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In this work nanocrystalline structures of LngsSosC0ggFey 203 (LSCF1),
Lnoygs'()’zCO()ygFeoyzog (L&FZ) and S"nov53'0'5C003 (ﬂ:) have been
synthesized by thermolysis of heterometallic precursors. The precursors have
been prepared by using aminopolycarboxylate (DTPA, EDTA, CDTA and
NTA) as chelates and nitrates or acetates as metal source. Pure perovskite
phase was completely formed after thermal treatment of the samples to 800
°C, followed by a 6 h annealing in air. The composition and morphology of
resulted powders were characterized by means of modern techniques SEM,
XRD, XPSand EDX.

Tehnologia pilelor de combustie s-a dezvoltat foarte mult in ultimii
ani, ca 0 mare promisiune in economia energetica a viitorului. Cer-
cetarea a fost efectuatd in colaborare, intre Institutul de Chimie Fizica
»llie Murgulescu” Bucuresti, Roméania, si Universitatea de Stat din
Republica Moldova. Obiectivul esential al cercetarii — investigarea de
noi materiale oxidice nanostructurate in scopul cresterii perfor-
mantelor pilelor de combustie cu electrolit oxid solid (SOFC) prin
utilizarea acestora drept catozi in astfel de pile.

In scopul sintezei materialelor oxidice tri- (Sr-Ln-Co-O) sau tetra-
metalice (Sr-Ln-Co-Fe-O) (Ln=La(lll), Nd(I11), Sm(I1l)) pentru cato-
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zii pilelor de combustie cu electrolit oxid solid, au fost utilizati diferiti
aminopolicarboxilati (APC) in calitate de agenti de chelatare a specii-
lor metalice in precursori (APC = ionii nitrilotriacetat (nta®), etilen-
diamintetracetat (edta®), ciclohexan-1,2-diamintetraacetat (cdta™) si
dietilentriaminpentaacetat).

Oxizii micsti din seria Sr-Ln-Co-O (SLC) si Sr-Lnh-Co-Fe-O
(SLCF) au fost obtinuti la piroliza precursorilor tri- sau tetrametalici.
Regimul termic optim determinat si utilizat a fost urmatorul:

20-150 °C - 2 °C/min (65 min), 150 °C - palier (90 min)

150 °C -350 °C - 1,7 °C/min (120 min)

350 °C - 800 °C - 2 °C/min (175 min), 800 °C - palier (360 min)
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Fig. 1. Imaginile de difractie ale reziduurilor obtinute la calcinarea
precursorilor pani la 800 °C

Pe baza difractiei cu raze X (XRD) a reziduurilor anorganice
obtinute s-a demonstrat cd compozitia lor depinde putin de natura
ligandului APC din precursori (Fig.1), cei mai potriviti pentru
obtinerea sistemelor oxidice cu retea cubica perovskitica, dovedindu-
se a fi complecsii cu liganzii cdta* si dtpa®, (LSCF 1 si LSCF2
ob;inute din La”on5sro,5CO”ongFe”onz(dtpa) $1 La”Io,gsro,zcollongelllovz
(dtpa) corespunzitor, SSC1 — din Sm'"',5Sr,sCo" (dtpa),, SSC(n,e,c,d)
— din Sm"5SresCa" (nta),, SM'"'o5SresCo" (edta), Sm'"'y5SrosCo"
(cdta) si Sm"'45SrosCo'"'(dtpa) respectiv).

Analiza elementald, a materialelor oxidice obtinute, efectuata cu
ajutorul spectroscopiei EDX a demonstrat ca continutul de carbon este
la nivel de impuritati (Fig.2).
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Fig. 2. Spectrul EDX demonstrand analiza elementala pentru proba LSCF2

Chimia suprafetei reziduurilor obtinute la degradarea termica a
precursorilor a fost analizatd cu gjutorul spectroscopiei de fotoel ect-
roni (XPS). Probde au fost investigate din punctul de vedere al com-
pozitiei calitative si cantitative a suprafetelor cu ajutorul unui echipa-
ment de ultima generatie Quantera PHI-ULVAC (SUA-Japonia).
Spectrele generale arata cd toate elementele prezente in precursorii
anorganici initiali au fost regasite pe suprafata materialelor oxidice

(Fig.3).
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Fig. 3. Spectrul XPS a reziduului (SSC1) obtinut la calcinarea
Sm'“o,g,Sro,g,CO”(dtpa)z péné la 800 °C
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Analiza SEM a materialelor anorganice obtinute la calcinarea pre-
cursorilor LSCF2 (L&"gSr2Co"osFe" o 2(dtpa)), SSCc, SSCn eviden-
tiazd o morfologie globulard avand dimensiunile granulelor cuprinse
in intervalul 50-250 nm.

Cele mai mici si omogene granule au fost inregistrate pentru oxizii
hetersometalici rezultati la calcinarea precursorilor cu liganzii cdta® si
dtpa™.

Fig. 4. Imaginile SEM pentru prob LSCF2

Dupa cum se observd din Fig.5, cea mai inaltd conductivitate
pentru sistemului cu oxidul trimetalic SmysSrosCoO; a fost inre-
gistrata la cel obtinut la termoliza precursorului Sm"'0,5Sro,5C0'”(Cdta).
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Fig. 5. Dependenta conductivititii electrice de temperatura
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Studiul comparativ al conductivitatii electrice a sistemelor oxidice
trimetalice a demonstrat cd aceasta depinde de natura ligandului din
componenta precursorului initial si descreste in ordinea:

cdta> edta> nta> dtpa
Recomandat
lon BULIMESTRU, dr., conf. univ.
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