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Inventia se referd la optoelectronicd, in particular
la procedee de obtinere a particulelor solide de
dimensiuni egale.

Procedeul de obtinere a particulelor solide de
dimensiuni egale include dezintegrarea cristalului in
particule aparte. Noutatea inventiei consta in faptul
cd in prealabil pe una din fetele cristalului se
depune o mascd, care este executatd in formad de
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grila, orificiile cédreia sunt amplasate in randuri cu
pasi egali, apoi se implanteaza ioni de energie inaltd
in fiecare orificiu al mastii in patru directii §i se
decapeaza electrochimic pana la atingerea limitei de
percolare a cristalului.
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Descriere:

Inventia se referd la optoelectronicd, in particular la procedee de obtinere a particulelor de
dimensiuni egale.

fn prezent particule solide de dimensiuni submicronice se obtin prin procedee termochimice, care
prevad cresterea particulelor din solutii sau prin reactie chimici din faza gazoasd [1-3]. Asemenea
procedee includ descompunerea in flacird a solutiilor atomare de sdruri, hidroliza sau piroliza
compusilor organometalici, asa ca alcoxizii, procesele sol-gel, procesele cu plasma etc. Neajunsul
principal al acestor procedee este schimbarea de faza si reactiile chimice la care sunt supuse
materialele. Multe dintre aceste procedee sunt costisitoare si prezinta pericol ecologic.

O alternativd este obtinerea particulelor solide prin metode mecanice, fiind cunoscute mai multe
tipuri de procedee pentru dezintegrare si faramitare, care folosesc role, discuri, tambure rotitoare,
mori cu jet etc. Majoritatea dintre aceste procedee pot fi folosite eficient doar pentru obtinerea
particulelor de dimensiuni supramicronice, deoarece in teoria clasicd de fardmitare existd o relatie
intre finetea particulelor i consumul de energie [4]. Pentru dimensiunile particulelor mai mici ca 100
um consumul de energie tinde repede cétre infinit la descresterea dimensiunilor. Existd o “limitd a
faramitarii”, mai jos de care dimensiunile particulelor nu mai descresc cu cresterea consumului de
energie, aceastd crestere rezultind doar in frictiunea dintre particule, deformarea lor plastica,
agregarea si dezagregarea simultan a particulelor agregate. In afard de aceasta, cresterea consumului
de energie duce la degradarea suprafetelor morilor si la contaminarea particulelor.

Pentru obtinerea particulelor de dimensiuni submicrometrice este cunoscut un procedeu [5] care
include prepararea prealabild din materialul supus dezintegrarii a unei mase de particule cu
dimensiunile de ordinul a 1 um, introducerea acestei mase, a unor bile ceramice cu diametrul de
aproximativ 100 pm si a unui lichid cu viscozitate redusd intr-o moard de agitatie. Operarea morii de
agitatie la viteza de 20 m/s in decurs de 2 min rezulta in formarea particulelor cu diametrul mediu de
0,1 pm. Neajunsul principal al acestui procedeu este forma si dimensiunile diferite ale particulelor
obtinute, cauzate de faptul cd impactul particulelor cu bilele si dezintegrarea particulelor este un
proces aleator, care se risfrange negativ asupra parametrilor articolelor create din aceste particule.

Problema pe care o rezolvd inventia propusd constd in realizarea unui procedeu de obtinere a
particulelor solide, care sd permitd formarea particulelor solide de formd si de dimensiuni identice
sub 100 nm.

Procedeul de obtinere a particulelor solide de dimensiuni egale include dezintegrarea cristalului in
particule aparte. Noutatea inventiei constd in faptul ci in prealabil pe una din fetele cristalului se
depune o mascd, care este executatd in formd de grild, orificiile cireia sunt amplasate in rdnduri cu
Ppasi egali, apoi se implanteaza ioni de energie naltd in fiecare orificiu al mastii in patru directii si se
decapeazd electrochimic pana la atingerea limitei de percolare a cristalului.

Rezultatul constd in prepararea particulelor solide de dimensiuni egale sub 100 nm, care se
formeaza in rezultatul dezintegrarii cristalului in locurile percolatiilor critice sub actiune mecanica si
datoritd implantarii ionilor de energie inaltd in orificiile mastii i decapdrii electrochimice.

Inventia se explicd prin desenul din figurd, care reprezinti forma particulelor solide la limita de
percolatie a cristalului.

Exemplu de realizare a procedeului de obtinere a particulelor solide.

Pentru inceput pe materialul supus dezintegririi se depune o mascd metalicd, care este executatd
in forma de grild, orificiile careia sunt amplasate in randuri cu pasi egali. Apoi in orificiile mastii se
implanteaza ioni, dupa ce se efectueazi decaparea electrochimica a materialului. Cristalul obtinut este
supus actiunii mecanice.

In exemplul dat a fost folosit un cristal de n-GaP cu orientarea (100) si concentratia electronilor,
la temperatura camerei, egald cu 5x10"7 em™.

Masca metalicd alcatuitd dintr-o peliculd de 10 nm de Cr si o pelicula de Au cu grosimea de 100
nm a fost depusi intr-o instalatie de evaporare BYII-5 evacuati pani la 2x10° Torr. Pentru formarea
topografiei necesare a fost folositd litografia fasciculului de electroni intr-un microscop electronic cu
baleiaj la tensiunea de 50 kV la dozele intre 300 si 500 pC/cm®. In calitate de fotorezist a fost folositd
o solutie de polimetil metacrilat (PMMA) in clorbenzen de 4%.

Pentru implantarea cu ioni in patru directii s-au folosit ioni de Kr" cu energia de 5 MeV la doza de
3x10" em™.

Dupa implantare cristalul este supus decapdrii electrochimice intr-o solutie de 0,5M H,SO, la
densitatea curentului in circuitul electrochimic de 3...6 mA/cm® Decaparea se produce pani la limita
de percolare a cristalului, rezultdnd in particule de forma ilustratd in desen. Alegind distanta dintre
orificiile méstii se pot varia dimensiunile particulelor in limitele 10 nm... 10 pm.

Exemple de aplicare a actiunii mecanice pentru dezintegrarea cristalului
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Exemplul 1

Cristalul de GaP avand 1 em® volum este introdus intr-o minimoari de agitatie de tip orizontal cu
volumul de 1 cm® impreund cu 0,5 cm® volum de bile din sticli de titanat de bariu cu diametrul de
100 pum. Moara este operatd la viteza de 10...20 m/s timp de 20...30 s.

Exemplul 2

Cristalul este introdus intr-o celuld tip nicovald cu diamant (DAC). Folosind ca mediu de
transmitere a presiunii o solutie de etanol:metanol (4:1) s-a aplicat o presiune de 0,05...0,10 GPa.

Exemplul 3

Cristalul a fost introdus intr-un vas de metal, avind 1 em® in volum, umplut cu api si a fost
inghetat pand la temperatura de -10°C, ulterior el a fost dezghetat i uscat.

In toate trei exemple actiunea mecanici a rezultat in dezintegrarea cristalului in particule de forma
ilustratd in desen. Identitatea formei si dimensiunile particulelor obtinute a fost examinatd la micro-
scopul electronic cu baleiaj.

(57) Revendiciri:

1. Procedeu de obtinere a particulelor solide de dimensiuni egale, care include dezintegrarea
cristalului in particule aparte, caracterizat prin aceea ci in prealabil pe una din fetele cristalului se
depune o mascd, care este executatd in forma de grila, orificiile cireia sunt amplasate in rinduri cu
pasi egali, apoi se implanteaza ioni de energie 1naltd in fiecare orificiu al mastii in patru directii si se
decapeazd electrochimic pand la atingerea limitei de percolare a cristalului.

2. Procedeu, conform r. 1, caracterizat prin aceea ca cristalul se dezintegreaza prin actiuni
mecanice.

3. Procedeu, conform r. 1, caracterizat prin aceea ci cristalul se dezintegreaza prin inghetare.
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Meloy Editor, POWDEX, 1995
5. US 5704556 1998.01.31
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