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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest nowa faza typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym ukfa-
dzie tlenkéw wanadu, iterbu i itru oraz sposéb wytwarzania nowej fazy typu ograniczonego roztworu
statego w potréjnym uktadzie tlenkéw wanadu, iterbu i itru.

Nowa faza moze znalez¢ zastosowanie jako luminofor do produkcji wy$wietlaczy plazmowych,
diod elektroluminescencyjnych (LED) oraz lamp fluorescencyjnych.

Nowa faza wedtug wynalazku nie byta dotychczas opisana w literaturze przedmiotu.

Znana jest z literatury R.P. Pode, A.M. Band, H.D. Juneja, S.J. Dhoble, Phys. Stat. Sol. (A) 157
(1996) 493-498 i H. Zhang, X. Meng, L. Zhu, P. Wang, X. Liu, Z. Yang, J. Dawes, P. Dekker, Phys.
Stat. Sol. (A) 175 (1996) 705-710 i J. Chen, F. Guo, N. Zhuang, J. Lan, X. Hu, S. Gao, J. Crys.
Growth 243 (2002) 450-455 oraz V. Buissette, A. Huignard, T. Gacoin, J. Boilot, P. Aschehoug, B.
Viana, Surface Sci. 532-535 (2003) 444—-449 faza typu nieograniczonego roztworu statego w uktadzie
tlenkéw wanadu, iterbu i itru 0 wzorze ogélnym zapisywanym jako YVOa4:Yb3 lub Y1xYbxVO4 (gdzie x
jest wieksze od 0,00 i mniejsze od 1,00) co oznacza, ze faza ta tworzy sie w dwusktadnikowym ukfa-
dzie wanadan(V) itru(ll)-wanadan(V) iterbu(lll) stanowigcym jeden z przekrojéw potréjnego uktadu
tlenkéw wanadu(V), iterbu(lll) i itru(lll). Z podane;j literatury znane sg sposoby wytwarzania tej fazy.

Znang faze typu nieograniczonego roztworu statego i wzorze Y1xYbxVO4 otrzymuje sie min.
z tlenku wanadu(V), tlenku itru(lll) i tlenku iterbu(lll) zmieszanych w iloSciach zaleznych od wartosci x
i ogrzewanie tych mieszanin w atmosferze powietrza w zakresie temperatur 400-800°C w ciagu,
co najmniej 30 godzin. Wedtug innej metody znang faze Y1xYbxVO4 otrzymuje sie metodg wspdtstra-
cania poprzez zmieszanie wodnego roztworu metawanadanu(V) amonu z roztworami otrzymanymi
przez rozpuszczenie tlenku itru(lll) i tlenku iterbu(lll) w kwasie azotowym(V). Wytrgcony osad saczy
sie, przemywa i suszy, a nastepnie ogrzewa w atmosferze tlenu w temperaturze 1000°C w ciggu
8 godzin otrzymujgc produkt o wzorze ogdinym Y1xYbxVO4 gdzie 0<x<1,0.

Z dokumentu: B. Sawicki, M. Piz, E. Filipek, T. Gron, H. Duda, SCTE 2016, 20-th International
Conference on Solid Compound of Transition Elements, Zaragoza (Spain), PS2-35, 11-15.04.2016,
znana jest faza, o wzorze YbsY2V2017, ktdrej wzér teoretycznie mozna zapisac jako YbsxYxV2017,
gdzie x=2 oraz jej sposOb otrzymywania przez ogrzewanie mieszaniny tlenkéw Yb2O3 V205 i Y203
o stosunku molowym 3:1:1 w powietrzu w temperaturach od 873-1823 K.

Z polskiego opisu patentowego P 306597 znana jest inna faza typu ograniczonego roztworu
statego, tworzgca sie w tréjsktadnikowym uktadzie tlenk6w metali przejSciowych, w ktérym ukfad troj-
sktadnikowy oznacza tlenek chromu(lll)-tlenek wanadu(V)-tlenek molibdenu(VI), o ogéinym wzorze
Cr2VaxMoxO13+xp, gdzie 0<x<0,581 i zakresie homogeniczno$ci nie przekraczajagcym wartosci 17,65%
molowych tlenku molibdenu(VIl) w przeliczeniu na skfadniki uktadu Cr.03-V.0s—Mo0Os. Faza typu
Cr2VaxMoxO13+x2 stanowi cigg substytucyjnych roztworéw statych tlenku molibdenu(Vl) w zwigzku
0 wzorze Cr2V4013. Z tego opisu wynalazku znany jest takze spos6b wytwarzania tej fazy z mieszanin
tlenkéw wanadu(V), chromu(lll) i molibdenu(VI) zmieszanych w stosunkach molowych zaleznych od
wartosci x wystepujacego we wzorze Cr2VaxMoxO13+x2 poprzez ich etapowe ogrzewanie w atmosferze
powietrza w zakresie temperatur 450-620°C.

Nowa faza, wediug wynalazku, w potréjnym ukfadzie tlenkédw wanadu, iterbu i itru, w ktérym
uktad potréjny oznacza tlenek wanadu(V)-tlenek itru(lll)-tlenek iterbu(lll) ma wzdér ogdiny
YbsxYxV2017, gdzie 0<x<2 i 2<x<4 co oznacza, ze faza tworzy sie w dwusktadnikowym ukfadzie
YbsV2017 stanowigcym jeden z przekrojéw potréjnego uktadu tlenkéw wanadu(V), iterbu(lll) i itru(lll).

Sposbéb wytwarzania nowej fazy typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym uktadzie
tlenkéw wanadu, iterbu i itru, wedtug wynalazku, polegajgcy na mieszaniu odpowiednich zwigzkdw,
ujednorodnianiu, wygrzewaniu i chtodzeniu otrzymanych mieszanin, charakteryzuje sie tym, ze miesza
sie zwigzki YbsV20+7 i YbsV2017 w stosunku molowym takim, ze suma zawartosci tych zwigzkow
w procentach molowych jest zawsze réwna 100,00 i zalezna od warto$ci x wystepujgcego we wzorze
ogblnym nowej fazy, przy czym zawarto$¢ YsV2017 jest zawsze mniejsza lub réwna 50,00% molowych
i nie jest rowna 25% molowych co oznacza, ze warto$¢ x jest zawsze wieksza od 0,00 i mniejsza od 2
oraz wieksza od 2 i mniejsza lub rowna 4. Otrzymang mieszanine reagentéw ujednorodnia sie przez
ucieranie, a nastepnie wygrzewa w temperaturach od 1000 do 1600°C, korzystnie, w co najmniej
trzech etapach po 24 godziny kazdy, przy czym po kazdym etapie probki ochtadza sie wolno do tem-
peratury pokojowej i rozciera, otrzymujgc produkt o ogélnym wzorze YbsxYxV2017, gdzie x miesci sie
w przedziale 0<x<2 i 2<x<4.
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Nowa faza typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym uktadzie tlenkédw wanadu, iterbu
i itru 0 wzorze og6Iinym YbsxYxV2017, gdzie x miesci sie w przedziale 0<x<2 i 2<x<4 jest trwata w sta-
tym stanie w powietrzu w zakresie temperatur do 1600°C, po czym ulega stopieniu, przy czym tempe-
ratura topnienia YbsxYxV20+7 stopniowo wzrasta wraz ze wzrostem wartosci x. Nowa faza wykazuje
strukture YbsV20+7, co oznacza, ze krystalizuje w ukfadzie jednosko$nym. Charakterystyke rentge-
nowska (w zakresie kgtowym 26 10-40°) przyktadowej fazy YbsxYxV2017dla x =4 co odpowiada wzo-
rowi Yb4Y4\V2017 przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1
L.p. d [nm] Vo [%) L.p. d [nm) Vlo [%]
1 0,833 6 14 0,289 3
2 0,786 6 15 0,284 4
3 0,748 3 16 0,282 5
4 0,684 3 17 0,276 2
5 0,471 2 18 0,267 13
6 0,442 2 19 0,263 70
7 0,386 2 20 0,257 3
8 0,356 21 21 0,251 3
9 0,319 2 22 0,248 2
10 0,310 60 23 0,245 3
11 0,306 58 24 0,244 4
12 0,302 100 25 0,221 3
13 0,296 62 26 0,207 5

Przedmiot wynalazku blizej objasnia ponizszy przykfad:

Mieszaniny osobno otrzymanych zwigzkéw YbsV2017 i YsV2017, ktorych przyktadowe skfady,
w procentach molowych, podano w tabeli 2, ujednorodnia sie przez ucieranie. Otrzymane prébki
ogrzewa sie w atmosferze powietrza w co najmniej trzech etapach: w pierwszym etapie prébki wy-
grzewa sie w temperaturze 1000°C w ciggu 24 godzin, w drugim etapie probki wygrzewa sie 24 go-
dziny w temperaturze 1500°C w trzecim etapie probki wygrzewa sie 24 godziny w temperaturze
1600°C. Po kazdym etapie probki chtodzi sie powoli do temperatury pokojowej i rozciera.

Nowg faze typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym uktadzie tlenkédw wanadu, iterbu
i itru 0 og6Inym wzorze Ybs«YxV2017, gdzie: 0<x< i 2<x<4 otrzymuje sie wedtug przyktadu z mieszanin
zwigzkdw YbsV2017 i YsV2017 zgodnie z réwnaniem reakcji:

(1 = 0,125%) YbsV2017(s) + 0,125x YgV2017(s) = YbexYxV2017(r.5)

Tabela 2
% molowy Wz6r fazy typu
P Y bsV101| YaV2Our x Ybs.YaV2017
1 90,00 10,00 0,8 Yb12Y08V2017
2 85,00 15,00 1,2 YbesY12V2017
3 65,00 35,00 2,8 Ybs2Y25V2017
4| 62,50 | 37,50 3,0 Yb5Y3V2017
51 60,00 | 40,00 3,2 YbasY32V201
6 | 5000 | 50,00 4,0 Yb4YaV:017
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Zastrzezenia patentowe

Nowa faza typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym uktadzie tlenkédw wanadu, iter-
bu i itru 0o ogdinym wzorze YbsxYxV2017, gdzie: 0<x<2 i 2<x<4, w ktérym uktad potréjny
oznacza ukfad tlenek wanadu(V)-tlenek itru (lll)-tlenek iterbu(lll), to jest w dwuskfadniko-
wym ukfadzie zwigzkéw YbsV2017-YsV2017, stanowigcym jeden z przekrojéw potrdjnego
ukfadu tlenkow.

Sposob wytwarzania fazy typu ograniczonego roztworu statego w potréjnym uktadzie tlen-
kéw wanadu, iterbu i itru polegajgcy na tym, ze zwigzki itru i iterbu miesza sie, ujednorodnia.
wygrzewa i chfodzi, znamienny tym, ze miesza sie zwigzki YbsV2017 i YsV2017 w stosunku
molowym takim, ze suma zawartosci tych zwigzkéw w procentach molowych jest zawsze
réwna 100,00, przy czym zawarto$¢ YsV2017 jest zawsze mniejsza lub réwna 50,00% molo-
wych i nie jest rbwna 25% molowych, po czym tak otrzymang mieszanine reagentéw ujedno-
rodnia sie przez ucieranie, a nastepnie wygrzewa w temperaturach od 1000 do 1600°C. ko-
rzystnie, w co najmniej trzech etapach po 24 godziny kazdy, przy czym po kazdym etapie
probki ochtadza sie wolno do temperature pokojowej i rozciera, otrzymujgc produkt o ogél-
nym wzorze YbsxYxV2017, gdzie x miesci sie w przedziale 0<x<2 i 2<x<4.

Sposo6b wedtug zastrz. 2, znamienny tym, ze mieszanine YbsV2017 i YsV2017 wygrzewa sie
w Cco najmniej trzech etapach, po 24 godzine kazdy, przy czym po kazdym etapie prébki
ochtadza sie wolno do temperatury pokojowej i rozciera.



