MD 712 Z 2014.07.31

MD 712 7. 2014.07.31

REPUBLICA MOLDOVA

(19) Agentia de Stat
pentru Proprietatea Intelectuala

an 712 a3 Z

(51) Int.ClL: B82Y 40/00 (2011.01)

C01G 39/00 (2011.01)

(12) BREVET DE INVENTIE
DE SCURTA DURATA

(21) Nr. depozit: s 2013 0058
(22) Data depozit: 2013.03.26

(45) Data publicarii hotararii de
acordare a brevetului:
2013.12.31, BOPI nr. 12/2013

(71) Solicitant: UNIVERSITATEA TEHNICA A MOLDOVEL MD
(72) Inventatori: TROFIM Viorel, MD; LUPAN Oleg, MD; CRETU Vasilii, MD
(73) Titular: UNIVERSITATEA TEHNICA A MOLDOVEL MD

(54) Procedeu de obtinere a nanostructurilor de MoO3

(57) Rezumat:
1
Inventia se referda la tehnologia de

producere a materialelor nanostructurate, in
particular la un procedeu de obtinere a
nanostructurilor de oxid de molibden.
Procedeul de obtinere a nanostructurilor de
MoO; include degresarea unei tije de
molibden, introducerea ei intr-un reactor de
cuart, Inchis dintr-o parte si incdlzit preventiv
pand la o temperaturda de 670...950°C,

introducerea in reactor printr-un tub de cuart a

2
vaporilor de apd distilatd. Nanostructurile

incep a se depune pe suprafata interioard a
reactorului, la iesirea lui, dupd 10...15 min de
mentinere In aceastd zond a temperaturii de
420°C.

Revendicdri: 1

Figuri: 4



(54) Process for producing MoQO3; nanostructures

(57) Abstract:
1
The invention relates to the nanostructured

material production technology, in particular to
a process for producing molybdenum oxide
nanostructures.

The process for producing MoO;
nanostructures includes the degreasing of a
molybdenum rod, its introduction into a quartz
reactor, closed on one side and preheated to a
temperature to a temperature of 670...950°C,

introduction into the reactor through the quartz

2
tube of distilled water vapors. Nanostructures

begin to precipitate on the inner surface of the
reactor, to its output, after 10...15 min of
maintenance in this zone of the temperature of
420°C.

Claims: 1

Fig.: 4

(54) Cnioco0 moaydeHusi HAHOCTPYKTYP MoQO;3

(57) Pegepar:
1
I/I306peTeHHe OTHOCHTCA K TCXHOJIOI'HH

TIPOU3BOJICTBA HAHOCTPYKTYPHUPOBAHHBIX
MaTepUAIOB, B YAaCTHOCTH K  CIIOCOOY
MOTYYCHUS  HAHOCTPYKTYp W3  OKCHIA
MOIUOICHA.

Crmocod TONYJYCHHS HAHOCTPYKTYpP U3
MoQO; BKITIOYACT 00C3KUPHBAHUEC CTCPKHI U3

MOHI/I6,Z[GH3., BBCACHUE C€I'0 B KBapL[eBBIfI

pPEaKTOp, 3aKPBITBIM ¢ OJHOM CTOPOHBI U

2
IIPCIBApUTCIILHO HaI‘peTBIfI JIO TCMIICPATYPLL

670..950°C, BBemeHWE B pEakTOp Uepe3
KBapIEBYIO TPYOKY MapoOB AUCTIUTHPOBAHHON
BO/BL. HaHOCTPYKTYPHl HAUHHAIOT OCAKAATHCA
Ha BHYTPEHHEH IMOBEPXHOCTU PEAKTOPA, K €ro
BBIXOAY, mocie 10...15 MuH mojyiepkaHus B
9TOM 30HE TemmepaTypsl B 420°C.

I1. popmymsr: 1

Qur.: 4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

MD 712 7 2014.07.31

3

Descriere:

Inventia se referd la tehnologia de producere a materialelor nanostructurate, in particular
la un procedeu de obtinere a nanostructurilor de oxid de molibden.

Nanostructurile din oxid de molibden sunt folosite pe larg ca senzori de gaze (H,, NHs,
NO,, CO), fototranzistori, elemente fotovoltaice.

Este cunoscut un procedeu de obtinere a nanobaghetelor de MoO; din solutia de
Mo0;-2H,0 prin metoda solvotermald. Tratarea are loc in apd la o temperatura de 180°C,
intr-un mediu acid i timp de la cateva ore pand la 7 zile [1].

Dezavantajul acestui procedeu este timpul indelungat de crestere a acestor nanostructuri.

Este cunoscut, de asemenea, procedeul de obtinere a nanostructurilor prin incdlzirea
directd a spiralei de Mo in atmosfera. Datorita trecerii curentilor de 25, 50, 75 A, spirala se
incdlzeste pand la temperaturile de 700, 1000, 1300°C, respectiv. Depunerea nanostructurilor
are loc pe o placheta din Si, incdlzitd pana la 200°C, plasata la 5 cm de spirala [2].

Dezavantajul acestui procedeu este temperatura inaltd a procesului. Dezavantajul ambelor
procedee constd in imposibilitatea de reglare a dimensiunilor nanostructurilor.

Cea mai apropiatd solutie este procedeul de obtinere a structurilor de MoO;, care consta
in incdlzirea unei placi de molibden la temperatura de 1000...1080°C intr-un tub de cuart
direct in aer. Nanostructurile se obtin in regiunea tubului de cuart cu temperatura de
360...380°C. Timpul de crestere este intre 0,5 si 24 ore [3].

Dezavantajul acestui procedeu este temperatura Inaltd in cuptor in timpul cresterii.

Problema pe care o rezolva inventia propusa consta in obtinerea nanostructurilor de MoO;
prin oxidarea termicd rapida in vapori de apd a tijei de molibden la temperaturi relativ mici si
timpul redus.

Procedeul, conform inventiei, inlaturd dezavantajele mentionate mai sus prin aceea ci
include degresarea unei tije de molibden, introducerea ei intr-un reactor de cuart, inchis dintr-
o parte si incélzit preventiv pand la o temperatura de 670...950°C, introducerea in reactor
printr-un tub de cuart a vaporilor de apd distilatd. Nanostructurile incep a se depune pe
suprafata interioard a reactorului, la iesirea lui, dupa 10...15 min de mentinere in aceastd zond
a temperaturii de 420°C.

Rezultatul inventici constd in obtinereca nanostructurilor de MoQO;. Cantitatea
nanostructurilor depinde de timpul procesului, iar dimensiunile maximale depind de
temperatura procesului.

Procesul de crestere a nanostructurilor a avut loc in intervalul de temperaturi 670...950°C
si timp de 10...15 min.

Inventia se explicd prin imaginile reprezentate in fig. 1 — 4, care reprezintd componenta
chimicd a nanostructurilor MoOj; si imaginile fotografice ale nanostructurilor, obtinute la
diferite temperaturi si intervale de timp, realizate cu un microscop electric la scanarea lor:

- fig. 1, componenta chimica a nanostructurilor MoOs;

- fig. 2, imaginea nanostructurilor obtinute la temperatura de 670°C it = 15 min;

- fig. 3, imaginea nanostructurilor obtinute la temperatura de 800°C it = 15 min;

- fig. 4, imaginea nanostructurilor obtinute la temperatura de 900°C si t = 10 min.

Exemplu de realizare

O tija din molibden cu diametrul de 3 mm cu puritatea 99,8% a fost degresatd in toluen
marca CPA, apoi spdlatd in apa distilata. Tija din molibden a fost introdusd in reactorul din
cuart inchis dintr-o parte, prealabil incdlzit intr-un cuptor electric industrial (CDO-125/4)
pand la temperatura minimald de 670°C.

Printr-un tub de cuart cu diametrul de 8...10 mm au fost introdusi in reactor vapori de apa
distilatd dintr-un barbotor, unde apa fierbea. Presiunea vaporilor saturati era de aproximativ 1
atm.

Ca rezultat al reactiei chimice dintre molibden si vaporii de apa s-au format vapori din
MoQ;, care se miscau spre iesirea din reactor. Pe suprafata reactorului la temperatura de
420°C s-au format nanostructurile de MoQO;. Compozitia nanostructurilor de MoO; a fost
monitorizatd prin analiza spectrogramei de dispersie energeticd a razelor X (EDX)
inregistrate de un spectrometru (Oxford Instrument Analytical), atagat la un microscop
electric VEGA TS5130MM (fig. 1).
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Examinator: GHITU Irina
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Element | Weight%  Atomic%
OK 34.54 75.99
MoL 65.46 24.01

Totals 100.00

0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20|

Full Scale 2346 cts Cursor: 0.000 keV ke
Fig. 1

SEM MAG 14 43Kke DET i .
Ry 200 kY DATE: D3G5 & o Yega @lascan
UTs



MD 712 7 2014.07.31

ig. 3

F

7
9%

&:”Q%@{u.
2R
A%
3
0606112

St
o
5

RS0
g
y. 4
7

o
‘%Q

R
DATE

BRDs

2
N

179%
48
B

ARG
SEMMAG:




AGENTIA DE STAT PENTRU PROPRIETATEA INTELECTUALA A REPUBLICII MOLDOV A

RAPORT DE DOCUMENTARE

1. Datele de identificare a cererii

(21) Nr. depozit: s2013 0058

(22) Data depozit: 2013.03.26
(71) Solicitant: UNIVERSITATEA TEHNICA A MOLDOVEIL, MD

(54) Titlul: Procedeu de obtinere a nanostructurilor de MoO3

II. Clasificarea obiectului inventiei:
(51) Int.Cl: B82Y 40/00 (2011.01)
C01G 39/00 (2011.01)

III. Colectii si Baze de date de brevete cercetate (denumirea, termeni caracteristici, ecuatii de
cdutare reprezentative)

MD - Intern « Documentare Inventii » (inclusiv cereri nepublicate; trunchiere automata
stanga/dreapta):
B82Y, CO01G 39, MoO, Trofim, molibden

EA, CIS (Eapatis):
B82Y, CO1G 39, MoO, crioco0, HaHOCTpyKT*, MOTHOACH™

IV. Baze de date si colectii de literaturd nonbrevet cercetate

V. Documente considerate a fi relevante

Categoria®* | Date de identificare ale documentelor citate si, unde este Numarul revendicarii
cazul, indicarea pasajelor pertinente vizate
A, D Greta R. Patzke, Alexej Michailovski, Frank Krumeich and | 1

etc. One-Step Synthesis of Submicrometer Fibers of MoOs,
Chem. Mater., 2004, 16 (6), p. 1126-1134

A, D Ye Zhao, Jingguo Liu, Ya Zhou, Zhengjun Zhang and etc. | 1
Preparation of MoO; nanostructures and their optical
properties. J. Phys.: Condens. Matter, 2003, V. 15 L547-
L.552

A,C, D Petre Badica. Preparation through the Vapor Transport and | 1
Growth Mechanism of the First-Order Hierarchical
Structures of MoQOs Belts on Sillimanite Fibers, Crystal
Growth & Design, 2007, V. 7 (4), p. 794-801

* categoriile speciale ale documentelor citate:

A — document care defineste stadiul anterior | T — document publicat dupd data depozitului sau
general a prioritatii invocate, care nu apartine stadiului
pertinent al tehnicii, dar care este citat pentru a
pune in evidenta principiul sau teoria pe care se




bazeazd inventia

X — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fi consideratd noud sau
implicand activitate inventivd cand
documentul este luat in consideratie de unul
singur

E - document anterior dar publicat la data depozit
national reglementar sau dupa aceasta data

Y — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fi consideratd ca
implicand activitate inventivd cand
documentul este asociat cu unul sau mai
multe documente de aceiasi categorie

D — document mentionat in descrierea cererii de
brevet

O - document referitor la o divulgare orala,
un act de folosire, la o expozitie sau la orice
alte mijloace de divulgare

C — document considerat ca cea mai apropiatd
solutie

& — document, care face parte din aceecasi familic de
brevete

P - document publicat inainte de data de
depozit, dar dupd data prioritatii invocate

L — document citat cu alte scopuri

Data finalizarii documentérii 2013.10.28

Examinator GHITU Irina jr.




	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 3 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 4 - DRAWINGS
	Page 5 - DRAWINGS
	Page 6 - DRAWINGS
	Page 7 - SEARCH_REPORT
	Page 8 - SEARCH_REPORT

