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Inventia se referd la electroenergeticd, crio-
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péna la temperatura de 650...750°C. Concomitent,

electronicd §i poate fi utilizatdi pentru obtinerea 5 temperatura zonei ventilului se coboard pand la
compusilor si materialelor supraconductibile. valori mai mici ca valoarea temperaturii zonei de

Procedeul de obtinere a diborurii de magneziu amplasare a magneziului si se mentine timp de 10
constd in amplasarea separatd intr-un container a min. Apoi temperatura in container se ridicd pana
magneziului metalic §i a unui precursor ce contine la 650...950°C si se mentine timp de 10...60 min.
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lui. Dupa vidare containerul se inchide cu un ventil.
Zona de amplasare a magneziului se incalzeste

Figuri: 1
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Descriere:

Inventia se referd la electroenergeticd, crioelectronicd si poate fi utilizatd pentru obtinerea
compusilor si materialelor supraconductibile.

Este cunoscut procedeul de obtinere a materialelor poroase in baza materialului supracon-
ductibil al compusului Y;Ba,Cuz05, in care se utilizeazd un proces complex de sinteza chimicd prin
precursorul de Y,Ba;Cu;Os [1].

Este cunoscut si procedeul de obtinere a ceramicii supraconductibile in baza bismutului
Pbg3Bi; gSr; 9CayCus0y, care include sinterizarea materialului in doud faze — in prima fazi este
sintetizat un produs intermediar cu componenta nominald de Pbg3Bi; gSt; CayCu30;, unde 1,0<y <
1,5, 1a temperatura de 800...820°C pe parcursul a 12...24 ore, iar in faza a doua, in compozitia
obtinutd se adaugd carbonatul de calciu CaCO; pand la obtinerea formulei stoichiometrice de
Pby 5Bi; 511 9Ca;Cus0,, iar mai apoi compozitia se marunteste, se preseaza si in final se recoace la
temperatura de 830...850°C pe parcursul a 200...300 ore [2].

Dezavantajele procedeelor enumerate sunt complexitatea tehnologiei de obtinere a materialelor,
degradarea materialului ca urmare a procesului de hidrolizi, la care sunt supusi toti compusii in
baza elementelor rare, costul ridicat al reactivelor pentru obtinerea supraconductoarelor cu Y.

Cea mai apropiatd solutie este procedeul de obtinere a diborurii de magneziu, care consta in
amplasarea unui praf metalic de Mg si a precursorului in forma de peliculd de bor, depusd pe un
substrat intr-un container de unica folosintd din staniol de tantal si sudatd in vid in locurile de
imbinare, vidarea si ermetizarea containerului, incélzirea la temperaturi de sinteza de la 650 pana la
800°C, mentinerea temperaturii pe o duratd de 10...60 min, apoi containerul de unicd folosintd se
taie §i se scoate pelicula de diborurd de magneziu pe substrat [3].

Dezavantajele celei mai apropiate solutii sunt complexitatea tehnicd a manipularilor in timpul
sudarii in camera cu vid i folosinta unicd a containerului.

Problema pe care o rezolvd inventia este obtinerea de pelicule calitative de diborurd de mag-
neziu.

Procedeul, conform inventiei, inliturd dezavantajele mentionate mai sus prin aceea ci se
amplaseazd separat intr-un container magneziul metalic i un precursor ce contine bor, se videaza
containerul, apoi se ermetizeaza si se incalzeste. Dupd vidare containerul se inchide cu un ventil si
se incdlzeste zona de amplasare a magneziului pand la temperatura de 650...750°C. Concomitent
temperatura zonei ventilului se coboard pand la valori mai mici ca valoarea temperaturii zonei de
amplasare a magneziului si se mentine timp de 10 min, apoi temperatura in container se ridicd pana
1a 650...950°C si se mentine timp de 10...60 min.

Pelicula amorfd de bor se coace in vaporii celei de-a doua componente (magneziu) din
containerul ermetic, care au o presiune mai mare decat presiunea vaporilor de bor.

Procedeul se realizeaza in modul urmadtor.

in interiorul containerului este amplasati pelicula de bor — precursorul, iar cea de-a doua
componentd este in formad de granule sau praf de magneziu. Apoi se videaza containerul, care este
fabricat dintr-un material, ce nu interactioneaza cu magneziul la temperatura de sintezd. Containerul
avand un capdt conic este Inchis cu un ventil. Zona de amplasare a magneziului se incélzeste pani la
o temperaturd mai mare ca temperatura de lichefiere a magneziului. Vaporii de magneziu se
condenseazd in zona ventilului, asigurind etanseitatea — autoetangeitatea containerului. Dupd ce
procesul de sinteza a luat sfirsit, temperatura containerului se coboara pand la temperatura camerei,
iar partile containerului se despart mecanic si se scoate diborura de magneziu. Actiunea are loc fara
distrugerea containerului, deoarece materialul containerului este selectat astfel incat sa nu umecteze
magneziul si sd nu formeze compusi cu el.

Exemplu de realizare a inventiei

A fost fabricat si testat un dispozitiv pentru obtinerea peliculelor de diborurd de magneziu.
Containerul a fost executat din Nb, el nu umecteazi magneziul si nu intrd in reactie pentru a forma
compusi chimici. Zona containerului, unde este amplasat pelicula de bor si praful de magneziu, se
incilzeste pand la temperatura de 650...750°C si se mentine pe parcursul a 10 min. Ventilul de
inchidere a containerului este in contact termic cu racitorul cu apd si serveste ca condensator al
vaporilor de Mg, care la depunere taseazi imbinarea mecanicd a partilor conice si permite atingerea
in interiorul containerului a presiunii vaporilor de Mg, necesard pentru procesul de sinteza.
Temperatura in container este majoratd pand la temperatura de sintezd (650...950°C) si este
sustinutd pe parcursul a 10...60 min. Dupa ce temperatura necesard pentru sinteza este mentinuti pe
parcursul timpului necesar, ea se coboard pand la temperatura camerei, containerul se deschide si
este scoasd pelicula de diborurd de magneziu.
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Ca urmare a utilizrii procedeului propus au fost obtinute pelicule de diborurd de magneziu
unifazice de calitate Tnaltd cu temperaturi critice T, maxime, care ating valori T,=39,4 K si care sunt
egale cu T, a materialului masiv, si valori maxime ale raportului rezistentelor peliculelor Rso0/R40
la temperatura camerei si la 40 K.

5 in figurd este prezentatdi roentgenograma uneia dintre peliculele obtinute, care aratd un numdr
major de puncte maxime ale fazei MgB, in peliculd dupd utilizarea reactorului de recoacere in
vaporii de magneziu a peliculelor a, b, si care pand la recoacerea in reactor aveau un numdr diferit
de incluziuni de Mg si faze cu temperaturi joase ale compusului Mg,B,.

In tab. 1 si 2 sunt prezentate datele de optimizare a procesului de sintezd a diborurii de

10 magneziu conform procedeului propus.

Tabelul 1
Timpul (min) Ri00/Rao T.X)
10 1,1 28
20 1,3 33
30 14 34
60 2,6 394
90 2 37,6
Recoacerea la T=800°C
15 Tabelul 2
Temperatura tratirii termice Rs00/Rag T.(K)
O
650 1,5 34
800 2,6 394
900 1,9 35,6
Recoacerea pe parcursul a 60 min.
Dupé cum se vede din tab. 1 si 2, temperatura optimald de sintezd este de 800°C si timpul
20 optimal de sintezd este de 60 min — la acesti parametri se atinge temperatura criticd maxima, T, =

39,4 K, si valoarea maxima a raportului rezistentelor peliculelor la temperatura camerei si la 40 K
este R300/R40:2,6.
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(57) Revendicare:

5 Procedeu de obtinere a diborurii de magneziu, care constd in amplasarea separatd intr-un
container a magneziului metalic §i a unui precursor ce contine bor, vidarea containerului, ermeti-
zarea §i incdlzirea lui, caracterizat prin aceea ci dupd vidare containerul se inchide cu un ventil,
se incalzeste zona de amplasare a magneziului pand la temperatura de 650...750°C, concomitent
temperatura zonei ventilului se coboard pand la valori mai mici ca valoarea temperaturii zonei de

10 amplasare a magneziului si se mentine timp de 10 min, apoi temperatura in container se ridicd pana
la 650...950°C si se mentine timp de 10...60 min.

15
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