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RO 125532 B1

Inventia se referd la o compozitie pe bazd de smoald de petrol si nanotuburi de
carbon, si la un procedeu de obtinere a aceteia, compozitia fiind destinatd pentru realizarea
matricei compozitelor carbon/carbon utilizate in industria aeronautica si de transporturi,
pentru realizarea de componente tribologice.

Este cunoscut brevetul RO 122293 B1, care se referd la un material nanocompozit
carbonic realizat din smoald de gudron de huild care contine 0,5...1,5% in greutate
nanocarbon si care este obtinut printr-un procedeu in mai multe etape. Astfel, in prima etapd
se realizeazd purificarea smoalei, apoi amestecarea mecanicd cu nanocarbon in
ciclohexanond, la temperatura de 240...250°C timp de 30 min, urmand si tratarea termicd
la temperaturi de 440...900°C.

De asemenea, se mai cunoaste brevetul US 7582155 B2, care se referd |la obtinerea
asfaltului pe baza de nanocompozite prin amestecare directd si utilizarea asfaltului astfel
obtinut pentru acoperiri in industria de constructii.

Toate aceste procedee prezintd dezavantajele unor procedee complicate si
costisitoare de obtinere si al unor caracteristici tehnice inferioare.

Problema tehnicé pe care orezolvd inventia este obtinerea unei compozitii de smoald
capabild sa realizeze matricea compozitiilor carbon/carbon utilizate in industria aeronautica
si de transporturi.

Compozitia pe baza de smoald de petrol si nanotuburi de carbon, conform inventiei,
inlaturd dezavantajele de mai sus, deoarece contine 98...99,5% smoalad de petrol avand o
granulatie de panala 30 um, un punct de inmuiere de 85°C, si 0,5...2% nanotuburi de carbon
cu un diametru de 10...20 nm gi o lungime de 5...15 pm.

Procedeul de obtinere a compozitiei pe bazd de smoala de petrol i nanotuburi de
carbon, conform inventiei, consta in aceea ca se disperseaza, timp de 30 min, nanotuburi
de carbon in acetond, dupd care se adaugad smoala de petrol, iar amestecul se omoge-
nizeaza prin ultrasonare la o temperaturd de 90°C, timp de 1 h, se evapora solventul la
100°C, dupd care se trateaza termic la o temperaturd de 440°C, cu viteza de incalzire de
1°C/min si se mentine in regim termic constant timp de 30 min, produsul obtinut avand o
densitate de 1...1,35 g/cm® si un punct de inmuiere de 150...180.

Compozitia pe baza de smoald de petrol si nanotuburi de carbon conform inventiei
prezintd urmatoarele avantaje:

- puncte de inmuiere ridicate comparativ cu smoala normald (smoald de petrol,
smoald de gudron de cocserie);

- densitate maritd comparativ cu smoala normald (smoald de petrol, smoald de
gudron de cocserie);

- asigurd scaderea numarului de cicluri de impregnare in materialele compozite
carbon/carbon;

- asigurd obtinerea unei porozitdti reduse in materialele compozite carbon/carbon;

- asigurd o buna grafitizabilitate a materialelor compozite carbon/carbon.

- procedeu de obtinere simplificat.

in figurd este prezentats compozitia pe baz# de smoal de petrol cu 1,5% nanotuburi
de carbon.

Compozitia pe bazd de smoald de petrol si nanotuburi de carbon se formeaza
controlat structuri anizotrope sferice, din structura amorfa a smoalei de petrol aditivata cu
nanotuburi de carbon, prin cresterea si ordonarea planelor cristaline grafitice, ce asigura o
buna grafitizare a materialelor compozite carbon/carbon, fiind obtinutd din 98...99,5 g smoald
de petrol si 0,5...2 g nanotuburi de carbon, produsul final avand caracteristicile: densitatea
de 1,3...1,35 g/cm® si punctul de inmuiere intre 150...180°C, in functie de compozitie i
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parametrii de elaborare; procedeul de obtinere a compozitiei utilizeaza ca materii prime o
smoald de petrol cu granulatia 0...30 um, avand punctul de inmuiere de 85°C, si nanotuburi
de carbon multistrat, avand diametrul intre 10...20 nm si lungimea intre 5...15 ym, produsul
final obtindndu-se prin dispersia ultrasonica a nanotuburilor de carbon in acetona timp de 30
min, addugarea smoalei de petrol, omogenizarea amestecului prin ultrasonare la
temperatura de 90°C, timp de 1 h, evaporarea solventului la 100°C si tratarea termica la
temperatura de 440°C, cu viteza de incdlzire de 1°C/min si mentinerea in regim termic
constant timp de 30 min la temperatura finala.

Compozitia conform inventiei, pentru compozite avansate carbon/carbon, este
alcatuitd din: 99,5 g smoala de petrol si 0,5 g nanotuburi de carbon sau 99 g smoald de
petrol si 1 g nanotuburi de carbon sau 98,5 g smoala de petrol si 1,5 g nanotuburi de carbon
sau 98 g smoald de petrol si 2 g nanotuburi de carbon, produsul final avand, in functie de
compozitie §i parametrii de elaborare, densitatea de 1,3... 1,35 g/cm®, punct de inmuiere intre
150...180°C.

Se prezintd in continuare doud exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. Compozitia conform inventiei, pentru compozite avansate
carbon/carbon, este alcdtuitd din: 99,5 g smoald de petrol, avand o granulatie de pana la
30 um, un punct de inmuiere de 85°C si 0,5 g nanotuburi de carbon, cu un diametru de
10 um si o lungime de 5 um. Produsul final are densitatea de 1,3 g/cm® si punctul de
inmuiere la 150°C.

Nanotuburile de carbon au fost dispersate ultrasonic timp de 30 min, folosind ca
mediu de dispersie acetona. Dupa dispersare, s-a addugat smoala si acetona astfel incat sa
se formeze un amestec fluid. Amestecul nanotuburi + smoald + acetona a fost omogenizat
prin ultrasonare la temperatura de 90°C, timp de 1 h.

Amestecurile obtinute au fost uscate in etuvé la 100°C, pana la evaporarea completd
a solventului. Pentru obtinerea compozitiei finale aditivate cu nanotuburi de carbon, probele
astfel preparate au fost tratate termic la temperatura de 440°C, cu viteza de incélzire de
1°C/min si mentinerea in regim termic constant timp de 30 min la temperatura finala.

Exemplul 2. Compozitia conform inventiei, pentru compozite avansate carbon/
carbon, este alcatuitd din: 98 g smoalad de petrol, avand o granulatie de pana la 30 y, un
punct de inmuiere de 85°C si 2 g nanotuburi de carbon, cu un diametru de 20 y si o lungime
de 15 p. Produsul final are densitatea de 1,35 g/cm? si punctul de inmuiere la 180°C.

Nanotuburile de carbon au fost dispersate ultrasonic timp de 30 min, folosind ca
mediu de dispersie acetona. Dupa dispersare, s-a adaugat smoala si acetona astfel incat sa
se formeze un amestec fluid. Amestecul nanotuburi + smoald + acetona a fost omogenizat
prin ultrasonare la temperatura de 90°C, timp de 1 ora.

Amestecurile obtinute au fost uscate in etuvé la 100°C, pana la evaporarea completd
a solventului. Pentru obtinerea compozitiei finale aditivate cu nanotuburi de carbon, probele
astfel preparate au fost tratate termic la temperatura de 440°C, cu viteza de incélzire de
1°C/min si mentinerea in regim termic constant timp de 30 min la temperatura finala.

Dupa tratamentul termic se obtine un reziduu solid, de culoare neagra, cu densitatea
de 1,3...1,35 g/cm’® si punct de inmuiere de 150...180°C, ce contine pachete de cristalite
grafitice ordonate sub forma de sfere vizibile prin microscopie optica in lumind polarizata.
Analiza microscopicd demonstreaza prezenta in structura amorfd a compozitiei pe baza de
smoald de petrol aditivatd cu nanotuburi de carbon a unor structuri anizotrope sferice, prin
cresterea gi ordonarea de plane cristaline grafitice (figura).
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Revendicari

1. Compozitie pe baza de smoala de petrol si nanotuburi de carbon, caracterizaté
prin aceea c# aceasta contine 98...99,5% smoala de petrol, avand o granulatie de pana la
30 um, un punct de inmuiere de 85°C, si 0,5...2% nanotuburi de carbon cu un diametru de
10...20 nm si o lungime de 5...15 pm.

2. Procedeu de obtinere a compozitiei pe bazd de smoala de petrol si nanotuburi de
carbon, definitd in revendicarea 1, caracterizat prin aceea ca se disperseaza timp de 30
min nanotuburi de carbon in acetond, dupa care se adauga smoala de petrol, iar amestecul
se omogenizeaza prin ultrasonare la o temperaturd de 90°C, timp de 1 h, se evapord
solventul la 100°C, dupé& care se trateaza termic la o temperaturd de 440°C, cu viteza de
incélzire de 1°C/min si se mentine in regim termic constant timp de 30 min, produsul obtinut
avand o densitate de 1...1,35 g/cm® si un punct de inmuiere de 150...180°C.
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