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(57) Rezumat:
1
Inventia se referd la tehnologia de obtinere

a nanoparticulelor de GaP in formd de pulbere
sau suspensii coloidale, in special la procedee
de obtinere a particulelor de GaP de
dimensiuni nano.

Procedeul de obtinere a suspensiei de
nanoparticule de GaP include dizolvarea
fosfurii de sodiu in toluen, dizolvarea separata
a acetilacetonatului de galiu in toluen timp de 2

ore la temperatura de 90...100°C, amestecarea
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solutiilor prin agitare ultrasonica timp de 4 ore,

apoi adidugarea la solutia obtinutd a

trioctilfosfinoxidului. Dupd 12 ore se separd

suspensia de nanoparticule de sediment.

Raportul atomar Ga:P constituie 1:(1,8...3,0).
Revendicari: 1

Figuri: 3



(54) Process for producing a suspension of GaP nanoparticles

(57) Abstract:
1
The invention relates to the technology for

production of GaP nanoparticles in the form of
powder or colloidal suspensions, in particular
to processes for producing nano-sized GaP
particles.

The process for producing a suspension of
GaP nanoparticles includes the dissolution of
toluene,

sodium phosphide in separate

dissolution of gallium acetylacetonate in
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toluene for 2 hours at the temperature of

90...100°C, mixing of solutions by ultrasonic
vibrations within 4 hours, then addition in the
produced solution of trioctylphosphine oxide.
After 12 hours the suspension of nanoparticles
is separated from the sediment. The atomic
ratio of Ga:P is 1:(1.8...3.0).

Claims: 1

Fig.: 3

(54) Cnoco0 nmosyuenus cycneHsuu HaHouactuy GaP

(57) Pegepar:
1
W300peTeHHE OTHOCHTCS K TCXHOJIOTHH

nony4yeHuA HaHo4dacTun GaP B BHAe mopomka
WU KOJUIOUAHBIX CYCIEH3Hi, B YAaCTHOCTH, K
cnocobam momyucHus dwactun (GaP HaHO-
pa3MepoB.

Croco®d monyuyeHHs CYCNCH3HH HAHO-
yactur GaP Bkmouaer pacteopenme (ochuna
HATPHA B TONIYOJC, OTACIBPHOC PACTBOPCHHUC
AICTHIALCTOHATA TAJUTHA B TOIYOJIC B TCUCHHUC
2 yacos mpu Temmeparype 90...100°C, mepe-
MCIIHBAHHUC

PacTBOPOB  YJIBTPA3BYKOBBIMH
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KoJNcOAHHAMH B TCUCHHC 4 YacoB,

3aTeM
noOaBJIICHHEC B TMOJNYYCHHBIA PACTBOP TpPH-
okrmindochunokcuaa. Uepes 12 wacos orne-
JAAeTCS  CYCIEH3HA HAHOYACTHI[ OT OCaJKa.
Atomapuaoe cootHomenne Ga:P cocrasmser
1:(1,8...3,0).

I1. popmymsr: 1

Owur.: 3
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Descriere:

Inventia se referd la tehnologia de obtinere a nanoparticulelor de GaP in formd de pulbere sau
suspensii coloidale, in special la procedee de obtinere a particulelor de GaP de dimensiuni nano.

Este cunoscut procedeul de obtinere a nanoparticulelor de GaP prin aplicarea chimiei
coloidale. O cantitate echimolard de GaCl; si P(SiMes); se dizolva in pentan uscat, formandu-se
substanta GaCl;-P(SiMes);. Dupa aceasta 2,212 g (5,18 mmol) de substantd dati se dizolva in 9,0
ml de trioctilfosfinoxid si se injecteaza in 32 g de trioctilfosfinoxid (TOPO) incilzit pana la
270°C. Dupd 72 de ore nanoparticule de GaP s-au sedimentat in urma reactiei mixturii cu
metanol. in urma procedeului descris se obtin nanoparticule de GaP cu deviere de la raportul
stoichiometric Ga:P, fapt ce diminueaza proprietitile optice ale nanoparticulelor [1].

Cea mai apropiatd solufie este procedeul de obtinere a nanoparticulelor de GaP prin
intermediul reactiei chimice directe la temperatura de 100°C dintre GaCl; si fosfura de sodiu
(Na;P) dizolvate in dimetilbenzen, in urma cireia are loc formarea nanoparticulelor de GaP:

GaCl; + NazP = GaP + 3Na(l 1)

Pentru aceasta 6,5 g de GaCl; se dizolva in 100 ml de dimetilbenzen, se incilzesc pana la
100°C, dupa care 2,5 g de NasP se adaugi la solutie, care se agitd si se mentine timp de 2,5 ore la
temperatura datd. Toate manipulatiile se efectueazd in glove box in atmosferd de nitrogen de
puritate 99,999%. Prin acest procedeu se obtin aglomeratii de nanoparticule cu diferite
dimensiuni, atestand o suprafatd dezordonatd [2].

Dezavantajul acestui procedeu constd in faptul ca utilizarea in calitate de sursd a atomilor de
galiu a triclorurii de galiu (GaCl; anhidru), care este o substantd foarte higroscopica, fapt ce
impune efectuarea procedeelor tehnologice in glove box in atmosferd de argon sau nitrogen,
pentru evitarea hidrolizarii triclorurii de galiu si formarii hidroxidului de galiu Ga(OH);, reduce
eficacitatea procesului chimic, respectiv diminuAnd numérul de nanoparticule formate.

Problema pe care o rezolvd inventia propusad constd in excluderea necesititii de efectuare a
procedeelor tehnologice de obtinere a nanoparticulelor de GaP in atmosferd de argon sau
nitrogen, simplificand prin aceasta procedeul de obtinere.

Procedeul, conform inventiei, inldturd dezavantajele mentionate mai sus prin aceea cd include
dizolvarea fosfurii de sodiu in toluen, dizolvarea separati a acetilacetonatului de galiu
(Ga(acac)s) in toluen timp de 2 ore la temperatura de 90...100°C, amestecarea solutiilor prin
agitare ultrasonica timp de 4 ore, apoi addugarea la solufia obtinuti a trioctilfosfinoxidului. Dupd
12 ore se separd suspensia de nanoparticule de sediment. Raportul atomar Ga:P constituie
1:(1,8...3,0).

Rezultatul inventiei constd in obtinerea nanoparticulelor de GaP cu proprietiti de
Iuminescentd intensd cu maximul benzii de emisie situat la 412 nm, ceea ce corespunde
dimensiunilor nanoparticulelor de ~ 3...4 nm. Deplasarea maximului de emisie de la 445 nm in
materialul masiv de GaP citre 412 nm in nanoparticule evidentiazd efectul pronuntat al
dimensionalitdtii nanoparticulelor (quantum confinement effect).

Inventia se explica prin fig. 1-3, care reprezinta:

- fig. 1, instalatia pentru obtinerea nanoparticulelor de GaP prin procedeul descris;

- fig. 2, spectrul de fotoluminescentd a suspensiei coloidale de nanoparticule GaP in toluen;

- fig. 3, spectrul Raman al nanoparticulelor de GaP.

Pentru realizarea procedeului de obtfinere a nanoparticulelor de GaP a fost utilizatd instalatia
(fig. 1) compusa dintr-un balon cu fundul rotund si trei gituri laterale cu volum de 100 ml. Prin
unul din gaturi se injecteazd componentele reactante (conform descrierii procedeului), prin al
doilea gat lateral se introduce gaz inert (argon) pentru asigurarea mediului inert in procesul
reactiei. Pentru a fi asigurat refluxul pe gatul vertical se monteazad un refrigerent cu apd. Pentru
mentinerea temperaturii constante si excluderea fluctuatiilor balonul se plaseazi intr-o baie cu
ulei (ulei tehnic). Termometrul este utilizat pentru monitorizarea temperaturii in procesul de
obtinere a nanoparticulelor. Agitarea amestecului reactant se asigurd prin agitare magneticd si
ultrasonora.

La excitarea cu laserul He-Cd cu lungimea de undd 325 nm in fig. 2 este prezentat spectrul
fotoluminescentei solutiei coloidale de nanoparticule GaP in toluen: curba 1 — solutia de 0,002 M
fosfura de sodiu; curba 2 — solutia de 0,003 M Na;P.

Exemple de realizare a inventiei

1. Initial se sintetizeazd compusul NasP prin reactia directd a sodiului cu fosfor alb in solutie
de toluen. Se pregitesc 0,179 g (0,0018 mol) de fosfurd de sodiu, care se dizolvd in 50 ml de
toluen. Dupd aceasta 0,367 g (0,001 mol) de acetilacetonat de galiu se dizolva in 15 ml de toluen
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si se mentin la temperatura de 90...100°C timp de 2 ore. Solutia de fosfurd de sodiu in toluen se
adaugd in solutia de acetilacetonat si se supune agitirii ultrasonice timp de 4 ore, adiugandu-se
in solutia obtinutd stabilizatorul, de exemplu trioctilfosfinoxidul (TOPO) - 0,74 g dupd 20 min de
la adiugarea Ga(acac);. Formarea nanoparticulelor de GaP are loc in urma reactiei:

Ga(acac)z + NazP = GaP + 3 Na(acac) )

Dupa 12 ore in vas se sedimenteazd produse secundare ale reactiei, iar solufia capitd o
culoare galben-oranj si se extrage din vas.

Randamentul reactiei este de 47%.

2. Initial se sintetizeazd compusul Na;P prin reactia directd a sodiului cu fosfor alb in solutie
de toluen. Se pregatesc 0,2 g (0,002 mol) de fosfura de sodiu, care se dizolvad in 50 ml de toluen.
Dupa aceasta 0,367 g (0,001 mol) de acetilacetonat de galiu se dizolva in 15 ml de toluen si se
mentin la temperatura de 90...100°C timp de 2 ore. Solutia de fosfurd de sodiu in toluen se
adaugd in solutia de acetilacetonat si se supune agitdrii ultrasonice timp de 4 ore, addugindu-se
in solutia obtinutd stabilizatorul, de exemplu trioctilfosfinoxidul (TOPO) - 0,74 g dupa 20 min de
la addugarea Ga(acac);. Formarea nanoparticulelor de GaP are loc conform reactiei (2).

Dupa 12 ore in vas se sedimenteazd produse secundare ale reactiei, iar solufia capatd o
culoare galben-oranj si se extrage din vas.

Randamentul reactiei este de 55%.

3. Initial se sintetizeazd compusul NasP prin reactia directd a sodiului cu fosfor alb in solutie
de toluen. Se pregdtesc 0,298 g (0,003 mol) de fosfurd de sodiu, care se dizolvd in 50 ml de
toluen. Dupd aceasta 0,367 g (0,001 mol) de acetilacetonat de galiu se dizolva in 15 ml de toluen
si se mentin la temperatura de 90...100°C timp de 2 ore. Solutia de fosfurd de sodiu in toluen se
adaugd in solutia de acetilacetonat si se supune agitirii ultrasonice timp de 4 ore, addugandu-se
in solutia obtinutd a stabilizatorului, de exemplu trioctilfosfinoxidul (TOPO) - 0,74 g dupa 20
min de la addugarea Ga(acac);. Formarea nanoparticulelor de GaP are loc conform reactiei (2).

Dupa 12 ore in vas se sedimenteazd produse secundare ale reactiei, iar solufia capitd o
culoare galben-oranj si se extrage din vas.

Randamentul reactiei este de 40%.

(56) Referinte bibliografice citate in descriere:

1. Manciu F. S., Sahoo Y., MacRae D. J., Furis M., McCombe B. D., Prasad P. N. Optical
phonon spectra of GaP nanoparticles prepared by nanochemistry. Appl. Phys. Lett.
(2003), v. 83, No. 23, p. 4059-4061

2. Zhang Q., Zhang Z. and Zhou Z. Probe into the reflection from GaP nanoparticles via
different solutions of radiative transfer equation. Appl. Phys. B (2008), v. 93, p. 589-593

(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a suspensiei de nanoparticule de GaP, care include dizolvarea fosfurii
de sodiu in toluen, dizolvarea separatd a acetilacetonatului de galiu in toluen timp de 2 ore la
temperatura de 90...100°C, amestecarea solutiilor prin agitare ultrasonici timp de 4 ore, dupd
care la solutia obtinutd se adaugd trioctilfosfinoxidul, iar dupd 12 ore se separd suspensia de
nanoparticule de sediment; totodatd raportul atomar Ga:P constituie 1:(1,8...3,0).

Sef Sectie: SAU Tatiana
Examinator: GHITU Irina
Redactor: CANTER Svetlana

Agentia de Stat pentru Proprietatea Intelectuala
str. Andrei Doga, nr. 24, bloc 1, MD-2024, Chisiniu, Republica Moldova
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