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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania krzemku magnezu, ktéry ze wzgledu na wita-
Sciwosci moze stuzyC jako materiat konstrukcyjny, jako powtoka do ochrony réznych powierzchni
przed nadmiernym zuzyciem, a takze jako materiat do produkcji modutéw Peltiera oraz generatoréw
termoelektrycznych.

Do najczesciej stosowanych metod otrzymywania krzemku magnezu Mg,Si nalezg metoda
przetapiania indukcyjnego oraz metoda stopowania mechanicznego.

Przetapianie indukcyjne polega na tym, ze zhomogenizowang mieszanine reagentéw umiesz-
cza sie w tyglu i przetapia sie uzyskujac polikrystaliczny materiat. Konieczna jest jednak dodatkowa
obrébka cieplna w celu ujednorodnienia sktadu. Przejscie reagentéow przez faze ciekta wymaga pod-
grzania uktadu do temperatury okoto 1100°C. W tej temperaturze preznos¢ par magnezu jest wielo-
krotnie wyzsza niz krzemu (Tzenia dla Mg wynosi 1091°C). Powoduje to silne parowanie i znaczacy
ubytek tego pierwiastka ze strefy reakcji. W zwigzku z tym, synteze prowadzi sie przy nadmiarze Mg
lub w szczelnie zamknietych tyglach.

Synteza Mg,Si metodg stopowania mechanicznego polega na tym, Zze stechiometryczng mie-
szanine reagentow (Mg i Si) w formie proszkéw o starannie dobranym uziarnieniu umieszcza sie
w wibracyjnym miynie kulowym i miele sie w celu uzyskania jak najwiekszego stopnia przereagowa-
nia, przy czym stosunek wagowy elementéw mielacych do mieszaniny reakcyjnej wynosi okoto 20:1.
Wada tej metody jest mozliwos¢ zanieczyszczenia produktu reakcji tlenem lub materiatem, z ktérego
wykonany jest mtyn i mielniki.

Ze zgtoszenia nr CN 101 264 890 znany jest sposéb wytwarzania proszku Mg,Si na drodze be-
dacej w pewnym sensie potgczeniem w/w metod. W tej nowej metodzie proszki magnezu i krzemu po
zmieszaniu w odpowiednich proporcjach, miele sie w celu uzyskania odpowiedniej aktywacji po-
wierzchni ziaren. Otrzymang w pierwszym etapie mieszanine substratow umieszcza sie w tyglu, ktory
zostaje zamkniety w szczelnym reaktorze. Tak przygotowany uktad jest podgrzewany do temperatury
700-900°C, a nastepnie chtodzony do temperatury otoczenia. Metoda ta nadaje sie do otrzymywania
Mg,Si 0 wysokiej czystosci.

Z miedzynarodowego zgtoszenia nr WO 02 083 561 znany jest sposob wytwarzania Mg,Si,
a takze materiatéw trojsktadnikowych Mg,(Si, E), E = Sn, Ge, Pb z wodorku magnezu, krzemu i wy-
branego trzeciego skfadnika. Opisana synteza odbywa sie w ztozu proszkowym, przez ktére impulso-
wo przeptywa prad elektryczny o duzym natezeniu.

Istota wynalazku polega na tym, Ze stechiometryczng mieszanine proszkdéw krzemu, o uziarnie-
niu ponizej 45 pm oraz magnezu o uziarnieniu ponizej 850 pm z ewentualnym dodatkiem modyfikato-
réw w postaci proszkéw korzystnie pierwiastkéw grup | (a, b), lll (a, b), IV ai V (a, b) w postaci czystej
lub zwigzkéw chemicznych, ulegajacych rozktadowi w podwyzszonych temperaturach, w ilosci od 1 do
40% at (pojedynczo lub w kombinacji) homogenizuje sie, a nastepnie zageszcza sie na zimno pod
cisnieniem 200-500 MPa. Mieszanine umieszcza sie¢ w reaktorze w atmosferze ochronnej pod cisnie-
niem od 1-10 Pa, po czym inicjuje sie wysokotemperaturowg, samorozwijajaca sie synteze w tempera-
turze zblizonej do temperatury topnienia magnezu, tj. okoto 660°C. Reakcja zapoczatkowana lokalnie
lub globalnie rozprzestrzenia sie w kilkanascie sekund w catej objetosci ztoza i przebiega w warun-
kach adiabatycznych az do wyczerpania reagentow. Produkt samorozwijajgcej sie syntezy wysoko-
temperaturowej w postaci proszku poddaje sie obrébce cieplnej w temperaturze 500-1000°C. Otrzy-
many proszek krzemku magnezu mozna zageszcza¢ metodg prasowania na gorgco w temperaturze
800-1000°C pod cisnieniem 25-50 MPa, zaleznie od sktadu chemicznego, rodzaju i ilosci modyfikatora.

Do zalet sposobu otrzymywania krzemku magnezu wedtug wynalazku mozna zaliczy¢: krotki
czas reakcji, wysoki stopien przereagowania oraz stosunkowo niska temperature reakcji zblizong do
temperatury topnienia magnezu. Pozwala to ograniczy¢ straty magnezu, ktérego szybkos$¢ parowania
istotnie wzrasta z temperaturg. Produkt syntezy ma sktad Scisle stechiometryczny, a uzyskiwane wy-
dajnosci sg przynajmniej o rzad wielkosci wyzsze w poréwnaniu do innych metod. Ze wzgledu na bar-
dzo krétki czas trwania syntezy, ilos¢ tlenkowych zanieczyszczen, ktére mogtyby sie pojawi¢ z powodu
znacznego powinowactwa magnezu do tlenu jest niewielka. Ponadto, proszek Mg,Si otrzymany opi-
sang metoda nie wymaga dodatkowego rozdrabniania i nadaje sie do zageszczania przez prasowanie
na gorgco. Zastosowany do syntezy tygiel ceramiczny nie wymaga szczelnego zamkniecia.
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Przyktad 1

Proszek krzemu o uziarnieniu 45 pm miesza sie z proszkiem magnezu o uziarnieniu 800 pm
w stosunku molowym 1:2 i poddaje procesowi homogenizacji. Jednorodng mieszanine zageszcza sie
na zimno pod cisnieniem 300 MPa, a otrzymane wypraski umieszcza sie w reaktorze w atmosferze
ochronnej. Reakcja rozpoczyna sie w temperaturze zblizonej do temperatury topnienia magnezu, tj.
ok. 660°C i przebiega do konca w ciggu kilkunastu sekund. Produkt syntezy (Mg,Si) poddaje sie ob-
rébce cieplnej w temperaturze 600°C przez 2 godziny. Tak otrzymany proszek przesiewa sie przez
sito 63 pm i prasuje sie w matrycy grafitowej przez 2 godziny w temperaturze 1000°C pod cisnieniem
25 MPa. Materiat finalny ma gestos¢ réwna gestosci teoretycznej Mg,Si, ktdra wynosi 1,99 g/cm?®.

Przyktad 2

Do proszku krzemu o uziarnieniu 45 pm dodaje sie proszek magnezu o uziarnieniu 800 pm
w stosunku molowym 1:2 i proszek szczawianu srebra w ilosci takiej, aby stezenie srebra w Mg,Si
wynosito do 2% at, a nastepnie zloze proszkowe poddaje sie procesowi homogenizacji. Jednorodng
mieszanine wstepnie zageszcza sie na zimno pod ci$nieniem 300 MPa. Otrzymane wypraski umiesz-
cza sie w reaktorze z atmosferg ochronng. Reakcja rozpoczyna sie w temperaturze zblizonej do tem-
peratury topnienia magnezu, tj. ok. 660°C i przebiega w warunkach adiabatycznych. Produkt syntezy,
proszek Mg,Si modyfikowany srebrem, poddaje sie obrébce cieplnej w temperaturze 600°C przez
2 godziny, a nastepnie przesiewa sie przez sito 63 pm i prasuje sie w matrycy grafitowej przez 2 go-
dziny w temperaturze 1000°C pod cisnieniem 25 MPa. Produkt finalny ma gesto$¢ bliskg gestosci
teoretycznej Mg,Si oraz réwnomierny rozktad srebra w catej objetosci.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb wytwarzania krzemku magnezu wykorzystujgcy samorozwijajacg sie reakcje syntezy,
znamienny tym, ze stechiometryczng mieszanine proszkéw krzemu, o uziarnieniu ponizej 45 pm oraz
magnezu o uziarnieniu ponizej 850 pm homogenizuje sie, a nastepnie zageszcza sie na zimno pod
cisnieniem 200-500 MPa, mieszanine umieszcza sie w reaktorze w atmosferze ochronnej pod cisnie-
niem od 1-10 Pa, po czym inicjuje sie wysokotemperaturowa, samorozwijajaca sie synteze ogrzewajac
zloze do temperatury zblizonej do temperatury topnienia magnezu, tj. 660°C, reakcja zapoczatkowana
lokalnie lub globalnie rozprzestrzenia sie w kilkanascie sekund w catej objetosci ztoza i przebiega
w warunkach adiabatycznych, az do wyczerpania reagentéw j powstaty produkt samorozwijajgcej sie
syntezy wysokotemperaturowej w postaci proszku poddaje sie nastepnie obrdbce cieplnej w tempera-
turze 500-1000°C.

2. Sposob wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze do mieszaniny reakcyjnej proszkéw magnezu
i krzemu wprowadza sie modyfikatory w postaci proszkéw pierwiastkow grup | (a, b), lll (a, b), IVaiV
(a, b) w postaci czystej lub zwigzkéw chemicznych, ulegajacych rozktadowi w podwyzszonych tempe-
raturach, w ilosci od 1 do 40 % at, pojedynczo lub w kombinacji.

3. Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze otrzymany proszek zageszcza sie na gorgco
w temperaturze 800-1000°C pod cisnieniem 25-50 MPa, zaleznie od sktadu chemicznego
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