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Invenţia se referă la o instalaţie de sinteză a nanotuburilor carbonice prin ablaţie laser.1

Invenţia face parte din domeniul tehnic al nanotehnologiilor şi a tehnologiei laser care
au o contribuţie importantă pentru aplicaţii în diferite domenii ale ştiinţei şi tehnicii, cum ar fi în3

industria electronică şi microelectronică, în domeniul biotehnologiei şi a medicinii, în industria
chimică, mai precis în industria protecţiilor anticorozive, etc.5

Principalele metode de obţinere a nanotuburilor (NT) constau în descărcarea electrică
între electrozi de grafit sau depunerea chimică prin vaporizare (CVD) ori prin ablaţie laser.7

Aceste metode de bază pot fi mixate şi îmbinate. Obţinerea nanotuburilor prin descărcarea
electrică între electrozi de grafit sunt prezentate detaliat [1], electrozii sunt din grafit de puritatea9

de 99,999%, configuraţia celor doi electrozi sunt diferite: anodul (A) de M 6x80 mm şi catodul
(K) un pătrat de 40 mm şi gros de 10 mm. Curentul de descărcare de 18-30 V la 40-80 A.11

Această variantă a fost utilizată în mai multe variante [2], [3], [4]. Tehnica obţinerii de nanotuburi
prin CVD este preferată cu toate că prezintă un dezavantaj major, în utilizare, pentru că13

rezultatul apare ca o depunere de film subţire şi procesarea ulterioară este greoaie din această
cauză. Se bazează pe vaporizarea materiei şi depunerea pe o suprafaţă, care de regulă,15

prezintă un corp rece. Recuperarea corpului rece prin aplicarea procesului de depunere chimică
prin vaporizare (CVD) este prezentată prin instalaţia [5], care asigură un flux tehnologic17

continuu. O sinteză cu metan cu încălzire într-un cuptor tubular în flux continuu [6]. O
combinaţie este un tip de reactor cu pat fluidizat şi depunerea chimică catalitică prin vaporizare19

(FB-CCVD) care asigură din punct de vedere tehnologic un flux continuu [7]. Alte variante
prezentate în [8], [9], [10], [11], [12], [13], [14] finalizate şi în brevete, prezintă calea în principal21

a metodei CVD. O metodă aparte este utilizarea plasmei în metoda de depunere chimică prin
vaporizare cu plasma (PECVD) [15]. O metodă studiată dar care nu este productiv să fie23

economic acceptabil: cantitate mică şi scumpă [16], [17], [18]. Analiza a trei metode sau
combinaţia lor este evidenţiată şi comparată [22], [23], [24]. O comparaţie între instalaţii de25

laborator privind ablaţia în descărcarea în arc şi în fascicul laser este făcut în [25]. Depunerea
chimică prin vaporizare datorită fasciculului laser este o metodă productivă care însă păstrează27

dezavantajul datorită recuperării nanostructurilor rezultate aşa cum rezultă din [26], [27], [28],
[29]. Analizarea diferitelor metode de obţinere a nanotuburilor [30], [31], [32] evidenţiază nivelul29

tehnicilor la care s-a ajuns în aceste sinteze şi aplicaţiile imediate şi directe care cer anumite
proprietăţi pentru a fi utilizate. Însă cel mai important ce rezultă din studierea referinţelor este31

ca din punct de vedere a costurilor şi a productivităţii o instalaţie trebuie să fie profitabilă.
Problema tehnică pe care o rezolvă invenţia constă în crearea condiţiilor fizico-chimice33

de realizare a parametrilor ceruţi pentru sinteza de nanotuburi de carbon.
Instalaţia de sinteză a nanotuburilor carbonice, conform invenţiei, prin ablaţie laser a35

două ţinte neparalele este prevăzută cu o sursă laser, un ansamblu suport mobil multireglabil,
un dulap de control proces şi alimentare electrică, iar pentru îndeplinirea condiţiilor fizico-chi-37

mice de realizare a parametrilor ceruţi pentru sinteza de nanotuburi de carbon, fiind carac-
terizată prin aceea că mai conţine o cameră de reacţie unde interacţionează fasciculul laser cu39

ţinta, un cuptor de preîncălzire prevăzut cu tub refractar legat cu camera de reacţie printr-o
flanşă de legătură, un cuptor de creştere nanotuburi prevăzut cu tub refractar cuplat la un41

sistem gravitaţional de recuperare a nanotuburilor de carbon, un sistem de transfer şi prelucrare
fasciculului laser, funcţie de generatorul de fascicul laser disponibil care asigură trans-43

portul/splitarea fasciculului şi focalizarea prin cele două ferestre pe ţintele care se rotesc în
poziţii excentrice prin nişte elemente optice în bandă largă transmisive sau reflective, astfel45

încât jeturile de plasmă generate să fie sincronizate ca direcţie şi intensitate, un sistem de
vidare şi un sistem de răcire, prevăzut cu senzor de debit şi acţionare electrică centrală de pe47

panoul dulapului de control proces şi alimentare electrică, pentru a ţine la o anumită tempera-
tură de lucru în camera de reacţie.49
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Conform invenţiei, crearea condiţiilor de realizare a parametrilor indispensabili sintezei 1

ţine cont de aplicarea cunoştinţelor şi particularităţilor atât a tehnologiei laser cât şi în domeniul
termotehnic, tehnica vidului, gazodinamică, interacţiunea radiaţiei laser cu materia etc, 3

îndeplinind următoarele obiective:
- conturarea şi controlul precis a fluxului de gaze precursoare format din gaze de 5

transport neutre Ar, He şi active cu conţinut de carbon ridicat;
- controlul riguros a fluxului de gaze sub aspect cantitativ la nivel masic şi a parametrilor 7

fizice cum este presiunea, temperatura;
- ablaţia cu fascicolul laser a două ţinte care asigură direcţionalitate bună pentru plasma 9

produsă prin ablaţie laser şi are ca efect creşterea masei de material smuls prin ablaţie din ţinta
cu o contribuţie importantă la productivitate; 11

- sincronizarea mobilităţii celor două ţinte printr-un sistem digital de control a vitezei lor;
- transportul şi prelucrarea fasciculului laser prin utilizarea unui singur generator de 13

fascicul, splitarea fasciculului către cele două ţinte şi focalizarea controlată individuală pe
fiecare ţintă separat, astfel încât jeturile de plasmă generate să fie sincronizate ca direcţie şi 15

intensitate;
- asigurarea unui control vizual permanent asupra zonei de reacţie atât în timpul 17

reglajului a fasciculului focalizat pe ţintă cât şi în timpul procesului propriu-zis;
- izolaţia termică combinată cu inerţia termică constructivă a camerei asigură o 19

temperatură a mediului de reacţie bine controlată;
- sistemul de răcire care asigură funcţionalitatea etanşărilor atât a celor cu element de 21

etanşare mecanică sau elastică în limita temperaturilor de lucru prevăzute;
- conexiunea gazodinamică între zona de preîncălzire şi de creştere a nanotuburilor cu 23

eliminarea efectelor de curgere turbulentă;
- controlul tunelului de creştere a nanotuburilor sub aspect cinematic, gazodinamic şi a 25

parametrilor fizici (temperatura şi presiune) care evită depunerea de material solid în tunel;
- controlul temperaturii şi a duratei de creştere a nanotuburilor; 27

- recuperarea nanotuburilor printr-un sistem de filtrare gravitaţională pentru evitarea
colmatării a filtrelor ceramice şi combinat cu un sistem eficient de răcire a fluxului de material 29

solid şi gaze la părăsirea tunelului de creştere a nanotuburilor;
- posibilitatea de scalare industrială. 31

Prezentarea avantajelor invenţiei în raport cu stadiul tehnicii:
Invenţia reprezintă un pas înainte în domeniul nanotehnologiei, în speţă în producerea 33

de nanotuburi care pentru prima dată prezintă o instalaţie care rezolvă câteva probleme
importante în acest domeniu datorate cunoştinţelor şi experienţei acumulate în domeniul 35

sintezelor fotochimice cu laserul, a tehnologiei laser şi a aplicaţiilor sale în diferite domenii, a
interacţiunii dintre radiaţia laser cu materii sub diferite forme de stări de agregare (gazos, lichid, 37

solid), şi anume: 
- modul de recuperare a nanotuburilor este în stare solidă şi nu sub forma depunerilor 39

pe corpuri reci, filme subţiri, etc; 
- sunt utilizate două ţinte sincronizate care asigură directivitatea jetului de plasmă 41

rezultat în urma compunerii celor două jeturi de plasmă generate de cele două ţinte iradiate; 
- faptul că prin preîncălzirea fluxului de gaz de transport jetul de plasmă nu este răcit şi 43

este posibilă creşterea nanotuburilor în tubul refractar încălzit la o temperatură la care creşterea
nanotuburilor este asigurată; 45

- sunt eliminate procesele de postprocesare; este o instalaţie pilot de mare productivitate
cu aplicare industrială directă; 47

- reprezintă o unitate tehnologică distinctă prin componentele care intră în compunerea
sa. 49



RO 128917 B1

4

Se dă în continuare un exemplu de realizare a invenţiei şi în legătură cu figurile care1

reprezintă: 
- fig. 1, schema bloc a instalaţiei pentru evidenţierea procesului de sinteză a3

nanotuburilor,
- fig. 2, vedere frontală a instalaţiei propriu-zise,5

- fig. 3, structura zonei active de ablare, prin evidenţierea modului de poziţionare a
tuburilor refractare şi a cuptoarelor de preîncălzire şi de creştere a nanotuburilor. 7

Invenţia reprezintă o instalaţie complexă destinată realizării de nanotuburi prin ablaţie
laser a două ţinte. În principial, instalaţia se compune din ansambluri funcţionale legate între ele9

fizic sau prin canale de comunicaţie optice şi/sau electrice, care fizic pot fi detaşate, vezi fig. 1

schema bloc care reprezintă conexiunea diferitelor sisteme. Ansamblul 1 central al sistemului11

este un bloc compus din camera 2 de reacţie, cuptorul 3 de preîncalzire al gazelor, cuptorul 4

de creştere nanotuburi cu tub refractar, sistem 7 de vidare şi un sistem 8 de răcire. Alte sisteme13

componente ale instalaţiei de sinteză sunt: sistemul 5 gravitaţional de recuperare nanotuburi,

sistemul 6 de transfer şi prelucrare fascicul laser, ansamblul 9 suport mobil/multireglabil, sursa15

10 laser de mare putere cu undă continuă sau pulsată cu frecvenţă peste 20 kHz funcţie de sis-

temul de pompaj şi dulapul 11 de control proces şi alimentare electrică. Sisteme auxiliare nepre-17

zentate în fig. 1 sunt: sursa de aer comprimat, sursa de gaze de proces, care au caracteristici
şi construcţie comune acestor sisteme.19

Camera 2 de reacţie este o incintă vidată care lucrează la o presiune subatmosferică
şi cu etanşeitate foarte bine controlată pentru evitarea contaminării procesului cu gaze21

atmosferice, are mai multe porturi cu funcţionalităţi bine determinate. Două porturi sunt desti-

nate pentru accesul în camera 2 de reacţie a suporturilor de ţintă. Suportul de ţintă este un23

ansamblu care are principala funcţie de poziţionare şi activare a ţintei în aşa fel încât ţinta să
fie plasată în poziţia predeterminată pentru a interacţiona cu fasciculul. Ţinta este un element25

care execută o mişcare de rotaţie cu turaţia reglată electronic şi afişată pe un display digital.
Acest ansamblu are posibilităţi de reglare axială a poziţiei ţintei şi de adaptare la diferite ţinte.27

Sistemul de izolaţie termică este realizat în aşa fel încât nu afectează compoziţia mediului
gazos din incinta vidată. Există posibilitatea de răcire a ţintei în cazul sintezelor de durată.29

Cuplarea cu un cuplaj elastic la grupul motoreductor cu turaţia reglabilă asigură uniformitatea
mişcării de rotaţie a ţintei. Schimbarea ţintei se poate realiza cu uşurinţă. Două porturi ale31

camerei 2 de reacţie sunt destinate accesului fasciculelor laser pentru a interacţiona cu ţinta.
Sunt prevăzute cu ferestre de ZnSe cu răcire şi protejate cu flux de Ar. Alte două porturi sunt33

destinate controlului vizual permanent a zonei de reacţie în timpul sintezei şi a operaţiunilor de
reglare a interacţiunii fascicul-ţintă înainte de începerea sintezei. Sunt prevăzute cu ferestre de35

cuarţ termorezistente. Camera 2 de reacţie are un sistem 8 de răcire activă în zonele de
etanşare şi sistemul de izolare termică de mare eficienţă pentru asigurarea unei inerţii termice37

ridicate a ansamblului. 

Cuptorul 3  de preîncălzire al instalaţiei de sinteză, de mare eficienţă, are elemente de39

încălzire de kantal, sistem de control termostatat, cu afişare digitală şi programe de încălzire

adaptate condiţiilor de încălzire cerute de sinteză. Tubul 12 din oţel refractar cu temperatura de41

lucru până la 1200/C este legat cu camera 2 de reacţie printr-o flanşă de legătură. Contactul
între tubul refractar şi cuptorul de preîncălzire nu este mecanic, fiind asigurat doar contactul43

termic dintre cele două componente pentru eliminarea posibilităţii apariţiei solicitărilor

termice-mecanice. Cuptorul 3 de preîncălzire este prevăzut cu un ansamblu de legătură, cu sis-45

tem 8 de răcire, prin cupla rapidă pentru a fi cuplat la sistemul de alimentare cu gaze.
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Cuptorul 4 de creştere nanotuburi cu tub refractar este asemănător constructiv şi 1

funcţional cu cuptorul 3 de preîncălzire existând diferenţe de configuraţii şi dimensiuni. Tubul

refractar este cuplat la sistemul 5 gravitaţional de recuperare nanotuburi. 3

Sistemul 5 gravitaţional de recuperare de nanotuburi care intră în componenţa instalaţiei
de sinteză este un ansamblu care cuprinde un sistem de răcire a gazelor, colectorul de 5

nanotuburi şi filtrele ceramice. 

Sistemul 6 de transfer şi prelucrare a fasciculului laser este prevăzut cu optica de bandă 7

largă, funcţie de generatorul de fascicul laser disponibil şi asigură transportul/splitarea fasciculu-
lui şi focalizarea prin cele două ferestre pe ţintele care se rotesc în poziţii excentrice prin 9

elemente optice transmisive sau reflective (cu posibilitate de reglare a poziţiilor şi a densităţii
de putere şi a geometriei de interacţiune radiaţie laser-ţintă). 11

Sistemul 7 de vidare al instalaţiei este uzual, de vid preliminar, prevăzut cu sistem de
evacuare adecvat şi control centralizat printr-un sistem electric integrat în sistemul de control 13

proces în dulapul 11 de control proces şi alimentare electrică.

Sistemul 8 de răcire este de tipul circuit deschis cu senzor de debit şi acţionare electrică 15

centrală de pe panoul dulapului 11 de control proces şi alimentare electrică, iar ansamblul 9
suport mobil/multireglabil este un dispozitiv complex care asigură următoarele funcţii: depla- 17

sarea sistemului în cazul în care nu este un sistem static, funcţie de scalare; adaptabilitatea şi

reglarea-alinierea sistemului cu sursă de fascicul laser; asigură suport pentru camera 2 de 19

reacţie; de asemenea asigură mobilitatea cuptoarelor 3, 4 de încălzire în sens axial, transversal

şi pe înălţime (prin lagăre cu PTFE reglabile), precum şi alinierea cu camera 2 de reacţie; pentru 21

retractarea cuptoarelor 3, 4 şi pivotarea lor sistemul are o poziţie pentru îndepărtarea tuburilor
refractare în vederea curăţirii lor. 23

Sursa 10 laser cu care este prevăzută instalaţia de sinteză este o sursă cu o putere a
fasciculului suficient de mare pentru asigurarea densităţii de putere necesară procesului de 25

ablaţie. Sursa 10 laser trebuie să fie un sistem autonom cu sistem de obturare şi vizualizare a
fasciculului, monomod, în undă continuă sau pulsat cu frecvenţă de minimum 20 kHz. 27

Dulapul 11 de control proces şi alimentare electrică este un sistem de comandă
centralizat al procesului şi conţine sistemele de termostatare, de comandă, control şi progra- 29

mare a cuptoarelor; sistemul de control al presiunii din camera 2 de reacţie; sistemele de curent
mare; sistemele de control al debitelor masice a gazelor, control acţionare ţintă. 31

Sistemul este multifuncţional în privinţa procesului de ablaţie făcând posibilă, prin
reaşezarea elementelor componente a sistemului, ca în cursul procesului de ablaţie a ţintelor 33

direcţia jeturilor de plasmă să fie în sensul sau în contrasensul de curgere a gazelor prin sistem.
Modul de realizare industrială este dependentă de mărimea scalarii instalaţiei. Funcţie 35

de mărimea instalaţiei propuse ca performanţă se aleg părţile componente care sunt comer-

ciale, cum sunt cuptorul 3 de preîncălzire cu tub refractar, cuptorul 4 de creştere nanotuburi cu 37

tub refractar, sursa 10 laser de mare putere, iar celelalte elemente necesită o proiectare şi
execuţie prin utilizarea unor tehnologii curente, uzuale. Execuţia componentelor care interacţio- 39

nează cu vidul se face din oţel inox sudabil. Sistemul de automatizare şi de acţionare se
proiectează având în vedere elementele comerciale alese şi aprovizionate. Tuburile din oţel 41

refractar sunt elemente speciale şi este necesară respectarea unei calităţi de oţel compatibilţ
cu condiţiile şi parametri de utilizare. Sistemul în sine reprezintă o instalaţie care se poate 43

executa numai după stabilirea caracteristicilor produsului solicitat.
Aplicaţia industrială a instalaţiei rezultă din proprietăţile deosebite pe care posedă 45

nanotuburile: conductivitatea electrică, conductivitatea termică, rezistenţa mecanică, etc. pe
care materialele convenţionale nu le posedă. Nanotuburilor sunt potrivite atât pentru aplicaţii 47
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în producţia industrială de masă, cum ar fi în industria electronică şi microelectronică, dar şi în1

domenii ca microscopia electronică ultrasensitivă. Datorită faptului că nanotuburile carbonice
conţin C în proporţie de 100% este posibilă compatibilitatea lor cu celule şi cu materiale3

organice asigurând diferite aplicaţii şi în domeniul biotehnologiei şi a medicinii. Modalitatea de
aplicare industrială încadrează instalaţia ca fiind un sistem care procesează şi produce materie5

primă pentru aplicaţii în alte domenii industriale. Una din aplicaţiile cele mai simple dar în
acelaşi timp cu rezultate spectaculoase este în industria chimică, mai precis în industria pro-7

tecţiilor anticorozive. Sunt produse materiale de acoperire cu rezistenţă mecanică deosebită faţă
de cele uzuale. În acest domeniu trebuie menţionat şi o proprietate electrică fizică deosebită:9

proprietatea de absorbţie a undelor radar care deja este exploatat din plin în domeniul militar
şi nu numai.11
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Revendicare 1

 Instalaţie de sinteză a nanotuburilor carbonice prin ablaţie laser a două ţinte neparalele 3

prevăzută cu o sursă (10) laser, un ansamblu (9) suport mobil multireglabil, un dulap (11) de

control proces şi alimentare electrică caracterizată prin aceea că, în vederea îndeplinirii 5

condiţiilor fizico-chimice de realizare a parametrilor ceruţi pentru sinteza de nanotuburi de

carbon, mai este constituită dintr-o cameră (2) de reacţie unde interacţionează fasciculul laser 7

cu ţinta, un cuptor (3) de preîncălzire prevăzut cu tub (12) refractar legat cu camera (2) de

reacţie printr-o flanşă de legătură, un cuptor (4) de creştere nanotuburi prevăzut cu tub (12) 9

refractar cuplat la un sistem (5) gravitaţional de recuperare a nanotuburilor de carbon, un sistem

(6) de transfer şi prelucrare a fasciculului laser, funcţie de generatorul de fascicul laser dispo- 11

nibil care asigură transportul/splitarea fasciculului şi focalizarea prin cele două ferestre pe ţintele
care se rotesc în poziţii excentrice prin nişte elemente optice în bandă largă transmisive sau 13

reflective, astfel încât jeturile de plasmă generate să fie sincronizate ca direcţie şi intensitate,

un sistem (7) de vidare şi un sistem (8) de răcire, prevăzut cu senzor de debit şi acţionare 15

electrică centrală de pe panoul dulapului (11) de control proces şi alimentare electrică, pentru

a ţine la o anumită temperatură de lucru în camera (2) de reacţie. 17
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