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(57) Rezumat:

Inventia se referd la un dispozitiv de matritare/formare
a catalizatorilor hidrofobi din carbune impregnat cu
platina si teflon, sila un procedeu de preparare a aces-
tora, catalizatorii fiind utilizati Tn instalatiile de schimb
izotopic catalizat din cadrul instalatiilor de detritiere a
apei grele. Dispozitivul conform inventiei poate fi
manual sau automatizat fiind constituit din trei cilindri
(1) calibrati cu diametrul interior de 3,5 mm, acestia
fiind imersati cu o anumita viteza in stratul (2) de
pulbere care este omogenizata si afanata intr-o tava (3)
cu ajutorul unui pieptene (4) metalic, a carui inaltime
este controlaté prin reglarea pozitiei racletei (5), dispo-
zitivul are trei poansoane (6) care se deplaseaza in
interiorul cilindrilor (1) comprimand pulberea, dupa care
continua cursa pana la evacuarea catalizatorilor (7)
comprimati. Procedeul conform inventiei consta in pre-
pararea amestecului pentru matritare utilizadnd un
amestec uscat din pulbere de carbune impregnat cu
platina si teflon care este umectat cu o solutie formata
din 5...15% raport volumic de surfactant, 5...15% raport
volumic de alcool etilic si apa, amestecul prezen-
tdndu-se sub forma unei paste vadscoase cu bule fine de
surfactant care se lasa timp de 24 ore la o temperatura
< 19°C intr-o nis& ventilata pentru evaporarea alcoolu-
lui, pulberea astfel obtinuta este introdusa in tava (3),
se aflneaza si se niveleaza cu pieptenele (4) metalic si
cu racleta (5) pana la obtinerea unui strat uniform,
cilindrii (7) se introduc in stratul de pulbere cu migcari

scurte si repetate pana cand pulberea este deversata
pe la partea superioara a cilindrilor, se introduc poan-
soanele (6) in cilindri si se comprima pulberea cu o
presiune prestabilitd, se evacueaza catalizatorii intr-o
tava de colectareurménd sa fie supusi unui tratament
suplimentar de uscare si sinterizare pentru vaporizarea
si evacuarea surfactantului din catalizatori.

Revendicari: 3
Figuri: 1

Cu incepere de la data publicarii cererii de brevet, cererea asigurd, in mod provizoriu, solicitantului, protectia conferitd potrivit
dispozitiifor art.32 din Legea nr.64/1991, cu exceptia cazurilor in care cererea de brevet de inventie a fost respinsé, retrasd sau consideratd
ca fiind retrasa. Intinderea protectiei conferite de cererea de brevet de inventie este determinatd de revendicarile confinute in cererea

publicata in conformitate cu art.23 alin.(1) - (3).
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Procedeu si dispozitiv de matritare/formare a catalizatorilor hidrofobi din carbune impregnat cu

platina si teflon

Inventia se referd la un procedeu de preparare si la un dispozitiv de matritare/formare a

catalizatorilor hidrofobi cdrbune impregnat cu platina si teflon, care sa permita o productivitate mare.

Catalizatorii hidrofobi de tip carbune impregnat cu platind si pulberi de teflon sunt utilizati in
instalatiile de schimb izotopic catalizat din cadrul instalatiilor de detritiere a apei grele, care, prin
proprietatile lor fizice si chimice, permit contactul intim intre faza lichida reprezentata de apa grea tritiata
si faza gazoasa reprezentand hidrogenul, astfel incat prin caracterul hidrofob, apa grea tritiata sa fie
respinsad de catalizatori in timp ce faza gazoasa sa intre in contact cu elementul activ al catalizatorului,
respectiv platina, iar prin contactul controlat intre faze sa se faca schimbul tritiului si speciilor tritiate din
apa in gaz, rezultdnd o apa grea curata care poate fi reutilizata in instalatiile nucleare, respectiv un gaz

tritiat care va fi purificat si prelucrat ulterior prin distilare criogenica, urmand sa fie stocat si valorificat.

Literatura de specialitate prezintd diverse metode de preparare si metode de formare sau
matritare a pulberilor, majoritatea fiind metode uscate sau sub forma de pastd, iar matritarea se face
continuu prin comprimare continuad sau prin extrudare. Principalele aspecte care trebuie avute in vedere

in cadrul fabricarii catalizatorilor hidrofobi de tip carbune platinizat-teflon sunt:

e Raportul dimensional al acestora care este defavorabil in sensul ca diametrul acestora este de 3.4
cauza aglomerarii, efectelor electrostatice si adeziunii teflonului la suprafetele de lucru;

e Abraziunea pulberii care ingreuneaza alimentarea matritei si extragerea comprimatului;

e Tendinta de aglomerare a teflonului la temperaturi de peste 19 grade Celsius;

e Timpii de Tncarcare a matritelor prin metoda gravitationala sunt foarte mari, rezultind o
productivitate redusa. S-a constatat ca utilizand metode de incdrcare cu ajutorul vibratiilor
produce catalizatori neomogeni datoritd separarii mecanice a teflonului de cdrbune in timpul
vibrarii, cauzata de diferentele de greutate specifica a celor doua materiale;

e Extrudarea semi-umeda sau a pastelor preparate din pulbere cu diversi lianti aduce probleme
suplimentare cum ar fi: impurificarea catalizatorului cu elemente chimice nedorite si greu de
eliminat ulterior, pericolul aprinderii liantului in faza finald de producere care presupune
sinterizarea la temperatura de 370 grade, separarea selectiva a liantului fata de pulberea solida in
extruder care conduce la colmatarea acestuia si blocarea rapida cu material compactat;

e Diferentele mariintre proprietatile carbunelui platinizat si pulberea de teflon fac ca amestecul s3

fie foarte greu de manipulat in fazele de comprimare, conduc la fisurarea comprimatelor in timpul
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Literatura de specialitate prezintd, de asemenea, o diversitate de metode si solutii pentru prepararea si
manipularea mixturilor pulverulente aplicabile Tn tehnologia pulberilor, industria farmaceuticd, materiale

compozite etc.

Pe plan national se cunoaste procedeul de preparare al catalizatorilor, brevet nr. 147684/1994 [1] care
are dezavantajul ca are o productivitate scazuta prin faptul ca are un singur post de lucru iar incarcarea
gravitationala este dificila pentru diametre mai mici de 5 mm din cauza aglomerarii si electrizarii pulberii

care adera la suprafetele de lucru.

n brevetul US 3739048 A [2] este prezentata o metoda de comprimare a pulberilor utilizind un material
auxiliar, numit agent de spumare, material care este indepartat prin vaporizare ulterioara. Prin aceasta
tehnica se elimind dezavantajul pe care il prezinta pulberile fine in timpul manipularii si procesului de
matritare. De asemenea se aratd ca comprimarea pulberilor fine produce piese cu variatii mari ale
distributiei si densitatii materialelor constituente, iar prin utilizarea agentului se formeaza granule mai

mari care se matriteaza mult mai usor.

n brevetul US 3885026 A [3] se prezintd un procedeu prin care se pot crea tablete poroase din pulberi
fine, iar dezavantajul friabilitatii acestora dupa extragerea din matrita este eliminat prin adaugarea unor
adjuvanti solizi, inerti fatd de substanta activa si care, ulterior, se indeparteazi prin sublimare in vid. Tn
descrierea brevetului este prezentatd o metoda de preparare a adjuvantului pe baza unei solutii de
polietilenglicol dizolvat in alcool, la care se adauga substantele active si o cantitate precizatd de uretan.
Dupd comprimare, tabletele obtinute sunt supuse unui proces de sublimare a adjuvantului la 110 °C,

rezultand tablete cu o structura poroasa.

Tn brevetul US 3175521 A [4] se prezint3 un aparat pentru producerea prin stantare a unor comprimate
utilizdnd compresia din doua directii. Se prezinta o solutie in care lungimea si cursa poansoanelor de

stantare este bine determinata in raport cu diametrul si indltimea tabletelor obtinute.

In brevetul US 5407339 A [5] se prezinta o masina pentru matritarea tabletelor farmaceutice cu un numar
de 4 posturi de lucru. Masina este rotativa si este antrenata de un motor si un mecanism intermitent care
pozitioneaza si blocheaza fiecare post al matritei in pozitie aliniata fata de sistemele de alimentare care
sunt fixe. Pulberea este preparata in stare semi umeda si este introdusa in matrite prin intermediul unui

furtun flexibil conectat la un dozator pneumatic.

Prezenta inventie propune rezolvarea problemelor privind manipularea si matritarea catalizatorilor

care au un diametru mic in raport cu lungimea lor, prin utilizarea unei metode noi de alimentare/incarcare
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fi scalat la un numar mai mare de posturi si automatizat, astfel incat sa poata fi utilizat la producerea unor

cantitati mari de catalizatori.

Avantajele pe care le propune prezenta inventie sunt legate de posibilitatea de a elimina sau limita
efectul electrostatic specific teflonului, prin utilizarea unei solutii compuse dintr-un surfactant inert fata
de materialele care compun catalizatorul, alcool etilic si apd demineralizata. De asemenea, metoda de
incdrcare prin impuls este rapidd si permite umplerea simultand a cilindrilor matritei, comprimarea
catalizatorilor si evacuarea acestora rapid. Un alt avantaj il reprezinta posibilitatea de reprocesare a
pulberii ramase de la operatiuni anterioare, pulbere care are tendinta de aglomerare si fibrozare sub forma
unor granule mari, sub solicitdri mecanice repetate. De asemenea, o parte din pulbere se taseaza la partea

frontala a cilindrilor, cand acestia sunt introdusi in stratul de pulbere.
n ceea ce urmeazs se prezintd un exemplu de realizare:

Amestecul uscat format din pulberea de carbune impregnat cu platina si teflon este umectat cu o
solutie formata dintr-un surfactant, un alcool si apa demineralizata. Solutia de umectare are in compozitie
5-15% (raport volumic) surfactant, 5-15% (raport volumic) alcool etilic si apa. Surfactantul se utilizeaza
pentru a modifica temporar caracterul hidrofob al pulberii pentru ca aceasta sa poata fi amestecata cu
apa. Surfactantul este indepartat la etapa de sinterizarea la temperaturi inalte a catalizatorului (aceasta
etapa nu face obiectul prezentei inventii). Alcoolul etilic este utilizat pentru a permite dizolvarea
surfactantului in apa deoarece acesta are tendinta de a forma un gel vascos in contact cu apa. Alcoolul

etilic se elimind din amestecul final prin evaporare.

Prepararea solutiei de umectare este facuta in urmatorii pasi:

-peste o cantitate precisa de apa demineralizata se toarna cantitatea de surfactant.
-se amesteca cateva minute solutia pana apar formatiuni gelificate

-se adauga alcoolul etilic pur si se amesteca pana cand tot gelul este dizolvat, iar solutia este transparenta

si fluid3

Prepararea materialului pentru matritare se face prin amestecarea pulberii cu solutie de umectare.
Amestecul se omogenizeaza usor pana se obtine o pasta vascoasa care contine bule fine de surfactant in
masa sa si formeazd o spuma la suprafatd. Tnainte de a fi utilizatd la obtinerea granulelor de catalizator,

pasta se lasd 24 ore la o temperatura mai mica de 19 grade, intr-o nisd ventilatd pentru a permite

evaporarea alcoolului si a permite o umectare uniforma in intreaga masa de pulbere.
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usurintd, fenomenele electrostatice si de separare sunt eliminate, fortele de frecare ale pulberii la

contactul cu suprafetele metalice sunt reduse.
In Figura 1 este prezentat desenul conceptual al dispozitivului de matritare.

Dispozitivul propus este compus din 3 cilindri calibrati, cu diametrul interior 3.5 mm (1), care sunt imersati
cu 0 anumita viteza in stratul de pulbere (2). Pulberea este omogenizata si afanatd in tava (3) cu ajutorul
unui pieptene metalic (4) si are o inaltime controlatd prin reglarea pozitiei racletei (5). Dispozitivul are in
componentd trei poansoane (6) care se deplaseaza in interiorul cilindrilor si comprima pulberea incarcatad
in cilindri, dupa care continua cursa pana la evacuarea catalizatorilor comprimati (7). Avand o indltime
initiald egald, datd de lungimea cilindrilor, lungimea finald a celor trei comprimate este egald, rezultand

seturi de catalizatori uniformi din punct de vedere dimensional si morfologic.
Functionarea dispozitivului, conform inventiei este secventiala dupa cum urmeaza:

Pulberea, preparata conform metodei descrise in prezenta inventie, este introdusa in tava

Se face afanarea si nivelarea pulberii in tava cu ajutorul pieptenului metalic si al racletei pana se obtine un
strat uniform

Se introduc simultan cei 3 cilindri calibrati in stratul de pulbere, cu miscari scurte si repetate, pana cand
pulberea care intra din partea inferioara se deverseaza prin capatul superior al cilindrilor.

Se mentin cilindrii in contact cu tava, iar cu ajutorul unei lamele se curata surplusul de pulbere de la capatul
superior al cilindrilor

Se introduc poansoanele in cilindri si se comprima cu ajutorul unei greutati bine stabilite.

Se ridica dispozitivul din tava si se continua cursa poansoanelor pana la evacuarea comprimatelor pe o
tava de colectare, acestia urmand a fi supusi unui tratament suplimentar de uscare si sinterizare, etapa in
care surfactantul este vaporizat si evacuat din catalizator.

Se reia procesul conform punctelor a-f.

Cu ajutorul dispozitivului propus in prezenta inventie, in varianta manuald se pot realiza un numér de
aproximativ 600 de comprimate pe ora, adicd aproximativ 200 g/ora. De asemenea, toate etapele de
matritare se pot grupa si automatiza intr-o masina de matritat automata, de la faza de alimentare cu
pulbere preparata anterior, dozarea, amestecarea, omogenizarea, comprimarea si reprocesarea pulberii

rezultate din prelucrarile anterioare.
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REVENDICARI:

1-

Procedeu de matritare/ formare a catalizatorilor hidrofobi de tipul platinei pe carbune si teflon,
caracterizat prin aceea cd inainte de matritare mixtura (amestecul} de materii prime este
umectatd cu o solutie speciald si omogenizatd corespunzator si dispozitiv de matritare, cu
productivitate ridicata, caracterizat prin aceea ca este constituit din minim trei posturi de
matritare simultana si este alimentat prin inertie atunci cand este imersat in stratul de pulbere.
Procedeu de matritare/ formare a catalizatorilor hidrofobi de tipul platinei pe cirbune si teflon,
conform revendicarii (1) caracterizat prin aceea cd Tnainte de etapa de matritare/formare,
mixtura de materii prime este tratata cu o solutie surfactanta ce contine: 5-15% surfactant, 5-
15% alcool etilic si apda demineralizata, prin care efectul electrostatic al mixturii uscate este
temporar eliminat iar fortele de frecare la introducerea pulberii in matrite sunt reduse.
Dispozitiv de matritare/ formare cu productivitate ridicata, conform revendicirii ( 1) caracterizat
prin aceea ca este echipat cu minim trei posturi de matritare iar alimentarea/umplerea cilindrilor
avand un raport lungime-diametru foarte mare se face prin inertie, de la partea inferioara, prin

imersarea in stratul de pulbere, iar timpul de umplere este foarte mic.
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Figura 1
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