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W pracy przedstawiono synteze prekursora manganu — Mn{N[Si(CH,).],}, oraz jego reakcje z amoniakiem NH, i dimetyloaming
HN(CH,),. Zwiagzek ten oraz produkty takich reakcji mogg byc beztlenowymi zroditami domieszkowania magnetycznym

manganem materiatow poiprzewodnikowych, w tym azotku galu GaN, otrzymywanego metoda anaerobowa. Przebieg reakcji
badano natym etapie zwykorzystaniem spektroskopii w podczerwieni FT-IR.

Czesc eksperymentalna Wyniki badan

Synteze prekursora manganowego przeprowadzono w oparciu o zwigzek litu

L|N[S|(CH3)3]2, ktéry W rOZtWOI’ZG eteru dletylowego pOddanO reakCJl pOdWéJneJ Czysty Mn{N[Si(C H)],}, Produkt reakcji Mn{N[Si(CH3;)s],}, z nadmiarem NH; Produkt reakcji Mn{N[Si(CH3)s],}> z nadmiarem NH(CH),
wymiany z chlorkiem MnCl, lub bromkiem MnBr,. W przypadku reakcji z MnBr,

po kilku godzinach mieszania w temperaturze pokojowe] odparowano Wﬁ% |

rozpuszczalnik 1 dodano osuszonego heksanu w celu wytragcenia V u

nierozpuszczalnego LiBr. Reakcja z chlorkiem manganu nie wymagata r\ \/\\ Wh%

dodatku heksanu — LiCl wytrgcit sie podczas reakcji w roztworze eterowym. Z |
mieszanin odsgczono halogenki litu i odparowano rozpuszczalniki pod proznia. \
Otrzymane surowe produkty poddano sublimacji pod cisnieniem ok. 50 mTorr w
temperaturze 80 °C. W obydwu przypadkach produktem koncowym byty
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1 mmol umieszczono w kolbie | skondensowano nad nim duzy nadmiar
ciektego amoniaku (ok. -33 °C). Nastepnie catos¢ mieszano 4 godziny pod
chtodnicg zwrotng, utrzymujgc zawartosc¢ kolby w temperaturze wrzgcego NH..
W ostatnim etapie odparowano amoniak, otrzymujgc staty produkt w formie
ciemnego proszku. Reakcje z NH, przeprowadzono rowniez ze
stechiometryczng iloscig amoniaku | czterokrotnym jego nadmiarem w
odniesieniu do ilosci zwigzku manganu. Analogiczne procedury
przeprowadzono, wykorzystujgc zamiast amoniaku dimetyloamine.

Widmo FT-IR prekursora manganu zawiera pasma absorpcyjne zwigzane z grupami CH, (2900, 2960 cm™') oraz ich
potaczeniami z krzemem Si-CH, (1250, 930, 840 cm™). Po reakcji z nadmiarem amoniaku pojawia sie podwojne
pasmo rozciggajgce wigzan N-H (3260, 3360 cm™) i pasmo przy 1560 cm™, ktdére mozna przypisaé potaczeniom Mn-
NH,. Ponizej 500 cm™ rozpoczyna sie pasmo, odpowiadajgce prawdopodobnie wigzaniu Mn-N. Podobne pasmo

pojawia sie po reakcji z nadmiarem dimetyloaminy. W przypadku tej reakcji widac rowniez pasma zwigzane z
zaadsorbowang dimetyloaming (zakres 2700-3000cm™i1460cm™).
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badania ich struktury krystaliczne,.

WhiosKi

Zastosowana metoda syntezy pozwala na otrzymanie beztlenowego, reaktywnego prekursora manganu. Reakcje prekursora z
amoniakiem (transaminacja) skutkujg powstaniem grup Mn-NH/NH,. Swiadcza o tym badania FT-IR - wystepowanie

odpowiednich wigzan w statych produktach reakcji oraz skliad gazow poreakcyjnych, w ktorych obecny jest produkt
transaminacji prekursora - heksametylodisalazan. Do efektywnej/skutecznej reakcji tego typu wymagany jest jednak
odpowiedni nadmiar amoniaku. W przypadku reakcji ze stechiometryczng iloscig NH, prawdopodobne jest tworzenie sie¢ mato

lothego adduktu, niewykrywalnego w fazie gazowej. Podobny mechanizm wykazuja reakcje prekursoraz dimetylamina.
Niniejsze badania realizowane sg w ramach grantu NCN, nr 2011/01/B/ST5/06592



mailto:madrygas@agh.edu.pl

	Strona 1

