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(57) Rezumat:

Inventia se refera la o instalatie destinata producerii
nanofibrelor din polimeri prin metoda electrofilarii.
Instalatia conform inventiei este alcatuita dintr-un sis-
tem de formare a unui jet lichid si cuprinde, in principal,
niste recipiente (3 si 4) care contin o solutie (1) de
polimer lichid si, respectiv, un colorant (2) care sunt
amestecate Tntr-un mixer (5), amestecul lichid rezultat
fiind introdus intr-un sistem (10) de pompaj si apoi
intr-un injector (12) de unde este expulzat in exterior
sub forma unui jet (14), dintr-un ansamblu de diode (15,
16, 17) laser pentru Tncalzirea jetului (14), dintr-un sis-
tem de generare a unui camp electrostatic alcatuit
dintr-un cap metalic al injectorului (12), o sursa (19) de
inalta tensiune si un panou (20) metalic pe suprafata
caruia se depun nanofibrele (21) rezultate din accele-
rarea in camp electrostatic a particulelor care formeaza
jetul (14) si dintr-un circuit (22) de comanda a instalatiei
astfel formate.
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DESCRIEREA INVENTIEI:

INSTALATIE AUTOMATA DE ELECTROFILARE CU DIODE LASER
Inventia se referd la un sistem destinat producerii de fibre din polimeri cu dimensiuni de
ordinul zecilor de nanometri, denumite in continuare nanofibre. Functionarea sa se bazeaza pe
proprietatea particulelor de polimer aflate sub forma de jet lichid, de a forma nanofibre, atunci
cand sunt accelerate in cAmp electrostatic si sunt indeplinite anumite conditii. Procesul de
electrofilare este initiat atunci cand picatura de polimer lichid aflatd la iesirea unui tub capilar
(denumit in limbaj tehnic spinaret), inainte de a fi expulzatd, este supusd unei tensiuni
electrice Tnalte. Sub influenta cdmpului electric picatura este alungita (con Taylor), jetul de
polimer astfel format fiind apoi colectat pe un electrod plan (colector) aflat la o distantd de
ordinul zecilor de centimetri de varful tubului capilar (vérful spinaret-ului), sub forma de
nanofibre. Suplimentar, jetul de polimer poate fi incalzit folosind radiatia opticd generatd de
dispozitive de tip laser. Metoda prin care se obtin nanofibre folosind procedeul descris se
numeste electrofilare cu laser.

Din punct de vedere practic, in prezent, electrofilarea cu laser se realizeaza incalzind jetul de
polimer folosind un fascicul laser de mare putere.

Acestd metodd este descrisd amadnunfit fiind insotitd de exemple de utilizare practica in:
Ogata, N.; Yamaguchi, S.; Shimada, N.; Lu, G.; Iwata, T.; Nakane, K.; Ogihara, T.
Poly(lactide) nanofibers produced by a melt-electrospinning system with a laser melting
device. J. Appl. Polym. Sci. 2007, 104, 1640-1645, unde este folosita o bara polimerica, H.
Xu, T. Bronner, M. Yamamoto, H. Yamane, Regeneration of cellulose dissolved in ionic
liquid using laser-heated melt electrospinning, Carbohydrate Polymers 201 (2018) 182-188,
unde este folosit un gel polimeric si in M. Takasaki, K.Morie, Y.Ohkoshi, T.Hirai, Effect of
laser beam width on the diameter and molecular weight of laser electrospun polylactide fiber,
SEN’T GAKKAISHI, 71, 7, 2015 unde sunt folosite fibrele polimerice eliberate de catre
spinaret, sursa termica fiind un laser CO, (lungime de undd 10.6 pm) cu putere mare de
ordinul zecilor de W.

Asa cum este aplicatd aceastd metodd in prezent, pentru incélzirea polimerilor sunt folositi
lasere cu CO, de mare putere, care sunt dispozitive scumpe, dificil de Intrefinut si
caracterizate de un randament energetic scdzut. Un alt dezavantaj al acestei metode de
incdlzire, asa cum este aplicatd in prezent, este acela cd unele tipuri de polimer prezintd
coeficient de absorbfie scazut al radiatiei cu lungimea de undd de 10.6 um, astfel ci
randamentul procesului de conversie al energiei radiatiei optice generate de laser in energie

termica devine foarte slab.
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Sistemul la care face referire invenfia, denumit in continuare Instalatie automatid de
electrofilare cu diode laser, poate fi folosit, fard a fi limitat la aceasta, industrial, pentru
productia la scard mica de nanofibre, de anumite dimensiuni §i pentru anumite destinatii, sau
ca instrument de laborator destinat determinarii conditiilor in care pot fi create nanofibre
avand dimensiuni date, pentru o aplicatie specifica.

Problema tehnica rezolvatd de catre inventie constd in realizarea unei instalatii compacte, cu
randament energetic ridicat, care poate folosi orice tip de polimer drept materie prima, pentru
producerea de nanofibre ale cdror caracteristici, anume diametrul si densitatea nanofibrelor,
prezinta un grad inalt de reproductibilitate.

Instalatia automatd de electrofilare cu diode laser, realizatd conform inventiei inlatura
dezavantajele solutiilor existente, producdnd nanofibre prin accelerarea in cAmp electrostatic
a unui jet lichid compus dintr-un amestec solutie de polimer-solutie de colorant, incalzit de
catre radiatia laser generatd de un ansamblu de diode laser de putere mica, de ordinul mW,
intreg procesul fiind controlat de un circuit de comanda, in mod automat sau dirijat manual.
Instalatia automata de electrofilare cu diode laser, realizatd conform inventiei, este compusa
dintr-un sistem de formare a jetului lichid alcatuit din doud componente, ansamblu de diode
laser pentru incalzirea jetului, sistem de generare a cAmpului electrostatic §i un circuit de
comanda.

Conform inventiei, jetul lichid este format dintr-o solutie de polimer si o solutie de colorant
caracterizat printr-un coeficient ridicat de absorbtie a radiatiei optice din domeniul infrarosu,
artificiu tehnic prin care se méareste randamentul procesului de conversie a radiatiei laser in
energie termicd. Prin folosirea solutiei de colorant, cu caracteristicile mentionate mai sus, se
rezolvd problema tehnicd a obtinerii de nanofibre folosind tipuri de polimeri care prezintd un
coeficient scazut de absorbtie a radiatiei laser. Jetul lichid este incélzit prin utilizarea unui
ansamblu format din 3 sau mai multe diode laser amplasate concentric, la distanta egala una
fatd de alta, intr-un plan perpendicular pe directia de iesire a jetului, fasciculele laser generate
de acestea fiind orientate radial si focalizate 1n fata orificiului de iesire a jetului. Diodele laser
pot functiona in regim continuu sau pulsat, regimul lor de lucru putdnd fi modificat simplu,
controland tensiunea de alimentare a acestora. Prin utilizarea diodelor laser In locul unui laser
de mare putere cu CO; se rezolva problema tehnicd a imbunatatirii randamentului energetic
global al productiei de nanofibre prin metoda electrofilarii. Instalatia automati de electrofilare
cu diode laser realizata conform inventiei poate functiona in doud moduri de lucru, automat si

respectiv manual.
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in modul de lucru automat, partile componente ale instalatiei executa toate operatiile necesare
producerii de nanofibre, conform unei proceduri anterior stabilite, fird a fi necesard
interventia unui operator uman. Acest mod de lucru este potrivit pentru aplicatiile industriale,
permitand productia de nanofibre, in conditii bine determinate, cu caracteristici bine stabilite,
constante In timp, rezolvand astfel problema tehnica a reproductibilitafii caracteristicilor
produsului finit.

In modul de lucru manual, partile componente ale instalatiei executd un sir de operatii a ciror
naturd, succesiune §i duratd, poate fi arbitrard, acestea fiind selectate de cétre un operator
uman. Acest mod de lucru este potrivit pentru aplicatiile de laborator, permitind identificarea
conditiilor in care pot fi produse nanofibre cu caracteristici bine determinate cerute de o
anumita aplicatie specifica. Dupd identificarea conditiilor respective, care se refera la tipul de
polimer, natura, succesiunea §i durata operatiilor necesare, acestea se codificd sub forma unui
sir de instructiuni alcatuind o procedurd de lucru care poate fi folositd ulterior in modul de
lucru automat pentru producerea de nanofibre avind caracteristicile cerute.

In scopul derulirii operatiilor in modul de lucru automat sau in modul de lucru manual,
instalatia automatd de electrofilare cu diode laser este previzutd, conform inventiei, cu un
circuit de comanda care contine o unitate logica, o arie de memorie nevolatila §i circuite de tip
driver care furnizeazd tensiunile de alimentare necesare elementelor de executie, conform
semnalelor de comanda furnizate de catre unitatea logicd. Circuitul de comanda mai contine
un set de elemente constand din tastaturd si/sau diverse comutatoare care permit interventia
operatorului asupra functiondrii instalatiei precum si un set de diverse elemente de afisare
opticd care permit monitorizarea functiondrii instalatiei.

Fatd de solugiile anterioare, instalatia la care face referire inventia prezintd urmatoarele
avantaje:

-Utilizarea unei solutii de colorant caracterizat printr-un grad Tnalt de absorbtie a radiatiei
laser In amestec cu solufia de polimer, asigurd, practic, posibilitatea utilizarii oricrui tip de
polimer lichid, indiferent de coeficientul sau de absorbtie al radiatiei optice In domeniul
infrarosu, pentru producerea de nanofibre;

-Utilizarea unei solufii de colorant caracterizat printr-un grad nalt de absorbtie a radiatiei
laser In domeniul infrarosu in amestec cu solutia de polimer asigurd, practic, posibilitatea
folosirii unui singur tip de radiatie laser pentru incalzirea jetului lichid, eliminand astfel
necesitatea modificdrii lungimii de unda a radiatiei laser, implicit schimbarea dispozitivelor

laser, functie de tipul de polimer folosit;
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-Inlocuirea laserelor de mare putere prin diode laser de mica putere cu lungimea de unda bine
stabilitd, creste randamentul energetic al procesului de productie a nanofibrelor prin metoda
electrofilarii si simplifica realizarea practica a instalatiei;

-Inlocuirea laserelor de mare putere prin diode laser de micd putere, care pot funcfiona in
regim pulsat, permite varierea in mod simplu a puterii medii a radiafiei optice aplicate jetului
de polimer, implicit a temperaturii acestuia, prin modificarea duratei pulsului laser;
-Automatizarea funcfionarii instalatiei asigura reproductibilitatea caracteristicilor prestabilite
pentru produsul final.

Se prezintd, in continuare, un exemplu de realizare a invenfiei, in legédturd cu fig. 1, 2, 3, 4, 5,
6 si 7 care reprezinta:

- fig. 1, schema bloc a instalatiei automate de electrofilare cu diode laser, realizata conform
inventiei;

- fig. 2, dispunerea ansamblului de diode laser folosit pentru incélzirea amestecului care
formeazi jetul lichid;

- fig. 3, schema bloc a circuitului de comanda;

- fig. 4, imagine microscopicd a nanofibrelor produse din solutie polimerica- solutie colorant
(in proportie 90%:10%) in prezenta radiatiei laser;

- fig. 5, imagine microscopica a nanofibrelor produse din solutie polimerica- solutie colorant
in absenta radiatiei laser

- fig.6, imagine microscopica a nanofibrelor produse din solutie polimerica- solutie colorant
(in proportie 70%: 30%) in prezenta radiatiei laser.

- fig.7 imagine microscopica a nanofibrelor produse din solutie polimerica- solutie colorant
(in proportie 50%: 50%) in prezenta radiatiei laser.

Este descris In continuare un exemplu de realizare a instalatiei automate de electrofilare cu
diode laser, conform inventiei. In fig. | este prezentatd schema bloc a sistemului la care face
referire inventia.

Solutia de polimer lichid 1 este continutd in recipientul 3 iar solutia de colorant 2 este
continuta in recipientul 4. Cele doud solutii sunt amestecate, formand o solutie omogena in
mixerul 5. Solutia de polimer lichid 1 este introdusd in mixerul § prin tubul 6. Curgerea
solutiei de polimer lichid 1 In mixerul § este controlatd de cétre electrovalva 7. Solutia de
colorant 2 este introdusd in mixerul 5 prin tubul 8. Curgerea solutiei de colorant 2 in mixerul
5 este controlatd de cétre electrovalva 9.

Amestecul lichid al celor dou# solutii, realizat de catre mixerul 5 este introdus in sistemul de

pompaj 10 prin tubul 11, fiind apoi introdus in injectorul 12 terminat cu un tub capilar , prin
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tubul 13 . Amestecul lichid introdus sub presiune de catre sistemul de pompaj 10 in injectorul
12 este expulzat apoi in spatiul exterior, sub forma unui jet 14.

Recipientele 3 si 4, tuburile 6, 8, 11 si 13, electrovalvele 7 i 9, mixerul §, sistemul de pompaj
10, si injectorul 12 alcatuiesc sistemul de formare a jetului lichid.

Jetul 14 este Incalzit de catre un ansamblu 18 format din diodele laser 15, 16, 17. Fasciculele
laser generate de catre diodele laser 15, 16, 17, sunt orientate perpendicular pe directia de
iesire a jetului 14 si sunt focalizate in fata orificiului de iegire al injectorului 12.

Capul metalic al injectorului 12 este conectat la sursa de inalta tensiune 19. Perpendicular pe
directia de iesire a jetului 14, la o anumita distanta, in fata orificiului de iegire al injectorului
12 este plasat un panou metalic 20 conectat la masa. Capul metalic al injectorului 12, sursa de
inalta tensiune 19 si panoul metalic 20 alcdtuiesc sistemul de generare a campului
electrostatic. Particulele care formeaza jetul 14 sunt accelerate in cimpul electrostatic creat
intre capul metalic al injectorului 12 si panoul metalic 20, prin conectarea acestora la bornele
sursei de naltd tensiune 19. Acestea executd o migcare elicoidala si formeaza o depunere de
nanofibre 21, pe suprafata panoului metalic 20. Nanofibrele 21 astfel formate reprezinta
produsul final al instalatiei automate de electrofilare cu diode laser, realizatd conform
inventiei.

Instalatia automatd de electrofilare cu diode laser functioneaza in cicluri.

In cursul unui ciclu complet de producere a nanofibrelor sistemul de pompaj 10 se incarci cu
o anumiti cantitate de amestec solutie de polimer-solutie colorant, format in mixerul §, care
este apoi expulzat in spatiul exterior sub forma unui jet 14 prin intermediul injectorului 12.
Dupd epuizarea amestecului incarcat in sistemul de pompaj 10, operatia de Incircare-
expulzare a amestecului este reluatd, executdndu-se astfel un nou ciclu de producere a
nanofibrelor. Functionarea instalatiei automate de electrofilare cu diode laser se poate
desfagura fara interventia unui operator uman, caz in care operatiile se realizeazi intr-o
succesiune prestabilitd sau in mod manual, caz In care operatiile se realizeaza conform unei
succesiuni impuse de citre operator. in ambele cazuri functionarea este controlatd prin
intermediul circuitul de comanda 22, care constituie parte integrantd a instalatiei, realizat
astfel incat furnizeaza tensiunile de alimentare §i semnalele de comanda prin setul de porturi
de intrare/iegire 23, necesare fiecarei operatii in parte.

In fig. 2 este prezentatd dispunerea ansamblului 18 continind diodele laser 15, 16 si 17,
folosite pentru incalzirea amestecului care formeazi jetul lichid 14. Din punct de vedere
geometric, diodele laser 15, 16 si 17, sunt plasate echidistant, pe circumferinta unui cerc, intr-

un plan vertical perpendicular pe directia de iesire a jetului 14, unghiurile adiacente formate



RO 138130 A2

de directiile de propagare ale fasciculelor laser generate de catre fiecare dintre cele trei diode
fiind egale cu 120°. '

Fasciculele laser generate de cétre acestea, 25, 26, 27 sunt focalizate in fata orificiului de
iesire al injectorului 12, fiind folosite pentru incélzirea jetului 14 format din amestecul solutie
de polimer-solutie de colorant.

Sistemul de montaj al diodelor laser 15, 16 si 17, pe suportul 24, permite reglajul orientarii
acestora in scopul obtinerii punctului de focalizare optim.

In fig. 3 este prezentati schema bloc a circuitului de comanda 22.

Acesta contine urmatoarele elemente: unitatea logicd 28, driver 29 pentru electrovalva 7,
driver 30 pentru electrovalva 9, driver 31 pentru mixer 5, driver 32 pentru sistem pompaj 10,
driver 33 pentru dioda laser 15, driver 34 pentru dioda laser 16, driver 35 pentru dioda laser
17, arie de memorie nevolatild 36, sistem de monitorizare optica 37 ce poate consta dintr-un
ecran de afisare pentru text i simboluri grafice si/sau set led-uri, set elemente comanda pentru
operator 38, ce poate consta dintr-o tastaturd si/sau comutatoare. Circuitele driver 29, 30, 31,
32, 33, 34, 35 furnizeaza tensiunile de alimentare necesare elementelor de executie 7, 9, §, 10,
15, 16, 17, conform semnalelor de comandé furnizate de catre unitatea logica 28.

Unitatea logicd 28 furnizeazd semnalele de comandd necesare pentru circuitele driver,
conform instructiunilor stocate in aria de memorie, atunci cand instalatia functioneazi in
modul de lucru automat sau conform operatiei cerute de cétre operator, prin intermediul
elementelor de comanda 38, atunci cand instalatia functioneaza in modul de lucru manual.
Circuitul de comandd 22 furnizeazd tensiunile electrice i semnalele de comanda
corespunzatoare, necesare indeplinirii urmatoarelor operatii:

- inchidere/deschidere electrovalve 7 si 9;

- start/stop §i ajustare turatie mixer 5;

- controlul tensiunilor de alimentare pentru diodele laser 15, 16, 17, astfel incét acestea sa
genereze fasciculele laser simultan sau conform unei secvente prestabilite, in regim continuu
sau in pulsuri, prin aceasta ajustdndu-se puterea medie a radiatiei optice aplicate jetului de
polimer 14 si implicit temperatura jetului de polimer 14;

- controleaza tensiunea electrica aplicatd capului metalic al injectorului 12, aceasta putand fi
aplicata continuu sau pentru anumite intervale de timp, conform unei proceduri prestabilite;

- executia unui ciclu complet de producere a nanofibrelor, furnizand semnalele de comanda si
tensiunile de alimentare pentru sistemul de pompaj 10, astfel incat si incarce amestecul
solutie de polimer-solutie de colorant, apoi sd-1 expulzeze, simultan cu aplicarea tensiunii

electrice intre capul metalic al injectorului 12 si panoul metalic 20, precum si fasciculele

b
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laser 25, 26, 27 asupra jetului 14, pand cand amestecul solutie de polimer-solutie de colorant
incdrcat in sistemul de pompaj 10 este expulzat complet;

-executia unui numdr arbitrar, prestabilit, de cicluri de producere a nanofibrelor;

-asigurd executia oricireia din operatiile descrise anterior, separat, sau intr-o ordine anume,
atunci cand este cerutd de cétre operator prin intermediul elementelor de comanda 38.
-furnizeaza informatii asupra starii diferitelor elemente ale instalatiei sau ale stadiului in care
se afla operatiile aflate in curs de desfasurare prin intermediul sistemului de monitorizare
opticd 37.

Setul de elemente de comandad 38 constdnd din tastaturd si/sau diverse comutatoare permit
operatorului s& incarce in memoria nevolatilda 36 instructiunile specifice unei anumite
proceduri de lucru, sd selecteze o anumitd procedurd, incércata anterior, atunci cand instalatia
urmeaza s functioneze in mod de lucru automat sau sa selecteze anumite operatii de efectuat,
atunci cand instalatia functioneaza in mod de lucru manual.

Ca exemplu de aplicare s-a realizat un model demonstrativ al instalatiei la care face referire
inventia avand urmatoarele caracteristici: ansamblul 18 este format din 3 diode laser a caror
putere poate fi variatd de la cativa mW la citeva sute de mW; lungimea de unda radiatie laser:
808 nm; tensiunea de accelerare generata de sursa de inaltd tensiune 19 poate fi variatd in
intervalul 10-20 kV; distanta orificiu de iesire jet 14 -panou metalic 20: 15-20 cm; debit jet
lichid 14 la iesirea injectorului 12: 0.5 ml/h.

Testele experimentale au demonstrat ca diametrul nanofibrelor descreste simultan cu cresterea
densitatii in prezenta radiagiei laser (fig.4) In comparatie cu absenta acesteia (fig.5) precum si
in functie de puterea radiatiei laser si concentratia solutiei de colorant. In functie de
concentratia solutiei de colorant addugatd solutiei polimerice si in prezenta celor 3 fascicule
laser focalizate (900 mW fiecare) pe conul Taylor al jetului de lichid, diametrul nanofibrelor
descreste (fig.4: solutie polimericd - solutie colorant in proportie 90%:10%) iar densitatea
nanofibrelor creste. Pe mésura ce concentratia solutiei de colorant este crescutd structurile de
nanofibre devin poroase §i impachetate (fig.6: solutie polimerica - solutie colorant in
proportie 70:30; fig 7: - solutie polimerica - solutie colorant in proportie 50%:50%) datoritd

cresterii absorbtiei radiatiei laser si incélzirii suplimentare a jetului lichid.
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REVENDICARI

1. Instalatie de electrofilare automatd cu diode laser folositd pentru obtinerea fibrelor de
polimer cu diametrul de ordinul zecilor de nanometri prin accelerarea unui jet lichid (14),
produs de un sistem de pompaj (10) si un injector (12) In campul electrostatic creat prin
conectarea unei surse de inaltd tensiune (19) intre capul metalic al injectorului (12) si un
panou metalic (20) aflat in fafad acestuia caracterizatd prin aceea ca jetul lichid (14)
accelerat in camp electric, din care rezultd fibrele cu dimensiuni de ordinul zecilor de
nanometri este format prin amestecul dintre o solutie de polimeri (1) si un colorant lichid (2)
ce prezintd un coeficient absorbtie ridicat al radiatiei optice din domeniul infrarosu si avand in

compunerea sa mixerul (5) care realizeazd acest amestec.

2. Instalatie conform revendicérii 1 caracterizatd prin aceea ca pentru incélzirea jetului
lichid (14) se utilizeaza un ansamblu (18) format din mai multe diode laser cu lungimea de
unda in domeniul infrarosu apropiat al radiafiei optice, functionidnd in regim continuu sau in
pulsuri, amplasate concentric, la distan{d egald una faa de alta, intr-un plan perpendicular pe
directia de iesire a jetului lichid (14), fasciculele laser generate de acestea fiind orientate
radial, focalizate in fata orificiului de iesire a jetului (14), directiile de propagare a

fasciculelor laser formand unghiuri adiacente egale.

3. Instalatie conform revendicarilor 1 §i 2 caracterizatd prin aceea ci are in compunerea sa
un circuit de comanda (22) compus dintr-o unitate logicd (28), circuite de tip driver (29), (30),
(31) si (32) pentru alimentare electrovalve, mixer §i sistem pompaj, circuite de tip driver (33),
(34) si (35) pentru diodele laser, arie de memorie nevolatild (36), sistem de monitorizare
opticd a functiondrii (37) i elemente de comandd pentru operator (38), care asigurd
indeplinirea de catre elementele de executie ale instalatiei, anume electrovalvele (7) si (9),
mixerul (5), diodele laser (15), (16) si (17), sistemul de pompaj (10) si sursa de inaltd tensiune
(19), a oricarei din operatiile specifice fiecdrui element de executie in parte, impuse de citre

un operator prin intermediul elementelor de comanda (38).

4. Instalatie conform revendicérilor 1 §i 2 caracterizati prin aceea cd are In compunerea sa
un circuit de comanda (22) compus dintr-o unitate logica (28), circuite de tip driver (29), (30),
(31) si (32) pentru alimentare electrovalve, mixer §i sistem pompaj, circuite de tip driver (33),

(34) s1 (35) pentru diodele laser, arie de memorie nevolatild (36), sistem monitorizare optici
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(37) si elemente de comandd pentru operator (38), care asigurd indeplinirea de cétre
elementele de executie ale instalatiei, anume electrovalvele (7) si (9), mixerul (5), diodele
laser (15), (16) si (17), sistemul de pompaj (10) §i sursa de inaltd tensiune (19), a unui gir de
operatii prestabilite, fard ca in cursul desfasurdrii acestor operatii s fie necesard interventia

directa a unui operator uman.

5. Instalatie conform revendicédrilor 1, 2 si 4 caracterizatd prin aceea ci poate indeplini
totalitatea operatiilor necesare realizarii unui ciclu sau a mai multor cicluri complete de

producere a nanofibrelor, fara interventia unui operator uman.

8]
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