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Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unor materiale magnetice sub forma
de straturi subtiri pe baza de aliaj AINiCo, cu aplicatii in sistemele micro-electro-mecanice
(senzori de cdmp magnetic, senzori de actuatie, dispozitive actuatie etc.).

Se cunosc metode de obtinere a materialelor magnetice sub forma de straturi subtiri
prin depunere fizica din vapori (PVD). Acesta este un proces de depunere la nivel atomic,
in care materialul este vaporizat din stare solida sau lichida in forma gazoasa, transportat
sub forma de vapori in vid sau cu ajutorul unui gaz la presiune mica (sau plasma) la un substrat
pe care condenseaza. Procesul PVD este folosit pentru a depune straturi subtiri cu grosimea
de la cativa nanometri pana la mii de nanometri; mai poate fi folosit si la depunerea mai multor
straturi, straturi foarte groase si cu structuri liber alese. Substratul poate avea diferite marimi
de la foarte mici pana la foarte mari, iar forma poate varia de la plana pana la o geometrie
complexa. Procesul de depunere fizicd din vapori are o viteza de depunere de 10...100 A
(1...10 nm) pe secunda.

Documentul DE 102006038546 (A1) prezintd un procedeu de producere a unei benzi
magnetice din material magnetic cu Al, Ni, Co, prin depunere in vid din stare de vapori si tratare
cu radiatie laser, iar documentul WO 9504362 A1 prezinta un procedeu de fabricare a unui
magnet din aliaj AINiCo, prin sinterizare in cdmp magnetic, urmata de un tratament termic
de imbatranire de minimum o ord, inintervalul termic de 500...700°C. De asemenea, in articolul:
“The Influence of Aging Treatment on Dilatation in Alnico 5”, autor: Tetsuo Kato, (Trans.
JIM, Vol. 3, 1962, pp. 105-110), se prezintad informatii privind utilizarea tratamentului de
imbatranire a unui aliaj AINiCo, la paliere termice de 600° si peste 750°C, (p. 110).

Dezavantajele metodelor cunoscute sunt urmatoarele:

- nu asigura reproductibilitatea;

- Nu asigura compozitia stoichiometrica.

Problema pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui strat magnetic subtire
de tip AINiCo pe suprafata unei piese, prin depunere din stare de vapori rezultati prin actiunea
energetica de incalzire a unei tinte tip piesa din AINiCo, fard pamanturi rare, cu rezistenta
chimica si mecanica, si cu pret de cost scazut.

Procedeul conform inventiei permite obtinerea unui strat magnetic subtire de tip AINiCo,
depus din stare de vapori rezultati prin actiunea energetica de incalzire a unei tinte tip piesa
din AINiCo si apoi tratate termic la peste 500°C, dupa care stratul subtire de depunere rezultat
este tratat termic in 2-3 etape de revenire, constand in:

a) revenire cu 5...20°C/min pana la 500...530°C, mentinere 15', reincalzire cu
1,5...2°C/min panala600°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 3x10°...5,4x10° si apoi réacire
lenta la temperatura camerei;

b) revenire pana la 800°C, cu mentinere, la un nivel de vid de 1,5x10° si apoi racire
la temperatura camerei; continuate, dupa caz, in functie de structurafizica atintei, cu o etapa
finala;

c) incalzire cu 20°C/min panala 800°C, mentinere 15', apoi incalzire cu 2°C/min pana
la 900°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 2x107 i racire lenta la temperatura camerei.

Intr-un exemplu mai particular de realizare, de depunere prin ablatie laser pulsata,
se obtine otint& (piesa) prin metoda clasica, cu compozitia aleasa, care este supusa procesului
de smulgere a clusterilor de material prin ablatie laser pulsata. Proba de strat subtire rezultata
este supusa unui tratament termic in trei etape succesive la temperatura de 600°C, 800°C,
900°C, pentru o oré. In alt exemplu particular de realizare, pentru depunerea prin pulverizare
folosind o tintd obtinutd din pulberi ce respectd compozitia finald si cu o dispersie
granulometrica respectand o dispersie gaussiana, tinta este supusa evaporarii prin pulverizare,
iar apoi stratul subtire obtinut este supus unui tratament termicin vid, in doi pasi, la temperatura
de 600°C, timp de o ora.
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Avantajele inventiei sunt urmatoarele:

- procedeul asigura reproductibilitatea tintelor (probelor) in 95% din cazuri si a
compozitiei stoichiometrice in 85% din cazuri;

- asigura proprietatile magnetice impuse si costuri de fabricatie scazute;

- asigura omogenitate structurala.

Inventia este prezentata pe larg in continuare prin doua exemple de realizare a inventiei,
in legatura cu fig. 1...5, care reprezinta:

- fig. 1, diagrama dependentei temperaturii in timp pentru metoda nr. 1;

- fig. 2, detaliu al dependentei temperaturii in timp pentru metoda nr. 1;

- fig. 3, metoda nr. 2 cu pasul 1 si pasul 2;

- fig. 4, pasul 1 al metodei nr. 2;

- fig. 5, pasul 2 al metodei nr. 2.

Procedeu de obtinere a unui strat magnetic subtire de tip AINiCo, depus din stare de
vapori rezultati prin actiunea energeticé de incalzire a unei finte tip piesa din AINiCo si apoi
tratate termic la peste 500°C, se caracterizeaza prin faptul ca stratul subtire de depunere
rezultat este tratat termic in 2-3 etape de revenire, constand in:

a) revenire cu 5...20°C/min panala 500...530°C, mentinere 15', reincalzire cu 1,5-2°C/min
pana la 600°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 3x10°...5,4x10° si apoi racire lenta la
temperatura camerei;

b) revenire pana la 800°C, cu mentinere, la un nivel de vid de 1,5x10° i apoi racire
la temperatura camerei; continuate, dupa caz, in functie de structurafizica atintei, cu o etapa
finala;

c) incalzire cu 20°C/min panala 800°C, mentinere 15', apoiincalzire cu 2°C/min pana
la 900°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 2x10? si racire lenta la temperatura camerei.

In cazul unei depuneri realizate prin utilizarea unei tinte obtinuta prin turnare, supusa
procesului de desprindere de clusteri prin ablatie laser pulsata, stratul subtire de depunere
rezultat este tratat termic in urméatoarele etape:

a) revenire cu 5°C/min panala 500°C, mentinere 15', apoi incalzire cu 1,5°C/min pana
la 600°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 3x107? si racire lent la temperatura camerei,

b) incalzire cu 20°C/min panala 600°C, mentinere 15', apoi incalzire cu 2°C/min pana
la 800°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 2,5x107 si racire lenta la temperatura camerei,

¢) incalzire cu 20°C/min panala 800°C, mentinere 15', apoi cu 2°C/min panala900°C,
mentinere 60", la 2x107°, racire lenta la temperatura camerei.

{n cazul unei depuneri realizate prin utilizarea unei tinte obtinuta din pulberi cu dispersie
granulometrica de tip gaussian, prin pulverizare, stratul subtire de depunere rezultat este tratat
termic in urmatoarele etape:

a) revenire cu 20°C/min panala 530°C, mentinere 15', apoi cu 2°C/min panala600°C,
mentinere 60', la 5,4x1 0°, racire lenta la temperatura camerei;

b) revenire cu 50°C/min pana la 800°C, mentinere 15', la 1,5x10°, racire rapida la
temperatura camerei.

Se prezinta in continuare pe larg cele doua exemple de realizare.

Exemplul 1, pentru depunerea prin ablatie laser pulsata.

n scopul prepararii experimentale a unor filme pe baza de aliaje de tip Alnico, este
realizata o tinta (piesa) rotunda din material Alnico, cu un diametru de 20...50 mm. Tinta este
procesata prin topire in cuptorul cu inductie in aer, pornind de la materii prime sub forma de
elemente, fapt impus de necesitatea de a obtine o compozitie chimica cat mai apropiata de
cea aaligjelor comerciale. $arja dozata din elementele constitutive, conform recepturii pentru
aliajul Alnico, este elaborata si apoi turnata intr-o forma in nisip peliculizat cu rasina, forma
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cu configuratia aproximativa a piesei (tintei) finale. Turnarea trebuie sa fie urmaté de o racire
rapida (cu viteza de circa 200°C/min), astfel incat sa nu apara fenomene de segregare a
constituentilor. Tinta este folosita pentru depuneri fizice din faz& de vapori prin metoda ablatiei
cu pulsatie laser. Dupa obtinere, proba este supusa unui tratament termic, dupa cum urmeaza:

Pentru a se obtine o structura cristalina in filmele subtiri similare cu materialul bulk
pe baza de Alnico, filmele sau straturile subtiri depuse au fost tratate termic in vid, tratament
urmat de trei etape succesive la temperatura de 600°C, 800°C, 900°C, pentru o ora, in scopul
evaluarii atat a modificarilor structurale, céat si a celor magnetice, survenite in sistemul limitat
din punct de vedere structural. Parametrii specifici pentru fiecare etapa a revenirii sunt
prezentate mai jos:

Etapa nr. 1. Straturile subtiri supuse acestei reveniri au fost acelea obtinute pe sub-
straturi ceramice si de Si.

Panta 5°C/min 1.5° C/min

Punct de pornire 500°C 600°C Racire lentd la temperatura
Timp de mentinere 15' 60’ camerei

Nivel vid 3-10° mbari

Etapanr. 2. Straturile subtiri supuse acestei reveniri au fost acelea supuse initial etapei

nr. 1.
Panta 20°C/min 2°C/min
Punct de pornire 600°C 800°C Ré&cire lenta la temperatura
Timp de mentinere 15' 60’ camerei
Nivel vid 2.5:10®° mbari

Etapanr. 3. Straturile subtiri supuse acestei reveniri au fost acelea obtinute pe substrat

ceramic, anterior supuse etapei nr. 2.

Panta 20°C/min 2°C/min

Punct de pornire 800°C 900°C Ra&cire lentd la temperatura
Timp de mentinere 15' 60’ camerei

Nivel vid 2:10° mbari

in concluzie, in exemplul 1, pentru depunere prin ablatie laser pulsata, procedeul

consta in;

- obtinerea tintei prin metoda clasica cu compozitia doritd, care este supusa procesului
de smulgere a clusterilor de material prin ablatie laser pulsatg;

- supunerea stratului termic obtinut la tratamentul termic precizat prin cele 3 etape.

Exemplul 2, pentru depunerea prin pulverizare.

n scopul prepararii experimentale a unor filme pe baza de aliaje de tip Alnico, este
realizata o tinta (piesa) rotunda din material Alnico, cu un diametru de 20...50 mm. Tinta este
procesata prin presare si sinterizare de pulberi cu o distributie granulometrica stabilitd anterior,
pentru a avea o dispersie gaussiana. Probele sunt supuse apoi urmatorului tratament:
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Pentru a se obtine o structura cristalina in filmele subtiri similare cu materialul bulk
pe baza de Alnico, filmele depuse au fost tratate termic in vid, la temperatura de 600°C, timp
de o ora, in scopul evaluarii atat a modificarilor structurale, cat si magnetice, survenite in
sistemul limitat din punct de vedere dimensional. Probele depuse au fost supuse acestuli
tratament, dupa cum urmeaza:

Pasul 1
Panta 20°C/min 2°C/min
Temperatura 530°C 600°C Racire lent la temperatura
Timp de mentinere 15' 60’ camerei
Nivel vid 5,4-10° torr
Pasul 2
Panta 50°C/min
Temperatura 800°C Ra&cire rapida la
Timp de mentinere 15' temperatura camerei
Nivel vid 1,5:10° mbari

in concluzie, in exemplul 2, pentru depunerea prin pulverizare, procedeul consta in:
- obtinerea tintei din pulberi cu respectarea compozitiei finale si cu dispersie
granulometrica care sa respecte o dispersie gaussiana, $i apoi supusa evaporarii de vapori
prin pulverizare, urmata de tratament termic in doi pasi.
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Revendicari

1. Procedeu de obtinere a unui strat magnetic subtire de tip AINiCo, depus din stare
de vapori rezultati prin actiunea energetica de incélzire a unei tinte tip piesa din AINiCo si apoi
tratate termic la peste 500°C, caracterizat prin aceea ca stratul subtire de depunere rezultat
este tratat termic in 2-3 etape de revenire, constand in:

a) revenire cu 5...20°C/min pana la 500...530°C, mentinere 15', reincalzire cu
1,5...2°C/min panla600°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 3x107°...5,4x10° si apoi réacire
lenta la temperatura camerei;

b) revenire pana la 800°C cu mentinere, la un nivel de vid de 1,5x10° si apoi racire
la temperatura camerei; continuate dupa caz, in functie de structura fizica a tintei, cu o etapa
finala;

c) incalzire cu 20°C/min panala 800°C, mentinere 15', apoi incalzire cu 2°C/min pana
la 900°C, mentinere 60, la un nivel de vid de 2x10° si racire lenta la temperatura camerei.

2. Procedeu de obtinere a unui strat magnetic, conform revendicéarii 1, caracterizat
prin aceea ca, in cazul unei depuneri realizate prin utilizarea unei tinte obtinuta prin turnare,
supusa procesului de desprindere de clusteri prin ablatie laser pulsata, stratul subtire de
depunere rezultat este tratat termic in urmatoarele etape:

a) revenire cu 5°C/min panala 500°C, mentinere 15', apoiincalzire cu 1,5°C/min pana
la 600°C, mentinere 60", la un nivel de vid de 3x107 i racire lenta la temperatura camerei;

b) incalzire cu 20°C/min panala 600°C, mentinere 15', apoi incalzire cu 2°C/min pana
la 800°C, mentinere 60', la un nivel de vid de 2,5x10° si racire lenta |la temperatura camerei,

c) incalzire cu 20°C/min panala 800°C, mentinere 15', apoi cu 2°C/min panala900°C,
mentinere 60', la 2x10?, racire lenta la temperatura camerei.

3. Procedeu de obtinere a unui strat magnetic, conform revendicarii 1, caracterizat
prin aceea ca, in cazul unei depuneri realizate prin utilizarea unei tinte obtinuta din pulberi
cu dispersie granulometrica de tip gaussian, prin pulverizare, stratul subtire de depunere
rezultat este tratat termic in urméatoarele etape:

a) revenire cu 20°C/min panala 530°C, mentinere 15', apoi cu 2°C/min panala600°C,
mentinere 60, la 5,4x107°, racire lenta la temperatura camerei;

b) revenire cu 50°C/min pana la 800°C, mentinere 15', la 1,5x10°, r&cire rapida la
temperatura camerei.
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