
 

UNIVERSITATEA POLITEHNICA DIN BUCUREŞTI 
Facultatea de Chimie Aplicată și Ştiinţa Materialelor 

Departamentul de Stiinta si Ingineria Materialelor Oxidice si Nanomaterialelor 
 

 

 

 

 

TEZĂ DE DOCTORAT 

Materiale liante activate alcalin cu proprietăți intumescente 
 

Rezumat 

 

 

Autor 

Ing. Adrian-Ionuț NICOARĂ 

 

 

Conducător de doctorat 

Prof. dr. ing. Alina BĂDĂNOIU 

 

 

 

 

București, 2019  



Materiale liante activate alcalin cu proprietăți intumescente 

1 

 

Cuprins 
 

PARTEA I : Studiu de literatură ................................................................................................ 3 

1. Lianți cu activare alcalină. Definire și constituenți ............................................................ 3 

1.1. Noțiuni generale .......................................................................................................... 3 

1.2. Constituenți principali ................................................................................................. 4 

1.2.1 Surse de aluminosilicați ................................................................................................ 5 

1.2.2. Activatorul alcalin ........................................................................................................ 6 

1.3. Mecanismul procesului de interacție ........................................................................... 9 

2. Lianți cu activare alcalină pe bază de deșeuri de sticlă .................................................... 12 

2.1.1. Constituenți, procesare, proprietăți ........................................................................ 12 

2.1.2. Comportarea la foc a materialelor obținute prin activarea alcalină a unor amestecuri 

cu conținut de deșeuri de sticlă ............................................................................................ 14 

3. Lianți boro-silicatici obținuți prin activarea alcalină a unor deșeuri industriale (AABSIP)

 ...........................................................................................................................................16 

4. Materiale intumescente ..................................................................................................... 19 

4.1. Definire și tipuri ........................................................................................................ 19 

4.2. Materiale intumescente pe bază de silicați alcalini ................................................... 20 

Partea a- II-a – Rezultate și contribuții originale ..................................................................... 22 

5. Materiale și metode .......................................................................................................... 22 

5.1. Materiale utilizate în producerea de AABSIP ........................................................... 22 

5.2. Metode de preparare și caracterizare ......................................................................... 24 

5.2.1. Realizarea materialelor activate alcalin (AASIBP) ............................................... 24 

5.2.2. Metode de caracterizare și testare .......................................................................... 27 

6. Procese care au loc în sistemul borax - hidroxidul de sodiu ............................................ 31 

6.1 Concluzii ........................................................................................................................ 37 

7. Polimeri anorganici borosilicatici (AABSIP) ................................................................... 38 

7.1. Influența fineții de măcinare a precursorului solid (pulbere de sticlă) asupra 

compoziției și proprietăților polimerilor anorganici borosilicatici (AABSIP) .................... 38 

7.1.1. Comportarea pastelor de AABSIP  la temperaturi ridicate ................................... 41 

7.2. Influența naturii și dozajului activatorului alcalin asupra compoziției și a principalelor 

proprietăți ale polimerilor anorganici borosilicatici (AABSIP)........................................... 46 

7.3. Influența dozajului de borax asupra compoziției și proprietăților polimerilor 

anorganici borosilicatici (AABSIP) ..................................................................................... 51 

7.3.1. Comportarea la tratament termic ............................................................................... 55 

7.4. Concluzii ................................................................................................................... 63 

8. Materiale activate alcalin cu adaos de cenușă de termocentrală ...................................... 65 



 Adrian-Ionuț NICOARĂ 

2 

 

8.1. Concluzii ....................................................................................................................... 69 

9. Acoperiri pe bază de materiale activate alcalin (AABSIP) pentru protecție pasivă la foc a 

elementelor de construcție ....................................................................................................... 70 

9.1. Comportarea la foc a acoperirilor de AABSIP depuse pe substrat de oțel ............... 71 

9.2. Comportarea la foc a acoperirilor de AABSIP depuse pe substrat de polistiren 

expandat ............................................................................................................................... 79 

9.3. Comportarea la foc a acoperirilor depuse pe substrat de rigips ................................ 84 

9.4. Concluzii ................................................................................................................... 92 

10. Mortare intumescente.................................................................................................... 93 

10.1. Mortare pe bază de materiale activate alcalin cu diferite agregate (nisip cuarțos și 

deșeu de titan) ...................................................................................................................... 94 

10.1.1. Mortare pe bază de materiale activate alcalin (AABSIP) cu agregate de nisip 

cuarțos ............................................................................................................................94 

10.1.2. Mortare pe bază de materiale intumescente de tip AABSIP cu agregat alternativ 

- deșeu de titan. .................................................................................................................. 111 

10.2. Mortare pe bază de materiale activate alcalin cu adaos cenușă de termocentrală și 

diferite tipuri de agregate ................................................................................................... 124 

10.3. Mortare pe bază de sticlă activată alcalin cu adaos de ciment portland respectiv 

ciment aluminos ................................................................................................................. 131 

10.4. Concluzii .............................................................................................................. 135 

11. Vopsele cu conținut de materiale activate alcalin (AABSIP) pentru protecție la foc . 136 

11.1. Realizarea vopselelor intumescente și depunerea peliculelor pe suport .............. 136 

11.2. Metode de testare ................................................................................................. 137 

11.3. Rezultate și discuții .............................................................................................. 138 

11.4. Concluzii .............................................................................................................. 144 

12. Concluzii generale ...................................................................................................... 146 

13. Contribuții originale .................................................................................................... 151 

14. Perspective de viitor .................................................................................................... 152 

15. Bibliografie ................................................................................................................. 154 

 

  



Materiale liante activate alcalin cu proprietăți intumescente 

 

3 
 

 Considerând stadiul cunoașterii în domeniu, la momentul începerii acestei teze de 

doctorat, principale obiective urmărite au fost:  

• Realizarea și caracterizarea unor materiale de tipul polimerilor anorganici borosilicați 

activați alcalin (AABSIP), prin activarea alcalină a unor deșeuri de sticla cu/fără 

adaosuri de cenușă de termocentrală. 

• Investigarea influenței unor parametrii compoziționali (natura, dozajul și finețea de 

măcinare a constituenților) și de procesare ( temperatura și condițiile de întărire) asupra 

unor proprietăți (densitate, rezistență mecanică, comportarea la temperatură ridicată 

etc.). 

• Identificarea unor compoziții care să permită realizarea de blocuri sau acoperiri 

intumescente pe diverse suporturi, pentru protecție pasivă la foc. 

 Teza de doctorat este structurată în două părți. 

 Prima parte constă într-un studiu de literatură în care se prezintă o sinteză a 

informațiilor actuale referitoare la materialele activate alcalin. Sunt prezentate materiale 

obținute prin activarea alcalină a cenușii de termocentrală [1–7], zgurii de furnal [2, 8, 9], 

nămolului roșu - deșeu rezultat în prelucrarea bauxitei [10–13], folosind ca activator alcalin 

hidroxidul de sodiu [14–21]. De asemenea, se prezintă sinteza și proprietățile unor materiale 

activate alcalin pe bază de deșeuri de sticlă [13, 22].  

 Partea a doua, care este structurată în 7 capitole, prezintă contribuțiile proprii care au 

vizat dezvoltarea acestui tip de materiale (AABSIP). 

 În primul capitol al celei de-a doua părți (capitolul 5) se face o descriere a materiilor 

prime și materialelor utilizate în activitatea experimentală precum și a metodelor de sinteză a 

materialelor de tip AABSIP. Metodele de analiză folosite pentru caracterizarea acestor 

materiale au fost: difracția de raze X (XRD), granulometria laser, microscopia electronică de 

baleiaj (SEM) cuplată cu spectroscopia dispersivă în energie (EDX), spectroscopie IR, analize 

termice (TG și ATD). De asemenea, pentru verificarea comportării la foc (sau la temperatură 

ridicată) s-au realizat teste specifice precum și determinări ale variației de masă și de volum.  

Rezultatele obținute și interpretarea acestora sunt prezentate în capitolele următoare.

 În capitolul 6 se prezintă informații despre modul de interacțiune a boraxului cu 

activatorul alcalin (soluție de hidroxizi de sodiu). Pentru a înțelege aceste interacții s-au realizat 
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paste în compoziția cărora care s-a utilizat atât borax anhidru (A) cât și borax hidratat (H), în 

diferite dozaje. 

Principalele concluzii ale acestui studiu sunt: 

- s-a constatat că la amestecarea soluției de NaOH cu boraxul (A sau H) se produce o 

rigidizare a sistemului; viteza acestui proces depinde de dozajul și natura constituenților; 

- principalul compus cristalin identificat prin difracție de raze X în pastele obținute prin 

amestecarea soluției de NaOH cu borax este metaboratul de sodiu hidratat; 

- imaginile de microscopie electronică arată prezența unor faze cu morfologie specifică 

metaboratului de sodiu hidratat.  

O parte dintre informațiile obținute în acest studiu au fost publicate în lucrarea [23].  

 Capitolul 7 prezintă un studiu amplu referitor la influența unor parametrii 

compoziționali și de procesare asupra principalelor proprietăți ale sistemelor de tip AABSIP, 

pe bază de pulbere de sticlă. 

Parametrii studiați au fost: finețea de măcinare a sticlei, dozajul și compoziția 

activatorului alcalin și dozajul de borax (H).   

Finețea de măcinare a pulberii de sticlă joacă un rol important în procesul de sinteză a 

pastelor de tip AABSIP precum și a comportării acestora la temperatură ridicată (proces 

intumescent). O finețe mai mare a pulberii de sticlă (corespunzătoare unei suprafețe specifice 

Blaine de 3000 cm2/g) a condus la obținerea unor materiale de tip AABSIP pentru care, în urma 

tratamentului termic, s-a înregistrat o creștere importantă de volum - de 4 ori mai mare 

comparativ cu cele în care s-a folosit o pulbere de sticlă cu o suprafață specifică Blaine de   

2100 cm2/g. 

Compoziția activatorului alcalin (soluție de NaOH și/sau KOH) influențează 

lucrabilitatea pastelor AABSIP – când s-a utilizat doar hidroxidul de sodiu în combinație cu 

boraxul hidratat și pulberea de sticlă pasta s-a rigidizat foarte repede; utilizarea hidroxidului de 

potasiu în combinație cu boraxul hidratat și pulberea de sticlă, determină o rigidizare mult mai 

lentă, pastele având o lucrabilitate mult mai bună, pentru o perioada mai lungă de timp.

 Principalul compus cristalin identificat prin difracție de raze X în pastele de AABSIP 

întărite este NaB(OH)4·2H2O, indiferent de compoziția activatorului alcalin (soluție NaOH 

cu/fără KOH). 
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Pastele liante de tip AABSIP studiate prezintă un comportament intumescent - o 

creștere importantă a volumului și a porozității, atunci când sunt supuse tratamentului termic.  

Valorile rezistențelor la compresiune ale pastelor de AABSIP, înainte de tratamentul 

termic (inițial), sunt cuprinse între 2 și 14 MPa (și cresc cu creșterea conținutului de KOH din  

compoziția activatorului alcalin); procesul de intumescență, care apare la tratamentul termic al 

probelor, determină o scădere importantă a rezistenței la compresiune, explicabilă prin 

creșterea importantă a porozității. 

O parte dintre informațiile obținute în acest studiu au fost publicate în lucrarea [24]. 

În capitolul 8 se prezintă influența substituirii parțiale a pulberii de sticlă cu un alt 

deșeu – cenușa de termocentrală. Utilizarea cenușii de termocentrală ca substituent al pulberii 

de sticlă (5% și 10% procente masice) determină o creștere cu aproximativ 50°C a temperaturii 

de activare a fenomenului de intumescență.   

Rezistențele la compresiune ale pastelor de tip AABSIP cu conținut de cenușă de 

termocentrală sunt mai mici comparativ cu cele pe bază de pulbere de sticlă, dar cresc important 

când tratamentul termic are loc la temperatura de 250°C; apariția fenomenului de intumescență, 

care determină creșterea porozității acestor materiale, conduce la scăderea rezistenței la 

compresiune.  

În capitolul 9 se prezintă date referitoare la utilizarea unor astfel de materialele de tip 

AABSIP ca acoperiri pentru protecția pasivă la foc a unor materiale utilizate în construcții: 

elemente de otel, polistiren expandat și rigips. 

Rezultatele obținute permit formularea următoarelor concluzii: 

- în cazul substratului de oțel, acoperirea cu materialul intumescent de tip AABSIP 

poate menține, în anumite condiții, temperatura „feței reci” (opusă feței pe care se aplică 

flacăra) sub 500°C; această temperatura este considerată critică pentru rezistența elementelor 

structurale din oțel; 

- în cazul plăcilor de polistiren expandat, acoperirea lor cu materiale de tip AABSIP 

prelungește timpul în care are loc distrugerea substratului, prevenind astfel propagarea rapidă 

a focului și reducerea riscurilor asociate incendiilor; 

- pentru plăcile de rigips acoperite cu materialele intumescente de tip AABSIP studiate, 

s-a constatat o îmbunătățire a comportării la foc: scade viteza de propagare a distrugerii 
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substratului de carton, ca urmare a scăderii transferul termic pe lungimea și grosimea plăcii de 

rigips, ceea ce poate preveni propagarea incendiilor în compartimente adiacente.  

În capitolul 10, se prezintă un studiu amplu, referitor la obținerea și proprietățile unor 

mortare pe bază de AABSIP, în care s-au folosit două tipuri de agregat: obișnuit - nisip cuarțos 

și alternativ - un deșeu industrial obținut în prin procesare mecanică a lingourilor de titan 

(DSiC). 

Principalele concluzii ale acestui studiu sunt: 

- creșterea de volum (fenomenul de intumescență) înregistrata în cazul mortarelor AABSIPS 

este mai mică în comparație cu cea determinată pentru pastele de AABSIP corespunzătoare; 

datele obținute confirmă rolul important al pastei de AABSIP în procesul de intumescență;  

- substituirea parțială a pulberii de sticlă cu cenușa de termocentrală, ciment portland sau 

ciment aluminos modifică temperatura la care apare fenomenul de intumescență a mortarelor 

de tip AABSIP; substituirea pulberii de sticlă cu 20% ciment aluminos face ca la tratamentul 

termic până la temperatura de 700°C să nu se mai înregistreze fenomenul de intumescență;  

- natura agregatului folosit la prepararea mortarelor (nisip sau deșeu titan-DSiC) influențează 

atât fenomenul de intumescență cât și rezistențele mecanice ale mortarelor; s-a constatat că 

mortarele preparate cu agregat alternativ (deșeu DSiC) prezintă creșteri de volum mult mai 

mici comparativ cu mortarele preparate cu nisip cuarțos și au rezistențe mecanice inițiale mai 

mici;  

- pe baza proprietăților AABSIP evaluate în acest studiu, o utilizare potențială a acestor 

materiale poate fi ca blocuri (cărămizi) pentru protecția pasivă împotriva incendiilor în clădirile 

civile și industriale. 

O parte din rezultatelor obținute în acest studiu au fost publicate în [25]. 

 Ultimul capitol (capitolul 11) prezintă o serie de rezultate referitoare la obținerea unor 

vopsele cu conținut de filler intumescent – AABSIP. Pulberile intumescente obținute prin 

măcinarea unei paste AABSIP, au fost dispersate în două tipuri de lianți acrilici și într-o vopsea 

lavabilă comercială. 

S-a constatat că:  

- un rol important în obținerea unor vopsele intumescente eficiente, îl are dozajul de 

filler AABSIP; creșterea dozajului de AABSIP și creșterea grosimii peliculei depuse pe 
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suportul de oțel, intensifică procesul de intumescență (specific pentru materialele AABSIP) și 

întârzie creșterea temperaturii substratului; 

- rezultatele obținute sunt promițătoare, dar se impune continuarea acestor cercetări cu  

utilizarea unui dozaj mai mare de materiale AABSIP și aprecierea comportării la foc a 

vopselelor (peliculelor) obținute, prin teste specifice (standardizate). 

O parte din rezultatele prezentate in acest capitol au stat la baza redactării lucrării [26]. 

Lucrarea se încheie cu un capitol de concluzii generale.  

Principalele contribuțiile originale aduse de această teză de doctorat sunt:  

1) Sinteza și caracterizarea unor materiale borosilicatice activate alcalin (AABSIP) 

pornind de la deșeuri municipale de sticlă. Cercetările anterioare, raportate în 

literatura de specialitate, s-au axat pe obținerea unor astfel de materiale pornind de 

la silice ultrafină, respectiv cenușă de termocentrală. 

2) Utilizarea unor amestecuri de NaOH și KOH (ca activator alcalin) în combinație cu 

boraxul hidratat, în vederea îmbunătățirii lucrabilității pastelor de AABSIP. 

3) Caracterizarea materialelor AABSIP (compoziție, microstructură, rezistență 

mecanică, densitate) și evaluarea comportamentului lor intumescent. Studiul 

sistematic al modului în care diferiți parametrii compoziționali și de procesare 

influențează proprietățile pastelor și mortarelor de tip AABSIP.  

Factorii de influență studiați au fost: 

a. Factori intrinseci: finețea de măcinare a sticlei, substituirea parțială a pulberii 

de sticlă cu cenușă de termocentrală, ciment aluminos sau ciment portland, natura 

și dozajul activatorului alcalin, dozajul de borax, natura agregatului folosit la 

obținerea mortarelor. 

b. Factori extrinseci: timpul de întărire, temperatura și umiditatea mediului în 

care s-au păstrat probele. 

4) Obținerea și caracterizarea unor acoperiri cu caracter intumescent, care s-au aplicat 

pe diferite substraturi (plăci de oțel, rigips și polistiren expandat) în vederea 

asigurării unei protecții pasive la foc. Aceste acoperiri pot fi anorganice - pastă de 

AABSIP sau vopsele pe bază de lianți organici (polimeri acrilici) cu conținut de 

filler intumescent (AABSIP). 

5) Contribuții la realizarea unei economii circulare prin utilizarea unor deșeuri în 

producerea de noi materiale intumescente și valoare adăugată. 
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