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Zptsob rafinace technického nitridu bo-
ritého spofivd v tom, Ze se na technicky
nitrid bority s obsahem oxidu boritého pii-
sobf plynnymi halogenderivdty uhlovodiki,
$ vfhodou trichloridem methanu, p¥i teplo-
t& 900 a¥ 1200 °C v piitomnosti nosného
plynu, nap¥. amoniaku. Rafinovany nitrid
bority se uplatiiuje p¥fi vyrob& keramickych
vyrobkd z hexagondlnfho nitridu boritého
zplisobem ZArového lisovéni. '
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Vynélez se tyka rafinace nitridu boritého,
ktery nach4zi stdle 3ir$i uplatn&ni, v sou-
‘Basné technice diky svym jedine¥nym fyz:-
kalnim a chemickym vlastnostem. Vyzna
Buje se zejména:

«— nizkou hustotou (p = 2270 kg/m9),
p teor = 2,293;

— vysokou rezistivitou (15 Q m p¥i 20 °C,
105 Q m p#i 1 000°C);

— vysokou tepelnou vodivosti
(A = 27,7 Wm~1K-1);

— vysokou odolnosti vii&i kovovym a skel-
nym taveninim;

— vysokou odolnosti viigi ndhlym zm&nédmn
teplot (TSR 1500 K).

Dosud nejrozdifené&j$im zplisobem p¥ipra-
vy keramickych vyrobkd z hexagondlniho
nitridu boritého je Zdrové lisovdni (hot
pressing) prasku v odporové nebo induké.
né& vyh¥ivanych grafitovych forméch na tep-
lotu cca 1800 °C za pou#Ziti lisovaciho tlakuo
10 a%¥ 50 MPa. Technicko-ekonomické pa-
rametry slinutych vyrobkd jsou do znatné
miry urdovény chemickymi a fyzikdInimi
vlastnostmi vychoziho praSkového nitridu
boritého. Tyto vlastnosti jsou dany prede-
v3im reak&nimi podminkami syntézy préas-
kové suroviny, z nichZ nejddleZit&j¥im pa-
rametrem syntézy je teplota, kterd uréuje
stupefi poruch v zdkladni hexagondIni m¥iZ-
ce nitridu boritého.

Bylo zji¥t&no, Ze &im niZ#3f je teplota syn-
tézy vfchoziho pra¥kového mitridu boritého,
tim v&t31 je koncentrace poruch v mfiiZce,
které se projevujf pFedeviim pii usporadani
vrstev v krystalografické roving [001}). Z
niZ¥ftho stupnd uspofadani m¥iZky rezultuje
vyS3{ podfl turbostratické formy nitridu bo-
ritého dany niZ$im stupn&m hexagonality
préasku. Tato skute¥nost se p¥iznivd projevi
na vy38f reaktivnosti prasku, kterd umozni
dosdhnout vysokého stupn& zhutnéni slinu-
tych vyrobkd.

Z ekonomickych diivodd se p¥i primyslo-
vé vyrobs turbostratického mitridu boritého
vychéz{ z oxidick§ch sloufenin boru, pfe-
dev¥im z kyseliny borité. Nitrida&ni Zihani
boritych aduktl s dusfkatymi slou€eninami
pFi teplotéch 800 aZ 1400 °C v amonlakalni
atmosfé¥e zabezpeluje sice zachovéani tur-
bostaticity v§sledného produktu, aviak sou-
tasn& zplsobuje pomérné& vysoky obsah re-
zidudlntho kysliku, 5 a% 15 % hmot., jeho¥
p¥itomnost sniZuje odolnost vifi vzdu¥né
vlhkosti a negativn¥ se promitd do chovéani
nitridové keramiky za vysokych teplot.

SniZen! obsahu kysliku na poZadovanou
mez je v dosavadnich technologiich zabez-
petovano piedevi¥im #hédnim produktu nit-
ridace v inertni atmosfé¥e nad 1400 °C a
néslednou eluci takto uvoln&ného oxidu bo-
ritého. Vysokoteplotnim zpracovdnim nitri-
du boritého v8ak doch4zi k poklesu podilu
turbostratického uspofdddni hexagondlni
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struktury s nepFiznivfm dopadem na jeho
slinovaci aktivitu.

Uvedené nedostatky jsou odstran&ny po-
stupem podle vynédlezu, ktery spofiva v
tom, Ze se na technicky nitrid bority s ob-
sahem oxidu boritého plsobi plynnymi ha-
logenderivdty uhlovodikil, s vihodou tri-
chloridem methanu p¥i teplotdch 900 a¥
1200 °C v pFitomnosti nosného plynu, na-
pfiklad amoniaku.

Tento postup umoZiiuje fizené& sniZit ob-
sah kysliku pfi soufasném zachovani tur-
bostratického uspoifddani i vysoké slinovaci
aktivity.

Uvedeny postup rafinace podle vynédlezu
Je dokumentovan nésledujicimi pfiklady.

Technicky nitrid bority obsahoval 12 %
kysliku. V o©obou nésledujicich p¥ipadech
navéZka technického nitridu boritého &inila
1000 g a priitokova rychlost plynu v reak-
toru &inila 1 cm/s. V jednom p¥ikladu byl
k reduktivni halogenaci pouZit trichlorme-
than v kombinaci s amoniakem jako nos-
nym plynem. V druhém pfikladu byl k re-
duktivni halogenaci pouZit tetrachlorme-
than v kombinaci s vodikem.

Po4tek rafinadniho G&¢inku obou plyn-
nych smési na technicky mitrid bority lze
pozorovat p¥i dosaZeni teploty 400 °C; nej-
vy33Tho stupn& odbourdvdni kysliku je do-
saZeno pri teplot& 800 aZ 1000°C, coZ je
dokumentovdno na obr. 1, ktery charakte-
riziije zévislost obsahu kysliku a uhliku na
teploté rafinace technického nitridu bori-
tého. Krivka grafu €. 1 vyjadfuje pribé&h
zdvislosti obsahu kysliku a graf ¢. 3 prib&h
obsahu uhliku pFi pouZiti smési trichlor-
methan a amoniak. Graf €. 2 vyjad¥uje ob-
sah kysliku a graf &. 4 obsah uhlfku p¥i po-.
uZit{ smési tetrachlormethan a wodik. -

PFi pouZiti sm&si CCl4-Hz lze sniZit obsah.
kysliku v produktu rafinace p¥ibliZn& na.
6 %. Z charakteru zavislosti znézorn#né
na obr. 1 je zfejmé, Ze dal8i zvySovani tep-.
loty nemé na G€innost rafinace podstatny:
vliv. PFi pouZiti smési CHCI13-NHs lze obsah
kysliku sniZit pod 3 %. Ve v8ech p¥ipadech
viak v kone¥ném produktu rafinace zlist4-
vaji stopy uhliku, jak je patrné ze zavis-
losti obsahu uhliku v kone&ném produktu
na teploté& rafinace.

Z porovndni zdznamd vyplyvd souvislost
mezi rafinaénim G&inkem chlorderivatli me-
thanu a jejich pyrolytickym rozkladem po-
tinaje teplotou 400 °C. Do teploty 700 °C
pfedchézi p¥irlistek pyrolytického uhliku
vzniku chloridu boritého, potom se ve v&tSi
mife uplatiiuje reduktivni G€inek uhlikuy,
jehoZ koncentrace v rafindtu je p¥i teploté
nad 1000 °C potlaena pod 1 % oproti té-
m&f 19 %, v pfipad® pouZiti sm#&si CCls-H2
p¥i teplotd 700 °C, resp. pod 0,6 % ve srov-
nénf s 12 % p¥l pouZiti smési CHC13-NHs.

Pokus o «daldf sniZeni obsahu kysliku pro-
‘dlouZenim doby rafinace na 120 minut do-
kumentovany na obr. 2 nasvéd&uje tomu, Ze
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v technickém nitridu boritém lze odekégvat
daldi formu chemické vazby kysliku. Za-
timco pfi pouZiti sm#ési CCl4-Ha (graf &. 2)
je patrny dal3i pokles obsehu kysliku v z4-
vislosti na d&ase, ukazuje pouZiti smési
CHCI3-NH3 (graf €. 1) na existenci vazby
bor-kyslik, kterd je ve srovnédni s vazbou
kysliku v oxidu boritém pevndjsi. Obsah
takto vdzaného kysliku, ktery nelze cestou
reduktivni chlorace wdstranit, &ini p#Fibliz-
nd 2,5 %.

Stupefi turbostraticity rafinovanych pro-
duktd se pohyhuje v rozmezi IH = 30 aZ
40, vychozi produkt bylo moZno charakte-
rizovat hodnotou IH = 60, zatimco slinuté
keramické vyrobky maji vyraznd usporida-
nou hexagondlni strukturu, charakterizova-
hou indexem IH = 1,8. Je tedy zfejmé, Ze
prodluZovanim doby rafinace p¥i cca 1000
stupnich Celsia k mirnému poklesu turbo-
straticity dochédzi, ale z aplikadniho hledis-
ka se wliv na slinovaci aktivitu negativng
neprojevuije.

Vychozi technicky nitrid bority a produk-

ty rafinace byly hodnoceny masledu]lmml‘

lanalytickymi metodami:

IH =

6

— obsah kysliku byl stanovovdn metodon
fazni extrakce oxidu uhelnatého po re-
akci analyzovaného vzorku s grafitovym
kelimkem v atmosféie argonu;

— obsah uhliku byl stanovovdn rovné¥
fazni extrakei po spédleni vzorku v prou-
du Kkysliku a mnéslednou detekei oxidu
uhli¢itéhos

— kvantitativni ddaje o stupni turbostrati-
city praSkového nitridu boritého byly
ziskdny vyhodnocenim zaznamd rtg. di-
frakéni analyzy p¥i pouZiti zdFeni Cu K.
Mira turbostraticity byla ur&ovédna ‘in-
dexem hexagonalizace IH, pro ]ehoz vy-
poc¢et byl pouZit vztah:

Li00y 4 Loy
L(102)

- kde

Tk jsow intenzity difrakénich linii p¥i-
sluSnych krystalografickych rovin zdkladni

oz

hexagondlni m¥izky.

PREDMET VYNALEZU

Zplsob rafinace technického nitridu bo-
ritého, vyznadujici se itim, Ze se na technic-
ky nitrid borit§ s obsahem oxidu boritého
ptisobi plynnymi halogenderivaty uhlovodi-

kii, s vyhodou trichloridem methanu, p¥i
teploté 900 aZ 1200 °C v pfitomnosti nos-
ného plynu, napfiklad amoniaku.

2 listy vikresﬁ




262202

400 600 800 1000 1200 /%c/



Obsah
kyeliku

/ % hm /
10

262202

2
w ,\; '
1
15 60 90 /min/




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

