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Sposób wytwarzania pojedynczych kryształów
regularnego azotku boru
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Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia pojedynczych kryształów regularnego azotku
boru, stosowanego zwłaszcza w przemyśle szlifier¬
skim do otrzymywania przyrządów, charakteryzu¬
jących się wysoką odpornością przy szlifowaniu.

Znane są sposoby otrzymywania regularnego
azotku boru. Polegają one na tym, że mieszaninę
reakcyjną, zawierającą źródło boru i źródło azotu,
zwłaszcza heksagonalny azotek boru, poddaje się
działaniu temperatury powyżej 1000°C i ciśnieniu
powyżej 40 kilobarów w obecności katalizatora,
zwłaszcza metalu z grupy metali alkalicznych lub
metali ziem alkalicznych. Katalizatory te pozwa¬
lają uzyskać regularny azotek boru z heksagonal¬
nego azotku boru.

Wadą otrzymanego znanym sposobem regularne¬
go azotku boru jest to, że składa się z polikrys¬
talicznych zrostów i niewielkiej liczby oddzielnych
kryształów, które nie posiadają prawidłowej for¬
my krystalograficznej. Dlatego otrzymane, z wy¬
tworzonego znanym sposobem regularnego azotku
boru, ziarno ścierne, nie posiada wystarczająco
wysokiej odporności mechanicznej, jak również
stosunkowo łatwo rozpada się podczas przechowy¬
wania w wilgotnym środowisku, z powodu we¬
wnątrz krystalicznych wrostków substancji, umo¬
żliwiających syntezę regularnego azotku boru.

W obecnej terminologii, substancje umożliwiają¬
ce tworzenie się regularnego azotku boru, nazy¬
wa się katalizatorami. Jednakże, w końcowym 30
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produkcie, to jest w regularnym azotku boru, sub¬
stancje — katalizatory nie znajdują się w posta¬
ci czystej. Dlatego w opisie, substancje, umożli¬
wiające tworzenie regularnego azotku boru, nazy¬
wa się inicjatorami.

Celem niniejszego wynalazku jest opracowanie
sposobu otrzymywania regularnego azotku boru,
który zapewniałby otrzymanie regularnego, azotku
boru, o prawidłowej formie krystalicznej i prak¬
tycznie idealnym szlifie.

Sposobem według wynalazku monokryształy re¬
gularnego azotku boru otrzymuje się, poddając
mieszaninę reakcyjną, heksagonalny azotek boru
i inicjator, działaniu temperatury powyżej 1000°C
i wysokiego ciśnienia w obecności wodoru. Obec¬
ność wodoru powoduje tworzenie złożonych, przej¬
ściowych, ruchomych kompleksów, wiążących
składniki wyjściowe i sprzyjających krystalizacji
regularnego azotku boru w postaci monokryszta¬
łów o prawidłowej formie krystalograficznej.

W celu otrzymania wolnego wodoru stosuje się
związki zdolne do wydzielania wodoru w tempe¬
raturze powyżej 1000°C. Jako odpowiednie związki
stosuje się wodorki metali lub sole amonu, które
wprowadza się w ilości od około 2 do około 12%
w stosunku do ciężaru mieszaniny reakcyjnej.

Podane poniżej przykłady wyjaśniają szczegó¬
łowo sposób wytwarzania monokryształów regu¬
larnego azotku boru według wynalazku.
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Przykład I. W celu otrzymania mieszaniny
reakcyjnej 85% wagowych heksagonalnego azotku
boru miesza się z 15% .wagowymi magnezu. Po
dodaniu 7% wodorku tytanu, w stosunku do cię¬
żaru mieszaniny reakcyjnej, miesza się ją ponow¬
nie. Następnie otrzymany wsad umieszcza się w
kamerze urządzenia o dowolnej konstrukcji, po¬
zwalającej na uzyskanie wysokiego ciśnienia i wy¬
sokiej temperatury, a następnie poddaje się dzia¬
łaniu ciśnienia wynoszącego 45 kilobarów i ogrze¬
wa do temperatury 1500°C w ciągu 2 minut. Wy¬
mieniona temperatura oraz czas jest wystarczający
dla wydzielenia odpowiedniej ilości wodoru, za¬
pewniającej tworzenie się kryształów regularnego
azotku boru o rozmiarze do 600 mikrometrów
i prawidłowej formie krystalograficznej.

Przykład II. Postępuje się w sposób analo¬
giczny do opisanego w przykładzie I, z tą różnicą,
że stosuje się wodorek cyrkonu w ilości 2% w
stosunku do ciężaru mieszaniny reakcyjnej.

Przykład III. Postępuje się w sposób ana¬
logiczny do opisanego w przylkłladizie I z tą róż¬
nicą, że zamiast wodorku tytanu stosuje się wo¬
dorek niklu w ilości 12% w stosunku do ciężaru
mieszaniny reakcyjnej. Stosując ciśnienie 50 kilo¬
barów i temperaturę 1550°C, z mieszaniny reak¬
cyjnej otrzymuje się idealne monokryształy azotku
boru o rozimiairze do 550 mikrometrów.

Przykład W. W celu otrzymania mieszaniny
reakcyjnej 90% heksagonalnego azotku boru mie¬
sza się z 10% magnezu. Następnie dodaje się 2%,
w stosunku do ciężaru mieszaniny reakcyjnej, mo¬
libdenianu. amonowego. Otrzymaną mieszaninę
poddaje się działaniu ciśnienia wynoszącego 47,5
kilobairów i ogrzewa do temperatury 1500°C w
ciągu 1,5 minuty. Wymieniona temperatura i czas
wystarczają dla wydzielenia z molibdenianu amo¬
nowego odpowiedniej ilości wodoru, zapewniają¬
cej twonzenie się monokryształów regularnego a-
zotku boru, p rozmiarze do 500 mikrometrów i o
prawidłowej formie krystalograficznej.

Przykład V. Postępuje się w sposób analo¬
giczny do opisanego w przykładzie IV, z tą róż¬
nicą, że zamiast molibdenianu amonowego stosuje
się metawanadan amonowy w ilości 6%, w sto-

5 sunku do ciężaru mieszaniny reakcyjnej.
Przykład VI. Postępuje się w sposób ana¬

logiczny do opisanego w przykładzie W, z tą róż¬
nicą, że zamiast molibdemianu amonowego stosuje
się fosforan amonowy w ilości 12%, w stosunku

io do ciężaru 'mieszaniny reakcyjnej. Następnie mie¬
szaninę poddaje się działaniu ciśnienia wynoszą¬
cego 45,0 kilobarów i ogrzewa do temperatu¬
ry 1500°C, w ciągu 2,5 minut. Otrzymuje się mo¬
nokryształy regularnego azotku boru p rozmiarze

15 do 600 mikrometrów.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania monokryształów regu-
20 lamego azotku boru, polegający na tym, że mie¬

szaninę reakcyjną, zawierającą heksagonalny azo¬
tek boru i inicjator, umożliwiający tworzenie re¬
gularnego azotku boru, poddaje się działaniu tem¬
peratury powyżej 1000°C i działaniu ciśnienia,

25 wystarczająjcego dla wytworzenia regularnego azot¬
ku boru, znamienny tym, że reakcję prowadzi się
w obecności wodoru.

2. Sposób według zastirz. 1, znamienny tym, że
wolny wodór wytwarza się, dodając do niieszaniny

30 reakcyjnej związki, zdolne do wydzielania w okre¬
ślonych powyżej temperaturach i pod określonym
powyżej ciśnieniu wolnego wodoru.

3. Sposób według zastrz. 2, znamienny tym, że
jako związki, zdolne do wydzielania wolnego wo-

35 doru, stosuje się wodorki metali w ilości od około
2% do około 12% w stosunku do ciężaru mie¬
szaniny reakcyjnej.

4. Sposób według zastrz. 2, znamienny tym, że
jako związki, wydzielające wolny wodór, stosuje

40 się sole- anionowe w ilości od około 2% do około
12% w stosunku do ciężaru mieszaniny reakcyjnej.

Zakłady Typograficzne Łódź, zam. 27/75 — 125 egz.
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