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lnvenlia se referd la un procedeu de obtinere a microcristalelor de carbonat de fier in

mediu lichid, la valori ale temperaturii situate in jurul celei de 250'C Ai presiunea cuprinsd intre
30 9i 50 bari, prin descompunerea hidrotermalS a complexului Fe-EDTA (acid etilendiamino-
tetraacetic) cu un control riguros al dimensiunilor gi proprietililor morfostructurale ale acestuia.

Din literatura de specialitate se cunosc procedee pentru sinteza hidrotermald, prin
procedeul clasic, a microcristalelor oxidice in solutii acide sau bazice,la diferite temperaturi gi
grade de umplere a incintei de sintezi.

CN 1374254 se referd la un procedeu de obtinere a oxidului feric de inaltd puritate, din
ferite in care, intr-o etapi a procedeului, pornind de la sulfatul feros, se obfine carbonatul de
fier prin acidolizi, hidrolizd, epurare gi dubld descompunere cu carbonat de amoniu.

De asemenea, este cunoscut faptul ci respectivul carbonat de fier se poate obline prin
reaclia dintre sulfatul de fier gi un carbonat alcalin [C. Gheorghiu, C. Panait, Chimie, Manual
pentru clasa a Vll-a, Ed. Didacticd gi Pedagogice - R.A., Bucuregti, 1997, cap. 8.4.5.,
pag.17\.

Dezavantajele acestor procedee constau in aceea ci procesul de sintezd necesiti pre-
zenta unor aditivi, dimensiunea particulelor este situati in afara domeniului micrometric, dis-
persia dimensionald a particuleloreste mare, iarcalitatea materialuluiobtinut este scizuti. Unul
dintre cele mai mari dezavantaje ale metodelor hidrotermale de ob{inere a carbonatuluide fier
este insi acela ci, in cele mai multe cazuri, se oblin structuri cristaline polimorfe ale oxidului
feric, cum ar fi hematita/maghemita cu carbonat de fier, sau magnetita cu carbonat de fier.

Carbonatul de fier (FeCOr), denumit 9i sideritS, este un compus chimic ce poate fi folosit
ca precursor pentru prepararea diferililor oxiziferici, cum arfi hematita gi maghemita (o-FerO.,
y-FerO.), sau a oxidului feroferic (magnetita - Fe.Or). Acesta cristalizeazd in sistemul hexa-
gonal, iar cristalele au forma romboedrici. Termodinamica proceselor ln care este implicat
carbonatul de fier a fost studiati in legdturi cu mai multe domenii de cercetare, cum ar fi
geologia, oceanografia, sedimentologia, tratamentulapeigicoroziunea olelului. Compusulare,
de asemenea, un rol de maximi importanti in stocarea la mare addncime a bioxidului de
carbon (COr).

Studii anterioare asupra descompuneriitermale a complexului Fe-EDTA indici faptul
c5 temperatura optimd, caracteristicd desfdgurdrii acestui proces, este situatd in jurul valorii de
140"C, iar autoclavarea complexului Fe(OH).-EDTAa condus la descompunerea chelatuluiintr-
un interval de temperaturd cuprins intre 180 gi 275'C.

Baz6ndu-ne pe aceste date, am dezvoltat o proceduri experimentald de sintezi a
microparticulelor de carbonat de fier in forma cristalind pur5, prin descompunerea hidrotermali
a complexului Fe-EDTA in prezenta ureei, plecAnd de la sulfatul dublu de fier gi amoniu
(FeNH,(SO4)z12H2O) gi Nao-etilendiaminotetracetat (Na.EDTA), ca principali precursori.
Literatura de specialitate nu prezinti informalii referitoare la un astfel de procedeu de oblinere
a carbonatului de fier.

in literatura de specialitate existd extrem de puline date privind metodele de sintezi a
carbonatului de fier, in urma cirora s-au oblinut cristale care prezintd spectre de difractie
caracteristice stirii cristaline pure, cu pik-uri aferente acesteia, distincte.

Procedeul de obtinere a microcristalelor de carbonat de fier, conform invenliei, inldturd
dezavantajele menlionate mai sus prin aceea cd o solulie apoasd de sulfat dublu de fier gi
amoniu (FeNHo(SO 4)212H2O), cu o concentralie de O,525 molar, se amestecd apoi cu o solutie
echimolard de Na.EDTA, intr-un raport volumetric de 1:1, oblin6ndu-se un compus lichid de
culoare rogiatici, ce se amestecd, intr-un raport volumetric de 1:3, cu o solutie de concentralie
'1,62 molar, oblinutd prin dizolvarea ureei in apd dublu distilatd, iar amestecul rezultat se
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omogenizeazd gi se introduce intr-o autoclavd de teflon cu manta de ofel, p6nd la un procent

de umplere de 80%, care se incilzegte, programat, pdnd la atingerea unei temperaturi de

proces de 250'C+5"C 9i o presiune de 30...50 bari, amestecul de reaclie menfindndu-se la

aceastd temperaturd gi presiune un timp cuprins intre 20 h 9i 28 h, in funclie de dimensiunea

doriti pentru microparticulele de carbonat de fier care ulterior sunt filtrate, spilate cu apd

distilatd, uscate gi ambalate.
Prin procedeul conform invenliei se pot obline materiale de calitate superioari cu un

consum redus de energie gi timp, in lipsa aditivilor de sintezd care, ulterior, trebuie indepdrtaf,

prin diverse procedee post autoclavare, pe baza descompuneriiTn mediul de sintezd din incintd

a complexuluiFe-EDTA, Tn prezenla unuimediu bazic, stimulAnd astfelprocesulde cristalizare

9i dispersia dimensionald a nanoparticulelor.
Procedeul conform invenliei prezintd avantajul cd se oblin materiale cristaline de calitate

superioard, cu dimensiune,tazd cristalinS, dispersie dimensionald micd 9i proprietSli, noi sau

imbundtilite, controlate.
Se di in continuare un exemplu de realizare a invenliei, referitor la sinteza micro-

cristalelor de carbonat de fier pe baza descompuneriiin mediul de sintezi din incinta de reaclie

a complexului Fe-EDTA, in prezenla unui mediu bazic,stimulAnd bstfel procesul de cristalizare

gi dispersia dimensionald a microparticulelor.
Prin procedeul conform invenliei s-au oblinut microcristale de carbonat de fier al ciror

spectru de difraclie prezintd pik-uri aferente tuturor planelor de difraclie ale acestuia, 9i care pot

facilita o identificare rapidi gi neechivocd a acesteiforme cristaline, in stare pur5. Procedeul

de sintezd a microcristalelor de carbonat de fier, conform invenliei, are loc in patru secvenle

distincte, dupd cum urmeazd:
Secvenla 1 - se desfigoard in doud etape. in prima etapd, solulia apoasd de sulfat dublu

de fier gi amoniu - FeNH.(SO )212H2O - cu o concentralie de 0,525 molar se amestecd intr-un

pahar Berzelius cu o solulie echimolari de Na,EDTA, intr-un raport volumetric de 1:1, pAni se

obline un lichid de culoare rogiatici, iar in cea de-a doua etapi se amesteci Tntr-un pahar

Berzelius ureea cu apa dublu distilati, pAni la dizolvarea ureei, pentru a se obline o solulie cu

o concentralie de 1,62 molar. in cadrul acestei secvenle, in prima etapd, fierul este complexat

de cdtre complexonul Nao EDTA.
Secvenla 2 - se amestecd solulia oblinutd in prima etapd a secvenlei 1 cu solulia

oblinuti in etapa a doua a aceleagi secvenle, intr-un raport volumetric solulie din etapa 1 :solulie

din etapa 2 de 1:3, iar amestecul rezultat se introduce intr-o autoclavi de teflon, rigidizatd cu

o manta de o!el, intr-un procent de umplere de 80%.
Secvenla 3 - se incilzegte programat autoclava pdni la atingerea uneitemperaturi de

proces in jurul valorii de 250'Ct5'C gi o presiune de 30...50 bari, Tn funclie de gradul de

umplere al autoclavei, gi se menline la aceasti temperaturd gi presiune constante o perioadd

de timp cuprinsi intre 20 h 9i 28 h, in funclie de dimensiunea microparticulelor pe care ne

propunem si le oblinem.
Secvenla 4 - se fillreazd gi se spald microparticulele oblinute cu api deionizati, dupd

care se usucd gi se ambaleazd.
Urmfind aceste secvenfe, s-au obtinut microcristale de carbonat de fier de Tnaltd

puritate. Spectrul de difraclie prezentat in fig. 1 scoate in evidenli pik-urile aferente tuturor

planelor de difraclie ale carbonatului de fier, gi permit o identificare rapidd 9i neechivoci a

formei cristaline a produsului final.
Fig. 2, reprezentdnd spectrul EDAX al compusului cristalin sintetizat prin procedeul

descris, pune in evidenld faptul cd produsul final nu conline alte elemente chimice in afara

carbonului, oxigenului gifierului, reconfirmdnd faptul cd microcristalele sunt de inaltd puritate.
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in fig. 3, imaginea reafizatd cu Microscopul electronic de baleiaj (SEM), la magnificalia

de 800X, ne indicd geometria romboedricd, dar gi dimensiunea micrometricd a cristalelor de

carbonat de fier sintetizate prin procedura ce face obiectul invenliei.
Pentru a confirma natura feromagneticd a microcristalelor de carbonat de fier, Tn fig. 4

este prezentatd dependenla magnetizdrii masice de intensitatea cAmpului magnetic cu o

magnetizare de saturalie in jur de 1 emu/g. Faptul ci susceptibilitatea magnetici prezintd un

maxim ne confirmd neechivoc natura feromagneticd a acestui produs.
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Revendicare

procedeu de ob{inere a microparticulelor de carbonat de fierTn stare cristalind purd, cu

proprietdli controlate, caracterizat prin aceea ci o solulie apoasd, de sulfat dublu de fier 9i

amoniu (FeNH4(SO 4)212HzO\,cu o concentralie de 0,525 molar, se amesteci apoi cu o solulie

echimolard de Na,EDTA, intr-un raport volumetric de 1:1, obfin6ndu-se un compus lichid de

culoare rogiaticd, ce se amesteci Tntr-un raport volumetric de 1:3 cu o solulie de concentra$e

1,62 molar, obfinuti prin dizolvarea ureei in api dublu distilati, iar amestecul rezultat se

omogenizeazd gi se introduce intr-o autoclavd de teflon cu manta de o!el, p6nd la un procent

de umplere de 80%, care se incdlzegte, programat, p6ni la atingerea unei temperaturi de

proces de 250'ct5"c gi o presiune de 30...50 bari, amestecul de reaclie menlin6ndu-se la

aceasti temperaturd gi presiune un timp cuprins intre 20 h 9i 28 h, Tn funclie de dimensiunea

doritd pentru microparticulele de carbonat de fier care, ulterior, sunt filtrate, spilate cu apd

distilati, uscate gi ambalate.
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Extras din Legea nr. 6411991 privind brevetele de invenfie,
republicatd in Monitorul Oficial al Rom6niei,

Partea l, nr. 541 din 8 august 2007

ART.30 (1) Brevetul de invenlie este eliberat de necomercial; producerea sau, dupdcaz,folosirea
directorul general al OSIM, in temeiul hotdrdrii de invenfiei exclusiv in cadru privat 9i in scop
acordare a acestuia. Pentru brevetul european, necomercial;
OSIM certificd validitatea brevetului in Romdnia, d)comercializareasau oferireaspre vilnzarepe
conform legii. teritoriul Uniunii Europene a acelor exemplare de
(2)Dataeliberdriibrevetuluideinven[ieestedatala produs, obiect al invenliei, care au fost v6ndute
care menfiunea hotdrdriide acordare este publicatd anterior de titularul de brevet ori cu acordul sdu
in BuletinulOficialde Proprietate Industrial. expres;
(3) Brevetele se inscriu in Registrul na[ional al e)folosireaTnscopuriexperimentale,exclusivcu
brevetelordeinvenl ie.  caracter necomercial ,  a obiectului  invenl ie i

brevetate;
ART. 32 (1) Brevetul de inven{ie conferd titularului f) folosirea cu bund_credin(d sau luarea
sdu un drept exclusiv de exploatare a inventiei pe mdsurilor efective giserioase de folosire a invenliei
intreaga sa duratd. _ de cdtre ter[i in intervalul de timp dintre decdderea
(2) Este interzisd efectuarea fdrd consimldm6ntul din drepturi a titularului de brevet gi revalidarea
titularuluia urmdtoareloracte: brevetuiui. in acest caz, invenfia poaie fi folositd in ,a) fabricarea, folosirea, oferirea spre vdnzare, continuare de acea persoand in volumulexistent
vdnzarea sau importul ?n vederea folosirii, oferirii data publicdrii menliunii revaliddrii 9i dreptul
spre vAnzare ori vdnzdrii, in cazul in care obiectul folosire nu poate fi transmis dec6t cu patrimoni
brevetului este un produs;

b) utirizarea piocedeului Rlecum ei rorosirea, i.?i:ff: :il"r:li';:i'rl 
';";'X3,""'lr!X,j

oferirea spre v6nzare, vdnzarea sau importul in expioatariiinterven(iei;
aceste scopuri al produsului obtinut direct prin g)exploatareadecatrete4iainven[ieisauaun€
procedeul brevetat, in cazul in care obiectul par{ia acesteia la a cdrei protec[ie s-a ienunlat.
brevetului  este un procedeu'  (Z; 'Or ice persoand care,  cu bund-credinld

folosegte inventia sau a fdcut pregdtiri efectiveART.34 (1) Nu constituie incdlcarea drepturilor ,"rio"r" de folosire a invenfiei, fdrd ca aceas

a) folosirea inventii lor in construc[ia gi in r"u'" brevetului european in traducerea inil i ifunctionarea vehiculelor terestre, aerier
oi ra hnrrrr,r ^^,,^r^- ̂ ^,, ,^ r:^^^_:+:.1?:pl"^"-Yl poate, dupd ce traducerea corectatd are efect,gi la bordul navelor sau la dispozitivele Re1tru loniinr" folosirea inven[ieiin intreprinderea sa
:T"l::l1?:,"j"ll"j.1lf,*'?:11^'l?l"l:il^"L?j: ;;;i,, necesitdlire acesteia, rdrd pratd si raraale tratatelor gi conven{iilor internafionale, privind i"paS""r"d volumul existent la data lainventiire, ra care Romania este parte, cald a9egt9 tr"iu."r"" inifiara a avutefect.vehicule sau nave pdtrund pe teritoriul Romdniei, 

' '--'

temporar sau accidental, cu conditia ca aceastd ART.43 (1) procedurile efectuate de OSIM priMnd
folosire sd se facd exclusiv pentru nevoile cereri le de brevet de inven[ie gi brevetele de
vehiculelorsaunavelor; rdzute de prezenta lege gi deb) efectuarea oricdruia dintre acl
arl 32arin (2) de cdtre o persoan iifl|jfr:T, effi:?:::?:r}i""ffobiectul brevetului de inven[ie sau
brevet, asa cum a fost publicatd, c 6uratd de valabilitate a brevetuluide
efective 9i serioase in vederea larul dato reazd anual taxe de
folosirii lui cu bund-credinfd pe teri Joare a brevetului.
independent de titularul acestuia, r acestor taxe atrage decdderea
constituirea unui depozit na[ional reglementar titularului din drepturile decurgdnd din brevet.
privind inven[ia sau inainte de data la care curge Decdderea titularuiui din drepturi se inregistreazi
termenul de prioritate recunoscutd; in acest caz, in Registrul na[ional al brevetelor de invenlie 9i se
invenlia poate fi folositd in continuare de acea publicd in Buletinul Oficial de propiietate
persoand in volumul existent la data de depozit sau industriald. Taxele de menfinere Tn vigoare pot fi
a prioritdti i  recunoscute 9i dreptul de folosire nu pldtite gi anticipat, in condi(i i le prJvazute de
poate fi transmis decdt cu patrimoniul persoanei ori regulamentul de'aplicare a prezentei legi, pentru o
cu o fractiune din patrimoniul afectat exploatdrii peiioaddcarenupoatedepdgi4ani.
invenfiei; i4) taxele datoraie de oersoane fizice sau iurirJice


