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Inventia face parte din domeniul tehnic al filtrelor electrostatice, al nanotehnologiilor si
al tehnologiei laser.

Nanotehnologie inseamna prelucrarea si manipularea materiei la scara moleculara.

Filtrul electrostatic participa la ultima faza a sintezei de pulberi nanostructurate. Sub
aspect dimensional, se pot defini nanomaterialele, ca fiind materialele care au cel putin una
dintre dimensiuni in limitele de 0,1...100 nm. Inventia are in vedere recuperarea diferitelor tipuri
de nanopulberi dupa procesul de sinteza si separarea acestora de substanta gazoasa de
transport.

Stadiul tehnicii exprima nivelul la care s-a ajuns in aceste domenii i in care realizarile
atinse impun cerinte deosebite fatd de recuperarea si de colectarea pulberilor nanostructurate
[1]. Sinteza pulberilor nanostructurate prin piroliza laser a realizat progrese importante sub
aspect cantitativ si calitativ. Instalatile de piroliza cu laser folosesc din plin ultimile realiz&ri
tehnice, in ceea ce priveste instrumentatia si tehnologia de executie, utilizeaza materiale cu
caracteristici deosebite, cum ar fi materiale refractare (oteluri, compozite ceramice), compo-
nente de tehnica vidului, optica reflexiva si transmisiva etc, insa unul dintre procesele care sunt
realizate nu a fost studiat si perfectionat indeajuns si acum este recunoscutd necesitatea
studierii i dezvoltarii acestui proces, care acum joaca un rol limitator in intregul proces de
sinteza. Acesta este procesul de recuperare a pulberii, care la nivelul actual de progres a
devenit complex si in acelagsi timp si complicat. Unii autori atrag atentia asupra acestei stari de
fapt si aratd ca este necesar sa se ia in considerare o abordare globald a ansamblului
reactorului de sinteza, a debitelor de fluide, deci a productivitatii, pentru o mai buna cunoastere
a proceselor de sinteza si a proceselor de colectare [1]. Procesul de colectare, datorita
conditiilor, nu numai tehnice si fizico-chimice, dar si de proces, a devenit o problema deosebita,
avand multe cerinte, de multe ori contradictorii, de rezolvat. Productivitatea instalatiilor de
sinteza prin piroliza laser au ajuns de la ordinul de marime de mg/h la kg/h [2], [3]. Aceasta
inseamna ca aplicatia a ajuns la scara industriald. Referindu-ne la durata sintezelor, aceasta
inseamna in mod implicit si productivitate mare, dar s-a ajuns la o limitare drastica, datorita
sistemelor de recuperare a pulberii nanostructurate.

Principiul separarii diferitelor materiale solide din fluide, prin aplicarea campului electric prin
diferitele sale forme, a fost aplicata cu scopul de curatare a fluidelor $i nuin mod expres pentru
recuperarea pulberilor continute, generic numite impuritati. Aplicarea, in acest domeniu al
tehnicii si al tehnologiei, a separarii electrostatice, cu scopul de a recupera materialul solid,
rezultat in urma unei sinteze prin piroliza laser si nu de-a curata fluidul purtator, reprezinta o
noutate. Trecem pe scurt in revistd ceea ce s-a realizat pana acum in acest domeniu. Exista
un lung sir de brevete americane si nu numai in domeniu, care au fost studiate si putem sa ne
referim la acestea ca fiind inventii care in domeniu sunt importante si definesc starea actuala
a tehnicii, in acest domeniu. Majoritatea au ca scop curatarea aerului respirat de diferite
particule solide, submicronice [4] si care utilizeaza si diferite materiale filtrante, fibroase. Dupa
destinatie, sunt filtre electrostatice, care au atat rolul de separare a particulelor solide, cat si a
micropicaturilor dintr-un fluid cu utilizare casnica sau industriala [5]. Pot avea mai multe trepte
de filtrare: grosiera mecanica si fina electrostatica [5], utilizate in camere curate in industria
microelectronica. Utilizarea elementelor poroase si a principiului separarii prin camp electro-
static, dar si rezolvarea problemei de montare-demontare usoara si rapida cu elemente, care
s asigure un cost de exploatare redus [6]. Una dintre solutii este interesanta [7], cu intro-
ducerea circuitului de fluid in sistemul de filtrare electrostatica cu rezistenta aerodinamica mica,
destinata pentru camere curate de inalta performanta, in industria semiconductoarelor. Pentru
separarea particulelor solide din gaze, electrodul colector este proiectat s& aiba si functia de
captare a particulelor solide, si sa asigure si arderea/oxidarea simultana a acestora, daca gazul
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procesat contine si oxigen [8]. Electrozii pot fi in lungul curentului de gaz in planuri paralele, cu
tensiuni diferite, aplicate pe electrozi, curentul aplicat este atat curent continuu, céat si in
radiofrecventa, efectul urmarit fiind obtinerea imbunatatita a aglomeréarilor de particule captate
[9]. Destinatia tintitd a acestor filtre poate fi industria textila [10], tindnd cont de specificul
materialelor solide de indepartat din aer. O solutie de filtru electrostatic complex este cel des-
tinat purificarii unui gaz care contine atat picaturi, cat si materiale solide [11], si rezolva pro-
blema drenarii lichidului separat si a retinerii materialelor solide, fiind o combinatie de filtru
mecanic si electrostatic, intr-o manierd omogena. Un filtru cu o duratd mare de exploatare si
cu eficienta imbunatatita [12] este conceput pentru filtrarea aerului si aplicabil sistemelor de aer
conditionat. O inventie care ofera gabarite reduse si o capacitate de colectare de praf cu mare
eficienta fata de solutiile asemanatoare, destinate spatiilor publice (conditiile fata de calitatea
filtrarii fiind mai mari in acest caz), necesita o abordare globala a reactorului in intregime si a
debitelor de fluide, pentru o mai buna realizare a procesului de captare electrostatica si de
colectare [13]. Sistemele destinate filtrarii aerului sunt multiple si fiecare are céte o solutie care
le adapteaza conditiilor pentru care au fost elaborate [14], [15], [16], [17]. Ansambluri de filtrare,
compuse din trei trepte, sunt concepute pentru imbunatatirea performantelor si destinate
gazelor silichidelor de curatat [18], [19]. O solutie compacta contine si un compartiment de vehi-
culare a fluidului, cu captare in doua trepte cu preionizare [20], fiind destinata productiei indus-
triale pentru curatarea aerului. Una dintre inventii prezinta o solutie de separare a materialelor
solide sub forma de praf sau lichide, cu destinatia pentru sisteme de aer conditionat si aplicabil
si in industria cimentului [21]. Aplicarea de electrozi multipli este o varianta constructiva care
aduce imbunatatiri caracteristicilor filtrului electrostatic [22]. Pentru marirea duratei de func-
tionare, exista solutii elaborate pentru curatarea electrozilor de captare [23], [24] cu un sistem
cu cablu. Rezolvarea actuala, pentru marirea productivitatii, este cuplarea alternativa de sisteme
de filtrare, proces care insa este laborios, costisitor si daunator pentru procesul de sinteza si
perturba continuitatea sintezei, intr-o masura mai mare sau mai mica. Acest sistem este aplicat
in laboratoare. Exista si alte metode de recuperare, cum ar fi epurarea in mediu lichid, proces
care insa are dezavantajul ca este complicat si modifica structura pulberii uscate, este costi-
sitor si foarte complicat [25]. Aceastd metoda nu este aplicabila in toate cazurile de sinteza.

Este cunoscut, din documentul FR 2843611 B1, un electrofiltru de filtrare a unui gaz
precum cel evacuat de un motor cu combustie, care este format dintr-o carcasa cilindrica,
cuprinzand, in interior, un electrod periferic cilindric si un electrod central, tubular, coaxial cu
acesta, la capatul caruia, gazele circulate in zona dintre electrozi sunt deviate, electrodul peri-
feric avand proeminente de eficientizare aionizarii, particulele atrase electrostatic fiind colectate
la baza electrofiltrului intr-o zona colectoare, electrodul central avand, in interior, o rezistenta
electrica de incalzire a acestuia, alimentarea electrica fiind realizata de la o sursa de tensiune
specifica.

De asemenea, documentul JPS 607949 A prezinta un electrofiltru, avand un sac de
filtrare central, cu deschidere la partea inferioara, plasat in interiorul unei camere de filtrare,
avand electrozi de ionizare si de retinere a particulelor de praf, care formeaza o camera de
descarcare pozitionata in interiorul cavitatii cilindrice a carcasei electrofiltrului, prevazuta cu o
intrare laterald si cu o iesire superioara ce comunica cu camera de filtrare, pentru iesirea gazului
purificat mecanic, gravitational si electrostatic prin trecerea fortata prin sacul de filtrare si prin
camera de filtrare.

Problema tehnica, pe care o rezolva inventia, consta in realizarea unui filtru de recupe-
rare a unor pulberi nanostructurate, sintetizate prin piroliza laser, relativ simplu si ieftin, dar care
sa asigure o rata ridicata a recuperarii pulberii, cu pastrarea puritatii acesteia, s& nu perturbe
continuitatea sintezei si sa permitd o montare-demontare facila.
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Filtrul electrostatic, recuperator de pulberi nanostructurate, sintetizate prin piroliza cu
laser, din precursori lichizi sau gazosi, conform inventiei, rezolva aceasta problema tehnica, prin
aceea ca este compus din trei trepte de filtrare: una electrostatica, una gravitationala si una
mecanica si/sau lichida, formate intr-o incinta inchisa in care presiunea este in domeniul vidului
preliminar, avand un corp cilindric transparent sau cu vizor, delimitat de doua capace metalice
din otel inoxidabil, cu flange de legatura demontabile, fixate etans pe corpul cilindric, prin
materiale elastice, compatibile, prin asamblare cu tiranti tubulari, ce cuprinde in interior un
electrod cilindric si un electrod central, tubular, dispus coaxial, la capatul caruia, gazele circu-
late in zona dintre electrozi sunt deviate, cu electrozi secundari de preionizare pe unul dintre
electrozi, si cu 0 zona de colectare a particulelor atrase electrostatic, la baza electrofiltrului
conectat electric la o sursa de curent adecvata. Electrodul cilindric este fixat in interiorul unui
cilindru din material electroizolant, intre capacul superior si © membrana transversala, elec-
troizolanta, ce formeaza o camera de colectare cu o altd membrana electroizolanta de la baza
cilindrului electroizolant, electrozii secundari de preionizare fiind prevazuti la partea superioara
a electrodului central, iar in partea inferioara, fiind amplasat un filtru mecanic sau cu lichid.

Inventia reprezinta o aplicatie a principiului captarii de materiale si de substante in camp
electrostatic, intr-un domeniu in care nu exista referinte privind o asemenea aplicatie. Este
rezultatul observatiilor si al efectuarii a numeroase sinteze de pulberi nanostructurate, prin
piroliza laser, din diferiti precursori si cu diferite feluri de procesare a precursorilor.

Fata de toate celelalte variante de filtre electrostatice, filtrul electrostatic cu mare debit
recuperator de pulberi nanostructurate, sintetizate prin piroliza cu laser, din precursori lichizi sau
gazosi, nu este un filtru de curatare a unui anumit mediu fie gazos sau lichid, ci un filtru
tehnologic al carui scop este recuperarea unui produs rezultat in urma unui proces tehnologic.
Daca majoritatea filtrelor din acest domeniu de filtre electrostatice prin functionalitatea lor sunt
destinate de a curata un mediu de impuritati si nu au in vedere protejarea i recuperarea
impuritatilor retinute, inventia rezolva si asigura conditii de protejare a acestora de contaminare
prin orice cai, inventia are ca scop recuperarea unui produs de inalta puritate la nivel molecular
si in acest proces de recuperare sa pastreze puritatea chimica a materialelor nanostructurate,
pentru care este destinat acest sistem de filtru. Conditiile de mediu sunt aspre, avand in vedere,
in primul rand, tot procesul care are loc la diferite niveluri de vid, inclusiv la limita vidului preli-
minar, la o presiune absolutd de minimum 102 mbari. Sunt aplicate trei moduri de filtrare-
captare, cu scopul de marire a duratei procesului de sinteza si a cantitatii produsului. Exista
cateva tendinte antagoniste: procesul de colmatare a filtrelor, nivelul granulatiei de filtrare si
volumul materialului recuperat. Dimensionarea filtrului este scalatd pentru fiecare caz de
aplicatie, in mod specific.

Recuperarea pulberilor nanostructurate este usoara si completa, datoritad suprafetelor
de depunere lise. Este indeplinita conditia de curatare riguroasa inainte de schimbarea sintezei,
pentru a nu deveni pulberea contaminatd cu pulberi de altd natura si structura din cele
procesate anterior.

Pentru marirea eficacitatii de captare prin fenomenul electrostatic, sunt prevazute elec-
trozi de preionizare la intrarea fluxului de gaze procesate in camera de reactie in campul elec-
trostatic.

Adaptabilitatea sistemului fatd de sistemele si conditiile concrete este foarte buna si
trebuie subliniata in mod special.

Filtrul electrostatic, recuperator de pulberi nanostructurate, este compatibil cu diferite
genuri de sinteze, prin piroliza cu laser, din precursori lichizi sau gazosi, toxici sau periculosi.
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Este compatibil cu procesele de postprocesare, cum ar oxidarea controlatd. Este
posibila dotarea cu sisteme de izolare, pentru a asigura si pastra o atmosfera de postprocesare
controlata. Este asigurata sterilitatea biologica a sistemului, pentru a procesa pulberi care
urmeaza sa aiba utilizare in domeniul biomedical.

Cresterea duratei sintezelor de nanostructuri prin piroliza laser imbunatateste omoge-
nitatea pulberilor obtinute, datorita reducerii timpului relativ de amorsare si de oprire a sintezelor
(timpul de amorsare si de oprire a sintezei, raportate la durata totala a sintezei).

Filtrul electrostatic, conform inventiei, mai prezintd urmatoarele avantaje:

- elimina una dintre cauzele de modificare graduald a parametrilor sintezei, avand in
vedere ca fenomenul de colmatare nu exista, siin felul acesta instabilitatea parametrilor proce-
sului de sinteza, produsa de functionarea sistemelor de control si de stabilizare automata a
presiunii, este eliminata;

- fatd de sistemele care utilizeazad schimbarea alternativa de sisteme paralele de
filtrare-recuperare prin metode mecanice, prezintd avantajul ca nu perturba continuitatea
sintezei si nu produce efecte de oscilatii ale parametrilor sintezei, este mai ieftin de realizat,
simplu in exploatare si scalabil in statii pilot sau industrial;

- fatd de sistemele de recuperare cu lichide, care sunt aplicabile unor cazuri speciale si
implica procesari chimice speciale, ulterioare, costisitoare si complicate, inventia prezinta
avantajul ca este realizata cu costuri semnificativ mai mici;

- universalitatea si adaptabilitatea fata de diferite tipuri de instalatii de piroliza cu laser
care utilizeaza si precursori toxici si periculosi, cum ar fi SiH4, Fe(CO)5, TTIP, TEOS etc.;

- montare-demontare ugoara, cu asigurarea conditiilor de puritate si de sterilitate a
pulberilor nanostructurate, sintetizate;

- poate fi testata si parametrii adaptati faté de cazurile particulare de instalatii de sintez&
cu piroliza laser;

- costurile de realizare sunt reduse fata de alte sisteme de filtrare si recuperare, mai
ales, fata de sistemele de recuperare cu lichide;

- rezistenta gazodinamica are valori reduse fata de sistemele utilizate in mod curent cu
filtrare mecanica.

Inventia este prezentatd pe larg, in continuare, in legatura si cu figura, care reprezinta
schema principiala afiltrului electrostatic cu mare debit, recuperator de pulberi nanostructurate,
sintetizate prin piroliza cu laser, din precursori lichizi sau gazosi.

Conform inventiei, filtrul electrostatic este compus din trei trepte de filtrare:

- primatreapta, principala, de recuperare, este recuperatorul electrostatic care capteaza
cantitatea principala de nanopulberi;

- treapta a doua este o treapta gravitationald, care produce o detenta si o scadere a
vitezei gazelor de transport, in care directia fluxului descendent al gazelor este schimbata si
aceastd schimbare de directie si de viteza, combinatd cu efectul campului electric si cu
reducerea vitezelor de scurgere, produce o depunere gravitational& a pulberilor;

- treapta a treia este o treapta de filtrare cu un material microporos, o treapta de filtrare
mecanica uzuala in sistemele de recuperare prin filtrare mecanica a pulberilor sau o treapta de
filtrare lichida prin barbotare, in functie de argumentul economic. Prima treapta, electrostatic3,
este dimensionata pentru preluarea, prin depunere, a 80...90% din cantitatea de pulbere si
asigura o sectiune de trecere a fluidului in aga fel, incéat viteza de curgere a gazelor sa ramana
in limite in care depunerea este optima.

Inventia creeaza conditiile de retinere si de stocare ale particulelor in cantitati care sa
faca ca functionalitatea filtrului electrostatic sa fie mentinutd atata timp cat sinteza de
nanoparticule cu laser nu este incheiata din alte motive decéat posibilitatea de recuperare.

5

11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

43

45

47



11

13

15

17

19

21

23

25

27

29

31

33

35

37

39

41

RO 128367 B1

Sursa de curent continuu de inalta tensiune produce campul electrostatic printr-un
electrod central si o suprafatd colectoare cilindrica lisa. Exista posibilitatea de schimbare a
polaritatii electrozilor, precum si de modificare a tensiunii aplicate in functie de pulberea de
recuperat. Pentru curatarea periodica a electrozilor si mutarea pulberii colectate in camera de
stocare gravitationala, se aplica o serie de schimbari ale polaritatii, cu o anumita frecventa, care
tine cont de inertia aglomeréarilor de pulbere.

in figura atasata, pozitiile 1 si 7 sunt capace din material izolator electric, combinat cu
elemente metalice, fixate etans pe corpul 2, cilindric, prin materiale elastice, compatibile, prin
asamblare cu tirantii 3, tubulari, ce cuprinde, in interior, un electrod cilindric 6 si un electrod
central 13, tubular, dispus coaxial, la capatul caruia gazele circulate in zona dintre electrozi sunt
deviate, si care are la partea superioara niste electrozi secundari 14, de preionizare. Electrodul
cilindric 6 este fixat in interiorul unui cilindru 4, din material electroizolant, intre capacul 1,
superior $i 0 membrana 9, transversald, electroizolantd, ce formeaza o camera de colectare
cu o altd membrana 11, electroizolanta, de la baza cilindrului 4, electroizolant. O zona de colec-
tare a particulelor atrase electrostatic este formata la baza electrofiltrului. Pozitia 15 arata sen-
sul si, proportional cu numarul sagetilor, viteza fluxului purtator de nanostructuri, care traver-
seaza spatiul inelar dintre electrozi. Nanoparticulele se depun datorita unor foite electrostatice
5, care actioneaza asupra acestora si datorita fortei gravitationale realizand depuneri 10, in
urma actiunii combinate a fortelor electrostatice si gravitationale. Un filtru 8, mecanic, micro-
poros sau textil, sau cu lichid, amplasat in partea inferioara a electrofiltrului, protejeaza circuitul
de vid impotriva actiunii nanoparticulelor care erodeaza si, in final, deterioreaza pompa de vid
si alte elemente din circuit, in final, putand produce poluare. Pozitiille 16 reprezinta instalatia de
sinteza cu piroliza laser, iar pozitia 17 reprezinta sistemul de evacuare a gazelor de transport.
O sursa 12, de curent, reprezinta sistemul de alimentare cu curent continuu de inalta tensiune,
care creeaza campul electric sub actiunea caruia se depun pulberile nanostructurate pe
electrozi.

Realizarea filtrului electrostatic cu mare debit, recuperator de pulberi nanostructurate,
sintetizate prin piroliza cu laser, din precursori lichizi sau gazosi, se face prin calcularea si
proiectarea pe baza datelor furnizate privind instalatia de sinteza de piroliza cu laser. Aceste
elemente sunt determinante in ceea ce priveste dimensiunile principale ale filtrului electrostatic.
Realizarea se face din elemente metalice din otel inoxidabil si din materiale dielectrice suficient
de dure si cu posibilitate de curatare cu solventi uzuali. Etansérile se realizeaza din cauciuc
rezistent la solventi. Instalatia electrica este capabila sa genereze o tensiune inaltd, suficienta
pentru a crea cdmpul electrostatic care sa produca efectul de aglomerare a nanoparticulelor.
Controlul sistemului electric trebuie sa asigure stabilitatea sistemului de recuperare. Elementele
de securitate sunt cele uzuale.

Aplicatia industriald este ceruta de nivelul la care s-a ajuns in domeniul sintezei de
nanostructuri, fata de care cerintele in diferite domenii au o tendinta crescatoare. Productivitatea
de nanostructuri a ajuns la nivel de instalatii pilot, la un ordin de marime de kg/h, in cazul
nanopulberilor de SiC, TiO, etc. Atasarea la asemenea instalatii de sinteza reprezintd modul
de aplicare industriald. Inventia este recomandabila prin caracteristicile pe care le are i datorita
problemelor tehnice pe care le rezolva.
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Revendicare

Filtru electrostatic, recuperator de pulberi nanostructurate, sintetizate prin piroliza cu
laser, din precursori lichizi sau gazosi, compus din trei trepte de filtrare: una electrostatica, una
gravitationala si una mecanica si/sau lichida, formate intr-o incintd inchisa in care presiunea
este in domeniul vidului preliminar, avand un corp (2) cilindric transparent sau cu vizor, delimitat
de doua capace (1 si 7) metalice din otel inoxidabil, cu flange de legatura demontabile, fixate
etans pe corpul (2) cilindric, prin materiale elastice compatibile, prin asamblare cu tiranti (3)
tubulari, ce cuprinde, in interior, un electrod cilindric (6) si un electrod central (13), tubular,
dispus coaxial, la capatul caruia gazele circulate in zona dintre electrozi sunt deviate, cu
electrozi secundari (14) de preionizare, pe unul dintre electrozi, si cu 0 zona de colectare a
particulelor atrase electrostatic, la baza electrofiltrului conectat electric la o sursa (12) de curent
adecvata, caracterizat prin aceea ¢a electrodul cilindric (6) este fixat in interiorul unui cilindru
(4) din material electroizolant, intre capacul (1) superior $i 0 membrana (9) transversala,
electroizolanta, ce formeaza o camera de colectare cu o altd membrana (11) electroizolanta de
la baza cilindrului (4) electroizolant, electrozii secundari (14) de preionizare fiind prevazuti la
partea superioara a electrodului central (13), iar in partea inferioara, fiind amplasat un filtru (8)
mecanic sau cu lichid.
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