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Abstract - Solvato-thermal method is used synthesize nanoparticles
and other solid substances in a closed system (autoclave),using the
organic compounds as dissolvent, at high temperatures. Using this
method and varying the synthetic conditions, for example: the
molar ratio of surfactants, temperature, we can obtain various types
of nanomaterials: nanofire, nanoboxes. In this paper, we bring out
the comparative study of thermoelectric properties of nano — PbTe
and bulk crystals.
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|. INTRODUCERE

Aspectele specifice ale proprietatilor semiconductorilor
IV-VI fata de alti semiconductori sunt cele mai pronuntate in
compusii cu telurul PbTe, SnTe, PbSnTe etc [1-2]. Din aceste
considerente  se preconizeaza dezvoltarea metodelor
nanotehnologice de structurare la scarad nanometrica insotite
de cercetarea complexd a proprietitilor nanocompozitelor pe
baza teluridelor de plumb si staniu.

Il. METODA DE SINTEZA

in primul vas au fost dizolvate 0,2 g polietilenglucol (PEG
~Ms=6000) in 3- 4 ml apa. In al doilea vas in 1 ml apa au fost
dizolvate 0,8 g NaOH utilizind un amestecator magnetic, apoi
in acest vas au mai fost adiugate 8 ml etanol si 0,04 g Te. In
vasul cu polietilenglicol s-a adaugat 0,14 g Pb(CH3COO); -
H>0. Continutul primului vas a fost plasat in vasul al doilea.
Ca rezultat solutia obtinutd era transparentd, iar pe fundul
vasului era Te. Au fost adaugate 3 ml NoHs- H2O, dupi care
solutia este plasatd in autoclav. Autoclavul este mentinut
ulterior 24 h in cuptor la temperatura 180°C [3].

Probele obtinute in procesul de sintezd prezintd un sistem
polidispers alcatuit din nanoparticule de diferite dimensiuni,
polimer si produsele rezultante ale reactiei. Separarea
nanoparticulelor dupa criteriul dimensiunii a fost realizata
utilizind metoda precipitarii selective dupad dimensiuni, care
constd 1n centrifugarea consecutivd a solutiilor obtinute in
baza probelor cu nanoparticule si a diferitor dizolvanti, spre
exemplu etanol [4]. Astfel, in solutia ce continea nanoparticule
se adduga etanol, apd distilatd si se efectua centrifugarea.
Nanocristalele cele mai mari se depuneau sub forma de
precipitat, care ulterior era separat de solutie prin centrifugare.
Centrifugarea se realiza la viteza de 3000 rot/min. Precipitatul
obtinut era dispersat in etanol si apa distilatd si era din nou
centrifugat [5]. Aceasta operatie a fost repetata de 5-10 ori. in

acest mod a fost realizatd purificarea nanoparticulelor de alti
produsi ai sintezei §i separarea lor dupa criteriul dimensiunii.
Pentru masurarea parametrilor electrici a nanopulberii de
PbTe obtinute, din pulbere se confectioneazd proba de forma
paralelipipedica prin presare. Nanoparticulele se introduc in
orificiul din presa (dimensiunea orificiului este de 10 x 2
mm), §i asupra acesteia se actioneaza cu o presiune de 120 atm
la presa hidraulicd, adica asupra orificiului in care se gaseste
pulberea de PbTe actioneaza o presiune de 158440 atm.

I11. PROPRIETATILE GALVANOMAGNETICE SI EFECTELE
TERMOELECTRICE ALE NANO-PBTE

Proba data a fost facutd din nanopulbere de PbTe sintetizatd prin
metoda solvatotermald. Pulberea de nanoparticule a fost presata
pentru a obtine o proba paralelipipedica, cédreia sa-i masuram
parametrii caracteristici. In cazul masurarii parametrilor electrici
ai probelor din nanopulbere de PbTe, situatia este complicata de
faptul ca acestor probe nu li se pot pune nemijlocit contactele de
masurare, astfel se utilizeaza contacte arcuite, care sunt insa
nestabile si nu asigura exactitatea necesard experimentului. Din
acest motiv, In majoritatea masurarilor parametrilor probei nano,
am extrapolate datele obtinute in vederea observarii tendintei
generale a evolutiei parametrului corespunzator.

In Fig. 1. este prezentati evolutia comparativi a
concentratiei purtatorilor de sarcind a probei nano PbTe si a celei
cristaline. La temperature joase concentratia golurilor si in
crystal, si in nano PbTe este practice aceeasi ~ 3 - 103 cm™3,
Din graficul dat se observa ca la temperature joase, pind la T =
120 K, cresterea concentratiei in ambele probe este relativ mica.
Cu cresterea de mai departe a temperaturii , concentratia se
mareste mai rapid, in cazul probei nano aceastd majorare fiind
mai brusca. Astfel, la temperatura de 330 K concentratia in
proba nano este cu un ordin mai mare decit in proba cristalina.
Energia de activare a probei cristaline este de E,1=0,19 eV, iar
cea a probei nano Ez= 0,21 eV.
in Fig. 2. este aratati dependenta mobilititii de temperaturd a
probelor nano si cea cristalind. Din cauza contactelor nestabile
ale probei nano, punctele experimentale obtinute in timpul
masurdrii sunt destul de imprastiate, insd oricum se observa
tendinta generala de crestere.

Astfel, daca in proba cristalind la temperaturi joase pina
la T = 100 K mobilitatea se micsoreazd mai lin, iar apoi
urmeaza o scadere aproape liniard a acesteia, atunci pentru
proba nano, conform extrapolarii efectuate, regiuni cu
micsorare lind a mobilitdtii nu se observa.
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Fig. 1. Dependenta comparativi a concentratie
temperaturd a: 1-proba cristaling, 2- proba de nano PhTe.
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Fig. 2. Dependenta comparativa a mobilitatii de
temperaturd a: 1-proba cristalina, 2- proba de nano PbTe.

De asemenea, atit in proba cristalina, cit si in cea nano, in
intervalul de temperaturi 80 -300 K, mobilitatea se
micsoreaza cu douda ordine, valoarea acesteia variind in
intervalul 10% -10' cm® Vs in cazul probei nano si 10%-102
cm¥ Vs pentru proba cristalina. Inclinarile ambelor curbe sunt
foarte asemandtoare si din ele determindm valoarea
coeficientului de imprastiere. Am obtinut astfel pentru proba
cristalind v 2, si vy = -2,1, valori care vor fi utilizate
ulterior la determinarea energiei de activare cu ajutorul
conductibilitatii electrice.

este prezentatd in Fig. 3. Din datele respective observam ci la
temperaturi joase, pind la T =~ 90 K conductibilitatea probei
nano este mai mica decit a probei cristaline cu un ordin. Dat
fiind faptul ca conductibilitatea probei nano creste mai rapid,
astfel diferenta de un ordin se micgoreaza rapid si de la T =
(10, iar la T =160 K conductibilititile se egaleazi (la ¢ = 0,4
Oohm™cm?). In continuare conductibilitatea probei nano
devine mai mare decit a celei cristaline si la temperatura
camerei si mai sus diferenta este destul de esentiald. De
asemenea trebuie sd remarcam faptul ca, daca
conductibilitatea probei cristaline variaza cu aproximativ doua

de

ordine (in intervalul 10-2-10%), atunci a probei nano variazi cu
4 ordine (in intervalul 10-3-109).

N\
N

AN

1- crystal PbTe
2 - nano PbTe

7
1000/T, K*

8 9 10 11 12

proba:1- proba cristalina,2 — proba de nano PbTe.

Energia de activare determinatd luind 1n consideratie
coeficientul de imprastiere determinat anterior este E.1=0,19
eV si Eg=0,2eV.

IV. ConcLuzIi

Au fost obtinute nanocristale de PbTe utilizind metoda chimica
solvatotermald . Din difractograme au fost evaluate dimensiunile
nanoparticulelor obtinute, care variazd intre 20-30 nm, si
compozitia corespunde PbTe. Concentratia la 80 K este de 2 -
103 cm™2 i mobilitatea - de 800 cm® Vs concentratia de
sinteza la temperaturd inalta din faza de solutie.Din
nanopulberea PbTe obtinutd prin metoda solvatotermald au fost
presate  probele, carora li s-au masurat parametrii
galvanomagnetici  si  termoelectrici.  Din  masurarile
galvanomagnetice ale cristalului a fost obtinutd energia de
activare de Exa= 0,19 eV si Ex = 0,17 eV, care corespunde
latimii benzii interzise in cristalul de PbTe.
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