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1

Inventia se referd la tehnologia de obtinere a

materialelor oxidice multicomponente, in special, la
un procedeu de obtinere a galatului de zinc
nanostructurat, care poate fi utilizat in dispozitivele
sensibile in domeniile spectrale ultraviolet si vizibil
si in materialele pentru senzorii de gaze.

Procedeul include amestecarea solutiilor apoase
de siruri, ce contin ioni de Ga® §i Zn®* in raport
molar de 2:1, incdlzirea lentd cu agitare timp de 5
minute, dupd care se adaugd o solutie concentrata de
amoniac, apoi amestecul este supus agitdrii timp de
10...15 minute, se filtreazd, solutia rdmasa se fierbe
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pana la pH = 7...8, precipitatul format dupa fierbere
se filtreazd §i se calcineaza timp de 6 ore la
temperatura de 700...800°C.

Totodatd, la obtinerea galatului de zinc se
efectueazi doparea cu ioni de metale paménturi rare
in concentratie de 0,1...1% mol prin adidugarea la
solutiile ce contin ioni de Ga* i Zn>* a solutiilor
apoase de saruri de metale pamanturi rare.

Revendicari: 2

Figuri: 1
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Descriere:

Inventia se referd la tehnologia de obtinere a materialelor oxidice multicomponente, in special, la

un procedeu de obtinere a galatului de zinc nanostructurat, care poate fi utilizat in dispozitivele
sensibile in domeniile spectrale ultraviolet si vizibil si materialele pentru senzorii de gaze.

Este cunoscut procedeul de obtinere a oxidului mixt ZnGa,O, din solutie in apa deionizatd a
sarurilor Gax(SOy)s -+ 18H;0 si ZnCl; in raport molar de Ga:Zn=2:1. Solutia este supusd agitarii
continue, iar pe parcurs prin addugarea in solutie a carbamidei se produce precipitarea, dupd care se
efectueaza calcinarea pulberii la T=750°C timp de 6 ore cu obtinerea in final a oxidului ZnGa,Oy [1].

Este cunoscut, de asemenea, un procedeu de obtinere a oxidului mixt ZnGa,O4 prin metode
chimice cu efectuarea precipitdrii in mai multe trepte. Precipitarea se efectueaza din solutia compusa
din siruri de Zn(NO3), - 6H,O si Ga(NOs3); - H,O de puritate Tnaltd dizolvate in apd deionizata. Initial
solutia de nitrat de galiu cu concentratia 1M se aduce la pH=8 prin addugarea solutiei de 10%
NH,OH, si este incilzitd In continuare pand la 90°C timp de 1 ord. Precipitatul obtinut se introduce in
1M solutie de nitrat de zinc, la amestecul reactant se adauga acid oxalic dizolvat in etanol cu ajustarea
pH-ului suspensiei pand la 8,5 prin introducerea dietilaminei. Precipitatul rezultat este in continuare
supus tratdrii termice la T=1100°C timp de 4 ore [2].

Principalul dezavantaj al procedeelor descrise mai sus este faptul cd ele nu permit formarea
omogend a precipitatelor, deoarece addugarea agentului de precipitare (carbamidd, amoniac sau
dietilamind) conduce la cresterea neomogena a valorilor de pH in solutie, ce cauzeaza o reproducere
foarte redusid a experientei. In afard de aceasta, prima metodi cere un exces de carbamidi pentru a
deplasa echilibrul acido-bazic de hidrolizd spre conditiile in care este posibild formarea precipitatului.
Plus la aceasta, efectuarea sintezei in sistemul heterogen implicd neomogenitati in mediul de reactie
care evident se rasfrang atat asupra dimensiunilor particulelor, cat i asupra calitatii sistemului oxidic.

Problema pe care o rezolvd inventia constd in elaborarea unui nou procedeu de obtinere a
materialelor oxidice multicomponente cu proprietati radioative eficiente in domeniile UV si vizibil ale
spectrului optic pentru dispozitive luminescente si medii sensibile la gaze. Procedeul propus
solutioneaza in mare masurd dezavantajele celei mai apropiate solutii prin simplificarea procedeului
de obtinere printr-o singurd etapd si cu utilizarea unui singur reagent.

Procedeul propus exclude prezenta aminelor alifatice §i a ramadsitelor de carbon in produsul de
calcinare. Acest fapt imbunétateste puritatea si calitétile optice ale sistemului final.

Esenta inventiei constd in elaborarea unui procedeu de obtinere a sistemelor oxidice multicom-
ponente care include amestecarea solutiilor apoase de sdruri, ce contin ioni de Ga> §i Zn** in raport
molar 2:1, incélzirea lentd cu agitare timp de 5 minute, dupa care se adauga o solutie concentrata de
amoniac, apoi amestecul este supus agitirii timp de 10...15 minute, se filtreazd, solutia rdmasi se
fierbe pana la pH =7...8, precipitatul format dupa fierbere se filtreazi si se calcineaza timp de 6 ore la
temperatura de 700...800°C.

Totodata, la obtinerea galatului de zinc se efectueazi doparea cu ioni de metale paménturi rare in
concentratie de 0,1...1% mol prin adiugarea la solutiile ce contin ioni de Ga™ §i Zn™ a solutiilor
apoase de sdruri de metale padmanturi rare.

Rezultatul inventiei constd in elaborarea unui procedeu de obtinere a oxizilor micsti cu structurd
spinel, precum si a procedeului de dopare cu elemente de pamanturi rare (Eu, Yb, Tb etc.), atestind
proprietati radioative eficiente in domeniile UV si vizibil ale spectrului. Astfel sinteza se efectueaza
intr-un singur reactor prin addugarea unui singur reagent — solutie concentratd de amoniac.
Evaporarea lentd a excesului de amoniac de pe toatd suprafata solutiei plus curentii de convectie in
momentul fierberii asigurd conditii omogene si valori egale de pH in toatd solutia. Aceasta asigura
coprecipitarea lentd a micelelor coloidale de dimensiuni nanometrice.

Calcinarea ulterioard pastreazd dimensiunile acestor micele formind particule de oxid mixt
nanostructurat (figura). Figura reprezintd imaginea SEM a ZnGa,O4:Eu obtinut prin metoda
coprecipitdrii.

Exemple de realizare a inventiei

Exemplul 1

La 2,5 g de Gay(SOy); - 18H,0 dizolvate in 20 ml de apd se adaugd solutia ce contine 0,3 g de
ZnCl, - 2H,0. Amestecul obtinut se agitd la incélzirea lentd timp de 5 minute, dupa care se adaugd 25
ml de NH,OH concentrat. Solutia formatd este supusa in continuare agitarii timp de 10...15 min,
dupd care precipitatul format se filtreaza, iar solutia rimasa este adusd la starea de fierbere pand la
valoarea de pH=7...8; precipitatul ce s-a depus in timpul fierberii se separd prin filtrare. Precipitatul
obtinut este supus calcindrii timp de 6 ore la temperatura de 760...800°C.
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Exemplul 2

La 20 ml solutie apoasa a sulfatului de galiu, ce contine 1,25 g de Ga,(SOy); - 18H,0 se adaugd
0,3 g de ZnCl, - 2H,0 si 0,013 g de Euy(SO,); - 8H,0O dizolvat in apa. Solutia se agitd timp de S
minute, dupd care la amestecul dat se adaugd 25...30 ml de NH4OH concentrat. Dupa 10...15 min de
agitare continud solutia este supusd fierberii pand ce pH-ul solutiei va atinge valoarea de 7...8.
Precipitatul format se filtreaza. Peste 24 ore precipitatul este supus calcindrii la temperatura de
750...800°C timp de 6 ore. In figura este prezentati imaginea SEM a galatului de zinc, care ilustreazi
dimensionalitatea nanometrica a granulelor formate.

(57) Revendiciri:

1. Procedeu de obtinere a galatului de zinc nanostructurat, care include amestecarea solutiilor

apoase de siruri, ce contin ioni de Ga** si Zn®" in raport molar 2:1, incilzirea lentd cu agitare timp de
5 minute, dupd care se adaugd o solutie concentratid de amoniac, apoi amestecul este supus agitirii
timp de 10...15 minute, se filtreazi, solutia rimasd se fierbe pana la pH =7...8, precipitatul format
dupd fierbere se filtreaza si se calcineaza timp de 6 ore la temperatura de 700...800°C.

2. Procedeu, conform revendicdrii 1, caracterizat prin aceea cd optional se efectucazi
doparea cu ioni de metale pamanturi rare in concentratie de 0,1...1% mol prin addugarea la solutiile
ce contin ioni de Ga®* si Zn>* a solutiilor apoase de siruri de metale pimanturi rare.
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