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DESCRIEREA INVENTIEI

Inventia se refera la un material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu aditie de material
biocompatibil (Ti, Ta, sau Mn), cu structura quasi-amorfa de tip “glassy* si temperaturad Curie
controlatd, cu aplicatii la realizarea de senzori (bio)medicali, dar cu precadere in inducerea
controlata a hipertermiei, si la procedee de obtinere a acestuia in diferite forme mono- si
bidimensionale.

Este cunoscut ca materialele feromagnetice prezinta proprietdti magnetice specifice la
temperaturi mai mici decit o temperaturd de tranzitie, numita §i temperaturd Curie; aceste
proprietati magnetice specifice dispar la temperaturi peste temperature Curie, notatd in
continuare T¢. Temperatura de tranzitie din starea feromagneticd (ordine magneticd) in starea
paramagneticd (dezordine magneticd) este un parametru intrinsec al materialului, care depinde
de compozitia si de modul de preparare ale acestuia, dar si de tratamentele termice ulterioare
aplicate respectivului material.

Se cunoaste cd temperature Curie a metalelor de tranzitie Fe, Co si Ni este cu mult
peste temperatura mediului ambiant (T¢ g = 77OOC; Te co= 11000C; Teni = 3580C). Se stie,
de asemenea, cé aliajele cu continut de Fe, Co si/sau Ni au temperaturi de tranzitie de la starca
ferromagneticd la starea paramagnetica intr-un interval larg (de la valori negative la valori de
peste 1000°C). in functie de compozitia, istoria termica si structura cristalind a acestora [1].

Este cunoscut cd temperatura Curie a aliajelor amorfe de tip metal de tranzitie-
metaloid (MT-M, unde MT = Fe, Co, Ni si M =B, P, C, Si, Al) obtinute prin racire rapida din
topiturd sub forma de benzi, fire conventionale sau straturi subtiri, este intotdeauna mai mica
decat temperatura Curie a metalelor de tranzitie pure, insa valorile sunt suficient de mari
comparativ cu temperatura mediului ambient, fiind cuprinse in intervalul 120-600°C [2]. De
asemenea, se cunoaste cd microfirele amorfe acoperite cu sticla, obtinute printr-un proces
specific de racire rapida, cu diametre ale miezului metalic de 1-30 pum, care au in componenta
Fe si/sau Co au temperaturi Curie de 300-400°C [3]. Prin aditia de Cr in microfirele acoperite

cu sticld din familia Co-Fe-Si-B s-a obtinut o reducere a temperaturii Curie de pana la 75°C

[4].
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Aceste materiale amorfe, indiferent de forma sub care sunt obtinute si de metoda de
obtinere, au dezavantajul ca prezinta valori ridicate ale T¢ si nu pot fi utilizate 1n aplicatii care
necesitd temperaturi de tranzijie cuprinse in domeniul 20-50°C, cum ar fi hipertermia sau
anumiti senzori utilizati in conexiune cu sistemele de evaluare a temperaturii corpului uman.

in referinta [5] este descris un material pe bazi de Ni-Cu cu T¢ = 43°C, obtinut sub
forma de nanopulberi printr-un proces chimic foarte complex. Acest material, desi pare a avea
temperatura Curie adecvatd, cel putin pentru utilizarea in hipertermie, are si céteva
dezavantaje:

- temperature Curie nu poate fi variata in functie de aplicatia finala,

- se obtine doar sub forma de nanopulberi printr-o metoda chimica extrem de complexa,

- nanopulberile prezintd comportare superparamagneticd si au magnetizatie mica de doar
2.5 emu/g, ceea ce face dificila incdlzirea in curent alternativ, asa cum este in cazul
hipertermiei,

- contine Ni, care poate induce alergii si poate genera probleme de biocompatibilitate.

S-a incercat si utilizarea nanofirelor de Ni in procesul de hipertermie, asa cum este
prezentat in referinta [6]. Desi s-a constatat cd prin incdlzirea in camp de radiofrecventa
nanofirele de Ni aflate in contact cu celulele canceroase au provocat moartea acestora din
urmd, acest material prezinta unele dezavantaje majore:

- temperature Curie a Ni fiind de aproximativ 360°C, nu se poate controla in mod riguros
temperatura mediului supus hipertermiei,

- Ni poate induce alergii si poate genera probleme de biocompatibilitate.

In referinta [7] sunt prezentate date despre benzi cu grosimi de 20...40 pm si fire
acoperite cu sticla avand diametrul miezului metalic de 6.5...26 pm si grosimea invelisului de
sticla sub 20 um, obtinute prin racire rapidd din topiturd si avdnd compozitia nominala
Feg77Nbo3Cr2B2g, care prezintd o structurd quasiamorfd ce determind obfinerea unor
temperaturi de tranzitie magneticid cobordte, in intervalul 35-45°C in functie de forma
probelor. Acest material este util pentru unele aplicatii, inclusiv hipertermie. Principalul
dezavantaj il constitute continutul de Cr, care poate genera unele probleme privind
biocompatibilitatea si, deci, limiteaza aplicatiile medicale care implicd contactul direct cu
celulele.

Problema tehnicd, pe care o rezolvd inventia, constd in obtinerea unui material
magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu aditie de elemente biocompatibile (Ti, Ta sau Mn), cu

structura quasi-amorfa de tip “glassy”, cu temperatura Curie controlata, pentru aplicatii in
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senzori (bio)medicali si in hipertermie, si in realizarea unor procedee de obtinere a acestuia In
diferite forme mono- si bidimensionale.

Materialul magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente biocompatibile, conform
inventiei, rezolva aceasta problema tehnica si inlaturd dezavantajele altor materiale cunoscute
si prezentate mai sus, prin aceea ca:

1. are compozifia cu concentratiile atomice Fe=59...67%, Nb=0.,1...1%, B=20%,
material bicompatibil (Ti, Ta sau Mn)=12...20%;

2. este caracterizat printr-o structurd quasi-amorfd de tip "glassy", care 1i conferad
caracteristici magnetice speciale, inclusiv temperatura Curie in intervalul 0.. .70°C;

3. elementele biocompatibile din componentd (Ti, Ta sau Mn) 1i asigurd
biocompatibilitatea si posibilitatea utilizérii in aplicatii medicale, inclusiv in cele care
implica contactul direct cu celulele;

4. prezintd permeabilitate si susceptibilitate magnetica ridicata in apropierea temperaturii
de tranzitie magnetica (T¢), ceea ce il face util pentru senzori magnetici care se
bazeaza pe variatia permeabilitdtii magnetice, dar si in aplicatii in hipertermie;

5. poate fi obfinut direct sub formd de benzi, micro/nanofire acoperite cu sticla sau
pulberi nano/micrometrice;

6. temperatura de tranzifie magnetica (T¢) poate fi modificatd cu precizie prin alegerea
corespunzatoare a continutului de Ti, Ta sau Mn din material;

7. are inductie magnetica de saturatie de 0,05...1,1 T in functie de continutul de Ti, Ta
sau Mn, ceea ce determind un raspuns magnetic puternic la aplicarea unui camp
magnetic alternativ de inaltd frecventa.

Procedeul 1 de obtinere a materialului magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile sub formad de benzi magnetice prin ricire rapidd din topiturd, conform
inventiei, constd in aceea ca se topeste amestecul metalic: Fe=59...67%, Nb=0,1...1%,
B=20%, material bicompatibil (Ti, Ta sau Mn)=12...20%, in concentratii atomice, intr-un tub
de cuart, inchis la partea inferioard, aflat intr-o incintd vidata, dupd care, din aliajul topit, se
extrag cu ajutorul unui sistem special format din mai multe tuburi din cuart bucati de aliaj
avand 3...4 g fiecare, pentru a asigura o buni omogenitate a aliajului si forma adecvata pentru
preluarea acestuia in creuzetul de amorfizare format dintr-un tub de cuart terminat cu o piesa
din nitrurd de bor ce are practicatd la capit o diuzd dreptunghiulard cu latimea de 0,5...0,8
mm si lungimea de 1...3 mm, in functie de dimensiunile benzii ce se doreste a fi realizata.
Acest creuzet este plasat in fata unui disc din Cu cu diametrul de 36 cm, aflat in rotatie cu o

viteza periferica de 30...35 m/s, la o distanta de 0,5 mm pentru a asigura o curgere uniforma a
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aliajului topit. Creuzetul se afld introdus intr-o bobind de inductie formata din 5 spire din
teava de cupru, alimentata de la un generator de putere de medie frecventa, care asigura re-
topirea piesei din aliaj extrasa anterior din aliajul topit. Cand aliajul este topit si incalzit la
temperatura de 1000... 1400°C, se aplica la partea superioara a creuzetului o suprapresiune de
argon gaz de 0,15...0.22 bari, care obligd aliajul lichid sa fie ejectat pe discul in rotatie,
conducand astfel la formarea unei benzi metalice cu grosimea cuprinsa intre 10...40 um si cu
latimea de 0,2...5 mm. Pentru a evita oxidarea aliajului topit, sistemul disc de Cu - creuzet
este plasat intr-o incinta din otel inoxidabil in care se face vid inalt (minimum 10 mbari),
dupa care se introduce argon sau heliu, obtinerea benzii facandu-se in atmosfera controlata.

Procedeul 2 de obtinere a materialului magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile sub forma de micro/nanofire acoperite cu sticla prin racire rapida din topitura,
conform inventiei, consta in aceea cd bucata de aliaj cu greutatea de 3...4 g extrasa din aliajul
de bazid conform procedurii descrise anterior in Procedeul 1, este introdusid intr-un tub de
sticla Duran cu diametrul de 12 mm si grosimea peretelui de sticlda de 1 mm, inchis la partea
inferioard si conectat la un sistem de vid la partea superioard, situat intr-o bobina inductoare
alimentata de la un generator de putere de medie frecventd. Aliajul incalzit pana la topire
produce inmuierea sticlei $i este ulterior tras cu o viteza controlata de 2500...3000 m/min. pe
0 bobina colectoare, conducand astfel la obtinerea unui fir metalic acoperit cu sticld cu
diametre ale miezului metalic de 80...950 nm si grosimi ale peretelui de sticla de 5...6.5 pm.
Pentru obtinerea de micro/nanofire acoperite cu sticla, de calitate bund, fard imperfectiuni si
cu dimensiunile dorite, este necesar ca in tubul de sticld sa fie asigurat un nivel de vid de
60...70 mm H,O.

Procedeul 3 de obtinere a materialului magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile sub formad de micro/nanopulberi, conform inventiei, constd in macinarea
mecanica a benzilor obfinute prin racire rapida din topiturd pe disc metalic in rotatie, conform
Procedeului 1. Benzile de tip Fe-Nb-B cu elemente biocompatibile sunt supuse unor
tratamente termice preliminare in vid de 10” mbari si la temperaturi de 300...400°C, pentru
reducerea durititii acestora. Benzile rezultate sunt ulterior fragmentate in buciti de 3...5 mm
si introduse 1n cele 2 incinte de macinare ale unei mori planetare cu bile impreuni cu bilele de
madcinare, in raportul masic bile:material de maicinat=50:1. Pentru a evita impurificarea
pulberilor cu alte elemente chimice, este necesar ca incintele de mécinare si bilele sa fie din
otel inoxidabil durificat. Benzile sunt macinate intr-un mediu lichid, in care acidul oleic si
heptanul reprezintd 15...25 vol. % si respectiv 2...5 vol. % din cantitatea de material de

macinat, la o vitezd de rotatie a incintei de macinare de 550 rotatii/min., cu rotatie in dublu
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sens, timp de 1...120 de ore, pulberile obtinute avand dimensiuni cuprinse intre 5 nm si
80...100 pm, in functie de timpul de macinare. Pulberile astfel obtinute se spala de cel putin 5
ori cu heptan intr-o baie cu ultrasunete, fiecare spalare durdnd cel putin 5 min., pentru
inlaturarea urmelor de acid oleic. Pentru utilizare in hipertermie pulberile se spald suplimentar
in solutie de NaOH 10%, in baie de ultrasunete timp de cate 5 minute de inca 5 ori. Pulberile
astfel obtinute se usuci in etuva cu vid timp de 2 ore la temperatura de 70°C.

Procedeul 4 de obtinere a unui material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile sub forma de pulberi nanometrice prin descarcare in arc in atmosfera de gaz
inert, conform inventiei, constd in introducerea unei bucati de aliaj cu greutatea de 3...4 g,
extrasd din aliajul de baza conform procedurii descrise anterior in Procedeul 1, intr-un
creuzet de wolfram care constituie un electrod al descarcdrii in arc situat la o distantd de 4...5
mm de cel de al doilea electrod constituit dintr-o bara de wolfram. Intreg sistemul se afl3 intr-
o incintd inchis3, din otel inoxidabil, cu peretii dubli racifi cu un lichid la temperatura de -
10...-15°C. Dupa realizarea unui vid inalt de 2x10™ mbari, in incintd se introduce heliu cu
puritate de 99.999% la o valoare a depresiunii de -0.2...-0,95 bari fatd de presiunea
atmosferica. Prin aplicarea unei diferente de potential de inalta frecventd intre cei doi electrozi
se initiaza plasma arcului electric de curent continuu, cu lgescarcare=40...200 A la o diferenta de
potential Ugescarcare=20...40 V, care determind topirea metalului si aducerea acestuia la starea
de vapori. Nanoparticulele astfel formate se depun si se rdcesc pe peretele interior al incintet,
de unde sunt recoltate dupa pasivizare in atmosfera de argon pentru a se evita oxidarea rapida
la contactul cu oxigenul atmosferic. Prin modificarea presiunii gazului inert in timpului
descarcarii, a distantei intre electrozi si a tensiunii de descarcare in limitele descrise, se obtin
nanoparticule cu dimensiuni cuprinse intre 5 si 100 nm.

Prin aplicarea inventiei se obtin urmétoarele avantaje:

- obtinerea unui material magnetic metalic cu elemente biocompatibile si cu structurd
quasi-amorfa de tip "glassy", cu temperatura de tranzitie magnetica (T¢) cuprinsa intre
0...70°C in functie de concentratia de element biocompatibil si de aplicatia in care
urmeaza si fie utilizat;

- obtinerea materialului magnetic metalic cu elemente biocompatibile, in diferite forme
mono (nanopulberi, nanofire) si bidimensionale (benzi, microfire, micropulberi) direct
prin metode de ricire rapida, cu magnetizatie de saturatie mare, care are ca rezultat o
incédlzire rapidd si controlatd extrem de riguros in prezenta unui cdmp magnetic

alternativ de inaltd frecventa;
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elemente biocompatibile si cu Te in intervalul 0...70°C pentru utilizarea in aplicatii
medicale, de exemplu in hipertermie, in sensul cd permite incalzirea locald a unei
tumori maligne la aplicarea unui cAmp magnetic alternativ de 1naltd frecventa, la o
valoare optimd a temperaturii, $i anume la temperatura de tranzitie magnetica,
indiferent de intensitatea cdmpului magnetic aplicat, asigurand o autoreglare a
temperaturii dorite, fapt care nu este posibil in cazul altor materiale magnetice;
obtinerea unui material magnetic metalic cu elemente biocompatibile si cu temperatura
Curie controlatd, care, prin compozitie, formd, dimensiuni i caracteristici magnetice
specifice, poate fi utilizat la relizarea de senzori de cAmp magnetic si pentru detectia
altor mérimi mecanice dependente de valoarea campului magnetic, care pot fi blocati in
functionare la 0 anumitd temperaturd ambianta.

Se dau, in continuare, 3 exemple de realizare a inventiei, in legéturi cu fig. 1...7, care

reprezinta:

fig. 1, difractogramele, obtinute prin difractie de raze X, pentru benzi cu compozitiile
nominale Ferg 7 TixNbg 3B2p, unde x = 12...20 at.%, in stare netratatd;

fig. 2, curbele de histerezis magnetic pentru benzi cu compozitiile nominale Fesg7.
«T1xNbg 3B70, unde x = 12...20 at.%, in stare netratata;

fig. 3, variatia temperaturii Curie in functie de continutul de Ti pentru benzi cu
compozitiile nominale Feg 7.4 TixNbg 3B2o, unde x = 12...20 at.%, in stare netratata;

fig. 4, imagine de microscopie electronica SEM a unui fir acoperit cu sticla, cu
diametrul metalic de 90 nm si grosimea invelisului de sticld de 5,5 um, cu compozitia
nominald Fegs 7Mn sNbg 3B2g;

fig. 5, curbele de histerezis magnetic pentru nanofire acoperite cu sticla cu compozitiile
nominale Fezq 7., MnyNbg 3By, unde x = 12 si 16 at.%, in stare netratatd, cu diametrul
miezului metalic @, = 90 nm si grosimea acoperisului de sticla t; = 5,5 pm;

fig. 6, variatia pértii reale a susceptibilititii magnetice cu temperatura, pentru nanofire
acoperite cu sticla cu compozitiile nominale Fesg 7.<MnNbyg 3B2¢, unde x = 12...20 at.%,
in stare netratatd, cu diametrul miezului metalic @, = 90 nm si grosimea acoperisului de
sticld t, = 5,5 pm;

fig. 7, variatia temperaturii de echilibru termic in timp, pentru nanopulberi de Fesg 7.
«T1xNbg 3B20, Ferg 7. TaxNbg3B2 si, respectiv, Fesg7.,.MnNby3B,0, unde x = 12...17

at.%, cu dimensiuni de 20...100 nm, obtinute prin mécinarea benzilor cu aceleasi

N

%
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compozitii in acid oleic, la aplicarea unui cAmp magnetic alternativ cu intensitatea H =
350 mT si frecventa f= 153 kHz.

Exemplul 1. Procedeul, conform inventiei, constd in prepararea unui aliaj cu
compozitia nominald Fe;g 7.4 TixNbg3B29, unde x = 12...20 at.%, din componente pure, prin
topire inductiva intr-un tub din cuart, inchis la partea inferioar, aflat intr-o incinta vidata. In
continuare, se extrag din aliajul topit, cu ajutorul unui sistem special format din mai multe
tuburi din cuart, bucdfi de aliaj avand 3...4 g fiecare, pentru a asigura o bund omogenitate a
aliajului si forma adecvata pentru utilizarea ulterioara a acestuia in scopul producerii de benzi
metalice prin ricire rapida din topiturd. Bucata de aliaj de 3...4 g este introdusi intr-un tub de
cuart, terminat la partea inferioard cu o piesd din nitrurd de bor ce are practicata la capit o
diuza dreptunghiulari cu latimea de 0,5 mm si lungimea de 3 mm. Acest creuzet este plasat in
fata unui disc din Cu cu diametrul de 36 cm, aflat in rotatie cu o viteza periferica de 30 m/s, la
o distantd de 0,5 mm, pentru a asigura o curgere uniform a aliajului topit. Creuzetul este
introdus intr-o bobina de inductie formata din 5 spire din teavd de cupru, alimentata de la un
generator de putere de medie frecventa, care asigura re-topirea piesei din aliaj extrasa anterior
din aliajul topit. Cand aliajul este topit si incalzit la temperatura de 1200°C£50°C, se aplica la
partea superioara a creuzetului o suprapresiune de argon gaz de 0,15 bari, care obliga aliajul
lichid sa fie ejectat pe discul in rotatie, conducand astfel la formarea unei benzi metalice cu
grosimea de 15...20 um si cu latimea de 0.4...0,5 mm. Pentru a evita oxidarea aliajului topit,
sistemul disc de Cu - creuzet este plasat intr-o incintd din otel inoxidabil in care se face vid
inalt (minimum 10™ mbari). dupa care se introduce argon sau heliu, obtinerea benzii facandu-
se In atmosfera controlata.

Benzile obtinute, conform inventiei, prezintd o structurd quasi-amorfd, ca in fig. 1,
constand din aglomerari de atomi (clustere) cu dimensiuni de 2...6 nm, structurad specifica
materialelor de tip “glassy metals™, indiferent de continutul de Ti. Aceastd microstructura
specifica 1i conferd materialului metalic de tip Fe-Nb-B cu aditie de Ti o comportare
feromagnetica, cu urmitoarele caracteristici:

- inductie magnetica de saturatie, poMs, de 0,05...0,7 T, in functie de continutul de Ti, ca
in fig. 2;

- camp coercitiv, He, de 100...300 Oe, in functie de continutul de Ti, ca in fig. 2;

- temperaturd Curie, Tc, de -30...78°C, in functie de continutul de Ti, ca in fig. 3.

Temperatura Curie, T¢ = 20.. .700C, de interes pentru benzile de Fe-Nb-Ti-B, conform
inventiei, se obtine pentru concentratii ale Ti de 18...16 at.%, ca in fig. 3, pentru care si

valorile inductiei magnetice de saturatie se incadreazad in domeniul 0,2...0.45 T, conform
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curbelor de histerezis magnetic din fig. 2. Aceste benzi cu structurd quasi-amorfa de tip
"glassy” se pot utiliza direct in senzori de cdmp magnetic sau in senzori pentru determinarea
altor marimi fizice dependente de cAmpul magnetic, senzori a caror functionare sa se blocheze
la 0 anumita temperatura, conform inventiei.

Exemplul 2. Procedeul, conform inventiei, constd in prepararca de nano/microfire
acoperite cu sticld, cu compozitia nominald Fes97.,MnNbg3Bop, unde x = 12...20 at.%.
Aliajul de baza se prepara din component pure, prin topire inductiva intr-un tub din cuart,
inchis la partea inferioard, aflat intr-o incintd vidata. 3...4 g din acest aliaj se extrag conform
descrierii din Exemplul 1, se introduc intr-un tub de sticla Duran cu diametrul de 12 mm si
grosimea peretelui de sticlda de 1 mm, inchis la partea inferioara si conectat la un sistem de vid
la partea superioard, situat intr-o bobind inductoare alimentatd de la un generator de putere de
medie frecventd. Aliajul incdlzit inductiv pand la topire, Tiopic = 1100°C+50°C , produce
inmuierea sticlei si este initial tras manual pentru initierea procesului, i apoi automat, cu o
viteza controlatd de 3000+150 m/min., pe o bobina colectoare situata in aer, conducand astfel
la obtinerea unui fir metalic acoperit cu sticla, cu diametrul miezului metalic de aproximativ
90 nm si grosimea Invelisului de sticld de 5.5 um, ca in fig. 4. Pentru evitarea oxidarii
aliajului topit si pentru tragerea firului metalic In sticla se asigurd in tub un vid de 60...70 mm
H,O.

Nanofirele acoperite cu sticld si cu compozitia nominald Fesg 7..MnyNbg 3B29, unde x =
12...20 at.%., obtinute conform inventiei, pastreazd structura quasi-amorfa ca si in cazul
benzilor prezentate in Exemplul 1, prezintd inductii magnetice de saturatie de 1...1,1 T in
functie de continutul de Mn, ca in Fig. 5, si permeabilititi magnetice relative de 3500...4000.
Temperatura de tranzifie magnetica, Tc, se schimba semnificativ cu confinutul de Mn pentru
nanofirele acoperite cu sticla, de la ~70°C pana la temperaturi de peste 70°C, ca in fig. 6,
acoperind astfel intervalul de temperatura de 20...70°C, conform inventiei. Aceste nanofire
acoperite cu sticlad, conform inventiei, pot fi utilizate la realizarea de senzori de cdmp
magnetic cu domeniu de functionare bine precizat, cum ar fi senzorii care permit blocarea la
temperaturi mai joase sau egale cu temperatura de tranzitie Tc. Astfel de nanofire pot fi
folosite si In procese de distrugere a celulelor canceroase prin hipertermie, prin mentinerea
automata a temperaturii la o valoare egald cu ceaa Tc.

Exemplul 3. Procedeul, conform inventiei, constd in obtinere unui material magnetic
metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente biocompatibile (Ti, Ta, Mn), sub formd de pulberi
nano/micrometrice prin méacinare in mediu lichid, din benzi obtinute prin racire din topitura,

ca in Exemplul 1. Pulberile obtinute trebuie obligatoriu sd prezerve structura quasi-amorfa
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existentd in benzile obtinute ca in Exemplul 1, pentru a avea temperatura de tranzitie
magnetica (T¢) in intervalul 20...70°C, conform inventiei. Din acest motiv, procesul de
macinare, care implica disiparea de energii si temperaturi locale ridicate induse de procesele
de frecare, trebuie controlat foarte strict. Conform inventiei, benzile de tip Fe-Nb-B cu
elemente biocompatibile (Ti, Ta, Mn) sunt supuse unui tratament termic preliminar la
temperatura de 400°C, in vid de 10 mbari, pentru reducerea duritaii si cresterea fragilitatii.
Benzile tratate sunt fragmentate in bucéti de 3...5 mm si introduse in 2 incinte de micinare
din otel inoxidabil durificat, impreund cu bile din acelasi material in raportul masic
bile:material de méacinat = 50:1, acid oleic 18 vol.% si heptan 2,7 vol.%. Cele doua incinte de
macinare ale morii planetare se rotesc in dublu sens cu o vitezad de rotatie de 550 rotatii/min.
Pulberi de Fezg7.4TixNbg3B2g, unde x = 12...20 at.%, cu dimensiuni medii de 20...60 nm se
obtin dupd maécinarea benzilor timp de 3 h, in timp ce pentru pulberile de Feo74Ta,Nbg3B2o,
unde x = 12...20 at.%., este necesar un timp de mdicinare de 13 h pentru obtinerea de
dimeniuni similare. in cazul F €79.7-xMnyNbg 3B20, unde x = 12...20 at.%., timpul de mécinare a
fost de 26 h, iar dimensiunile medii ale pulberilor variaza intre 40...100 nm, in functie de
continutul de Mn. Pulberile astfel obtinute se spald cu heptan de cel pufin 5 ori pentru
inlaturarea urmelor de acid oleic, in baie cu ultrasunete, fiecare spalare avand o durata de cel
putin 5 minute. Pentru utilizare in hipertermie pulberile se spald suplimentar in solutie de
NaOH 10%, in baie de ultrasunete, timp de cite 5 minute, operatia de spalare repetdndu-se de
5 ori. Pulberile se usuca timp de 2 ore intr-o etuvi cu vid, la temperatura de 70°C. Testele
pentru trasarea variatiei temperaturii de echilibru termic in timp, prezentate in fig. 7, au fost
efectuate intr-un montaj experimental special pentru testele de hipertermie, in prezenta unui
camp magnetic alternativ cu intensitatea H = 350 mT si frecventa f = 153 kHz. O cantitate de
10 mg de pulberi este introdusa intr-un recipient de sticld cu perete dublu si vidat in interior
pentru o buna izolare termica, cu un volum V = 0,13 ml H,O, amestecul fiind incélzit inductiv
prin intermediul unui generator de inalta frecventa. Controland continutul de Ti, Ta sau Mn se
pot obtine temperaturile de echilibru utile pentru hipertermie (intre 40°C si 47-48°C), ca in
fig. 7(c), ce se conservad oricat timp ar dura incélzirea si indiferent de valoare puterii de
incélzire a bobinei inductive. Astfel, conform inventiei, se poate realiza un autocontrol al
temperaturii de 1incalzire in cazul hipertermiei, in acord cu necesititile procesului de

distrugere a celulelor canceroase.
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REVENDICARI

Material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B avand 59-67 at.% Fe, intre 0,1 si 1% Nb, si
20% B, caracterizat prin aceea ci mai contine material biocompatibil in proportie de
12-20 at.% (Ti, Ta, sau Mn), cu structurd quasi-amorfa de tip “glassy*, obtinut sub
forma de benzi, micro/nanofire si pulberi micro/nanometrice, cu temperaturi de
tranzitie magneticd, T¢, cuprinse intre O...700C, cu inductiec magnetica de saturatie
cuprinsd intre 0,05...1,1 T si permeabilitate magnetica relativd de 3500...4000 in
functie de confinutul de Ti, Ta sau Mn, prezentand o variatie semnificativa (peste 90%)
a permeabilitafii/susceptibilitdtii magnetice in apropierea temperaturii de tranzifie

magneticd, util pentru senzori magnetici care se bazeazid pe variatia permeabilitafii

magnetice si in aplicatii in hipertermie.

Procedeu de obtinere a unui material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile, conform revendicirii 1, sub forma de benzi metalice cu grosimea
cuprinsi intre 10...40 um, latimea de 0,2...5 mm si cu structura specificd quasi-amorfa
de tip "glassy", cuprinzdnd o fazi de realizare a unui aliaj metalic din elementele
componente Intr-un cuptor in vid, extragerea acestuia in buciti de 3-4 g fiecare pentru a
asigura o bund omogenitate si o formd adecvatd pentru preluarea in creuzetul de
amorfizare terminat cu o piesd din nitrurd de bor ce are practicatd la capét o diuza
dreptunghiulard cu latimea de 0,5...0,8 mm si lungimea de 1...3 mm in functie de
dimensiunile benzii ce se doreste a fi realizata, care se afld intr-o bobind de inductie
formata din 5 spire din teava de cupru, alimentatd de la un generator de putere de
medie frecventd, in vid inaintat de minimum 10°* mbari sau in atmosfera controlati de
He sau Ar, prin applicarea unei suprapresiuni de Ar de 0,15...0,22 bari, caracterizat
prin aceea ci amestecul metalic este compus din Fe=59...67%, Nb=0,1...1%, B=20%,
material bicompatibil (Ti, Ta sau Mn)=12...20%, in concentratii atomice, iar ejectarea
aliajului topit se face pe un disc din Cu cu diametrul de 36 cm, aflat in rotatie cu o
viteza periferica de 30...35 m/s, la o distanta de 0,5 mm de marginea inferioara a duzei

de nitrura de bor, pentru a se asigura o curgere uniform a aliajului topit.

Procedeu de obtinere a unui material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente

biocompatibile, conform revendicarii 1, sub forma de micro/nanofire acoperite cu
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sticla cu diametre ale miezului metalic de 80...950 nm si grosimi ale peretelui de sticla
de 5...6,5 pm, cu structurd specifica quasi-amorfa de tip "glassy". cuprinzind o faza de
realizare a unui aliaj metalic din elementele componente intr-un cuptor in vid,
extragerea acestuia in bucéti de 3-4 g fiecare pentru a asigura 0 buna omogenitate si o
forma adecvata pentru preluarea intr-un tub de sticla Duran cu diametrul de 12 mm si
grosimea peretelui de sticld de 1 mm, inchis la partea inferioara si conectat la un sistem
de vid la partea superioari, in vid in tubul de sticld de 60...70 mm H,O. situat intr-o
bobind inductoare alimentatd de la un generator de putere de medie frecventa,
caracterizat prin aceea ci amestecul metalic este compus din Fe=59...67%,
Nb=0.1...1%, B=20%, material bicompatibil (Ti, Ta sau Mn)=12...20%, in
concentratii atomice, iar aliajul incalzit pana la topire produce inmuierea sticlei si este
tras cu o viteza controlatid de 2500...3000 m/min. pe o bobina colectoare, conducand la

obtinerea firului metalic acoperit cu sticla.

Procedeu de obtinere a unui material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile, conform revendicirii 1, sub forma de pulberi nano/micrometrice cu
dimensiuni cuprinse intre 5 nm si 80...100 um, constand in macinarea mecanicd a
benzilor obtinute prin ricire rapida din topiturd, conform revendicérii 2, cuprinzind o
faza de tratament termice preliminar al benzilor in vid de 10~ mbari si la temperaturi
de 300...4000C, pentru reducerea duritatii acestora, fragmentarea benzilor tratate
termic in bucdti de 3...5 mm si introducerea in 2 incinte de macinare din otel
inoxidabil durificat ale unei mori planetare cu bile impreund cu bilele de macinare, in
raportul masic bile:material de mécinat=50:1, caracterizat prin aceea ca amestecul
metalic este compus din Fe=59...67%, Nb=0,1...1%, B=20%, material bicompatibil
(Ti, Ta sau Mn)=12...20%, in concentratii atomice, méacinarea se realizeaza intr-un
mediu lichid, in care acidul oleic si heptanul reprezinta 15...25 vol. % si respectiv 2...5
vol. % din cantitatea materialului de macinat, la o vitezd de rotatie a incintei de
macinare de 550 rotatii/min., cu rotatie in dublu sens, timp de 1...120 de ore, spélarea
de cel putin 5 ori cu heptan intr-o baie cu ultrasunete a pulberilor, fiecare spdlare
durédnd cel putin 5 min. pentru inliturarea urmelor de acid oleic si uscarea in etuva cu
vid timp de 2 ore la temperatura de 70°C, iar pulberile au aceeasi structurd quasi-
amorfa ca cea existentd in benzile obtinute conform revendicarii 2 si proprietéti

magnetice specifice, conform revendicarii 1.
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Procedeu de obtinere a unui material magnetic metalic de tip Fe-Nb-B cu elemente
biocompatibile, conform revendicirii 1, sub formd de pulberi nanometrice cu
dimensiuni cuprinse intre S i 100 nm, prin descércare in arc in atmosferd de gaz inert,
cuprinzand o faza de realizare a unui aliaj metalic din elementele componente intr-un
cuptor 1n vid, extragerea acestuia in bucdti de 3-4 g fiecare pentru a asigura o buna
omogenitate si o formd adecvatd pentru preluarea intr-un creuzet de wolfram care
constituie un electrod al descéarcarii in arc situat la o distantd de 4...5 mm de cel de al
doilea electrod constituit dintr-o bara de wolfram, ambii electrozi fiind situati intr-o
incintd inchisa, din otel inoxidabil, cu peretii dubli racifi cu un lichid la temperatura de
-10...-15°C, in vid inalt de 2x10™ mbari sau He ultrapur, caracterizat prin aceea ca
amestecul metalic este compus din Fe=59...67%, Nb=0,1...1%, B=20%, material
bicompatibil (Ti, Ta sau Mn)=12...20%, in concentratii atomice, iar aplicarea unei
diferente de potential de inalta frecventa intre cei doi electrozi initiaza plasma arcului
electric de curent continuu, cu lgescarcare=40...200 A la o diferentd de potential
Udescarcare=20...40 V, care determind topirea aliajului si aducerea acestuia la starea de
vapori, depunerea si racirea vaporilor sub forma de nanoparticule pe peretele interior al
incintei si recoltarea nanoparticulelor dupd pasivizare in atmosfera de argon pentru a se

evita oxidarea rapida la contactul cu oxigenul atmosferic.
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