(19) OFICIUL DE STAT
PENTRU INVENTII $1 MARCI

ROMANIA

a1y RO 137341 A2
51) Int.Cl.

Bucuresti B82B 3/00 (2006.01);
B01J 21/00 %09V
(12) CERERE DE BREVET DE INVENTIE

(21)  Nr.cerere: d 2021 00602
(22)  Data de depozit: 30/09/2021

(41) Data publicarii cererii:
30/03/2023 BOPI nr. 3/2023

(71) Solicitant:
* INSTITUTUL NATIONAL DE
CERCETARE- DEZVOLTARE PENTRU
FIZICA LASERILOR, PLASMEI §I
RADIATIEI - INFLPR, STR. ATOMISTILOR
NR. 409, MAGURELE, IF, RO

(72) Inventatori:
* GONCEARENCO EVGHENII,
ALEEA SECUILOR, NR.3, BL.5, SC.2, ET 1,
AP.74, SECTOR 4, BUCURESTI, B, RO;
* MORJAN ION, STR.CAZANULUI, NR.83 V,
AP.4, COMUNA BERCENI, IF, RO;

* GAVRILA-FLORESCU LAVINIA,
STR.MALCOCI, NR.2, BL.36 B, AP.98,
SECTOR 5, BUCURESTI, B, RO;

+ FLEACA CLAUDIU,

ALEEA POIANA CERNEI, NR.4, BL.E4,
SC.A ET.7, AP.37, SECTOR 6,
BUCURESTI, B, RO;

+ SCARISOREANU MONICA,
STR.VOINICULUI, NR.5, MAGURELE, IF,
RO;

* DUMITRACHE FLORIAN, STR.74, NR.27,
COMUNA 1 DECEMBRIE, IF, RO;

+ DUTU ELENA, CALEA FERENTARI NR.15,
BL.95, SC.4, PARTER, AP.100, SECTOR 5,
BUCURESTI, B, RO

49 PROCEDEU DE OBTINERE A NANOPARTICULELOR
DE OXID DE FIER PRIN PIROLIZA LASER $I DECORATE
CU CRISTALITE NANOMETRICE DE PLATINA

(57) Rezumat:

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a nano-
particulelor de Fe prin piroliza laser si decorate cu
cristale nanometrice de Pt, aratdnd posibilitatea
inlocuirii Pt, care are pret ridicat, cu nanostructuri pe
bazé de oxid de Fe decorat cu NPs de platina, care
sunt folosite in catalizatorul zeolitic utilizat la inactivarea
poluantilor rezultati din gazele de ardere de la motoa-
rele cu ardere interna. Procedeul conform inventiei are
urmatoarele etape:

1) obtinerea nanopulberii de oxid de Fe de
dimensiuni mici cuprinse intre 8...20 nm, de Tnalta puri-
tate, cu faza cristalind de tip maghemitd/magnetita,
folosind metoda pirolizei laser cu laserul de CO, cu
lungimea de unda de 10,59 um, utilizadnd ca precursor
pentacarbonilul de Fe intr-un mediu de confinare de
argon, oxidantul fiind oxigenul sintetic si senzitivantul
etilena,

2) obtinerea nanoparticulelor de oxid de Fe
decorate cu NPs de platind de Tnaltd puritate prin
reactia chimica a suspensiei de etilen glicol cu oxidul de
Fe siacidul cloroplatinic la temperaturi ridicate de pana
la 150°C,

3) controlul asupra dimensiunilor particulelor
de 3...4 nm si distributiei NPs de platina pe suprafata
nanopulberii de oxid de Fe, realizdndu-se cu ajutorul
cantitatilor mici de PVP,

4) stabilitatea parametrilor fiziciai nanopulberii
de oxid de Fe decorate cu Pt se realizeazad prin
expunerea acesteia la temperaturi inalte de 700°C.
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Figuri: 4
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Procedeu de obtinere a nanoparticulelor de oxid de fier prin piroliza laser si

decorate cu cristalite nanometrice de platina
DOMENIUL TEHNIC

Inventia face parte din domeniul tehnologiei materialelor nanostructurate si isi
propune imbunatatirea proprietatilor fizice si catalitice ale nanoparticulelor de oxid de
fier obtinute prin piroliza laser, prin decorarea acestora cu cristale nanometrice de
platina.

Astfel, nanostructurile catalitice obtinute prin depunere/impregnare pe diferite
substraturi isi propun sa inlocuiasca suportii catalitici cu Pt pentru descompunerea
materialelor poluante din aer, amestec gaze de ardere, apa sau sol.

STADIUL TEHNICII

Este cunoscut faptul ca platina are proprietati catalitice care ii permite
descompunerea diferitilor compusi, de pildd, descompunerea moleculelor de apa
pentru obtinerea hidrogenului [1-3], sau diminuarea poluarii mediului prin
descompunerea metanolului [3,4]. Totusi pretul acestui metal este extrem de mare si
volumul posibil de extras din sol este destul de mic [5,6]. In prezent sunt cautate muite
materiale noi cu proprietati catalitice si/sau fotocatalitice pentru a inlocui platina cu
scopul de a reduce pretul final a produsului. Astfel, exista oxizii de titan [7-9], zinc [10-
12] sau fier [13-15], care au posibilitate de amplificare a reactiei chimice de
descompunere a poluantilor fara a-si schimba proprietatile sale fizice. In comparatie
cu platina, care este destul de universala, alte materiale au posibilitati de aplicabilitate
pe domenii mai restranse, deoarece pot fi toxice (se exclude folosirea in biologie), ori
necesita metode avansate sau costisitoare, care se regasesc in pretul final al
produsului.

in acest brevet vom prezenta un procedeu de obtinere a nanoparticulelor de
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cristaline, care depind de parametrii si metodele de obtinere, fiind cunoscute 3 variante
stabile la temperatura camerei: 1) hematita, care are culoarea roscatd; 2) maghemita;
3) magnetita. Primele doua formeaza molecula de Fe20s, iar a treia este Fe3O4 [16-
18]. Aceste schimbari in faza cristalina provoaca schimbari in proprietatile magnetice,
optice s.a. in acelasi timp, proprietatile materialului pot fi schimbate cu ajutorul
reducerii dimensiunii materialului, ce duce la cresterea suprafetei specifice si
amplificarea reactiilor chimice. Obtinerea de nanoparticule de oxid de fier cu faza
cristalina, dimensiune si forma controlate prin procesul decorarii constituie una din
provocarile actuale. De exemplu, straturile subtiri de oxid de fier de tip hematita au fost
obtinute cu ajutorul depunerii electrochimice, stratul format avand grosimea de ~250
nm, iar diametrul mediu a pulberii este de ~100 nm [19]. Altd metoda de obtinere este
sol-gel, unde straturile subtiri de oxid de fier de tip hematita sunt compuse din pulberea
de dimensiuni intre 44 nm si 64 nm [20]. Ambele metode au necesitat tratarea termica
la temperaturi mai mari de 250 °C pentru obtinerea acestor nanoparticule de oxid de
fier. Mai existd si alte metode chimice, unde se folosesc reactanti toxici sau
echipamente sofisticate, de pild4, metoda depunerii straturilor atomice [21]. Metoda de
sinteza prin piroliza laser [22-24] permite obtinerea de nanoparticule uniforme cu
dimensiuni controlate (mai mici de 50 nm) [25,26], fara contaminarea probelor si are
randament inalt [27]. Un alt avantaj este obtinerea nanoparticulelor magnetice de oxid
de fier cu diferite faze cristaline sau chiar un mixt intre ele (magnetita/ maghemita).
Nanoparticulele de oxid de fier sunt-studiate destul de mult si au un potential de
utilizare in diferite domenii, de pilda, pot fi utilizate in medicina [28,29]. Pentru
imbunatatirea activitatii catalitice, o posibilitate ar fi doparea nanostructurilor de oxid
de fier cu atomi/ nanoparticule de platind , lucru care ar duce la diminuarea
dimensiunilor cristalitelor fara schimbarea fazei cristaline [19,20]. Procesele catalitice
sunt realizate la temperaturi ridicate, in consecinta nanostructurile dopate trebuie
tratate termic in prealabil. Tratamentul termic poate provoca schimbari de faza a retelei
cristaline si aglomerarea nanoparticulelor in particulele mai mari. Trebuie mentionat ca
doparea cu nanoparticule de Pt duce la micsorarea distributiei atomilor de platina prin
volumul nanoparticulei ce duce la scaderea acestor proprietati. Toate aceste probleme

au ca alternava decorarea nanoparticulelor existente prin metoda reactiei chimice

unde se poate utiliza orice produs continand ioni de platina, ca unica solutie. In acest
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la temperatura de 150 °C si este foarte solubil [30]. Solventul este etilen glicol care are
temperatura de fierbere de 197,3 °C si este rdspandit in industria [31].

PREZENTAREA PROBLEMEI TEHNICE PE CARE INVENTIA O REZOLVA

Scopul prezentei inventii este de a obtine pulbere de oxid de fier de dimensiune
nanometrici decorata pe suprafata ei cu cristalite cat mai mici de platina, abordare ce
ofera solutii tehnologice noi ca suport optimizat pentru nanocritalele catalitice de
platina in reactiile de inactivare a poluantilor rezultati din gazele de ardere la motoarele
cu ardere interna pe baza de combustibil-benzina sau motorina.

In prima etapa este sintetizata cu ajutorul metodei de piroliza laser pulberea de
oxid de fier. La a doua etapa se decoreaza suprafata nanopulberii de hematita cu
cristalite de platina prin reactia chimic fara schimbari semnificative cristalografice ale
oxidului de fier. A treia etapéa se refera la tratarea termica a produsului final in cazul
necesitatii imbunatatirii aderentei nanocristalelor de Pt la suportul nanostructurat de
oxid de fier rezultand nanoparticule de oxid de fier structurat pe cele doua faze
cristaline dominante: hematita (aFe203 si yFe203/ Fes3Oa).

in prezent exista multe metode de obtinere si decorare a oxidului de fier cu
atomii de platina [32,33]. Ins4, fiecare metoda de obtinere si decorare a oxidului de fier
cu platina are neajunsuri: 1) coaglomerarea (organizarea) atomilor de platina in
cristalite mari; 2) repartizarea nanocristalelor de Pt neuniforma pe suprafata puilberii;
3) schimbarea retelei cristalografice a oxidului de fier la decorarea cu platina; 4)
inactivarea chimica a proprietatilor catalitice a produsului final; 5) schimbarea
dimensiunilor sau indepartarea de pe suprafata suportului a cristalitelor de platina dupa
tratari termice; 6) stabilitatea produsului final la temperaturi inalte; 7) repartizarea
dimensiunii nanopulberii pe o distributie dimensionala larga.

Problemele tehnice descrise mai sus sunt eliminate, folosind tehnica de piroliza
laser pentru sinteza nanopulberii a oxidului de fier cu o distributie dimensionala ingusta
si decorarea ei cu platina, formand cristalite mici (cativa nm). In procedeul de sinteza
a oxidului de fier sunt folositi precursori gazosi (precum argonul, etilena si oxigenul)
sau volatili (precum pentacarbonilul de fier), iar pentru decorare sunt folositi — acidul
cloroplatinic, etilen glicolul, polivinil pirolidonul (PVP), hidroxidul de sodiu si acetona.

Aceasta inventie are ca rezultat un produs final rezistent chimic la temperaturi
inalte, oferind pulbere cu cristalite distribuite uniform, de dimensiuni mici, la
nanometrica.

e
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EXPUNEREA INVENTIEI
Principiul metodei de piroliza laser. Metoda de piroliza laser pentru sinteza de

nanoparticule (NPs) de oxid de fier se bazeaza pe transferul energetic rezonant intre
intre moleculele senzitivantului (etilena) si fotonii emisi de fasciculul laser cu COz,
avand o lungimea de unda de 10,59 um. Energia este distribuita prin ciocniri
intermoleculare si celorlalte specii moleculare din amestecul reactiv, astfel prima
descompunere fiind generata la molecula de Fe(CO)s. Datorita caracteristicilor unice
ale fasciculului laser, si anume de furnizor de energie foarte bine localizat, se pot crea
premize pentru un control distinct al zonei de reactive, rezultand NPs cu dimensiuni
foarte fine (3-15 nm). Prin variatia parametrilor experimentali se poate controla
dimensiunea medie a nanoparticulelor, in scopul atingerii unor caracteristici
functionale urmarite. Gradientii de temperatura ridicati si timpii de reactie foarte rapizi
implicati in procesul de piroliza laser constituie caracteristici ale procedeului ce conduc
la pulberi foarte fine, cu o distributie a marimii particulelor uniforma si controlabila.

Descrierea procesului de obtinere.

Prima etapa este obtinerea pulberii de oxid de fier, folosind metoda de piroliza
laser. Un laser cu regim, de functionare continuu de CO2 avand lungimea de unda
10,59 ym si puterea incidenta de 73 W este focalizat (2 mm) la mijlocul fluxului de gaze
cu ajutorul unei lentile de ZnSe cu distanta focala de 33 cm (Fig. 1). Fasciculul
patrunde si iese din camera de reactie prin fereastre de ZnSe avand acoperiri antireflex
cu transmisie 100%, iar puterea lui este controlata cu ajutorul unui powermetru plasat
dupa camera de reactie. Compozitia gazelor din camera de reactie este preponderent
formata din gaz inert/ argon: sub forma de flux de gaz pentru spalare ferestre, 300
sccm si de flux gaz pentru confinarea gazelor reactive, 2500 sccm. Presiunea in
camera de reactie este mentinuta la nivelul de 300 mbar prin intermediul evacuarii
gazelor cu o pompa de vid si a unui sistem de control dupa flux a nivelului de evaluare.
Admisia gazelor se face printr-o duza plasata vertical si perpendicular pe fasciculul
laser incident (3 mm inferior zonei de iradiere) , aceasta consta din doua tuburi
concentrice: astfel fluxul interior este destinat amestecului reactiv, iar cel extern este

unul de Ar (mai sus mentionat) avand rolul de a prezerva curgerea laminara a gazelor

E
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50 sccm, etilena — 112 scem. Etilena antreneaza prin barbotare un flux al vapofir de s
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pentacarbonil de fier de 0,315 sccm. Aceastad valoare este calculata din formula
prezentata la conferinta PARTEC2007 [34].

In timpul sintezei obtinem o flacara la intersectia fasciculului laserului focalizat
si fluxul de gaze reactive si cu ajutorul gazului de confinare controlam expandarea
flacarii. Ca urmare a coliziunilor intre atomi/molecule, credam conditii termice pentru
disociarea moleculelor de pentacarbonil de fier, formarea clusterilor condensabili de
fier, oxidarea acestora si cresterea pana la nivel nanometric. Aceasta pulbere este in
continuare transportata cu fluxul de gaze spre camera de colectare unde se interpune
un filtru cu pori submicronici, astfel parte importanta din materialul condensabil se
fixeaza pe suprafata filtrului putand fi detasat si colectat dupa oprirea sintezei. Ca
rezultat obtinem pulbere cu retea cristalina de magnemita/ magnetita (Fig. 2) Analizele
TEM au fost realizate pe proba etalon proaspat sintetizata unde se observa ca
structura cristalina este una de tip monodomeniu, iar distantarea planelor interatomice
corespund structurii de yFe203. Dimensiunea Nps variaza intre 8 si 15 nm.

In a doua etapa, pulberea oxidica obtinutd este decoratd cu nanoparticule fine de
platina prin reactie chimica in mediu lichid (metoda umeda). Nanopulberea de oxid de
fier (1 g) se se disperseaza in etilen glicol (40 ml) si se lasa timp de o ora pe baia de
ultrasunete pentru a obtine o suspensie uniforma. Utilizarea dispersantului potrivit e
foarte importanta, in cazul folosirii apei, pulberea incepe sa se depuna in timp foarte
scurt dupa oprirea baii de ultrasunete sau a sonotroduiui. Suspensiei de etilen glicol
cu oxid de fier ii este redusa aciditatea (8>pH>7), adaugand hidroxid de sodiu dizolvat
in apa (0.1 molar). Paralel este cantarit acidul cloroplatinic hexahidrat intr-o incinta
etansa cu mediu inert (am folosit mediu de N2), deoarece substran{a este foarte
hidrofil/higroscopica. In cazul experientelor descrise in acest brevet au fost cantarite
24 mg, 80 mg si 136 mg de acid pentru a atinge decorarea cu 1% at., 3% at. si
respectiv. 5% at. (procente atomice de Pt). Pentru transportarea usoara a acidului,
acesta este dizolvat intr-un volum redus de etilen glicol si este adaugat lent si treptat

in suspensia cu nanoparticule de oxid de fier in etilen glicol, care este plasat pe un

agitator magnetic cu rotatii astfel aleasa incat care sa nu imprastie suspensia pe pereti
(700-800 rotatii/min). Se mai adauga o cantitate de 30-40 mg de Poli(N-VinilPirolidona)
(PVP) pentru a distribui ionii de precursor de platina uniform pe suprafata nanopulberii

3
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formeaza in cantitati mici din etilenglicol in urma expunerii la aer la 150 °C. Separarea
oxidului de fier decorat cu atomii de platina de la etilen glicol se face cu ajutorul
acetonei, dupa introducerea careia, pulberea Fe203@Pt decanteaza in scurt timp.
Procesul spalarii a nanopulberii este repetat de 3-5 ori cu acetona, dupa care urmeaza
uscarea. Pentru reducerea timpului de uscare, se poate introduce in cuptor la
temperatura de ~110 °C. In figura 3 se prezinta investigatia prin tehnica TEM
(microscopie dprin transmisie) a unui grup de nanoparticule de oxid de fier decorate
cu NPs de Pt cristalitele de Pt avand dimensiunea de particula intre 3 si4 nm (3.2 nm
pentru particula masurata in figura). Se identifica liniile dintre planele cristaline
distantate la 0.226 nm corespunzator planelor de maxim de difractie (111) al Pt.
Pulberile decorate au fost tratate termic pentru 3 ore la 500 °C, procesul de incalzire
fiind unul controlat cu o rata de crestere de 5 °C /min In final nanoparticulele de oxid
de fier decorate cu Pt au dimensiuni de cristalit de ~60 nm relativ la faza hematit si de
45 nm pentru faza magnetita, valorile fiind determinate cu ajutorul formulei Debye-
Scherrer Fig. 4 [35].

Caracterizarea produsului final.

Produsul final de nanopulbere de oxid de fier decorat cu NPs de platina contine
atomii de fier, oxigen si platina (Tabelul 1). Cantitatea atomilor de platind creste cu
cresterea ponderii de acid cloroplatinic. Totodatd, trebuie de mentionat cresterea
semnificativd a numarului de atomi de oxigen. Alti atomi, ca sodiu, carbon, azot sau
clor nu sunt identificati in spectrul EDAX, ceea ce demonstreaza puritatea inalta a
nanostructurilor obtinute prin procedeul ce are la baza piroliza cu laseri si decorarea
umeda cu NPs de Pt.

Tabelul 1. Compozitia finala a nanopulberilor de oxid de fier
decorate cu atomi de platina.

SF83 | SF83Pt1 | SF83Pt2 | SF83Pt3
O K | 56.50 | 86.01 85.21 84.89
PtM | ——- 0.91 1.00 1.60
Fe K | 43.50 13.83 14.30 14.47

-
R ET
(I'?A

introducerea si cresterea concentratiei de atomi de platina. In spectrul XR LiFigArsens
S/ LASERILOR \°
observa toate liniile corespunzitoare retelei cristaline a hematitei si|# aghientel.
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Dimensiunea nanopulberii de oxid de fier, calculatd cu ajutorul ecuatiei Debye-

Scherrer [35] este ~60 nm. Cristalite de platina sunt identificate in difractogramele de

raze X si au dimensiunea de ~3 nm din evaluarea picului (111) al Pt la probele SF83Pt2
si SF83P13).

Suprafata specificd a nanopulberii de oxid de fier este de 33,2 m?/g masurata

prin metoda Brunauer—-Emmett—Teller (BET). Dupé decorarea NPs de oxid de fier cu

platina, suprafata specifica se micsoreaza valorile de suprafatd specifica situanduse

intre 11.8-13.4 m?/g cu un optim/ maxim pentru proba SF83Pt2.

PREZENTAREA AVANTAJELOR INVENTIEI IN RAPORT CU STADIUL TEHNICII

Metoda descrisa in brevet de decorare a nanopulberii de oxid de fier cu NPs de

platina are urmatoarele avantaje in comparatie cu nanopulberi catalitice obtinute prin

terte tehnici:

Mod continuu de obtinere a nanopulberii de oxid de fier cu dimensiuni mai mici
10 nm si randamentul inalt;

Compozitia si fazele cristaline a nanoparticulelor de oxid de fier sunt mai bine
controlate;

Metoda de decorare simpla si controlabila folosind reactanti usor accesibil si
des utilizati in industria de profil;

Utilizarea unei temperaturi maxime in procesul de decorare de 150 °C aduce
avantaje relativ la consumul de energie necesar procesului;

Permite o paleta destul de larga a ponderii NPs de Pt pe suprafata
nanopulberii de oxid de fier fara o modificare semnificativa a omogenitatii
decorarii si a morfo-structurii NPs de Pt;

Suportul nanometric (NPs de oxid de fier), cu suprafata specifica mare (~30
m?/g) pentru materialul de decorare conduce la dimensiuni foarte mici (3-4 nm),
cu distributie dimensionala ingusta a cristalitelor de platina;

Un proces de obtinere a pulberii decorate cu efecte minime asupra poludrii
mediului;

Stabilitatea retelei cristaline la temperaturi inalte.

Puritatea ridicata a nanoparticulelor de oxid de fier

2 FIZICA @,
LASERILOR 2

o PLASMEQ
St
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PREZENTAREA FIGURILOR DIN DESENE

Fig. 1: Schema metodei de piroliza laser indusa cu laser in obtinerea pulberii
de oxid de fier.
Fig.2 : Imagine HREM de NPs din proba SF83R- etalon
Fig 3 : Imagine TEM si HREM din proba SF83Pt3
Fig.4: Spectrul de difractiei a razelor X a nanopulberii de oxid de fier decorate

cu diferitd concentratie atomilor de platina.

PREZENTAREA IN DETALIU A UNUI MOD DE REALIZARE CU REFERIRE LA
DESENE

Obtinerea NPs de oxid de fier este realizatd prin piroliza laser, instalatia
experimentala fiind reprezentata in Fig. 1. La inceput, instalatia de sinteza constand in
camera de reactie, camera de colectare si anexe este vidata pana la presiunea de 0.1
mbar pentru verificarea etanseitatii, pentru a reduce contaminarea si prevenirea
reactiilor chimice nedorite. Materialul camerei de reactie este chimic si termic rezistent
la gazele si vapori folositi. Experimentele sunt realizate cu un laser CO2 in unda
cvasicontinua, avand o distributie energetica Gaussiana si putere maxima de 110 W.
Forma si dimensiunile transversale ale fasciculului sunt evaluate cu un material
organic ce isi modifica culoarea sub iradierea laserului. Ferestrele si lentilele sunt din
ZnSe cu un strat antireflector. Duza este pozitionata la distanta de 0.2 cm de la linia
trecerii laserului, iar fasciculul laser focalizat are o forma circulara (¢=2 mm) deasupra
centrului duzei. Puterea laserului este masurata cu powermetru si controlatd. Cu
ajutorul pompei de vid si a unui sistem de control a ratei de evacuare gaze se mentine
presiunea constanta si dorita in volumul quasiinchis care trebuie sa acopere tot
volumul camerei de reactie pentru prevenirea raspandirii necontrolate a precursorului.
Camera de colectare a nanopulberii este pozitionata intre camera de reactie si pompei
de vid, unde cu ajutorul filtrului se separa nanopulberea si gazele.

In Fig. 2 se prezinta analiza imaginilor TEM si HREM realizate pe proba etalon

yFe20s. Dimensiunea Nps variaza intre 8 si 15 nm. Sf hppimLon
. ” (;q ¥
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In Fig 3 se prezinta analiza imaginilor TEM si HREM realizate pe proba SF83Pt3
privind morfologia nanostructurilor generate prin decorarea NPs de oxid de fier cu Nps
de Pt. Sunt evidentite cu claritate zonele in care NPs de 3-4 nm foarte probabil de Pt,
avand un contrast net mai inchis se ataseaza pe suprafata Nps de fier, de dimensiuni
net mai mari (~50 nm). Analiza distantarii planelor interatomice indica valori de 0.227
specifice planului Pt(111) de maxima intensitate de difractie de raze X si pe o zona
mai extinsa in dreapta sus o distantare la 0.25 nm specifica planului (113) al
maghemitei/ magnetitei (XRD, SAED si TEM nu pot face distinctie intre cele doua faze
cristaline datorita structurarii asemanatoare).

In Fig.4 avem o suprapunere a difractogramelor de raze X pentru nanopulberile

de oxid de fier decorate cu diferite ponderi de NPs de Pt.

MODUL IN CARE SE POATE APLICA INDUSTRIAL

Sinteza oxidului de fier nanometric decorat cu Pt pentru a putea fi aplicata la scara
industriala implica in primul rind sa existe o instalatie de piroliza cu laser care sa
produca pulberile nanometrice. Asa cum rezulta din prezentarea procedurii din
paragrafele anterioare procesul de preparare a acestor nanostructuri catalitice are trei
zone distincte:

- sinteza de nanoparticule de oxid de fier prin pirolza laser (cu avntajele expuse

mai sus)

- decorarea nanoparticulelor cu platina

- tratamentul termic
la care se mai adauga procesul de:

- analiza morfologica si structurala a nanostructurilor rezultate
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REVENDICARILE

Procedura descrisé de obtinere a nanoparticulelor de oxid de fier decorate cu

platina este caracterizata prin:

a) Obtinerea nanopulberii de oxid de fier de dimensiuni mici (8-20 nm) DE
INALTA PURITATE cu faza cristalina de tip maghemita/ magnetita, folosind
metoda pirolizei laser cu: laserul de CO:2 cu lungimea de unda 10,59 um,
precursorul — pentocarboriil de fier, mediul de confinare — argon, oxidantul -
oxigen sintetic si senzitivantul — etilena;

b) Obtinerea de nanopulberii de oxid de fier decorati cu NPs platind DE
INALTA PURITATE prin reactie chimica a suspensiei de etilen glicol cu oxid
de fier cu acidul cloroplatinic la temperaturi ridicate (pana la 150 °C);

c) Controlul asupra dimensiunilor (3-4 nm) si a distributiei NPs de platina pe
suprafata nanopulberii de oxid de fier cu ajutorul cantitatilor mici de PVP

d) Stabilitatea parametrilor (caracteristici) fizici ai nanopulberii de oxid de fier
decorat cu platina la expunerea la temperaturi inalte (700 °C).
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DESENELE EXPLICATIVE
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Fig. 1: Schema metodei de piroliza laser indusa cu laser

in obtinerea pulberii de oxid de fier.

Fig.2 : Imagine HREM de NPs din proba SF83R- etalon
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Fig 3 : Imagine TEM si HREM din proba SF83Pt3
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Fig. 4: Difractograme de raze X a nanopulberii de oxid de fier

Decorate/ nedecorate cu diferite concentratii de NPs de platina: stanga imagine in

ansamblu; dreapta zona maximului de difractie specific Pt (111).
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