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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a nanofluidului magnetic in ulei vegetal,
prin dispersia cu ultrasunete a nanoparticulelor magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda
hidrotermala si stabilizate steric cu un Tnvelis polimeric hidrofob de polietilena, intr-un fluid
purtator de tip ulei vegetal (ulei rafinat de floarea soarelui), pentru aplicatii ca fluid izolator si
agent de racire in transformatoare de putere.

Se cunoaste: in transformatoarele de putere izolatia electrica intre diferitele parti ale
acestuia si racirea, respectiv indepartarea caldurii degajate de infasuratori si de miezul
magnetic sunt asigurate de uleiurile izolante de tip uleiuri minerale.

Materialele/tehnicile cunoscute de izolare si transfer de caldura in transformatoarele de
putere includ uleiuri de natura minerala. De asemenea este cunoscuta tehnologia de realizare
a nanofluidelor magnetice pe baza de nanoparticule magnetice (Fe,O,, yFe,O,, Fe, Co) obtinute
prin metoda coprecipitarii chimice si dispersate in ulei mineral.

Materialele/tehnicile cunoscute de izolare si transfer de caldura in transformatoarele de
putere prezinta urmatoarele dezavantaje:

- uleiurile minerale nu sunt biodegradabile;

- uleiurile minerale sunt poluante pentru mediul inconjurator (apa si sol in cazul
deversarilor accidentale);

- contin compusi toxici volatili;

- sunt inflamabile;

- surse n curs de epuizare;

- metoda coprecipitare de obtinere a nanoparticulelor necesita corectarea pH cu solventi
toxici;

- necesita etape numeroase de spalare;

- necesita etape costisitoare de epurare a apelor reziduale.

Problema tehnica pe care urmareste sa o rezolve inventia, asa cum reiese din prezenta-
rea descrierii i a revendicarii consta in obtinerea unui nanofluid magnetic care contine
nanoparticule de Fe,;O, stabilizate printr-un procedeu care permite un control eficient al
dimensiunii si distributiei granulometrice a particulelor si diminuarea poluarii mediului
inconjurator

Procedeul de obiinere a nanofluidului magnetic (materialului) ca fluid izolator si agent
de racire pe baza de nanoparticule de Fe;O, stabilizate steric cu un invelig polimeric hidrofob
de polietilena dispersate prin metoda ultrasonarii, intr-un fluid purtator de tip ulei vegetal (ulei
rafinat de floarea-soarelui), conform inventjei, inlatura dezavantajele de mai sus prin aceea ca
este realizat din urmatoarele etape:

- Sinteza nanoparticulelor de Fe;O, prin metoda hidrotermala: dizolvarea la temperatura
camerei, intr-un pahar Berzelius avand capacitatea de 100 ml, a 0,3...0,5 g hidroxid de sodiu
(NaOH) si 0,45...0,65 g dodecilsulfat de sodiu (C,,H,;SO,Na) in 40 ...50 ml solutie de citrat
trisodic (C4H;O,Na,) de concentratie (0,75...1,5 M) cu agitare magnetica timp de 10...20 min.
La solutia obtinuta se adauga 4...6 ml solutie de triclorura de fier (FeCl;) de concentratie
(0,75...1,5 M) si 0,3...0,5 g oleat de sodiu (C,sH;;NaO,). Amestecul de reactie rezultat se agita
10...15 min si se transfera intr-o incintd de Teflon cu capacitatea de 75 ml. Incinta de teflon
continand amestecul de reactie se sigileaza si se introduce in autoclava la 150...180°C, timp
de 18...24 h. Dupa terminarea reactiei amestecul rezultat se raceste la temperatura camerei,
se separa prin decantare magnetica, se spala cu apa distilata si in final cu acetona si se usuca
n etuva sub vid la temperatura de 80...100°C, timp de 2...4 h.

-Stabilizarea sterica hidrofoba a nanoparticulelor de Fe;O, sintetizate hidrotermal prin
acoperire cu invelis polimeric de tip polietilena prin metoda emulsifierii cu ultrasonare: se
realizeaza 20...40 ml solutie de polietilena intr-un solvent decahidronaftalina (C,,H,s), de
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concentratie 0,5...0,8% si se incalzeste la 120...160°C. La solutia obtinutad se adauga 1...2,5g
nanoparticulele magnetice (Fe,O,) obtinute prin metoda hidrotermala si se ultrasoneza timp de
20...30 min. Apoi la amestecul rezultat se adauga 20...30 ml de etilen glicol monobutil eter
(C,H,OCH,CH,OH) incalzit la 140...160°C si se ultrasoneaza din nou timp de 20...30 min. Dupa
aceea amestecul se raceste pe baia de gheata timp de 30...60 min. Emulsia rezultata se
centrifugheazé cu o viteza de 500...1000 RPM pentru izolarea nanoparticulelor din solvent. in
final nanoparticulele acoperite cu polietilena se spala cu acetona si se usuca sub vid la
temperatura camerei.

- Dispersia nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperite cu invelig
polimeric de tip polietilena in ulei vegetal: se cantareste nanoparticulele de Fe,O, sintetizate
hidrotermal si acoperite cu nvelis polimeric de tip polietilena intr-un pahar Berzelius de 50 ml
si se adauga peste acestea un volum corespunzator de ulei vegetal (ulei rafinat de floarea-
soarelui) pentru a forma suspensii cu concentratii volumice de nanoparticule magnetice de
0,3...1,5%. In final suspensia se ultrasoneaza timp de 4...8 h la temperatura camerei.

Procedeul conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- procedeu simplu de realizat;

- control eficient al dimensiunii si distributiei granulometrice a nanoparticulelor
magnetice;

- eliminarea utilizarii de solventi toxici;

- consum energetic mai redus;

- sunt biodegradabile aproape de 100%;

- reduce costurile tratamentelor de intretinere;

- creste durata de viata in exploatare;

- creste eficienta energetica;

- reduce pericolul de explozie;

- creste siguranta personalului de exploatare;

- diminuarea poluarii mediului Tnconjurator.

Inventia este prezentata in continuare prin doua exemple de realizare a procedeului de
obtinere, in legatura cu fig. 1...3 care reprezinta:

- fig. 1, fluxul tehnologic;

- fig. 2, microscopie electronica cu baleiaj (SEM);

- fig. 3, ciclul de histerezis (metoda VSM).

Procedeu de obfinere a nanofluidului magnetic in ulei vegetal conform inventiei, este
prezentatat, prin doua exemple de realizare, conform fig. 1 care reprezinta fluxul tehnologic
pentru realizarea nanofluidului magnetic in ulei vegetal, prin dispersia cu ultrasunete a nano-
particulelor magnetice de Fe,0, sintetizate prin metoda hidrotermala si stabilizate steric cu un
invelis polimeric hidrofob de polietilena.

Exemplul 1

Procedeul de obtinere a nanofluidului magnetic in ulei vegetal prin dispersia cu
ultrasunete a nanoparticulelor magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda hidrotermala gi
stabilizate steric cu un invelis polimeric hidrofob de polietilena conform inventiei, se realizeaza
in trei etape astfel:

Etapa 1. Sinteza nanoparticulelor de Fe,O, prin metoda hidrotermala: intr-un pahar
Berzelius avand capacitatea de 100 ml se introduc 0,3...0,5 g hidroxid de sodiu (NaOH),
0,45...0,65 g dodecilsulfat de sodiu (C,,H,;SO,Na) si 40...50 ml solutie de concentratie
(0,75...1,5 M) citrat trisodic (C¢H;O,Na;) si sunt dizolvate la temperatura camerei, cu agitare
magnetica timp de 10...20 min. La solutia obtinuta se adauga 4...6 ml solutie de triclorura de fier
(FeCl,) de concentratie (0,75...1,5 M) i 0,3...0,5 g oleat de sodiu (C,;H,;;NaO,). Amestecul de
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reactie rezultat este agitat timp de 10...15 min pentru omogenizare si apoi este transferat intr-o
incinta de Teflon cu capacitatea de 75 ml. Incinta de teflon continAnd amestecul de reactie este
sigilatd, introdusa n autoclava si mentinuta la temperatura de 150...180°C, timp de 18...24 h.
Dupa terminarea reactiei amestecul rezultat este racit la temperatura camerei, separat prin
decantare magnetica, spalat cu apa distilata si in final cu acetona si uscat in etuva sub vid la
temperatura de 80...100°C, timp de 2...4 h.

Etapa 2. Stabilizarea sterica hidrofoba a nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate
hidrotermal prin acoperire cu invelis polimeric de tip polietilena prin metoda emulsifierii cu
ultrasonare: intr-un pahar Berzelius avand capacitatea de 100 ml se introduce 20...40 ml solutie
de polietilena intr-un solvent decahidronaftalina (C,,H,;) de concentratie 0,5...0,8% si este
incalzita la temperatrura de 120...160°C, timp de 5...10 min. La solutia obtinuta sunt addugate
1...2,5 g nanoparticulele magnetice (Fe,O,) obtinute prin metoda hidrotermala si amestecul
realizat este ultrasonat timp de 20...30 min, la temperatura camerei. La amestecul ultrasonat
rezultat este adaugat un volum de 20...30 ml de etilen glicol monobuitil eter (C,H,OCH,CH,OH)
incalzit la 140...160°C si este ultrasonat din nou timp de 20...30 min. Dupa aceea amestecul
realizat este racit pe baia de gheata timp de 30...60 min. Emulsia rezultata este centrifugata cu
o vitez& de 500...1000 RPM pentru izolarea nanoparticulelor din solvent. In final nanoparticulele
acoperite cu polietilena sunt spalate cu acetona si usucate sub vid la temperatura camerei.

Etapa 3. Dispersia nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperite cu
invelis polimeric de tip polietilena in ulei vegetal: intr-un pahar Berzelius de 50 ml este cantarita
cantitatea corespunzatoare de nanoparticulele de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperite cu
invelis polimeric de tip polietilena si peste acestea, este adaugat un volum corespunzator de
ulei vegetal (ulei rafinat de floarea-soarelui) pentru a forma suspensii cu concentratii volumice
de nanoparticule magnetice de 0,3...1,5 %. in final suspensia este ultrasonata timp de 4...8 h,
la temperatura camerei.

Exemplu 2

Procedeul de obtinere a nanofluidului magnetic in ulei vegetal prin dispersia cu
ultrasunete a nanoparticulelor magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda hidrotermala si
stabilizate steric cu un Tnvelis polimeric hidrofob de polietilena conform inventiei, se realizeaza
in trei etape astfel:

Etapa 1. Sinteza nanoparticulelor de Fe;O, prin metoda hidrotermala: intr-un pahar
Berzelius avand capacitatea de 100 ml se introduc 0,35 g hidroxid de sodiu (NaOH), 0,5 g
dodecilsulfat de sodiu (C,,H,;SO,Na) si 40 ml solutje citrat trisodic (C4H;O,Na,) de concentratie
(1 M) si sunt dizolvate la temperatura camerei, cu agitare magnetica timp de 15 min. La solutia
obtinuta se adauga 5 ml solutie de triclorura de fier (FeCl,) de concentratie (1 M) si 0,3 g oleat
de sodiu (C,gH3;NaO,). Amestecul de reactie rezultat este agitat timp de 15 min pentru
omogenizare si apoi este transferat intr-o incinta de Teflon cu capacitatea de 75 ml. Incinta de
teflon contindnd amestecul de reactie este sigilata, introdusa in autoclava si mentinuta la
temperatura de 160°C, timp de 20 h. Dupa terminarea reactiei amestecul rezultat este racit la
temperatura camerei, separat prin decantare magnetica, spalat cu apa distilata si in final cu
acetona si uscat in etuva sub vid la temperatura de 80°C, timp de 4 h.

Etapa 2. Stabilizarea sterica hidrofoba a nanoparticulelor de Fe;O, sintetizate hidro-
termal prin acoperire cu invelis polimeric de tip polietilena prin metoda emulsifierii cu
ultrasonare: intr-un pahar Berzelius avand capacitatea de 100 ml se introduce 30 ml solutie de
polietilena intr-un solvent decahidronaftalina (C,,H,;) de concentratie 0,5% si este incalzita la
temperatrura de 150°C, timp de 10 min. La solutia obtinuta sunt addugate 1,5 g nanoparticulele
magnetice (Fe,O,) obtinute prin metoda hidrotermala si amestecul realizat este ultrasonat timp
de 30 min, la temperatura camerei. La amestecul ultrasonat rezultat este adaugat un volum de
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30 ml de etilenglicol monobutil eter (C,H,OCH,CH,OH) incalzit la 150°C si este ultrasonat din
nou timp de 30 min. Dupa aceea amestecul realizat este racit pe baia de gheata timp de 40 min.
Emulsia rezultata este centrifugata cu o viteza de 700 RPM pentru izolarea nanoparticulelor din
solvent. In final nanoparticulele acoperite cu polietilena sunt spalate cu acetona si uscate sub
vid la temperatura camerei.

Etapa 3. Dispersia nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperire cu
invelis polimeric de tip polietilena in ulei vegetal. intr-un pahar Berzelius de 50 ml este cantarita
cantitatea corespunzatoare de nanoparticulele de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperite cu
invelis polimeric de tip polietilena si peste acestea, este adaugat un volum corespunzator de
ulei vegetal (ulei rafinat de floarea-soarelui) pentru a forma suspensii cu concentratii volumice
de nanoparticule magnetice de 0,6 %. In final suspensia este ultrasonata timp de 6 h, la
temperatura camerei.

Parametri utilizati in procedeul de obtinere a nanofluidului magnetic in ulei vegetal prin
dispersia cu ultrasunete a nanoparticulelor magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda
hidrotermala si stabilizate steric cu un Tnvelis polimeric hidrofob de polietilena, asociati cu

caracteristicile acestora, sunt prezentati in tabelul de mai jos.

Natura probei | Temp.(°C) Timp de  |Analiza structurala| Analiza morfolgica Analiza
reactie (h) *(RDX) (SEM) proprietatilor
magnetice
(VSM) (emu/qg)
Nanoparticule | 150-180 18-24 structura Nanoparticule 21-33
magnetice cristalografica sferice sub forma
Fe,O, cubica, de aglomerari cu
dimensiunea dimensiunea
medie de cristalit 8-10 nm
9,34 nm
Natura probei | Temp. ("C) [ Timp ultrason |Analiza structurala| Analiza morfolgica Analiza
are (min.) (RDX) (SEM) proprietatilor
magnetice
(VSM)(emu/qg)
Nanoparticule | 120-160 20-30 structura Nanoparticule 27-35
magnetice cristalografica sferice sub forma
Fe,O, cubica, de aglomerari cu
stabilizate dimensiunea dimensiunea
hidrofob cu medie de cristalit 9-11 nm
invelis de 9,64 nm
polietilena
Natura probei Timp Densitate Conductivitate | Vascozitate (20°C) Analiza
ultrasonare (g/cm?®) termica (W/g.K) (Pa.s) proprietatilor
(h) magnetice
(VSM)
Nanofluid 4-8 0,9334-0,9346 0,34-0,36 0,06-0,08 M, = 1,85-3,08
magnetic in ulei emu/g,
vegetal M, =0,73-9,90
emu/g,
H, = 235-268,9
Oe
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Procedeul conform inventiei prevede folosirea ca materie prima, a clorurii ferice, dodecil
sulfat de sodiu, citrat trisodic, oleat de sodiu, polietilena (masa moleculara 5000), decahidro-
naftalina, etilenglicol monobuitil eter, ulei vegetal (ulei rafinat de floarea- soarelui).

Nanofluidului magnetic in ulei vegetal prin dispersia cu ultrasunete a nanoparticulelor
magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda hidrotermala si stabilizate steric cu un invelis
polimeric hidrofob de polietilena conform inventiei, are aplicatji ca fluid de izolator si agent de
transfer termic in echipamente electroenergetice (transformatoare electrice de putere).

Nanofluidul magnetic n ulei vegetal obtinut prin dispersia cu ultrasunete a nanoparti-
culelor magnetice de Fe;O, sintetizate prin metoda hidrotermala si stabilizate steric cu un invelis
polimeric hidrofob de polietilena este caracterizat prin microscopie electronica cu baleiaj SEM
conform fig. 2, magnetometrie cu proba vibranta (VSM) conform fig. 3.

Compozitia nanofluidului magnetic in ulei vegetal obtinut conform inventiei, prin metoda
dispersiei prin ultrasonare a nanoparticulelor magnetice de Fe,O, sintetizate prin metoda
hidrotermala si stabilizate steric cu un invelis polimeric hidrofob de polietilena, prezinta: sistem
de cristalizare cubic, parametri de retea a = b = ¢ = 0,8401 nm, dimensiunea medie de cristalit
D =9,34...9,64 nm, densitate 0,9334...0,9346 g/cm?, conductivitate termica (20°C) = 0,34...0,36
W/m-K, vascozitate (20°C) = 0,06...0,08 Pa-s, magnetizatia la saturatie 1,85...3,08 emu/g,
magnetizatia remanenta 0,72...0,90 emu/g, camp coercitiv 235...268,9 Oe.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a unui nanofluid magnetic prin metoda hidrotermala,
caracterizat prin aceea ca cuprinde urmatoarele etape:

- sinteza hidrotermala a nanoparticulelor de Fe,;O, care ulterior se separa prin decantare
magnetica, se usuca la o temperaturd cuprinsa intre 80...100°C, timp de 2...4 h;

- stabilizarea sterica hidrofoba a nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate prin acoperire cu
invelis polimeric de tip polietilena, care ulterior se usuca sub vid la temperatura camerei;

- dispersia nanoparticulelor de Fe,O, sintetizate hidrotermal si acoperite cu invelig
polimeric de tip polietilena in ulei vegetal pentru a se forma suspensii cu concentratii volumice
de nanoparticule magnetice de 0,3...1,5%, suspensia obtinuta se ultrasoneaza timp de 4...8 h
la temperatura camerei.

2. Procedeu de obtinere a unui nanofluid magnetic conform revendicarii 1, caracterizat
prin aceea ca, fluidul magnetic rezultat are o magnetizatie la saturatie de 1,85...3,08 emu/g
si 0 magnetizatie remanenta cuprinsa intre 0,72...0,90 emu/g.
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