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Inventia se refera la un nou tip de xerogel carbonic compozit cu oxid de grafene, si
la procedeul de obtinere a acestuia. Produsul prezintd rezistivitate scazuta, rugozitate,
densitate, capacitate de retentie si arie specifica ridicate, fiind superior materialelor utilizate
in prezent in domeniul convertorilor electrochimici, cum ar fi; pile de combustie,
supercapacitori, baterii reincarcabile Li-ion, materialelor absorbante, izolatoare termice,
materiale stocatoare de hidrogen, chemosenzorilor $i biosenzorilor.

Literatura de specialitate mentioneaza importanta xerogelurilor carbonice datorita
proprietatilor fizico-chimice remarcabile, cum ar fi arie specifica, porozitate, adsorbtie de ioni,
catalizator, arie specifica si conductivitate electrica ridicate.

iIn mod curent, aerogelurile rezorcinol-formaldehidd se sintetizeaza prin
policondensarea catalitica arezorcinolului (1,3-dihidroxibenzen; C,H,(OH),) cu formaldehida
(HCHOQ), intr-un mediu apos, utilizdnd un catalizator bazic (de exemplu, Na,CO,) sau acid
(de exemplu, HCI; CH,C,H,SO;H). Concentratia de catalizator controleaz& dimensiunea
particulei, iar gradul de dilutie determina densitatea gelului. Catalizatorul bazic cel mai utilizat
in reactia rezorcinolului cu formaldehida este carbonatul de sodiu (Na,CQO;), rolul sau
principal fiind acela de crestere a pH-ului solutiei apoase rezorcinol-formaldehida, prin
cresterea raportului OH /H*. in plus, cationii de sodiu nu au un rol direct in reactia de
polimerizare, spre deosebire de anionii carbonat (CO,)?, care cresc alcalinitatea solutiei.

Sinteza gelurilor rezorcinol-formaldehida se realizeaza prin urmatoarele etape:
prepararea aerogelului - sinteza solului, gelifierea si maturarea gelului intr-o incinta vidata
la diferite temperaturi (0...80°C); uscarea aerogelului; piroliza (carbonizarea) si activarea
aerogelului carbonic.

Conditiile de sinteza si procesare a xerogelurilor organice influenteaza nanostructura
finald si proprietatile fizice, chimice si electrochimice ale acestor geluri: porozitate mare
(80...98%), controlul structurii poroase, suprafata de contact mare (400...1100 m? - g),
conductivitate electricd de 25-100 S - cm ', densitate scézuta (0,01...0,03 g - cm °).

Pe de alta parte, oxidului de grafene este forma oxidata a grafenei produsa prin
tratarea chimica a grafitului intr-un amestec de acid sulfuric, azotat de sodiu si permanganat
de potasiu (metoda Hummers). Din punct de vedere structural, oxidul de grafene poate fi
considerat un strat de grafena decorat cu grupari functionale, cum ar fi: hidroxil, epoxid si
carboxil. Grupérile functionale atasate pe suprafata stratului de oxid de grafene imbunatatesc
interactia la interfata acestuia cu matricea in care se introduce, rezultatul fiind un material
compozit cu suprafata specifica mare. Oxidul de grafene, prin grupérile functionale, are o
comportare acido-bazica cu mare capacitate de a schimba protoni si electroni.

Xerogelurile cunoscute si procedeele de obtinere a acestora prezintd o serie de
dezavantaje cum ar fi: prezenta impuritatilor provenite de la catalizatori bazici sau acizi,
sensibilitatea la pH-ul mediului in care are loc procesul de sinteza, ceea ce influenteaza, in
mod negativ, structura si, implicit, proprietatile fizico-chimice ale acestuia.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in aceea ca prin procedeul
conform inventiei se obtin xerogeluri carbonice compozite cu oxid de grafene lipsite de
impuritati, ceea ce permite eliminarea inconvenientelor mentionate.

Produsul conform inventiei inlaturé dezavantajele produselor cunoscute din stadiul
tehnicii prin aceea ca sunt lipsite de impuritati, oxidul de grafene stabilizeaza pH-ul mediului
de reactie in metoda de sinteza sol-gel, au proprietati demonstrate prin investigatii de
spectroscopie de impedanta electrochimica, microscopie de forte atomice si determinari ale
indicatorilor fizico-chimici specifici, cum ar fi densitate, capacitate de retentie a apei, arie
specifica si conductivitate electricd imbunatatite, in comparatie cu cele ale produselor
similare cunoscute.
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Procedeul conform inventiei inlatura dezavantajele procedeelor cunoscute prin aceea
ca rezorcinolul se dizolva in apa deionizatd, se adauga catalizator oxid de grafene,
amestecul este supus procesului de ultrasonare timp de 15...20 min, se adauga formaldehida
sub agitare magnetica, dupa care se realizeaza procesele de gelifiere in recipiente etanse,
la temperatura camerei, timp de 3 zile, de maturare in etuva, la o temperatura de 45...50°C,
timp de 4 zile, urmate de uscare la o temperaturd de 50...60°C, timp de 12...24 h, si
carbonizare realizata la o temperatura de 700...800°C, timp de 8...10 h, rezultand xerogel
carbonic compozit cu oxid de grafene.

Avantajele produsului conform inventiei constau in aceea ca prezinta rezistivitate
scazutd, densitate, capacitate de retentie si arie specifica ridicate, comparativ cu produsele
existente.

Avantajele procedeului de obtinere a xerogelului carbonic compozit cu oxid de
grafene, conform inventiei, constau in aceea ca produsul este obtinut din rezorcinol,
formaldehida si oxid de grafene printr-o metoda de sinteza originala, in care oxidul de
grafena indeplineste simultan atat functie de catalizator, cat si de component aditiv, ceea ce
imbunatateste proprietatile xerogelului.

Rezultatele investigatiilor fizico-chimice a xerogelurilor carbonice compozite cu oxid
de grafene, realizate in urma elaborarii procedeului de sinteza, permit utilizarea acestora ca
electrod si suport de catalizator pentru convertori electrochimici, cum ar fi: pile de combustie,
supercapacitori, baterii reincarcabile Li-ion, ca material absorbant, izolator termic, materiale
stocatoare de hidrogen si strat senzitiv pentru chemosenzori si biosenzori.

Se prezinta in continuare un exemplu de realizare a inventiei.

Exemplu

Sinteza sol-gel. Mod de lucru:

10 grezorcinol s-a dizolvatin 8...10 ml apa deionizata, s-au adaugat 80...100 mg oxid
de grafene, amestecul s-a supus procesului de ultrasonare timp de 15...20 min, s-au adaugat
12...18 mlformaldehida sub agitare magnetica, dupa care s-au realizat procesele de gelifiere
in recipiente etanse, la temperatura camerei, timp de 3 zile, apoi de maturare, in etuva, la
o temperatura de 45...50°C, timp de 4 zile, urmate de uscare la o temperatura de 50...60°C,
timp de 12...24 h, si carbonizare realizata la o temperatura de 700...800°C, timp de 8...10 h.

Proprietatile produsului conform inventiei au fost demonstrate prin investigatii de
spectroscopie de impedanta electrochimica, microscopie de forte atomice si determinari ale
indicatorilor fizico-chimici specifici, cum ar fi: densitate, capacitate de retentie a apei si arie
specifica.

Spectroscopia de impedanta electrochimica a pus in evidenta valori ale rezistivitatii
cuprinse in intervalul 15...20 Q-cm. Microscopia de forte atomice a evidentiat o structura
reticulata cu dimensiunea porilor de 5...50 nm si o rugozitate de 300...350 nm. Xerogelul
carbonic compozit cu oxid de grafene prezintd caracteristici optime de densitate
0,30...0,33 g/cm®, o capacitate de retentie a apei de 15..20% si aria specificd de
300...800 m%/g.

Produsul are o larga aplicabilitate ca electrod si suport de catalizator pentru
convertori electrochimici, cum ar fi: pile de combustie, supercapacitori, baterii reincarcabile
Li-ion, ca material absorbant, izolator termic, materiale stocatoare de hidrogen si strat
senzitiv pentru chemosenzori si biosenzori.
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Revendicari

1. Xerogel carbonic compozit cu oxid de grafene, caracterizat prin aceea ca prezinta
orezistivitate cuprinsdinintervalul 15...20 Q-cm, o structura reticulata cu dimensiunea porilor
de 5...50 nm, o rugozitate de 300...350 nm, o densitate 0,30...0,33 g/cm°, o capacitate de
retentie a apei de 15...20% si o arie specificd de 300...800 m%/g.

2. Xerogel carbonic compozit, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca
oxidul de grafena indeplineste simultan atat funciie de catalizator, cat si de component aditiv
care imbunatateste proprietatile xerogelului.

3. Procedeu de obtinere a xerogelului carbonic compozit cu oxid de grafene definit
in revendicarea 1, prin metoda sol-gel, caracterizat prin aceea ca se dizolva rezorcinolul
in apa deionizata, se adauga catalizator, oxid de grafene, amestecul obtinut este supus
procesului de ultrasonare timp de 15..20 min, se adauga formaldehida, sub agitare
magnetica, dupa care se realizeazd procesele de gelifiere in recipiente etanse, la
temperatura camerei, timp de 3 zile, de maturare in etuva, la o temperatura de 45...50°C,
timp de 4 zile, urmate de uscare la o temperaturd de 50...60°C, timp de 12...24 h, si
carbonizare ce are loc la o temperatura de 700...800°C, timp de 8...10 h, rezultand xerogel
carbonic compozit cu oxid de grafene.

4. Procedeu conform revendicarii 2, caracterizat prin aceea ca oxidul de grafena
indeplineste, simultan, atat functia de catalizator, cat si de component aditiv care
imbunatateste proprietatile xerogelului.

Editare si tehnoredactare computerizatd - OSIM
Tiparit la Oficiul de Stat pentru Inventii gi Marci
sub comanda nr. 332/2018
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