MD 3705 F1 2008.09.30
REPUBLICA MOLDOVA

(19) Agentia de Stat a1 3705 a3 F1
pentru Proprietatea Intelectuala (51) Int. Cl.: B82B 3/00 (2006.01)
CO1F 7/02 (2006.01)
C23C 22/56 (2006.01)

C25D 11/06 (2006.01)

(12) BREVET DE INVENTIE

Hotararea de acordare a brevetului de inventie poate fi
revocati in termen de 6 luni de la data publicarii

(21) Nr. depozit: a 2007 0305
(22) Data depozit: 2007.11.06

(45) Data publicarii hotararii de
acordare a brevetului:
2008.09.30, BOPI nr. 9/2008

(71) Solicitanti: INSTITUTUL DE FIZICA APLICATA AL ACADEMIEI DE STIINTE A MOLDOVEIL MD;
UNIVERSITATEA TEHNICA A MOLDOVEIL MD

(72) Inventatori: ENACHI Mihail, MD; TIGHINEANU lon, MD; URSACHI Veaceslav, MD; MONAICO
Eduard, MD

(73) Titulari: INSTITUTUL DE FIZICA APLICATA AL ACADEMIEI DE STIINTE A MOLDOVEI, MD;
UNIVERSITATEA TEHNICA A MOLDOVEIL MD

(74) Reprezentant: ANISIMOVA Liudmila

(54) Procedeu de obtinere a nanostructurilor tubulare de oxid de aluminiu pe
suport de aluminiu

(57) Rezumat:

1 2

Inventia se refera la tehnologia de producere a 5 de sulfat de nichel cu concentratia de 0,5...3,0

MD 3705 F1 2008.09.30

materialelor nanostructurate, in special la procedee
de obtinere a nanostructurilor prin tratament
electrochimic, care pot fi aplicate in micro-, opto-
si nanoelectronica.

Procedeul de obtinere a nanostructurilor

9/100ml la temperatura de 15...40 C si tensiunea
curentului de 35...50 V, cu corodarea chimica
ulterioara intr-o solutie apoasa de acid ortofosforic
cu concentratia de 5,0...15,0 g/100ml la
temperatura de 20...50 C.
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aluminiu intr-un electrolit, totodata decaparea
electrochimica se efectueaza intr-o solutie apoasd
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Descriere:

Inventia se referd la tehnologia de producere a materialelor nanostructurate, in special la procedee de
obtinere a nanostructurilor prin tratament electrochimic, care pot fi folosite in micro-, opto- si nano-
electronica.

Se cunoagte procedeul de fabricare a materialelor nanostructurate §i nanocompozite, care constd in
depunerea diferitor materiale in nanotemplate. Cel mai frecvent sunt folosite template din Al,O3 [1]. De
obicei se folosesc template din Al Oz, care reprezintd retele de pori orientati in directia perpendiculara
suprafetei templatului i se obtin prin decaparea electrochimica a unei folii din aluminiu. Folosirea
nanotuburilor in calitate de template in loc de structurile poroase deschide perspective noi de nano-
fabricare.

Este cunoscut, de asemenea, procedeul de obtinere a nanotuburilor din oxid de aluminiu, care consta
in decaparea electrochimicé a unei folii de aluminiu intr-o solutie de acid sulfuric preanodizat cu 15 A-ore
[2].

Dezavantajul acestor procedee este necesitatea preanodizarii electrolitului, care complica si lungeste
considerabil durata procesului. Un alt dezavantaj este obtinerea structurii cu nanotuburi numai in anumite
locuri ale probei, in care are loc cresterea locala a temperaturii din cauza elimindrii locale a caldurii Joule.
Deci, are loc formarea unei structuri neuniforme.

Problema pe care o rezolvd inventia propusd constd in simplificarea procedeului de obtinere a
nanotuburilor din oxid de aluminiu cu eliminarea procesului de preanodizare a electrolitului si obtinerea
unei structuri omogene de nanotuburi.

Problema se solutioneaza prin aceea cé procedeul de obtinere a nanostructurilor tubulare de oxid de
aluminiu pe suport de aluminiu include decaparea electrochimicd a unei folii de aluminiu intr-un
electrolit. Totodata decaparea electrochimica se efectueazd intr-o solutie apoasa de sulfat de nichel cu
concentratia de 0,5...3,0 g/100ml la temperatura de 15...40 C si tensiunea curentului de 35...50 V, cu
corodarea chimica ulterioard intr-o solutie apoasd de acid ortofosforic cu concentratia de 5,0...15,0
0/100ml la temperatura de 20...50 C.

Rezultatul inventiei consta in obtinerea unei structuri de nanotuburi omogene pe toatd proba fara
anodizarea prealabila a electrolitului. Obtinerea structurii omogene se explica prin faptul ca electrolitul in
baza unei sari (NiSO,4) nu este atat de dur ca electrolitul in baza acidului sulfuric preanodizat. Decaparea
electrochimica in solutia apoasa de sulfat de nichel nu duce la degajarea locala a unei cantitati mari de
caldurd Joule, care ar provoca formarea unei structuri neomogene. Corodarea chimica ulterioard intr-0
solutie apoasa de acid ortofosforic se aplica pentru deschiderea nanotuburilor.

Inventia se explica prin figurile 1 si 2, care reprezinta:

- fig. 1, sectiunea unui masiv omogen de nanotuburi de Al,O3 (vazuta la microscopul electronic de
scanare),

- fig. 2, compozitia chimica a structurii de nanotuburi determinatd din spectrograma de dispersie
energetica a razelor X (EDX) masuratd cu instrumentul Oxford Instrument Analytical atasat la
microscopul electronic VEGA TS 5130 MM.

Exemplu de realizare a inventiei

O plachetd de aluminiu cu puritatea de 99,999% si grosimea de 0,25 mm de la Sigma Aldrich este
degresata 1n acetond si spalata 1n apa distilata. Ulterior placheta este supusa corodarii electrochimice intr-
un electrolit cu compozitia de 1g sulfat de nichel hidrat (NiSO,7H,0) in 100 ml apa distilata la
temperatura electrolitului de 20°C cu aplicarea unei tensiuni de 40 V timp de o ord. Pe parcursul corodarii
electrochimice solutia este permanent amestecatd. Dupa corodarea electrochimica, proba este corodatd
chimic la temperatura de 30?C intr-o solutie compusa din 100 ml apa distilatd si 8 ml acid ortofosforic
(H3POy) in decurs de 8 min. Ca rezultat se obtine o structura omogena de tuburi (vezi fig. 1) cu diametrul
interior de 20...40 nm, diametrul exterior de 70...90 nm si lungimea de circa 200 um. Spectrograma
EDX a structurii de nanotuburi (vezi fig. 2) demonstreazd compozitia stoechiometricd a tuburilor de
AlLOs.
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(57) Revendicari:

Procedeu de obtinere a nanostructurilor tubulare de oxid de aluminiu pe suport de aluminiu,
5 care include decaparea electrochimicd a unei folii de aluminiu intr-un electrolit, caracterizat prin aceea
ci decaparea electrochimica se efectueaza intr-o solutie apoasa de sulfat de nichel cu concentratia de
0,5...3,0 g/100ml la temperatura de 15...40 C si tensiunea curentului de 35...50 V, cu corodarea chimica
ulterioara intr-o solutie apoasa de acid ortofosforic cu concentratia de 5,0...15,0 g/100ml la temperatura
de 20...50 C.
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