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pigmenti fotoluminiscenti utilizali pentru dispoezitive de
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PROCEDEU DE PREPARARE A UNOR PIGMENTI FOTOLUMINESCENTI DE CULOARE
GALBEN-PORTOCALIE PENTRU DISPOZITIVE DE ILUMINAT

Prezenta inventie se referd la un procedeu de obtinere a unor pigmenti
fotoluminescenti (PFLM) pe baza de aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu care, la
excitare cu radiatii ultraviolete sau lumina albastra, prezintd o luminescentd de culoare
galben-portocalie. Produsele PFLM propuse prin prezenta inventie pot fi folosite la
confectionarea unor dispozitive pentru iluminatul general, diode emitatoare de lumina alba
(w-LEDs white light-emitting-diodes) sau pentru iluminatul special, tuburi cu descarcare in
gaze (GDT gas discharge tubes).

Pentru confectionarea diodelor emitatoare de lumina alba w-LEDs se folosesc pulberi
luminescente formate din unul sau mai multi luminofori care convertesc lumina ultravioleta
sau albastra a diodei electroluminescente in lumina alba. Prin inventia de fatd se propune un
procedeu de preparare a unui PFLM care, sub actiunea radiatiilor luminoase emise de dioda
electroluminescentd tip GaN emite lumind galbend care, combinatd cu lumina albastra
reziduala, da lumina alba. Pigmentul fotoluminescent are la baza luminoforul aluminat de
ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu. Produsul este derivat din aluminatul de ytriu, denumit si granat
de ytriu si aluminiu, dopat cu ceriu Y3AlsO4,:Ce (notat YAG :Ce) si se formeaza prin
fnlocuirea partiala a ionilor de ytriu cu ioni de gadoliniu. Luminoforul astfel obtinut are formula
generala (Y Gd);AlsO4, :Ce si va fi notat YGAG:Ce. In general, la confectionarea w-LEDs se
foloseste luminoforul YAG :Ce cu emisie luminescenta centrata la ~530 nm. Matricea oxidica
de YGAG aleasa prin prezenta inventie asigurd o buna inglobare a ionilor activatori (ceriu) si
determina deplasarea emisiei luminescente spre lungimi de unda unda mai mari (~ 545-555
nm).

Pentru confectionarea tuburilor cu descarcare in gaze se folosesc pigmenti
fotoluminescenti sensibili la radiati UV-254 nm, cu emisie in nuante cromatice pe intreg
domeniul spectral, in concordantd cu cerintele de realizare a tuburilor modelate din
reclamele luminoase. Inventia de fata propune utilizarea luminoforului YGAG :Ce la
prepararea unor pigmenti fotoluminescenti cu nuante cromatice variate, pentru
confectionarea GDT. Pentru a mari sensibilitatea luminoforului YGAG :Ce la radiatii UV-254,
inventia propune amestecarea acestuia cu luminofori de corectie din clasa tantalatului de
ytriu YTaO, (notat YTA) cu emisie in domeniul spectral rosu (YTA-Eu) si/sau verde
(YTA :Tb). Se obtin astfel pigmenti fotoluminescenti notati YGAG-YTA care pot fi utilizati cu
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Pentru a putea fi utilizati la confectonarea w-LEDs sau a GDTs, pigmentii
fotoluminescenti trebuie sa respecte anumite cerinte specifice: emisie luminescenta
puternica, stralucitoare in domeniul spectral mentionat (galben-portocaliu), sensibilitate la
radiatia vizibila, albastra, emisa de dioda electroluminescenta excitanta si respectiv radiatia
UV emisa de catodul tubului de descarcare in gaze, compozitie granulometricd uniforma cu
particule cu forme regulate si suprafata specifica relativ mica spre a permite atat dispersia in
matricea polimerica utilizata la confectionarea w-LEDs, cat si depunerea uniforma a stratului
de PFLM pe peretii tubului, etc.

Inventia de fata propune un procedeu de preparare a unor pigmenti fotoluminescenti
pe baza de aluminat de ytriu- gadoliniu dopat cu ceriu preparat printr-o metoda originala.
Sinteza unui luminofor cu formula generald (Y Gd);AlsO+, :Ce (notat YGAG:Ce) cu propriet ati
luminescente superioare si caracteristici granulometrice convenabile se poate realiza prin
stabilirea unei corelatii intre caracteristicile fizico-chimice ale precursorului de ytriu-gadoliniu-
aluminiu-ceriu si conditiile de sinteza termica (mineralizator, regim de calcinare). Proprietatile
pulberii luminescente obtinute sunt determinate de calitatea precursorului de Y-Gd-Al-Ce
care, la randul ei, este determinatd de omogenitatea mediului de precipitare si de constanta
parametrilor tehnologici care controleaza formarea precursorului.

Conform datelor din literatura, luminoforul tip YGAG :Ce se poate obtine prin
calcinarea la temperatura ridicata, in prezentd de mineralizatori, a unui amestec de oxid de
ytriu, oxid de gadoliniu, oxid de aluminiu si oxid de ceriu sau a unor compusi generatori de
oxizi -metoda ceramica, prin reactie in stare solida, sau prin calcinarea unui precursor oxidic
obtinut pe cale umeda, prin coprecipitarea cationilor de Y*'- Gd*- AP’’- Ce*- cu specii
anionice tip hidroxid sau carbonat -metoda chimicd umeda. Precipitatul de ytriu-gadoliniu -
aluminiu-ceriu, precursor de Y-Gd-Al-Ce, se poate prepara prin co-precipitare din solutii de
azotat, sulfat, clorura de vytriu, gadoliniu, aluminiu si ceriu si, respectiv, uree, acid oxalic,
oxalat de amoniu/sodiu, carbonat de amoniu/sodiu sau amoniac. Conform datelor din
literatura de specialitate, metoda de co-precipitare folosita in mod curent este prin adaugarea
succesiva a reactivilor de precipitare, metoda adaosului secvential al reactantilor- SeqAdd.

Problema tehnic& pe care o rezolvad inventia este modul de obtinere a luminoforului
pe bazd de YGAG :Ce din componenta produselor PFLM. Inventia propune prepararea
YGAG :Ce prin metoda adaosului simultan al reactantilor intr-o solutie de fund cu compozitie
bine precizatd. Spre deosebire de metoda secventiald, aceasta mefodd SimAdd permite un
bun control al pH-ului mediului si al concentratiei reactantilor pe toatd durata precipitarii,

asigurand astfel un mediu de precipitare uniform. Conditile de Fﬁgﬂl e astfel alese
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asigura obtinerea unui precursor de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu (Y-Gd-Al-Ce) omogen, cu
o buna aptitudine pentru luminescenta si care, prin sintezad termica, conduce la obtinerea
unui produs care corespunde calitativ utilizarii ca PFLM la confectionarea w-LEDs. O alta
problema tehnicd pe care o rezolva inventia este imbunatatirea performantelor YGAG :Ce
pentru a corespunde cerintelor de utilizare la confectionarea GDTs. Se propune astfel
prepararea unor noi tipuri de PFLM cu eficientd crescutd, produsae care se obtin prin
amestecarea fizicad a luminoforului YGAG:Ce, preparat conform inventiei, cu luminofori de
corectie pe baza de tantalat de ytriu dopat cu Eu/Tb.

Procedeul de sintezd al YGAG :Ce se desfasoard in doud etape si anume 1)
prepararea precursorului de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu si 2) sinteza termica.

1) Precursorul de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu se obtine prin SimAdd, in conditiile in
care precipitarea are loc la 60...90°C sub agitare continua, cu o strictd monitorizare a pH-ului
mediului de reactie. In acest scop, volume egale de solutie de azotat de ytriu —gadoliniu-
aluminiu-ceriu si respectiv uree, la un raport al concentratiilor de 1 :4, se adauga simultan, cu
debite egale si mici, intr-o solutie diluata de uree, cu pH pastrat constant la 8.0...8,2 pe tot
parcursul procesului. Dupa maturare, centrifugare si uscare, se separa un precursor de Y-
Gd-Al-Ce, in care raportul molar (Y+Gd) :Ce este de 0,97:0,03 ... 0,85 : 0,15, raportul molar
Gd : (Gd+Y) este de 0.25...0.75 si raportul molar (Y+Gd+Ce) : Al este de 3 : 5.

2) Sinteza termica are loc la 1200-1600°C, in azot, in prezenta de clorura de amoniu
sau fluoruri alcaline sau alcalino paméantoase ca mineralizator. Dupa spalarea produsului
calcinat, se obtine o pulbere policristalinad de culoare galben-portocalie, inalt dispersa, cu
structura cristalina cubica, tip granat si care, la excitare cu radiatii ultraviolete sau albastre,
prezintd o Iluminescenta galben-portocalie. Produsul obtinut YGAG :Ce are formula
generala Yj,.,Gd,Ce AlsO1;, unde x=0.25...0.75 si y= 0.03...0.015.

Produsul YGAG :Ce este foarte sensibil la radiatii Vis de 450-470 nm si poate fi
utilizat ca PFLM galben la confectionarea dispozitivelor w-LEDs care contin o dioda
electroluminescenta cu emisie in acelasi domeniu spectral (albastru). Produsul YGAG :Ce se
poate utiliza la obtinerea unor noi tipuri de PFLM prin amestecare cu luminofori de corectie.
In acest scop, inventia propune prepararea unor tipuri de PFLM formati din 95...80%
YGAG :Ce si 5-20% luminofor pe baza de tantalat de ytriu YTaO, (notat YTA) cu emisie in
domeniul spectral rosu (YTA-Eu) si/sau verde (YTA :Tb). Pigmentii YGAG-YTA astfel obtinuti
se caracterizeazad printr-o sensibilitate ridicata la radiati UV-254 nm si pot fi utilizati la
confectionarea dispozitivelor GDTs cu nuante cromatice in domeniul verde-galben-

portocaliu.
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Procedeul de sintezd a luminoforului aluminat de ytriu-gadoliniu activat cu ceriu
conform inventiei consta in adaugarea simultana, la 70...90°C, sub agitare energica a unei
solutii de uree, (NH;),CO de concentratie 0.8.....2.4 mol/l si pH = 8.0...9.0 si respectiv a unei
solutii (Y, Gd, Al, Ce)(NO3); de concentratie 0,20...0,60 mol/l si pH = 2.5......3.5, cu un debit
de 10...20 ml/min, intr-o solutie de (NH,),CO 0,08...0,24 mol/l, cu pH de 8.0...8.2,
maturarea 1h la 80°C...100°C si repaos 1...24 h la temperatura camerei, centrifugarea si
uscarea precursorului de Y-Gd-Al-Ce, precum si calcinarea acestuia la 1200...1600°C, in
azot, dupa amestecare intima cu 5...30% clorurd de amoniu (NH,Cl) sau fluoruri de metale
alcaline sau alcalino-pamantoase (CsF, CaF; etc). Calcinarea poate fi repetatd in conditii
similare de sinteza termica, dupa macinarea masei calcinate cu un adaos suplimentar de
mineralizator,

Procedeul de preparare a pigmentilor fotoluminescenti conform inventiei are avantajul
cd acestia au in compunere un luminofor de baza aluminat de ytriu-gadoliniu activat cu ceriu
de buna calitate obtinut prin metoda SimAdd, in conditii de precipitare controlate (pH-ul
mediului, concentratia reactantilor) ceea ce determina imbunatatirea calitatii precursorului si
implicit a luminoforului. In plus, metoda SimAdd utilizatd asigurd o buna reproductibilitate a
caracteristicilor produselor elaborate. Alt avantaj al procedeului de preparare a pigmentilor
fotoluminescenti conform inventiei este ca luminoforul de baza, aluminat de ytriu-gadoliniu
activat cu ceriu se obtine printr-o metoda de preparare simplificatéa, fara etapa de
omogenizare/macinare specifica procedeelor in stare solida. Omogenitatea precursorului de
ytriu-gadoliniu-aluminiu- ceriu obtinut prin SimAdd precum si utilizarea unor agenti
mineralizatori solubili in fluidul de amestecare, permite eliminarea etapei, fara a afecta
calitatea produsului finit. Deasemena, procedeul de preparare a YGAG :Ce conform inventiei
permite sinteza luminoforului YGAG:Ce in conditii termice mai blande decat in metoda
ceramica.

In ceea ce priveste procedeul de preparare conform inventiei a pigmentilor
fotoluminescenti de amestec tip YGAG ~YTA, acesta se desfasoara in trei etape si anume :
1) sinteza luminoforuiui de baza tip YGAG :Ce, aluminat de ytriu-gadoliniu activat cu ceriu
, conform procedeului descris, 2) sinteza luminoforului de corectie tip YTA, tantalat de ytriu
dopat cu europiu/terbiu si 3) obtinerea PFLM tip YGAG-YTA, amestec aluminat de ytriu —
gadoliniu dopat cu ceriu si tantalat de ytriu dopat cu terbiu si/sau europiu.

1) Sinteza luminoforului aluminat de ytriu activat cu ceriu (YGAG :Ce) conform

inventiei se face pe cale umeda, prin metoda SimAdd, in modul deja descris
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2) Sinteza luminoforului tantalat de ytriu dopat cu Th/Eu (YTA :Tb ; YTA :Eu) conform
inventiei se realizeaza prin reactie in stare solida, pornind de la un amestec care contine oxid
de ytriu si oxid de tantal (generatori de retea gazda), oxid de terbiu sau oxid de europiu
(furnizori de ioni activatori) si sulfat alcalin (mineralizator). Procedeul de sinteza conform
inventiei este simplu si implica prepararea amestecului de sinteza, sinteza termica si
conditionarea luminoforului. Prepararea amestecului de sinteza se realizeazd prin
omogenizarea umeda a amestecului de sinteza care contine (0.500-x-y) moli Y,03;, x moli
Eu,03, y/2 moli Th407 si 0.500 moli Ta;0s, unde x=0...0.05 siy = 0...0.05 precum si 25...50%
sulfat de litiu/sodiu. Sinteza termica se desfasoara prin calcinare in aer, la 1200...1450 timp
de 2...4 ore. Dupa racire, masa calcinata se conditioneaza prin spalare, uscare si cernere.

3)Obtinerea pigmentilor fotoluminescenti tip YGAG-YTA se realizeaza prin
amestecarea uscatd a 10 g Iluminofor aluminat de ytriu-gadoliniu activat cu ceriu,
(YGAG :Ce) cu 0.5...2.0 g tantalat de ytriu dopat cu terbiu si/sau tantalat de ytriu dopat cu
europiu (YTA :Tb ; YTA :Eu).

In cele ce urmeaza se prezintd o serie de exemple de obtinere a luminoforului de
baza, aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu (tip YGAG :Ce) in doua variante, a
luminoforilor de corectie tantalat de ytriu dopat cu europiu (tip YTA :Eu) si tantalat de ytriu
dopat cu terbiu (tip YTA :Tb) precum si a produselor PFLM de amestec, pe baza de aluminat
de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu, corectat cu adaos de tantalat de ytriu dopat cu terbiu (tip
YGAG :Ce —YTA- :Tb) sau tantalat de ytriu dopat cu terbiu si/ europiu (YGAG :Ce -YTA :Eu
-YTA :Tb).

Exemplul 1. Obtinerea luminoforului aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu cu un
continut de 75% Gd cu formula generala Y, 2,Gdg75Ce003AlI5O42.

Prepararea precursorului de Y-Gd-Al-Ce se face prin metoda SimAdd, cu utilizarea
unor solutii bine dozate de uree si respectiv azotat de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu.
Precipitarea se executa la 80°C, intr-un vas de reactie de sticla de 2 L prevazut cu agitator
mecanic cu palete, iar alimentarea solutilor de reactanti se face cu ajutorul unei pompe
peristaltice. Se prepara solutile de reactivi de concentratia doritd, se aduc la 80°C, se
verifica pH-ul si se corecteaza, dupad cum urmeaza:

e 500 ml solutie (NH;),CO de concentratie 2.0 mol/l si pH=8.3;
e 500 ml solutie Y(NO3);- Gd(NO3); -Al(NO3); - Ce(NO3); de concentratie 0.5 mol/l si pH
=3.0; raportul molar Y:Gd :Ce este 2.22:0.75:0.03 si (Y+Gd+Ce) : Al=3 : 5;
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s 1000 ml solutie (NH,),CO de concentratie 0.2 mol/l si pH=8.1 (solutie de fund). Pentru
corectia de pH se folosesc solutii diluate de amoniac si respectiv acid azotic.

In vasul de reactie se introduce solutia de fund, (NH;),CO (0.2 mol/l) se porneste
incalzirea si la 80+£0.2°C, sub agitare energica, se incepe adaugarea simultana a celor doua
solutii de reactanti, (NH2),CO (2.0 mol/l) si Y(NO3);- Gd(NO3)5-Al{NO3); -Ce(NO3)s (0.5 mol/l)
cu un debit constant si egal de circa 14.5 ml/min. Pe tot parcursul procesului, pH-ul mediului
de precipitare se monitorizeaza si se corecteaza la valoarea 8.0+0,2. Dupa epuizarea
reactantilor, suspensia obtinutd se agitd moderat timp de 1 h la temperatura de precipitare si
se lasd in repaos 1 h. Precursorul, carbonat bazic de ytriu-aluminiu-ceriu maturat se
centrifugheaza, se spalad cu apa demineralizata si se usuca la 115°C timp de 3 h. Solutia
muma si primele ape de spalare se colecteaza in vederea recuperarii pamanturilor rare.

Se obtine un precursor de Y-Gd-Al-Ce format in principal din carbonat bazic de ytriu-
gadoliniu-aluminiu-ceriu, produs gelatinos, format din particule sferice, mici, cu distributie
uniforma, si o buna aptitudine pentru luminescenta.

Sinteza termicd a luminoforului Y, 2,Gdg75Ce0.03AIs04, se realizeaza prin calcinare la
1200°C in atmosfera de azot. In acest scop, se cantaresc 25.0 g precursor de Y-Gd-Al-Ce si
7.5g NH,CI, se omogenizeaza prin mojarare cu apa demineralizata si se usuca in etuva la
115°C. Amestecu! de sinteza obfinut se transfera intr-o fiold de cuart semi-inchisa si se
calcineaza timp de 2 h. Dupa racirea probelor, materialul calcinat se mojareaza usor, se

spala pentru indepartarea urmelor de mineralizator, se filtreaza, usuca si se cerne.

Exemplul 2. Obtinerea luminoforului aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu, cu un
continut de 25% Gd cu formula generala Yy 72Gd; 25Cep 03AIs0 12

Prepararea precursorului de Y-Gd-Al-Ce se face dupa procedura descrisd in
Exemplul 1, cu deosebirea ca se lucreaza cu solutii bine dozate de uree si respectiv azotat
de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu cu o concentratie corespunzatoare produsului dorit si
anume :
e 500 ml solutie (NH;),CO de concentratie 2.0 mol/l si pH=8.3;
e 500 ml solutie Y(NOg3);- Gd(NO3); -Al{NO3); - Ce(NO,); de concentratie 0.5 mol/l si pH
=3.0; raportul molar Y:Gd :Ce este 0.72:2.25:0.03 si (Y+Gd+Ce) : Al=3 : 5;
e 1000 ml solutie (NH,),CO de concentratie 0.2 mol/l si pH=8.1 (solutie de fund). Pentru
corectia de pH se folosesc solutii diluate de amoniac si respectiv acid azotic.

Sinteza termica a luminoforului Y, 7.Gd; 25Ce4.03A15042 se face la 1200° timp de 2 ore,

n atmosfera de azot. Se procedeaza in modul descris in Exemplul 1.
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Exemplul 3. Obtinerea luminoforului tantalat de ytriu dopat cu europiu, YTaO4 :Eu

Se cantaresc cu exactitate: 2.540 g (0.450moli) Y,0s; 5.524 g (0.500moli) Ta,Os;
0.440g (0.05 moli) Eu,O; si 2.551g (30%) Li, SO, Amestecul se mojareaza timp de 10
minute cu aceton3 si se usuca la 110°C timp de 30 minute. Amestecul omogen se transfera
in creuzete de sintercorund acoperite si se calcineaza la 1200°C, timp de 4 ore. Dupa récire,
masa calcinatd se conditioneaza prin spalare repetatd cu apa demineralizata si uscare la
110°C.

Exemplul 4. Obtinerea luminoforului tantalat de ytriu dopat cu terbiu, YTaO4 :Tb

Se cantaresc cu exactitate: 3.50 g (0.465moli) Y,03; 7.365 g (0.500moli) Ta,Os;
0.436g (0.018moli) Tb,O; si 5.650g (50%) Li,SOs. Amestecul se mojareaza timp de 10
minute cu aceton3 si se usuca la 110°C timp de 30 minute. Amestecul omogen se transfera
in creuzete de sintercorund si se calcineaza la 1200°C, in aer, timp de 4 ore. Dupa racire,
masa calcinatad se conditioneaza prin spalare repetatd cu apa demineralizata, si uscare la
110°C.

Exemplul 5. Obtinerea PFLM pe baza de aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu,
corectat cu adaos de tantalat de ytriu dopat cu terbiu (tip YGAG :Ce -YTA :Tb).

Se cantaresc cu exactitate 6 g luminofor tip YGAG :Ce, aluminat de ytriu — gadoliniu
dopat cu ceriu obtinut conform Exemplului 2 si 0.4 g luminofor tip YTA :Tb tantalat de ytriu
dopat cu terbiu preparat conform Exempluiui 4. Se amesteca uscat, intr-un flacon de material
plastic bine inchis, prin scuturare cu bile de cauciuc.

Exemplul 6. Obtinerea PFLM pe baza de aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu,
corectat cu adaos de tantalat de ytriu dopat cu terbiu si tantalat de ytriu dopat cu europiu
(YGAG :Ce-YTA:Eu - YTA :Tb).

Se cantaresc cu exactitate 6 g luminofor tip YGAG :Ce, aluminat de ytriu -gadoliniu
dopat cu ceriu obtinut conform Exemplului 2, 0.63 g luminofor tip YTA :Tb, tantalat de ytriu
dopat cu terbiu obtinut conform Exemplului 4 si 0.24 g luminofor tip YTA :Eu, tantalat de
ytriu dopat cu europiu preparat conform Exemplului 3 si se amesteca uscat, intr-un flacon de
material plastic bine Tnchis, prin scuturare cu bile de cauciuc.

Cele doua sortimente de pigment fotoluminescent alcatuite exclusiv din luminofor
aluminat de ytriu activat cu ceriu YGAG :Ce obtinut conform inventiei (Exemplul 1 si Exemplu

2) se prezintd sub forma de pulbere fluidd, omogena granulometric, de culoare galben-
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portocalie, alcatuita din aglomerate de particule sferice de dimensiuni mici 8- 10 um (SEM)
si cu structurd cristalind cubica tip granat (difractie de raze X). Cele doud sortimente
YGAG :Ce prezintd luminescentad galben-portocalie, de scurtad durata, la expunere la radiatii
UV (lampa CAMAG). Spectrul de emisie luminescenta inregistrat la excitare cu radiatii de
450 nm (Spectrofiuorimetru Wavel JASCO FP 6500) in dicd o banda de emisie largs,
centrata la ~547 nm (Y72Gd225Ceg03Als012) si respectiv la ~554 nm (Y;2,Gdo 75Ce€0.03Al5012),
aceasta din urma fiind relativ mai intensa. Spectrul de excitare obtfinut la monitorizarea
acestei emisii indica o sensibilitate maxima fata de tumina albastrad (domeniul 450-490 nm),
in special pentru luminoforul Y;2,Gdg75Ceq03AlsO42. Caracteristicile de emisie si excitare ale
produsului obtinut sunt in concordanta cu cerintele de utilizare in dispozitivelor w-LEDs care
au In compunere dioda electroluminescente cu emisie albastra.

Pigmentul PFLM de amestec, tip YGAG-YTA obtinut conform inventiei se prezinta ca
o pulbere policristalind de culoare galben-portocalie, relativ fluida. Prin expunere la radiatii
ultraviolete de 254 nm (lampa UV), produsele tip YGAG-YTA:Tb (Exemplul 5) si respectiv
YGAG-YTA:Tb-YTA:Eu (Exemplul 6) prezintd luminescen{a verde-galbena stralucitoare si
respectiv galben-portocalie intensa. La excitare cu radiatii UV de 254 nm, spectrul de emisie
(Spectrofluorimetru Wavel JASCO FP 6500) prezinta o serie de benzi specifice, relativ
inguste, la 545 si 550 nm asociate cu Tb*" si 596 si 614 nm, asociate cu Eu®*, precum si
doua benzi ceva mai largi, si mult mai putin intense, situate la 380 si ~550 nm, corelate cu
Ce** incorporat in matricea de YGAG. De remarcat faptul ca spectrul de excitare al PFLM de
amestec indica intensificarea puternica a benzilor de absorbtie din zona ~450 nm (albastru)
si respectiv ~263 nm ( UV), ceea ce explicad performanta luminescenta a acestor PFLM de
amestec. Pigmentii fotoluminescenti de amestec preparati conform inventiei sunt usor de
aplicat pe peretii interiori ai tuburilor model ate, acoperite cu adeziv si pot fi utilizati cu succes
la confectionarea tuburilor cu descarcare in gaze pentru reclame luminoase de culoare

verde-galben-portocaliu.
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REVENDICARI

1. Procedeu de preparare a unor pigmenti fotoluminescenti PFLM de culoare galbena
pentru dispozitive de iluminat conform inventiei caracterizat prin aceea ca, PFLM sunt
alcatuiti dintr-un luminofor de baza, aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu obtinut pe cale
umeda, prin metoda adaosului simultan al reactantilor, SimAdd caracterizat prin aceea ca
intr-o prima etapa se precipita si matureaza un precursor de ytriu-gadoliniu-aluminiu-ceriu la
70...90°C si, in conditile adaugarii simultane, cu debit egal si mic a unei solutii 0,08...2.4
mol/l de uree si respectiv 0,20...0,60 mol/l (Y,Gd,Al,Ce)(NO3);, solutii cu pH bine precizat,
intr-o solutie 0,08...0,24 mol/l uree, cu pH constant de 8.0...8.2, care se mentine pe
toata durata procesului, ob{indndu-se un produs omogen, inalt dispers in care raportul molar
(Y+Gd) :Ce este de 0,97:0,03 ... 0,85 : 0,15, raportul molar Gd : (Gd+Y) este de 0.25...0.75
si raportul molar (Y+Gd+Ce) : Al este de 3 : 5.

2. Procedeu de preparare a unor pigmenti fotoluminescenti pe baza de aluminat de
ytriu-gadoliniu dopat cu ceriu conform inventiei caracterizat prin aceea ca, in etapa a 2-a de
preparare a acestuia prin metoda SimAdd, precursorul de Y-Gd-Al-Ce se amesteca cu 5-
30% NH4CI sau fluoruri alcaline/alcalino-padméntoase ca mineralizator si se calcineaza la
1200...1600°C in azot, cand se obtine o pulbere policristalinad de culoare galben-portocalie,
relativ fluida, cu structurd cubicd de granat, omogend granulometric, cu luminescenta
galben-portocalie stralucitoare la excitare cu lumina albastra si care poate fi usor dispersata
in matrici polimerice in vederea utilizarii la confectionarea dispozitivelor w-LEDs cu dioda
electroluminescenta cu emisie albastra.

3. Procedeu de preparare a unor pigmenti fotoluminescenti (PFLM) de culoare verde-
galben-portocaliu intens pentru tuburi cu descarcare in gaze conform inventiei caracterizat
prin aceea ca, produsele sunt amestecuri fizice formate dintr-un luminofor de baza, aluminat
de ytriu-gadoliniu-ceriu (YGAG :Ce) si luminofori de corectie pe baza de tantalat de ytriu
dopat cu europiu si/sau terbiu in proportie de 5-20% aluminat de ytriu-gadoliniu dopat cu
ceriu (YGAG :Ce) si 95-80% tantalat de ytriu dopat cu europiu si/sau terbiu, luminofor tip
YTA ceea ce face ca produsele PFLM tip YGAG-YTA sa prezinte o emisie luminescentae
verde-galben-portocalie intensa, la excitare cu radiatii UV-254.

4. Procedeu de preparare a unor pigmenti fotoluminescenti de amestec YGAG-YTA
caracterizat prin aceea ca luminoforul de corectie tantalat de ytriu activat cu europiu/terbiu,

tip YTA :Eu sau YTA :Tb, se prepara prin reactie in stare solida la 1200- 1450 C, din

amestec de oxizi si sulfat de litiu/sodiu ca mineralizator.
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