Cercetare&invitamant superior/Inovare

Cercetari ICPE-CA penfru
protejarea patrimoniului cultural

Evaluarea comportarii termice a materialelor si produselor s-a
dezvoltat incepand cu anul 2005, ca urmare a unei dotari cu
aparate de analiza termica performante (aparat de analiza ter-
mica simultana, analizd termogravimetrica (TG) + analiza ter-
mica diferentiala (DTA) sau analiza diferentiala dinamica (DSC)
cuplat cu spetrometru FTIR; aparat DSC de nalta sensibilitate;
dilatometru (DIL), printr-un Contract din Programul ,,Cercetari
de Excelenta — Modul IV — Dezvoltarea infrastructurii pentru
evaluarea si cercetarea conformitatii”. A fost creat ,Laborato-
rul de evaluare a comportarii termice a produselor si materiale-
lor solide prin analiza termica” (LECTPMAT), acreditat RENAR
incepand cu anul 2005, dotat ulterior cu un analizor mecanic-
dinamic (DMA). B Dr. chimist Petru Budrugeac

ontracte nationale de cerce-
tare si comenzi ale producd-
torilor de materiale si pro-
duse au oferit posibilitatea
LECTPMAT de a caracteriza
termic: compusi si materi-

si pentru controlul calitétii materialelor si
autentificdrii obiectelor de patrimoniu.

In sprijinul
patrimoniului national

ale anorganice (combinatii complexe cu
potentiale aplicatii in farmaceutica, sticle,
materiale ceramice); polimeri $i materi-

ale polimerice compozite (mase plastice,
cauciucuri, rasini epoxidice); sorturi de
colagen; materiale ce fac parte din obiecte
de patrmoniu (pergamente, piei tabacite
vegetal, lemn, pigmenti). Pentru fiecare
compus sau material s-au determinat pa-
rametrii termici caracteristici proceselor
fizice (topire, cristalizare, trazifia vitroasa)
si parametrii proceselor de descompunere
si/sau oxidare ce au loc la incélzirea pro-
gresivd. Rezultatele obtinute prin analize
termice au fost corelate cu cele obtinute
prin alte analize fizico-chimice (analiza ele-
mentald, spectrometrie IR, difractie de raze
X, microscopie electronici etc.). Prin aceste
determinari, se evalueaza direct temperatu-
ra maxima de stabilitate termica a materia-
lului investigat, care este un parametru im-
portant in proiectarea instalatiilor ce contin
componente fabricate din acesta, si gradul
de deteriorare a unor produse, incluzand
obiecte de patrimoniu. Termograma fiind

o0 amprentd a compusului sau materialului
investigat, analiza termicd a fost utilizata

Printre problemele muzeografilor,
colectionarilor de arta si anticarilor menti-
onam: identificarea obiectului cultural sau
istoric (autor, perioada de manufacturare a
obiectului, eventualele reconditionari etc),
distinctia dintre un obiect de patrimoniu
autentic si unul fals, punerea in evidentd a

de conservare si de restaurare a acestora.

Analiza materialelor constituente ale
obiectelor de patrimoniu ridica urmatoarele
doud probleme majore: marimea probei
analizate si heterogenitatea materialului.
Metodele neinvazive de investigare a obiec-
telor de patrimoniu (metode microscopice,
metode spectroscopice) dau informatii
importante despre obiectul de patrimoniu,
dar insuficiente pentru autentificarea si eva-
luarea starii sale de deteriorare. Dezvoltarea
tehnicilor analitice fizico-chimice a facut
posibild investigarea unor microprobe de
material (cAteva mg) ce pot fi extrase din
obiectul de patrimoniu. Dintre aceste teh-
nici microenvazive, in LECTPMAT au fost
utilizate metodele de analiza termica.

Au fost investigate pergamente si piei ce
fac parte din urmatoarele tipuri de obiecte
de patrimoniu: documente medievale,
coperti de carti vechi, obiecte de imbra-
caminte (haine, curele), genti, tapiserii. Pe
baza rezultatelor obtinute prin analiza ter-
micd a unui numar mare (de ordinul sute-
lor) de pergamente si piei noi si vechi, s-au
elaborat trei metode de distictie a obiecte-
lor de patrimoniu autentice (confectionate
din piele) de cele falsificate. De asemenea,
pentru astfel de obiecte, s-a determinat
gradul de deteriorare, efectul tratamente-
lor de conservare specifice si impactul fac-
torilor de mediu (temperatura, umiditate,
noxe chimice). Rezultatele obtinute prin
analize termice au fost corelate cu cele ob-
tinute prin alte analize fizico-chimice (ana-
liza elementald, spectrometrie IR, difractie
de raze X, microscopie electronica etc.).

Procedurile de investigare a perga-
mentelor si pieilor prin metode de ana-

liz4 termica fac obiectul a doud brevete
nationale de inventie.

factorilor de mediu ce pot afecta obiectele
de patrimoniu, gisirea metodelor adecvate

Importanta caracterizarii materialelor

Progresul industrial impune realizarea unor materiale noi ce prezinta proprie-
tati mecanice, fizice si chimice care sa corespunda cu conditiile de utilizare a
produsului din care sunt parte constituenta. Ca urmare, s-a dezvoltat stiinta
materialelor care, din punct de vedere ingineresc, are ca obiect studiul rapor-
tului dintre compozitia chimicd, structura si proprietatile materialelor. in sens
mai larg, pe ldng4 acest obiectiv, stiinta materialelor are ca scop si caracteri-
zarea materialelor care fac parte din produsele existente, cum ar fi: materiale
polimerice electroizolante si metale si aliaje constituente ale echipamentelor
in functiune; materiale ce fac parte din obiecte de patrimoniu istoric si/sau
cultural (pergamente, piei, lemn, hartie, mateiale metalice etc.). Caracteriza-
rea fizico-chimica a acestor materiale se efectueaza pentru evaluarea starii
lor de degradare si pentru elaborarea procedeelor adecvate de conservare si/
sau reconditionare. Caracterizarea unui material sau produs include si evalua-
rea comportarii acestuia in diferite conditii de mediu (temperatura, umiditate,
atmosfera oxidanta, poluanti chimici, radiatii UV, radiatii ionizante etc.).
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Pentru realizarea acestor obiective, in
cadrul unor Proiecte Nationale (CERES,
RELANSIN, CEEX, PN II) s-a colaborat cu
INCDTP-ICPI Institutul de Cercetari Piele
si Inciltdminte — Bucuresti, muzee (Muzeul
de Istorie al Municipiului Bucuresti, Muzeul
Militar Central — Bucuresti, Muzeul de Isto-
rie a Romaniei — Bucuresti, Muzeul Satului
,Dimitrie Gusti” — Bucuresti, Muzeul Mol-
dovei - Tasi, Muzeul Bucovinei — Suceava),
Departamentul de Chimie IMF al Uni-
versitdtii din Torino — Tatlia, DWI-RWTH
- Aachen-Germania, Centrul Ivan Diucev
de Studii Slavo-Bizantine — Sofia — Bulga-
ria, Universitatea Sishuan — R. P. Chineza,
Institutul de Stiinte Naturale si Tehnologie —
Academia de Arte — Viena — Austria.

In colaborare cu Facultatea de Chimie
- Universitatea Bucuresti s-au investigat
prin metode de analizd termica (TG si
DSC) probe de lemn de tei vechi (secolele
XV - XVIII) extrase din obiecte bisericesti
ce apartin Ménastirii Stelea din Targoviste.
Pe baza rezultatelor obtinute a fost sugerata
o procedura de distinctie dintre o proba de
lemn vechi si una recenta. Aceste studii vor
continua in colaborare cu Muzeul Satului
»Dimitrie Gusti” — Bucuresti.

Proceduri originale
de predictie a duratei
de viata a materialelor

Utilizarea materialelor polimerice, inclu-
siv materialele polimerice electroizolante,
impune determinarea duratei lor de viata
termica, care, conform standardul in vigoa-
re (CEI-216), implicd imbatraniri termice
accelerate. Planificarea acestor experimente
pentru un material polimeric s-a efectuat
prin analiza termica neizoterma a acestuia,
tinand seama de valorea temperaturii la
care are loc prima transformare fizicd sau
chimica pusa in evidenta in termograma.
Metoda standardizata implica 10 — 12 luni
de experimentari si de aceea s-a pus pro-
blema elaborarii unor metode mai rapide
de predictie a duratei de viata termica.
Aceatd problema a fost rezolvata prin ana-
liza cinetica a detegradarii termice si/sau
termo-oxidative a materialelor polimerice.
In acest scop, au fost abordate si rezolvate
unele probleme neclare si/sau controversate
ale cineticii neizoterme, legate de: metodele
izoconversionale de evaluare a energiei de
activare; efectul de compensare in cinetica
neizoterma; determinarea mecanismului
proceselor heterogene complexe si a para-
metrilor cinetici neizotermi corespunzatori.

Echipa LECTPMAT, de la stanga la dreapta
dr.chimist Andrei Cucos, dr.chimist Petru
Budrugeac, dr.chimist Carmen Stefanescu

Aceste studii fundamentale au stat la baza
elaboririi si verificarii a doua proceduri
originale de predictie rapida a duratei de
viatd termica a materialelor polimerice prin
metode de analiza termica. Prin aplicarea
acestor proceduri, se scurteazd durata expe-
rimentdrilor necesare predictiei duratei de
viata termica de la 10 - 12 luni, la 3 — 4 luni.

Metodele de analiza termica au fost
utilizate si pentru investigarea efectelor
presiunii oxigenului, a radiatiilor ionizante
si a iradierii cu fluxuri de electroni asupra
stabilitétii termice si oxidative a materiale-
lor polimerice electroizolante. Aceste studii
au fost utile pentru evaluarea stabilitaii
materialelor polimerice electroizolante ce
fac parte din echipamentele din Centrala
Nuclearo-Electrici de la Cernavoda.

La investigarea materialelor anorganice
si polimerice s-a colaborat cu urmatoarele
universitéti si institute de cercetari: Univer-
sitatea Bucuresti, Universitatea Politehnica
- Bucuresti, Universitatea de Vest — Timi-
soara, Universitatea Politethnica — Timisoa-
ra, Universitatea Dundrea de Jos — Galati,
Institutul de Chimie-Fizicé ,,Ilie Murgules-
cu” - Bucuresti, Institutul de Chimie Ma-
cromoleculard ,,Petru Poni” — Jasi.

Vizibilitatea
activitatii LECTPMAT

Vizibilitatea nationala si internationald a
activitafii LECTPMAT s-a manifestat prin
publicarea rezultatelor obtinute in reviste
stiinfifice cotate ISI (Revue Roumaine de
Chimie, Revista de Chimie — Bucuresti, Jo-
urnal of Thermal Analysis and Calorimetry,
Thermochimica Acta, Polymer Degradation
and Stability, Journal of Applied Polymer

Science, Polymer Bulletin, Journal of Cul-
tural Heritage), precum si prin comunicari
prezentate la conferine si simpozioane
naionale si internationale (Physical Che-
mistry Conference with International Parti-
cipation - ROMPHYSCHEM, International
Conference on Advances Materials and
Systems (ICAMS), Simpozionul anual de
comuniciri stiintifice a ,,Comisiei de Ana-
liza Termicd si Calorimetrie al Academiei
Roméne- Eugen Segal®, International Con-
gress on Thermal Analysis and Calorimetry
(ICTAC), European Symposium on Ther-
mal Analysis and Calorimetry (ESTAC),
Eastern European Conference on Thermal
Analysis and Calorimetry (CEEC-TAC),
Mediterranean Conference on Calorimetry
and Thermal Analysis, European Conferen-
ce ,SAUVEUR® Safeguarded Cultural Heri-
tage, International Seminar and Workshop
,Conservation and Restoration of Parch-
ments, Non-destructive and Microanalytical
Techniques in Art and Cultural Heritage,
Matter and Materials in/for Heritage Con-
servation, Chemistry for Cultural Heritage,
European Chemistry Congress, Internatio-
nal Leather Engineering Congress (IAFLI),
Conferinta Nationald de Conservare-Re-
staurare ,,Doina Darvas”,, PRIMUM NON
NOCERE?” - Restaurarea patrimoniului fatd
in fata cu ,varstele” acestuia ). Laboratorul
LECTPMAT din ICPE-CA, impreund cu
Academia Romand, organizeaza anual Sim-
pozionul de comunicari stiintifice a ,,Comi-
siei de Analiza Termica si Calorimetrie al
Academiei Romane- Eugen Segal. De ase-
menea, LECTPMAT este co-organizator la
al 12-th European Symposium on Thermal
Analysis and Calorimetry (ESTAC) ce va
avea loc la Brasov in anul 2018. =
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