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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania pirofosforanéw, zwtaszcza ziem alkalicznych
0 ogélnym wzorze MYP207, gdzie M — K*, Rb*, Cs*. Wytwarzanie pirofosforanéw odbywa sie jedno-
etapowg metodg termicznego rozktadu prekursoréw. Otrzymane tg metodg pirofosforany znajdujg
zastosowanie jako luminofory w o$wietleniach po dodatkowej aktywacji jonami lantanowcow.

Z publikacji: J.L Synthesis, structure and X-ray excited luminescence of Ce3+- doped
AREP207-type alkali rare earth diphosphates (A = Na, K, Rb, Cs; RE =Y, Lu), J. Solid State Chem.,
(Yuan, H. Zhang, H.H. Chen, X.X. Yang, IT. Zhao, M.u Gu) znana jest rodzina pirofosforanéw typu
MYP207 (M — K*, Rb*, Cs*) wytwarzana w reakcji w ciele statym, ktéra wymagata wieloetapowej wy-
sokotemperaturowej obrébki termicznej, co w konsekwencji znaczaco podnosi koszty produkcji. Pro-
ponowane rozwigzanie pozwala na uzyskanie materiatéw jednofazowych o wysokiej czystosci stosu-
jac jednoetapowy proces dekompozycji termicznej prekursoréw, umozliwiajace znaczgce skrocenie
czasu otrzymywania koncowego produktu i zmniejszenie stopnia skomplikowania procedury prepara-
tyki pirofosforanow MYP207 (M - K*, Rb*, Cs™).

Rodzina pirofosforanéw typu MYP207 (M — K*, Rb*, Cs*) jest bardzo ciekawa ze wzgledu na
stabilnos¢ chemiczng, termiczng oraz mozliwo$¢ domieszkowania matrycy krystalicznej jonami lanta-
nowcéw (Eu®t, Th3*, Sm3*, Dy3* i inne) w miejsce Y3* i potencjalnym ich wykorzystaniu jako wydajne
luminofory w zrodtach oswietlenia. Dodatkowo materiaty te wykazujg wysokg transparentno$é w za-
kresie prozniowego ultrafioletu (VUV) pozwalajaca wykorzysta¢ te materiaty po aktywacji jonami op-
tycznie czynnymi w bezrteciowych lampach wyladowczych, wykorzystujgcych zamiast oparéw tok-
sycznej rteci gazy szlachetne. Totez potencjalnie pirofosforany MYP207; mogg by¢ postrzegane jako
matryce krystaliczne do zastosowan w ,zielonym” przemysle przyczyniajgc sie do zmniejszenia obcia-
zenia srodowiska naturalnego poprzez zamiane obecnie stosowanych rozwigzan.

Sposéb wytwarzania pirofosforanéw ziem alkalicznych o ogdélnym wzorze MYP:07; gdzie
M — K*, Rb*, Cs*, wedlug wynalazku, charakteryzuje sie tym, ze ze stechiometryczne ilosci soli metali
K*, Rb*, Cs* miesza sie z wodg destylowang, nastepnie do ich zawiesine roztwarza sie w nadmiarze
kwasu azotowego, po czym otrzymane azotany co najmniej trzykrotnie rekrystalizuje sie, a nastepnie
rozpuszcza sie w wodzie destylowanej i dodaje sie nhadmiar mocznika, nastepnie roztwor miesza sie
w temperaturze pokojowej i dodaje sie porcjami (NH4)2HPO4, po czym roztwdr odparowuje sie do su-
cha w temperaturze 100°C i poddaje sie jednoetapowej obrébce termicznej. Sposob wytwarzania me-
todg termicznego rozktadu prekursoréw, w ktérej to wystepuje tylko jeden etap wygrzewania w tempe-
raturze od 500°C do 700°C. Obrébke termiczng prowadzi sie co najmniej przez 6 godzin. Roztwér
miesza sie mieszadtem magnetycznym. Roztwér suszy sie minimum przez 4 h.

Zaletg rozwigzania wedtug wynalazku jest mozliwos¢ uzyskania materiatéw jednofazowych
0 wysokiej czystosci w jednoetapowym procesie dekompozycji termicznej prekursoréw, co umozliwia
znaczace skrécenie czasu otrzymywania kohicowego produktu.

Przedmiot wynalazku zostat blizej uwidoczniony w przyktadach wykonania.

Przyktad 1

Z stechiometrycznych ilosci weglanu potasu K2COzs-1,5 H20 i tlenku itru Y203 przygotowuje sie
ich zawiesine w wodzie destylowanej. Nastepnie tak przygotowang zawiesine roztwarza sie w nadmia-
rze HNOs. Roztworzone do postaci azotandéw potasu oraz itru sole rekrystalizuje sie trzykrotnie az do
momentu odpedzenia nadmiaru HNOs. Nastepnie rozpuszcza sig je ponownie w wodzie destylowanej
i dodaje 120% nadmiaru mocznika wyznaczonego w stosunku do catkowitej zawartosci jonéw azota-
nowych. Cato$¢ miesza sie na mieszadle magnetycznym w temperaturze pokojowej i po 15 minutach
dodaje sie porcjami (NH4)2HPOa4, a nastepnie odparowuje sie¢ do sucha w temperaturze 100°C. Na-
stepnie roztwér poddaje sie jednoetapowej obrébce termicznej w temperaturze 600°C i w czasie 8 h.

Przyktad 2

Z stechiometrycznych ilosci weglanu potasu Rb2COs i tlenku itru Y203 przygotowuje sie ich za-
wiesine w wodzie destylowanej. Nastepnie tak przygotowang zawiesine roztwarza sie¢ w nadmiarze
HNOs. Roztworzone do postaci azotandéw potasu oraz itru sole rekrystalizuje sie trzykrotnie, az do
momentu odpedzenia nadmiaru HNOs. Nastepnie rozpuszcza sie je ponownie w wodzie destylowanej
i dodaje 120% nadmiaru mocznika wyznaczonego, w stosunku do catkowitej zawarto$ci jonéw azota-
nowych. Cato$¢ miesza sie na mieszadle magnetycznym w temperaturze pokojowej i po 15 minutach
dodaje sie porcjami (NH4)2HPO4, a nastepnie odparowuje sie do sucha w temperaturze 100°C. Na-
stepnie roztwér poddaje sie jednoetapowej obrébce termicznej w temperaturze 500°C i w czasie 7 h.
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Przyktad 3

Z stechiometrycznych ilosci weglanu potasu Cs2COs i tlenku itru Y203 przygotowuje sie ich za-
wiesine w wodzie destylowanej. Nastepnie tak przygotowang zawiesine roztwarza sie w nadmiarze
HNOs. Roztworzone do postaci azotandéw potasu: oraz itru sole rekrystalizuje sie trzykrotnie az do
momentu odpedzenia nadmiaru HNOs. Nastepnie rozpuszcza sie je ponownie w wodzie destylowanej
i dodaje 120% nadmiaru mocznika wyznaczonego w stosunku, do catkowitej zawartosci jonow azota-
nowych. Cato$¢ miesza sie na mieszadle magnetycznym w temperaturze: pokojowej i po 15 minutach
dodaje sie porcjami (NH4)2HPOa4, a nastepnie odparowuje sie do sucha w temperaturze 100°C. Na-
stepnie roztwér poddaje sie jednoetapowej obrébce termicznej w temperaturze 700°C i w czasie 8 h.

ok

Zastrzezenia patentowe

Sposéb wywarzania pirofosforanéw ziem alkalicznych o ogdélnym wzorze MYP207, gdzie
M — K*, Rb*, Cs*, znamienny tym, ze stechiometryczne ilosci soli metali K*, Rb*, Cs* mie-
sza sie z wodg destylowang, nastepnie ich zawiesine roztwarza sie w nadmiarze kwasu azo-
towego, po czym otrzymane azotany co najmniej trzykrotnie rekrystalizuje sie, a nastepnie
rozpuszcza sie w wodzie destylowanej i dodaje sie nadmiar mocznika, nastepnie roztwor
miesza sie w temperaturze pokojowej i dodaje sie porcjami (NH4)2HPO4, po czym roztwor
odparowuje sie do sucha w temperaturze 100°C przez minimum 4 godz. i poddaje sie jedno-
etapowej obrébce termicznej w temperaturze od 500 do 700°C przez co najmniej 6 godzin.
Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze obrébke termiczng prowadzi sie w temperatu-
rze od 500°C do 700°C.

Sposob wedtug zastrz. 2, znamienny tym, ze obrébke termiczng prowadzi sie co najmniej
przez 6 godzin.

Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze roztwér miesza sie mieszadlem magnetycznym.
Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze roztwor suszy sie minimum przez 4 h.
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