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Tebnica presiunilor înalte 8-a conturat în ultirnele decenii ea domeniu de 
cercetare fundamentalâ zi aplicativâ, cuprinzând a8pecte clin frricâ, ckimie, 
geologie, metalugie, etc.

Afectul combinat al pre8iunii zi temperaturii conduce Ia modificări 
8ernnitrcative ale eckilibrului dintre fa^e, la 8ckimbarea 8tructurii cri8taline, Ia 
realizarea unor noi reacfii ckimice zi în general, la modificarea proprielâfilor 
mecanice, electrice, magnetice, optice, etc. ale materialelor.

Uuerârile 8i8tematiee ale lui ? >V Lridgman - fondatorul domeniului zi 
laureat al premiului I^obel pentru troica (1964) - de8tazurate timp de aproape 
jumătate de 8ecol, atât în ceea ce privește aparatura de pre8iune ridicata cat zi 
modificarea proprietâfilor materialelor 8ub inkluenfa pre8iunii, au condu8 la 
acumularea unor cunoztinfe vaste ce au făcut posibile realizările zi progresele 
ulterioare.

- s intentarea în metalurgia pulberilor;
- 8in1eta diamantului zi altor materiale extradure;
- polimeritarea 8ub pre8iune.
In laboratoare 8peeialitate 8e încearcă reproducerea condipilor de 

temperatura zi pre8iune pre8upu8e a exi8ta în interiorul planetelor pentru 
dezlegarea tainelor geotr^icii.

De8ckiderea câilor pentru aplicațiile practice a determinat indu8tria 8â 
realitete pre8e puternice de milioane tone-torfa, autoclave ce reti8tâ Ia teci de 
mii de atmo8tere zi temperaturi între -270°L zi I800OL, pompe în flux continuu 
ce ating 10-^20 mii de atmo8kere, in8trumentar adecvai pentru cercetare.

Lercetârile au to8t extin8e în 8ute de laboratoare, iar rezultatele obfinute 8e 
comunica în cadrul unor manite8târi ztiinpfice de 8pecialitate (congre8e zi 
conferințe periodice) revi8te de 8trict protîl ("Uigk "femperature8 - Uigb 
?re88ure8," "fizica i tebnica vâsocbik davlenii",etc), în numeroa8e 8tudii zi 
monografii.

Ua noi în jura, alâturi de preocupările în domeniul pre8iunilor înalte de Ia 
Universitatea "?oliteknica" din îimizoara, au exi8tat zi exi8tâ preocupări cu bune 
rezultate la Univer8itatea "feknicâ din Lluj-I^apoca (metalurgia pulberilor, 
8interi^area materialelor), Ia Universitatea "?oliteknica" Lucurezti (calculul 
mecanic al utilajelor ce kuncponearâ la pre8iuni ridicate), Ia Universitatea 
"^I.I.Lu^a" din lăzi (mâ8urâtori magnetice Ia precum ridicate zi temperaturi 
8câ^ute utilizând tebnica keliului 8olid), Ia întreprinderea "Dacia" Vucurezti 
(obfinerea diamantelor 8intetiee), etc.
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1-1. VOIVMNIU?KL8Ilâr0ir

presiunea ca mărime liricâ reprezintă unul dintre cei mai importanp 
parametrii care carcateri^earâ starea materialelor, mai ales a fluidelor (lickide ?i 
Zare), eckilibrelor tipice;i ckimice, cinetica rescpilor;i translrormarilor clnmice

Oekinitâ ca raport între korM ;i suprskafâ, presiunea are nenumârste 
modalități de exprimare (unitâsi de măsura) inclusiv cele ce decurg clin corelarea 
presiunii bidrostatice (exprimată prin înâlpmea coloanei de fluid).

In tabelul I-I se redau câteva din unitățile de mâsurâ ale presiunii ;i 
modalitățile lor de corelare.

tabelul 1-1. Unitati de mâsurâ pentru presiune

Onitatea de 
mâsurâ

pa d^nâ/cm^ mm.col. 
»8

KZf/cm' bar p.8.i

pascal 
pa-bi/m'

I 10 7,5.10' 1,019.10' 10' 1,45.10'"

barie 
dMâ/cm^

10' I 7,5.10'" 1,019.10" 10" 1,45.10'

torr 
mm.col.^g

133,3 1,333.10' I 1,36.10' 1,33.10' 1,93.10'

atm. tebn.m 
Icgf/cm^

9,81.10" 9,81.10' 735 I 0,981 14,22

bar 
(dabl/cm')

10' 10^ 750 1,019 I 14,50

pound/sq.in-
(Ib/in'), p.s.i

6,89.10' 6,89.10" 51,7 7.03.10' 6,89.10' I

127; 29;lI3;l6I)
Obs.:

I dzmâ- lO'bl
I pound - Ilb. - 0,453
I in - 1 toi - 0,0254 m
I kßf-9,81 bl
I kbar- IO' bar- IO" ?a-981 kßf/cm'
I Opa - 10' Ea - 10^ pa - 10" bar - 10 kbar
principalele proee8e teknologice care 8e de8tazoarâ la pre8iuni ridicate 

(8inte^a metanolului, ureei, amoniacului, polimeri^area etilenei, kidrogenarea 
uleiurilor zi cărbunelui, etc) nece8itâ pre8iuni de ordinul 10^-10^ atm., deci pana 
la 1 kbar- 8interi^area în metalurgia pulberilor 8e reali?ea?â la presiuni de ordinul 
10 kbar, iar 8intera diamantului zi a altor materiale extradure pre8upune pre8iuni 
de ordinul l0^ kbar. Lercetârile ztiinsikice în tipica zi cbimia pre8iunilor înalte 
precum zi cele din geologie 8e de8tazoarâ în prezent în domeniul 10? - l 0^ kbar. 
I22;2Z;Z0^

2

BUPT



1-2. 81 ?ILL8I^IL.Oir IN^HL

principiul reali^ârii pre8iunii ridicate constâ în reducerea secpunij a8upra 
câreia 8e dezvolta for^a de pre8are. Dispozitivul care poale asigura transpunerea 
acestui principiu constâ, în rnod obișnuit, dintr-o incintâ cilindrica ale cârei 
extremitâp sunt inckise de pie8e cu secpune îngustatâ a8upra cârora actionea^â 
for^a de presare, transmisâ prin intermediul unor poan8oane. Lontactu! între cele 
doua tipuri de pie8e 8e realirea^â prin intermediul unor garnituri cu rol de 
suspnere laterala a poan8oanelor (dornurilor) ?i de etan?are -izolare.

1-2.1. Lamere âe presiune riâieatâ.

Din punct de vedere al formei ?onei de înckidere 8e deosebesc câteva 
tipuri con8tructive pentru ansamblul camera de pre8iune - ponsoane, ce diferă 
prin forma îngustârii:

a) camere de pre8iune înaltâ cu înckidere tronconicâ;
b) camere de pre8iune înaltâ cu îngustarea curbatâ
c) camere de pre8iune înaltâ tip piston-cilindru;
d) camere de pre8iune înaltâ tip nicovalâ.
Diferențieri semnificative 8unt determinate de ungkiul de îngustare 8au 

alura curbei, de modul de a8ociere a mai multor 8traturi pentru preluarea 
8olicitârilor ce 8e de^voltâ în perep, de natura materialelor de construpe utilitate: 
oteluri înalt aliate, cârduri metalice sinceritate, diamant, etc.

In general, construcția ace8tor dispozitive Ie plaseatâ în categoria 
cilindrilor cu perep grozi, pentru care raportul dintre diametrul exterior (ch) ^i 
interior (dj) 8ati8face relapa' ^78; 79' 120; 131^

de/dj > 1,1 (1-2.1)

1-2.1.1. Lamere de presiune înaltâ cu pistoane conice.

pa acest tip de aparate, proba supusâ comprimârii 8e amplaseatâ în 
interiorul spafiului cilindric ^i este presatâ cu ajutorul unor pistoane tronconice 
(fi8l-2-I).

Lamera este construitâ simetric, iar porțiunea cilindricâ se continuâ cu 
prelungire tronconicâ cu rol de a asigura etanzarea fasâ de pistoane, precum ^i 
izolarea termicâ ^i electricâ (pentru circuitele de încâlcire ^i mâsura a unor 
parametrii electrici). ^29; lZl)

^tât camera de presiune cât ?i pi8toanele tronconice sunt suspnute lateral 
de mai multe inele de strângere pentru preluarea eforturilor mecanice ce se 
detvoltâ în tona de presare maximâ. Lonstrucpa acestor repere (camerâ, 
pistoane), este asiguratâ kie din cârduri metalice sinceritate, fie din oteluri înalt 
aliate. Oarniturile de etanzare trebuie sâ permitâ avansarea pistoanelor, deci 
trebuie sâ fie deformabile. Acestea se realiteatâ din materiale oxidice, cel mai 
adesea din pirokilitâ sau materiale compozite.

3
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^ig.I-2.1. Lamerâ de presiune înaltâ cu poansoane tronconice

1- camera ; 2- poansoane tronconice; Z - inele de strângere.
4 - proba pentru comprimare.

vupâ cum rezulta din tîg. 1-2.2., comprimarea probelor plasate în interiorul 
pârlii cilindrice se reali^earâ prin înaintarea poansoanelor, avansare permisa de 
grosimea 8 a garniturii de sussinere-etanzare. La efect al comprimării se produce 
modificarea volumului probei:

- prin lărgirea secțiunii de la diametrul inipal d; Ia diametrul final df, 
respectiv de la ra^a r. Ia ra^a rf - r; > /Xr (1-2.2)

-prin scurtarea lungimii de Ia valoarea inipalâ k., Ia valoarea tinalâ 
kf-kj-2^k. (I-2.Z)

k^ig.I-2.2 .^ealirarea comprimării în camerele cu pistoane tronconice

4
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Astfel volumul inipal Vj-n i-^.kj , âevine Vf-7in?.ks 
83U.

Vf^ir(rj^r)^.(kj-2^ k)

Vf- 7i (r? 2 r ^ ?) ( ^ - 2^ k) (1-2 4)

Oervoltâmj relația;i neglijau6 termenii ee conțin r' respectiv k . r 
86 obpne:

Vf 7r r,^. kj 2 7r 5j (kj r - 5j. k) 
83U

Vf V, 2n r, (kj r - r. k) (1-2.5)

?entru realizarea comprimării e8te nece8ar ca Vs< V,, deci'

2 ?r r. (kj. r - rj. k) < 0 (1-2.6)

/^8lfe1, condipa con8tructivâ a camerelor de pre8iune ridicata cu înckidere 
tronconicâ, e8te reprezentata de relapa'

kj. r < rj. k (1-2.7)

In funcpe de valoarea ungkiului cx care exprima conicitatea poan8onului 8e 
poate 8crie:

re8pectiv,

(1-28)

n Sâu ) /-î. (1-29)

inegalitate ce exprima condipa nece8arâ pentru obpnerea comprimării probei din 
interiorul camerei de pre8iune înaltâ.

?re8iunea 8e reali^ea^â prin deformarea ela8ticâ a camerei de pre8iune Ia 
apâsarea poan8oanelor.

/^ce8t tip de camerâ are o forma 8implâ, cu fabricație economicâ atât a 
pie8elor din osel cât zi a celor din carburi metalice 8interi^ate.

ve 38emenea, 8e reali^ea^â mult mai uzor componentele con8titutive ale 
celulei zi reperele pentru an83mblarea probei, precum zi garniturile de etanzare.

5
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I-2.1.2. Lamere de presiune înaltâ eu îngustare curbată (1ip"8el1").

8ckema constructiva a unor astfel de carnere este ilustrata în tig.I-2.Z zi se 
observâ câ ^ona centrala în care se plasea^â proba are forinâ cilindrica ce se 
prelungește printr-o evadare eurbatâ, forrnâ acloptatâ zi la construpa celor doua 
pistoane de presare. ^24; 140^

I^ig.I-2.Z. Aparat de tip "Veit" (cu îngustare eurbatâ) 
pentru presiuni înalte.

1 - camera eurbatâ ; 2- pistoane curbate; )- inele de susținere; 4-garnituri.

In acest fel eforturile mecanice sunt preluate treptat, se permite avansarea 
pe lungime mai mare a pistoanelor concomitent cu suspnerea laterala a acestora 
de către garniturile de etanzare.

8i Ia acest tip de camere se utili^ea^â sistemul constructiv format din mai 
multe straturi (inele de strângere), pretensionate pentru preluarea eforturilor 
apârute în timpul presării. Oe asemenea, atât camera cât zi pistoanele pot avea Ia 
exterior manzoane de răcire.

Idealizarea straturilor interioare (camera zi pistoane) se face în mod 
obiznuit prin sinteri^area pulberilor de cârduri metalice (carbura de wolfram cu 
adaus de cobalt în proporpe de 6-9 o/o). Inelele următoare sunt confecționate din 
oteluri aliate.

Astfel de camere au fost utilitate la firma "Oeneral Electric" pentru sinteza 
diamantului, rezistând Ia presiuni de 70 kbar zi temperaturi de 20000(2 , volumul 
interior knnd de cca.2,5 cn? . In prezent , volumul util al probei are valori de 
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sute de cm^, crescând concomitent zi durata de utilitare, exprimatâ prin numărul 
ciclurilor de tuncjionare.

I-2.1.Z. Lamere de presiune înaltâ tip pislon-cilindru.

Aceste tipuri de camere au Ia ba^â principiul utilizat de kridgman 
constând în 8U8pnerea laterala a cilindrului zi faptului câ forja cu care armatura 
sprijină cilindru crezte pe mâ8urâ ce 8e mârezte pre8iunea din interior prin 
apâ8area pi8toanelor (fig. 1-2.4). Ongkiul de înclinare al generatoarei 
corespunzătoare contactului dintre camera zi armatura e8te de cca.8-I0 °.

^ig.I-2.4. Lamerâ de presiune înalta tip piston-cilindru.
I- camera cilindrica; 2-pistosne; 3-spsjiu de presare; 4- armaturi de susutinere; 

for^a de presare; ^-presiunea de sprijin; ?-presiunes realixatâ.

Incârcarea maxima a plutoanelor e8te determinata de re^istenja Ia 
comprimare a materialului utilizat. Ojeluri de 8cule cu duritate ridicatâ sunt 
acce8ibile pânâ la precum de 30 kbar, iar pi8toanele din carburâ de wolfram 
sinteri^atâ pot asigura comprimări pânâ la 50 kbar tara sprijin 
lateral.t5;24;7lUZlj.

I-2.I.4. Aparate pentru presiuni înalte tip nicovala.

In celulele de presiune ridicata de tip piston-cilindru apar limitări din cau^a 
rezistentei materialului de construcție; pistoanele sunt solicitate la comprimare iar 
cilindrii la întindere . Aceste tipuri constructive, utilizând cbiar materiale de tipul 
carburii de wolfram, sunt limitate la presiuni de 100 kbar. ?entru efectuarea unor 
studii la presiuni mult mai mari s-a propus tebnica presârii directe a unor dornuri, 
denumite ulterior nicovale ("anvil"), care în ca?ul unor forje de apâsare suficient 
de mari zi a unor suprateje mici (în vârtul nicovalei), asigura presiuni extrem de 
mari. Materialele de construcție trebuie sâ reviste doar la comprimare. In acest 
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sens 8-au realizat repere din cârduri metalice sau clin diamant cu care 8-au objinut 
pre8iuni 8tatice de ordinul 1000 kbar (k^b3r).^27;1ZI^.

8ckema con8tructivâ a unui astfel de aparat e8te repre?entatâ în fiZ.l-2.5. 
astfel de aparate exi8tâ o repaNipe neuniformâ a presiunii; foarte mare 

în Mna centrala ?i diminuata mult 8pre exterior, a8tfel Zradientii de presiune ce 
apar 8unt influenMi de grosimea, compre8ibilitatea, modul de forfecare a probei, 
de paraleli8mul suprafețelor de apâ8are.

^ig.I-2.5. Aparat tip nicovalâ pentru presiuni înalte
1- pistoane; 2- inele âe susținere.

keali?area pi8toanelor 8e face din cri8tale de diamant atunci când 8unt 
nece8are 8tudii optice cu ra?e X. Exista varianta con8tructivâ Ia care fa8cicolul de 
ra?e X e8te perpendicular pe axa nicovalei, dar în ace8t ca? proba 8tudiatâ 8e afla 
la pre8iuni diferite ^i varianta con8tructivâ în care fa8cicolul de ra?e X e8te axial, 
deci pi8toanele 8unt perforate pentru fa8cicolul incident.^25;35;l40^

1-2.2. IVlâsurarea presiunii în camerele âe presiune înalta.

ln camerele de presiune ridicata raportul dintre forja de presare k zi 
secțiunea 8 permite calculul unei presiuni ideale, pc -- k/8, care este diferita de 
presiunea realâ p„ ce acjionea?â local, ^xistâ variapi ale presiunii atât datoritâ 
sistemelor de susjinere laterala ^i frecârii faja de materialul de etanzare, cât zi 
repartizării neuniforme în secpune (gradienji de presiune) datoritâ faptului ca 
mediile de presare nu sunt perfect kidrostatice. "foate acestea conduc Ia realizarea 
unor presiuni reale mai mici decât presiunea rezultata din calcul, ?rin
urmare este necesar sâ se gâseascâ metode de etalonare a aparatelor de presiune 
ridicata.

Metodele de etalonare întrebuințate în teknica presiunilor înalte se ba?ea?â 
pe modificarea unor proprietâji fi?ice ale materialelor, caracteristice pentru 
anumite valori ale presiunii, modificări ce se constituie într-o scara a presiunilor.

8
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I-2.2.I. 8eara presiunii baxata pe modificarea eompresibilitâtii zi 
conductivității electrice a metalelor.

?.W.8ridZman a studiat efectul presiunii asupra eompresibiiitâtii 
materialelor, constatând câ unele metale prezintă variapi bruzte Ia valori 
caracteristice pentru anumite materiale (bariu, bismut, cesiu, tabu, etc ). 
Dependenta modificării relative a volumului, V/Vo în tunepe de presiune este 
ilustrata in kiZ. 1-2.6. ^27; 28; 51 ;131^

^iA.I-2.6. Dependenta volumului relativ V/Vy în funcție de presiune, ?.

Codificările de compresibilitate determina variapi ale conductivități 
(rezistentei electrice) mult mai uzor de sesizat, fapt ce permite etalonarea 
camerelor de presiune ridicatâ în funcpe de aceste transformari (tiA.1-2.7 zi 1- 
2.8).

9
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kig.I-2.7 Variația rezistentei electrice relative, k/Iko în funcție de 
presiune, ? pentru unele metale folosite ea etalon.

kig.1-2.8 Diagrama (le etalonare a camerelor cle presiune ridicata.
Variația presiunii realitate , ? în funcție cle forța presei, I? (unit, rel.)

8tudiile Iui OL.Kennedy zi La ^lori ^51; 89^ au condus Iu scara de 
presiuni barata pe transformările de fa^â ale unor metale (tabelul l-2.1).

10
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tabelul l-2.1. 8cara presiunilor (20 50 kbar)

1r3N8formgrea presiunea, kbar
8i, —» 8in 25,41 î 0,05
8in —8im 26,97 t 0,I9
Hii — Hai 36,69 t 0,I0
csii —Lsiii 4I,8 I

cercetările ulterioare au permis completarea scârii cle presiune zi 
extinderea acesteia peste 100 kbar, prin includerea tranzițiilor te, 8a, pb, a unor 
aliaje te-Lo sau altor compuși binari (In8b - Oa8b: KLI - I^aLI' etc ), scara 
acceptata din anul 1975 (tabelul 1-2.2), ^134^.

tabelul 1-2.2. puncte kîxe pentru etalonarea presiunilor.

transformarea presiunea, Icbar I transformarea presiunea, kbar
8i (I — II) 25 (25,4)' I 8a (II III) 120 (144)'

(II III) 36,7 ?b (1 II) 130 (160)'
63 (1 ^11) 53 ^n8 150 (240)'
6i (IV -»VI) 74 (88)' bsgzLoo (« ^c) 190
ke (« -^L) 112 (133)' j 6s? 230

* Valori acceptate pânâ în anul 1971.

I-2.2.2. lVIanometre electrice.

presiunile mari, statice sau cu variație lenta se pot mâsura prin utilizarea 
modificării în funcpe de presiune a unor proprietati electrice' rexistenfâ, 
capacitate, inducpe, efect pie^oelectric, etc.

Manometru! re^istiv are Ia ba^â variația aproape liniara a rezistentei 
electrice a unor materiale cu presiunea:

(1-2.10)
în care Kp zi Ko sunt rezistentele electrice Ia presiunea ?, respectiv Ia presiunea 
atmoskericä, iar k? este coeficientul de presiune al materialului din care este 
contecponata re^istenfa electrica.

-^cest coeficient este specitîc pentru fiecare material, inclusiv pentru 
diferite compo^ipi ale unui alia). 8e utili^ea^â în mod frecvent manZanina (alia) 
ce conpne 80 - 84 o/« Lu, 11-IZ o/o^ 2,5 - 3,5 o/o ^i).

8e observa ca:
(l-2.ll) 

respectiv,
- /^0

—- (1-2 12)

n
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Loeticientul kp pentru manZaninâ e8te positiv zi cuprin8 între 2.10 ^ zi 
2,5. l0'^ kbnr î . In intervalul 0-Z0 kbar variapa liniarâ a coeficientului areo 
eroare de max.2 o/o

In experimentările efectuate, ?.>V.8rid§man a utilizat fir de manZaninâ 
având diametrul 0,127 mm zi lungimea 5 m, conducând la o recistenM -12 O. 
In prezent 8e utiliceacâ fire cu diametrul mult mai mic (0,0Z mm) zi astfel 8e 
realiceacâ recistente de ordinul 8utelor de okm, iar precizia de mâ8urare a ace8tor 
recistense poate atinZe 10'^ O, ceea ce conduce Ia erori de mâ8urâ sub I ^o. kste 
nece8ar în8â, 8â 8e evite variații ale temperaturii pentru a diminua efectul 
modificării recistenwi cu temperatura - f(t). Obiznuit, recisteMa 8e mâsoarâ 
cu o punte Mieatstone alimentata cu curent a cârui ten8iune e8te de max. 6 V 
pentru a evita încâlcirea firului de man^aninâ. pentru a 8e reduce influenta altor 
factori, bobinarea firului 8e face cu muitâ §ri)â; recultate foarte bune 8e obțin 
utilicând bobine toroidale tarâ miec, cu dubla înfazurare, pentru eliminarea 
rnductantei, iar firul e8te Iâ8at liber pentru evitarea ten8iunilor mecamice Kobina 
de manganinâ trebuie tratata în prealabil Ia temperatura de cca I40°L timp de 
câteva cile zi apoi mentinutâ câteva ore la pre8iune 8uperioarâ celei Ia care 
urmeacâ a ti utilicatâ pentru mâ8urare ^151^.

La materiale recidive 8e pot utilica zi di8curi de cărbune 8au 
8emiconductori.

Oe asemenea 8e pot obpne recultate bune utilicând fire din aliajul /^u-Lr 
(2,1 Lr), care dezi are coeficientul kp mai mic de trei ori decât al manZaninei, 
are o 8tabilitate termica mai buna zi posibilitäp de 8udurâ cu fire de platinâ zi 
cupru.

^lanometrele bacate pe efectul piecoelectric utiliceacâ traductoare din 
monocrÎ8tale de cuart 8au titanat de bariu, care 8ub influenta pre8iunii 8e încarcâ 
cu electricitate pe cete douâ fete opu8e, valoarea curentului fiind proporționala cu 
for^a (pre8iunea) de apâ8are. -^cest tip de manometru oferă pO8ibilitatea urmăririi 
fidele a variatilor rapide de pre8iune în timp.

I-2.Z. I^âsurarea temperaturii m eamera cle presiune înalta.
temperatura din interiorul camerelor de presiune ridicatâ 8e poate mâsura 

cu ajutorul termocuplelor introdu8e în incinta de lucru, prin urmărirea puterii 
electrice con8umate pentru încâlcire, prin sesicarea punctelor de topire ale unor 
metale, etc.

I-2.Z.1. Lkectul presiunii asupra termocuplelor zi topirii metalelor.
Metoda de mâsurare a temperaturii cu ajutorul termocuplelor este cea mai 

directâ dar necesitâ luarea în considerare a dependentei tensiunii 
termoelectromotoare funcpe de presiune zi efectuarea corecțiilor corespuncâtoare. 
8-a observat câ modificarea indicațiilor termocuplelor datoritâ influentei 
presiunii, reprecintâ suma al^ebricâ a corecțiilor individuale pentru fiecare 
material din componenta termocuplului (6§.l-2.9).
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kiß.I-2 .9 Influenta presiunii, k asupra tensiunii electromotoare, , 
a unor metale (aliaje), Ia z^t lOO^l^).

?.?.8und> ^29;Z4j a 8tadilit corecpile de temperatura z^t«. pentru diferite 
termoeuple în domeniul de pre8iune 0-I00kbar;i diferend de temperatura 
z^t 000(2 (kiß.I-2.I0). Rezultatele obținute de k.?.8und^ concorda cu datele 
obpnute de ?.XV.8rid§man în intervalul mai re8trân8 de pre8iune în care 8-au

ki8.I-2.10. Dependenta corecției de temperaturâ, z^t«. în funcție de 
presiune k, pentru câteva termoeuple, Ia z^t - 100^(7.

IZ
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In kiß.I-2.11 86 indicâ corecpa de temperatura pentru termocuplele ?t-?tKb 
la diferite presiuni. ?rin extrapolare 8-a stabilit câ la 100 kbar zi lOOOOL corecpa 
de temperatură necesara a 8e efectua e8te de I Z40L.

kiß.I-2.N . (Corecția cle temperatura peutru termocuplul 
?1-ktMl Ia diferite presiuni zi temperaturi.

Otili^area punctelor de topire ale unor metale con8tituie o metoda frecvent 
aplicata pentru aprecierea temperturii în camerele de presiune ridicata.

ir.L.Iianneman zi blM.8tron§ ^67^ au 8tudiat variapa temperaturii de 
topire a unor metale (indiu, staniu, Zermaniu, etc) în tunctie de pre8iune zi au 
utilizat ulterior ace8te valori modificate ca o pO8ibilitate de mâ8urare a 
presiunii/temperawrii cu sensibilitate foarte buna (variape deZ 4 Zrade/kbar).

In tabelul 1-2.Z 8e prezintă temperaturile de topire ale indiului zi 8taniului 
Ia diferite presiuni

tabelul I-2.Z Inkluenp presiunii asupra temperaturii de topire Ia In zi 8n.
I ?resiunea
I kbsr

temperatura de topire,
indiu 8taniu

0 156 232
10 202 268
20 242 294
30 275 317
40 325 368
50 360 414

! 75 410 494
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In IÎA.I-2.I2 86 reââ 6epenäenta temperaturii âe topire 3 unor metale în 
tuncpe cte pre8iune

d)
riß. 1-2.12 a,b Variația temperaturii tle topire a unor 

metale în funcție 6e presiune

15
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I Z. PKL8WNII fi^iOK
kirokkiL^n Xlf: 8^«8i vî> i^i l)li

I-Z.1. 6ompne8ibilitstea materialelor.

Zfectul presiunii asupra materialelor se manifestă prin micșorarea 
volumului, /XV în raport cu volumul V«, existent la presiunea atmosfericâ .

Loelicienwl 6e compresibilitate volumicâ x este âefinit prin relația'

I
(l-Z.I)

zi este corelat cu modulul de ela8ticitate (VounZ), 8 zi modulul de forfecare, 0'

9 3^-77 (l-Z2)

Inver8ul coeficientului de coruptibilitate e8te numit modulul de 
coruptibilitate X, (8 I/x).

Variapa relativa a volumului ^V/Vo 8e exprima prin relapi polinomiale de 
tipul:

(l-Z.Z)

/^8tfel de relafii au fo8t 8tabilite de către ?.W.8ridAman pentru diferite 
materiale ^27^.

?entru tier relafia particularizam are forma:

- - 5,9899 -10'" - /' - 2,1886.10 " - (I-Z.4)

la t^ZZOL, valorile ptiunii ? fiind exprimate în kbar.

?entru elementele 8i8temului periodic, 8-a con8tatat o corelare în funcție de 
numărul atomic 2 zi porifia în perioada (fiZ.I-Z.l), 8i, I^la, 8, 8b, L8 având cel 
mai mare coeficient de coruptibilitate / , re8pectiv valori foarte ridicate pentru 
con8tantele a zib din ecuafia I-Z.Z.
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Dependenta coeficientului de compresibilitate, x în kunctie 
de numărul atomic, L, pentru unele elemente 6m sistemul periodic

Valorile volumului relativ ^V/Vo pentru unele metale Ia diferite presiuni, 
determinat prin metoda piston-eilindru sunt redate în tabelul l-Z. I .

tabelul l-3.1. Codificarea volumului relativ în kunctie de presiune pentru
unele metale.

presiunea 
kbar

Alumi
niu

8ariu 8l8MUt Lupru bier l'aliu Âne

5 0,9937 0,9408 0,9845 0,9967 0,9971 0,9870 0,9920
10 0,9876 0,9083 0,9704 0,9935 0,9943 0,9740 0,9843
20 0,9760 0,8396 0,9460 0,9872 0,9889 0,9525 0,9697
30 0,9650 0,7864 0,8452* 0,9811 0,9838 0,9332 0,9563
40 0,9546 0,7413 0,8279* 0,9753 0,9790 0,9104* 0,9440

Densitatea 
normalâ 

! p,
2700 3590 9800 8940 7870 II850 7140

*8jsmutul prezintă tramipi la 25,4 Icdar (I II) ^i 27 kbar (II ^III), iar 
taliul la 36,7 kbar (II III).

17

BUPT



La creșterea pre8iunii 8e remarcâ scââerea mai accentuata a volumului 
banului ;i bi8mutului. ?entru tîer, cupru ;i aluminiu 8cââerea volumului e8te mai 
pupn pronunțata.

I-Z.2. Lompresibilitatea liekiâelor

In caârul variapilor mici âe pre8iune lickiâele 8unt, practic 
necompre8ibile, âar în âomeniul larß impu8 âe teknica pre8iunilor înalte, 
compre8ibilj1a1ea âevine con8iâerabilâ. ?ânâ Ia 1000 atm (I kbar), pentru 
majoritatea lickiâelor, micșorarea volumului reprezintă 5-^10 o/o^ âar prin 
comprimare pânâ Ia 50 kbar reâucerea aceluia e8te âe cca 40 o/o.

In ace8t âomeniu, 8tuâii 8i8tematice au tacul ?.XV. 8riâ§man ?i 8.0, 
»amann ^27- 28' 66; IZI^.

In tabelul I-Z.2 8e reââ micșorarea volumului în tuncpe âe pre8iune 
pentru câteva lickiâe Ia temperatura âe 25OL.

tabelul I-Z.2. IVloâikicarea volumului relativ în kunctie cle presiune pentru 
unele lickiâe.

?re8iunea 
kbar

Variapa relativa a volumului, V/Vo
Alcool 
metilic

Alcool 
n-propilic

Alcool 
i^o-propikc

n-keptan

5 0,815 0,840 8„33 8,802
10 0,757 0,786 0,773 0,734
20 0,694 0,722 0,712 0,638*
Z0 0,658 0,689 0,675 0,606
40 0,636 0,661 0,647 0,584
50 0,620 0,939 0,626 -

Ven8itatea 
normala 
p, L§/m^

791 803 785 683

* n-keptan 8e 8oliâitîcâ la 11,5 kbar.
Lompre8ibilitatea lickiâelor în tuncpe âe pre8iunea ? 8e reprezintă aâe8ea 

prin ecuapi ^ait'

(I-Z.5)

în care 8 ?i L 8unt con8tante 8pecitice pentru tiecare lickiâ.

I-Z.Z. Soliâificarea substanțelor.

La efect imeâiat al creșterii pronunMe a pre8iunii e8te 8oliâitîcarea 
lickiâelor.
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prin creșterea prețuirii pânâ Ia 1000 atm (I lrbar) 8e produce, în general, o 
creștere a punctului de topire cu 15 50°L, dar la pre8iuni mai mari de 10 lcbar, 
majoritatea lickidelor organice 8e 8oliditicâ Ia temperatura mediului ambiant.

panta d17d? din ecuația Llape^ron dl/d? HV/^bl e8te în mod normal 
pozitiva (^ld e8te diferența între entalpiile celor doua 8târi de agregare).

Doar câteva 8ub8tanje: Iî?.O, D/), 6a, 6i, 8b Ia pre8iune atmo8fericâ 8unt 
mai den8e în fa^a lickidâ decât în tara 8olidâ.

pxistâ 8tudii 8Î8tematice referitore Ia m fluenta pre8iunii a8upra 
temperaturii de 8olidilîcare a diferitelor 8ub8tsnse, indicând creșterea sce8teia.

In kuncsie de ace8te tran8formâri cu 8Î8teme cuno8cute: 8ub8tanjâ - 
pre8iune - temperatura, 8e permite aprecierea (etalonarea) temperaturii din 
camerele de pre8iune ridicatâ, prin sesizarea trsn8formârii de 8tare a 8ub8tanjelor.

pentru 8odiu, prin mărirea pre8iunii la 12 Icbar temperatura de 8oiidificare 
crezte de Ia 97,6° 6 Ia 177,2 °L ;i 8e miczorearâ de doua ori variația volumului 

între tara lickidâ;i 8olidâ .

1-3.4. keristents electric»

Majori lalea materialelor prezintă o 8câdere a reri8tivitâsii electrice, cu 
creșterea pre8iunii, raportul re^i8tenjei electrice la pre8iune ridicatâ, Pp ?i 
rezidenta electricâ la pre8iunes stmo8fericâ, p<> 6ind în general 8ubunitar.

8câderes e8te mai accenlualâ la început ?i mai lentâ în domeniul 
prețuirilor înalte, acea8ls conducând la aprecierea unei comportâri normale.

In domeniul prețuirilor pânâ Ia 100 kbar, valoarea P.p/8o e8te redatâ, 
pentru unele metale, în tabelul 1-3.3:

tabelul 1-3.3. lkezktenta electricâ relativa, Iîp/lt<> în funcție de prețuire, ?
pentru unele metale.

letalul kresiunea, k, kdar
20 60 100

Lo 0,98 0,96 0,95
Lu 0,96 0,90 0,88
pe 0,95 0,89 0,85

kvlg 0,90 0,82 0,77
2in 0,88 0,75 0,68
8n 0,83 0,65 0,55
?b 0,77 0,57 0,44

Dependenta de pre8iune a rezidentei electrice pentru metale a fo8t 8tudiatâ 
în contextul înregi8trârii unor tranziții de fazâ, când 8e produc modificări 
8peciflce ale rezidentei electrice la unele metale, corespunzător modikicârii rețelei 
cri8tslogrsfice (fîg.I-2.5. pentru Li, 8a, 11, re8pectiv fig.I-3.2 pentru La, L8, bia, 
8n).
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kiß.I-Z.2. Dependenta rezistentei electrice relative, K/K« în funcție cie 
presiune, k, pentru unele metale.

caracterizarea dependentei rezistentei electrice cle presiunea la care este 
supus materielul se face prin coeficientul bsric «p, considerat prin analoZie cu 
alte proprietăți .

83U (l-3.7)
?entru unele rnetale 8e inâieâ ace8t eoetîcienl în îubelul I-Z.4 Ia pre8iunile 

10 re8pectiv 30 kbar âiferile lemperaturi.

tabelul l-Z. 4 .Valorile coeficientului darie, (Xp.ll?, (kdar ).

letalul temperatura, 
°c

?-t0 libar ?-Z0 kdsr

co 24 -0,91 -0,81
cu 30 -1,83 -2,46
ke 30 -2,30 -1,93
I4i 25 -1,85 -1,76

23 -1,91 -1,81
^n 40 -8,93 -6,85
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Aceste modificări ale reristenPi electrice 8e explica prin faptul câ 
presiunea acponears S8upra distantelor interatomice zi în consecin(â asupra 
forjelor de interacțiune, ducând Ia mărirea conductivitâ(ii electrice, la modificarea 
unor proprietâp magnetice.

Degâtura dintre compresibilitates metalelor zi 8tructura lor electronicâ este 
evidențiata cle dependen(â dintre volumul atomic (molar) zi numârul de ordme al 
elementelor, Ia Merite presiuni. Comprimarea metalelor asigurâ o apropiere a 
atomilor zi crezte energia (le interacțiune, conducând Ia suprapunerea nivelelor 
energetice, iar Ia presiuni foarte mari se poate ajunge Ia o distribuție statistica a 
electronilor fs(â cle distribuția ordonata pe nivele energetice. Astfel, la presiuni 
foarte mari se reali^earâ ionirarea completâ a atomilor, cleci toate soliclele devin 
metale. Dispare în acest fel periodicitatea remarcata la dependenta volumului 
atomic în funcpe de numârul de ordine (fig.I-3.1).

prin modificarea structurii electronice a materialelor se modifica 
proprietâple electrice zi magnetice, în paralel cu proprietâtile mecanice, ln 
ansamblu, efectele presiunii asupra proprietarilor electrice se explicâ prim ^132)

a) - sckimbsres structurii ronsle a materialului;
b) - sparipa unor structuri cristaline noi (trarrripi de ka^â);
c) - modificarea oscilațiilor re(elei;
d) - variapa energiei fermi; coeficientul baric al suprafeței fermi este 

corelat cu coeficientul de compresibilitate x (relapa 1-3.1)

(1-3.8)

Oalele experimentale concorda 8ati8tacâ1or eu eele calculate. ?entru unele 
metale alcaline valorile 8unt redate în tabelul I-Z.5.

tabelul 1-3.5. Loncorclanta între valorile calculate ?i mâsurate ale
coekieientului darie al suprafeței fermi. ^1Z2j

letalul c/(lnÂ

(I0^6?a)

Loeflcientul de compresibilitate, 
X

calculat 
(10^O?a)

mâsurat 
(IO^O?a)

ic 17,18 25,77 31
kb 21,1 31,6 32
Ls 26,8 40,2 50

?re8iunile înalte influențează zi proprietâple de 8upraconductori ale unor 
materiale. ?entru majoritatea metalelor, temperatura cle tranziție în 8tarea 
8upraconductoare 8cade prin mârirea pre8iunii, iar unele nemetale (ex. toporul, 
iodul) pot deveni 8upraconductoare. 8i kidroZenul metalic poate deveni 
8upraconductor Ia pre8iuni înalte.
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pentru câteva elemente 8e prezintă valoarea temperaturii de tran^ipe în 
starea supraconductoare , Ia diferite presiuni (tabelul 1-3.6) ^132^.

tabelul 1-3.6. Lkeetul presiunii asupra temperaturii de tranziție 
în starea supraconductoare, la unele metale.

Clementul presiunea temperatura lle traaritie în 
stare» supraconductoare, K

-Xluminiu lâtm 1,18
23kbar 0,65
62 kbar 0,075

plumb 1 atm 7,2
50 kbar 5,4
lOOKbar 2

8iliciu I atm 9,9
lOOKdar 2,4
I40kbar 6,4

8taniu I atm Z,72
4 kbar 3,50
8 kbsr 2,34

tboriu I atm 1,37
70 kbar 0,9
160 kbar 0,7

prin utilizarea presiunilor înalte se urmărește obpnerea unor compuzi cu 
proprietâp supraconductoare Ia temperaturi mai ridicate, pentru a fi utiliMi în 
construcpa aparaturii electrice; unele rezultate fiind încurajatoare. -Xstfel amotura 
de molibden obpnutâ la presiunea de 40 kbar are temepratura de tran^ipe în 
starea de supraconductibilitate 14,8 K faM de produsul sintetizat ckimic Ia 
presiune atmosferica, pentru care temperatura similara este 12^ j^132^.

1-3.5. ?roprietâti magnetice, temperatura Lurie.

presiunea ridicata influențară unele proprietâp magnetice: structura 
magneticâ, magneti^ape de saturape, temperatura Lurie, ani^otropia 
magnetocristalinâ.

pentru diverse materiale studiate, din acest punct de vedere, efectele 
presiunii ridicate sunt semnificative.

Oe exemplu, pentru fier a fost pusa în evidenta tranziția cx -> 7 ; Ia 
creșterea presiunii se produce scăderea temperaturii de transformare (kig. 1-3.3) 
^15; 132^
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I^iß.I-Z.Z. Influenta presiunii asupra tranziției cx 7 a fierului

In sckimb, Ia acest metal nu se produce modificarea temperaturii Lurie 
prin aplicarea presiunii kidrostatice (L 769°L).

pentru nickel se produce crederea temperaturii Lurie, fa^â de valoarea 
corespunzătoare presiunii atmosferice: Z58°L. Lrezterea temperaturii Lurie

tc,p-tc,0 este indicata în tabelul I-Z.7.

tabelul I-Z.7. Lrezterea temperaturii Lurie pentru nickel în kunctie cle
presiune.

! presiunea. ?
kbsr

20 40 60 80 100

Lrezterea temperaturii 
Lurie pentru nickel, OL.

8 15 21 25 28

La unele aliaje pe-kk, modificarea temperaturii Lurie este funcpe zi de 
compo^ipe zi de presiune, după cum re^ultâ din tabelul I-Z.8 .

tabelul 1-3.8 Variația temperaturii Lurie , pentru aliajele ke-l^i.
Lompo^ipa presiunea, p, Icbar

I akajulm
! °/° ke. °/°1^i 20 40 ________ 60________

0 100 >8 -^15 -^21
36 64 -2 -10 -24
47 53 -31 -64 -93
64 36 -62 -128 -
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faM âe nickelul pur 86 ob86rvâ 8ckimbarea 8en8ului variapei' Ia metalul 
pur tîinâ remarcatä crezterea temperaturii Lurie, iar la aliajele aee8tuia 8e 
produce o 8câclere, eu atât mai aeeentuatâ cu cât create conținutul fierului, 
re8pectiv erezie pre8iunea.

8ckimbarea 8en8ului variației 8e explica prin tranzițiile cri8ta>oZrafice: în 
fa^â "cub cu volum centrat (c.v.c.)" aliajele 8unt feroma^netice, momentele 
magnetice tîină orientate paralel . ln fa^a "cub cu fete centrate (c.f.c.)" exi8tâ 
ordonare feromaßnetica zi antiferomaZneticâ. /^8emânâtor 8e comportâ zi aliajele 
nickel-manZan. Codificări ale temperaturii Lurie au foo8t ob8ervate zi Ia 
elementele din Zrupa pământurilor rare. 8amariu, Zadoliniu, europiu, etc. 8au 
aliaje ale acelora utilitate cu mult 8ucce8 în confecționarea maZneplor 
permanenti.temperatura Lurie e8te foarte 8carutâ pentru acezti compuzi (pentru 
Ocl, f o" 292 K) . ln fiZ. l-Z.4 8e prezintă influenta pre8iunii a8upra temperaturii 
Lurie Ia câteva materiale cu importanta teknicâ.

p, kdar

^ix.I-Z.4. Variația temperaturii Lurie, cu presiunea
pentru unele materiale.
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1.4. OL 81
?KL8IV^I irivic^L

Dfectul combinai al presiunii ;i temperaturii asupra substanțelor determina 
în multe caruri transformari enantiotrope, deci reversibile atât la unele elemente 
din sistemul periodic, prin modificarea sistemului cristalografie (sulf, fosfor, 
carbon, tîer,bismut bariu, cesiu, galiu, germaniu, siliciuu, staniu, stibiu, etc.) cât 
?i în sisteme metalice binare/aliaje de tipul ?e-L' ?e-8i; fe-I^li, 8i-8n, In-8i, 
etc ), în domeniul carburilor, nitrurilor (8l^). De asemenea se produc modificări 
în eckilibrul ?i cinetica unor reacpi ckimice, apar produse cu proprietati mult 
scbimbate.

I.4.1. ^rauskormâri de saLâ Ia metale .

Dintre multiplele transformari de fa^â ale metalelor, studiate în literatura 
de specialitate se vor exemplifica cele referitoare Ia transformârile bismutului, 
bariului, taliului, transformari ce au implicatii deosebite în etalonarea presiunilor 
ridicate.^I; lZ2; 140^

1.4.1.1 ^ranLitia bismutului.

Lismutul este considerat metalul de referința ale cărui transformari de fa^â 
sunt utilitate pentru calibrarea reactoarelor de presiune ridicata. Diagrama de 
fa^â t^f(p) pentru bismut este redata în tîg.I-4.1.

kig. I-4.I. Diagrama 1-p a bismutului
25
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8unt avute în vedere tr3N8formâriIe:

8i, —» 8i„ Ia ? 25,5 kbur; /^V/V - 4,76 °/°
8i„ ___ , 8i„i Ia ? - 26,9 kbur; ^V/V - 2,4 °/°
kiv —» Sivi Iu?-76,7^1,8 kbar

tI33; 1401
/Xce8le transformari, pe lânAâ moctiticureu 8truclurü cri8taIoArafice, 

re8pectiv moOiticarea relativa a volumului, âeterminâ moditicâri pronunțate ale 
conducti viMii (reribtentei) electrice?i unele din acs8te tran8formari 8unt folo8ite 
pentru cslibrarea pre8iunii (!îgd-2.7).

Laracteri8ticile 8tructurale ale fadelor bi8mutului (^)^

8i, romboedric 3^4,746
8i,i monoclinic a 6,674; b 6,177; c 3,304
8ivi cubic (volum centrat) a 3,800

1.4.1 2.4 ranritia bariului.

Diagrama de fsrâ t f(p) a bariului indicâ trsnrifis 8a, —» 8a,, la 
pre8iunea de 55,3 t 1,2 bbsr Ia temperatura de 25°L. 'franripa 8ai, 8a,« 
are 1oc în intervalul 122 < 126 kbar, dar e8te mai pupn utiliratâ pentru cslibrarea 
pre8iunilor.

Ifix. 1-4.2 . viaZrams 1-p a bariului

Laracteri8ticile 8tructura1e ale tarelor bariului 8unt t 
8a, - cubic (volum compact), a 5,013 
8ân - bexaAonal compact, a 3,901 
83m - cubic (fe(e centr3te)
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Codificarea bru8câ a conductivității (reri8tentei) electrice pentru kas* 8an 
ce are Ioc Ia precunea dep 59 kbari e8te reprezentata în kiß. 1-2.7.

I-4.1.Z. ^ranLitia taliului.

particularitatea diagramei âe farâ a taliului con8tâ în faptul câ Ia pre8iuni 
mai mari, fadele H, ;i ?ln trec într-o noua tara, de a8emeni 8olidâ, Hm.

?iß.I-4.Z. viaxrama 1-p a taliului

punctul triplu are cordonatele 1 l lZOL ^i p 58 Kbar.
pentru calibrarea pre8iunii 8e con8iderâ de referinsa tranripa ?In —. Hm 

Iap 36,7 > 0,5 kbar ce 8e produce Ia temperatura 1 25 (tiß.I-2.7)
Laracteri8ticile 8tructurale ale fadelor taliului 8unt'

cubic (volum centrat) a ^3,882^
Hn kexaAOnal (compact) a 3,45 c 5,524
"fim cubic (fese centrate) a 4,778

1.4.2 /?ransformarea 6e fa^â a fosforului

Po85orul alb zi toporul ne^ru reprerintâ forme alotropice extreme, 
deo8ebite prin 8i8temul de cri8talirare, reactivitatea ckimicâ, 8tabilitatea termica, 
etc.

ponorul alb 8e prerintâ ca o ma8â tran8parentâ, cri8taliratâ în 8i8temul 
cubic, având la ba^â regele de molecule cu 4 atomi ampliati în vârfurile unui 
tetraedru refulat, cu di8tan^a între atomi de 0,22 l nm. veselele 8unt unite între ele 
prin forte Van der ^Vaal8.
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In sistemul de cristalizare a ko8forului neßru fiecare atom este leßat tot prin 
trei covalente de alp trei atomi; doi aklap in același plan, iar al treilea aflat intr- 
un plan paralel Ia distanfâ de 0,324 nm, formând a8tfel o refea bexaßonala.

Intre eele doua 8târi alotropice extreme, exi8tâ o 8erie de varietâp de fo8for 
ro^u, în care strawrile paralele de atomi nu 8e întind uniform prin tot cri8talul. Lu 
cât rețeaua e8te mai compacta, culoarea e8te mai înckisâ, iar den8itatea mai mare:

Varietatea toporului
- alb
- ro^u de8cbi8
- ro^u
- violet
- ne^ru

Densitatea, KZ/m^
l820
1880
2200
2320
2700

fosforul neZru repre/.intâ forma cea mai 8âracâ în energie, deci e8te stabil 
Ia pre8iune ridicatâ.

transformarea: ?â 8e reali?ea?â prin încâlcire în absenta aerului,
Ia temperatura de cca. 280^. 8tudiul ace8tei 1ran8formâri a pu8 în evidenta 
faptul câ marirea pre8iunii conduce la pO8ibilitatea 8câderii temperaturii de 
tran8formare cu efecte favorabile a8upra reducerii sublimării.

Diagrama de fa^â p f(t), Ia tran8formarea fo8forului rozu în fosfor ne§ru 
este indicatâ în tiß. 1-4.4. ^95^.

t, OL
I^iß.I-4.4 Lorelarea temperaturii ?i presiunii de transformare 

a fosforului rozu în foskor nezru.

-Xcestei transformari îi corespunde relapa:

- P 
în care:

4" - temperatura de eckilibru, K;
p - presiunea de transformare, kbar; 
tt- coetîcientul baric, lcbar'i.

(1-4.1)
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„ , . , . (XValoarea cx 8e corelează eu relația:
' / ^/7 ^-/</

(1-4.2)

în eare variapile volumului /^V zi entalpia /XI4 Ia tran8formarea ?^u — 
8unt:

^-15 cm^/mol zi /^fl 48 kcal/mol

rezultând valoarea cx - 6,35 K/kbar - 63,5 K/O?a

re8pectiv relația:
I - 833 - 6,35 . p (1-4.3)

p tîind exprimat în kbar.

I .4.Z.^ran8k0rmarea âe kaxa a carbonului

Orafitul zi diamantul repre^intâ doua forme ale carbonului cri8talirat; 
grafitul e8te cri8tali^at în 8i8temul bexagonal, iar diamantul în 8i8temul cubic. 
Din acea8tâ cau^â unele dintre proprietățile lor 8e a8eamânâ, iar altele 8e 
deo8ebe8c foarte mult, conferind celor doua materiale caracteri^ici apaNe, uneori 
diametral opu8e. ?^8tfel duritatea celor doua 8târi alotropice le pla8ea^â la 
extremitățile 8cârii ^/lob8 (l pentru grafit, re8pectiv, 10 pentru diamant), iar 
conductivitatea electrica face din grafit un material conductor iar din diamant un 
izolator. Diamantul e8te foarte re?i8tent Ia comprimare iar valoarea modulului 
Voung (mâ8urâ a ela8ticitâtii) nu e8te atin8â de nici un alt material ^94^.

Kâ8pândirea redu8â în natura a diamantului în comparape cu grafitul zi a 
celorlalte materiale carbonice, corelata cu calilâple deo8ebite, au condu8 la 
8tudierea po8ibilitâplor de tran8formare a grafitului în diamant încercările de 
tran8tormare a formelor comune ale carbonului în diamant, întreprins Ia 8fârzitul 
8ecolului XlX-Iea zi începutul ace8tui 8ecol (l.k.^anna> în Anglia, f^.^4oi88an în 
franfa, etc.) au fo8t empirice, neavând Ia ba^â calcule termodinamice exacte care 
83 permitâ cunoașterea cu 8uticientâ precizie a condipilor de temperatura zi 
pre8iune nece8are 8inte^ei diamanwlui. In acelazi timp, nu 8e di8punea de 
condiții teknice core8pun^âtoare pentru realizarea combinata a pre8iunii zi 
temperaturii neclare 8inte^ei. Din acea8tâ cau^â ckiar zi unele rezultate, pretin8e 
a fi obpnute în acea8tâ perioada, au fo8t con8iderate ulterior ca incerte, 8tâmind 
multe controver8e.

ka mijlocul ace8tui 8ecol, pe ba^a acumulării unor date termodinamice 
valabile pentru intervale mai largi de temperatura zi pre8iune, a to8t abordatâ cu 
mai multa precizie problema calculului eckilibrului termodinamic dintre grafit zi 
diamant, în 8pecial de către k.Kerman zi K8imon ^16^.
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I-4.Z.1.LekiIidrui termodinamic xrakt-diamant^

Lckilibrul dintre doua fM 8au 8tari este caracterizat de funcpa Oibbs:

z^O - z^tl - t . Z^8 - 0 (1-4.4)
il-a temperatura constanta t, ----- z^

?

(1-4.5)

?rin integrare 8e obpne: c/?
0

?

sau -7?

(1-4.6)

(1-4.7)

în care: - ^/7° -
Deci, Ia eekilibru:

(1-4.8)

^/7° - 7^ - -r s0 (1-4.9)

In aceste relapi ^6/, ^§7" sunt considerate la presiunea standard,
?o (atmosferica) zi temperatura t, iar 8e considera 1a precunea ? zi 
temperatura t

Valorile variației energiei interne z^tt/ pentru diferite temperaturi 8unt 
redate în tabelul 1-4.1

tabelul 1-4-1. Valorile energiei interne pentru diferite temperaturi.

î temperatura 1, (K) 0 298 400 600 800 1000 1200 I
Energie intemâ 

z^ld/ l(j/âm.g 580 455 405 515 500 290 280

Entropia grafitului zi diamantului 8/, la precunea 8tandard precum zi 
diferența entropiei ^8/, pentru diferite temperaturi 8unt redate în tabelul l-4.2. 
ll6;Zl^.

tabelul 1-4.2. Valorile entropiei, respectiv diferenței entropiei 
pentru sistemul grafit- diamant.

I temperatura
i, (lc)

Entropia 8/, (cal/atomgX) Oiferensa entropiei I 
^/'(cal/stomg.K) lgrafit diamant

0 0 0 0
200 0,7258 0,1915 0,5525
400 2,081 1,114 0,941
600 5,474 2,59 1,084
800 4,127 5,01 1,117
1000 5,846 4,70 1,146

I 1200 6,807 5,65 _______ 1,177
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Lâldurile 8pecifice ale grafitului zi diamantului 8unt dependente de 
temperatura zi 8e exprimâ conform relației generale:

cp a b . f - c . f (1-4.10)

relație ce 8e particularizează 38tfel ^32^
- §rs6t cp 2,27 3,06. 10 - 2,04.10^.1"'
- diamant cp - 4,03 ^1,14.10'1- 2,04.10^.1'

Valorile coeficientului de dilatare volumetrica a diamantului, cxv , pentru 
diferite intervale de temperaturâ 8unt redate în tabelul 1-4.3.

tabelul I-4.Z. (Coeficientul de dilatare volumetrica a diamantului.

Intervalul de tempetturâ, K Coeficientul de dilatare volumetrica, 
.10^, (IC')

298 - 378 4,50
378 - 478 6,70
478 - 573 8,58
573 - 673 9,81
673 -773 10,70
773 - 873 ll,55
873 - 923 12,30

Volumele 8pecitîce ale grafitului zi diamantului variata atât cu precunea 
cât zi cu temperatura, variapa relativâ V/Vo a volumului cu precunea fiind 
indicatâ în tabelul 1-4.4. ^16;36^.

diferite presiuni.
tabelul 1-4.4 . Volumele relative V/Vo ale grafitului zi diamantului Ia

I ?re8iunes, 
?,(kbar) 0 7,8 17 48 72 101 139 195

I Volum relativ, V/Vo 
- grafit

I - diamant
l 
I

0,98
0,998

0,96 
0,996

0,94 
0,989

0,92
0,984

0,90
0,977

0,88
0,968

0,86 
0,955 I

?entru diamant, variapa e8te foarte mica zi poate fi exprimata printr-o 
relape liniarâ

V/Vo - I - 8 . ? (1-4.11)
în care:

8- l i,, -i 
con8tanta 4400 ^^r

? precunea, kbar
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Variația volumului specific eu temperatura pentru grakit zi diamant, Ia 
presiunea atmo8ferieâ zi diferența volumelor specifice ale aee8tora , ^V/ este 
redatâ în tabelul l-4.5.

tabelul 1-4.5. Volumul specific pentru gratît zi diamant la diferite 
temperaturi.

temperatura 
1-, (k)

Volumul specific V(cmVatomg ) ^Vi° 
crrr/atomg.grafit diamant

0 5,286 3,415 1,871
298 5,299 3,416 1,883
400 5,5 IZ 3,418 1,895
600 5,341 3,423 1,918
800 5,371 3,430 1,941
1000 5,404 3,438 1,966
1200 5,438 3,447 1,991

?e bLra datelor termodinamice, ecuapa liniei de ecbilibru, 8tabilitâ pentru 
grafit-diamant e8te ^16^

?-7000>27.t (l-4.12)
în care-

? - pre8iunea de ecbilibru (atm)
1 - temperatura de ecbilibru (K)
ln tabelul 1-4.6 8e indica valorile pre8iunii de ecbilibru, calculate pe ba^a 

relației (1-4. l 2), în intervalul pO8ibil de transformare a grafitului în diamant.

tabelul 1-4.6. Valorile presiunii zi temperaturii de ecbilibru în sistemul 
grafit - diamant.

temperatura 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400

presiunea ? atm 39400 44800 50200 55600 61000 66400 71800
kbar 39,4 44,8 50,2 55,6 61,0 66,4 71,8

In tig.I -4.5 este indicata diagrama de tara a carbonului în coordonate ?-1, 
fiind trasate liniile de ecbilibru ale transformării gratit^diamant precum zi liniile 
de topire ale nicbelului zi amestecului nickel-crom. legiunea bazuratâ reprezintă 
domeniul în care, în mod obiznuit, are Ioc sinteza diamantului.

?entru realizarea transtormârii este necesar ca sistemul 8â fie adus în 
domeniul situat deasupra curbei de ecbilibru prin comprimare zi încâlcire 
concomitenta, metalul topit favorizând dizolvarea carbonului, timpul de 
menținere a parametrilor Ia valorile corespunzătoare transformării, determina 
crezterea cristalelor formate.
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IM
kig.I-4.5. Diagrama de kaxâ a carbonului

t- linia de eekilibru grssît-diamsnt (calculata); 2-Iinis de eckilidru grafit-cliamant 
(extrapolata); Z- linia de topire a niekelului; 4- linia de topire a amestecului nicliel-crorn.

1.4.4. Lkeetul presiunii asupra unor reacții ekimice

k^ste foarte bine cunoscut zi aplicat efectul favorabil al presiunii ridicate 
asupra unor reacpi cbimice cu modificare de volum, ce stau Ia ba^a unor procese 
tebnologice prin care se obfin produse de mare tonaj.

- obținerea amoniacului zi ureei
- sinteza metanolului zi oxoalcoolilor
- obținerea polietilenei de presiune înaltâ'
- kidrogenarea uleiurilor zi cărbunilor

» ffectul presiunii ridicate asupra unor reacpi cbimice este pus în 
evidenta prin modificarea mărimilor din ecuapa -^rrbenius: I< -^.exp(-f/l^f)

Astfel, în reacpa de eslerikîcare a acidului acetic cu etanol Ia temperatura 
de 60°L, prin crezterea presiunii la Z kbar, modificarea este redatâ de 
creșterea factorului preexponenpal 1Z,Z^i, respectiv, a constantei I<p l l,4 
l<i (indicii p zi l reprezentând presiunea ridicatâ, respectiv presiunea 
atmosferica).

«Influenta presiunii este determinata de modificarea volumului molar al 
reactanplor ^V. Astfel rapoartele kp/k,, decurgând din relapa de eckilibru'

(l-4.13)

sunt redate în tabelul I- 4.7 pentru diferite presiuni de lucru ? zi modificări ale 
volumului reactanplor ^V, ^109;155^
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tabelul 1-4.7. Influenta presiunii k §i a variației volumului asupra 
eckilidrului unor reacții ekimice (kp/ki).

^V(en?/inol) ? I kbsr ? 5 kbar lO kbar
-30 3,0 2,4140^ 5,840"
-20 2,08 3,87 10 1,540^
-10 1,44 6,23 3,840
10 0,069 1,640' 2,640'^
20 0,48 2,640^ 6,740-4
30 0,33 4,140^ 1,740'

»In majoritatea reacțiilor de polimeri^are, presiunea are efect favorabil atât 
asupra vitezei cle polimeri^are eât ^i asupra masei moleculare.

Oe exemplu, Ia polimeri^area stirenului, Ia temperatura de 60°L 
concentrația inițiatorului (peroxid de ben^oil) 0,04 prin mârirea presiunii Ia 5 
kbar, viteza de reacpe create de 16 ori iar masa moleculara se triplea^â, ^l55^.

^f.a presiuni înalte este posibila polimeri^area unor monomeri non- 
olefinici. Exemplu îl reprezintă polimeri^area sulfurii de carbon; în domeniul 
presiunilor 27-45 kbar zi temperaturi cuprinse între l80-Z00OL. 8e obpne un 
polimer solid, ne^u cu densitatea 1,89 g/cm^ semiconductor. In diagrama t-p din 
fiZ.I-4.6 se prezintă rezultatele cercetărilor Iui P^VKridUnan, respectiv 
L.6.8utcker ^i se indica domeniul de stabilitate al polimerului sI55^.

lfiß.I-4.6. Domeniul de stabilitate 
al polimerului (L8r)n

«In domeniul presiunilor pânâ Ia 70 kbar a fost studiata polimeri^area 
trimerului ciclic al clorfosfonitrilului' sl55^
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Oe asemenea, 3 fost stuâtâ polimerirarea âimetilaminoborurii 
(L8z)2.I48I42 ce permite obținerea unui polimer amorf, inturibil, precum zi 
smteratrimerilorciclici ai nitrililor (I26;155(.

«presiunile înalte cieterminâ autoconäensares cetonelor (ciclokexanona la 
p 35 libar zj l 300°L), creșterea vitezei cle reacție în reacțiile Oiels-^I6er, 
reacții âe substiMpe la alcooli, kiârolirs e8terilor, reacții ale compușilor 
orZanometalici ^I;12;74^I26^

«Lrezterea pre8iunii prociuce modificarea proporției șomerilor obpnufi în 
unele reacpi (ex. fenil-t-butilbenren) (I55(.

tabelul 1-4.8. Lomporitia iromerîlor fenil-t-butilbenrenuluî în funcție 
cle presiune.

?(at) 2 -tenii 3-feniI 4-feniI
I 19,3 51 29,7

2000 25,3 48,2 26,5
6000 29,8 46,1 24,1

«Ointre transformările polimorfe resfirate la precum riâicate 8e pot aminti 
cele referitoare la obpneres unor monocristale (tabelul 1-4.9 ) (134^.

tabelul 1-4.9. Lonclitiile «ie presiune zi temperatura pentru unele 
transformari polimorfe ce conciuc Ia monocristsle.

8ubstan(3 ?re8iuneL, kbar Temperatura, °L I
L68 20 23
8r0z 22 400
1n8e 40 250

Le/Xs 55 900
^sj^8 60 1400
Le? 65 800
8n? 65 800
8b1 50-75 1200-2000

LoVOz 65 900-1000
LuVOz 65 600-1000

_________ ?bOr 70 580
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cE II.

» 8^^vii or. pkL8i^xL kivic^^ ci^

?«8^o^xL uroxcoxic^.

» lixc ( ^VILKL^OK vk ?k^8Il XL kioic^^.

» K^^IL^KL^ dOIV1KII8^^ ?K^8I^!>III ?I KII ÎI8

VL ?KL8I^ I8L klvI(I^-<.

» >i-<iriiri^^ I^oiriki ?KK8KI ?r»nkli 6xni8»kiri^ 

voiviLxi^^^i vL ?kk:8i^xL.
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n-1. 8^011 DL PKL8WNL
?I8^O^^L uronconicL

?entru realizarea unor studii experimentale în domeniul pre8iunilor 20^-60 
kbar a8upra unor probe ce necesita concomitent zi încâlcire apreciabila, respectiv, 
menpnerea formei zi volumului acelora, literatura de 8pecialitate recomanclâ 
camerele äe pre8iune ridicata cu piroane tronconice.

II-1. 1. Lonstruetia camerelor de presiune riâieata 
cu pistoane tronconice

Descrierea camerelor de pre8iune ridicata a fo8t tacutâ în cap.1-2. II. zi 
funcționarea con8tâ în presarea probei cilindrice din interiorul camerei cu ajutorul 
a doua pi8toane ce avansea^â 8imetric, realizând comprimarea probei, 
komparativ cu camerele tip nicovala (1-2.1.4) volumul probei este mai mare Ia 
aceeași secpune a pistoanelor, iar fasa de camerele cu pistoane cilindrice (l- 
2.1.Z) prezintă avantajul unei mai bune protejări a pistoanelor prin sistemul de 
etanzare zi susținere laterala, fa^â de camerele tip "beli" (1-2.1.2) construcția 
este mai uzor de realizat, datorita geometriei camerelor zi pistoanelor detînilâ 
mult mai exact, prin ungkiul de conicitate

8una funcționare a ansamblului camerâ-pistoane consta în:
> corelarea raportului între înâlpnea ronei cilindrice zi diametrul spapului 

de amplasare a probei;
> corelarea conicitâpi nonelor de prelungire a spațiului cilindric, cu 

conicitatea pistoanelor;
» natura zi grosimea garniturilor de etanzare cu rol de suspnere laterala a 

pistoanelor zi favorizare a înaintârii acestora.
întrucât, atât pistoanele cât zi camera sunt supuse Ia solicitârile mecanice 

cele mai ridicate din întreg ansamblu, realizarea lor se impune a fi tacutâ din 
cârduri metalice sinteri^ate sau din oteluri înalt aliate, -^tât din cau^a 
accesibilității, eât zi din motive de prelucrare mecanica mai uzoarâ au fost 
utilitate oteluri înalt aliate, iar pentru situapi bine precizate s-au utilizat zi repere 
din carburâ de ^voltram obpnute prin sinteri^are.

1n studiile preliminare, utilizând oteluri de scule (otel rapid, otel pentru 
rulmend - KDD, osel L120) cea mai buna comportare a avut-o otelul L120, fapt 
ce a condus la utilizarea acestuia pentru realizarea pârtilor centrale ale camerei de 
presiune ridicata zi a pistoanelor.

8e preci^ea^â compo^ipa ckimicâ zi condipile de tratament termic pentru 
oteluri de scule L120 zi otelul rapid K^V-l80, utilitate frecvent în experimentări, 
(yy; 144^
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Otelul üe seule 0120 (8^8 Z6N-61)

— Denumiri în alte Mi: 
5rnnM 2^200012 
Italia: 0x200 015
Zaponia: 8XD 
80/.: V6
Xusia: 012 (XI2)

u Lomporitia Mimica: 
0 1,8(0 2,20°/°
Or IO IZ °/°
8i max 0,Z0 ^°
^ln rnin.O,ZO?<>
8 max.0,0Z °/°
? max.0,03 °/°

> 4 ratamente termice aplicate
a) la duritatea primara

» câlire 950-I000°L în ulei sau aer
« revenire 150 - I70°L

200 - 280°O
400 - 4Z0°O

b) Ia duritatea secundara
« câlire I050-ll00°0
* revenire 500 - 520°L

> DuriMi recomandate
« pentru poansoane ;i matrise 

(dimensiuni mari)

«irc6I -6Z 
«irc 57 ^59
Okc 55-57

în ulei 83u aer
60 - 62

0^ 55 - 62
» pentru poansoane ?i matrice, Ia

condiții Zrele de lucru IO 60 ; 62 (99; 1001

Otelul rupiä irW-l80 (81^8 36N-6I)

> Denumiri în alte Mi:
transa: / 80 VVOV 10-04-01
Italia: 0x75 XVI 8
Zaponis: 8X0 2
80?.:
Xusia: X18

> Lompori(ia ckimicâ:
0 0,70 -0,80°/°
Or Z,80 -4,66°/°
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XV 17,5 19 o/o
V 1,0 1,4 °/o
IVlo max0,60 o/o
8i max 0,30 o/o
IVln max 0,30 o/o
p max 0,03 o/o
8 max 0,003 o/o 

> tratamente termice aplicate'
« câlire - preâncâl^ire I

- preâncâl^ire II 
- încâlrire finala 

» răcire în baie de saramura 
« revenire. 550 580

550 6000^
800 - 850^0 
1260^129000
500 550

63 ^65
l99,107)

?rintr-o adaptare ?i amenajare corespunzătoare s-a dispus de o presa 
bidraulicâ cu o forfâ de 4.10^ I^l (400 tone-forfa), suspnutâ de 4 coloane metalice, 
(fiß.II-l.la,b) având pistonul superior fix zi cel inferior cu diametrul O 360 
mm deplasabil pe distanta (cursa) I 350 mm. presiunea maxima a mediului 
kidraulic de acfionare a fost 40 K4pa (400 atm), ln aceste condiții, diametrul 
^onei cilindrice a camerei a fost stabilit Ia 25 mm, ceea ce permite realizarea 
presiunii teoretice: p p/8 80 kbar.

8-au realizat, succesiv, camere cu diametrul de 20 mm, l6 mm zi 12 mm, 
pentru a se efectua studii la valori superioare ale presiunii.

prelucrarea mecanica a camerei s-a făcut prin strunjire, conform fi§.ll-l .2 
astfel ca sâ se poatâ realiza fretarea cu inelele de strângere (susfinere) lateralâ.

^ix.H-1.2. Lamera de presiune eu unxkiul de conieitale 60o .
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tix.II-1.1a. ?resa kiäraulica cie 4 >1?^ (400 tone torta)

pix.II.1.11). Lamerâ cie presiune cu pistoane tronconice zi xarnituri 
compozite.
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Dupâ câlire în ulei zi rectificarea suptatetelor 8-a determinat duritatea.
Obișnuit, valorile realitate au fost 62

In tabelul ll-I. I 8e indicâ corespondenta între 8cârile de duritate. ^99; 131

tabelul II-1.1. (Corespondenta scărilor de duritate.

Duntate
Viclcer8 

«V

Duritate 
8rine1I 

«s

Duritate 
Rockwell 

flkc

100 95 -
200 195 -
Z00 295 Z0
400 Z80 40
500 460 48
600 5Z5 54
700 595 58
800 - 62
900 - 65
1000 - 68

Inelele de strângere 8-au confecționai din osel cu limitâ de elasticitate 
ridicata (9.10^ ?a), având conicitatea 2o, iar pentru fretare diametrul exterior al 
camerei a fost cu I o/o mai mare decât diametrul interior al inelului de strângere.

II.1.2. Ltan?area camerelor de presiune ridicata.

Intre pistoanele utilitate pentru comprimarea probelor zi peretele tronconic 
al camerelor se interpune un material deformatul cu scopul de a asigura 
etanzarea, respectiv izolarea termicâ sau electricâ a celor douâ tipuri de piese, 
precum zi suspnerea laterala a pistoanelor preluând parțial solicitările mecanice 
ce apar.

Lauciucurile sintetice constituie materialele cele mai adecvate pentru 
realizarea garniturilor de etanzare, dar domeniul de presiune zi temperatura 
limitează utilizarea acestora. Rezultatele asemânâtoare oferă policlorura de vinii, 
polietilena, politetrafluoretilena (fluoroplast-4, teklon). Oltimul produs se 
recomanda cu bune rezultate atât Ia temperaturi scăzute cât zi Ia cele ridicate 
(cca.250OL), alâturi de polilrikluoretilenä (fluoroplast-3, bostaklon), datorita 
slabilitâpi ckimice zi proprietâsilor mecanice superioare, incluzând zi coeficienți 
de frecare scâ^up zi rezistenta Ia zocuri electrice.

In tabelul H-I.2 se indicâ unele carcateristici teknice ale polimerilor 
utili^ap ca materiale de etanzare ^77^112^131^.

40

BUPT



tabelul H-1.2. (Caracteristicile mecanice ale polimerilor utilizați 
ca medii de etanzare.

IVlaterial Ke?l8tensâ 
In tracțiune 
(OalT /mm^)

^lunZire 
relativă 

(°/°)

Ivloâul 6e 
elasticitate 
(6aI4/mm^)

Locficient 
6e 

frecare

Temperat 
urâ 

maxima 
oc

?ollktmj6â 6 
(Kelon)

5-7 100-200 150-250 0,08-1 100

Teflon 1,4-Z 50-100 42 0,02 - 0,08 250

policlorurâ 
de vinii

5-6 85 - 100 ZI5 - 95

polietilenă 1,2 -1,5 400-
600

15-20 - 115

Lu rezultate deosebit de bune se poate utiliza pielea fiarta în glicerina 
pentru a revista la acpunea solvenplor, în domeniul presiunilor pânâ Ia 10 kbar. 
?este aeeastâ presiune devine durâ, asemânâtor aliajelor (alama).

pentru izolarea unor conductori electrici se recomanda capilarele de sticla, 
foitele de mica, azbestul, etc.

Transmiterea kidrostaticâ a presiunii în spațiul camerelor de presiune 
ridicata se reali^ea^â prin intermediul unor lickide ce nu se solidifica la presiunea 
zi temperatura de lucru. 8e recomanda ^24^

- uleiurile siliconice;
- uleiul de transformator petrol;
- eterul de petrol;
- i-opentanol
- keliul licbid (Ia temperaturi foarte )oase).

peste 30 kbar se utili^ea^â pentru transmiterea presiunii materiale solide ce 
îndeplinesc concomitent o serie de condiții'

- transmiterea kidrostaticâ a presiunii
- compresibilitate redusa
- conductivitate electricâ zi termica mica
- temperaturâ de topire ridicatâ zi crescătoare cu presiunea
- stabilitate termica zi agresivitate ckimicâ redusa.

In general se utili^ea-â ca medii kidrostatice următoarele materiale solide.
- clorura de argint
- pirofilitui zi talcul
- polifluoretilena (teflonul) zi poticlorura de vinil

Glodul kidrostatic de transmitere a presiunii în solide este corelat cu 
coeficientul de frecare al materialelor; valorile mici ale coeficientului de frecare 
asigura modalitâfi de transmitere cât mai apropiate de modelul kidrostatic.
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Valorile coeficientului de frecare interna pentru unele materiale 8e prezintă 
astfel ^IZI; 140^

- clorurâ de argint 0,03
- gratii 0,04
- aMturâ de bor- micâ 0,07
- clorurâ de sodiu, de potasiu 0,07
- kidroxid de calciu 0,27
- kidroxid de aluminiu 0,39
- kidroxid de molibden 0,42
- bioxid de titan 0,45
- pirofilk, talc 0,47
- oxid de?inc 0,58
- oxid de fier 0,71

plasticitatea acestor materiale zi coeficientul de frecare interna mic, asigura 
umplerea spapului de presiune ridicata, transmițând presiunea cât mai aproape de 
modul hidrostatic în intregul volum al probei zi formând o garnitura de etanzare 
între prelungirea tronconicâ a camerei zi pistoanele tronconice, permițând 
avansarea acestora pentru realizarea comprimării.

In experimentările efectuate, garniturile de etanzare ale pistoanelor 
tronconice zi reperele pentru montarea probelor în porțiunea cilindrica a 
camerelor de presiune s-au realizat din talc (steatit), fie prin prelucrare mecanicâ 
(strunjire, gâurire), sau din amestecuri de pulberi cu liant, având Ia ba^â 
tehnologia de presare în matrice.

Vlocurile de steatit au provenit din râcâmântul natural Lirezor-Delese, 
)ud.Klunedoara. prelucrarea mecanica se face uzor, duritatea materialului find 
mica, restricpile tiind impuse doar de eventualele fisuri din bloc zi de filoanele de 
impuritati, Dupâ prelucrarea Ia cotele dorite, reperele se supun unui proces de 
uscare în etuvâ Ia temperatura de 150OL.

II-1.2.1. Oarnituri compozite.

Dezavantajul principal al procedeului de confecționare prin strunjire 
consta în faptul câ pentru realizarea garniturilor tronconice este nevoie de blocuri 
compacte, omogene, volumul util al reperului final find sub 10 din volumul 
supus prelucrării, rezultând o cantitate mare de material farâmitat.
Idealizarea reperelor prin presare permite utilizarea materialului sub forma 
pulverulenta în amestec cu componente ce corectează unele proprietâp (coeficient 
de frecare, conductivitate termica, etc ).

pacele procesului tehnologic de obpnere a reperelor din materiale 
compozite presupun donarea materialelor în lunche de proprietäre ce se doresc a 
fi conferite, impregnarea cu lianți organici zi presarea în matrite cu forme 
adecvate (fig.1I-1.3).
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laie

^^.11-1.3. laxele procesului teknoloßic 6e obtinere a reperelor 
compozite.
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^ebnologia de obtinere a reperelor (garnituri tronconice, cilindrii, 
pastile,etc.) a constat în impregnarea amestecului (praf cle laic: 85-90O/L; oxid de 
fier:5-I0 o/o- oxid äe aluminiu:2-5 o/«) cu liantul organic (lac äe backelitâ dizolvat 
în alcool etilic) urmata äe presarea în matrice adecvate a materialului parțial 
uscat (îndepărtarea excesului de alcool, Ia temperatura maxima de 80°L. presarea 
s-a realizat Ia precum de 8-10 kbar, iar 8emifabricatul obtinut a fo8t adu8 Ia 
dimen8iunile dorite prin a)ustâri mecanice înainte de tratamentul termic final, ce 
con8tâ în încâlcirea la temperatura de I6O0L, timp de 30 min. pentru 
desâvârzirile reacpei de policonden8are a rabinii fenol-formaldekidice.(kig.H-l.Z)

fo8t 8tudiatâ zi comportarea unor silicati din punctul de vedere al 
tran8miterii pre8iunii zi susținerii laterale a pi8toanelor. ^62^ . In ace8t 8en8 
materialele mâcinate pe cale U8catâ (caolin de /Xgbirez, argila de kotezti zi fZ. 
^iu, bentonita, praful de 8ticlâ) au fo8t impregnate cu lianp organici (lO -Z0 0/0), 
mâruntite zi pre8ate în matrite. 8-a con8tatat câ Ia creșterea conținutului de ^l2Oz 
în caolin se pot obtine garnituri de etanzare cu proprietây foarte apropiate de ale 
pirofilitei.

II-1.Z. Lalibrarea camerelor cle presiune ridicata.

In funcpe de forma constructivâ zi dimensiunile spapului de comprimare, 
de conicitatea pistoanelor zi de garniturile utilitate, presiunea se transmite în 
interior cu un anumit randament. pe mâsurâ ce for^a de apâsare se mârezte, 
transmirerea presiunii în interior se realiceacâ din ce în ce mai dificil, ca urmare a 
crezterii pronunțate a componentelor forsei ce apar în garniturile de etanzare zi 
sustinere a pistoanelor.

pentru tîecare tip de monta) este necesar sâ se efectueze calibrarea de 
presiune ridicatâ prin trasarea diagramei de dependen^â a presiunii realitate în 
interior funcpe de forța de apâsare a presei, presiunea realicatâ în interior se 
verificâ corespuncâtor valorilor tîxe specifice transformârilor de facâ ce au loc Ia 
unele substanțe: bismut, bariu, taliu, etc. firele metalice respective sunt introduse 
în interiorul unor cilindrii din material bidrostatic (clorurâ de argint, etc.) ce 
urmea^â a tî plasap în spapul de lucru al camerei, iar prin intermediul unor 
contacte electrice se reali?ea?â un circuit electric exterior ce permite sesizarea 
variapei rezistentei electrice a acestora, corespun^âtor transformârii de farâ a 
metalului; se stabilezte deci corelapa presiune reali^atâ- forM.

pentru acuratețea determinârilor s-a realizat un sistem de înregistrare X -V, 
a tensiunii curentului din re^istensa ?i presiunea de acponare a probei 
kidraulice prin adaptarea unui înregistrator Ia condițiile de lucru. Astfel, pentru 
înregistrarea presiunii s-a conceput zi realizat un dispozitiv mecanic (traductor) 
care prin intermediul unui piston-cilindru conectat direct Ia presiunea uleiului de 
acponare a presei determinâ realizarea unei forte ce produce deformarea lamelei 
elastice din ojel zi astfel se obpne o deformare proporponalâ care este transmisâ 
tamburului cu kârtia imegistratoare. 8-a asigurat o sensibilitate bunâ a 
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tmductorulun 2,5 utm/mm, Iuân6 în consiâernre intervslul InrZ al prs8iunilor cle 
acționare utilitate 0-400 atm.

In tlß.II-1.4 a,b ?i II-1.5 a,b 8e prerintâ montajul probei ;i al circuitului 
electric pentm mirarea tranritiilor 6e farâ, re8pectiv, 8i8temul cle înreZi8trare .

1 2

Z ______________

:: ::: ------ i
:: ::: I k, K ------ 8

4
a) b)

H -1.4 a,b. Montajul probei zi a circuitului electric.
a) 1- fir metalic; 2-cilindru clin material kidrostatic; 3- cilindru cle talc;

4- contacte electrice.
b) miliampermetru; I- înregistrator tensiune-presiune; ? - pistoane 

tronconice; v- reristenfä electrica variabile; v, - rezistenta electricâ a firului 
metalic (vi, va, H) 8-sursâ cle curent.

8e redau înregi8trârile tran^ipilor cle fa^â (modificările re^i8tentei electrice) 
ale bi8mutului, taliului zi bariului, care au 8tat Ia ba^a tra8ârii curbei de calibrare 
(5ig.H-1.6a,b,c,d).

8e8i^area (înregi8trarea) tranzițiilor de fa^â a fo8t efectuata atât Ia 
comprimarea probelor, cât zi Ia decomprimarea lenta a acelora, ob8ervându-8e 
fenomenul de bi8tere^â, tranziția inver8â având Ioc Ia pre8iuni mai mici.

pentru caracterizarea pierderilor de pre8iune, re8pectiv a gradului de 
tran8mitere a pre8iunii în interiorul probei 8e introduce noțiunea de coeficient de 
tran8mitere, a

(II-I.I)

p^ - pre8iunea teoretica, calculatâ core8pun^âtor diametrului camerei'
pi - pre8iunea din interiorul camerei, core8punâoare tranzițiilor de 

fara a 8ub8tantelor etalon.
Valoarea coeficientului a e8te 8upraunitarâ zi caracterizează atât 

elementele con8tructive ale an8amblului camerâ-pi8toane, cât zi comportarea 
garniturilor de etanzare zi a mediului din interiorul camerei.
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l^ig. II-1.5 a. Montarea probelor IN camera 6e presiune riclicatâ.

^ig.II-1.5 b. 8istemul ^e înregistrare a transformârilor <le fa/â, 
pentru etalonarea presiunii.
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pi-sLsi ,

kiß.II-1.6. Inneßisti^e» tnsnritiilor äe ksrä sie M, H, ks §i 
ciis^^LML de calibnLne 2 pne8ei.
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Centru alegerea variantei constructive zi de etanzare adecvate s-au efectuat 
studii sistematice asupra următoarelor aspecte:

* forme constructive diferite pentru ansamblul camerâ-piston modificând 
conicitatea pistoanelor, în raport cu a camerei.

« raport diferit între înâlpmea zi diametrul xonei cilindrice a camerei.
« modalitâp diferite de suspnere lateralâ a pistoanelor.

II-1.3.1. Influenta eonieitâtii pistoanelor.

?rin avansarea pistoanelor în interiorul camerei se realixeaxâ atât 
comprimarea probei cât zi deformarea garniturii de susținere în sensul îngustării 
acesteia, din cauxa efectului de comprimare zi extrudere spre exterior. Afectul 
presării probei este diferit în funcție de corelarea dintre conicitatea camerei zi 
vârful tronconic al pistoanelor.

?entru punerea în evidenM a acestui efect au fost realitate forme 
constructive cu conicitâp diferite: variante cu aceiazi conicitate Ia pistoane zi 
camera (paralelismul suprafețelor tronconice) zi variante cu ungbiuri mai mici 
sau mai mari pentru poansoane 5°) în raport cu conicitatea camerei.

transmiterea presiunii în interior a fost apreciata prin coeficientul de 
transmitere a,(rel.III-l.1) calculat pentru punctele fixe de etalonare, luând în 
considerare transformările de taxa ale bismutului, taliului, bariului.

?e baxa experimentărilor preliminare, conicitatea camerei a fost stabilita Ia 
600 n.j 2), iar conicitatea pistoanelor a variat între 5Zo Hzo

Valoarea de referinM a presiunii pentru fiecare transformare de tara a fost 
considerata corespunxâtor punctului de intersecție a tangentelor duse Ia cele doua 
paliere ale curbei l^, f(?), obținute Ia înregistrare. In acest fel s-a calculat
coeficientul a.

8e exemplifica calculul pentru transformarea de taxâ öi^n în camera de 
presiune cu diametrul l6 mm zi conicitatea de 60o, atât pentru camerâ cât zi 
pentru pistoane.

» presiunea uleiului de acționare Ia care are Ioc transformarea de taxa:

» forsa dexvoltatâ la presare:

» secpunea xonei cilindrice a camerei
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-r c/" -r-0,016"
5'-——-------------210''m"

4 4

> presiunea teoretică (calculată)^

V28 10^
/7, - - - " Z64 -10' 36,4

' 2.10^

» coeficientul de transmitere a presiunii (pj 25 kbar)'

In acest fel au fo8t calculate valorile coeficientului cie tran8rnitere a 
pre8iunii pentru celelalte tran8forrnâri de fa^â considerate ca etalon zi pentru 
diferite conicitâp ale pi8toanelor.

tabelul H-I.Z. Valorile coeficientului de transmitere a presiunii 
a, pentru diferite conieitâti ale pistoanelor.

Lonicitatea 
camerei

Lonicitatea 
pistoanelor

transformarea 6e fa^â
öii^ii 6ai-»n

60 55 1,40 1,54 1,76
60 60 1,45 1,62 I,8Z
60 65 1,57 1,72 2,17
62 60 1,41 1,59 1,80
62 65 1,56 1,70 2,06

8-a observat câ Ia variantele cu ungbiul cle descindere al vârfului 
poansoanelor rnai rnic decât al pârlii tronconice a camerei, se produce o extrudere 
pronunțata a garniturii de etanzare, iar Ia presiuni mai mari se produce zi 
deteriorarea pistonului prin fisurare, fapt explicabil prin susținerea insuficienta a 
acestuia de către garnituri.

fa varianta constructiva cu ungbiul de conicitate a pistonului mai mare 
decât a camerei, transmiterea presiunii spre interior este mult mai dificilâ din 
cau?a împiedicării extruderii materialului în ?ona cu grosime mai mica a 
garnituri de etanzare. In acest ca? pistonul a avut o duratâ de folosire mult mai 
mare (numâr de cicluri de presare).

?e ba?a acestor rezultate s-a concluzionat câ situapa cea mai avanta^oasâ o 
pre?intâ construcpa Ia care conicitatea pistonului este pupn mai mica (cca. 2°) 
decât a camerei pentru câ asigurâ transmiterea presiunii în interior cu coeficienți 
foarte apropiay de cei minimi, dar zi cu o duratâ mai mare de utilitare, fa acest 
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tip cie ansamblu camerâ-pistoane fisurile zi deteriorarea vârfurilor 8e observâ la 
presiuni mai ridicate.

fo8t posibilâ zi realizarea transformârii de fa^â kiv vi >2 presiunea de 76 
kbar, eu coeficient de transmitere a presiunii a 2,05, Ia camere cu diametrul 
pârfii cilindrice d ^12 mm, a8tfel fund posibile 8tudii în domeniul pre8iunilor 
pânâ Ia 75 kbar prin utilizarea reperelor din oîel de 8cule, L 120.

II-I.Z.2 Influenta raportului înălțime/cliametru.

Volumul util al camerelor de pre8iune ridicata e8te determinat atât de 
marimea diametrului ^onei cilindrice, cât zi de înâlpmea ace8teia. I^ârirea 
diametrului, d, e8te limitata de nece8itatea realizării pre8iunii preconizate 
(pre8iunea calculata, corectata cu coeficientul de tran8mitere), iar mârirea 
înălțimii, k, e8te limitata de av38area pi8toanelor ce trebuie corelatâ cu ungkiul de 
conicitate zi grosimea gamiturilor de etanzare - suspnere.

fuând în con8idererare doar compre8ibili1atea probelor, raportul 
înâltime/diametru, k/d 8e con8iderâ în mod obiznuit I, deci: k d, dar în realitate 
8e produce un proce8 de extrudere zi a probei din ^ona cilindrica, prin spațiul 
dintre suprafețele laterale, tronconice ale camerei zi pi8toanelor.

Experimentând construcpi cu rapoarte diferite k/d (I; 0,75; 0,5) 8-a 
con8tatat, în ca?ul tran8formârii de fa^â a Lii.n câ tran8miterea precurm 8e 
reali^ea^â cu coetîcienp mai reduzi, atunci când 8cade ace8t raport. Afectul 
compactării zi extruderi parțiale a probei, e8te pu8 în evidensa zi de raportul între 
înâlpmea finala a probei, dupâ ce a fo8t parcur8 ciclul comprimare- 
decomprimare, kf zi înâlpmea inisialâ a ace8teia. -Vcest raport e8te infleunM de 
raportul k/d al camerei, dupâ cum re^ultâ din tabelul ll-l.4., în ca^ul comprimării 
probelor pânâ Ia 30 kbar (dupâ sesizarea tran8forrnârilor de fa^â Lii.n zi öin-m).

tabelul II-I.4. (Coeficienții de transmitere a presiunii a zi deformarea 
probelor, k^k; ia diferite forme constructive de camere.

I Raportul
k/d

I al camerei

Loeficientul de 
transmitere a 
presiunii a

Raportul de I 
comprimare a 
probei k^k;

I 1,80 0,67
0,75 1,48 0,72

l 0,5 1.4 0,78 I

?e ba^a acestor date, corelate zi cu observații directe asupra formei probei, 
garniturilor de etanzare, cu distrugerile ce apar mai ales la pistoane (în ^ona 
vârfurilor) dar zi Ia camera de presiune, (1ig.Il-l-7) s-a optat pentru forma 
constructivâ Ia care raportul înâlpme/diametru este 0,66.
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a»»
I^ig.II 1.7. (Camera de presiune zi poansoaneie dupâ mai multe 

cicluri âe presare

II-1.Z.Z. pistoane cu vârfuri âetazadile.

In cele mai multe caruri se produc detormâri ale vârfurilor pistoanelor, cu 
efect asupra conicitâpi acestora (crezte ungkiul de conicitate prin utilizarea la mai 
rnulte cicluri de comprimare-destindere).

I^econdiponarea acestora, în ca^ul în care nu pre^intâ rnicrofisuri în ^ona 
vârfului pistonului, s-a făcut prin rectificare.

pornind de la observapa câ doar o rnicâ parte a pistonului este deformata 
(5 10 mm) fa^â de porpunea mai mare ce se atlâ în ^ona de protecpe a
garniturilor, s-au utilizat pistoane cu vârfuri detașabile, îmbinarea între corpul 
pistonului zi vârful detașabil se face în ^ona de mijloc a garniturii, iar pentru 
realizarea unui contact cât mai bun între cele douâ piese se interpune un disc de 
cupru (grosimea 0,3 mm) (fig.II-l.8).

pentru studii de acuratejâ, vârfurile detașabile au fost sckimbate Ia fiecare 
ciclu comprimare-decomprimare.

pistoanele au fost utilitate în cLLuI comprimârilor tLrâ încâlcire Ia un 
numâr destul de ridicat de cicluri (30 40).

prin aceasta solupe constructivâ se asigurâ posibilitatea înlocuirii acelei 
pârp din piston care este supusâ Ia cea mai mare solicitare mecanica zi termică, 
tLrâ a prejudicia procesul de comprimare al probei.
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II-1.8. ?istoane cu vârfuri detașabile.
1 - pistoane
2 - vârfuri detașabile
Z - camera de presiune
4 - garnituri de etanzare-sutinere laterala
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II-2. vk
irivic^^

kealicarea unor 8intece 8au tran8formari de facâ la pre8iuni ridicate 
nece8itâ, de eele mai multe ori, efectul combinat al pre8iunii zi temperaturii.

I-uând în con8iderare volumele de lucru foarte mici oferite de ace8te 
camere zi gro8imea mare a pereților metalici, 8e impune adoptarea unor metode 
de încâlcire care 8â augure dezvoltarea căldurii direct în 8patiul de lucru, pentru 
ca temperaturile cele mai ridicate 8â 8e atingâ în apropierea directa a probei. 
8i8temul de încâlcire prin rec^tense electrice introdu8e în interiorul celulei 
8ati8face ace8te cerințe repetentele tiind confecționate din cărbune (grafit), 
wolfram, tantal, nickel, etc.

?entru cacurile în care proba 8upu8â încâlcirii conține materiale cu 
conductivitate electrica adecvata, acea8ta poate con8titui cbiar reci8ten^a electrica 
de încâlcire. Lontactul electric între proba zi circuitul exterior e8te a8igurat de 
pi8toanele de pre8are, luând în con8iderare conductivitatea electricâ a acelora zi 
efectul de icolator al garniturilor de etanzare.

8ckema montajului electric folo8it pentru realizarea încâlcirii e8te 
precentatâ în fig.ll-2.1.

I^ig.H-2.1. 8ekema montajului electric.
^r,- autotranstormator; ^r2-1ransformator, coborâtor Ue tensiune;

- rezistenta variabila; ? poansoane; ampermetru; V-voItmetru

Măsurarea temperaturii în 8papul de lucru 8-a efectuat cu ajutorul 
termocuplelor l^i-Obd, 8udura fiind introdu8â în interiorul celulei, iar firele au 
fo8t protejate prin amploarea între doua garnituri tronconice pentru 8U8tinerea 
pi8toanelor (fig.ll-2-2).
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?ig.II-2.2. Montarea termocuplului în celula de presiune ridicata.
1-cilindru de tale; 2- lud încâlxitor; Z-Iermoeuplu; garnitura de elan^are; 

5-pIâcutâ metulicâ.

In funcpe de puterea din circuitul de încâlcire, se poate trasa diagrama de 
etalonare a temperaturi, pentru un anumit monatj (fig.II-2.Z)

(^)
l^ig. II-2.Z. Diagrama de etalonare a temperaturii, t, în funcție 

de puterea electrica din circuitul de încâlcire,

-Xceastâ diagrama este influențată zi de valoarea presiunii, întrucât 
comprimarea probei moditîcâ atât rezistenta electrica a elementelor de încâlcire 
cât zi conductivitatea termica a întregului ansamblu proba - cilindru de talc 
înNuentând în acest fel propagarea câldurii zi implicit disiparea ei în întregul 
volum respectiv, contribuie la modificarea pierderilor de câldurâ.
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II-Z. ?KL8I^II 81
n^kLk^mkii I^ c^LirLi^L VL?KL8II^L irivic^^.

?entru realizarea unor transformari de fa^â (diagrame de topire, 
polimorfism, sinteza diamantului zi a^oturii cubice de bor, etc.) sau a unor reacții 
ckimice (esteritîcâri, adifii, polimeri^âri, etc.) este necesara acțiunea combinatâ a 
presiunii zi temperaturii în interiorul celulei de presiune ^l' 13'16; 35' 50. 56' 64; 
115; 116; 124; 143; 155^.

II-Z.1. Oradienti de presiune zi temperatura în camerele 
de presiune ridicata.

Datorita comportării cvasikidrostatice a materialelor din care este 
confecționată celula de presiune ridicata, transformârile de fa^â ale metalelor 
utilitate pentru etalonarea presiunii se produc într-un anumit interval de presiune, 
alura curbei ce reprezintă tran^ifia indicând o anumitâ înclinare, corespunzător 
faptului câ nu în tot volumul s-a realizat aceeași presiune.

In tîg. II-3.I.a,b se indicâ alura curbelor pentru o tranziție a kiin zi kin.^ 
caracteristica unui mediu perfect bidrostatic zi tranziția reala, corespun^âtor 
mediilor cvasibidrostatice.

a) b)
II-Z.1. ^ranxitia vi^ vin -> kim în ca^ul ideal (a) zi real (b).

In ca^ul ideal modificarea rezistentei la punctul de tranziție se produce 
brusc, iar diferența între cele doua valori sesizate trebuie sâ corespundâ cu 
diferența ^p 26,7 - 25,4^ 1,3 kbar.
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Lurba reala pre^intâ un decala) 8emnikicativ între începutul zi 8fârzitul 
tran-ipei 8ii-8in , re8peetiv Kin-Vim, mâ8urâ a gradienplor longitudinali de 
pre8iune în celula.

Oacâ tirul de bi8mut nu e8te montat axial, apar gradiensi radiali.
8e8i^area ace8tei comportâri e8te pu8â în evidenM foarte bine prin 

utilizarea unor pa8tile cilindrice realitate din granule fine de bi8mut di8per8ate în 
clorurâ de argint (8au alt material cu comportare Kidro8taticâ), a8tfel ca re^i8tenta 
electrica a ace8tor pa8tile 8â tîe 8utîcient de mare pentru a fi pO8ibilâ includerea 
în circuitul electric de mâ8urâ/înregi8trare. Obișnuit, 8-a lucrat cu raport ma8ic 
I'I, dar ace8ta poate fi modificat în limite mai largi, în funcție de secțiunea zi 
înâlpmea pa8tilei.

pentru pa8tile mici (ch 2 mm' k 2 mm) montate în centrul celulei, 
comportarea a fo8t foarte aproape de idealitate, modificarea rezistentei electrice 
fiind bru8câ, Ia variatii ale pre8iunii 8ub I o/o.

polosind cilindrii cu lungime mai mare (k 12 mm) variația pre8iunii în 
timpul trarrripei nu a depâzit 2 o/o.

pentru sesizarea gradienplor radiali, 8-au folo8it di8curi zi inele cilindrice 
din ame8tecul 8i - ^gLI. -Vstfel, pentru clacuri cu înâlfimea de 2 mm, la creșterea 
diametrului, înregistrarea tran^ipei apare tot mai înclinată, iar la valori ale 
diametrului pa8tilei de 10 mm (0,66 din diametrul camerei) nu 8e mai 
sesi^ea^â di8tinct tranzițiile 8ii-8in zi 8in-8im, ace8tea apârând 8uprapu8e, 
re8pectiv, cu palier mai 8curt. (fig.II-Z.2).

pig.II-Z.2. Codificarea înregislrârii lk - k(?) Ia transilia ki, 
ca urmare a grsdientilor axiali de presiune.

pentru montajele obișnuite, în care diametrul probei reprezintă cel mult 
)umâtate din diametrul interior al camerei, variapa precurm la tran^ipa 8ii-8in 
este de max 6 o/o indicând un Gradient axial mult mai mare decât cel longitudinal

Oradienpi de temperatura determinati prin mâ8urâtori directe zi prin 
modelare analogica indica o distribuție neuniformâ a aceleia în volumul probei 
dupâ cum rezulta din izotermele trasate zi curbele ecbipotentiale conform 
8tudiilor efectuate ^56; 71^.
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II-Z.2. Idealizarea eonclitiilor pentru transformarea 
grafit-diamant.

Afectul combinai al presiunii ridicate zi al temperaturii în interiorul 
camerelor studiate a fost verificat prin atingerea condițiilor de sintecâ a 
diamantului.

In prezenta unor catalizatori (fier, nicbel, cobalt) aceste condipi sunt 
definite de valori ale presiunii 55 65 kbari zi temperaturi de 1350 1550O(^.
puând în considerare necesitatea izolării termice a camerei zi poansoanelor, astfel 
ca temperatura reperelor din otel L 120 sâ nu depâzeascâ valoarea de 400^0 ca 
urmare a decâtirii zi pierderii durității, volumul amestecului de reacpe a fost mult 
diminuat de către stratul de icolape din interior. încâlcirea s-a realicat în douâ 
modalitây.

> tub de încâlcire cilindric din grafit sau nicbel, în interior aOându-se 
amestecul de gratît zi catalicator;

» sistem stratificat din plâcu^e de nicbel (cobalt) zi pastile (discuri) 
precomprimate din grafit zi catalicator (sistem multistrat).

Lele douâ montaje sunt ilustrate în tîZ.Il-Z.Z.

II-Z.Z a,d. Montajul probelor
a) 1-cilinâru cle talc; 2- tub încălzitor; d) t-cilinclru cle talc; 2-cilinclru concluetor;

Z- pastile izolatoare; 4-amestec cle 3-paslile izolatoare; 4-amestec cle reacție 
reacsie ; 5-termocuplu. (pastile); 5-termocuplu; 6-âiscuri cle ?<i (<3o)

In ambele variante, cilindrul icolator de talc din interiorul camerei are 
grosimea de 5 mm, iar pastilele icolatoare pentru pistoane au grosimea de 3 mm 
In cacul a , diametrul interior al tubului încâlcitor de grafit a fost de 3 mm, 
respectiv de 5 mm pentru tubul de nicbel. pentru montajul b, diametrul discurilor 
de nicbel (cobalt) a fost de 6 mm, iar grosimea de 0,5 mm.
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palilele conpnând ame8tecul de reacpe au fo8t obpnute prin comprimarea 
Ia precunea de 10 kbar a ame8teeului din gratît (8au alle materiale carbonice) ;i 
praf de k^Ii (8au ame8tec ?e-bli) l au avut gro8imea de 4 mm.

I^a exteriorul cilindrilor cie talc a fo8t montat termocuplul pentru mâ8urarea 
temperaturii exterioare a icolapei, iar firele au fo8t condu8e în exterior printre 
cele clouâ garnituri tronconice (8tratificate).

Liclul de 8intecâ comporta următoarele face (fig.II-3.4 ), bacat pe 
diagrama de facâ?-"f (fig.I-4.5)

montajul probei în aparat Ia pre8iune ;i temperatura normala (punctul a).
« comprimarea probei Ia pre8iunea de 25 30 kbar (linia a-b).
« încâlcirea treptata a probei pânâ Ia temperatura preconicatâ pentru 
8intecâ (linia b-c). Ourata facei 4 minute.
« menpnerea încâlcirii concomitent cu ridicarea precurm pânâ Ia valoarea 
impu8â pentru atingerea domeniului de tran8formare (linia c-d). Ourata 
menținerii parametrilor Ia punctul d e8te de max. 5 min.
« întreruperea încâlcirii, cu menpnerea pre8iunii. -Xre Ioc râcirea 

8i8temului l intrarea în domeniul de labilitate a diamantului (linia d-e). 
Ourata 5 min.
« reducerea treptatâ a prelunii (linia e-f). deducerea bru8câ a pre8iunii 
determinâ frecvent dilrugerea pi8toanelor ^i a camerei.

^ig.ll-3. bacele ciclului de sintecâ a diamantului, reprecentate în 
diagrama k

a-b precomprimare; b-c încâlLire; c-d comprimarea finala; d-e răcire; 
e-f delindere râcire.
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proba extra8â din camera de reacpe e8te 8karâmicioa8â, 8tratul irolator e8te 
durikîcat din cau^a încâlcirii zi comprimării, iar în bucățile rezultate din 
ame8tecul de reacpe 8e identitîcâ granule de metal topit iar la unele probe Ia care 
tran8kormarea grafit diamant a avut Ioc 8-au identificat la micro8cop 
microcri8tale de diamant (cap.III-l).

>^ce8le probe au to8t 8upu8e un or tratamente cbimice ^i fizice pentru 
identificarea diamantului.

pre^en^a diamantului în probe ate8tâ faptul câ 8-au realizat condițiile de 
pre8iune ?i temperatura 8pecikîce 8intecei utilizând repere din otel L 120 protejate 
adecvat de garniturile de etan^are-icolare- 8U8pnere.

?oan8onele au fo8t utilitate, în medie, Ia 4-5 cicluri de 8intecâ, iar 
camerele de pre8iune ridicata Ia 10-12 cicluri.

prin utilizarea vârfurilor detașabile 8e poate dubla durata de utilitare a 
poan8oanelor.
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H-4. I^Oir^LI pirL8LILXUNVLKL^
VOIVILXI^^I VL pirLSW^L.

pentru extinderea volumului de lucru al camerelor de pre8iune ridicata e8te 
nece8ar 8â 8e mârea8câ forța de apâ8are a poan8oanelor, deci forța pre8ei 
kidraulice.

In ace8t 8en8 a fo8t conceputâ zi realizata pentru laboratorul de pre8iuni 
ridicate o pre8â bidraulicâ cu forja de 15 (1500 tone forja), con8tând în
urmâtoarele repere principale (fig.II-4. l).

» cilindru de pre8iune cu diametru! interior de ZOO mm, realizat prin 
prelucrarea interioarâ a unui bloc ma8iv cu diametrul 645 mm objinut 
prin forarea lingoului (lig.II-4.2).

« pi8tonul (fig.II-4.Z) având diametrul ZOO mm zi lungimea pO8ibilâ a 
cur8ei 200 mm.

« Z cadre monobloc pentru 8tructura de re?i8tenja, objinute prin 
decuparea unor placi de ojel cu dimen8iunile 2100 x 1045 x 85 mm 
(fig.II-4..4). Oimen8ionarea a condu8 Ia urmâtoarele eforturi unitare: 
- tracjiune: IZ8 I^1?a (IZ80 da>>I/cm^)
-forfecare. 7Z,5 IVI?a (7Z5 dal^s/cm^)
- pre8iune de contact: p«^ 122 ^4?a (1220 dabi/cm^)

« inten8ifiactor de pre8iune (fig.II-4.5)
- pre8iunea uleiului la intrare max. 40 ^4^! (400 atm)
- pre8iunea uleiului Ia iezire/acjionarea pre8ei 200 (2000 atm)
- lungimea cur8ei pi8tonului 550 mm.

Z^tkel au fo8t con8truite camere de pre8iune ridicatâ cu diametru mai mare 
zi a fo8t pO8ibilâ utilizarea unor pi8toane zi camere realitate din carburâ de 
wolfram 8interi^atâ cu cobalt pentru a re?i8ta la pre8iuni mai ridicate cu un 
număr 8porit de cicluri comprimare-de8tindere.
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^i^.1I-4.1. ?resa kiclraulicâ cie 15 IVIIX (1500 tone fortâ) 
reali^atâ pentru laboratorul cle presiuni înalte.
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kix.II-4.2. tilinOru 6e presiune pentru press kilirsulicâ 
6e 15 (1500 tone fort«).
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kiß.H-4.3. ?istonul presei kitlraulice 6e 15 (1580 tone fortâ)
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kiß. II-4.4. Laäru metalic pentru structura 6e rexisten^ a presei 
kidraulice cte 15 (1500 tone torta).
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piZ.II-4.5. Intensificatorul de presiune pentru acționarea preiei 
kidraulice de 15 (1508 tone fortâ). presiunea maxima

a uleiului de acționare 208 atm.

65

BUPT



QEIH.

» 8L?^K^KL^ ?KOV^ vk:

» I^HI Ivkl OK >1^6I8k:HcL ÎI8 ?KOOL8k. vk

8L?^K^K^ 0L»8IIV1^KIO^.

» OOI^POK^K^ KLO^O6IO-< Ivkl^OK IV^6I8kHd

BUPT



m-1. pkov^8LL.oir oe

?rodusele rezultate în urma transformărilor de fa^ä sau 3 reacțiilor 
cdimice deskazurate la presiuni zi temperaturi ridicate, 8e gäsesc în 8tare solida zi 
au o compoziție complexâ ca urmare a includerii alâturi de reactanti zi a 
fragmentelor provenite din garniturile de etanzare zi a materialului de izolare 
termica, 8au provenind din componentele sternului de încâlcire a camerelor de 
reacție.

ln ca^ul sintezei diamantului, probele pot contine'
- grafit netran8 format
- diamant
- metale utilitate drept 8olvent / catalizator 8au rezistente electrice de 

încâlcire (Lo, kvln, fe, I^i, fa, >V, etc.) zi cârdurile metalice ale acelora.
- materiale oxidice rezultate din garnituri zi 8traturi i^olante (talc, 

pirofilitâ, feO, etc ).
Etapele 8eparârii diamantului din ame8tecul complex ce rezulta 8e ba^ea^â 

pe metode cdimice zi tUco-ckimice având urmâtoarea deskazurare ( fig.lll-l. I)'
a) dezagregarea ckimicâ a probelor zi trecerea în soluție a metalelor 8au 

cârdurilor metalice.
k) îndepărtarea materialelor 8ilicatice.
c) 8epararea diamantului de graüt 8au de alte forme carbonice.

metale cârduri
ame8tec complex materiale 8ilicatice

materiale carbonice

diamant

^ig.III-t.1. I^aLele procesului de separare Ia sinteza diamantului
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III-1.1. 8epararea ekimieâ

Dezagregarea probelor în vederea îndepărtării metalelor 8au cârdurilor 
acestora se face în mediu puternic acid; cu acid azotic diluat sau apâ regalâ. In 
acest fel sunt trecute în soluție metalele, conform reacției generale:

Z I^e 8bl^O,_____„ Z^le(^O^2 > 21^0 4^2 O

?vle fe, ^!i, Lo, etc.

Larburile metalice, prin tratare cu aci^i diluati, formea^â săruri metalice 
solubile, punând in libertate carbon, conform reacției.

^le„Lm 2n blbiO^ ------- »> n^/le^ 2n flOz mL > NU2

m si n semnitîcând atomii de carbon, respectiv, metal in componenta carburii 
metalice

tratarea probelor cu acid azotic se reali^ea^â în mai multe etape, dupâ 
fiecare tratare iiind necesara spâlarea cu apâ pentru solubili^area sârurilor di 
îndepărtarea acestora sub formâ de solufie dupâ o prealabilâ decantare.

Materialele silicatice, în special talcul, se indepârtea^â prin tratarea cu acid 
fluorbidric, în creuzet de platinâ, urmatâ de evaporare Ia sec zi spâlare cu apâ.

>^re Ioc reacția globalâ.

^Ißz(Ott)2(8i2O5)2 22 bl? --------- > 48if4 Z ^8^ 121^20

Eventuala transformare a siliciului in carbura de siliciu, în condițiile 
temperaturii ridicate existente în timpul reacției de sinteza a diamantului, 
presupune di îndepărtarea acestei combinatii, fiind rezistenta la acțiunea acidului 
azotic di 3 acidului fluorbidric, îndepărtarea carburii de siliciu se efectuea^â prin 
clorurare. Llorurarea se reali^ea^â în cuptor electric tubular orizontal. ?roba 
supusâ clorurârii se introduce într-o nacelâ de grafit în ^ona de temperatura 
constantâ a cuptorului (750^90000), obtinându-se tetraclorura de siliciu, volarilâ. 
?rocesul de clorurare se poate reprezenta prin reacția:

202-^ 8ic---------' 8icu^-c

Ultima fa^â a procesului de separare a diamantului, constâ în îndepărtarea 
grafitului netransformat si a formelor inferioare ale carbonului.

In principiu, variantele ckimice urmâresc oxidarea grafitului di 3 celorlalte 
forme carbonice, în condițiile în care diamantul nu este atacat ckimic.
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Oxidarea se realir:ea2â prin tratare cu acid azotic concentrat, cu acid 
percloric 60 o/o în prehensa metavanadatului de amoniu, temperatura de lucru 
este in^ur de 200OL. 8e considera ca procesul are loc conform reacției:

4(7 2NO04 2tild4VOz - 4 cOr MN4O > V.O5

lndepârtarea pentaoxidului de vanadiu se realirearâ prin tratare cu 
clorbidrat de bidroxil-aminâ, când se reduce si devine solubil keriduul obtinut 
se spalâ de mai multe ori, se decantea^âzi se usucă.

prerenta microcristalelor de diamant în produsul final s-a identificat la 
microscop zi prin analiza cu rare X

Valorile ungkiului de difracție 0 pentru unii compuși din amestecul de 
reacție sunt prerentate în tabelul lll-I.I, M'I08^

tabelul HI-1.1. parametrii de rețea zi ungkiul de difracție 0 pentru 
componente din amestecul de sinterâ.

8ubstanfa l 0
Orâfit 3,38 100 13,16

2,02 10 22,40
1,69 10 27,08
1,227 >8 38,85

Diamant 2,05 100 22,05
1,26 50 37,65
1,072 40 45,68

! Wickel 2,03 100 22,28
1,76 50 25,92
1,224 32 38,22

Larburâ de kier 2,38 80 18,81
2,26 50 19,91
2,213 50 20,37
2,Io4 60 21,46
2,065 40 21,88
2,001 100 22,56

n 1,971 70 22,99
I Larburâ de nickel 2,297 40 19,58

2,229 40 20,20
2,166 40 20,81
2,026 100 22,33
1,573 40 29,29
1,325 70 35,51

Valorile ungkiului de difracție 0, obținute experimental asupra probelor 
expuse conform înregistrării: 22,13 ' 37,78 ' 45,83 (fig.lll-1.2. zi Ill-I.3)
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flß.HI-1.2. vifcactaxcama amestecului xraM-äismaut.
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^>8.111-1.3 viknactaßrams amestecului grssit-llismallt.
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Verificarea metodei cbimice de separare a diamantului de produsele 
însoțitoare a fost efectuata prin utilizarea unor probe martor, având conținutul 
cunoscut în componenti introduci initial. Rezultatele au fost concludente: 
diamantul introdus initial în proba martor a fost regăsit cantitativ în produsul 
final, dupâ tratamentele cbimice Ia care a fost supus

Hl-1.2. 8epararea densimetricâ

8epararea unor componente din amestecul complex se poate realiza 
evitând unele fa^e cbimice ce decurg in condiții energice, cu consum mare de 
reactivi, utilizând metode barate pe diferența unor proprietati tipice. -Vstfel, s-a 
avut în vedere diferența de densitate intre diverse componente, fapt ce a condus 
la aplicarea zi diversificarea metodelor densimetrice

Densitatea unor componente ale sistemului complex este:

(Componenta

» Orafit
> Diamant
> Larbura de siliciu
» laic

Densitatea, I(Z/m

2250
Z5I0
ZI70
ZZ50

pentru separarea densimetricâ a componentelor s-au ales lickide cu 
densitati cuprinse între densitățile componentelor solide ce urmea^â a fi separate 
-Astfel, se poate utiliza bromul licbid, clorura stanoasâ (topiturâ), tetraclorura de 
siliciu, precum zi fluidele magnetice .

principalele proprietari speciüce procesului de separare sunt redate în 
tabelul.III-l.2 pentru lickidele folosite ca mediu de separare ^17j

tabelul IH-I.2. proprietățile unor medii lickide de separare 
densimetricâ.

8ubs1ansa 8tarea de 
agregare

Densitatea 
kß/m'

lemperaturâ 
de topire,

lemperaturâ 
de fierbere,

8rom licbid 3140 -7.3 58
LIorurâ stanoasâ topiturâ 3400 246 632
letraclorurâ de siliciu licbid 3170 -70 57
letraclorurâ de staniu licbid 2280 -33 114
letraclorurâ de stibiu topiturâ 2810 73 223 !

procedeul de laborator utilizat pentru separarea densimetricâ a produselor, 
utilizând clorura stanoasâ, consta dintr-un vas de decantare de forma tronconicâ 
in care se introduce clorura stanoasâ desbidratatâ în prealabil pentru topire se 
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utiliteatâ o baie de încâlcire eu ulei 8iliconic. ?e8te clorura lanoa8â topitâ 8e 
introduce ame8tecul ee urmeara a fi 8epara1:(graüt diamant). 8e agitâ uzor 
pentru umectarea particulelor iar apoi 86 Ia8â 8â 8e 8epare. Oratîtul având 
den8itate mai mica decât a topiturii 8e ridicâ Ia 8upatatâ, iar diamantul 8e depune 
Ia partea dejo8 a va8ului. Oupa râcirea zi 8oljdjficare3 topiturii, 8tratul 8olid 8e 
taie Ia mi)loc dupâ un plan orizontal zi din cele doua porțiuni rezultate 86 
8eparâ fracțiunile ampla8ate dupâ valoarea den8itâtii.

LIorura 8tano38â 8e îndepârtea^â prin 8olubilit3r6 în 3pâ, iar fracțiunile 
obținute 8e 8palâ r6p6t3t, 86 filtr63tâ zi 86 8upun U8cârii. -^nali^a micro8copica 
aratâ câ fracțiunea gre3 contine extrem de pupn gr3Üt, în 8ckimb, fracțiunea 
uzoarâ conpne cca 8-10 o/o din componenta mai den8â ca urmare a proce8ului de 
klotatie. pentru umectarea cât mai completâ a particulelor zi crezterea 
randamentului de 8eparare e8te nece8arâ ame8tecarea fa^ei lickide.

Utilizarea bromului ca mediu pentru 8epararea den8imetricâ, pre/intâ 
avantajul den8ttâtii (p ZI40 kg/m^), uniform di8tribuitâ între diamant zi gmfit, 
are capacitate de umectare mai bunâ datoritâ polaritapi 8câtute, în8â pre/intâ 
dezavantajul unei toxicitâti zi 3gr68ivit3ti cbimice pronunțate

ln principiu, în fiola de 8eparare pr6vâtutâ cu dop rodat zi gâtuiturâ în 
ton3 de mijloc, 8e introduce ame8tecul de 8eparat zi bromul lickid. Oupâ aZitare, 
pentru realizarea umectârii 8e Ia8â în 8tare de repau8 pentru 8epararea particulelor 
8olide, dupâ care 8e 38igurâ râcirea cu aer lickid pentru 8olidificarea bromului, 
iar prin tâierea fiolei în ^ona gâtuiturii 8e 8eparâ cele douâ 8traturi. prin 
evaporarea bromului 8e obpn fracpunile cu den8itâti diferite In fara uzoarâ 
confinutul de grafit e8te de 95-97 </o . In fa^a den8â (diamant 8au miner3>ul pirop 
L3 înlocuitor), conținutul de gr3tit e8te de 5-10 o/o.

III-2. II>I
?irocL8L VL 8L?-^ir^irL vLi^8iiviLnrio^.

pluidele M3gnetice 3vând în con8tituti3 lor componente magnetice, pot li 
8upu8e interacțiunii câmpului magnetic exterior realizat prin intermediul unor 
magnefi permanenti 8au electromagnetic a8tfel câ Ia 8tabilirea eckilibrului de forte 
trebuie luatâ în con8iderare zi componenta magneticâ, fapt ce conduce Ia 
realizarea unei greutâti 8pecitîce aparente ce poate fi dirijatâ în aza tel încât 8â 
determine plutirea unor componente zi 8edimentarea altora.

III-2.1. Obținerea fluidelor magnetice .

fluidele magnetice repre^intâ 8U8pen8ii coloidale de particule magnetice 
(metale, aliaje, oxiti,6tc.) 8t3bilit3t6 fitico-ckimic (pentru evitarea lupei zi 
aglomerârii) zi di8per8ate într-un lickid de ba^â (apâ, kidrocarburi, e8teri, derivap 
organici, kalogenap, etc ), fickidui în care 8e reali^ea^â di8per8ia conferâ 
principalele proprietâft kidraulice zi labilitatea fitico-ckimicâ iar particulele 
magnetice labilitate determinâ principalele caracteri8tici magnetice; acelea 
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kiinä influențate direct de natura cbimicâ a particulelor,de forma, dimen8iunea, 
concentrația ace8tora în licbid, ele.

Lele mai uzuale fluide magnetice conțin magnetitâ 8tabilicatâ cu acid 
oleic, di8per8area fiind realizata în petrol.

Obpnerea fluidelor magnetice 8e poate realiza prin procedee de măcinare a 
componentei magnetice în prezenta agentului de 8tabilicare, prin procedee 
cbimice, (precipitare urmatâ de de8compunerea precur8orilor magnetici), prin 
electroconden8are, etc. ^l8;I9;20;9l;I25

fluidele magnetice utilitate pentru 8eparâri ^i pentru 8tudiul unor 
proprietati kidraulice au to8t obpnute prin precipitarea unui ame8tec de 8âruri ale 
fierului bi- §i trivalent în 8olutii apO38e (8ulfat ^i clorurâ) cu 8olutii alcaline 
(bidroxid de 8odiu 8au pot38iu, 3moni3c) ^i 8tabilicare cu 3cid oleic, Ia cald, prin 
încâlcire 8e produce de8compunerea kidroxiicilor ^i oleatului alcalin format, 
obtinându-8e magnetitâ 8tabilicatâ cu acid oleic.

fe8O4>2^»40» ---------peO > (^»4)2804 ^fl.O 
21^012 6^1^40^! ---------" pe.O, > 6l-l20

?roce8ul de precipitare are loc la cald 8ub agitare inten8â; în funcpe de 
condițiile de precipitare ?i 8tabilicare 86 pot obtine particule cu dimen8iuni mai 
mici (8-12 nm) ce conferă proprietâft magnetice 8uperioare. precipitatul magnetic 
brut 8e puritîcâ prin 8pâlar6 r6p6tatâ cu apa pcntru îndepâNarea ionilor dc clor, 
8ulfat, amoniu, ctc. înglobap în microgranulclc 8tabilicate, r68pectiv 86 
efectueacâ extracția 6xc68ului d6 acid ol6ic prin 8pâlar6 cu acctonâ. Magnetits 
a8tfcl purificata 68tc di8pcr8atâ la cald, 8ub agitarc, în pctrol.

pluidul magnctic brut 68tc purificat prin 86dim6ntarc în câmp gravitațional 
^i magnctic, iar ultcrior prin filtrare urmârindu-86 îndcpartarca formațiunilor 8au 
aglomcrârilc dc particule gro8iere. ?roce8ul tebnologic de obpnere cuprinde 
fadele ilu8trate în 5ig.IN-2.I ^18; 57; 59; 91; 165^

Obpnerea fluidelor magnetice a fo8t efectuata pe ace8te principii în 
laborator iar pe bara analicei parametrilor teknologici, bilanțurilor de materiale 
întocmite ?i verificate experimental, 8-a realicat o în8talatie pilot în care reactorul 
de precipitare a avut capacitatea de 120 litri, permițând obpnerea a 20 litri tîuid 
magnetic cu magneticapa de 8aturatie 8tandard de 100 08 (f^l-100) într-o ^ar)â.

8cbema in8talapei pilot e8te redata în fig. II1-2.2 a,b.
?rin intermediul V38ului de docare 8olupile de 8ulfat fero8 ?i clorurâ ferica 

8e introduc în rcactorui l^i prevâcut cu manta dc încâlcire ^i 8i8tem de agitare.8e 
realiceacâ încâlcirea 8olupei pânâ la temperatura de cca. 8O0L, dupâ care 8ub 
agitare puternica 8e introduce 8olutia amoniacalâ pentru precipitare. 
Oomponentele volatile 8e conden8eacâ în conden8atorul O, ^i 86 reintroduc 
parțial în 8i8tem. vupâ terminarea precipitării 8e adaugâ acidul oleic diluat în 
petrol ?i pr6încâlcit, pentru 8tabilicar63 magnetitei formate ?i 8e continua 
încâlcirea pânâ ce 8e produce 8epararea precipitatului magnetic 8t3bilic3t (102- 
I O50O). precipitatul magnetic 8e 8eparâ în filtru unde are Ioc zi 8pâlarea, iar apoi 
8e introduce în reactorul ^2 pentru di8per8are în petrol 8ub agitare ^i încâlcire. 
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fluidul rnaZnetic obtinut se purilicâ prin filtrare ^i se tipi^ea^â Ia concentrația 
dorita

fluid ma8»etic

1^.111-2.1. l^a^ele procesului de obtinere a fluidelor magnetice.
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f^iß. III-2.2b. Instalația pilot pentru obținerea tiuitelor magnetice.
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III-2.1.1. Influenta agitârii asupra procesului cle precipitare.

In procesul de obpnere a ferofluidelor magnetice a fost efectuat un studiu 
sistematic asupra operapei de agitare ce are rol determinant în fa^a de precipitare, 
pentru obținerea unor particule de magnetitâ cu dimensiuni cât mai mici.

fost studiata evoluția puterii consumate Ia agitare în condițiile reacției de 
precipitare a soluției de sulfat feros cu soluție de bidroxid de sodiu, prin 
mâsurarea ;i înregistrarea momentului de torsiune al arborelui agitatorului pe 
durata deslazurârii procesului precipitare-stabili^are-dispersare.IdOI^

?uterea consumata la agitare, ? se calculea^â cu ajutorul momentului de 
torsiune, zi turatia, m

? 2 . R . n .
IVlomentul de torsiune a fost determinat utilizând ca sistem de agitare- 

mâsurare, vâsco^imetrul rotational l^beotest-2, montând în locul ansamblului 
cuvâ-cilindru rotativ, vasul de reacție cu agitatorul respectiv, (fig.III-2.Z) zi 
folosind astfel 
sistemul de etalonare al vâsco^imetrului . /c fost posibila ^i înregistrarea, cu un 
înregistrator X-V a momentului de torsiune în funcpe de durata destazurârii 
procesului de sinteza .^l62^

8 y II

flg.LII-2.3. 8ckema instalației pentru studiul precipitării
Horele sistemului cle agitare- 7-agitator- )-vas cle reacției 4-vas eu agent cle 

precipitare'5-buton pentru selectarea sensibilității (por l-ll)'6-manetâ pentru mocliticarea 
mecanica a turației (por.l-l2)'7-comutator pentru moclificarea electricâ a turației (por.a,b)' 
8-instrument cle mâsurâ (0-l00 p^)-9-mâicator de frecventâ' l0-butoane pentru conectare 
(motor, instrument)' l l-înregistrator X-V.
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Diagrama înregistrata (6g. Ill-2.4) pune în evidentâ următoarele porțiuni.
- 8 deskazurarea reaepei de precipitare'

8 - L dispersarea precipitatului format'
L - O stabilizarea precipitatului magnetic'
O - 8 separarea (aglomerarea) precipitatului magnetic stabilizat

l^imp, i, min
8ig. IU -2.4. Variația relativa a puterii necesare pentru agitarea 

reaetantilor, ?/?o în funcție de durata procesului

fost studiata influenta concentrației reaetantilor, viteza de adâugare a 
precipitantului zi turatia agitatorului asupra puterii consumate de agitator, 
respectiv modificarea acesteia fata de situația agitării soluției initiale. Rezultatele 
sunt prezentate în fig.Ill-2.5 ; lll-2.6 - lll-2.7 , pentru fa^a de precipitare (/X8)
^10l,l04^

?, VV

?i- puterea în momentul 
initial

?m puterea în momentul 
maxim (k);
puterea în momentul 
dispersârii(8).

0 0,2 V,4 0,6 0,8
Loncentratia precipitatului, ( , mol/I

8ig.IIl-2. 5 . Influenta concentrației precipitantului asupra puterii 
consumate, ?, (turatie 4,05 s ,- debitul precipitantului 5 cm^/s).
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Munatia, n, 8

I^ig.III-2. 6 .Influenta turației agitatorului, n, a8upra puterii con8umate, 
?(debitul preeipitantului, 5 em^/8; concentrația 0,3 mol/l).

?, W

0,15

0,1

0,05

0 1 2 3 4 5
Debitul preeipitantului, V, cm/8.

I^ig.III-2. 7 .Influenta debitului de precipitant, V, a8upra puterii 
eon8umate, ? ( turatia 4,05 .8 ; concentrația precipitantului 0,3 mol/I).

In toate evurile volumul de reactant initial a fo8t 200 cm'
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lII-2.1.2. ?roprietâtile fluidelor magnetice
principalele proprietati lirice ale tiuitelor magnetice sunt determinate cle 

lickidul de dara în care s-a lacul dispersarea particulelor stabilitate, clar sunt 
inllenMe ?i cle concentrapa acestora.^91; 141)

tensiunea superlîcialâ este lunctie cle natura solventului §i slabilirantului 
utilirst; creole liniar, lent, cu concentrația paNiculelor magnetice /X fost 
cleterminatâ experimental prin metocla picaturilor (stslagmometrului). pentru 
fluide magnetice pe bara cle petrol (fkvl-p) ulei mineral (Plvl-O), dependenta cle 
concentrație este redatâ în lig.III-2 8 a.

^ig.III-2.8 a. Dependenta tensiunii superficiale a fluidelor magnetice, o, în 
funcție de natura licliidului de dar» ?i concentrație, 0.

I^ig.III-2.8 d. Corelarea dintre concentrația 0 <g/cn?) ?i densitate» 
relativ» » fluidelor msgnetice, d
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- Oen8itatea fluidelor magnetice e8te într-o 8trân8â corelare cu den8itatea 
lichidului de ba^â zi concentrația particulelor magnetice di8per8ate (fiZ.III-2.8 b).

- Oi8tribupa dimen8ionalâ efectuatâ prin microZratîe electronicâ a condu8 
Ia valori cuprin8e între 7-11 nm, în multe caruri paNiculele fiind 8ub formâ cle 
aZreßate. -^8ocierea e8te mai pronunțata Ia fluidele pe barâ de apa din cau^a 
interacpunilor mai pregnante în mediul de di8per8ie polar.

- l^aZneti^apa fluidelor magnetice depinde de concentrația particulelor 
rnaMeti^abile, dependenta fiind lineara pânâ la concentratii ridicate, ceea ce 
probea^â ab8enta interacțiunilor magnetice dipol-dipol.

- LompoNarea reoloZicâ a fluidelor magnetice ate8tâ caracterul newtonian 
al ace8tora, iar vâ8co?itatea dinamicâ e8te putemic influensatâ de concentrația 
particulelor magnetice, de temperatura, natura lichidului de ba^â zi a 
8tabili?antului. 8tudii experimentale 8i8tematice 8unt prezentate în cap.III-Z.

- Lon8tanta dielectricâ prezintă în general caracteri8ticile lichidelor 
organice nepolare zi crezte liniar cu concentrația ma8icâ a particulelor de 
maAnetitâ.

- proprietățile termice (conductivitatea termica, câldura 8pecificâ, 
coeficientul de dilatare) au valori apropiate de ale lichidului de ba^â, concentrația 
particulelor maMetice influențând moderat ace8te valori.

k^a§netovâ8co?itatea ferofluidelor. >/Iâ8urâtoriIe efectuate cu un 
maZnetovâ8co^imetru rotativ au arâtat câ vLcoritatea fluidelor magnetice crezte 
liniar cu intensitatea câmpului magnetic aplicat perpendicular Ia Zradientul de 
viteza zi de a8emenea crezte cu mârirea maZneti^atiei de 83turatie a fluidului, 
deci cu concentrația particulelor.

- Inflamabilitatea fluidelor magnetice trebuie corelata cu ten8iunea de 
vapori a lichidului de ba^â. perofluidele pe ba^â de lichide cu ten8iune de vapori 
mai 8câ^utâ au puncte de inklamabilitate mult mai ridicate : cele pe ba^â de 
uleiuri minerale 150^-180^ , cele pe ba^â de die8teri l65^-l90oO, iar fluidele pe 
ba^â de fluorocarburi au punctul de inflamabilitate pe8te 200OL. 8e con8tatâ 
crezterea punctului de inflamabilitate cu creztere concentrației particulelor 
magnetice ( ex. pentru fluidul maZnetic pe ba^â de petrol cu concentrația 
volumicâ 0 - 0,21, 8e produce o creztere de Ia 42^0 la 8?o(?.

III-2.2. Separarea maxnetoclensimetricâ.

fluidele magnetice dezi 8unt medii bifarice , pot fi a8emânate cu lichidele 
omogene, având 8U8ceptivitate magnetica de ordinul unitarilor, deoarece 
particulele magnetice aflate în 8U8pen8ie, pot fi con8iderate punctiforme, 
integrate în 8trucwra lichidului de bara, datoritâ dimen8iunilor foarte redu8e^i 
acpunii 8tratului de 8tabili^ant. In ace8te condiții for(a maZneticâ de volum (f^) 
are forma:

k^po-^l Vbl (I1l-2.l)
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în care
ul - maZneti^area fluidului magnetic;
U - inten8itatea câmpului magnetic;
V^- Zradientul câmpului magnetic;
po - 8U8ceptivitatea magnetica.
Un corp nemagnetic cu den8itatea p§ volumul imer8at într-un tluid 

maZnetic cu den8itatea p,, 8upu8 acpunii unui câmp magnetic ncuniform cu 
Zradientul orientul în acelei 8en8 cu accelerația gravitaționala (VU/g) va avea o 
greutate 8pecificâ aparentâ^zp p^p 8 corc8pun^âtor relapei:

(»'-2.2)

In ace8t fel pentru un fluid magnetic dat, prin modificarea inten8itâtjj 
cântului magnetic, re8pectiv a gradientului ace8wia 8e poate realiza o valoare a 
greutâtii 8pecifice aparente care 8â conducâ Ia 8epararea den8imetricâ a unui 
ame8tec de panicule cu den8itâft diferite pi ?i p? daca e8te 8ati8kacutâ relafta:

P,<Pâp<p2 (»I-2.Z)

HI-2.2.I. Separatoare ms8netol1en8imetrice >89; 96; 1291

flA.III-2.9. Separator magnetic vertical în trepte
t-piese polare magnetice; 2- piesa clin material nemagnetic; Z- fluicl magnetic; 

4-granule cle material nemagnetic (4a -fracțiune u?oarâ; 4b-fractiune meclie; 
4c- fracțiune grea).
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^iß.III-2.10. 8epsrstor m»ßnetvslui6ic cu 2 benri.
I-cuvâ sepnrntonre; 2- rons pieselor polsre; Z- pslete pentru 
ame8leeare-depla8are; 4- benxi tran8porl0are.

l^ig.III-2.11. 8eparator magnetotluidic cu o bandä.
1-aIimentare eu ame8tec cle granule; 2- cuvâ 8eparatoare pla8atâ 
între pie8ele polare;)- danda tran8por1osre; 4- colectare granule 
umoare; 5-eolectare granule grele

ln8talapa experimentala a fo8t 38tfel conceputa (fig.lll-2.12) ca pie8ele 
polare magnetice (l) 8â con8tituie perefti laterali ai unei cuve având formâ cle 
pri8mâ traperoidalâ cu bara mica în partea cle ^08. In acea8tâ cuva 8e pla8earâ 
fluidul magnetic (4) care e8te repnut datorita eckilibrului între forțele magnetice 
^i gravitaponale ce acponearâ 38upra ace8tuia. I^a exteriorul pilelor polare 8unt 
ampla83te bobinele electromagnetice (2)' întregul 8i8tem fiind 8U8tinut de cadrul 
metalic (Z).^l05^

83

BUPT



^ig.III-2.l2.8eparator magnetic.
l-piese polare; 2-bobine; Z-caäru metalic cle 8U8sinere;4-flui6 magnetic.

prin reglarea curentului electric ce alimentearâ bobinele electromagnetului 
8e ponte asigura un câmp magnetic variabil, re8pectiv densitatea aparentâ dorita a 
fluidului magnetic.

8patiul cle8tinat fluidului magnetic din cuvâ e8te de8cbi8 atât la partea 
8uperioarâ pentru a permite introducerea materialului ce urmea^â a ti 8upu8 
8eparârii, cât zi la partea inferioara pentru îndepârtarea granulelor ce 8trâbat 
8tratul de fluid magnetic.

8-au efectuat experimentări utilizând fluide magnetice pe ba^â de 
magnetitâ stabilizata cu acid oleic zi di8per83tâ în petrol, (?1Vl-?) având 
concentratii diferite zi proprietâft corespunzătoare, dupâ cum rezulta din tabelul 
III-2.1.

tabelul NI-2.1. Oaracteristicile fluidelor magnetice utilitate în 
procesul de separare densimetricâ.

I Laracteristicile ^^l-?-72 5kVl-p-II0 f^l-?-I45
Loncentratia, g/cm 0,085 0,8Z0 0,173
Densitatea, kg/m^ 880 920 960
^tagneti^apa de saturape, Os 72 II0 145
Raportul magneti^apilor I 1,5 2

pentru 8eparare au fo8t utilitate granule din materiale nemagnetice având 
dimensiuni cuprin8e între l^5 mm zi forma sferica.

- sticla p- 2500 kg/m^
- grafit 2250 kg/m'
- 2inc p- 7130 !<g/m'
- cupru p- 8920 kg/m^
- plumb p- II345 kg/m^
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Oranulele au fost introduce Ia partea superioara a celulei Ia densitatea 
aparenta a ferofluidului mai mare decât a granulei, astfel ca acea8ta 8â levite^e. 
?rin reducerea treptatâ a intensitâpi curentului 8e ajunge Ia situația în care pzp<pp 
?i asfel granula 8trâbate 8tratul ^i 8e colectează din 8trat la partea inferioara.

In kîg.III-2.IZ... .111-2.15 8unt redate dependentele între den8itatea aparenta 
a fluidului magnetic, inten8itatea curentului electric, distanta dintre poli zi gradul 
de 8eparare magnetoden8imetricâ cu fluide de concentratii diferite.

^ig.III.2.IZ. Dependenta densității aparente a fluidului magnetic, d, 
în funcție de intensitatea curentului din bobine, I.

^ig.HI-2.t4.Dependenta intensității curentului din bobine, I, pentru 
levitarea unor granule nemagnetice, în funcție de distanta 
dintre polii separatorului, (8).
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Intensitatea curentului, I,

I^ig.IlI-2.15. Dependenta gradului de separare a granulelor dintr-un 
amestec complex, r^, in funcție de intensitatea curentului 
din bobinele electromagnetului, I.

IH-2.2.2.InDuenta âimensiunilor ?i formei particulelor asupra 
procesului de separare magnetogravimetricâ

Londiyile teoretice zi determinările experimentale preliminare referitoare 
Ia levitarea materialelor solide nemagnetice cu ajutorul fluidelor magnetice aflate 
sub acțiunea câmpului magnetic, au avut Ia ba^â granule de forma sfericâ sau 
asimilabila acesteia.

?ornind de Ia premisa câ amestecurile cu importanta teknicâ supuse 
procesului de separare conțin particule de diferite forme zi dimensiuni, s-au 
efectuat determinari experimentale care sâ poatâ precisa influenta formei zi 
dimensiunilor asupra parametrilor funcționali ai celulei de separare.

In acest sens s-au supus separării probe din cupru, aluminiu,etc., sub 
forma de cilindrii, plăcuse, inele cilindrice cu dimensiuni cuprinse între 2^9 mm 
pentru a studia comparativ comportarea acestora în procesul de levitare 
magnetofluidicâ în celula de separare prevâ^utâ cu posibilitatea de moditîcare a 
câmpului magnetic prin reglarea curentului electric de alimentare a bobinelor 
electromagnetilor.

sediul de separare a fost constituit din fluid magnetic pe ba^â de petrol 
cu diferite valori ale magneti^atiei de saturație (tabelul III-2.2 )
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tabelul III-2.2 . (Caracteristicile particulelor supuse procesului de separare 
zi valorile curentului electric de alimentare.

^lsterislul kvnms Dimensiuni, 
mm

Intensitatea curentului electric la 
care are loc separarea,

p-1086 kA/n? p-lOIÜ
cupru cilindru 

d x I
6xZ
6x6
6x9

2,875
2,93

2,975

5,10
5,53

____ 5^56_____
aluminiu cilindru 

d x I
6xZ
6x6
6x9

-
0,77 

0,825 
0,866

cupru cilindru 
d x I

3x3
3x6
3x9

2,65
2,85
2,96

4,59
5,25

____ 5M,_____
aluminiu cilindru 

d x I
3x3
3x6
3x9

-
0,78 

0.823 
0,86

cupru tub cilindric 
de X dj x I

6x4x5
6x4x6
6x4x9

2,85
2,96
3,03

4,90
5,35
5,72

cupru plâcufe 
dreptungkiulare 
1^ x I x 8

9x3x2

4x4x2

3,01

2,94

5,61

5,47

Determinările au constat în levitarea granulelor, urmata de reducerea 
treptata a curentului electric din bobinele electromagneplor, astfel încât 
greutatea specifica aparenta a fluidului magnetic sâ devină mai micâ decât 
greutatea specifica a particulelor zi în acest fel, particulele sâ strâpungâ stratul de 
fluid magnetic.

In timpul determinărilor volumul fluidului magnetic din celula s-a pâstrat 
constant, prin completare, corespun^âtor cantitâfilor antrenate cu particulele.

Distanfa minima între piesele polare a fost 22,5 mm
8e observâ variapi ale curentului electric de alimentare în limita de max. 

80 o/o, în tnncpe de abaterea formei de la sfericitate.

IH-2.2.Z.^ntrenarea ferokluidului cu materialele evacuate 
din celula de separare.

I^a iezirea din stratul de ferofluid a materialelor ce au fost supuse 
procesului de separare magnetofluidicâ, pe suprakafa lor va rămâne o pelicula de 
ferofluid a cârei grosime re^ultâ din ecbilibrul ce se stabilste între efectul 
magnetic de atragere a ferotluidului spre ^ona de intensitate maximâ a câmpului 
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magnetic zi efectul de capilaritate, respectiv, efectul foselor superficiale, 
determinat de proprietäfile de umectare a ferofluidutui, corelate cu vâscoritatea 
ace8tuia.

Lunoazterea cantitâpi de ferofluid ce 8e îndepâNearâ în ace8t fel din celula 
de separare e8te nece8arâ pentru menpnerea nivelului constant, pentru a nu 
modifica caracteristicile de 8eparare, precum zi implicațiile economice ce decurg 
din pierderea unor cantitâp de ferofluid, respectiv, gâsirea modalitâtilor de a 
recupera o proporție cât mai mare din produ8ul antrenat.

Experimentările preliminare au fost efectuate a8upra unor suprafețe netede 
con8tituite din plăcute de 8ticlâ zi au con8tat în determinarea reținerii specifice de 
ferofluid în condipile modificării câmpului magnetic al celulei (reglarea 
intensitâtii curentului electric de alimentare).

In paralel 8-a urmărit influenta naturii materialelor prin utilizarea 
plăcutelor de aluminiu zi alama.

k^lenpnând con8tant nivelul ferofluidului în celula de separare, plâcutele 
imer8ate în ferofluid au fo8t 8co38e din celula zi prin cântărire 8-a determinat 
cantitatea de ferofluid antrenata. prin raportare la suprafața totala a plăcutelor a 
fo8t determinata antrenarea specitîcâ de ferofluid.

Determinările au fo8t efectuate Ia valori ale curentului electric de l/X, 3/X, 
5-X, Ia nivel con8tant de ferofluid k^50 mm, ceea ce core8punde unor intens itâsi 
ale câmpului magnetic de 0,1 le; 0,29 "fe, re8pectiv 0,37 le. pentru comparare s- 
au tăcut determinări zi în absenfa câmpului magnetic. -X fo8t utilizat ferofluid pe 
bara de petrol (lk/l-p, p 1010 kg/n?).
Rezultatele experimentale 8unt redate în tabelul HI- 2.3.

tabelul III-2.Z . Antrenarea ferosluidului pe suprafața materialelor 
supuse separării.

latura 
materia

lului

8upraf 
lateralâ

LM^

ferofluid antrenai, g /Xntrenarea 8pecificâ, g/cm'

- 0,1 Ie 0,29le 0,37le - 0,1 le 0,29le 0,3 7Ie
8tielâ 57,6 0,957 0,0417 0,0387 0,0292 16,6 7,23 6,71 5,06

I -Xlamâ 58,7 0,1224 0,0644 0,0442 0,0326 21 11,05 7,6 5,6
I /Xuminiu 62,5 0,1271 0,0704 0,0550 0,0356 20,3 11,3 8,8 5,7

8e constata câ în carul tuturor materialelor utilitate exista o scădere 
pregnantâ a antrenării specifice de ferofluid atunci când crezte intensitatea 
câmpului magnetic. Oradul de reducere a cantitâpi antrenate este de cca70 o/^ 
mai mare Ia suprafețele cu o anumitâ rugozitate, în raport cu cele netede (sticla) 
Datele opnute pot sta Ia bara elaborării unor metode de recuperare a feroHuidelor 
antrenate.
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IV^6NLHd

In procesele 6e sepsrsre maZnetotluidicä, uns dintre proprietLPIe ce 
inkluen^es^ä ekicscitstes separării este vâscoritatea acestora, r, ; valorile mici ale 
vascoritâtii fsvorirând mărirea vitezei de sedimentare, vv^., ciupâ cum rerultâ 
din relata 8tolces (III-Z. I) aplicabilă pentru regimul laminar de sedimentare I^e < 
0,2 , precum zi din relațiile ^rbimede (III-3-2) zi luascenlco (Ill-Z-Z), respectiv 
dependenta acestora Ia - f(^r). Dependenta este redata în lig i Ill-a-1 ).

-------------------
18.

(III-Z-I)

(Ill-Z-2)

(III-Z-Z)

In ace8te reiatii 6 reprezintă diametrul particulei 8eparate iar Pp zi pfi 8unt 
den8itâtile particulei, re8pectiv fluidului.

V â8co^il3tea fero fluidelor 
e8te influentatâ cu preponderenta de 
lickidul de bara, dar zi de 
concentrație, djrnen8iunile panicu- 
lelor magnetice, de natura zi 
proporția 8labjli^antuluj, de inten8i- 
tatea zi orientarea câmpului 
magnetic, etc.^55' 9l' 102' l25^

In ab8ensa câmpului 
magnetic, fluidele magnetice de 
concentrati mici zi medii au 
comportare apropiata de a licbjdului 
de ba^â, de obicei newtoniană 
Dependenta de temperaturâ poate fi 
redata printr-o relafte tip ^rrbeniu8.

^>8 lU-Z l Dependenta lo^aritmicâ 
a criteriilor, I^i zi /^r

exp(/'„ / ) (Ill-3-4)
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m care Lz reprezintă energia de activare a curgerii vâscoase O/moI) iar k este 
constanta gafelor (4/moH). knergia de activare ;i factorul preexponential 
oferă elemente de comparape pentru calitatea ferotluiclelor ^114^

Vâscoritatea relativa definita ca rapoN între vâscoritatea ferotluiclelor 
p ?i vâscotilatea lickidului cle bara p»,

(III-Z-5)
este în dependenM directa cu concentrația volumicâ <j> a particulelor magnetice.

8-au propus diferite reiati de corelare, unele valabile pentru catul general 
al suspensiilor (reI.III-Z-6), iar altele particularitate pentru fluidele magnetice 
(rel.lII-Z-7, III-Z-8, III-Z-9, III-Z-IO), ^55; 61; I0Z;I25t

- relapa Linstein:
p,-I2,5«.<>> (III-Z-6)

în care « este factor de forma; « I pentru particule sferice 
- relația Moscoe:

r,^ (I-cc.ch) (III-Z-7)
- relapa propusa de 6utk ;i 8imba:

I a <i> bch^c ......... (III-Z-8)
în cure a,b,c 8unt valori ce depind de forma particulelor zi lor de aZreZare: 
pentru particule 8terice: u 2,5 ; b 2,5 ; c 0.

- relapa propu8â de ^.f.?8kenickmcov zi V.6.6ilyov ^119^

în care chm " 0,64 core8punde împacketârii 8ferelor polidi8per8e.
- relația propu8â de 7"komu8 conpne termeni în care concentrata volumicâ 
are influenta exponentialâ.

r,^ I 2,5 chI0,05<j>^0,0027Z.exp(I6,6<j») (III-Z-IO)

- relația propusâ de kosensweiß, bleslor ;i limmins ^125)
2/1 -V' - (III-Z-II)

ÎN care: 8 este grosimea stratului de stabilitant;
r este rata particulei magnetice;
chc este concentrația volumicâ corespuntâtoare împacketârii maxime.

Aceasta relape permite ?i determinarea dimensiunilor particulelor 
magnetice prin reprezentarea grafica a dependentei p-p /ch.p - f(ch) când se 
obpne o dreaptâ care are ordonata la origine:

/ FV'

pentru o valoare acceptata a grosimii stratului de stabiliant 8, rezulta rara 
paNiculei magnetice.
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IH-3-1. Determinarea experimentala a vâsevLitâtii fluidelor 
maxnetiee.

Centru 8tudii experimentale a fo8t utilizat vâ8co^imetrul rotational 
kkeote8t-2. Aparatul e8te ba^at pe utilizarea unei euve cilindrice veNicale în care 
8e rotește un cilindru cu turape modificabila într-un domeniu lar§, 8patiul dintrte 
cele doua pie8e fiind ocupat de fluidul 8UPU8 te8târii. In funcție de di8tanta 7 
dintre cuvâ?i cilindru, de turapa n imprimata cilindrului, de diametrul ti, e8te 
8tabilitâ viteza de deformare (7) a 8traturilor de fluid. Viteza variata pe di8tanta 
7^8 între " 0 (la peretele cuvei) ^i vv^gx 7r d n ( în contact cu peretele 
cilindrului rotativ). sl62^.

kiA.IH-Z.2 8ckema vâscoLimetrului rotational kkeote8t-2
l-arborele sistemului cle actionare;2-cilinclru rotativ;Z-cuva fixâ;4-spatiu termostatat;5- 
buton pentru selectarea sensibilității (pOL.1, ll);6-manetâ pentru moclificarea mecanieâ a 
turației (por.l-12);7-comutator pentru modificarea electrica a tursfiei (pOL.a,b);8- 
instrument cle mâsurâ (v-100 p^);9-inclicator cle frecventa; 10-butoane pentru conectare 
(motor, instrument).

Din momentul de torsiune IVf, core8pun^âtor forței de frecare 
V38coa8â, 8e determinâ ten8iunea de forfecare în 8tratul de fluid,

(lll-Z-l2)

în care I e8te lungimea cilindrului, iar cr e8te indicapa traductorului de moment 
exprimatâ în unitâfi relative, kuncfie de con8tanta de etalonare a traductorului

Oon8tmcpa aparatului permite realizarea unui domeniu larA de turapi 
(0,3 240 rot/min) ceea ce 38iZurâ vitele de deformare între I ?i 10' 8''.
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Om reprezentarea grafica îs W rerultâ caracterul curgerii. pentru 
lickidele nevvtoniene aceastâ dependenfâ corespunde unei drepte ce trece prin 
oricine, jgr punta acesteia indica vâsco^itatea dinamicâ, conform relapei:

- V (III-Z-IZ)
Oeterminârile experimentale se efectuează în regim de termostatare, fund 

posibil studiul influentei temperaturii asupra vâsco^itâpi zi stabilirea ecuațiilor tip 
-^rrkenius (III-Z-4).

fluidele magnetice studiate au fost obținute utilizând diferite licbide de 
ba^â.

- kidrocarburi: petrol, toluen, o-xilen;
- uleiuri' ulei mineral, ulei de parafina;

- diesteri. dioctiladipat (VO-^), dioctil sebacat (OO8).
- Aceste licbide vor imprima, cu preponderenta, proprietaple de curgere, 

deci vâsco^itatea dinamica.
Lomponenta magnetica din aceste fluide a fost magnetita stabili^atâ cu 

acid oleic, iar în ca^ul fluidelor magnetice pe ba^â de diesteri s-a utilizat dubla 
stabilizare cu acid oleic zi stabili^anp polimerici.

III-3.1.1. VâsevLitatea fluidelor magnetice pe dara cle 
kiârocardu^i.

fluidele magnetice pe bara de bidrocarburi au fost obținute prin 
precipitarea ckimicâ a magnetitei, urmata de stabilizarea cu acid oleic zi 
dispersarea în licbidul de bara (petrol, toluen, xileni, etc).s 18; 57; 61; 9 l^

In amestecul soluțiilor apoase de sulfat feros zi clorurâ ferica, încâlcit la 
60-80OL s-a realizat precipitarea cu 8olutii apoa8e de amoniac, 8ub agitare 
inten8â. pentru a limita crezterea particulelor, stabilizarea a fost realizata imediat 
cu am68tec acid oleic-petrol preâncâlrit la 80^ 90 o(^. 8e formearâ oleat de 
amoniu, care prin încâlcire (1 102OL) 8e de8compune zi astfel magnetita
stabilizata 8e separa de tara apoasa sub forma unui aglomerat lipicios ("guma 
magnetica"). Acesta este spâlat repetat cu apâ Ia cald, iar ulterior cu apa distilatâ 
pentru îndepărtarea sărurilor de amoniu formate zi înglobate în precipitat.

fe8O4 NN4ON------- > feO ^»20
2feciz 6bl»40fI------- > > fezOz fl2O

fxcesul de acid oleic se îndepârtea-â prin spâlare-extracpe cu acetona 
Magnetita stabilizata zi purificata este dispersata în petro! (sau alta kidrocarburâ) 
prin agitare zi încâlcire, -^re Ioc zi îndepărtarea apei înglobate, purificarea 
ferotluidului obpnut se reali^ea^â prin sedimentare magneticâ zi filtrare, când se 
îndepârtea-â paNiculele grosiere sau aglomerate datorita stabilizării parțiale, 
fluidul magnetic purificat se tipi-ea-â la concentrapa dorita. Oorelarea între 
densitatea fluidului magnetic (p), concentrația patticulelor (<j>) zi magneti^atia de 
saturape (IVl§) este redata în fig.III-Z-Z.
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Densitatea relativa , d, Ia 20^

k^iglII-Z-Z. Dependenta concentrației fluidului magnetic (0) ?i 
maxnetiLatiei de saturație (IVlz) în funcție de densitate.

Dintr-un fluid magnetic purificat, prin tratare cu acetona, se poate realiza 
flocularea ^i separarea magnetitei stabilitate, respectiv se poate efectua 
redispersarea acesteia într-un alt licbid de baza Ia concentrare dorita.

8-au obynut astfel diferite fluide magnetice asupra cârora au fost efectuate 
determinări reologice.

Datele primare ale acestor determinări experimentale sunt prezentate în 
tabelul lll-Z-l pentru fluidul magnetic pe bazâ de petrol cu magnetizatia de 
saturație 1^8 900 6s (?IVl - ?-900). 8-a lucrat cu sistemul al
vâscozimetrului rotaponal l^beotest-2.

1n tabelul I11-Z-2 se prezintâ caracteristicile Ouidelor magnetice studiate zi 
valorile vâscozitâpi dinamice obpnute, precum zi ecuapile tip -^rrbenius zi 
energia de activare a curgerii vâscoase (k^) pentru fluide magnetice pe baza de 
petrol (?), toluen M zi o-xilen (X).
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In tlß. III-3-4 ;i III-3-5 86 prerintä dependenta ten8iunü cl6 forfecare îs în 
functe de viteza de deformare 7 pentru probele kkvt-p-300 ;i kk^l-?-900, Ia 
diferite temperaturi. 8e ob8ervâ dependenta liniarâ ?i caracterul nevvtonian, în 
ab8enta câmpului magnetic. Lomportare L8emLnâtoare au avut zi celelalte probe 
8tudiate.

ki8.III.3-4. Dependenta îs - k(^) pentru k!VI-?-300

ki8.IH.3 5. Dependenta îs -- f(>) pentru k!VI-?-900
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In (iß. III-Z-6 III-Z-7 86 prerintä comportares reoIoZlcâ 3 fluidelor 
msAnetice pe barä 6s tolusn (?^l-1-600) ;i o-xilen (?I^-X-600). 8i aceste tluiöe 
prsrintâ comportare nevvtonisnâ.

ki8.III.Z-6. Dependenta r, k(^) pentru k»1-k-600

ki8.III.Z-7 Dependenta r, -1(7) pentru k!Vl-X-600
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Lum era de așteptat, fluidele magnetice de concentrații ridicate au 
vâ8cotitâfi dinamice mult mai mari, iar temperatura produce o 8câdere 
con8iderabilâ a vâ8cotitâtii.

Aplicând relapile Iui finlein (III-3-6) l I^o8coe (III-3.7) pentru calculul 
vâscotitâtii relative a 8kerocoloitilor în funcpe de concentrația volumicâ 8e 
obpn valori mai mici decât cele experimentale, (tab.III-3.2), pe de o parte din 
cau^â câ ch repretintâ doar concentrata volumicâ a particulelor magnetice 
ne8tabilitate, deci nu include 8tratul proiector de 8tabilitant, iar pe de alta parte 
nu 8unt luate în calcul interacțiunile dipol-dipol ale particulelor magnetice, care 
pot conduce la fenomene de a8ociere 8au aglomerare, rezultând formațiuni cu 
volum mult mărit.

HI-3.1.2. VâseoLitatea fluidelor magnetice pe daxâ cle ulei sau 
cliesteri.

^cele fluide prezintă vâ8cotitate mai ridicata, datorita licbidului de batâ 
cât zi modului de 8tabilitare dublâ cu acid oleic l labilitanl polimeric. 8-a 
utilizat ulei mineral (01^1) l ulei de parafina (O?), iar ca die8teri 8-au utilizat 
dioctiladipatul (OO-V) l dioctikebacatul (OO8). Obpnerea 8-a făcut pornind de 
la fluid magnetic pe batâ de petrol prin 8ckimbarea licbidului de batâ. >^8tfel, 
magnetita 8tabilitatâ cu acid oleic 8eparatâ prin tratarea cu acetona a unui fluid 
magnetic pe batâ de petrol, a fo8t redi8per83tâ prin agitare Ia cald, în cantitatea 
de ulei 8au dieser, calculata conform concentrației dorite.

In carul ferofluidelor pe barâ de dieser, cel de al doilea 8tabilirant utilizat 
a fo8t un derivat al poliirobutenei cu masâ molecularâ de ordinul l O^ -polibutenil 
8uccinimida.

8tabilirantul polimeric are rol dublu '
» asigura o labilitate mai mare a particulelor protejate de lratul 

monomolecular de acid oleic, care 8ingur nu ele 8ukicient ținând cont 
de caracterul polar al moleculelor de dieler;

» mărește diametrul aparent al particulelor labilitate, micșorând astfel 
interacțiunea magnetica, dar conducând în același timp Ia creșterea 
vâscotitâpi dinamice.

Oota minima de labilitant polimeric a fost determinata prin aprecierea 
suprafeței exterioare totale a particulelor magnetice stabilitate l lungimea medie 
a catenelor labilitantului polimeric. 8-a utilizat l exces de 50 o/o, respectiv I00 
o/o al agentului de stabilizare.

fluidele magnetice au fost preparate cu magnetitasia de saturație de 350 
08, realitându-8e următoarele 8ortimente pe batâ de dioctiladipat (OO/X) l 
dioctil8ebaca1 (008).

a) cu dotâ minima (de referind) din 8tabilitantul polimeric 
(f^I-OO^-l l f^I-OO8-I).
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b) cu exces 50 '/o fasâ âe âoma minima âin stsbilimsntul polimeric (fkvl- 
VO^-1,5 ?i k^-VO8-I,5).

e) cu exces âublu ks^â âe âoma minimâ âin stabilimentul polimeric (bkvl- 
VO^-2 ;i ?^1-VO8-2).

In figlII-Z-8 ;j III-Z-9 se premintâ âepenâenfele tensiunii cle forfecare în 
funcpe âe vitema âe âeformsre pentru tluiâe magnetice pe bamâ âe ulei mineral 
(blVl-OlVl-350 ) ;i ulei âe parstînâ (b!Vl-0?-400).

pig.m.Z-8. vepenâenta Ls - k(7) pentru ?I^-VIV1-Z50

rig.HI.Z-9. vepenâenta r, -- M pentru kk1-v?-4VO 
yy
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In 6Z. III-Z-IO zj III-Z-I I 80 reda sceeazi dependenta Is - f(7) pentru 
fluidul magnetic pe barâ âe dioctilsebscst cu dorâ normalâ de stabilirant 
polimeric (k^l-OO8-I) zi pentru proba martor (DO8-I).

La probe martor au kost preparate amestecuri de dioctilsebacat zi 
stabilirsnt polimeric, corespunrâtor dorei de referința (DO8-I) zi excesului de 
50 °/°, respectiv 100 °/° (008-1,5 zi 008-2).

kißHI Z-lv. Dependenta r, - f(^) pentru kIVl-VO8-1

ri^.IH Z-N Dependenta îs -- k(?) pentru prob» martor DO8-I
iov
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In tabelul lll-Z-Z se redau în sinterâ caracteristicile tluiclelor magnetice, 
valorile vâscoritâtii dinamice la diferite temperaturi, ecuațiile tip -^rrbenius , 
energiile de activare a curgerii vâscoase pentru fluidele magnetice pe bară de ulei 
mineral ulei de paratmâ (k^l-ld?), diesteri (fkvl-OO^, ftd-OO8) ;i
probele martor corespunsâtoare (OO8).

?e bara valorilor vsseoritâpi dinamice Ia diferite temperaturi s-a 
reprezentat gratie dependenta ln p- fsl/d'), obpnându-se ecuațiile tip ^rrkenius ?i 
s-au calculat energiile de activare a curgerii vâscoase, (tlgdII-Z-12 ;III-Z-Id,

rig.III-Z-12. vependenta -/</0S0/7) pentru fluide 
magnetice pe darâ de petrol.
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I?ig.III-Z-14. Dependenta /n // -/s/SAS/7) pentru Dui6e 
magnetice pe dsrâ âe o-xilen.

kig.III-3-I5. Dependenta //r 7/ -/s7SSS/7) pentru Dui6e 
magnetice pe da^â lie 6iocti>adipat la âikerite 
concentrasii ale stadilirantului.
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I^ig.HI-3-16. Dependent« //r 7/ pentru fluide
magnetice pe barâ de dioctikedacat Ia diferite 
concentrații ale 8tadilirantului.

III-Z-2. Influenta temperaturii asupra vâsco^itâtii dinamice 
a fluidelor magnetice.

Determinârile experimentale tîind efectuate în regim de termostatare Ia 
diferite temperaturi (20; 40; 60; 80°L), au arâtat scăderea considerabila a 
vâscorutâpi dinamice zi au permis reprezentarea graticâ a dependenti 
vâsco^itâfH de temperaturâ, pentru calculul constantelor ecuapei -^rrkenius (III-Z- 
4). forma logaritmicâ a acestei ecuapi'

ln r,(IlI-Z-l4)

presupune reprezentarea funcpei In 11 f(I/I). Din pantâ se determina factorul
exponențial ^/l^ iar ulterior, prin calcul, energia de activare a curgerii vâscoase

In fîg.IH-Z-12.... III-Z-16 sunt redate dependentele In f(lOOO-^f) pentru 
unele din fluidele magnetice studiate având ca lickide de ba^â petrol (?), toluen 
("f), o-xilen (X) zi diesteri (dioctiladipat DO-^ zi dioctilsebacat DO8)

Lcuapile obpnute zi energia de activare sunt cuprinse pentru toate fluidele 
studiate, în tabelele centralizatoare III-Z-2 zi III-Z-Z.
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8e de8prind următoarele conclutii:
- crezterea concentrației de magnetitâ conduce la creșterea factorului 

preexponential zi a energiei cie activare a curgerii vâscoase pentru toate 
tipurile de fluide magnetice 8tudiate.

- Ia concentrati comparabile cle magnetitâ sau magnetitapi de saturație 
similare, energia de activare create considerabil Ia fluidele magnetice pe datâ de 
diesteri, ulei mineral sau ulei de parafina în comparație cu fluidele magnetice pe 
batâ de petrol, toluen, o-xilen.

- mârirea dotei de 8tabilitant polimeric determinâ creșterea energiei de 
activare atât pentru fluidele magnetice pe batâ de diesteri cât zi pentru probele 
martor conpnând diester zi stabiliant. 8e produce, în sckimb, scâderea 
accentuata a factorului preexponenfial (de ordinul 10 ^ Ia tluidele magnetice pe 
batâ de petrol, toluen, o-xilen zi de ordinul ! 0"^ pentru cele pe bata de diesteri cu 
dotâ mâritâ de 8tabilitant polimeric).

III-Z.Z. ^tili^area metodei neologice pentru earaeteriLarea 
dimensionala a fluidelor magnetice.

?ornind de la relația propusa de kosensweig sl25^ (lll-Z.ll) pentru 
corelarea vâ8cotitâfii dinamice a fluidelor magnetice p cu concentrația volumicâ 
a particulelor magnetice ch zi luarea în considerare a vâscotilâtii licbidului de batâ 
r)o, respectiv prin acceptarea unei concentratii volumice corespunzătoare 
împacbetârii maxime a pariculelor magnetice stabilitate (hc (valoare considerat chc 

0,74 în condițiile unei comportâri elastice a acestora).

se poate face extrapolarea pentru clilufie infinita (ch 0) cană 8e poale obpne 
termenul liber (corespunrâtor orâonatei Ia origine), clepenâent (le modificarea 
volumului particulei stabilitate aliat în corelare cu raxa particulei r ;i grosimea 
8trawlui cle slabii i/Ml 8^

(III-ZI5)

vin valoarea acestei expresii obtinutâ prin reprezentarea grakîcâ a 
expresiei:

(III-Z.I6)

în funcție de concentrația ch zi luarea în considerare a ordonatei la origine, se 
calculeatâ rata particulei magnetice.
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Astfel, pomind de ia fluidul magnetic pe ba^â cie petrol k-^-p-900 cu 
concentrata volumetrica a particulelor <j> - 0,2 prin dilutii corespunzătoare s-au 
obținut probe cu concentrațiile volumice 0,15; 0,10 ;i 0,05 m^/m^, ale căror 
vâscoritat dinamice la temperatura de 20°L au fost cieterminste experimental ;i

s-au calculat valorile expresiei : > - pentru reprezentarea Zrabcâ

V W, (tab. III-3.4 ;i flA.III-3.I7).

tabelul II 1-3.4. Vâsco/itatea dinamică, r>, ce» relativă, p„ 
pentru fluide magnetice pe bar» de petrol I» diferite concentrstii.

bir.
crt.

Loncentrapa 
volumicâ 

(j>, mVm'

Vâseo^iwleâ 
âmamicâ, 

11, M?3.8

7-7» 
^'7

Vâ8co^it3w3 
relmivâ, 11, 
(experim.)

I 0,20 19 4,68 15,6
2 0,15 6,2 5,35 5,08
3 0,10 2,98 5,90 2,44
4 0,05 1,85 6,811 1,52

8-a considerat vâscoritstea petrolului p,, 1.22 m?as (determinatâ cu 
ajutorul vâscorimetrului Doppler).

IV

5

g 0,1 ch, m/m^ 0,2

71 - 77„
fiA.III-3.17. Dependent» c
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Din gratie a rezultat ordonata Ia oricine 7,35.

Oin relapa 2,5^1 ^7,Z5, admițând Zro8imea 8tratului de

8labilirant 8^ 2 nm (20 re^ultâ diametrul particulei magnetice :
dp 2 r 9,25 nm 92,5

In mod a8emânâtor, pomind de Ia Huidui magnetic pe ba^â de o-xilen cu 
concentrata volumicâ 0,175 m^/m^ 8-au obpnul, prin diluare, fluide 
magnetice cu concentrațiile 0,145; 0,120 zi 0,09 n?/n?.

In tabelul III-Z.5 zi fiZ.III-Z-I8 8e prezintă datele neclare determinării 
diametrului particulelor magnetice.

tabelul HI-Z.5. Vascoxitatea dinamicâ, r^, zi cea relativa, rj„ 
pentru fluide magnetice pe da^â cle o-xilen Ia diferite concentrații.

crt.
Loncentrapa 

volumicâ 
<j), m^/m^

Vâ8co^itatea 
dinamica, 
îl, m?a.8

^7»
7

Vâ8co^itatea 
relativa, 7i^ 
(experim.)

I 0,175 9,12 5,2 10,7
2 0,145 4,05 5,45 4,76
3 0,120 2,74 5,75 Z,22
4 0,090 I,9Z 6,22 2,27

8-a con8iderat vâ8co^itatea o-xilenului r,o " 0,85 m?a.8 (determinata cu 
ajutorul vâ8co2ime1rului bloppler).

107

BUPT



vin graficul III-3.18 a rezultai ordonata la origine yo 7,20.

Din relafia 2,5^1 «- 7,2, rerultâ diametrul particulei magnetice dp-

- 2 r - 9,46 nm 94,6
Datele obpnute prin aceasta metoda concorda cu cele obpnute prin metoda 

microscopiei electronice, respectiv a ultrscentritugârii (59).

III-3.4. Lseclul ultrasunetelor asupra vâscoritâtii Lluilielor 
magnetice.

Vasco^itatea fluidelor magnetice cre;te lent în timp datorita procesului de 
aglomerare a particulelor magnetice, efectul fiind accentuat în prezenta câmpului 
magnetic, -^cest efect se produce ;i în celula de separare .

pentru revenirea la proprietățile inifiale de curgere, s-a expus fluidul 
magnetic acfiunii ultrasunetelor în vederea redispersârii particulelor aglomerate, 
considerând câ acest proces este reversibil. In timpul propagării undelor 
ultrasonice, au Ioc variafii mari ?i rapide de presiune însopte de creșterea locala a 
temperaturii, ce conduc Ia redispersares particulelor.

Expunerea s-a realizat prin plasarea probelor de fluid magnetic în cuva 
unui generator de ultrasunete tip. H3K-I38I-5-, la frecventa de 2,67 lvlfl? 
temperatura de 70"L, timp de o orâ.

Xu fost supuse tratamentului cu ultrasunete, fluide magnetice aglomerate 
prin pâstrsre în câmp gravitațional, timp mai îndelungat, sau în câmp magnetic. 
In tabelul II1-3.6 se prezintă comparativ vâsco^ilatea fluidului magnetic proaspăt, 
aglomerat fa) cel supus ultrasunetelor fu).

t abelul III-Z.6. Afectul ultrasunetelor asupra vâscoritâtii unor 
fluide magnetice. fklVl-p-650 ?i PIV1-X-690).

aglomerare în câmp gravitațional, 6 luni

"fjpul fluidului 
magnetic

t - 20°L t-60°
0 

m?s.s
Xp/r, 

°/°
1 

M?3.8
^/r, 

°/°
fX1-?-650 9,49 - 4,07 -

?X1-?-650 fa)' 10,12 6,8 4,48 10
?X1-?-650 (u) 9,56 0,85 4,14 1,75

flVl-X-690 8,32 - 3,43 -
?X1-X-690 (a)" 9,26 11,3 4,03 17
5X1-X-690 fu) 8,41 1,1 3,51 2,3

" aglomerare în câmp magnetic (0,1 fe) 2 săptămâni

8e observâ creșterea vâscoritâfii, ca urmare a procesului de aglomerare ;> 
revenirea la vâscoritate apropiata de cea inifialâ, după expunerea în câmp 
ultrasonic.
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cnndutii
IV-I. In pretenta lucrare a fo8t tacul UN 8tudiu 8i8tematic L8upra reaclorelor 
(camerelor) de pre8iune ridicatâ (con8tructie - funcționare), a8upra modikîcârilor 
unor proprietây zi caracleri8lici ale materialelor, tran8formârilor tipice zi ebimice 
ce pot 8â aparâ' tran8formâri cle fatâ, modificarea echilibrului zi vitezei reacpilor 
cbimice, a8Upra po8jbiljtahi obținerii unor materiale cu proprietâti deo8ebite.

IV-2. Ointre multiplele forme con8tructive ale camerelor de pre8iune ridicatâ 8-a 
in8i8tat a8upra an8amblului camera cu pi8toane tronconice. In ace8t 8en8 8-a 
8tudiat po8ibilitatea utilitârii otelului de 8cule L l20 pentru realizarea 
principalelor repere cu 8olicitare mecanica maximâ.

IV-2.1. fo8t 8tudiatâ corelarea între conicitatea camerelor zi pi8toanelor, tîind 
con8truite diferite tipodimen8iuni (ch 25; 20; 16; l2 mm) zi variante cu 
conicitate 60° 5. ^nalitând coetîcienlul de tran8mitere a pre8iunii în interior 8- 
a concluzionat pe bâta valorilor minime ale ace8tuia, câ forma adecvata 
core8punde paraleli8mului între 8upratete, re8pectiv unghiului de 60".

IV-2.2. ?e bata tran8formârilor de fatâ ale unor metale (6i, 6a, H) a fo8t 
efectuata etalonarea camerelor de pre8iune ridicatâ zi 8-au precizat dependentele 
între for^a pre8ei zi pre8iunea tran8mi8â în interior. fo8t p08ibilâ citarea 
tranziției 8uperiorare a bi8mutului (6iv 6ivi), la valori ale precurm interioare 
de 76 kbar. ?rin acea8ta 8-a dovedit p08ibibtatea utilitarii otelului L 120, în 
con8tructie bine protejata, mult pe8te valorile indicate.

lV-2.Z. fo8t 8tudiat zi aplicat un 8i8tem de realitare a gamiturilor compotite 
din praf de talc, oxiti de Zd zi ?e, utilitând lianft organici, a8tfel câ ace8te repere 
a8igura 8U8pnerea lateralâ a pi8toanelor, etanzarea core8puntâtoare a sașiilor 
dintre pi8toane zi camerâ, itolarea termicâ zi electricâ a pârtilor metalice, în 
condipi de comportare cvatjhidro8t3ticâ.

^V-2.4. 8-a imaginat zi realitat un 8i8tem mecano-electric (X-V) pentru 8e8itarea 
zi înregi8trarea tran8formârilor de fatâ ale metalelor în proce8ul de etalonare a 
pre8iunii.

lV-2.5. ?entru încâltirea probelor din interiorul camerelor de pre8iune 8-a folo8it 
metoda electricâ, cu detvoltarea câldurii în interiorul camerei, 8tabilindu-8e 
dependenta între puterea electricâ din circuitul de încâltire zi temperatura 
realitatâ în probâ. Aprecierea temperaturii 8-a datat pe Militarea termocuplelor.
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aplicând corecțiile ce apar ca efect al măririi precurm. Oe asemenea s-a avut în 
vedere zi sesizarea temperaturii de topire a unor metale (^li, Lo) sub presiune 
ridicata.

IV-2.6. Afectul combinat al presiunii zi temperaturii în camera de presiune 
înaltâ a fost probat prin realizarea condițiilor de transformare a grafitului în 
diamant (? - 55 60 kbar zi I - 1550 1800 kbar). In probele supuse la
presiune zi temperaturâ au fost identificate microscopic zi prin anali^â cu ra^e X, 
microcristale de diamant, fapt ce confirma realizarea condicilor de presiune zi 
temperaturâ în camere construite din otel O 120.

IV-Z.I. pentru separarea produselor de reacție s-au utilizat metode ckimice 
barate pe dizolvarea metalelor în mediu puternic acid, descompunerea 
materialelor silicatice cu acid tluorbidric zi oxidarea grafitului în mediu putemic 
oxidant.

(Complementar, s-au propus zi procedee densimetrice, barate pe lickide cu 
densitatea cuprinsâ între densitâple componentelor (clorurâ stanoasâ, brom, etc.) 
astfel ca acestea sâ sedimentele sau sâ pluteascâ. Randamentele de separare 
atinse, sunt mai mari de 90 o/o.

IV-Z.2. Lonstituie contribuie originalâ abordarea cercetârilor referitoare Ia 
utilizarea fluidelor magnetice în procese de separare magnetodensimetricâ. Astfel 
prin realizarea unor greutâp specifice aparente în funcpe de câmpul 
electromagnetic aplicat polilor celulei de separare, se poate obține separarea unui 
amestec complex din punct de vedere al densitâpi componentelor, inclusiv a 
amestecului grafit - diamant.

IV-Z.Z. Intr-o instalație de laborator pentru separarea magnetogravimetricâ a 
materialelor solide nemagnetice a fost studiatâ influenta intensitâpi curentului 
electric, a magnetilapei de saturație a fluidelor magnetice asupra gradului de 
separare a componentelor. 8-a studiat influenta formei granulelor asupra 
randamentului de separare zi s-a determinat antrenarea specificâ a fluidului 
magnetic.

IV-Z.4. pentru obpnerea fluidelor magnetice pentru procesele de separare au fost 
efectuate studii de laborator zi în instalație pilot originalâ construitâ în acest scop. 
8-au studiat fadele procesului de obpnere, în mod special influens procesului de 
agitare zi stabilizare pentru obpnerea unor fluide magnetice performante, cu 
costuri reduse barate pe magnetitâ stabili^atâ zi dispersatâ în diverse licbide. 
bidrocarburi (petrol, toluen, o-xilen). ulei mineral zi de parafina diesteri 
(dioctiladipat zi dioctilsedacat).

I V-Z.5. fluidele magnetice obpnute au fost caracterizate complex, în mod special 
sub aspectul comportârii reologice. 8-a stabilit intleunfa concentrației
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particulelor, natura licbidului cle bara, temperaturii asupra vâscoritâtii dinamice. 
Determinările experimentale complexe au făcut posibila calcularea mărimilor din 
ecuapa tip ^rrkenius ce exprimâ vâscoritatea dinamica în funcpe de temperatura 
?i calcularea energiei de activare a curgerii vâscoase, mărime ce oferă indicii 
valoroase asupra calitapi acestora.

De asemenea, din date reologice s-a determinat dimensiunea particulelor 
magnetice.

IV-Z.6. fost pus în evidentâ efectul de îmbătrânire al fluidelor magnetice, 
manifestat prin apariția aglomerărilor de particule cu efect asupra creșterii 
vâsco^itâpi zi efectul undelor ultrasonore asupra refacerii proprietâtilor initiale.

IV 4. pentru extinderea domeniului de presiune zi mârirea volumului de lucru a 
fost conceputa ^i realizata o presa bidraulica cu o fortâ de 15 Vl^ (1500 tone 
forța), de cca. Z,5 ori mai mare decât cea utilizata în cercetările inipale, presa 
barata pe utilizarea unui intensificator de presiune ce permite realizarea unor 
presiuni ale uleiului de acționare de 2000 atm.
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