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Nauka, TECHNOLOGIA

Metody wytwarzania MgB2 - nowego
ceramicznego nadprzewodnika

Zygmunt Wokulski, Natatia Orlinska

Zaktad Krystalografii‘ |nstytut Nauki o Materialach,

Uniwersytet Slqski w Katowicach

Poszukiwanie nowych materiatéw funkcjonalnych stano-
wi jeden z podstawowych celéw wspotczesnie prowadzo-
nych badan naukowych. W badaniach tych mozna wyrézni¢
dwa zasadnicze nurty. Do pierwszego nurtu nalezy zaliczy¢
te badania, ktére dotyczg technologii otrzymywania nowych
materiatéw wraz z dogtebnym poznaniem ich podstawowych
wihasciwosci fizyko-chemicznych, natomiast do drugiego
nurtu, zwykle biegngcego réwnolegle z pierwszym, beda
zaliczaly sie te badania, ktére dotyczg aplikacji tychze ma-
teriatéw. Do grupy wspotczesnie waznych materiatdow nale-
zg niewatpliwie materiaty ceramiczne bedace zwigzkami
metali z tlenem (tlenki), azotem (azotki), weglem (wegliki),
borem (borki), siarkg (siarczki) i krzemem (krzemki). Two-
rzywa ceramiczne, po materialach metalowych i polimerach,
stanowig znaczacg grupe materiatdbw waznych dla techniki
ze wzgledu na ich cechy funkcjonalne. Do tej klasy materia-
6w mozemy zaliczy¢ zaréwno ceramike wielkotonazowa,
obejmujacg przede wszystkim materiaty budowlane, szkto
oraz ceramike sanitarng, jak i ceramike specjalng stosowa-
na m.in. w elektronice, elektrotechnice, optyce, przemysle
jadrowym, hutniczym i narzedziowym. Elementy wykonane
z r6znych typéw ceramiki charakteryzujg sie wysoka odpor-
noscig na Scieranie, wysokimi temperaturami pracy, a takze
niska reaktywnoscig chemiczng. Ogromne znaczenie prak-
tyczne wsrdd materiatdbw ceramicznych znalazly ferryty, ktére
wykorzystywane sajako elementy pamieci w komputerach,
wykonuje sie z nich rdzenie transformatoréw wysokiej cze-
stotliwosci, czy tez magnesy. Podobnie w przemysle narze-
dziowym szerokie zastosowanie znalazty ceramiczne ma-
teriaty typu cermetali (np. kompozycje typu TiC+TiN+
NbC+Ni) na bazie, ktérych produkowane sg narzedzia skra-
wajace.

Z punktu widzenia cech funkcjonalnych mozemy wyréz-
ni¢ kilka podstawowych typow ceramiki: termoceramika,
ceramika mechaniczna, ceramika elektrotechniczna, optycz-
na, magnetyczna, bioceramika, ceramika jgdrowa i cerami-
ka nadprzewodzaca.

W ostatnich dwudziestu latach obserwuje sie bardzo duze
zainteresowanie ceramikg nadprzewodzacg. Do 2001 roku
znane byly dwie grupy materiatébw nadprzewodzacych, fj.
nadprzewodniki ,klasyczne” (gtbwnie metale) oraz wysoko-
temperaturowe ceramiczne nadprzewodniki (HTs-High-Tem-

perature-superconductors) [1]. wysokotemperaturowe ce-
ramiczne nadprzewodniki otrzymywane sag z mieszanin czy-
stych tlenkéw miedzi i metali ziem rzadkich oraz weglanéw:
np. Ba czy K. Zwigzek YBa2Cu3O7 (oznaczany skrotem
YBCO) byt pierwszym materiatem ceramicznym, w ktorym
stwierdzono przejscie w stan nadprzewodzgcy przy tempe-
raturze krytycznej Tc wyzszej od temperatury wrzenia cie-
klego azotu (77 K) [2]. Materialy te krystalizujg w strukturze
krystalicznej perowskitu, typ ABO3, a ich wtasciwosci silnie
zalezg od zawartosci tlenu. Komérka elementarna takiego
nadprzewodnika sktada sie z szeregu warstw Cu-O, Ba-O i
Y prostopadtych do osi c. O ile, w przypadku klasycznych
nadprzewodnikéw, maksymalne temperatury krytyczne przej-
Scia w stan nadprzewodzacy byly rzedu Tc @ 24 K, to w
przypadku nadprzewodnikéw ceramicznych (HTS) uzyski-
wane temperatury krytyczne sgjuz rzedu Tc @ 125 K.

W 2001 roku pojawia sie nowa, ekscytujgca informacja
dotyczaca wiasciwosci nadprzewodzacych dwuborku ma-
gnezu (MgB2). Grupa japonskich naukowcow stwierdza, ze
znany od lat MgB?2 przechodzi w stan nadprzewodzacy przy
Tc @ 39 K [3]. Od tego momentu daje sie zaobserwowac
wzmozone zainteresowanie tym zwigzkiem. W wielu labo-
ratoriach na $wiecie zostajg podjete intensywne badania nad
tym materiatem. Realizowane projekty dotyczg takich pod-
stawowych zagadnien jak technologia otrzymywania dobrze
zdefiniowanych probek MgB2, jego struktury elektronowej czy
tez opisu obserwowanego zjawiska nadprzewodnictwa. Do
dzisiaj podijeto juz wiele udanych prob otrzymania MgB2 w
postaci monokrystalicznej oraz wyprodukowano pierwsze
tasmy i druty z polikrystalicznego MgB2. Otrzymanie rela-
tywnie duzych i dobrej jakosci monokrysztatébw MgB? po-
zwolito na poznanie podstawowych wtasciwosci fizycznych
MgB?2, w tym wtasciwosci nadprzewodzacych. Z kolei, moz-
liwosci praktycznego zastosowania MgB2, przyczynity sie
réwniez do realizacji licznych projektow badawczych doty-
czacych otrzymywania dobrej jakosci tasm i drutow z MgB2.
Pierwsze préby otrzymania takich drutéw zostaty przepro-
wadzone przez P. c. confielda i in. [4]. Autorzy ci otrzymy-
wali MgB2 w wyniku oddziatywania par magnezu z widkna-
mi boru o $rednicy 100 |jm. Jednakze technika ta nie znala-
zta wiekszego praktycznego zastosowania. Obecnie tasmy
i druty z nadprzewodzgcego MgB? otrzymywane sg techni-
ka PIT (Powder-In-Tube) [5, 6].

Celem obecnej pracy jest oméwienie metod otrzymywa-
nia MgB:2 w postaci monokrystalicznej oraz w postaci skon-
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solidowanych polikrystalicznych tasm i drutéw. W przypad-
ku otrzymywania monokrysztatéw przedstawiono dwie pod-
stawowe techniki monokrystalizacji MgBz; tj. monokrystali-
zacje z zastosowaniem wysokich cisnien oraz monokrysta-
lizacje w zamknietych metalowych amputach. Z kolei w przy-
padku otrzymywania skonsolidowanego polikrystalicznego
MgB?2, omoéwiono technike PIT.

Réwnowagi fazowe w uktadzie Mg-B, byly analizowane
przez kilku autoréw [7, 8]. W oparciu o uzyskane dane oraz
przeprowadzone obliczenia termodynamiczne stwierdzono,
ze w ukfadzie Mg-B wystepuje kilka faz, z ktérych dobrze
zdefiniowane satylko trzy z nich; ti. MgB2, MgB4i MgBT7 (Rys.
1).

2400
Mg (gaz) + B (ciecz)
2000 - Mg (gaz) + MgB7
U
W 1600 Mg (gaz) + MgB4
3 ’ M MgB?
az) +
1 1200 9(0a2) g &
800 . Mg (ciecz) + MgB? §
Mg (faza stata) + MgB?
Mg

Rys. 1. Diagram réwnowag fazowych w uktadzie Mg-B

Przeprowadzone badania pokazaty, ze MgB? jest najbar-
dziej niestabilnym zwigzkiem sposréd pozostatych borkow.
Ta niestabilno$¢ wynika z faktu, iz w wyniku reakcji perytek-
tycznej MgB? topi sie niekongruentnie powyzej tempera-
tury 15450C. Stad wniosek, ze wzrost krysztatow MgB?
wprost z fazy stopionej ze stechiometrycznych nawazek
jest niemozliwy. Aby wiec otrzymac¢ MgB?2 w postaci mo-
nokrystalicznej konieczne jest spetnienie odpowiednich
warunkéw temperaturowych i cisnieniowych, tj. nalezy
prowadzi¢ procesy wzrostowe powyzej linii wrzenia Mg,
czyli na granicy obszaréw: ciecz + MgB? i gaz + MgB2.

Badania pokazaty, ze MgB? krystalizuje w strukturze
krystalicznej typu AIB2, grupa przestrzenna P6/mmm [3].
Ma on typowo warstwowg budowe, tj. zbudowany jest z
naprzemiennie utozonych warstw heksagonalnych ato-
mow magnezu i boru (Rys. 2).

W komorce elementarnej znajduja sie dwa atomy boru
i jeden atom magnezu, ktére zajmujg nastepujace pozy-
cje: atom Mg: 0 0 0 oraz atom B: 1/3 2/3 1/2. W tempera-
turze pokojowej MgB? charakteryzujg nastepujace para-
metry sieciowe: a = b = 0,3086 nm, ¢ = 0,3524 nm i sto-
sunek c/a = 1.142 [3]. Stwierdzono réwniez, ze w zalez-
nosci od sposobu otrzymywania MgB? oraz wprowadzo-
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nych domieszek, wartosci parametréw sieciowych moga ulec
zmianie. Z analizy danych literaturowych wynika, ze najbar-
dziej interesujgcymi domieszkami sag te, ktdre sag podsta-
wiane w pozycje Mg badz B. Potwierdzajg to ostatnie bada-
nia nad otrzymywaniem krysztatéw roztworéw statych typu
Mg1+AlxB2 [9] i MgB2xCx [10].

Krysztaty MgB?

Z chwilg pojawienia sie informacji o niezwyklych wiasci-
wosciach MgB? podjeto szereg préb otrzymania go w posta-
ci monokrystalicznej. Juz pierwsze prace pokazaty, ze mo-
nokrystalizacja MgB: jest bardzo trudnym zadaniem. Trud-

nosci technologiczne zwigzane sa z nie-
kongruentnym topieniem sie MgB? oraz
bardzo duza preznoscia i reaktywnoscia
par magnezu przy T > 8000C. Stad po-
szukiwano nowych, niekonwencjonalnych
metod otrzymania monokrysztatow MgB2.
Jedna z takich metod jest krystalizacja
MgB: z wysokotemperaturowych roztwo-
row z wykorzystaniem Al i Cu jako wyso-
kote mperaturowych rozpuszczalnikow.
Jak pokazano w pracy [11] réwniez w tym
przypadku napotkano na znaczne trud-
nosci i stwierdzono, ze trudno jest otrzy-
mac duze krysztaty MgB? z zastosowa-
niem tej metody. Podstawowym proble-
mem jest tu fakt, ze wymienione metale-
rozpuszczalniki reagujgzarowno z Mg jak
i MgB2 w wysokiej temperaturze. Powsta-
jace w ten spos6b nowe zwigzki i roztwo-
ry state utrudniajg krystalizacje czystej
fazy MgB2 W ostatnim czasie podjeto udane préby otrzy-
mywania krysztatébw ze stopionego Mg. Niestety tak otrzy-
mane krysztaty MgB?2 miaty mikrometryczne rozmiary. Z prze-

Rys. 2. Charakterystyczne rozmieszczenie atoméw boru i magne-
zu w strukturze krystalicznej MgB:



prowadzonych pomiaréw zmian R = f(T) wynika, ze tempe-
ratura krytyczna przejscia w stan nadprzewodzacy dla tych
mikrokrysztatéw wynosi Tc = 37 K [12].

Najczesciej krysztaty MgB? otrzymywane sg przy zasto-
sowaniu dwoch podstawowych technik monokrystalizacii; tj.
monokrystalizacji z zastosowaniem wysokich cisnien [13, 14]
oraz monokrystalizacji z mieszaniny Mg i B zamknietej w
metalowych amputach [15, 16, 17]. W przypadku zastoso-
wania techniki wysokich cisniern duze osiagniecia majg dwa
zespoly badawcze [13, 14].

Zespot kierowany przez Karpinskiego [13] do otrzymy-
wania krysztatow MgB? wykorzystywat quasi-potrojny uktad
Mg-B-N. W tym przypadku zrédtem azotu byt tygiel wykona-
ny z BN, w ktéorym umieszczano stechiometryczne miesza-
niny proszkéw Mg i B. Caty proces odbywat sie w zakresie
cisnien P = 10-30 kbar, temperaturze 1100-22000C i czasie
1-3 godzin, po czym caly uktad byt schtadzany w czasie 1-
2 godzin. Badania pokazaly, ze podczas wzrostu krysztatow
MgB: w pierwszym etapie, tj. przy temperaturze T > 11000C,
Mg zaczyna reagowac z materiatem tygla, tj. z BN. Przy tem-
peraturze T > 13000C i przy ci$nieniu P < 15 kbar w quasi-
potréjnym uktadzie tworzy sie faza MgNB9. Przy cisnieniu
P=15 kbar nadal wystepuje faza MgNB9 oraz rozpoczyna
sie wzrost krysztatow MgB2. Przy temperaturze T = 22000C
i ciSnieniach P = 20 kbar w ciggu 10-15 min. pojawiaty sie
krysztaly MgB2 wewnatrz osnowy MgNB9. Przy wydtuzonym
czasie krystalizacji obserwowano zanikanie fazy MgNBs a
koncowym produktem byty krysztaty MgB? oraz BN. Wynika
z tego, ze wzrost krysztatow MgB? polega na powstaniu fazy
posredniej MgNB9, a nastepnie na jej rozktadzie przy wyso-
kiej temperaturze i ciSnieniu. Otrzymane w ten sposoéb krysz-
taty miaty rozmiary 1,5x0,9x0,2 mm3. Pomiary niskotempe-
raturowe pokazaly, ze krysztaly te charakteryzuja sie wyso-
kimi warto$ciami temperatur krytycznych Tc, ktére zawierajg
sie w przedziale Tc¢ = 37,0-39,0 K.

Podobne badania prowadzit zespét kierowany przez Lee
[14]. Otrzymywali oni krysztaty MgB? z quasi-potréjnego ukia-
du Mg-MgB2-BN stosujgc cisnienia rzedu P = 4-6 GPa, tem-
peratury w przedziale 1400-17000C i czasy od kilku minut do
godziny. Eksperymenty prowadzono uzywajac tygli BN, wzdtuz
ktérych stosowano gradienty temperatur rowne ok. 2000C/cm.
Uzywano mieszanin Mg+MgB2+BN w proporcjach 1:3:15, a ja-
ko prekursory stosowano proszki Mg i B. Otrzymane kryszta-
ty miaty rozmiary od 0,3 do 0,7 mm i charakteryzowaly sie
temperaturami krytycznymi przejscia do stanu nadprzewodza-
cego zawartymi w przedziale T = 38,1-38,3 K.

Proces in-situ

Druty

Proszek Mg+2B

- — ) Przecigganie Walcowanie
Metalowy

pojemnik

Rys. 3. Schemat uktadu do otrzymywania tasm i drutéw MgB2 technikg PIT z zastosowaniem

procesu in-situ
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Innym sposobem otrzymywania krysztatow MgB? jest
wykorzystanie techniki wygrzewania stechiometrycznych
mieszanin Mg+2B umieszczanych wewnatrz zamknietych
metalowych amput wykonanych, np. z Mo, Nb czy stali nie-
rdzewnej [15, 16, 17]. Autorzy tych prac podaja, ze napet-
nianie amput substratami odbywato sie w atmosferze ochron-
nej argonu. Zamkniete amputy umozliwiaty, mimo duzej prez-
nosci par Mg, zabezpieczenie stechiometrii substratow pod-
czas procesu wygrzewania. Procesy wygrzewania prowa-
dzono w temperaturowym przedziale 1050-14000C i w cza-
sie od kilku godzin do kilku dni. W kazdym przypadku otrzy-
mywano wysokiej jakosci krysztaly MgB2, ktére charaktery-
zowaly sie temperaturami krytycznymi przej$cia do stanu
nadprzewodzacego z przedziatu Tc = 38,0-38,6 K.

Tasmy i druty

Rownolegle do licznych prac nad monokrystalizacjg
MgB?2, w wielu osrodkach naukowych realizowane sg inten-
sywne prace eksperymentalne, ktérych celem jest otrzyma-
nie skondensowanego MgB: w postaci polikrystalicznych
tasm i drutbw. Poszukiwania te maja czesto czysto aplika-
cyjny charakter.

Udane préby otrzymania MgB?2 w postaci litej przepro-
wadzono stosujac technike SHS (Self-propagating High-Tem-
perature Synthesis) [18]. W takich eksperymentach wyko-
rzystuje sie synteze zachodzaca w wyniku samorzutnej re-
akcji egzotermicznej w mieszaninie Mg+2B. Metoda ta po-
lega na sprasowaniu w pastylki (pod odpowiednim cisnie-
niem) mieszaniny proszkéw materiatu wyjSciowego, a na-
stepnie na ich syntezie. Synteza zostaje zainicjowana w tem-
peraturze rzedu 6500C, przy czym catkowity czas reakcji jest
rzedu kilku sekund. W tym czasie temperatura przygotowa-
nego wsadu moze wzrosng¢ do 10000C.

Jednakjak wynika z analizy danych literaturowych, z apli-
kacyjnego punktu widzenia, jednym z najbardziej obiecujg-
cych sposoboéw otrzymywania skondensowanego MgB? jest
technika PIT. Technika ta umozliwia w otrzymywanie w szybki
sposoOb nie tylko jedno- ale i wielowtdknowych kompozycji
tasm i drutow z polikrystalicznego MgB2 W zaleznosci od
sktadu mieszanin wyjsciowych, takie tasmy i druty moga by¢
otrzymywane przy pomocy dwoch proceséw: procesu in-situ
lub procesu ex-situ.

W przypadku procesu in-situ (Rys. 3) jako substratow
uzywa sie mieszaniny sktadnikéw wchodzacych w skiad
zwigzku MgB2 Zwykle uzywane mieszaniny majg sktad ste-

chiometryczny, tj. Mg+2B [19].
Autorzy pracy [20] podaja, ze
uzywali rbwniez mieszanin typu
MgB2+(Mg+2B). W dalszych
pracach eksperymentalnych
ujawniono, ze w procesie kon-
solidacji mieszanin czes$¢ Mg

Obrobka ulegata odparowaniu badz utle-
ciepina nieniu do MgO. Stad celem za-
. uuuu: . H kiadu stechiome-
it A pewnienia s
— 000000000

trycznego otrzymywanych tasm
badz drutéw, do mieszanin wyj-
Sciowych zwykle dodaje sie
pewne nadmiarowe ilosci Mg
[21]. Podobnie dodanie pew-

Tasmy
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nych ilosci domieszek do sub-
stratbw umozliwia otrzymanie
koncowego produktu (tasm
badz drutéw) o zmodyfikowa-
nych wtasciwosciach nadprze-
wodzacych.

Z kolei proces ex-situ (Rys.
4.) polega na spiekaniu polikry-
stalicznego proszku MgB: [22].
Podobnie jak w przypadku pro-
cesu in-situ, tak i w tym proce-
sie MgB? moze by¢ dodatkowo
domieszkowany poprzez mody-
fikacje sktadu materiatu wyj-
Sciowego. Opierajgc sie na danych literaturowych mozna
stwierdzi¢, ze problemy zwigzane z otrzymywaniem dobrej
jakosci tasm i drutéw MgB? dotychczas rozwigzywane sa
gtdbwnie na drodze eksperymentalne;.

W obu przypadkach caty proces konsolidacji rozpoczy-
na sie od wyboru wysokiej jakosci i czystosci substratow.
Z wczesniejszych prac wynika, ze zaréwno czystos¢ jak
i wielko$¢ czgstek substratébw maja istotny wptyw na warto-
Sci uzyskiwanych temperatur krytycznych Tc i prgdow kry-
tycznych Jc otrzymanych tasm i drutéw [23, 24]. Stwierdzo-
no, ze w celu uzyskania odpowiedniego rozmiaru czgstek
nalezy wybrac wiasciwy proces przygotowywania proszkow
Mg, B i MgB2 Obecnie stosuje sie dwa sposoby, tj. kulowe
mielenie w izopropanowym s$rodowisku z odpowiednim do-
borem czasu i energii mielenia [25] albo przedtuzone wyso-
koenergetyczne mielenie w gazie ochronnym [26]. Jak po-
kazano w pracy [27] tasmy i druty otrzymywane z proszkéw
0 rozmiarach czastek okoto 3 |jm charakteryzowaly sie naj-
wyzszymi wartosciami prgdéw krytycznych Jc. Dalsze
zmniejszanie wielkosci tych czastek powodowato obnizenie
wartosci Jc. Przyjmuje sie, ze za obnizenie wartosci pradu
krytycznego Jc odpowiada tworzenie sie tlenku MgO na
powierzchni czastek substratéw.

W procesie wykonywania nadprzewodzgcych tasm i dru-
tow MgB?2 duze znaczenie ma réwniez dobo6r odpowiednie-
go materiatu metalowych rurek, w ktérych umieszczane sg
proszki MgB? badz (Mg+2B). Takie rurki powinny zapewnic¢
mechaniczng i termiczng stabilno$¢ wymagang w procesie
wykonywania tasm lub drutow MgB2 Z danych literaturo-
wych wynika, ze prowadzono szereg prob otrzymywania
skonsolidowanego MgB: z wykorzystaniem rurek wykona-
nych z nastepujgcych materiatéw: Fe [28], Ni [29], Cu, Ag
[30], Nb [31], Ta [32], SS [33, 34]. Jesli chodzi o wtasciwosci
otrzymanych tasm i drutéw MgB? i ich reaktywnoscig z ma-
teriatami rurek stwierdzono, ze najlepiej zadanie to spetnia-
ja rurki wykonane z Fe ijego stopoéw [35, 36]. Z drugiej jed-
nak strony wazne jest by materiat rurki byt tatwy w obrébce
plastycznej. Cechy takie wykazujg rurki wykonane z Ag, Cu
oraz Ni i jego stopow. Istotnym jednak mankamentem tych
metali jest ich duza zdolno$¢ do reagowania z MgB? w tem-
peraturach 900-10000C, w ktérych prowadzone sg procesy
spiekania otrzymywanych tasm i drutéw. Mimo to, z punktu
widzenia odksztalcen plastycznych materiatu tych rurek,
nadal pozostajg one interesujgca mozliwoscig konsolidacji
w nich MgB2 Natomiast problem reaktywnosci materiatu
rurek z wsadem MgB? bgdz (Mg+2B) z powodzeniem moze
by¢é ominiety poprzez zastosowanie nizszych temperatur

Proszek MgB2

Metalowy
pojemnik

procesu ex-situ
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Rys. 4. Schemat uktadu do otrzymywania tasm i drutéw MgB? technika PIT z zastosowaniem

konsolidacji [37]. Czesto problem doboru odpowiedniego
materiatu rurki rozwigzywany jest réwniez poprzez uzycie
dwoch wspotosiowych rurek. Rozwigzanie tego typu ma na
celu zapewnienie mechanicznej stabilnosci otrzymywanych
tasm badz drutéw.

Rurki z umieszczonymi w nich MgB: lub Mg+2B formo-
wane sg za pomocg przeciggania oraz prasowania (walco-
wania). Taki tok postepowania ma na celu uzyskanie na dro-
dze mechanicznej maksymalnie skonsolidowanego mate-
riatu wyjsciowego, znajdujacego sie wewnatrz rurki o gesto-
Sci zblizonej do wartosci teoretycznej. Caly proces trwa tak
dlugo, az zostang osiggniete okreslone rozmiary poprzecz-
ne dla tasm lub odpowiednie Srednice dla drutow MgB2
Twardos¢ i krucho$¢ MgB? stanowi tu dodatkowy problem,
znacznie utrudniajgc uzyskanie odpowiednich wymiarow
tasm i drutbw. W dalszym etapie uformowane tasmy badz
druty MgB?2 podlegajg obrébce cieplnej. Procesy spiekania
prowadzone sg zwykle w prozni badz w atmosferze gazu
ochronnego, np. w azotu [38], argonu [39] lub argonu z do-
datkiem wodoru [40] w celu unikniecia tworzenia sie tlen-
koéw. Jesli czas spiekania jest krotki wowczas proces taki
moze by¢ przeprowadzony w powietrzu. Procesy spiekania
zwykle prowadzi sie w czasie od kilku minut do kilku godzin.
W procesie in-situ juz po kilku minutach zaobserwowano
pojawienie sie czystej fazy MgB2 Z praktycznego punktu
widzenia istotnym staje sie fakt, ze przy krétkich czasach
procesow spiekania nie jest konieczne stosowanie wysokiej
czystosci gazéw ochronnych, a to z kolei ma zasadnicze
znaczenie w obnizeniu kosztow produkcji tasm i drutéw. Do-
datkowo z analizy danych literaturowych wynika, ze otrzy-
mywane tasmy badz druty bezposrednio po wyjeciu z pieca
moga by¢ chtodzone zaréwno w powietrzu [41], w wodzie
[5], jak réwniez w ciektym azocie [38].

Opanowanie technologii wytwarzania tasm i drutéw
z MgB?2 umozliwito wyprodukowanie pierwszych kabli nad-
przewodzacych [42]. W szczegdlnosci opanowanie procesu
produkcji wielowtéknowych kompozycji tasm i drutéw MgB?
ma bardzo duze znaczenie praktyczne (Rys. 5).

W chwili obecnej mozna wyr6zni¢ dwie podstawowe
metody otrzymywania takich wielowtdknowych kompozycji
tasm i drutow MgB? [43]. Pierwsza z nich polega na umiesz-
czeniu wewnatrz metalowej rurki pojedynczych drutéw badz
tasm MgB? przygotowanych technikg PIT (Rys. 6).

Druga metoda polega na wykorzystaniu metalowych
(zwykle zelaznych) pretébw z symetrycznie nawierconymi
otworami w ich wnetrzach, w ktérych umieszcza sie proszek
MgB? (Rys. 7).



Rys. 5. Schemat wielowt6knowej tasmy otrzymanej technikg PIT, gdzie: 1 - konco-

wa posta¢ mikrotasm MgB?, 2 - metalowa rurka, np. z Fe

1 2

Rys. 6. Schemat produkcji wielowtéknowych tasm badz drutéw technikg PIT z wykorzystaniem
metalowej rurki. 1 - mikrodruty MgB2 otrzymane technikg PIT, 2 - metalowa rurka, 3 - MgB?

Rys. 8. Fotografia drutéw MgB?2 otrzymanych technikg PIT z zastosowaniem kon-
solidacji metodg wybuchowa: 1 - skonsolidowany polikrystaliczny MgB?, 2 - zela-

zna rurka, 3 - miedziana rurka

W pierwszym przypadku we wnetrzu metalowej rurki (np.
Cu) umieszcza sie wigzke pojedynczych tasm badz drutow
MgB?2, a nastepnie poddaje sie ja dalszej obrébce mecha-
nicznej, w tym przeciagganiu. W wyniku przeciggania mozna
uzyskac¢ wielowtoknowy kompozyt (kabel) o okreslonej licz-
bie drutbw MgB?2 o zadanym przekroju poprzecznym.

W drugim przypadku metalowy pret w pierwszej fazie
podlega wstepnemu przecigganiu. Po tym procesie, w za-
leznosci od tego czy chcemy otrzymac druty czy tasmy, pret
zostaje przeciggniety badz sprasowany celem uzyskania
odpowiednich wymiaréw poprzecznych.

Z przeprowadzonych badan wiadomo, ze jakos$¢ otrzy-
manych wielowtdknowych kompozytéw (kabli), podobnie jak
w przypadku jednowtéknowych tasm i drutéw zalezy od ca-
tego procesu przygotowania oraz obrébki mechanicznej.

Nauka, Technologia

Poza tym wiadomo, ze proces wygrzewa-
niajednowtdknowych tworzyw MgB? znacz-
nie zwieksza ich gestos¢, a tym samym pro-
wadzi do uzyskania wyzszych wartosci kry-
tycznych gestosci pragdow. Dlatego dodat-
kowo, oprécz obrobki mechanicznej, zaréw-
no w przypadku wielowtéknowych tasm jak
i drutébw, warto w koncowym etapie zasto-
sowac proces wygrzewania.
W ostatnim czasie podjeto
takze kilka udanych préb otrzy-
3 mania drutow MgB?2 zmodyfiko-
wang technikg PIT z zastoso-
waniem metody wybuchowej
[44]. Metoda ta umozliwia ogra-
niczenie obrébki mechanicznej
do minimum przy jednoczesnej
eliminacji etapu wysokotempe-
raturowego spiekania. Konsoli-
dacja proszku MgB? metodg
wybuchowa [45] jest procesem
zageszczania i fgczenia czg-
stek. Dokonuje sie ona podczas
przejscia fali uderzeniowej
przez porowate medium.
W eksperymencie wykorzystano proces
ex-situ otrzymywania drutéw nadprzewo-
dzacego MgB2 Celem mechanicznego
wzmochienia uktadu, w eksperymencie
materiat wyjSciowy umieszczany byt
w dwéch wspotosiowych metalowych rur-
kach. Proces konsolidacji MgB? zostat
przeprowadzony w dwéch réznych warian-
tach uzytych rurek. W pierwszym przypad-
ku proszek MgB? umieszczano w zelaznej
rurce, ktdra nastepnie wspotosiowo
umieszczono wewnatrz rurki z miedzi.
W drugim przypadku proszek MgB?
umieszczony zostat w miedzianej rurce,
a nastepnie rurka ta zostata ulokowana
w rurce stalowej. Nastepnie rurki z tak
umieszczonym proszkiem MgB? byly za-
mykane metalowymi korkami. Tak przygo-
towane uktady rurek umieszczano we-
wnatrz uktadu wybuchowego, w ktorym
detonacje tadunku wybuchowego pobu-
dzano detonatorem generujgcym fale ptaska. Jak pokazano
na rys. 8 i 9 tak otrzymane probki skonsolidowanego poli-
krystalicznego MgB? charakteryzujg sie dobrym zageszcze-
niem oraz rownomiernym rozktadem materialu we wnetrzu
kazdej rurki.

W artykule scharakteryzowano uktad fazowy Mg-B oraz
strukture krystaliczng MgB2. Omoéwiono sposoby otrzymy-
wania MgB? w postaci mono- jak i polikrystalicznej. Zwréco-
no uwage na mozliwos¢ otrzymania dobrej jakosci mono-
krysztatdbw przy uzyciu dwoch technik: techniki z zastoso-
waniem wysokich temperatur i wysokich cisnien oraz techniki
wygrzewania materiatébw wyjsciowych w metalowych ampu-
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tach. Omoéwiono preparatyke zwigzang
z otrzymywaniem jedno- i wielowtéknowych
tasm i drutow MgB?2 technika PIT. Przedys-
kutowano dwa procesy: proces in-situ i pro-
ces ex-situ. Pokazano, ze jakos$¢ otrzyma-
nego materiatu zalezy od wielu czynnikow,
tj. jakosci i wielkosci ziaren materiatu wyj-
Sciowego, wyboru procesu, procesu formo-
wania, temperatury i czasu obrobki ciepl-
nej oraz materiatu uzytych rurek.
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