204352

socmusmens| POPIS VYNALEZU | 204352

REPUBLIKA
(19)

* -
(21) (PV 2392-78)

URAD PRO VYNALEZY

A OBJEVY (45) Vydano 30 03 82

K AUTORSKEMU OSVEDEGENI

(22) PrihlaSeno 12 12 79

(40) Zvetejnéno 31 07 80

(61) Int. CL3
H 05 B 3/10 .

(75)
Autor vynéalezu

PETRICKO Jan ing., SUMPERK

. (64) Ohievovy grafitovy ¢lanek

Vynélez se tyka ohfevového grafitového
¢lanku pro nepiimy nebo kombinovany ohiev
obsahu vysokotlaké komory pfi syntéze dia-
mantu, kubického mitridu boru, polykrystalu
diamantu ¢ kubického nitridu boru se zlep-
Senym pribéhem teplotni kiivky v axidlnim
i radidlnim sméru a zvysenou kapacitou vyso-
kotlaké komory. .

V ptipadé syntézy diamantu se ohfev pro- .

vadi pfimym odporovym ohfevem soustavy
reakéniho ¢lanku, sestavajiciho z jednotlivych
vrstev grafitu a katalyzatoru. Soustava téchto
soucasti se vyznacuje jak poZadovanym od-
porem, tak i pattitnou vodivosti. V tomto pii-
padé je piimy odporovy ohtev reakéniho
€lanku i pti vysokych tlacich jednoduchy. Pt
vysokotlaké syntéze latek, jejichZ vlastnosti
neumoziuji piimy odporovy ohfev, je tento
provadén meptimo, t. j. nejastéji grafitovym
¢lankem ve formé trubigky o sile stény 0,5 a
1,5 mm, nebo vhodnym vysokotajicim kovem
jako jsou titan, molybden a podobné& opét ve
formé trubi¢ky o sile 0,2 az 1,0 mm. Tato je
naplnéna jednotlivymi soudastmi reak®niho
tlanku a v nékterych piipadech i heterogenni
latkou ve formé& vylisku o velikosti otvoru
bud grafitové, nebo i kovové trubicky. V né-
kterych pripadech je provedeno topeni stre-
dem reakéniho &élanku, nejéastéji formou gra-
fitového véletku nebo soustav valedkt rovno-
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b&Znych s osou reakiéniho &éanku. Primér
téchto valetkd je ovlivnén velikosti vysoko-
tlaké komory a dosahuje priméru az 10 mm.
V pripadé syntézy ma velkych komorédch
o praméru 35 mm a vice je mnohdy pouzito
i kombinace téchto ohtevi, t. j. trubicky z gra-
fitu nebo kovu a déle pak i grafitovy & kovo-
vy vélegek vhodnych vlastnosti, ktery je umis-
tén v otvoru predlisovaném v materidlu, jenz
je podroben vysokému tlaku a teploté.
Znatnou mevyhodou téchto systémit jsou
vysoké vyrobni néklady a navic pak elementy,
pomoci nichZ se provadi ohfev, zabiraji ve vy-
sokotlaké komote znadny objem a snizuji tak
vlastné vytéznost, coZ je z hlediska vysokého
nakladu na zafizeni a dale také ma cenu liso-
vactho néstroje p¥i jeho limitované ¥ivotnosti -
jev zcela nezadouci. U klasického odporového
ohfevu reakdéniho &lanku piti syntéze diaman-
tu dochézi mavic k nezidoucimu vnikani ma-
teridlu tésnéni, (napf. pyrofylitu nebo bridlice,
mezi soutssti reakéniho &lanku, t. j. grafito-
vych kotouckti a katalyzitor®, vyrobenych
rovnéZ ve formé kotoudks, takie je moZno
zcela zietelné pozorovat nezreagované povr-
chové oblasti reakéniho &lanku. Tento jev je
déle ovlivnén i vysokym odvodem tepla do
matrice a raznikli lisovaciho méstroje, coz se-
projevuje v philehlych &astech reakdéniho élan-
ku podminkami nevhodnymi pro vyvoj kva-



litniho diamantového zrna a tudiZ dochézi
i z tohoto davodu ke zbytethym ztratim.

K velkym nevyhodadm tohoto systému. patii.

i vliv kysliku, ktery se do prostoru reakéniho

8lanku dostane z krystalické vody, vazané za .

-normalnich podminek v materidlu tesnéni,
k jejimuZ rozpadu dochézi pfi vysokém pra-
covnim tlaku a teploté vysokotlaké komory.
Kyslik pak opét nezadoucim zpUsobem ovliv-
fuje kvalitu produktu vysokotlaké a vysoko-
teplotni syntézy.

Uvedené nevyhody odstraiiuje ohtevovy
grafitovy ¢lanek pro nepiimy nebo kombino-
vany ohiev obsahu vysokotlaké komory pii
syntéze diamantu kubického nitridu boru,
polykrystalu diamantu, polykrystalu kubic-
kého nitridu boru se zlepSenym priub&hem
teplotni kiivky v axidlnim i radidlnim sméru
a zvySemou kapacitou vysokotlaké komory
podle tohoto vynalezu, jehoz podstata spodiva
v tom, Ze je tvofen vicevrstvym snimatelnym
grafitovym obalem o sile jedné vrstvy 0,02 aZz
2 mm, jehoZ mérnd hmotnost je v rozsahu 0,9

az 1,5 g/em3 s obsahem grafitu ve vrstvé do

99,9 %, a pti specifickém odporu vrstev v roz-
sahul,5.10149%17.10% Q cm. -

Vyhodou ohfevového grafitového ¢lanku dle

vyndlezu je podstatné lepsi pribéh teplotni
kiivky v reakénim €¢ldnku v-pribéhu syntézy,
déle pak zabranéni nezadouci difuse zplodin

vznikajicich pii vysokém tlaku a teploté z ma-
" terialu soulasti tésnéni komory, vyrazné zvy-
Seni plniciho faktoru komory, obzvlasté vy-
razné pii neptimém ohtevu naplné komory pti
syntéze kubického nitridu boru nebo pfi vy-
robé& polykrystalu diamantu a jinych latek,
podrobenych vysokym tlakiim a teplotdm,
u nichZ piimy ohiev neptipadd v uvahu. U
piimého odporového ohtfevu reakéniho élanku
je timto pitidavnym grafitovym obalem moz-
no zabranit reakci mezi materidlem tésnéni a
samotnym reak¢énim c¢ldnkem, coZ mé za né-

sledek mejen lepsi kvalitu produktu, ale i vy$-

$1 vytéznost velmi Z4danych druht diamantu.

Ohtevovy grafitovy ¢lanek podle vynalezu
1ze prakticky pouZit p¥i vyrobé materidlt vy-
rdbénych vysokotlakou technikou nésle-
dovné.

Naptiklad pii syntéze diamantu, u které je
zatim pouZivano primého ohfevu, je reakéni
¢lanek obalen jednou nebo vice grafitovymi
vrstvami s vyhodou o sile 0,1 aZ 0,5 mm. Tim-
to zplsobem dosdhneme kombinovaného ohfe-

vu a tudiZ zlep§ime teplotni poméry v reaké-
nim &éanku matolik, Ze dojde k pieméné
grafitu ma diamant i v oblastech t&sné piilé-
hajicich k mpouZitému tésnicimu materialu,
napiiklad pyrofylitu. Zarovenn ¢lanek zabra-
fuje vaiknuti jak materidlu tésnéni, tak i zplo-
din vznikajicich z materialu tésnéni pii vyso-
kych tlacich a teplotach do prostoru reakéniho
¢lanku a tudiz ovliviiuje i kvalitu koneéného
produktu symtézy. Pouzity ¢lanek tudiz od-
strattuje mepiiznivy vliv kysliku jako kataly-
tického jedu na produkty syntézy.

Pri dalsi varianté, to znamena pii pouziti
nepiimého ohfevu je moZno ohfevovym gra-

- fitovym élankem, sestdvajicim z jedné nebo

vice vrstev o sile 0,05 az 0,5 mm se specific-
kym odporem jednotlivych vrstev tohoto oba-
lu ve sméru axialnim v rozsahu 1,5.107 aZ
20.10% Q.cm, kdefto ve sméru radidlnim
1,5.10%1 az 9,9.102 Q.cm pH mémé hmot-
nosti  snimatelného grafitového obalu pted
pouzitim, 1. j. podrobenim vysokym tlakdm a
teplotdm v rozsahu 0,9 aZ 1,5 gfcm3 a pii ob-
sahu grafitu v jednotlivych vrstvach ve vysi
do 99,9 Y, je provadén neptimy ohfev vylisku,
z néhoZ je pri velmi vysokych tlacich a teplo-
tach vyradbén polykrystal at jiZz na bézi dia-
mantu, kubického mitridu boru, jejich smési,
piipadné i jinych druhtd materidltt vyrébé-
nych vysokotlakou technikou, u michZ mnelze
provést primy ohirev. Toto neni zatim pfi pou-
Ziti pouzdra vyrobeného z kompakiniho gra-
fitu soustruzemim mozné. §

U varianty, kterd vyzZaduje zajisténi vodi-
vosti i ma Celech valcové ¢asti naplné reakéni-
ho ¢lanku, je tato opét pokryta rotatnimi vy-
stfizky poZadovaného priméru o sile 0,05 a%
2 mm s odporem vrstvy ve sméru osy komory
vrozsahu 1,5.1012a%9,9.102Q . cm. P#i préci
s velkymi komorami je moZno pouzit pfi ne-
vodivém reakénim ¢lanku kromé samotného
grafitového obalu z jedné nebo vice vrstev
o sile 0,05 az 2 mm navic vodivy i nevodivy,
t. j. grafitovy, kovovy nebo keramicky vale-
¢ek o pruméru 0,5 az 10 mm, umistény s vy-
hodou v ose reakéniho. ¢lanku, opatfeného
eventuelné rovnéz snimatelnym grafitovym
vicevrstvym obalem o sile jedné vrstvy
v rozsahu 0,10 az 0,30 mm. Touto kombinaci
dojde k idealnimu rozloZeni teploty v reaké-
nim &ldnku a to nejen pfi nevodivych vlast-
nostech reakdéni néplné, ale dokonce i v piipa-
dech, Ze se jedna o napli vodivou.

PREDMET VYNALEZU

Ohfievovy grafitovy ¢lanek pro nepitimy mebo
kombinovany ohfev obsahu vysokotlaké ko-
mory pii syntéze diamantu, kubického nitridu
boru, polykrystalu diamantu a polykrystalu
- kubického mitridu boru se zlepSenym prubé-
~ hem teplotni kiivky v axiélnim i radidlnim
sméru a zvysenou kapacitou vysokotlaké ko-

mory vyznadeny tim, Ze je tvofen vicevrstvym
snimatelnym grafitovym obalem o sile jedné
vrstvy 0,02 aZz 2 mm, jehoZ mérnd hmotnost
je v rozsahu 0,9 a% 1,5 g/cm3 s obsahem gra-
fitu ve vrstvé do 99,9 %, a pii specifickém od-
poru vrstev v rozsahu 1,5.1071 aZ 17.10%
Q. cm. ‘
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