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(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de preparare a
filmelor subtiri de Cu,O de tip n, utilizate ca material
pentru celule solare, rezistori cu memorie si senzori de
gaz. Procedeul conform inventiei constd in metoda
hidrotermala de depunere a stratului de oxid de cupru
de tip n pe o placuté de cupru, ce are doua roluri: ca
substrat si material precursor pentru filmul subtire, in

mediu de solutie de hidroxid de potasiu 2,5 M, in auto-
clave etanse de teflon, cu camasa de otel, care sunt
incalzite la temperatura de 250°C, timp de 30 min, din
care rezulta filme subtiri de oxid de cupru, cu caracter
semiconductor de tip n.
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Procedeu de preparare a filmelor subtiri Cu,O de tip n, in situ prin metoda
hidrotermala

Daniel Ursu, Marinela Miclau

Prezenta inventie se referd la un procedeu de preparare a filmelor subtiri Cu,O de tip n, in
situ prin metoda hidrotermala, utilizate ca material pentru celule solare, rezistori cu memorie §i
senzori de gaz.

Oxidul de cupru (Cuy0) este un semiconductor de tip p cu o banda interzisa in jurul
valorii de 2.17 eV, ce satisface cerintele economice si de mediu datorita faptului ca este ieftin si
nu este toxic. In cazul in care se utilizeaza pentru aplicatii in celule solare, semiconductorul de
tip p are un un randament de doar 2%. Acest randament scazut se datoreaza lipsei unei jonctiuni
p-n de Cu,0.

Sunt cunoscute doua procedee de obtinere a filmelor subtiri Cu,O de tip n: prin depunere
electrochimica si prin metoda solvotermala.

Dezavantajul depunerii electrochimice este determinat de conditiile speciale de depunere,
si anume, utilizarea unei solutii de 0.02mol/L sulfat de cupru i a 0.08 mol/l acid lactic, cu pH-ul
ajustat la 4.9, prin folosirea unei solufii de 1 mol/LL hidroxid de sodium (NaOH) si a unui
potential pozitiv de +0.02 V fatd de electrodul de referinta.

Dezavantajul metodei solvotermale este legat de faptul ca reactiile au loc in mediu acid
puternic cu pH-ul cuprins intre valorile 1+5, folosind un precursor pentru depunerea oxidului de
cupru si timpul de reactie de ordinul orelor (mai mare de 8h). Aceasta conduce la un consum
suplimentar de material precursor pe baza de cupru, dar §i la un consum ridicat de energie
electrica.

Procedeul de preparare a filmelor subtiri CupO de tip n, in situ prin metoda hidrotermala
inlatura necesitatea unui material precursor in plus fafd de placuta de cupru si medii de reactie
puternic acide. Astfel, depunerea stratului de Cu,O de tip n se face folosind numai placufa de
cupru, care are doua roluri. §i anume, substratul filmului subtire §i material precursor pentru
filmul subtire. Mediul de reacfie este unul bazic moderat, prepararea filmului subfire
semiconductor de tip n facdndu-se direct in autoclave de Teflon, intr-un timp de reactie scurt de
ordinul minutelor.

Se da mai jos un exemplu de obtinere a filmelor subtiri Cu,O de tip n, in situ prin metoda
hidrotermala. Se taie o placutd de cupru cu diametrul de 10 mm §i o grosime de 0.5 mm, care
este slefuita in prima faza cu un smirghel aspru (granulatie de P 800) pentru a indeparta pelicula
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antioxidanta de pe suprafata plicutei de cupru, urmaté de o slefuire cu un smirghel fin (granulatie
de P 1500). Placufa este pusd intr-un pahar Belzelius, peste care se introduce apa deionizata. Se
pune la ultrasunete timp de 10 minute, pentru a se indeparta toate impuritatile de pe suprafata
placutei. intr-un alt pahar Belzelius, se pun 10 mL apa si 1.4 g KOH (2.5 M solutie de hidroxid
de potasiu), amestecandu-se cu ajutorul unui agitator magnetic timp de 2 minute, urmarindu-se
dizolvarea hidroxidul de potasiu, obtinandu-se astfel o solutie omogend. Solutia obfinutd se
transfera intr-o autoclava de teflon cu camasa de otel cu volumul de 60 ml. Autoclava inchisa se
introduce intr-un cuptor §i se incepe incalzirea cuptorului pana la atingerea palierului de
temperatura de 250 °C, cu rampa de crestere a temperaturii de 10 °C/ min. Dupa timpul de
autoclavare de 30 minute, autoclava se scoate si se lasi la ricit pand cind temperatura autoclavei
devine 25 °C. Placuta este scoasd si se spala cu apa deionizata de citeva ori pentru a indeparta
surplusul de ioni de hidroxid de potasiu. Apoi, se pune la uscat la temperatura de 60 °C, timp de
10 minute.

Calitatea filmului a fost analizata prin analize structurale (difracfie de raze X,
microscopie electronica de baleiaj), precum si prin analize electrochimice de punere in evidentd a
caracterului semiconductor de tip n.

Procedeul de preparare a filmelor subtiri CuO de tip n, in situ prin metoda hidrotermala,
conform inventiei, prezinta urmatoarele avantaje:

- obtinerea de filme subtiri Cu,O de tip n printr-o metoda curata (mediul de reactie usor
bazic) si etangd (autoclave de reactie) pentru mediul inconjurator;

- utilizarea placutei de cupru, atit ca substrat, cit si ca material precursor pentru filmul
subtire, cu costuri reduse de obtinere;

- scurtarea timpului de reactie de la 8h la 30 minute, cu consum corespunzator redus de
energie electrica;

- precedeu de fabricare a filmelor subtiri ieftin, nefiind nevoie de utilizarea unor
instalatii complexe si foarte scumpe;

- controlul bun al morfologiei filmului subtire datorat metodei hidrotermale;

- deschiderea posibilitatii de obtinere a homojonctiunilor p-n pe baza de Cu,0O.
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Revendicari

Procedeul de preparare a filmelor subtiri Cu,O de tip n, folosite ca material pentru
celule solare, rezistori cu memorie §i senzori de gaz, caracterizat prin aceea ca se
utilizeaza metoda hidrotermala, metoda ieftina §i curatd pentru mediul inconjurator,
prepararea avand loc in autoclave de Teflon, incinte etanse, si in mediu de reactie
usor bazic de KOH.

Procedeul de preparare conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca filmele
subtiri Cuy0 de tip n se obtin in situ in solutie hidrotermald la temperaturi joase,
materialul precursor fiind atat substrat, cit i material precursor pentru filmul subfire,
iar timpul de reactie se reduce la 30 minute.
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