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(54) Procedeu de obtinere a nanostructurilor de MoO3

(57) Rezumat:
1
Inventia se referd 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 incalzit preventiv
pana la o temperatura de 670...950°C,

introducerea in reactor printr-un tub de cuart a

2
vaporilor de apa 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.

Revendicari: 1

Figuri: 4



(54) Process for producing MoOs; 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) Cnoco6 mosryuyenust HaHOCTPYKTYp Mo0Os

(57) Pedepar:

H300peTeHre OTHOCHTCS K TEXHOJOTUH
MPOU3BOJICTBA HAHOCTPYKTYPUPOBAHHBIX
MaTepuajoB, B YACTHOCTH K CHOCOOY
MONy4YeHHss  HAHOCTPYKTYp U3 OKCHIA
MOJHO/IeHa.

Crioco6 TOnmy4eHHss HAHOCTPYKTYp H3
MoO; BkirOYaeT 00€3)KUPUBAHUE CTEPKHS W3

MOJ'II/I6I[eHa, BBCIACHHUE €TI0 B KBapHeBHﬁ

peaKTop, 3aKpBITBIA C OJHOW CTOPOHBI H

2
npeaABapUTCIIbHO Hal"peTHﬁ J10 TEMIIEpaTyphbl

670..950°C, BBelcHHE B peakTop uepes
KBapIIEBYIO TPYOKY MapoB JUCTHUTHPOBAHHOMN
BO/bI. HaHOCTPYKTYpHI HAYMHAIOT OCAXKIATHCST
HA BHYTPEHHEH MOBEPXHOCTU PEAKTOpa, K €ro
BbIXOAy, nocie 10...15 MuH mojaepkaHus B
9TOM 30HE TemmepaTypsl B 420°C.

I1. popmymsr: 1

Qur.: 4
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Descriere:

Inventia se refera 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
Mo00O;3-2H,0 prin metoda solvotermald. Tratarea are loc in apd la o temperatura de 180°C,
intr-un mediu acid si timp de la cateva ore pana 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 incélzirea
directd a spiralei de Mo in atmosfera. Datoritd trecerii curentilor de 25, 50, 75 A, spirala se
incélzeste pana la temperaturile de 700, 1000, 1300°C, respectiv. Depunerea nanostructurilor
are loc pe o placheta din Si, incalzita pana la 200°C, plasata la 5 cm de spirala [2].

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

Cea mai apropiatd solutie este procedeul de obtinere a structurilor de MoOs, 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 inalta in cuptor in timpul cresterii.

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

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

Rezultatul inventiei constd in obtinerea 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 explica prin imaginile reprezentate in fig. 1 — 4, care reprezintd componenta
chimicd a nanostructurilor MoO3 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 si t = 15 min;

- fig. 3, imaginea nanostructurilor obtinute la temperatura de 800°C si t = 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 spalata in apa distilata. Tija din molibden a fost introdusa in reactorul din
cuart inchis dintr-o parte, prealabil incélzit intr-un cuptor electric industrial (CDO-125/4)
pana 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
distilata dintr-un barbotor, unde apa fierbea. Presiunea vaporilor saturati era de aproximativ 1
atm.

Ca rezultat al reactiei chimice dintre molibden si vaporii de apd s-au format vapori din
MoO;, care se miscau spre iesirea din reactor. Pe suprafata reactorului la temperatura de
420°C s-au format nanostructurile de MoOs;. Compozitia nanostructurilor de MoOj; a fost
monitorizatd prin analiza spectrogramei de dispersie energetica a razelor X (EDX)
inregistrate de un spectrometru (Oxford Instrument Analytical), atasat la un microscop
electric VEGA TS5130MM (fig. 1).
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(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a nanostructurilor de MoQj, care include degresarea
unei tije de molibden, introducerea ei intr-un reactor de cuart, inchis dintr-0 parte
si incalzit preventiv pana la o temperatura de 670...950°C, introducerea 1n reactor
printr-un tub de cuart a vaporilor de apa distilata, iar nanostructurile incep a se
depune pe suprafata interioara a reactorului, la iesirea lui, dupa 10...15 min de
mentinere 1n aceastd zona a temperaturii de 420°C.
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Element | Weight%  Atomic%
OK 34.54 75.99
MoL 65.46 24.01

Totals 100.00

ARAARS RARREAALA MMM ALY LARALAAARS MMM AALLS SR AL RS MALLY S 40 4y

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 204
Full Scale 2346 cts Cursor: 0.000 keV R -

Fig.1

F

SEM MAG: 14.83 kx  DET; SE Detector Ll 1
HV: 30,0 kv DATE: 03/05/13 Spum Vega ®Tescan
uTM

Fig. 2
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MAG: 179 - DET: SE Delecior
- 30,0 kV DATE: 06/05112

SEM MAG: 46 X
HV: 30.0 kv DATE: 06/05/12

Fig. 4
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