
Obiective si activitati - Etapa I-2017 
O1. Investigarea relaţiei structură-proprietăţi pentru particulele compozite 

1.1. Producerea a trei loturi de particule compozite folosind trei loturi de chitosan cu procedeul 

dezvoltat la scară mica 

1.2.Investigarea influenţei proprietăţilor materiei prime (chitosan) asupra proprietăţilor 

particulelor compozite 

O2. Optimizarea tehnologiei de producere a particulelor compozite la scară mică 

2.1. Identificarea modificărilor în parametrii de sinteza care compenseaza variabilitatea 

chitosanului folosind metode de proiectare a experimentului şi analiza statistică  

2.2. Elaborarea şi verificarea unui model experimental care relaţioneaza proprietăţile 

materiei prime cu parametrii de sinteză, asigurând reproductibilitatea 

O3. Transpunerea la scara a procesului de sinteză a materialului adsorbant 

3.1. Transpunerea la scară mărită 
3.2. Studiu de curăţare 
 

Rezultate si concluzii 
Studiul parametrilor de sinteza s-a facut pentru procesul dezvoltat la scara mica, considerind 
urmatoarele variabile: 

1. Parametri de intrare 
a. Proprietatile chitozanului (grad de deacetilare, viscozitate in solutie) 
b. Cantitatea de clorura feroasa 
c. Concentratia amoniacului 
d. Concentratia glutaraldehidei (agent de reticulare) 

2. Parametri de iesire 
a. Capacitatea de adsorbtie a colorantului anionic RB19 
b. Magnetizarea la saturatie 
c. Diametrul mediu al particulelor 
d. Randamentul reactiei de sinteza 

Influienta proprietatilor chitosanului: 

Batch	 CS	
DDA,	
%	

CS	
viscosity,	
CPS	

Yied,	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Qe	
RB19,	
mg/g	

MagCS3_1	 83	 53	 72	 17.4	 169/46	 703	
MagCS1_2	 92.2	 42	 99	 15.9	 191/73	 785	
MagCS2_1	 96.1	 35	 93	 17.6	 148/43	 774	

 
Influienta cantitatii de clorura feroasa: 
 



Batch	 FeCl2.4H2O	
g	

[NH3]	
M	

[GA]	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Yied,	
%	

Qe	
RB19,	
mg/g	

MagCS2_1	 1	 0.5	 5	 17.6	 148/43	 96	 774	
MagCS2_3	 1.5	 0.5	 5	 25.6	 119/55	 75	 783	
MagCS2_2	 2	 0.5	 5	 31.0	 268/186	 82	 730	

 

 
Influienta concentratiei de amoniac: 

Batch	 FeCl2.4H2O	
g	

[NH3]	
M	

[GA]	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Yied,	
%	

Qe	
RB19,	
mg/g	

MagCS2_3	 1.5	 0.5	 5	 25.6	 119/55	 75	 783	
MagCS2_4	 1.5	 0.6	 5	 26.1	 193/77	 82	 793	
MagCS2_5	 1.5	 0.8	 5	 25.2	 239/146	 89	 777	

 
 
Influienta concentratiei de glutaraldehida: 
 



Batch	 FeCl2.4H2O	
g	

[NH3]	
M	

[GA]	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Yied,	
%	

Qe	
RB19,	
mg/g	

MagCS2_7	 1.5	 0.8	 4	 	 254/173	 92	 771	
MagCS2_5	 1.5	 0.8	 5	 25.2	 239/146	 89	 777	
MagCS2_6	 1.5	 0.8	 6	 	 244/152	 96	 699	

 
Studiu de reproductibilitate dupa optimizare: 
 

Batch	 FeCl2.4H2O	
g	

[NH3]	
M	

[GA]	
%	

Yied,	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Qe2	
RB19,	
mg/g	

MagCS3_2	 1.5	 0.6	 4	 88	 23.9	 215/98	 781	
MagCS1_3	 1.5	 0.6	 5	 82	 23.2	 259/181	 777	
MagCS2_4	 1.5	 0.6	 5	 82	 26.1	 193/77	 793	

 
Dupa optimizare, procesul a fost transpus la scara: 

Batch	 FeCl2.4H2O	
g	

[NH3]	
M	

[GA]	
%	

Yied,	
%	

Magnetization,	
emu/g	

Particle	
size	

Dv/Dn,	
µm/µm	

Qe2	
RB19,	
mg/g	

MagCS2_9	 1.5x2	 0.6	 5	 85.0	 22.0	 296/223	 786.8	
MagCS2_10	 1.5x2	 0.6	 5	 88.1	 21.4	 289/209	 793.9	
MagCS2_11	 1.5x2	 0.6	 5	 88.4	 24.8	 301/230	 791.9	
MagCS2_8	 1.5x2	 0.6	 5	

(New	
lot)	

72.3	 23.4	 292/216	 681.9	

MagCS2_12	 1.5x2	 0.6	 4	
(New	
lot)	

88.3	 21.3	 270/181	 791.9	

 
Analiza statistica a datelor pentru stabilirea specificatiilor produsului: 
 



 
 

 
Concluzii:  

Ø metoda de sinteză este robustă din punct de vedere al proprietăţilor chitosanului în 

limitele studiate; 

Ø gradul de deacetilare maiu mic al chitosanului poate fi compensat prin micsorarea 

gradului de reticulare; 



Ø magnetizarea creste cu crestrea cantitatii de clorura feroasa, fara afectarea puritatii 

componentei magnetice; 

Ø procedeul de sinteză a fost transpus la scară pilot; 

Ø s-a propus şi s-a verificat o metodă de curăţare a particulelor eficientă şi economică; 

Ø s-a demonstrat reproductibilitatea metodei de sinteză cu reţetele optimizate conform 

studiului de parametri; 

Ø prin analiza statistica a datelor experimentale s-au stabilit specificatiile produsului care 

asigura un grad inalt de capabilitate a procesului de sinteza la scara pilot: 

o Qe (RB19) >770mg/g 

o Magnetizare > 18 emu/g 

o Diametru mediu particule = 145 - 396 µm 

o Randament > 78% 

 


