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WSTEP - Bezdodatkowe spiekanie nanoproszkéw azotku galu GaN
zachodzi przy uzyciu wysokich cisnien rzedu kilku GPa oraz wysokich
temperatur (600-1100 °C), skutkujgc w optymalnych warunkach uzyskaniem
mechanicznie trwatych ksztattek nanoceramiki GaN o gestosci istotnie
powyzej 90 % gestosci teoretycznej. Proces mozna prowadzi¢ z
rekrystalizacjg (rozrost ziaren) bgdz bez rekrystalizacji [(I) J. F. Janik i wsp.:
,Sposob wytwarzania spiekdw azotku galu GaN”; zgtoszenie patentowe, UP
RP nr 378458 z dnia 16.XI11.20095; (ii) Int. Conf. Nanosci. Technol. 2006
(ICN+T 2006), P 1399, July 30-August 4, 2006; Basel, Switzerland;
http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~zamawin/Publikacje/ICNT _POSTER-FINAL_JFJ.pdf].

Przedstawiono tutaj wstepne wyniki prac nad spiekaniem nano-GaN w
kierunku uzyskania porowatej ceramiki GaN oraz nad dodatkowym
rozwinieciem powierzchni ksztattek poprzez ich chemiczne i jonowe
wytrawianie. Formy materiatowe GaN o rozwinietej powierzchni
wykazujq wiele specyficznych wtasciwosci fizykochemicznych
(wzmocnione PL i CL, korzystny rozktad naprezen powierzchniowych).

SYNTEZA PROSZKOW, SPIEKANIE, WYTRAWIANIE

Metoda aerozolowa (temp. pirolizy 950-1000 °C, 6 h; sr. rozmiar ziarna 30-
50 nm)

Metoda konwersji Ga,0,amoniakiem: (temp. pirolizy 975-1000 °C, 13 h; sr.
rozmiar ziarna 20-30 nm)

Metoda anaerobowa/imidkowa (temp. pirolizy 700-975 *; &r. rozmiar ziarna
10-30 nm

Spiekanie: 2-8 GPa, temp. 650-1000 °C, czas 1-10 min.

Wytrawianie chemiczne (30 % H,O./stez. H,SO,)

Wytrawianie jonowe RIE (plazma RF Ar/Cl, badz NH./N,

Webpage: http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~zamawin

TROCHE HISTORII o naszych pracach dot. nano-GaN i ich spiekania

1996 - anaerobowa/imidkowa synteza nanoproszkow GaN (JFJ wspot.) [1]

1997 - a) badania PL [2]; b) alternatywna synteza trigalazanu/nano-GaN (JFJ wspét.) [3]
2001 - synteza aerozolowa (R.T. Paine et al.) [4]; adaptacja metody (JFJ, 2003)
1999-2001 - grant KBN ,Otrzymywanie nanoproszkow azotku galu ukierunkowane na
ich nowe zastosowanie w elektronice i ceramice” (wyrézniony; kierownik JFJ)

2001 - mozliwos¢ bezdodatkowego, HT-HP spiekania nanoproszkéw GaN we
wspotpracy z Unipress’'em PAN (raport koncowy grantu, 2002/2003 - wyd. EUREKA [5])
2002 - regularna forma c-GaN z amonotermalnej konwersji imidka galu (JFJ wspot.) [6]
2004-2006 - optymalizacja nanoceramiki GaN: ,Wytwarzanie proszkowych oraz
zwartych mechanicznie form materiatowych nanokrystalicznego azotku galu GaN”
(grant KBN we wspotpracy z Instytutem Wysokich Cisnienn PAN; kierownik JFJ) [7]
2008-2010 - formy materiatowe GaN o rozwiniete] powierzchni wewnetrznej, grant
MNISW. ,Porowate formy nanokrystalicznych proszkow i ceramiki azotku galu GaN dla
nowoczesnych zastosowan w ceramice i elektronice”

OBSERWACJE OGOLNE

Dla wiekszosci prekursorowych nanoproszkéw uzyskuje sie zwieztg nanoceramike GaN
o typowo znikomej] porowatosci poprocesowej. W przypadku niektorych proszkow,
szczegolnie wytworzonych na drodze syntezy anaerobowej z imidku galu, uzyskane
spieki posiadajg znaczng porowatos¢ (powierzchnia BET od kilku do kilkunastu m?).
Taki charakter spiekdw wydaje sie mie€ zwigzek z wydzielaniem sie w czasie procesu
duzych ilosci produktow gazowych z rozktadu grup funkcyjnych na powierzchni ziaren.

Spieki udato sie pocig€ na cienkie ksztattki o wymiarach 5x1 mm, powierzchnie ktorych
poddano potem wygtadzajgcej obrobce mechanicznej oraz wytrawianiu chemicznemu i
jonowemu. Te ostatnie procesy okazaty sie mie¢ wptyw na ksztattowanie sie
porowatosci powierzchniowej ksztattek, zwigzanej z wyjsciowym uporzgdkowaniem
strukturalnym ziaren bgadz jego brakiem.

WYNIKI BADAN SEM i XRD
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Proszki z amonolizy Ga,0,

WNIOSKI SZCZEGOLOWE

(I) Spiekanie niektorych proszkéw GaN w okreslonych warunkach prowadzito do
uzyskania ceramiki GaN o zauwazalnej porowatosci.

(ii) Wytrawianie chemiczne (30 % H,O,/stez. H,SO,) skutkowato wzglednie giebokim,
nawet do kilkunastu mikrometrow, wytworzeniem gabczastej warstwy powierzch-
niowej, usieciowanej szerszymi kanalikami. W porownywalnych warunkach wytra-
wianie byto bardziej intruzywne dla ksztattek nanoceramiki niz dla ksztatitek mono-
krystalicznego GaN.

(ifi) Nastepujace potem wytrawianie jonowe RIE (plazma RF Ar/Cl) jest uprzywilejo-
wane dla pewnych kierunkéw krystalograficznym ziaren, a w warunkach polikrysta-

AU L e e B o0 ES  licznego spieku wydaje sie gléwnie pogtebiaé rozwinigcie gabczastosci warstwy
Przetom spieku o znikomej Zgtad spieku po obrébce mechanicznej Powierzchniowej. Alternatywna dla RIE obrobka w NH,/N, okazata si¢ wysoce nies-
porowatosci oraz dodatkowym wygrzewaniu w pecyficzna wzgledem utozenia ziaren w spieku, powodujgc w miare rownomierne

atmosferze przeptywajgcego amoniaku  wygtadzenie powierzchni ptytki.
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