronic L., Isac L., Duta A., Photochemical synthesis of copper
sulphide/titanium oxide photocatalyst, Journal of Photochemistry and Photobiology
A: Chemistry, 221, (2011), 30-37; Enesca A., Isac L., Duta A., Charge carriers injection
in tandem semiconductors for dyes mineralization, Applied Catalysis B:
Environmental, 162, (2015), 352-363). Dezavantajul acestor materiale fotocatalitice de tip
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tandem, obfinute sub forma de straturi subfiri, consta in tehnica de depunere, in care se
utilizeaza cantitati mari de material, in cazul tehnicii ,doctor blade", sau temperatura de lucru
ridicata T = 200...400°C, in cazul pulverizarii cu piroliza.

Se mai cunoaste ca pentru reducerea recombinarii sarcinilor electrice fotogenerate
(electroni si goluri), se poate utiliza TiO, cuplat cu un metal (Au, Ag, Pt, Al etc.) sub forma
de nanoparticule, prezentand efect caracteristic de plasmon de suprafata datorat excitarii
electronilor sub radiatia din domeniul spectral VIS. Dintre metalele nobile care favorizeaza
acest proces, argintul prezinta avantaje precum preful mai scazut fata de Au si, mai ales,
efectul bactericid produs de structurile Ag/TiO, (Sreeja S., Vidya Shetty K., Photocatalytic
water disinfection under solar irradiation by Ag@TiO, core-shell structured
nanoparticles, Solar Energy, 157, (2017), 236-243; Wang Y.W., Chen C.W., Hsieh J.H.,
Tseng W.J., Preparation of Ag/TiO, composites foams via Pickering emulsion for
bactericide and photocatalysis, Ceramics International, 43, (2017), S797-S801).

Se mai cunoaste ca, datorita suprafetei specifice mai mari, materialele sub forma de
pulbere prezinta o eficientd de degradare fotocatalitica mai ridicata decat materialele sub
forma de strat subfire. Totusi, utilizarea pulberilor in procesele de fotodegradare si
autocuratare prezinta unele dezavantaje, ca de exemplu: inducerea unui proces de difuzie
si dispersie a luminii Tn mediul de reactie, necesitatea indepartarii materialului fotoactiv la
finalul procesului (cost ridicat si timp Tndelungat) si probleme de sanatate datorate
inhalarii/ingestiei pulberii fine (Singh S., Mahalingam H., Singh P.K., Polymer-supported
titanium dioxide photocatalysts for environmental remediation: A review, 462-463,
(2013), 178-195). Din aceste motive se recomanda utilizarea sistemelor disperse in aplicatii
de fotocataliza.

Mai este cunoscut ca la introducerea particulelor solide in mediu continuu, acestea
manifesta tendintd de aglomerare/agregare ca rezultat al actiunii fortelor atractie de tip
London-van der Waals, astfel ca stabilitatea reprezinta o cerinta fundamentala pentru dis-
persii. Obtinerea de dispersii stabile, omogene este conditionata de: (a) controlul dimensiuni-
lor particulelor (preferabil in domeniul nanometric) si a incarcarii superficiale a acestora si
(b) controlul concentratiei fazei pulverulente solide in dispersie, a tariei ionice, a pH-ului, a
aditivilor (electrolii, stabilizatori organici) etc. Stabilizarea dispersiilor consta in generarea
de forte de repulsie intre particule prin: (a) utilizarea de electrolii (stabilizare electrostatica)
sau prin utilizarea de agenti de stabilizare de tip surfactanti sau polimeri care asigura stabi-
lizarea sterica prin adsorbtia pe particulele dispersate. Combinarea celor doua mecanisme
prin adaos de polielectroliti este cunoscuta ca stabilizare electrosterica (Fasaki ., Siamos
K., Arin M., Lommes P., Driessche L.V., Hopkins S.C., Glowacki B.A., Arabatzis
I“Ultrasound assisted preparation of stable water - based nanocrystalline TiO,
suspensions for photocatalytic applications of inkjet - printed films”, Applied Catalysis
A 411-412,(2012), 60-69; Farrokhpay S., A review of polymeric dispersant stabilisation
of titania pigment, Advanced Colloid Interface Science, 151, (2009), 24-32; Bogatu C.,
PerniuD., Duta A., Challenges in developing photocatalytic inks, Powder Technology,
287, (2016), 82-95).

Mai este cunoscut ca adaosul de stabilizatori anorganici (electrolifi) in dispersii de
TiO, asigura omogenitate si stabilitate limitata in timp, comparativ cu utilizarea polimerilor
sau a polielectrolitilor care sunt eficienti chiar si pe perioade lungi (Titanium oxide
dispersion liquid, titanium oxide coating liquid, and photocatalyst coating film, US
9440221B2/2016; Bogatu C., Perniu D., Duta A., Challenges in developing
photocatalytic inks, Powder Technology, 287, (2016), 82-95). Dezavantajul utilizarii
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polimerilor/polielectrolitilor este ca pot bloca activitatea fotocatalitica a particulelor (in
dispersie sau imobilizate pe substrat) sau pot fi degradati la iradiere, modificand eficienta
procesului de fotodegradare a poluantului testat. Astfel, optimizarea cantitatii de stabilizator
in dispersie ia in considerare stabilitatea dispersiei si mentinerea activitatii fotocatalitice.

Mai este cunoscut ca stabilizarea eficienta a dispersiilor de TiO, se poate realiza cu
adaos de chitosan conform unui mecanism electrosteric (Suarez Meraz K.A., Ponce Vargas
S., Lopez Maldonado J.T., Cornejo Bravo J.M., Oropeza Guzman M.T., Lopez
Maldonadoelectro E.A, Chitosan as a potential stabilizing agent for titaniananoparticle
dispersions for preparation of multifunctional cotton fabric, Carbohydrate Polymers,
154, (2016),167-175; Suarez Meraz K.A., Ponce Vargas S., Lopez Maldonado J.T.,
Cornejo Bravo J.M., Oropeza Guzman M.T., Lopez Maldonadoelectro E.A., Eco-friendly
innovation for nejayote coagulation-flocculation process using chitosan: Evaluation
through zeta potential measurements, Chemical Engineering Journal, 284, (2016), 536-
542). Dispersiile astfel ob{inute sunt usor de restabilizat prin agitare, iar straturile depuse din
aceste dispersii pot fi utilizate ca materiale cu proprietati de autocuratare.

S-au obfinut dispersii apoase de dioxid de titan in care chitosanul poate avea si rol
de liant, asigurand aderenta fotocatalizatorului la substrat (Titanium oxide dispersion
liquid, titanium oxide coating liquid, and photocatalyst coating film, US
9440221B2/2016). Dezavantajul consta in utilizarea unor cantitati mari de apa oxigenata
pentru solubilizarea chitosanului la temperaturi ridicate.

Mai sunt cunoscute o serie de materiale textile multi-functionalizate, in principal din
fibre de bumbac acoperite cu TiO,. Pentru cresterea activitatii fotocatalitice, TiO, poate fi
sensibilizat cu coloranti (Rahal R., Le Bechec M., Guyoneaud R., Pigot T., Paolacci H.,
Lacombe S., Bactericidal activity under UV and visible light of cotton fabrics coated
with anthraquinone-sensitized TiO,, Catalysis Today, 209, (2013), (134-139) sau dopat
cu ioni metalici (Liu Y, Yu H., Zhenning L.V., Zhan S., Yang J., Peng X., Ren Y., Wu, X.,
Simulated-sunlight-activated photocatalysis of Methylene Blue using cerium-doped
SiO,/TiO, nanostructured fibers, Journal of Environmental Sciences, 24, (2012), 1867-
1875). Daca depunerea TiO, pe bumbac (in general, pe fibre naturale) se realizeaza relativ
usor datorita suprafetei hidrofile a tesaturii textile, depunerea materialelor fotocatalitice pe
suprafete hidrofobe/oleofobe, asa cum sunt fibrele polimerice, reprezinta o problema mult
mai complexa, deoarece substraturile textile, naturale sau polimerice, prezinta rezistenta
termica scazuta, si, implicit, necesita metode de depunere la temperatura apropiata de
temperatura mediului ambiant. Depunerea dispersiei la temperatura mediului ambiant prin
metode fizice cunoscute are dezavantajul unui consum energetic ridicat necesar obfinerii
conditiilor de vid (Miao D., Hu H., Li A., Jiang S., Shang S., Fabrication of porous and
amorphous TiO, thin films on flexibe textile substrates, Ceramics International 41,
(2015),9177-9182; Twu M.J., Chiou A.H., Hu CC, Hsu C.Y., Kuo C.G., Properties of TiO,
films deposited on flexible substrates using direct current magnetron sputtering and
using high power impulse magnetron sputtering, Polymer Degradation and Stability
117, (2015), 1-7), iar metodele chimice au cost ridicat sau, in general, conduc la obtinerea
de straturi subtiri predominant amorfe si/sau la emisii de compusi organici volatili (Fasaki I.,
Siamos K., Arin M., Lommens P., Van Driessche l., Hopkins S., Glowacki B.A.,
Arabatzis ., “Ultrasound assisted preparation of stable water - based nanocrystalline
TiO, suspensions for photocatalytic applications of inkjet-printed films”, Applied
Catalysis A: General, 411-412, (2012), 60-69).
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Problema tehnica pe care o rezolva inventia, consta in asigurarea simultana a
stabilitatii dispersiei apoase la concentratii mici de faza dispersata si a eficientei fotocatalitice
in domeniul VIS al radiatiei luminoase, in conditiile unei metode de obtinere a dispersiei cu
costuri reduse si a unui impact redus asupra mediului

Dispersia fotocatalitica conform inventiei solutioneaza problema tehnica prin utilizarea
unui amestec de pulberi fotocatalitice format din TiO,, Cu,S si nanoparticule de Ag, in care
Cu,S si Ag extind activitatea fotocatalitica din domeniul UV specific TiO, la domeniul VIS.
Dispersia apoasa contine un biopolimer, chitosanul, cu rol de stabilizator. Componentele
dispersiei nu au impact semnificativ asupra mediului si sanatatii umane.

Metoda de obtinere conform inventiei solutioneaza problema tehnica prin utilizarea
unei tehnici simple, cu costuri scazute, fara impact semnificativ asupra mediului si sanatatii
umane. Aceasta se aplica la temperatura ambientala si nu necesita echipamente specializate
sau conditii speciale de lucru.

Dispersia fotocatalitica, conform inventiei, prezinta urmatoarele avantaje:

- are stabilitate adecvata pentru obtinerea straturilor subtiri active in procese de
fotocataliza sub iradiere cu radiatie din domeniul vizibil si ultraviolet;

- contine un stabilizator care nu afecteaza semnificativ activitatea fotocatalitica;

- poate fi depusa pe substraturi flexibile, cu rezistenta termica redusa, cu incarcare
superficiala/polaritate diversa fara a utiliza aditivi de tip liant;

- poate fi depusa prin pulverizare la temperatura ambientala sau apropiata, rezultand
straturi cu proprietati de autocuratare prin procese de fotocataliza, cu aderenta buna la
diverse substraturi, precum materiale textile, sticla, materiale avand caracter hidrofob/
oleofob.

Metoda de obtinere a dispersiei fotocatalitice, conform inventiei, prezinta urmatoarele
avantaje:

- are loc cu consum redus de materiale si energie;

- implica operatii simple si nu necesita echipamente specializate;

- nu are impact semnificativ asupra mediului.

Se prezinta, in continuare, un exemplu de realizare a inventiei, in legatura cu
fig. 1...8;

- fig. 1, fluxul tehnologic de obtinere si depunere a dispersiei fotocatalitice;

- fig. 2, spectre de transmitanta pentru dispersia fotocatalitica;

- fig. 3, imagine de microscopie electronica de baleiaj pentru stratul obfinut prin
pulverizarea dispersiei fotocatalitice pe material textil;

-fig. 4, distributia elementului titan (Ti) pe suprafata stratului obtinut prin pulverizarea
dispersiei fotocatalitice pe material textil (mapare EDX);

- fig. 5, distributia elementului oxigen (O) pe suprafata stratului obtinut prin
pulverizarea dispersiei fotocatalitice pe material textil (mapare EDX);

- fig. 6, distributia elementului cupru (Cu) pe suprafata stratului obtinut prin
pulverizarea dispersiei fotocatalitice pe material textil (mapare EDX);

- fig. 7, distributia elementului sulf (S) pe suprafata stratului obtinut prin pulverizarea
dispersiei fotocatalitice pe material textil (mapare EDX);

- fig. 8, distributia elementului argint (Ag) pe suprafata stratului obtinut prin
pulverizarea dispersiei fotocatalitice pe material textil (mapare EDX).

Dispersia fotocatalitica activa in domeniul vizibil al radiatiei luminoase, conform
inventiei, este formata din:

1. O pulbere fotocatalitica ca faza dispersata, compusa dintr-un amestec de dioxid
de titan (TiO,) si sulfuri de cupru (Cu,S, x = 1...2) in raport masic TiO,: Cu,S = 10:1.
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Concentratia de pulbere fotocatalitica in dispersia apoasa este cuprinsa intre 1...10 g/L,
preferabil intre 3...10g/L.

2. Nanoparticule de argint (AgNP), cu concentratia de 10°...10% mol/L in dispersia
apoasa finala.

3. Un stabilizator de tip biopolimer, chitosan (Q) de concentratie 50...250 mg/L Tn
dispersia apoasa finala, preferabil 50...100 mg/L, fara a se limita strict la aceste valori.

4. Un mediu continuu, apa distilata.

Pulberea de dioxid de titan (TiO,) se poate obtine prin metoda sol-gel cu ultrasonare
(Bogatu C., PerniuD., Sau C, lorga O., Cosnita M., Duta A_, Ultrasound assisted sol-gel
TiO, powders and thin films for photocatalytic removal of toxic pollutants, Ceramics
International, 43 (11), (2017), 7963-7969). Sulfura de cupru (Cu,S) se poate obtine prin
precipitare termica (la 80°C) din solutie apoaséa de precursori anorganici de tipul sulfat de
cupru si tiosulfat de sodiu. Pentru obtinerea de particule de dimensiuni cat mai mici si pentru
compatibilizarea celor doua materiale se recomanda maruntirea componentelor TiO, si Cu,S
la temperatura ambientala, de exemplu in moara cu bile, timp de 48 h.

Nanoparticulele de argint (AgNP) se prepara ca dispersie apoasa - stoc in concen-
tratie 0,1...10 mmol/L, printr-un procedeu de microemulsionare combinata cu fotoreducere,
precum cel descris in (Mihaly M., Fleancu M.C., Olteanu N.L., Bojin D., Meghea A.,
Enachescu M., Synthesis of gold nanoparticles by microemulsion assisted
photoreduction method, Comptes Rendus Chimie, 15, (2012), 1012-1021).

Chitosanul (Q) este un biopolimer care asigura stabilizarea dispersiei conform
mecanismului de stabilizare electrosterica. Chitosanul este insolubil in apa dar este solubil
in solutii de acid acetic; de aceea se prepara preliminar solutii stoc cu concentratia 0,5...1%
(g chitosan/100 mL solutie), obtinute prin dizolvarea chitosanului pulbere ntr-un solvent mixt
apa distilata-acid acetic, concentratia acidului acetic fiind de 1% (v/v).

Metoda de obtinere a dispersiei fotocatalitice, conform inventiei, in legatura cu fig. 1,
consta Tn parcurgerea urmatoarelor etape:

- pregatirea pulberii fotocatalitice prin maruntirea siamestecarea componentelor TiO,
si Cu,S la temperatura ambientala, de exemplu in moara cu bile, timp de 48 h;

- pregatirea amestecului stabilizator-mediu continuu prin adaugarea cantitatii nece-
sare de solutie stoc de chitosan, urmata de agitare la temperatura camerei timp de 3-5 min,
pentru omogenizare;

- umectarea pulberii fotocatalitice prin adaugarea treptata, sub agitare, in picaturi, a
amestecului stabilizator-mediu continuu (de exemplu, aproximativ 1...2 mL amestec pentru
prepararea a 50 mL dispersie avand concentratia de 5 g/L faza dispersata) peste pulberea
fotocatalitica si agitare magnetica la temperatura ambientala timp de 5 min;

- obiinerea dispersiei fotocatalitice de concentratie stabilita (de exemplu, 3...10 g/L)
prin adaugarea treptata, sub agitare la temperatura ambientala, a amestecului stabilizator-
mediu continuu ramas din etapa anterioara;

- adaugarea nanoparticulelor de argint sub forma de dispersie apoasa - stoc (avand
concentratia 10...10% mol/L), in cantitatea necesara pentru a obtine concentratia in disper-
sia finala de 10°...102 g/L. Adaugarea se face sub agitare, la temperatura ambientala;

- omogenizarea dispersiei fotocatalitice prin agitare continua viguroasa, la
temperatura ambientala, timp de 10-15 min, urmata de agitare in baia cu ultrasonare timp
de 2 h.

Dispersia fotocatalitica, conform inventiei, raspunde cerintei de stabilitate pe uninter-
val de timp predefinit, adaptabil aplicatiei, de exemplu 30 min. in fig. 2 sunt prezentate
rezultatele evaluarii stabilitatii pentru un exemplu de dispersii cu concentratii 1...10 g/L in
faza dispersata. Aprecierea cantitativa a stabilitatii s-a facut prin:

6
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a. masurarea spectrelor de transmitanta pe domeniul VIS (A = 400...800 nm) la
momente de timp fixate (imediat dupa preparare - initial, 15 min, 30 min). Pe baza spectrelor
de transmitanta s-a calculat cregterea de transmitanta (AT, ), rel. (1), pentru doua lungimi de
unda prestabilite: A = 440 nm, A = 680 nm, dupa 15, respectiv, 30 min de la prepararea
dispersiei, timp n care dispersia a fost pastrata la temperatura camerei.

I -T 1
AT, ==L .100[%] W
i
unde:

T, - transmitanta initiala (imediat dupa preparare) a dispersiei [%].

T, - transmitanta dispersiei dupa 15 min, 30 min [%].

b. masurarea distributiei de particule in dispersie si evaluarea parametrilor statistici,
specifici Dv10, Dv50, Dv90 (https://www.malvern.com/en/support/events-and-
training/webinars/W160322DemoMastersizer3000.html) imediat dupa prepararea dispersiei,
respectiv dupa 15 si 30 min de la prepararea dispersiei, timp in care dispersia a fost pastrata
la temperatura camerei. S-a calculat variatia in parametrul Dv pe intervalul studiat:

Apv 2P 100 6] @
Dv.
unde:

Dy, - valoarea Dv imediat dupa prepararea dispersiei [%].

Dyv; - valoarea Dv dupa 15 min, 30 min [%].

c. incarcarea superficiala a particulelor in dispersie - evaluarea punctului izo-electric
(PZC) prin titrare pH-metrica.

Dispersia fotocatalitica, conform inventiei, in legatura cu fig. 2 are urmatoarele
caracteristici:

- stabilitate adecvata aplicatiei pe un interval de 30 min:

- dispersie opaca (T < 0,6%) cu o variatie de transmitanta in timp AT, sub
20%;
- variatia parametrilor specifici distributiei particulelor in dispersie ADv < 15%.

- Incarcarea superficiala a particulelor in dispersie: s-au identificat patru puncte
izoelectrice in domeniul 3,7...8,11, corespunzand sulfurilor de cupru (3,7; 4,1; 6,8) si TiO,
(8,1); astfel incarcarea tuturor particulelor este pozitiva la pH < 3,7 si negativa la pH > 8,11.
Datorita solutiei de chitosan (preparata in acid acetic), valoarea corespunzatoare pH-ului
dispersiei este 3,5...3,6 deci mecanismul de stabilizare este de tip electrosteric.

Dispersia fotocatalitica, conform inventiei, poate fi depusa prin diferite tehnici de
aplicare la temperatura ambientala (pulverizare, imersie, doctor blade, imprimare etc.) pe o
gama larga de substraturi diferite ca geometrie, compozitie, incarcare superficiala/polaritate,
inclusiv substraturi cu rezistenta termica redusa.

Depunerea dispersiei se poate realiza conform (Bogatu C., Perniu D., Duta A.,
Challengesin developing photocatalytic inks, Powder Technology, 287, (2016), 82-95),
de exemplu prin tehnica pulverizarii la temperatura ambientala, tehnica avantajoasa cu
costuri reduse siimpact redus asupra mediului. Tehnica se poate aplica, de exemplu, pentru
depunerea dispersiei pe substraturi tip textil hidrofil, dar in egala masura si pentru substraturi
textile hidrofob-oleofobe. Pe substrat se formeaza straturi subtiri cu proprietati de auto-
curatare prin fotocataliza. Depunerea consta in pulverizarea aerosolului care contine picaturi
fine de dispersie fotocatalitica in gazul purtator (aer) pe substratul fix, care poate fi incalzit

7

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47



11

13

15

17

RO 132549 B1

astfel incat sa favorizeze evaporarea accelerata a mediului continuu si formarea unui strat
subtire cu proprietati fotocatalitice. Substratul este Tn prealabil conditionat astfel incat sa
favorizeze aderenta materialului fotocatalitic depus din dispersia preparata. Instalatia de
depunere permite controlul urmatorilor parametri: temperatura de depunere, presiunea
gazului purtator, numarul de secvente de pulverizare, pauza intre doua pulverizari succesive,
viteza de pulverizare. Conditiile pentru depunerea dispersiei fotocatalitice prin pulverizare
la temperatura ambientala pe substrat textil sunt, de exemplu: presiunea gazului purtator
1,2...1,4 bar, temperatura substratului 40...50°C, numarul de secvente de pulverizare:
20...30, pauza intre secvente: 300 sec. Straturile fotocatalitice astfel obtinute, in legatura cu
fig. 3...8, se caracterizeaza prin:

- distributie relativ uniforma a materialului fotocatalitic pe substrat (pe fibre/intre fibre),
dupa cum reiese din rezultatele analizelor de microscopie electronica de baleiaj si
spectroscopie de raze X cu dispersie dupa energie (EDX) prezentate in fig. 3...8;

- eficienta de fotodegradare/indepartare a albastrului de metilen de 70...80%, in
conditii de testare: concentratia albastrului de metilen 4 ppm (solutie apoasa), pH natural (pH
=7...7,3), radiatie combinata din domeniile spectrale ultraviolet (UV) si vizibil (VIS) simuland
radiatia solara (iradianta totald: 10 W/m?), timp: 1 h la intuneric pentru atingerea echilibrului
de adsorbtie-desorbtie, urmata de 6 h de iradiere.
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Revendicari

1. Dispersie fotocatalitica activa in domeniul vizibil al radiatiei luminoase pe baza de
TiO, si Cu,S, x = 1...2, caracterizata prin aceea ca, este formata dintr-o pulbere foto-
catalitica ca faza dispersata, compusa dintr-un amestec de TiO, si Cu,S, x = 1...2 in raport
masic TiO,:Cu,S = 10:1 si concentratie in dispersia apoasa finala cuprinsa intre 1...10 g/L,
preferabil intre 3...10 g/L, nanoparticule de argint cu concentratia de 10°...102 g/L in
dispersia apoasa finala, un stabilizator, chitosan de concentratie 50...250 mg/L in dispersia
apoasa finala, preferabil 50...100 mg/L si un mediu continuu, apa distilata.

2. Metoda de obtinere a dispersiei fotocatalitice, caracterizata prin aceea ca,
cuprinde urmatoarele etape:

- pregatirea pulberii fotocatalitice prin maruntirea siamestecarea componentelor TiO,
si Cu,S la temperatura ambientala, timp de 48 h;

- pregatirea amestecului stabilizator-mediu continuu prin adaugarea de solutie de
chitosan, urmata de agitare la temperatura camerei timp de 3...5 min, pentru omogenizare;

- umectarea pulberii fotocatalitice prin adaugarea treptata, sub agitare, in picaturi, a
amestecului stabilizator-mediu continuu peste pulberea fotocatalitica si agitare magnetica
la temperatura ambientala timp de 5 min cand se obtine dispersia fotocatalitice de
concentratie stabilita de exemplu, 3...10 g/L prin adaugarea treptata, sub agitare, la
temperatura ambientala, a amestecului stabilizator-mediu continuu ramas din etapa
anterioara;

- adaugarea sub agitare, la temperatura ambientala a nanoparticulelor de argint sub
forma de dispersie apoasa - stoc avand concentratia 10°...102 mol/L, pentru a obtine
concentratia in dispersia finald de 10°...102 g/L;

- omogenizarea dispersiei fotocatalitice prin agitare continua viguroasa, la tempe-
ratura ambientala, timp de 10-15 min, urmata de agitare in baia cu ultrasonare timp de 2 h.
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