(19) OFICIUL DE STAT
PENTRU INVENTII $1 MARCI
Bucuresti

ROMANIA

a1y RO 135307 A2
51) Int.Cl.
B03C 1/02 (20%6:0

(12) CERERE DE BREVET DE INVENTIE

(21)  Nr.cerere: A 2018 01055
(22)  Data de depozit: 05/12/2018

(41) Data publicarii cererii:
29/11/2021 BOPI nr. 11/2021

(71) Solicitant:
* UNIVERSITATEA POLITEHNICA DIN
BUCURESTI, SPLAIUL INDEPENDENTE!
NR.313, SECTOR 6, BUCURESTI, B, RO

(72) Inventatori:
* FICAI DENISA, STR. RAHOVEI NR. 30-32,
SC. 2, ET. 1, AP. 11, BRAGADIRU, IF, RO;
+ ARDELEAN IOANA, STR.MUNTENIE!
NR.9A, ORADEA, BH, RO;
* ILIE CORNELIA, NR.188,
COMUNA CHIOJDEANCA, PH, RO;
« CALIN MANUELA,
STR. GRIGORE MOISIL, NR.3, BL.7, SC.1,
ET.9, AP.55, SECTOR 2, BUCURESTI, B,
RO;

« FUIOR ELENA- VALERIA,
STR.BUCOVINA 1BIS, BL.L10A, SC.1, ET.3,
AP.45, SECTOR 3, BUCURESTI, B, RO;

- FIFERE ADRIAN, ALEEA NICOLINA NR.8,
BL.G5, SC.A, ET.5, AP.34, IASI, IS, RO;

« PINTEALA MARIANA, STR.PROF. TH.
VASCAUTEANU NR.2, SAT GOESTI,
COMUNA LUNGANI, IS, RO;

+ FUNDUEANU CONSTANTIN GHEORGHE,
ALEEA TUDOR NECULAI NR.57, BL.975,
SC.A, ET.3, AP.15, IASI, IS, RO;

« FICAI ANTON, STR. RAHOVEI NR. 30-32,
SC. 2, ET. 1, AP. 11, BRAGADIRU, IF, RO;

- SIMIONESCU MAYA,

STR. LOUIS PASTEUR NR. 16, SECTOR 5,
BUCURESTI, B, RO;

- ANDRONESCU ECATERINA,

CALEA PLEVNEI NR. 141B, BL. 4, ET. 1,
AP. 1, SECTOR 6, BUCURESTI, B, RO

499 SEPARATOR (ELECTRO)MAGNETIC VERTICAL
AL NANOPARTICULELOR IZOMAGNETICE

(57) Rezumat:

Inventia se refera la un separator (electro)magnetic ver-
tical pentru nanoparticule izomagnetice. Separatorul,
conform inventiei, cuprinde un sistem de dozare a flui-
dului magnetic ce urmeaza a fi purificat sau sortat, un
generator de camp (electro)magnetic constand
dintr-unul sau mai multi (electro)magneti cilindrici stra-
batuti de fluidul magnetic, regimul de curgere al fluidului
magnetic fiind reglat prin ajustarea diametrului de
alimentare si a diametrului de separare, pozitionarea
verticala a separatorului permitand o separare contro-
lata a particulelor, curgerea antigravitationald permitand
un timp de stationare mai indelungat in cAmpul mag-
netic, iar in cazul curgerii gravitationale timpul de statio-
nare va fi mai mic conducénd la o sortare mai buna.
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Separator (electro)magnetic vertical a nanoparticulelor
izomagnetice

Vertical (electro)magnetic separator of izomagnetic nanoparticles

RE2U HAT

Inventia ,,Separator (electro)magnetic a nanoparticulelor izomagnetice” se refera la obtinerea
unui dispozitiv magnetic / electromagnetic care permite separarea particulelor magnetice de cele
nemagnetice si respectiv separarea particulelor izomagnetice pe clase. Tehnologia de separare consta in
trecerea unui debit de fluid magnetic / suspensie de particule magnetice printr-un camp
(electro)magnetic de caracteristice prestabilite. Din punct de vedere constructiv, separatorul magnetic
presupune una sau mai multe zone magnetice in care are loc separarea particulelor izomagnetice. In
acest sens se pot optimiza parametrii de curgere si campul magnetic aferent zonelor de separare.

Domeniul tehnic in care poate fi folosita inventia:

Inventia se refera la realizarea unui separator magnetic al particulelor magnetice ce poate fi
exploatat atét in scopul purificarii cat si a sortdrii izomagnetice a particulelor magnetice. Prin termenul
de izomagnetic se intelege ca particulele au atat geometrie cat si proprietdti magnetice similare. In acest
context, separatorul magnetic poate fi utilizat in scopul separdrii particulelor magnetice de cele ne-
magnetice, spre exemplu in cazul sintezei de materiale magnetice (purificarea avansati prin eliminarea
fractiei nemagnetice rezultate ca produsi secundari). De asemenea, separatorul poate fi utilizat in scopul
clasarii izomagnetice a particulelor magnetice. Daca sunt obtinute particule magnetice pure, in acest caz
separarea este majoritar indusa de dimensiunea particulelor (pot intervenii si alti factori, cristalinitate,
plane preferentiale de cristalizare, etc.). In cazul obtinerii de nanoparticule acoperite de tip core-shell,
separatorul magnetic poate fi exploatat In scopul separdrii particulelor cu aproximativ aceleasi
caracteristici ale miezului si invelisului. in functie de caracteristicile vizate se pot utiliza magneti sau
electromagneti cu puteri variabile, debite de alimentare si viteze de curgere optimizate, zone de separare
adaptate aplicatiei, vascozitatea mediului de separare, etc.

Descrierea studiului actual

In prezent exista un interes major in exploatarea micro si nanoparticulelor magnetice in domenii
diverse, incluzand aplicatiile din medicina, mediu, electranica, energie, etc. In prezent, existd aplicatii
tot mai avansate care insa necesitd un control avansat al dimensiunii nanoparticulelor sau in cazurile
care implica structuri core@shell dezvoltarea de nanostructuri cu dimensiuni prestabilite (diametrul
miezului si grosimea invelisului organic sau anorganic). Deoarece majoritatea metodele de sinteza
conduc la nanoparticule cu distributie granulometrica larga (inclusiv in cazul utilizarii unor agenti de
stabilizare) sau depunerea de polimeri organici / anorganici se realizeazi cu depuneri neuniforme
pe particulele magnetice se impune purificarea si/sau sortarea acestora [1-12].

In patentul US201815965451 20180427 [13] este prezenta un separator magnetic complex care
permite separarea nanoparticulelor magnetice prin magnetoforeza. in acest sens, patentul revendica
dreptul de proprietate intelectuala asupra separatorului magnetic de particule ce utilizeaza un camp
magnetic indus pentru a separa particulele magnetice existente in solutie prin magnetoforeza. Particule
magnetice se deplaseazi initial de-a lungul unei directii longitudinale iar ca urmare a aplicarii unui camp
magnetic extern, de-a lungul unei directii laterale, ortogonale (sau aproape ortogonale) fata de directia
longitudinala campul magnetic indus genereaza o fortd magnetica respingatoare asupra particulelor
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magnetice inducind o deviere de directie proportionala cu susceptibilitatea magneticd, marimea si/sau
masa particulelor magnetice, etc.

Patentul UA20132013013410U 20131118 [14] prezinta posibilitatea de fractionare a unui fluid
magnetic ca urmare a aplicérii unui cdmp magnetic avand un gradient mare.

Patentul HUE12715233 20120403 [15] prezintd un sistem capabil si realizeze separarea
magnetica a particulelor cu proprietati feromagnetice din suspensie utilizdind un magnet permanent
dispus 1n interiorul unei camere de colectare.

Patentul CN20122420020U 20120823 [16] prezintd un sistem capabil sd separe particulele
magnetice 1n special prin atragerea acestora gi eliminarea particulelor nemagnetice.

Problema tehnici

Problema tehnicé intimpinata in clasarea particulelor magnetice este data de separarea selectiva
a particulelor magnetice (izomagnetice) si prin urmare se impune aplicarea unui camp controlat care s
asigure separarea doar a particulelor de interes sau prin inserierea a mai multor domenii de separare sa
se asigure separarea pe clase izomagnetice a acestora. In cazul particulelor magnetice de tip miez /
invelis (core/shell) existd interes pentru separarea particulelor magnetice acoperite de cele neacoperite
sau a particulelor cu raportul diametrului miezului si a diametrului hidrodinamic diferit. In toate aceste
cazuri, deoarece tendinta de aglomerare a acestora este foarte mare existd nevoia de a mentine particulele
in forma dispersa pentru a asigura o separare buna.

Solutia tehnica

Din punct de vedere tehnic, functionalitatea separatorului este asigurati de optimizarea a mai
multor parametrii dintre care se pot enumera:

- Debitul de alimentarea a fluidului magnetic;

- Ultrasonarea suspensiei in vederea dezagregarii;

- Raportul d:D ce induce viteza de curgere a fluidului in zona activd/ de separare;

- Caracteristicile campului magnetic aplicat (intensitatea cAmpului — H; lungimea zonei pe
care se aplica campul (electro)magetic;

- Viscozitatea suspensiei;

- Numdrul de unitati elementare de separare;

- Omogenizarea fluidului intre doua unititi elementare de separare.

Raportul d:D este important deoarece duce la scaderea (d<D) sau cresterea (d>D) vitezei de
trecere a fluidului prin zona activd (unde cdmpul aplicat este H iar acest cAmp se aplicd pe un segment
de tub cilindric de lungime L si diametru D). Cu cit campul magnetic aplicat H si lungimea zonei L in
care se aplica sunt mai mari si diametrul tubului care traverseazd cAmpul mai mic cu atat gradul de
separare este mai mare si implicit gradul de sortare mai modest. Pentru optimizarea suplimentara a
sortdrii se poate recurge la cresterea vascozitatii solutiei prin addugarea unor aditivi precum glicerina,
etilenglicol, etc. In conditiile in care se doreste sortarea sau purificarea particulelor magnetice uscate,
acest lucru se poate realiza si in solventi nepolari, chiar uleiuri. in cazul in care se doreste doar separarea
particulelor magnetice de cele nemagnetice se preferd utilizarea unui cdmp magnetic puternic si
existenta unui singur separator elemental. Daca insé se doreste sortarea izomagnetica a nanoparticulelor
campul aplicat trebuie controlat ca la trecerea prin separatorul magnetic elemental sa se retind doar o
fractie cat mai mica 1nsa, prin inserierea a doua sau mai multe astfel de separatoare elementale se pot
face succesiv retinerile particulelor de interes. Intre doua astfel de separatoare verticale elementale se
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poate asigura suplimentar o omogenizare a fluidului sau, din contra, se evitd aparitia turbulentelor si in
acest caz influenta separdrii anterioare este resimtitd si in separatorul elemental urmator. Deoarece
particulele magnetice au o tendintd accentuata de aglomerare fluidul magnetic debitat de pompa izocrata
poate fi ultrasonat in vederea destabilizirii aglomeratelor.

Solutia tehnica propusa pentru clasarea particulelor magnetice este una dintre cele mai simple
si mai intuitive care prin urmare poate fi operat usor, fara a fi nevoie de operatori ultraspecializati.

Avantajele inventiei in raport cu studiul tehnicii

Tehnica de separare propusa este extrem de simpla, practic poate fi realizaté artizanal in orice
laborator si presupune o pompa dozatoare, magneti sau electromagneti si eventual o baie de ultrasonare
care sd asigure mentinerea particulelor magnetice in solutie, preferabil in formé liberd, neaglomerata.
Metoda poate fi usor adaptatd pentru separarea particulelor magnetice rezultate din sinteza (eliminarea
produsilor secundari de sintezd) sau sortarea particulelor magnetice obtinute pe clase n cazul in care se
utilizeaza un separator magnetic avand mai multe separatoare elementare inseriate. in cazul in care se
inlocuieste magnetul cu un electromagnet se pot obtine cdmpuri magnetice variabile, se poate seta
campul astfel incat doar anumite nanoparticule sa fie atrase in intervalul petrecut de fluidul magnetic in
zona de cdmp magnetic generat de electromagnet. Daca se doreste separarea a doud sau mai multor
sorturi de particule magnetice atunci se pot inseria doud sau mai multe separatoare elementare verticale.

Descrierea detaliata a inventiei

Inventia curentd are la baza un prototip simplu (figura 1) care permite separarea particulelor
magnetice de cele nemagnetice si respectiv sortarea particulelor in functie de proprietatile magnetice
specifice. Din punct de vedere constructiv, separatorul magnetic vertical presupune existenta unui sistem
de dozare a fluidului magnetic ce urmeazi a fi purificat sau sortat, un generator de camp
(electro)magnetic adicd un (electro)magnet sau un sistem de (electro)magneti cilindrici care este
strabatut/sunt strabatuti de fluidul magnetic. in scopul reglarii regimului de curgere, diametrul de
alimentare si diametrul de separare pot fi ajustate adecvat in scopul cresterii sau scdderii capacititii de
separare la nivel de separator elementar si prin inserierea adecvatd se poate ajusta omogenitatea
particulelor / sorturilor de nanoparticule. Pozitionarea verticala a separatorului magnetic permite o mai
controlata separare a particulelor, curgerea antigravitationald permite un timp de stationare in campul
magnetic mai indelungat in timp ce in cazul curgerii in cAmp gravitational, timpul de stationare va fi
mai mic ducénd la o sortare mai buna. In curgere ascendents, utilizand un raport D:d mare, in timpul
trecerii fluidului magnetic in cadmpul (electro)magnetic, curgerea va fi laminara, permitand un grad de
separare / separator magnetic elementar mai bun.

Exemplul 1

Fluidul magnetic obtinut prin co-precipitarea magnetitei este initial decantat de 3 ori si apoi este
supus procedurii de separare utilizdnd un separator magnetic vertical compus dintr-un singur separator
magnetic elementar avand urmatoarele caracteristici: debitul de alimentare de obicei in domeniul 0.1 —
100mL/min (ca de exemplu 10, 20 sau 50mL/min); raportul d:D de obicei in domeniul 0.1-10 (ca de
exemplu 0.3); camp magnetic variat asigurat de un magnet permanent (de obicei avidnd inductia
magneticad (B) <ITesla) sau electromagnet de putere variabild; configuratia sistemului elementar fiind
prezentat in figura 1. In aceste situatii, separarea nanoparticulelor duce la particule cu o distributie
granulometricd Ingusta asa cum reiese din Figura 4. Sistemul poate fi exploata pentru separarea unor
anumite sorturi de nanoparticule izomagnetice sau, daca campul aplicat este mare, viteza fluidului in
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zona de separare micd, D suficient de mic, separatorul poate fi exploatat pentru separarea integrald a
fazei magnetice.

Exemplul 2

Pornind de la sistemul elementar prezentat anterior, acesta se poate adapta prin includerea a unei
element secundar de separare distantat fatd de primul (a se vedea Fig 1 si in special Fig 1b). Acest tip
de dispozitiv este in special recomandat pentru separarea integrald a nanoparticulelor magnetice fara
neaparat a se realiza sortarea nanoparticulelor.

Exemplul 3

Pornind de la separatorul elementar din exemplul 1, se poate obtine un prototip complex realizat
din doud sau mai multe module care sd permita sortarea nanoparticulelor magnetice si separarea pe
sorturi izomagnetice a acestora. In acest caz, exista interesul ca intre doua separatoare elementare sa se
omogenizeze sau nu fluidul ce a trecut de unitétile anterioare (Figura 5). Omogenizarea se poate realiza
utilizadnd dispozitive specifice sau poate fi realizat prin simpla deviere de la linearitate pe traseul
fluidului dintre doud separatoare elementare.

Exemplul 4

Pornind de la oricare din exemplele de mai sus, sistemul poate fi adaptat in vederea introducerii
fluidului magnetic 1n fluxul de fluid purtitor asigurand-se astfel si posibilitatea de dispersa suplimentar
nanoparticulele aglomerate din fluidul magnetic concentrat.

Revendiciri

- Prin prezenta se revendica dreptul de proprietate intelectuald asupra separatorului magnetic
vertical caracterizat prin aceea cd permite separarea particulelor magnetice in cAmp magnetic,
dispozitivul fiind prevazut cu un sistem de dozare a fluidului/suspensiei magnetice cu un debit
si 0 viteza prestabilita, de regula anti-gravitational cu o vitezd de curgere a fluidului adaptata in
functie de caracteristicile magnetice ale nanoparticulelor si ale cAmpului magnetic aplicat.
Viteza de curgere se regleaza automat in functie de debitul de alimentare si de factorul
dimensional asigurat de raportul diametrelor din zona activa si zona de alimentare in fiecare
zona magneticd destinatd separdrii. Vascozitatea fluidului poate fi si ea adaptata prin utilizarea
unor aditivi precum glicerina, etilenglicol, etc.

- Prin prezenta se revendica dreptul de proprietate intelectuald asupra designului zonei active a
separatorului caracterizat prin aceea cd raportul intre diametrele D si d permite operarea in
regim laminar turbulent si pe de altd parte in zona de diametru D conform Figurii 3 se permite
acumularea nanoparticulelor magnetice.

- Dreptul de proprietate intelectuald asupra tehnologiei de separare in regim vertical aferent
separatorului magnetic prezentat caracterizat prin aceea cd permite inserierea a doua sau mai
multor separatoare elementare, la nivelul fiecarui separator fiind separate succesiv particulele
magnetice izomagnetice. Separatorul se poate utiliza atdt pentru separarea particulelor
magnetice simple cét si a structurilor de tip miez @ invelis sau a materialelor compozite sau
chiar a amestecurilor acestora. Indiferent de modalitatea de separare utilizata, recircularea
fluidului magnetic se poate realiza in vederea cresterii ratei de separare.
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zona de separare micd, D suficient de mic, separatorul poate fi exploatat pentru separarea integrala a

fazei magnetice.
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Exemplul 2

Pornind de la sistemul elementar prezentat anterior, acesta se poate adapté prin includerea a unei
element secundar de separare distantat fata de primul (a se vedea Fig 1 si in special Fig 1b). Acest tip
de dispozitiv este in special recomandat pentru separarea integrald a nanoparticulelor magnetice fira
neaparat a se realiza sortarea nanoparticulelor.

Exemplul 3

Pornind de la separatorul elementar din exemplul 1, se poate obfine un prototip complex realizat
din doud sau mai multe module care sd permitd sortarea nanoparticulelor magnetice si separarea pe
sorturi'izomagnetice a acestora. In acest caz, existi interesul ca intre dous separatoare elementare si se
omogenizeze sau nu fluidul ce a trecut de unitétile anterioare (Figura 5). Omogenizarea se poate realiza
utilizdnd dispozitive specifice sau poate fi realizat prin simpla deviere de la linearitate pe traseul
fluidului dintre doud separatoare elementare.

Exemplul 4

Pornind de la oricare din exemplele de mai sus, sistemul poate fi adaptat in vederea introducerii
fluidului magnetic.in fluxul de fluid purtator asigurand-se astfel si posibilitatea de dispersa suplimentar
nanoparticulele aglomerate din fluidul magnetic concentrat.

;

/
Revendiciri

- Prin prezenta se revendica dreptul de proprietate intelectuald asupra separatorului magnetic
vertical caracterizat prin aceea cd permite separarea particulelor magnetice in cimp magnetic,
dispozitivul fiind previzut cu un sistem de dozare a fluidului/suspensiei magnetice cu un debit
si o viteza prestabilitd, de reguld anti-gravitational cu o vitezi de curgere a fluidului adaptati in
functie de caracteristicile magnetice ale nanoparticulelor si ale cimpului magnetic aplicat.
Viteza de curgere se regleazd automat in functie de debitul de alimentare si de factorul
dimensional asigurat de raportul diametrelor din zona activa §i zona de alimentare in fiecare
zonad magnetica destinata separirii. Vascozitatea fluidului poate fi si ea adaptata prin utilizarea
unor aditivi precum glicerind, etilenglicol, etc.

- Prin prezenta se revendica dreptul de proprietate intelectuald asupra designului zonei active a
separatorului caracterizat prin aceea cd raportul intre diametrele D si d permite operarea in
regim laminar turbulent si pe de alta parte in zona de diametru D conform Figurii 3 se permite
acumularea nanoparticulelor magnetice.

- Dreptul de proprietate intelectuala asupra tehnologiei de separare in regim vertical aferent
separatorului magnetic prezentat caracterizat prin aceea cd permite inserierea a doud sau mai
multor separatoare elementare, la nivelul fiecirui separator fiind separate succesiv particulele
magnetice izomagnetice. Separatorul se poate utiliza atit pentru separarea particulelor
magnetice simple cét si a structurilor de tip miez @ invelis sau a materialelor compozite sau
chiar a amestecurilor acestora. Indiferent de modalitatea de separare utilizata, recircularea
fluidului magnetic se poate realiza in vederea cresterii ratei de separare.
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Desene / Figuri

Figura 1. Model experimental aferent separatorului magnetic vertical: a) elementar b)
elementar cu doua zone individuale de separare

Unitate elementala aferenta
Separatorului magnetic vertical

Directia
de curgere

Figura 2. Reprezentarea schematica a unititii elementale a separatorului magnetic vertical
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Unitate elementala aferenta
Separatorului magnetic vertical

Directia
de curgere

Figura 3. Reprezentarea schematici a procesului de separare magnetici a particulelor in
interiorul unitatii elementale a separatorului magnetic vertical

Figura 4. Imagini TEM reprezentative pentru nanoparticulele magnetice obtinute conform
exemplului 1.
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Figura 5. Separator vertical modular cu 3 elemente de separare, a) fira si b) cu amestecare
intermediara

Unitate elementala aferenta
Separatorului magnetic vertical

D>d

Directia
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Alimentare
fluid magnetic (q)

Fluid purtator (Q)

Figura 6. Sistem separator vertical cu alimentarai laterala a fluidului magnetic
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