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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a
nanopulberilor, la o instalatie pentru realizarea proce-
deului si la nanopulberile produse utilizand procedeul
respectiv. Procedeul conforminventiei cuprinde o prima
etapa de amestecare a materialului de baza cu un
catalizator pe baza de metal reactiv, topirea ameste-
cului cu ajutorul microundelor, concomitent cu omoge-
nizarea si degazeificarea cu ajutorul ultrasunetelor,
pana la obtinerea unui aliaj solid, urmata de dezinte-
grarea aliajului in nanopulberi si de separarea catali-
zatorului de nanopulberile astfel ob{inute, dezintegrarea
fiind realizata prin racirea in prezenta ultrasunetelor, in
conditii de umiditate, urmata de uscarea rapida in vid in
prezenta ultrasunetelor, concomitent cu incalzirea
nanopulberilor rezultate, aflate in amestec cu catali-
zatorul, si, In vederea separarii, aplicarea asupra
acestora a unui cdmp electrostatic, de asemenea in
prezenta ultrasunetelor, urmata de colectarea gravita-
tionala a nanopulberilor. Instalatia conform inventiei
este alcatuita din doua reactoare independente, afe-

rente celor doua etape ale procedeului, primul reactor
fiind prevazut cu o izolatie termica, in interiorul careia
este dispus un creuzet dintr-un material care absoarbe
microundele si in care este dispus un al doilea creuzet
dintr-un material opac la microunde, in care sunt
introduse materialul de baza si catalizatorul, si in care
este condusa topirea, reactorul, impreuna cu cele doua
creuzete, fiind acoperite cu un capac prevazut cu o
sonotroda cu traductor, racordate la un generator de
ultrasunete si la un dispozitiv de masurare a tem-
peraturii, care patrund in cel de-al doilea creuzet, in
topitura, si se rotesc impreuna cu capacul, omoge-
nizand topitura, al doilea reactor avand un dispozitiv de
umidificare a aerului si un al doilea generator de
ultrasunete, o sursa de vid, o sursa de incalzire si o
sursa de inalta tensiune pentru realizarea dezintegrarii,
uscarii ultrarapide si a separarii.
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PROCEDEU DE OBTINERE A NANOPULBERILOR, INSTALATIE PENTRU
REALIZAREA PROCEDEULUI SI NANOPULBERI ASTFEL OBTINUTE

Inventia se referd la un procedeu de obtinere a nanopulberilor, o instalatie pentru
realizarea procedeului si la nanopulberile produse utilizdnd procedeul respectiv.
Din documentul CN103866154, este cuoscutd o metodd pentru realizarea unui material
compozit cu particule durificatoare micro-nano-metrice, care cuprinde urmitoarele etape: -
macinarea mecanicd, intr-o moara cu bile, a particulelor micro-nano-metrice cu o pulbere de
matrice metalica; -realizarea topiturii metalice; -addugarea metalului topit la pulberea mixta
macinati si procesarea topiturii obtinute prin utilizarea unui cdmp ultrasonic sau a unui camp
combinat de ultrasunete si unde electromagnetice; si —realizarea turndrii prin racire sau a tunérii
in forma de tunare, pentru obtinerea unui material compozit cu matrice metalicd, cu distributie
omogend de particule de ranforsare micro-nano-metrice ceramice de SiC, WC, Al4Cs, B4C,
ZrB,, TiB, Al2O3 si AIN in material metalic din aliaj de aluminiu, aliaj de magneziu si altele
asemanatoare.
Din documentul CN200958111Y, este cunoscuti o instalatie de topire cu microunde, in special
pentru reducerea si topirea metalelor, utilizdnd ca sursd de incélzire energia microundelor
generate de un generator de microunde, instalatia avdnd in componentd un generator cu
microunde, dispus 1n circumferinta incintei instalatiei, in interiorul incintei fiind dispus un
sistem de récire si reciclare a apei cu bucla inchisa, o vatrd de cuptor formatd din carborund
sinterizat, pe peretele interior incinta avand un strat de ceramica si fibra de carbon, iar la partea
superioard avand un capac al cuptorului, care are un detector de temperatura in infrarosu si un
orificiu de alimentare continud, In partea inferioard a incintei fiind un spatiu de intrare a apei.
Instalatia realizeaza incalzirea, topirea unor minerale sau a unor metale direct in interiorul
cuptorului cu microunde, inclusiv topirea si reducerea metalelor speciale. Prin aceasté instalatie
nu se obtin nanopulberi.
Din publicatia WO 2013/087227, respectiv brevetul EP 2790857, este cunoscut un procedeu
de obtinere a nanopulberilor prin pulverizarea unui material de baza, care cuprinde o etapa de
amestecare a materialului cu cel putin un catalizator pe baza de metal reactiv si, in continuare,
topirea amestecului rezultat prin expunerea la radiatii electromagnetice de frecventa inalta, de
exemplu microunde, pani la obtinerea unui aliaj, urmati de o a doua etapad de dezintegrare a
aliajului rezultat pana la nivel de nanopulbere prin récirea acestuia in prezenta oxigenului si a

apei si separare pe cale gravitationald a catalizatorului de nanopulberile astfel obtinute.
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Separarea nanopulberilor conform procedeului cunoscut are loc intr-un interval de timp de
circa 10-12 ore.

Reactorul in care este condus acest procedeu, are integrate in pereti, surse de inaltd frecventa,
de exemplu microunde, cu fascicolul orientat cétre centrul geometric al sectiunii reactorului.
In acest reactor, se realizeaza topirea amestecului, fard a se asigura omogenizarea acestuia.

in cadrul procedeului cunoscut de obtinere a nanopulberilor, cu instalatia aferenti, nu se
realizeaza separarea nanopulberilor de catalizator. Aliajul obtinut in urma topirii este ldsat si
se raceascd in conditii atmosferice pentru dezintegrare, componentele fiind separate ulterior
prin metode conoscute. Aceaste operatiuni necesitd timp indelungat, in detrimentul
productivitdtii si al calitdtii nanopulberilor.

Din publicatia CN103785511 (A), este cunoscut un procedeu de preparare a nanopulberilor de
inalta performantd, condus cu ajutorul microundelor si al ultrasunetelor, intr-un dispozitiv tip
moard cu bile. Dispozitivul tip moard cu bile dispus intr-un generator de microunde este
conectat la partea superioard a unui generator de ultrasunete, formandu-se astfel un dispozitiv
in care amestecarea cu bile este realizatd in prezenta microundelor si ultrasunetelor.
Amestecarea este performantd si permite accelerarea reducerii, oxiddrii si descompunerii
materialelor utilizate. Procedeul porneste de la material de baza sub forma de pulberi de diverse
materiale i un mediu de solutie, permitdnd obtinerea de nanopulberi de oxizi metalici, ferite,
ferite compozite si alte materiale magnetice si luminiscente. Pentru obtinerea nanopulberilor
de calitatea doritd, procedeul trebuie repetat de doud sau trei ori, ceea ce implicd duratd relativ
mare.

Procedeele si instalatiile cunoscute nu asigurd obtinerea intr-un interval de timp redus a
nanopulberilor, cu mentinerea calitatii superioare din punctul de vedere a dimensiunii si formei
particulelor nanopulberii astfel obtinute.

Un obiectiv al inventiei il reprezintd cresterea productivitdtii obtinerii nanopulberilor, cu
pastrarea calitdtii materialului obtinut.

Problema pe care o rezolva inventia consta in crearea unor conditii de desfasurare a procedeului
sl a unei instalatii pentru conducerea acestuia, care sd permitd obtinerea de nanopulberi de
forma si dimensiuni similare, evitarea aglomerarii acestora, intr-un timp scurt, cu recuperarea
integrald a materialelor utilizate.

Procedeul de obtinere a nanopulberilor prin pulverizarea unui material de baza, care cuprinde
o etapa de amestecare a materialului cu cel putin un catalizator pe baza de metal reactiv i, in
continuare, topirea amestecului rezultat prin expunerea la radiatii electromagnetice de

frecventd 1naltd, de exemplu microunde, concomitent cu omogenizarea si degazeificarea,
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conduse in mod continuu, cu ajutorul ultrasunetelor de joasd frecventd pana la obtinerea unui
aliaj solid, urmatd de o a doua etapad de dezintegrare a aliajului rezultat pana la nivel de
nanopulbere prin riacirea acestuia in prezenta oxigenului si a apei si de separare a catalizatorului
de nanopulberile astfel obtinute, rezolva problema propusa prin aceea cd dezintegrarea pana la
nivel de nanopulbere a aliajului solid este realizatd prin ricirea aliajului in prezenta
ultrasunetelor, in conditii de umiditate, urmata de uscarea rapidd in vid, in continuare in
prezenta ultrasunetelor, concomitent cu incélzirea nanopulberilor rezultate aflate in amestec cu
catalizatorul, si, in final, in vederea separarii, aplicarea asupra nanopulberilor aflate in amestec
cu catalizatorul, a unui cAmp electrostatic, de asemenea in prezenta ultrasunetelor, urmata de
colectarea gravitationald a nanopulberilor astfel separate de catalizator.

Instalatia pentru realizarea procedeului rezolvad problema propusa prin aceea cd este alcétuita
din doua reactoare, care functioneaza independent, aferente celor doud etape ale procedeului,
un prim reactor pentru amestecarea si topirea material de bazd si catalizatorului si
omogenizarea si degazeificarea aliajului rezultat si un al doilea reactor pentru dezintegrarea
aliajului pana la nivel de nanopulbere, urmati de separarea materialului de baza de catalizator,
in care primul reactor este prevédzut cu o izolatie termicd, in interiorul céreia este dispus un
creuzet dintr-un material care absoarbe microundele si, in care, la rAndul s&u, este dispus un al
doilea creuzet dintr-un material opac la microunde, in care sunt introduse materialul de bazi si
catalizatorul si in care este condusd topirea, reactorul impreuna cu cele doud creuzete fiind
acoperite cu un capac prevazut cu o sonotrodd cu traductor, racordate la un generator de
ultrasunete si cu un dispozitiv de masurare a temperaturii, care patrund in cel de-al doilea
creuzet, in topitura, si se rotesc impreund cu capacul, contribuind la omogenizarea topiturii, iar
cel de al doilea reactor, etans si izolat electric, In care este introdus aliajul rezultat Tn urma
topirii, are cuplate un dispozitiv de umidificare a aerului si un al doilea generator de ultrasunete,
precum si o sursd de vid, o sursd de incélzire si o sursd de naltd tensiune pentru realizarea

dezintegarii, uscdrii ultrarapide si a separarii.

Inven{ia mai are ca obiect o unitate de obtinere a nanopulberilor, folosind simultan materiale
de baza diferite, care constd dintr-un numér de 2..n instalatii obiect al inventiei, pentru
realizarea procedeului obiect al inventiei, cuplate la si controlate independent de un panou de
comandi comun.

Inventia mai are ca obiect nanopulberile de materiale de baza obtinute din procedeul conform
inventiei, intr-o instalatie sau intr-o unitate de lucru, conform inventiei.

Avantajele inventiei constau 1n aceea ca:
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Prin aplicarea procedeului, nanopulberile se obtin intr-un interval de timp redus la peste
jumitate fatd de procedeele cunoscute si prezintd calitate superioard din punctul de vedere al
dimensiunii si formei particulelor. Nanopulberile obtinute au dimensiuni si forme similare, iar
aglomerarea particulelor este prevenitd. Aceasta se datoreazi in special dezintegrérii rapide a
aliajului solid si separédrii controlate a acestuia, dupa ce a fost eficient omogenizat in timpul
topirii;

Inventia permite recuperarea totala a catalizatorului in vederea refolosirii;

Procedeul nu necesité repetarea operatiilor/etapelor pentru obtinerea nanopulberilor la calitatea
dorita.

Dezintegrarea si separarea nanopulberilor de catalizator se realizeazd cu costuri reduse, In

conditii prietenoase cu mediul, cu un consum redus de energie si fara produse secundare.

Inventia este prezentatd in continuare pe baza unui exemplu concret de realizare cu ajutorul
figurilor 1 si 2, care reprezinta:

Fig 1. Sectiune verticala prin reactorul 1

Fig. 2 Sectiune verticala prin reactorul la

Instalatia de realizare a procedeului constd dintr-un prim reactor 1, prevazut cu izolatia termica
2, avand peretii exteriori construiti din inox. Reactorul are forma de cilindru si este dispus
vertical pe cadrul suport tip masa 3. Cilindrul este prevézut la partea superioard cu un perete
din acelasi material, respectiv inox si are un decupaj in centru. Reactorul 1 cuprinde sursele
(generatoarele) de microunde 4, de exemplu in numair de trei, care dispun de magnetroanele 5.
Acestea sunt montate pe peretii reactorului 1, fiind cuplate la niste ferestre (decupaje)
(nefigurate) practicate in peretii, prin ghidurile de undd 6. Ghidurile de undd 6 permit
patrunderea microundelor si crearea unui cdmp de microunde in interiorul reactorului 1.
Geometria campului de microunde, respectiv geometria reactorului 1, si pozitionarea
ferestrelor pentru cuplarea magnetroanelor 5 cu ajutorul ghidurilor de unda 6, este configurata
astfel Incét sd permitd concentrarea energiei citre zona centrald a reactorului 1.

Reactorul 1 mai cuprinde creuzetul 7, construit dintr-un material opac la microunde, de
exemplu inox refractar, platind, etc. Creuzetul 7 este dispus in zona central a reactorului 1 si
are preferabil, forma cilindrica, iar in partea de jos are un orificiu 7° cu stut de scurgere construit
din acelasi material opac la microunde. Creuzetul 7 este prevazut in partea de sus cu gulerul
7° construit din acelasi material opac la microunde. Creuzetul 7 se sprijind cu gulerul 7°° pe
peretele din partea superioara a reactorului 1, fiind introdus in interiorul reactorului 1 printr-un

decupaj prevézut in acest scop in centrul peretelui reactorului 1.

4
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Reactorul 1 mai cuprinde un al doilea creuzet 8, construit dintr-un material care absoarbe
microunde, de exemplu materiale ceramice, cum ar fi carbura de siliciu. In interiorul
creuzetului 8 este amplasat creuzetul 7. Creuzetul 8 are forma cilindricd, avand practicat in
partea de jos un orificiu 8’ cu stut construit din acelasi material care absoarbe microunde ca si
intregul corp al creuzetului 8. Aceastd forma constructivd permite amplasarea in interiorul sdu
a creuzetului 7.

Procesul de topire si omogenizare a amestecului format din materialul de baza i cel putin un
catalizator de metale reactive se realizeazi astfel in interiorul creuzet 7 opac la microunde
printr-un proces de incdlzire indirectd, respectiv prin transferul de cédldura de la creuzetul 8

cétre creuzetul 7.

intr-o varianta de realizare, in reactorul 1, creuzetul 8 care absoarbe microunde este nlocuit cu
pulbere ceramicd susceptoare la microunde, dispusa in jurul creuzetului 7 opac la microunde,
astfel incat sa formeze un perete care absoarbe microunde in jurul acestuia. in acest sens, intre
izolatia termicd 2 §i creuzetul 7 existd un spatiu cilindric in care se introduce pulberea ceramica
susceptoare la microunde, astfel incat aceasta sd inconjoare creuzetul 7. Aceastd forma
constructiva eficientizeaza absorbtia microundelor de cétre pulberea ceramica susceptoare la
microunde deoarece starea de pulbere permite o absorbtie mai bund decét starea solidd a

peretelui creuzetului 8.

[zolatia termicd 2 este realizatd dintr-un material flexibil trasparent la microunde, cum este
péasla din fibrd ceramica superaluminoasd. Izolatia 2 este dispusa intre peretii de inox ai
reactorului 1 si creuzetul 8.

Reactorul 1 mai este prevazut la partea inferioard, cu placa solida 9, din izolatie termica
transparentd la microunde, avand practicatd in centru un decupaj pentru scurgerea amestecului
topit prin stutul creuzetului 7, la finalul procesului de topire si omogenizare a amestecului.
Toate componentele reactorului 1 sunt prevédzute si dispuse astfel incét sa tind cont de spatiile
necesare dilatarii materialelor in timpul procesului de incilzire.

Reactorul 1 este prevdazut cu capacul 10, cu deplasare pe verticald, realizat din inox si izolat
termic la interior cu stratul 11 din material cum ar fi fibra ceramica. Capacul 10 dispune de
sistemul de translatie (deplasare) pe verticald 12, compus de exemplu dintr-o coloanad de
ridicare, actionatd de un motor si montatd pe un suport de sustinere (nefigurate), prevazut cu

un brat (nefigurate) de care este prins capacul 10, care sd permitd ridicarea si coborirea
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acestuia. Sunt posibile si alte sisteme de translatie (deplasare) pe verticald a capacului, pentru
scopul inventiei.

Capacul 10 dispune si de sistemul de miscare de rotatie 13, fiind prevazut in acest sens cu o
roatd dintata (sau coroand dintatd) si rulmenti miniaturali pentru usurinta migcarii. Roata dintata
este actionatd, de exemplu, de un motoreductor dispunind de suportul aferent, pe axul caruia
este montatd o roatd dintatd compatibild (neﬁgurate). Pentru scopul inventiei sunt posibile i
alte sisteme de miscare rotatie a capacului.

Capacul 10 este prevazut, de asemenea, cu trei degajdri, care permit patrunderea tijei de golire-
turnare 14, termocuplei 15 pentru masurarea temperaturii in interiorul creuzetului 7, in
interiorul amestecului in timpul topirii, si unei sonotrode cu traductorul aferent 16. Sonotroda
cu traductorul aferent 16 sunt racordate la sursa de ultrasunete 17.

Intr-o variants de realizare, reactorul 1 este previzut suplimentar cu un dispozitiv de masurare
a temperaturii (nefigurat) la nivelul creuzetului 8 pentru a determina diferentele de temperatura
la nivelul materialului care absoarbe microunde al creuzetului 8 fatd de interiorul creuzetului 7
in care se realizeaza topirea.

Tija de golire-turnare 14 este construitd dintr-un material rezistent la temperaturi inalte, cu ar
fi inox refractar, alumind, etc., si este utilizatd pentru a controla evacuarea amestecului topit
prin orificiul 7°. Tija de golire-turnare 14 este construita astfel incat sa blocheze orificiul 7°.
Tija de golire-turnare 14 poate fi actionatd prin ridicare si coborére, fie odatd cu ridicarea si
coborérea capacului 10, fie independent, de exemplu printr-un mecanism actionat de la
distantd, manual sau automat, tip parghie.

Termocupla 15 pentru masurarea temperaturii 1n interiorul creuzetului 7 este prevazuta astfel
incét sa fie introdusd in interiorul amestecului in timpul topirii, fiind ridicatd si coborata,
preferabil, odata cu ridicarea si coborarea capacului 10.

Sonotroda cu traductorul aferent 16, racordatd la sursa de ultrasunete 17, este montati astfel
incat sd fie introdusd In interiorul amestecului in timpul topirii pentru omogenizarea si
degazificarea acestuia, fiind ridicatd si coborata, preferabil odatd cu ridicarea si coborirea
capacului 10. Sonotroda cu traductorul aferent 16 se roteste, odatd cu rotirea capacului 10
actionat de sistemul de miscare de rotatie 13, in interiorul amestecului, in timpul topirii, pentru
omogenizarea acestuia.

Reactorul 1 este acoperit cu o carcasd (nefiguratd) construitd dintr-un material usor si incolor,
cum ar fi policarbonatul, cu insertie de plasa de inox, care asigura izolarea eventualelor scurgeri

de microunde. Carcasa dispune de usi de acces laterale si sistem de ventilatie.
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Reactorul 1, impreuna cu suporturile sistemului de translatie (deplasare) pe verticald 12 si ale
sistemului de miscare de rotatie 13, sunt amplasate pe cadrul suport tip masa 3.

Cadrul suport tip masa 3 este prevazut cu un orificiu (nefigurat) care corespunde orificiului 7°,
situat in partea de jos a reactorului 1, prin care se scurge amestecul topit din creuzetul 7 la
finalul procesului de topire. Cadrul suport tip masé 3 cuprinde si nacela 18, in care se scurge
amestecul topit, prin orificiul 7°.

Nacela 18 este confectionatd dintr-un material cu ar fi tabla de inox si cuprinde un dispozitiv
de incilzire, de exemplu pe bazd de rezistentd electricd, si un dispozitiv de control al
temperaturii, de exemplu un termocuplu, alte sisteme fiind posibile in acest sens (nefigurate).
Nacela 18 este izolata la exterior cu fibra ceramici, fiind introdusi intr-o carcasi din tabla de
otel inox.

Controlul procesului din reactorul 1 este realizat de un panoul de control.

in reactorul 1 se realizeazi topirea rapid a amestecului din materialul de baz si catalizatorul
pe baza de metal reactiv, cu ajutorul frecventelor inalte, simultan cu amestecarea mecanica,

omogenizarea si degazeificarea in conditii de cavitatie cu ajutorul ultrasunetelor a amestecului.

In reactorul 1a, care functioneazi independent de reactorul 1, are loc in continuare procesarea
in conditii controlate a aliajului rezultat, in prezenta oxigenului i a apei, in scopul pulverizarii
materialului de bazd in nanopulbere si inldturarea catalizatorului de metal reactiv din
nanopulberea produsa.

Reactorul 1a constd dintr-un recipient bine etansat, pretabil pentru conditii de cel putin vid
preliminar, izolat electric, i la care sunt cuplate sursa de umidificare a aerului 19, sursa de vid
20, sursa de ultrasunete 21, avand frecventa de lucru de ordinul Khz, sursa de incalzire 22,
dispusd in interiorul reactorului la, si sursa de inaltd tensiune in curent continuu 23, cu o
tensiune de iesire ajustabild de ordinul kV. Reactorul la are preferabil forma cilindrica,
amplasat in pozitie orizontald pe un cadru (nefigurat), si protejat de o carcasd (nefiguratd) si
este construit, de exemplu, din otel. Reactorul 1a poate fi construit si din alte materiale, care
permit crearea de conditii de cel putin vid preliminar si izolare electricd. Alte forme ale
recipientului 1a sunt, de asemenea, posibile In cadrul inventiei.

Reactorul 1a mai cuprinde, la unul dintre peretii laterali opusi, capacul de acces 24, iar in partea
inferioara este prevdzut cu doud colectoare 25, unul pentru colectarea produsului de tip
nanopulbere rezultat din proces, iar celilalt a catalizatorului.

Cei doi pereti laterali opusi sunt prevazuti cu electrozii 26, de exemplu electrozi de inox, care

sunt conectati la sursa de inalta tensiune in curent continuu 23. Pentru izolarea electrici a
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reactorului 1a, peretii interiori ai acestuia, sunt izolati, de exemplu, prin aplicarea unor straturi
de rasina tip bachelita; trecerile pentru componentele electrice sunt realizate, de exemplu, prin
treceri inchise cu acelasi tip de rasind.

Sursa de incélzire 22, este, de exemplu, pe bazi de rezistentd. Pentru controlul temperaturii se
poate utiliza, de exemplu, o sondd de temperatura, iar pentru controlul presiunii, de exemplu,
o sondé de presiune.

Pentru asigurarea ce putin a vidului preliminar, sursa de vid 20 este, de exemplu o pompd de
vid racordatd, la partea superioard a reactorului la. Pentru umidificarea aerului din interiorul
reactorului 1a, sursa de umidificare a aerului 19 este, de exemplu, un umidificator cu atomizor
de apa cu ultrasunete, racordat prin partea superioard a reactorului.

Aliajul solid rezultat in urma topirii este introdus in reactorul 1a si plasat pe un suport tip sitd
(nefigurat), dispus in partea de sus a reactorului la, sub sursa de incélzire 22, fiind montat pe
peretii cilindrici ai reactorului la.

Reactorul 1a este prevazut cu un panou de control.

intr-o varianti de realizare a inventiei, unitatea integrati de obtinere a nanopulberilor permite
folosirea simultand de materiale de bazd diferite, care conduc la obtinerea concomitentd a
diferite nanopulberi, in functie de materialele de baza introduse. Unitatea consta dintr-un numar
de 2...n instalatii care cuprind reactorul 1 si reactorul 1a, cuplate la si controlate independent
de un panou de comandd comun. Procedeul de obtinere este acelasgi in toate instalatiile care

functioneazd independent, dar simultan.

Procedeul de obtinere a nanopulberilor in instalatia prezentata este descris in continuare.
Materialul de bazi, constdnd din compusi metalici sau nemetalici, in forma solidd, este
amestecat cu cel putin un catalizator pe bazd de metal reactiv, in special metale alcalino-
pamantoase, in proportie de 30:70 material de baza la catalizator, cu dimensiuni, de exemplu,
de la buciti de aproximativ 2 cm?, granule pani la pulbere. Proportia material de bazi la
catalizator poate varia de la 30:70 pana la 80:20.

in stabilirea amestecului dintre materialul de bazi si catalizator, este important si se formeze
un aliaj cu punct de topire mai scdzut decat punctele de topire ale fiecareia din componente.
Catalizatorul este astfel ales incat sd reducd véscozitatea In timpul topirii si sd prezinte
proprietéti higroscopice, care, in timpul fenomenului de higroscopie, in reactorul al doilea al
instalatiei, s piardd din densitate si sd creascd semnificativ in volum. Aceasta etapd initiald de

obtinere a amestecului pentru topire se poate realiza, intr-o primé faza, fie manual, fie, in cazul
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pulberilor, cu ajutorul unor dispozitive de centrifugare uzuale, cunoscute. Amestecul se
introduce in primul reactor al instalatiei, respectiv in interiorul creuzetului opac la microunde.
Topirea rapidd a amestecului se realizeazd cu ajutorul frecventelor inalte, de preferintd
microunde, cu o putere radianta utild totald intre 2400W s14500W, la o frecventa de 2,45 GHz.
Simultan cu topirea rapida, se realizeaza omogenizarea si degazeificarea, in vederea eliminarii
hidrogenului prezent in compozitia amestecului, conduse in mod continuu, cu ajutorul
ultrasunetelor, cu putere sonicd intre 500 si 1000W, la o frecventd intre 20 - 40 Khz. De
preferinta, introducerea sonotrodei generatorului de ultrasunete in amestecul din materialul de
baza si catalizator se realizeaza cand acesta atinge faza de topitura, pentru o duratd, de exemplu,
de aproximativ 15 minute. Prin utilizarea ultrasunetelor, se creeaza conditii pentru cavitatie,
care asigurd eliminarea hidrogenului si topirea rapidd a materialului brut, imbunétatirea
densitatii, omogenitarea si plasticitatea in faza de topitura.

Omogenizarea si degazeificarea cu ajutorul ultrasunetelor sunt conduse simultan cu
amestecarea mecanica a amestecului din materialul de baza si catalizator printr-o miscare de
rotatie a capacului primului reactor — miscare dus-intors. Aceastd migcare antreneaza miscarea
dus-intors in interiorul amestecului a sonotrodei si a termoculpei, ambele montate pe capacul
primului reactor al instalatiei, asa cum s-a mentionat.

Aliajul obtinut in stare de topiturd din interiorul primului reactor al instalatiei este apoi evacuat
in interiorul nacelei si se lasd un timp pentru solidificare. Aliajul solid rezultat se introduce in
incinta celui de-al doilea reactor al instalatiei.

In interiorul celui de-al doilea reactor, se realizeaza umidificarea aerului din jurul aliajului
solid, tot in prezenta ultrasunetelor, astfel incét catalizatorul continut in aliaj sd absoarbé apa si
sd se producd dezintegrarea aliajului pana la nivel de nanopulbere. Cimpul de ultrasunete poate
fi generat, de exemplu, de un generator de ultrasunete cu putere sonica intre 500 si 1000W, la
o frecventa intre 20 - 40 Khz. Dezintegrarea aliajului solid asistata de ultrasunete si produsi ca
urmare a reactiei catalizatorilor cu oxigenul si cu apa, In conditii de umiditate controlats,
conduce la distrugerea structurii cristaline a materialului de baza continut in aliaj.

In continuare, se efectueazi uscarea rapida in conditii de vid preliminar, de exemplu 0,2 mbar,
a nanopulberilor rezultate aflate in amestec cu catalizatorul, tot in prezenta ultrasunetelor,
precum si 1n prezenta unei surse de incédlzire de pand la aprox. 150°C. Simultan cu uscarea
rapidd in vid se realizeaza Incércarea triboelectricd a nanopulberilor in vid, precum si incércarea
electricd prin aplicarea unui camp electrostatic generat de preferintd de o sursd de inaltd

tensiune in curent continuu, de asemenea in prezenta ultrasunetelor. Efectul triboelectric,
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respectiv de incéarcare a nanoparticulelor datorita coliziunii dintre acestea este favorizat de
conditii de vacuum si de prezenta ultrasunetelor.

In acest mod, se realizeazi separarea nanopulberii de catalizator.

Separarea se produce la cate unul dintre peretii opusi ai celui de-al doilea reactor, conectati la
sursa de 1naltd tensiune in curent continuu, sub actiunea fortei electrostatice si a fortei
gravitationale. Separarea electrostatica a particulelor incércate triboelectric se produce cand
forta electrostatica este suficient de puternica astfel incit si schimbe traiectoria particulelor
catre electrozii de pe peretii opusi cu sarcind electricd opusd. Astfel, este posibild ulterior
colectarea gravitationald, la pereti opusi, a nanopulberilor si catalizatorului. Sursa de inalta
tensiune poate avea o tensiune de iesire ajustabild de ordinul de la 1000V pand la 20000V.
Separarea catalizatorilor de nanopulberea materialului de baza este astfel realizata cu ajutorul
campului electrostatic generat atit de sursa de inaltd tensiune in curent continuu, cit si de
frecarea particulelor in conditii de vacuum si in prezenta ultrasunetelor, si cu ajutorul
gravitatiei.

Aliajul de reactie este dezintegrat in reactorul al doilea pand la nivel de nanopulbere si
catalizatorul este separat de materialul procesat n cadrul aceluiasi reactor. Nu exista pierderi
semnificative rezultate din procesul de dezintegrare si separare, materia prima fiind valorificata
in proportie de 100%.

Nanopulberile obtinute conform procedeului descris si utilizand instalatia prezentatd sunt de

calitate superioard, avand dimensiune si forma similara a particulelor, fard aglomerari.
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PROCEDEU DE OBTINERE A NANOPULBERILOR, INSTALATIE PENTRU
REALIZAREA PROCEDEULUI SINANOPULBERI ASTFEL OBTINUTE

REVENDICARI

1. Procedeu de obtinere a nanopulberilor prin pulverizarea unui material de bazi, care
cuprinde o etapd de amestecare a materialului cu cel pufin un catalizator pe bazi de metal
reactiv i, in continuare, topirea amestecului rezultat prin expunerea la radiatii
electromagnetice de frecventd inaltd, de exemplu microunde, concomitent cu
omogenizarea $i degazeificarea, conduse in mod continuu, cu ajutorul ultrasunetelor de
joasd frecventd pand la obtinerea unui aliaj solid, urmatd de o a doua etapid de
dezintegrare a aliajului rezultat pand la nivel de nanopulbere prin racirea acestuia in
prezenta oxigenului si a apei si de separare a catalizatorului de nanopulberile astfel
obtinute, caracterizat prin aceea cd dezintegrarea pani la nivel de nanopulbere a aliajului
solid este realizatd prin racirea aliajului In prezenta ultrasunetelor, in conditii de
umiditate, urmati de uscarea rapidd in vid, in continuare in prezenta ultrasunetelor,
concomitent cu incilzirea nanopulberilor rezultate aflate in amestec cu catalizatorul, si, in
final, in vederea separdrii, aplicarea asupra nanopulberilor aflate In amestec cu
catalizatorul, a unui camp electrostatic, de asemenea in prezenta ultrasunetelor, urmati de

colectarea gravitationald a nanopulberilor astfel separate de catalizator.

2. Procedeu conform revendicdrii 1, in care materialul de baza este ales dintre compusi

metalici sau nemetalici sub forma de buciti, granule sau pulbere.

3. Procedeu conform revendicarii 1 si 2, in care catalizatorul de metal reactiv este un

compus de metal alcalino-pdmantos.

4. Procedeu conform revendicirilor 1 - 3, In care materialul de bazi este amestecat cu

catalizator in proportie material de baza la catalizator de la 30:70 pana la 80:20.

5. Procedeu conform revendicarilor 1-4, in care dezintegrarea si separarea sunt conduse
intr-o atmosferd cel putin de vid preliminar, un cAmp de ultrasunete cu o putere sonici de

500 ... 1000W, la o frecventd 20 — 40 Khz.
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6. Instalatie pentru realizarea procedeului de la revendicéarile 1-5, alcatuitd din doud

reactoare, care functioneaza independent, aferente celor doua etape ale procedeului,

un prim reactor (1) pentru amestecarea §i topirea material de bazi si catalizatorului si
omogenizarea §i degazeificarea aliajului rezultat i un al doilea reactor (la) pentru
dezintegrarea aliajului pand la nivel de nanopulbere, urmati de separarea materialului de
baza de catalizator, in care primul reactor (1) este prevazut cu o izolatie termicd (2), in
interiorul céreia este dispus un creuzet (8) dintr-un material care absoarbe microundele si,
in care, la randul sdu, este dispus un al doilea creuzet (7) dintr-un material opac la
microunde, in care sunt introduse materialul de bazd si catalizatorul si in care este
condusi topirea, reactorul impreund cu cele doud creuzete fiind acoperite cu un capac
(10) prevazut cu o sonotroda cu traductor (16), racordate la un generator de ultrasunete
(17) si cu un dispozitiv de masurare a temperaturii (15), care patrund in cel de-al doilea
creuzet (7), In topiturd, si se rotesc impreund cu capacul (10), contribuind la
omogenizarea topiturii, iar cel de al doilea reactor (la), in care este introdus aliajul
rezultat in urma topirii, are cuplate un dispozitiv de umidificare a aerului (19) si un al
doilea generator de ultrasunete (21), precum si o sursd de vid (20), o sursd de incélzire
(22) si o sursa de Inaltd tensiune (23) pentru realizarea dezintegérii, uscarii ultrarapide si
a separarii.

7. Instalatie conform revendicarii 6, in care reactorul (1) este prevazut cu un sistem

suplimentar de mésurare a temperaturii creuzetului (8).

8. Instalatie de obtinere a nanopulberilor, ca la revendicérile 6 si 7, in care materialul care
absoarbe microunde este sub forma de pulbere ceramicd, dispusd intre o izolatie termica

(2) si un creuzet (7) pe care il inconjoara.

9. Unitate de obtinere a nanopulberilor, folosind simultan materiale de bazi diferite, care
constd dintr-un numdr de 2...n instalatii ca la revendicarea 6 si 7 sau 8, pentru realizarea
procedeului de la revendicdrile 1-5, cuplate la si controlate independent de un panou de

comandi comun.

10. Nanopulberi de materiale de bazad obtinute conform procedeului de la revendicirile 1-

5 intr-o instalatie conform revendicarii 6 si 7 sau 8.
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Figura 2
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