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(54) Spésob zvySenia charakteristik supravodivého materialu

Vynalez spada do oblasti metalurgie a ché-
mie. Tyka sa spdsobu vyroby supravodive]
f6lie, drotov na baze supravodivych zlicenin
s vysokymi kritickymi parametrami, cestou
difuzie z tekutej fazy.

Je znadmy sposob pripravy supravodivych
kovovych vrstiev nidbu a inych prvkov na
roznych podlozkach vo vakuu 1—5.10% mm
Hg pri réznych teplotach (ang. pat. spis €.
105 7048 z 1. 2. 1967). Predsa supravodivé prv-
ky (ni6b a iné) v masfvnom a tenkovrstevnom
stave maju pomerne nizke kritické teploty (Tc
pod 9K), malt kriticki pradovd hustotu (Je
niekolko Afem?) a kritické magnetické pole
(do 6KG). Preto ich pouzitie je obmedzené
v uzkom ramci slaboprudovej aparatury.
V technickej praxi najpouZitelnejs$i sa uka-
zuje spdsob pripravy povrchovych vrstiev a
zlepSenia supravodivych charakteristik vodi-
¢ov na béze supravodivej zltdeniny stanid nié-
bu a inych fdz so Struktdrou typu Al5, ktory
bol opisany v anglickom pat. spise ¢ 1008408
z 26. 5. 1965. Tento spdsob sa zaklada na tom,
Ye reakéna diftzia medzi prvkami — zlozka-
mi zluéeniny — prebieha v inertnej atmosfére
alebo vo vakuu pri teplote pod bodom tave-
nia taskotaviteIného prvku v kupeli alebo .
v parach Tahkotavitelného prvku. Nedostat-

kom tohoto spdsobu je vytvorenie po hribke
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nerovnomernej vrstvy na hotovom vyrobku,
mnohofazovost pokrytia, nezakonits zmena fa-
zového zloZenia a objemového pomeru faz po
dlzke vyrobku a tieZ nutnost pouZitia kva-
litného deficitného vysoko¢istého niébu ako
podlozky pre dosiahnutie vysokych supravo-
divych charakteristik.

Cielom vynélezu je zlacnenie vychodisko-
vych materidlov, zvySenie kvality povrchu,
hustoty a homogenity pokrytia a zlepSenia
jeho supravodivych charakteristik, hlavne
pradovej hustoty, pri kontinudlnej vyrobe
supravodivej niob-cinovej folie, drétu alebo

. iného polovyrobku velkej dizky diftiziou z te-

kutej fazy. Tento ciel sa dosahuje tym, Ze
podlozku z ni6bu priemyselnej ¢istoty alebo
legovant do 3 hmotnostnych %, zirkoniom,
hafniom, titanom napr. f6liu, drot dlzky nad
10 m pred pokrytim vo vani roztaveného cinu
alebo zliatiny cinu s medou a difuznym Zi-
hanim pre vytvorenie supravodivej stanid
niébu zliéeniny podrobime anodicke]j oxida-
cii vo vodnych roztokoch a d'aliej vnutornej
oxidéacii podpovrchovej vrstvy vo vékuu pri
ur¢itych teplotach.

Podstata vynélezu spociva v tom, Ze nid-
bova félia alebo drdt sa podrobia vnutorne]
oxidécii anodickou cestou v 0,5 az 3 percent-~
nom vodnom rozfoku kyseliny fosforetnej pri



napiti 3 az 6 V.em™ po dobu 0,5 a¥ 30 mi-
nit, po ktorej nasleduje vnutorna oxidacia
podpovrchovych vrstiev vo vakuu 107t az 1074
torr pri teplote 500 aZ 1100 °K po dobu 5 a¥
60 minut a vnutorna oxidécia sa vykonava
Zihanim na vzduchu alebo vo vakuu do 1073
torr pri teplote 300 az 1000 °K po dobu 0,5 a
20 minut bez predbeznej anodickej oxid4cii.

Zavedenie predbeznej anddickej oxidacie
povrchu a vnutornej oxidécie podpovrcho-
vych vrstiev nidbovych napriklad f6lii, dré-
tov do procesu pripravy supravodivych niéb-
cinovych materidlov, zabezpeduje zlepSenie
kvality povrchu, zvySenie hustoty a homoge-
nity supravodivej vrstvy, zvicienie kritickej
prudovej hustoty pri zachovani technologi¢-
nosti materialov a vysokych kritickych teplst,
charakteristickych pre diftizne niéb-cinové
vrstvy a pokrytia. Predbezna anodické oxida-
cia povrchu a vnutornd oxidécia podpovrcho-
vych vrstiev zlepS§uje zmadavost niébu a jeho
zliatinami s medou, ¢o spésobuje ziskanie
homogénnejsej a po hrubke rovnomernejsej
supravodivej vrstvy. Na takto pripravene;j
niobovej podlozke sa 1,5 az 2 zvisuje supra-
vodivd niéb-cinova vrstva po #ihani, zmen-
Suje sa rozmer zrna supravodivej zluéeniny
2 az 3 krat vo vytvorenej vrstve, ¢o v koneé-
nom ‘désledku ma za nésledok zvysenie kritic-
kej prudovej hustoty. Pri vnutornom anodic-
kom naoxidovani niéb-cinovych f6lii znizuje
sa anizotropia kritického prudu v priednom
a pozdlznom magnetickom poli. Napr. kritic-
ky; prud nidb-cinovych materidlov bez ano-
dickej oxidacie mal pri 5T v prietnom poli
25 A/mm, v pozdlznom poli 3¢ A/mm. U ma-
teridlov pripravenych v analogickych pod-
mienkach difuzneho Zihania, ale podrobenych
vnutornej oxidécii, kritickd prudova hustota
dosahovala pri 5T v prie¢nom poli 50 A/mm
a v pozdlZnom 54 A/mm.

Priklad 1

Pésku z niébu s 1,5 hmotnostnych percent
zirkénia, hribky 25 um anodicky naoxiduje-
me v 1 9%-nom vodnom roztoku kyseliny fos-
fore¢nej pri napiti 4 V/em po dobu 1 minuty.

Potom pésku zthame pri 500 °C po dobu 10 az

20 minut vo vékuu 4,5.10"! torr. Hned za
tym pasku pocinujeme v kupeli cinu s 40 va-
hovymi percentami medi pri 920 °C po dobu
2 minut a Zthame vo vakuu 2.10% torr pri
870 a 920 °C po dobu 60 minut. Po tomto spra~
covani kritickd teplota Tc félie je 17,6 a
17,4 K, kriticky prud 90 az 130 A/mm . §
v prie¢nom magnetickom poli 5T pri 4,2 K.

Priklad 2

Niobovu féliu ¢istoty 99,6 vahovych per-
cent sme anodicky naoxidovali v 1 a% 39
roztoku kyseliny fosforeénej po dobu 10 mi-
ndt pri § a 3 V/em, zihali vo vakuu 107! torr
pri 700 °C po dobu 40 minut, potom pocino-
vali pri 900°C po dobu 4 minut v cinovom
kupeli a 30 vahovych percent medi a #ihali
pri 950 °C po dobu 10 minut vo vékuu 5. 107
torr. Po takomto spracovani kriticka teplota
Tc vzoriek sa pohybovala od 17,4 do 17,5 K

- a kriticky prad 32 aZ 40 A/mm . § v prieénom

poli 5T pri 4,2 K. Na niéb-cinovych vzorkach
pripravenych v tych istych podmienkach bez
predbeznej anodickej oxidacie a vnutornej
oxidacie sa dosiahol kriticky prud 25 A/mm
v poli 5T pri 4,2 K a Te dosahovalo 17,2 az
17,6 K. ' :

Priklad 3

Ni6ébovu pasku s 1,5 hmotnostnych percent
zirkénia, hrubky 20 um vnutorne naoxiduje-
me Zihanim na vzduchu pri teplote 500 K po
dobu 3 minat, po ktorej pasku pocinujeme
v kupeli cinu s 30 hmotnostnymi percentami
medi pri teplote 1100 K po dobu 2 minit vo
vakuu 107 torr a zihame pri teplote 1100 K
po dobu 15 minut vo vakuu 1075 torr. Kri-
ticky prad takto pripravenej félie bol 125
A/mm . § v magnetickom poli 5T.

ZvySené kritické charakteristiky takto vy-
robenych materidlov dovoluje ich pouzit pre
ziskanie vysokych poli v malom objeme, hapr,
supravodivych solenidov pre rézne oblasti ve-
dy a techniky.

PREDMET VYNALEZU

1. Sposob zvySenia charakteristik supravodi-
vych materidlov, vytvoreny cestou diftizne-
ho Zihania, v tavenine cinu alebo zliatiny
cinu s medou pocinovanej niébovej félie
a nidbovej félie alebo drétu legovaného do

3 hmotnostnych percent zirkénia, hafnia .

alebo titanu, vyznadujuci sa tym, e niébo-
va fblia alebo drét sa podrobi vnutornej
oxidacii anodickou cestou v 0,5 az 3 per-
centnom vodnom roztoku kyseliny fosfo-
re¢nej pri napéti 3 az 6 V.cm™ po dobu
0,5 az 30 minut, po ktorej nasleduje vnu-

torna oxidacia podpovrchovych vrstiev vo
vékuu 107! az 10™ torr pri teplote 500 a%
1100 °K po dobu 5 az 60 mintt.

2. Spbsob zvySenia charakteristik supravodi-
vych materidlov podla bodu 1, vyznadujtici
sa tym, Ze vnutornd oxidicia sa vykonava
Zihanim na vzduchu alebo vo vakuu do 1073
torr pri teplote 300 aZ 1000 °K po dobu 0,5
az 20 minut bez predbeZnej anodickej oxi-
décii. v
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