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(54) Procedeu de recristalizare a firului de bismut in izolatie de sticla
(57) Rezumat:

1 2

Inventia se referd la domeniul de producere directionata de-a lungul axei firului, de la care
a materialelor termoelectrice cu anizotropie 5 zona topitd se recristalizeaza, preluand directia
directionatd, si anume la un procedeu de axelor cristalografice ale germenelui mono-
recristalizare a firului de bismut in izolatie de cristalin. Topirea si recristalizarea firului de
sticla. bismut se¢ efectucazd treptat, de la capatul de

Procedeul, conform inventiei, constd in 10 contact cu suprafata germenelui pana la celdlalt
aceea ca un capat al firului de bismut se capat al lui.
incdlzeste pand la temperatura de topire, cu Revendicari: 1
formarea unei zone topite foarte inguste. Zona 15 Figuri: 2

mentionatd se aduce In contact cu un germene
monocristalin  rece sub forma de fir de

diametru mai mare, cu axa cristalograficd Cs

(54) Method for recrystallization of bismuth filament in glass insulation



(57) Abstract:
1
invention relates to the field of

The
production of thermoelectric materials with
directional anisotropy, namely to a method for
recrystallization of bismuth filament in glass
insulation.

The method, according to the invention,
consists in that one end of the bismuth filament
is heated to the melting point to form a very
narrow molten zone. The said zone is brought

into contact with the cold monocrystalline

nucleus in the form of filament of a larger
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diameter, with the crystallographic C; axis

directed along the axis of the filament, from
which the molten zone is recrystallized,
borrowing the direction of the crystallographic
axes of the monocrystalline nucleus. Melting
and recrystallization of the bismuth filament
are carried out gradually, from the end in
contact with the surface of the nucleus up to its
other end.
Claims: 1

Fig.: 2

(54) Cnocod pexkpHCTANIN3ANNY HUTH BUCMYTA B CTEKJIAHHON M3010HA

(57) Pedepar:
1
W300peTenue OTHOCHTCS K 00IaCTH IIPOH3-

BOJICTBA TEPMODIIEKTPHYECKHX MAaTepPHAIOB C
HAIPaBICHHOM aHM30TPONMEH, a HMEHHO K
CIroco0y PEKPHCTAIUIH3AIMN HUTH BHCMYTa B
CTEKIIIHHOU H30JIAIIHIL.

Crroco0, COriIacHO H300pPETEHHIO, COCTOUT
B TOM, 4YTO OJUH KOHEI[ HUTH BHCMYyTa
HArpeBalT JO TeMIEpaTyphl IDIaBICHUSA C
00pa30BaHHEM OUYEHb Y3KOH pacIUIaBICHHOH
30HBI. YIIOMAHYTYIO 30HY IIPHBOJAT B KOHTaKT
C XOJOIHBIM MOHOKPHCTAJIIMYECKHM 3apOJIbl-

nieM B BHAC HUTH OOJIBIIErO JuamMcTpa, ¢

KpHCcTaLTorpapuIeckoil ocbio C;, HaIIpaBIIcH-
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2
HOI BJOJIbL OCH HUTH, OT KOTOPOI'0 paciliaB-

JCHHAs 30Ha PEKPHCTAUIH3YETCS, 3aHMCTBYS
HAIPaBIICHHE KPUCTAIOrPa(UICCKUX  OCeH
MOHOKPHCTAJUTHUECKOTO 3apojpima. [lmasie-
HHC U PEKPUCTALIM3AIMd HUTH BHCMYTa
OCYIIECTBILIOTCA  IIOCTEIEHHO, OT KOHIA
KOHTaKTHPYIOIIETO C IIOBEPXHOCTHIO 3apo-
JIBIITIA JTO €€ APYroro KOHITA.

I1. popmymsr: 1

Qur.: 2
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Descriere:

Inventia se referd la domeniul de producere a materialelor termoelectrice cu anizo-
tropie directionatd, si anume la un procedeu de recristalizare a firului de bismut in izolatie
de sticla.

Este cunoscut procedeul de crestere a monocristalelor din masa topitd prin tragerea
monocristalului cu ajutorul unui germene de cristalizare, care efectueazd o miscare pe
directie orizontala. Procesul de crestere a monocristalului are loc intr-o luntre de cuart,
care se afld Intr-o fiold, din care este evacuat aerul, situatd pe suport orizontal. Zona topita
in luntrea de cuart, care asigura initial omogenizarea materialului, este deplasatd cu o
vitezd micd constantd cu un numar par de deplasari complete de la un capdt la alt capat al
fiolei. Ultima deplasare a zonei topite are loc dupd contactul cu germenele de cristalizare,
care este inceputul cresterii monocristalului de orientare cristalograficd corespunzatoare
[1].

Dezavantajul acestui procedeu consta in aceea cd in urma prelucrdrii mecanice in
interiorul materialului obtinut pot apdrea unele defecte atomare, care pot Inrdutdti
proprietitile lui fizice. Pe 1anga aceasta, procedeul este dificil de aplicat la firele in
1zolatie de sticla.

In calitate de cea mai apropiati solutie serveste procedeul de recristalizare laser, care
constd 1n aceea cd pe un suport orizontal din sticld organicd se fixeaza un fir din aliaj de
bismut-staniu in izolatie de sticld. Firul se incédlzeste cu un fascicul laser pand la o
temperaturd, ce depaseste temperatura de topire a materialului. In urma recristalizarii se
obtin fire de bismut-staniu cu axa trigonala C; orientatd de-a lungul axei firului [2].

Dezavantajele acestui procedeu constau in aceea cd pot fi prelucrate fire de lungimi
foarte mici, procesul este complex din cauza diferentei dintre diametrul firului mono-
cristalin si diametrul fasciculului laser, ca rezultat se obtin fire cu axa cristalografica Cs
directionata de-a lungul axei firului cu o precizie joasa.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia constd in marirea preciziei de obtinere a
firului de bismut in izolatie de sticld cu axa cristalograficd C; directionatd de-a lungul
axei firului.

Problema se¢ solutioneazd prin aceea cd procedeul de recristalizare a firului de bismut
in izolatie de sticld constd in aceea ca un capat al firului de bismut se incédlzeste pana la
temperatura de topire, cu formarea unei zone topite foarte inguste, care se aduce in
contact cu un germene monocristalin rece sub forma de fir de diametru mai mare, cu axa
cristalograficda C; directionatd de-a lungul axei firului, de la care zona topitd se
recristalizeaza, preludnd directia axelor cristalografice ale germenelui monocristalin.
Totodatd topirea si recristalizarea firului de bismut se efectucaza treptat, de la capatul de
contact cu suprafata germenelui pana la celalalt capat al lui.

Rezultatul tehnic este conditionat de faptul ca la topirea firului de bismut si aducerea
in contact cu o suprafatd rece a unui germene monocristalin masiv de diametru mai mare
se cedeaza o parte din energia termica a topiturii si la suprafata de contact incepe procesul
de recristalizare cu preluarea directiilor axelor cristalografice ale germenelui mono-
cristalin. Dacid la suprafata de contact axa cristalograficd C; a germenelui monocristalin
este orientatd de-a lungul axei firului, iar zona topita se deplaseazd de la capétul de
contact cu suprafata germenelui pand la celdlalt capdt al firului, atunci directiile axelor
cristalografice ale germenelui se vor pdstra pe toatd lungimea firului de bismut
recristalizat. Astfel, la incalzirea firului cu o microsobd, ce poate sd se deplaseze de-a
lungul lui, topirea si recristalizarea firului de bismut pot fi efectuate treptat, de la capatul
de contact cu suprafata germenelui pana la celalalt capat al lui.

Inventia se explica cu ajutorul desenelor din fig. 1-2, care reprezinta:

— fig. 1, instalatia de recristalizare zonald orizontala,

— fig. 2, diagrama unghiulard de rotatie a magnetorezistentei transversale a firului de
bismut recristalizat.

Instalatia de recristalizare zonald orizontald este reprezentatd in fig. 1, unde 1 este
capdtul firului de bismut in izolatie de sticld, 2 — zona topitd a firului de bismut in izolatie
de sticld, 3 — firul de bismut, 4 — orientarea initiald a axelor cristalografice ale firului de
bismut in izolatie de sticld, 5 — axa firului de bismut, 6 — germene monocristalin, 7 —
orientarea axelor cristalografice ale germenelui monocristalin, 8 — firul de bismut
recristalizat, 9 — microsoba cu posibilitatea de deplasare de-a lungul firului.
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Exemplu de realizare a inventiei

Un capdt al firalul de bismut de 15 pm obtinut dupd metoda Ulitovski, la care axa
cristalograficd C; nu coincide cu axa firului, se topeste cu ajutorul unet microsobe (9.
Prin Incdlzire treptatd se formeazd o zond topitd foarte Ingustd. Soba este Intaritd pe un
suport, care are posibilitatea de a se deplasa orizontal de la germenele monocristalin de-a
fongul firuln de bismut, Viteza de deplasare a zonet topite este de 5 env/ord. Zona topitd
se aduce in contact o o suprafatd rece a germenehul nonocristalin de dianietra mat mare
de 50 um, la care axa cristalograficd C; este orientatd de-a lungul axei firufui. Procesul de
oblinere a contactului este supravegheat la nucroscop. Ca rezultat al contactublui cu supra-
faia rece zona topitd cedeard germenelut o parte din energia termicd §i la suprafata de
contact a gerrpenelt wcepe procesyl de recristalizare a fevlwr en preluarea dieeciiilor
axelor aistalogratice (7} ale gerenenelu.

La amaplasarca Grubui de bisrout recristalizat ¢l 2 gevmuenelot monocristalin In cinop
magnetic diagrarnele unghiulare de rotatie ale rezistendel electrice sunt identice st
caracterizaie printe-o simetrie de ordinul fred, cu o perioadd de simetrie de 60° (fig. 2).
Astfel, firal de bismut recristalizat are oricotatia cristalograficd C; de-a lungul axel
firulul.

in asa mod pot fi prelucrate firele cu diametrul de 1..20 um obtinute prin metoda
Ulitovski. Astfel se obtin fire cu axa cristalograficd C; directionatd de-a lungul axei
firului cu proprietati fizice prestabilite. In calitate de germene monocristalin se aleg fire
monocristaline cu diametrul de 50...60 um, la care axa cristalografica C; este directionatd
de-a lungul axei firului.

(56) Referinte bibliografice citate in descriere:
1. llparn B. 3onnas mraBka. Mup, Mocksa, 1970, c. 246-251
2. Nikolaeva A., Molosnic E., Para G., Vieru S., Botnari O. Proprietitile firelor
monocristaline de Bi-Sn cu axa C; orientatd In lungul fibrei. Conferinta
fizicienilor din Moldova, Chisindu, 2007, p. 32 (regésit in Internet la 2012.05.17)
<URL: sfm.asm.md/cfm2007/abstracts%20CFM2007 .pdf>

(57) Revendicari:

Procedeu de recristalizare a firului de bismut in izolatie de sticld, care constd in
aceea ca un capat al firului de bismut se incalzeste pand la temperatura de topire, cu
formarea unei zone topite foarte inguste, care se aduce in contact cu un germene
monocristalin rece sub forma de fir de¢ diametru mai mare, cu axa cristalografica C;
directionatd de-a lungul axei firului, de la care zona topitd se recristalizeaza, preludnd
directia axelor cristalografice ale germenelui monocristalin, totodatd topirea si recristali-
zarea firului de bismut se efectueazd treptat, de la capdtul de contact cu suprafata
germenelui pand la celdlalt capat al lui.

Sef Sectie: TUSTIN Viorel
Examinator: LEVITCHI Svetlana
Redactor: CANTER Svetlana

Agentia de Stat pentru Proprietatea Intelectuala
str. Andrei Doga, nr. 24, bloc 1, MD-2024, Chisiniu, Republica Moldova



R, ko

MD 575Y 2012.12.31

1,"95 iy

1,94 -

- 1,924

1,91 -

1,90+

1934 [

Fig. 1

1,89

30 60 90 120 150 ®, grade

Fig. 2



AGENTIA DE STAT PENTRU PROPRIETATEA INTELECTUALA A REPUBLICII MOLDOV A

RAPORT DE DOCUMENTARE

1. Datele de identificare a cererii

(21) Nr. depozit: s2012 0020 (32) Data de prioritate recunoscuta:

(22) Data depozit: 2012.01.31 Raport de documentare internationald: [ ] da

(71) Solicitant: INSTITUTUL DE INGINERIE ELECTRONICA SI NANOTEHNOLOGII
"D. Ghitu" al ASM, MD
(54) Titlul: Procedeu de recristalizare a firului de bismut in izolatie de sticla

II. Clasificarea obiectului inventiei:

(51)  Int.Cl: C30B 13/34 (2006.01) HOIB 13/06 (2006.01)
C30B 29/02 (2006.01) HOIL 35/18 (2006.01)
C30B 29/62 (2006.01) HOIL 35/28 (2006.01)

III. Colectii si Baze de date de brevete cercetate (denumirea, termeni caracteristici, ecuatii de
cautare reprezentative)

MD - Intern « Documentare Inventii» (inclusiv cereri nepublicate; trunchiere automata
stanga/dreapta):

a) Int.Cl: C30B 13/34 HOIB 13/06 C30B 29/02 C30B 29/62

b) termeni caracteristici in limba romana: bismut, fir, recristalizare, ,,zond topitd”, ,jizolatic de
sticla”, ,Laxd trigonald”, ,orientare cristalograficd”, ,de-a lungul axei firului”, ,,germene
monocristalin”

EA, CIS (Eapatis) SU:

a) Int.Cl: C30B 13/34 HOIB 13/06 C30B 29/02 C30B 29/62

b) termeni caracteristici in limba rusd: BuCMyT, HUTH, PCKPUCTAIUIN3ALNS, «PACIUIABICHHASA 30HA»,
«CTCKJISIHHAS M30JIALUSA», <TPUTOHAIBHAS OCh», «KPUCTAUIOTPA(YUUICCKOS OPUCHTHPOBAHUCY,
«BIOJb OCU HUTU», «MOHOKPHCTALTHICCKUH 3apOIBIND», <MOHOKPUCTATITNICCKAS 3aTPaBKa»

IV. Baze de date si colectii de literaturd nonbrevet cercetate

1. Ilpanu B. 3ounas mraBka. Mup, Mocksa, 1970, ¢. 246-251

2. Nikolaeva A., Molosnic E., Para G., Vieru S., Botnari O. Proprictatile firelor monocristaline de
Bi-Sn cu axa C; orientatd 1n lungul fibrei. Conferinta fizicienilor din Moldova, Chisinau, 2007, p.32
(regasit In Internet la 2012.05.17) <URL: sfm.asm.md/cfm2007/abstracts%20CFM2007.pdf>




V. Documente considerate a fi relevante

Categoria® | Date de identificare ale documentelor citate si, unde este Numarul revendicarii
cazul, indicarea pasajelor pertinente vizate

A MD 3237 2011.01.31 1

A MD 3662 C2 2008.07.31 1

A, D I¢panu B. 3onnas maska. Mup, Mocksa, 1970, c. 246-251 | 1

A, D,C Nikolaeva A., Molosnic E., Para G., Vieru S., Botnari O. | 1
Proprietdtile firelor monocristaline de Bi-Sn cu axa C;
orientatd in lungul fibrei. Conferinta fizicienilor din
Moldova, Chisindu, 2007, p. 32 (regdsit in Internet la

2012.05.17)

stm.asm.md/cfm2007/abstracts%20CFM2007.pdf>

<URL:

* categoriile speciale ale documentelor citate:

A — document care defineste stadiul anterior
general

T — document publicat dupa data depozitului sau
a prioritatii invocate, care nu apartine stadiului
pertinent al tehnicii, dar care este citat pentru a
pune in evidenta principiul sau teoria pe care se
bazeazd inventia

X — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fu consideratd noud sau
implicand activitate inventivd cand
documentul este luat in consideratie de unul
singur

E - document anterior dar publicat la data depozit
national reglementar sau dupa aceasta data

Y — document de relevantd deosebitd: inventia
revendicatd nu poate fu consideratd ca
implicand activitate inventivd cand
documentul este asociat cu unul sau mai
multe documente de aceiasi categorie

D — document mentionat 1n descrierea cererii de
brevet

O - document referitor la o divulgare orala,
un act de folosire, la o expozitie sau la orice
alte mijloace de divulgare

C — document considerat ca cea mai apropiata
solutie

& — document, care face parte din aceeasi familie de
brevete

P - document publicat inainte de data de
depozit, dar dupd data prioritatii invocate

L — document citat cu alte scopuri

Data finalizarii documentérii 2012.10.22

Examinator

LEVITCHI Svetlana




	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 3 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 4 - DRAWINGS
	Page 5 - DRAWINGS
	Page 6 - SEARCH_REPORT
	Page 7 - SEARCH_REPORT

