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DESCRIPCION
Procedimiento para la fabricacién de sustratos metalicos para disposiciones de capas HTS

La invencién se refiere a un procedimiento para la fabricacién de un sustrato metalico texturizado biaxial con una
superficie metalica que esta adaptada para la fabricacion de una disposicién de capas de superconductor a alta
temperatura (HTS), en el que la superficie metalica esta adaptada para depositar epitacticamente sobre esta una
capa de la disposicion de capas HTS, como por ejemplo, una capa de amortiguacion, otra capa intermedia y/o una
capa HTS. Ademas la invencién se refiere a un procedimiento para la fabricacién de una disposiciéon de capas HTS
en el que se aplica epitacticamente una capa de amortiguacion y/u otra capa intermedia y/o una capa de
superconductor a alta temperatura sobre el sustrato metalico.

En la fabricacion de disposiciones de capas de superconductor a alta temperatura (HTS) se aplican al menos
epitacticamente sobre un sustrato metalico texturizado biaxialmente una o varias capas de amortiguacion sobre la o
las que se aplica epitacticamente una capa de superconductor a alta temperatura (HTS). La capa de amortiguacion
sirve en este caso especialmente como barrera de difusion para impedir una difusién de atomos de metal o
impurezas del sustrato metalico en la capa HTS. Para ello se conocen diferentes procedimientos de deposicioén, por
ejemplo una deposicion en fase gaseosa de los componentes que forman la capa de amortiguacion y/o la capa HTS,
por ejemplo como MOCVD, recubrimiento de solucion quimico en el que los materiales de amortiguacion y/o de
capas HTS se depositan empleando precursores, o procedimientos fisicos como deposicién por laser pulsado (PLD),
evaporacion por recubrimiento térmico (TCE) etc. Especialmente en el caso de recubrimiento de solucion quimico es
necesaria una transferencia de textura desde el sustrato metalico a la capa HTS para poder generar una capa HTS
texturizada. Por consiguiente en el empleo de una capa de amortiguacion es necesaria una transferencia de textura
desde el sustrato metalico a la capa de amortiguacion y desde esta a la capa HTS.

El sustrato metalico es, desde diferentes puntos de vista, de gran importancia para las propiedades de la capa HTS,
especialmente también por lo que respecta a la consecucion de altas densidades de corriente criticas, y dado el
caso, también a la agudeza de transicion superconductora (AT.). Los requisitos para el sustrato metalico son en este
caso muy diversos. Asi el sustrato metalico debe presentar una pureza quimica lo mas grande posible, un alto grado
de texturizacioén y, a ser posible, una rugosidad de superficie lo mas reducida posible para posibilitar un crecimiento
de una capa adicional de la disposicion de capas HTS, como es, por ejemplo, una capa de amortiguacion u otra
capa intermedia. Una rugosidad lo mas reducida posible de la superficie metalica es deseada en la mayoria de los
casos para minimizar orientaciones erroneas en la capa de crecimiento de la disposicién de capas HTS.

Por tanto para la calidad de las capas depositadas sobre el sustrato metalico, especialmente con vistas a la
densidad de corriente critica de la capa HTS son decisivas también las superficies del sustrato metalico,
especialmente su textura y rugosidad.

Por otro lado, el procedimiento de acuerdo con la invenciéon debe posibilitar la fabricacién de capas de crecimiento
optimas en la medida de lo posible, como por ejemplo, capas de amortiguacién con alta texturizacion también a
escala industrial. Sin embargo, a la fabricacion de sustratos metalicos a escala industrial se le han impuesto limites,
especialmente también en cuanto a la calidad de superficies, lo cual es un requisito para una transferencia de
textura optima desde el sustrato metalico a la capa de crecimiento. De esta manera, en un procedimiento de
fabricacion industrial el sustrato metalico texturizado biaxialmente se fabrica la mayoria de las veces mediante una
conformacion en frio con un grado de conformacion de < 95 % y un tratamiento de recocido especial siguiente. La
conformacion en frio se realiza la mayoria de las veces mediante laminacioén. El grado de conformacion es decisivo
para el grado de texturizacion resultante y angulo de inclinacion medio de las cristalitas individuales unas contra
otras. Por otro lado las superficies de sustrato metalicas fabricadas de tal manera presentan una rugosidad
relativamente alta. Esto es todavia aceptable para diferentes procedimientos para la fabricacién de disposiciones de
capas HTS, por ejemplo en el caso de deposiciones de fase gaseosa, especialmente en la deposicion de capas de
la disposicion de capas HTS mediante recubrimiento de solucién quimico, en el caso de sustratos metalicos de este
tipo sin embargo se comprueba una transferencia de textura insuficiente. Un aumento de la abertura entre cilindros,
que debido a fuerzas de compresion mas reducidas podria llevar a un desgaste de cilindros menor y a superficies
mas lisas provocaria sin embargo una texturizacién notablemente peor y aumento del angulo de inclinacion en el
sustrato metalico. Aunque pueden fabricarse sustratos metalicos con calidad de superficie mejorada, que también
posibilitan una transferencia de textura elevada con un recubrimiento de solucién quimico, bajo condiciones de
laboratorio, por ejemplo mediante el empleo de cilindros altamente pulidos durante la conformacion en frio. Los
procedimientos de este tipo, sin embargo, no pueden aplicarse a escala industrial dado que estos exigirian una vida
util demasiado reducida de los cilindros de manera que estos procedimientos no podrian realizarse mas desde el
punto de vista econdmico. No obstante, al emplear sustratos metalicos texturizados biaxialmente fabricados de
modo industrial a pesar de la buena textura de los sustratos metalicos se obtienen en el caso de un recubrimiento de
solucién quimico solamente capas de crecimiento amorfas o poco orientadas del material correspondiente de la
disposicion de capas HTS (por ejemplo del material de amortiguacion).

La invencion se basa por tanto en el objetivo de facilitar un procedimiento para la fabricacion de sustratos metalicos
texturizados biaxialmente que pueda aplicarse a escala industrial y que posibilite especialmente con un
recubrimiento de soluciéon quimico una elevada transferencia de textura a la capa de la disposiciéon de capas HTS
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que va a depositarse sobre el sustrato metalico.

El documento EP 1653484 A1 describe un procedimiento para la fabricacion de bandas HTS, en el que puede
realizarse un desbarbado del sustrato metalico a través de un electropulido, el pulido, para la creacién de la
superficie de sustrato sobre la cual se deposita la capa siguiente epitacticamente, se realiza mediante un pulido
mecanoquimico empleando una separacion por gravedad en una suspension de medio de pulido a presion.

El documento US 2005/0220986 A1 describe la fabricacion de articulos HTS que, antes de la deposicién de una
capa de amortiguacion, se somete a un tratamiento de pulido mecanico empleando una separacion por gravedad en
una suspension de medio de pulido a presion.

El documento US 2005/0016867 A1 describe la fabricacion de capas de superconductor sobre un sustrato metalico
con electropulido, aplicandose una capa sobre el sustrato segun procedimientos fisicos sin recocido posterior de la
técnica de alto vacio.

Este objetivo puede conseguirse de manera sorprendente mediante un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacion 1 porque un sustrato metalico texturizado biaxialmente se somete a un tratamiento de pulido, y
concretamente a un electropulido hasta una rugosidad de superficie de Rms < 15 nm, y después de esto, se somete
a un recocido posterior, antes de que opcionalmente, es decir segun la necesidad, se realice un recubrimiento
siguiente bajo deposicion epitactica de una capa de la disposicion de capas HTS, realizandose el recocido posterior
a una temperatura de = 850 °C.

Concretamente se conoce disminuir la rugosidad de superficies metalicas mediante pulido. Sin embargo se ha
comprobado que las superficies de sustrato metalico pulidas de esta manera de sustratos metalicos texturizados
biaxialmente no posibilitan un crecimiento texturizado de una capa siguiente de la disposicion de capas HTS. La
capa de crecimiento es mas bien por lo general amorfa, o presenta en cuanto a los requisitos un grado de
texturizacion insuficiente, especialmente en el caso de recubrimiento de solucién quimico. Sin embargo de manera
sorprendente se comprobd en el ambito de numerosos ensayos que pueden obtenerse superficies de sustrato
metdlico que posibilitan una elevada transferencia de textura por que seguidamente al tratamiento de pulido el
sustrato metalico se somete a un recocido posterior, antes de que se realice o pueda realizarse un recubrimiento
posterior de una capa de la disposicion de capas HTS bajo deposicion epitactica de la misma. Aunque mediante el
tratamiento de pulido puede obtenerse una superficie en si suficientemente lisa del sustrato metalico texturizado
biaxialmente puede alcanzarse por tanto mediante un recocido posterior una transferencia de textura suficiente a la
capa de crecimiento que sigue directamente. Sin estar relacionado con la teoria se supone que mediante el
tratamiento de pulido las capas atémicas mas externas del sustrato metalico texturizado se someten a una
reestructuracion, por ejemplo a una amorfizacion u oxidacién parcial, que sin embargo se elimina parcial o
totalmente mediante el recocido posterior de corta duracion, mediante el cual al menos se realiza un reorganizacion
o recristalizacién, dado el caso, en relacidon con una reduccién de la superficie de sustrato metalica. En este caso el
recocido posterior que se realiza después del tratamiento de pulido puede realizarse por lo general durante un
espacio de tiempo mas corto que el recocido posterior de cristalizacion durante la fabricacién del sustrato metalico
texturizado biaxialmente después de la conformacién en frio, que puede ascender a aproximadamente 1 hora.
Solamente mediante la combinacién de las dos etapas de tratamiento mencionadas puede obtenerse un sustrato
metalico texturizado biaxialmente que permite especialmente también con un revestimiento de solucién quimico una
transferencia de textura muy alta y por tanto una calidad muy alta de la capa de crecimiento con una rugosidad muy
reducida de la superficie de sustrato metalico, y por tanto también, de un nimero menor de defectos de red y, dado
el caso, muy poca rugosidad de la superficie de la capa de crecimiento apartada del sustrato metalico. Por ello
finalmente pueden generarse también capas de superconductor a alta temperatura de calidad mejorada,
especialmente con aumente de texturizacién, de rugosidad de superficie disminuida y/o aumento de densidad de
corriente critica.

Por un crecimiento epitactico ha de entenderse en este caso un crecimiento orientado cristalograficamente, en el
que, con respecto al plano de sustrato o bien de crecimiento, la red cristalina de la capa de crecimiento puede
corresponder a la del sustrato metalico o también a una superestructura de la misma. También puede aplicarse una
capa de crecimiento sobre el sustrato metalico cuya red cristalina puede estar dispuesta girada o sin girar respecto a
la red cristalina del sustrato metalico. En el caso de un crecimiento girado de la capa de crecimiento, uno o dos de
los ejes cristalograficos de la capa de crecimiento con respecto a los ejes cristalograficos del sustrato metalico en el
plano de crecimiento (plano de la superficie de sustrato metalico) comprenden un angulo entre si. Uno de los ejes
cristalograficos de la estructura cristalina de la capa de crecimiento puede estar dispuesto en la direccion (110) o
(210) de la estructura cristalina del sustrato metalico que define el plano de crecimiento. La o una de las constantes
de red de la capa de crecimiento puede corresponder a uno o a dos de los ejes cristalograficos de la capa de
crecimiento del eje (110) o (210) del sustrato metalico, dado el caso también a un multiplo entero del mismo, por
ejemplo al doble o al triple.

A este respecto el eje Z esta dispuesto en cada caso transversal o perpendicular al plano de crecimiento del sustrato
metdlico. Estos datos se refieren en cada caso a la estructura cristalina del sustrato metalico sin considerar la
formacién de una superestructura sobre la superficie de sustrato metalico, por ejemplo mediante un tratamiento de
recocido posterior. La capa de crecimiento que crece directamente sobre el sustrato metalico puede cristalizar
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especialmente de manera cubica (por ejemplo de tipo fluoruro, de tipo pirocloro, de tipo Mn203), tetragonal (por
ejemplo de tipo La2Ni04), ortorrombica (por ejemplo de tipo perovskita), o romboédrica (por ejemplo de tipo
perovskita) dado el caso también monoclinal. La superestructura de la capa de crecimiento con respecto al sustrato
metalico es por tanto especialmente una superestructura de sustrato metalico con referencia al plano de crecimiento.
Se ha demostrado que el procedimiento de acuerdo con la invencién, especialmente en capas de crecimiento que
crecen giradas lleva a una mejora muy notable de la transferencia de textura desde el sustrato metalico a la capa de
crecimiento, especialmente entonces cuando la superficie de sustrato metalico (capa o capas atdmicas mas
superiores) se configura mediante una superestructura de la estructura cristalina de sustrato metalico. Sin embargo,
en algunas circunstancias el procedimiento de acuerdo con la invencion puede emplearse de manera ventajosa en
capas de crecimiento que con respecto al plano de crecimiento no forman ninguna superestructura con la red
cristalina del sustrato metalico y coinciden con la red de sustrato metalico excepto posibles desajustes reticulares
minimos.

La capa de crecimiento puede ser una capa de amortiguacion u otra capa intermedia que puede cubrir la superficie
de sustrato metalico dado el caso solo parcialmente, por ejemplo una capa intermedia con lugares de cristalizacion
para una capa de amortiguacion que va a depositarse. Dado el caso la capa de crecimiento sobre el sustrato
metalico puede ser también directamente una capa HTS. En general la capa de crecimiento epitactica generada
sobre el sustrato metalico puede ser una capa de oxido de metal (dado el caso después de un tratamiento de
cristalizacion y recocido).

El procedimiento de acuerdo con la invencién puede finalizar o interrumpirse en la etapa de procedimiento del
recocido posterior del sustrato metalico pulido en superficie, de manera que el sustrato metalico fabricado de esta
manera se recubre almacenado temporalmente o en otro lugar con las capas adicionales de la disposicion de capas
HTS. La aplicacion de la capa de crecimiento puede unirse también directamente al recocido posterior.

El pulido puede realizase en general en el funcionamiento discontinuo o en el funcionamiento continuo.
Preferentemente el recocido posterior puede realizarse en general en el funcionamiento discontinuo o en el
funcionamiento continuo. Preferentemente el pulido y el recocido posterior se realizan directamente uno detras de
otro.

El tratamiento de pulido se realiza de acuerdo con la invenciéon como electropulido. Con ello por un lado en la
fabricacion de sustratos metalicos por ejemplo en forma de banda o de alambre extendidos longitudinalmente, o bien
disposiciones de capas HTS, es posible una integracion especialmente asequible de la etapa de electropulido en el
desarrollo de fabricacién. Ademas se ha comprobado que, debido a las peculiaridades del electropulido, las
superficies pulidas de los sustratos metalicos texturizados biaxialmente son especialmente asequibles para fabricar
disposiciones de capas HTS con propiedades especialmente favorables, especialmente también en cuanto a la
transferencia de textura necesario del sustrato metdlico a las capas que van a crecer de la disposicién de capas
HTS.

El electropulido puede realizarse también empleando corriente continua, dado el caso también utilizando corrientes
pulsadas. Puede seleccionarse una disposicion electromecanica en la que esta conectado el sustrato metalico como
conductor neutro, es decir a denominado potencial medio, especialmente cuando el sustrato metalico que va a
pulirse esta configurado extendido longitudinalmente como ejemplo como alambre o banda. La corriente de
electrolisis se acopla en este caso a través de preferentemente todo el lado trasero del sustrato metalico al mismo,
dado el caso puede realizarse un acoplamiento solamente a través de zonas parciales del lado trasero que pueden
estar dispuestas repartidas por la extension longitudinal del sustrato. Con ello la célula de electropulido se divide en
dos células parciales. Lo especialmente ventajoso de esta disposicion es que la corriente de electrolisis durante el
electropulido no debe fluir a través de una seccion transversal de banda muy reducida en direccion longitudinal del
sustrato, lo que por ejemplo es el caso si la corriente de electrolisis se introduce mediante contactos como rodillos o
contactos por rozamiento de posicion variable con respecto al sustrato metalico en la banda a pulir (también cuando
una realizacion de este tipo del electropulido es posible como tal en un principio). Mediante la disposiciéon del
sustrato metalico como conductor de potencial medio pueden realizarse por tanto altas corrientes de electropulido,
por lo se obtienen superficies de sustrato metalicos especialmente ventajosas, asi como cortos tiempos de espera 'y
con ello altas velocidades de ejecucion en un procedimiento de pulido continuo de los sustratos metalicos en la
mayoria de los casos en forma de alambre o de banda.

El electropulido puede realizarse con una densidad de corriente de 2 a 80 A/dm? o dado el caso también mas alta,
preferentemente con densidades de corriente de aproximadamente de 5 a 50 A/dm? o aproximadamente de 5 a 30
A/dmz, de manera especialmente preferente aproximadamente de 10 a 30 A/dm? o aproximadamente de 10 a 20
A/dm”.

El electropulido puede realizarse a una temperatura de electrolito de 20 a 70 °C, preferentemente de 30 a 60 °C, de
manera especialmente preferente de 40 a 50 °C.

El electropulido puede realizarse en una duracién de < 15 min o < 6 a 10 min, preferentemente < 3 a 4 min, de
manera especialmente preferente dentro de 1 a 2 min o menos, en cada caso con respecto a la seccion que va a
electropulirse del sustrato metalico. Preferentemente el electropulido se realiza durante una duracion de <5s o0 <10
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al15s,£20a30s0<45s.

El electrolito puede contener acido sulfarico y/o un acido fosférico. El acido fosférico puede ser un acido
ortofosférico, un acido polifosférico, un acido metafosférico u otro acido fosférico incluyendo combinaciones de los
mismos. La relacion de peso de acido sulfurico/acido fosférico (suma total de acidos fosforicos) puede situarse en el
intervalo de 1:20 a 20:1 o de 1:10 a 10:1; de 1:6 a 6:1; de 1:4 a 4:1, preferentemente 1:3 a 3:1 0 1:2 a 2:1, por
ejemplo en el intervalo de aproximadamente 1:1. El electrolito puede presentar un valor pH de 1 a 4,
preferentemente de 2 a 3, dado el caso también un valor pH de <1.

El pulido, especialmente electropulido puede realizarse en presencia de acidos organicos. Estos pueden emplearse
dado el caso en lugar de o adicionalmente a acido sulfurico y/o acido fosférico. El acido organico puede ser un acido
carboxilico univalente o polivalente, por ejemplo un acido carboxilico C1-C6 o C2-C4, por ejemplo acido propidnico.
Dado el caso también pueden emplearse otros acidos organicos, como por ejemplo, acidos sulfénicos, o
combinaciones de los mismos. Una combinacion preferente de acidos inorganicos y organicos es una mezcla de
acido fosférico, acido sulfurico y acido citrico. Dado el caso el electrolito puede contener materiales complejantes
adicionales con relacién a los iones metdlicos que van en solucién durante el electropulido del sustrato metalico o
bien agentes quelantes, inhibidores de superficie, sustancias de superficie activa u otras sustancias que influyen en
el electropulido.

Se comprobé que mediante el pulido, especialmente el electropulido no solamente se mejord esencialmente la
rugosidad de superficie del sustrato metalico, lo que ha demostrado ser ventajoso para una transferencia de textura
optima, ademas la superficie de sustrato metalico también se libera de defectos de superficie y de impurezas
organicas y/o inorganicas u otras asi como medios auxiliares de proceso o restos de medios auxiliares de procesos
que atraerian la atencién como perturbadores en el crecimiento de la capa adicional de la disposiciéon de capas HTS,
por ejemplo llevarian a un aumento de lugares defectuosos de la capa de crecimiento y a una transferencia de
textura peor.

Los agentes auxiliares de proceso que se aplican durante el proceso de fabricacion industrial en las bandas pueden
ser agentes auxiliares de laminacidon, como aceites o jabones de laminacién, asi como agentes separadores y
antiadhesion como particulas o capas ceramicas.

Se entiende que antes del pulido, especialmente antes del electropulido la superficie de sustrato metalico puede
someterse a una etapa de limpieza. La limpieza puede realizarse empleando disolventes organicos como por
ejemplo alcoholes, cetona y/o éster y similares que pueden aplicarse en combinacién o sucesivamente, por ejemplo
isopropanol y/o acetona. Especialmente la superficie de sustrato metalico también puede atacarse quimicamente
antes del electropulido, especialmente empleando acidos como acidos organicos. Estos pueden ser por ejemplo
acidos carboxilicos como acidos carboxilicos C1 a C6, especialmente C2 a C4, de manera especialmente preferente
acido propidnico. Los acidos carboxilicos pueden ser también polivalentes, por ejemplo acido tartarico o acido citrico.
El tratamiento del sustrato metalico puede realizarse en cada caso en bafo de ultrasonidos.

Una limpieza de la superficie de sustrato metalico antes del pulido, especialmente electropulido puede realizarse
adicional o alternativamente también mediante el empleo de soluciones que contienen agentes tensioactivos
especialmente soluciones de agentes tensioactivos acuosas.

Una limpieza de superficie del sustrato metdlico intercalada al pulido, especialmente al electropulido puede
realizarse también mediante una limpieza por plasma especialmente una limpieza por plasma UV.

Las etapas de limpieza anteriormente mencionadas pueden emplearse en cada caso también en combinacion entre
si, por ejemplo en el orden mencionado o en otro.

El pulido se realiza de acuerdo con la invencion hasta una rugosidad de superficie de Rms segun la normativa DIN
EN ISO 4287 y 4288 de < 15 nm, preferentemente < 12 a 13 nm, o £ 10 nm, de manera de manera especialmente
preferente < 7 a 8 nm. Las rugosidades se refieren en cada caso a un area de 10x10 pym dentro de un limite
intergranular de una cristalita de la superficie de sustrato, de manera que los limites intergranulares del sustrato
metalico no falsifican la rugosidad indicada.

Tal como se expuso anteriormente se ha demostrado de manera sorprendente que la superficies de sustrato
obtenidas mediante el pulido presentan una rugosidad de superficie muy reducida, lo que es de por si ventajoso para
la capa que crece de la disposicién de capas HTS. A pesar de ello con estos sustratos metalicos supuestamente
6pticos se obtienen capas de crecimiento con transferencia de textura completamente insuficiente. Asi las capas de
crecimiento generadas sobre un sustrato pulido de este tipo presentaron solamente una textura muy reducida o eran
practicamente amorfas. Esto es valido por ejemplo también para capas de zirconato de lantano como se obtienen
por ejemplo segun el documento DE 10 2004 041 051 A1 o de otra manera, o para otras capas de amortiguacion
como por ejemplo 6xido de cerio, etc. Este resultado negativo se encontré aunque los analisis EBSB (Electron Back
Scattering Diffraction, difraccion de electrones por retrodispersion) de los sustratos pulidos mostraron resultados
comparables con sustratos sin pulir. Sin embargo un crecimiento epictactico no pudo comprobarse.

Sin embargo de manera sorprendente pudo comprobarse una transferencia de textura muy buena de la superficie
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metalica pulida a la capa de crecimiento oxidica de la disposicién de capas HTS cuando el sustrato metalico
después del pulido de superficie y de la deposicion de la capa siguiente se somete a un recocido posterior. El
recocido puede realizarse especialmente a una temperatura adecuada durante un espacio de tiempo suficiente, de
manera que se realiza una recristalizacion parcial o preferentemente al menos practicamente completa de la
superficie de sustrato metalico. Esta recristalizacion comprende preferentemente las capas atémicas mas superiores
del sustrato metalico de manera que por ejemplo se comprueba una recristalizacion dentro de una capa de
superficie partiendo de la superficie de sustrato metalica con una profundidad de 2 a 3 nm, preferentemente en una
profundidad de 1,5 a 1 nm o de manera especialmente preferente una profundidad de 0,1 a 0,5 nm. De manera de
manera especialmente preferente se realiza por tanto una recristalizacion de las capas atémicas mas superiores del
sustrato metalico mediante el recocido posterior, por ejemplo una recristalizacion dentro de las capas atémicas mas
superiores 10 a 15, preferentemente dentro de las capas atémicas superiores 5 a 8 o menos. La cristalizacion de
estas capas atodmicas superiores puede probarse especialmente mediante mediciones RHEED (reflective high
electron energy diffraction, difraccion de electrones de alta energia) que a diferencia de los analisis EBSB posibilitan
una caracterizacion de las capas atdmicas mas superiores del sustrato metalico. Ha demostrado ser decisivo que
tras el pulido del sustrato metalico texturizado biaxialmente se realice una recristalizacion de las capas metalicas del
sustrato mas superiores para garantizar un crecimiento epitactico de la siguiente capa de la disposicion de capas
HTS con alta transferencia de textura.

El recocido posterior puede realizarse en general especialmente también en el caso de aleaciones a base de cobre
y/o niquel, a una temperatura de = 650 °C a 700 °C, preferentemente a temperaturas de = 750 °C a 800 °C, de
manera especialmente preferente a temperaturas de = 800 °C a 850 °C, 2 900 °C a 950 °C o = 1000 °C. El recocido
posterior no deberia realizarse a temperaturas demasiado altas para no tener una influencia desventajosa sobre la
textura del sustrato metalico. El recocido posterior puede realizarse a temperaturas de < 1300 °C a 1350 °C,
especialmente < 1200 °C a 1250 °C, preferentemente a temperaturas de < 1150 °C a 1100 °C, lo que es
especialmente valido para aleaciones a base de niquel y/o de cobre.

En general el recocido posterior puede realizarse en un intervalo de temperatura que es mas bajo que el punto de
fusion del material respectivo del sustrato metalico (punto de fusidn congruente o incongruente), por ejemplo 50 a
700 °C mas bajo sin limitarse a esto, especialmente en un intervalo de temperatura de 100 a 600 °C mas bajo o 200
a 550 °C mas bajo que el punto de fusién del sustrato metalico.

Mediante el recocido de orientacién que se pretende de acuerdo con la invencion de las capas atémicas mas
superiores del sustrato metalico estas pueden orientarse y texturizarse de nuevo como las capas mas profundas del
sustrato metalico, o cristalizarse con referencia a la estructura cristalina del sustrato metalico en una superestructura
del mismo, por ejemplo en una superestructura cubica u ortorrémbica, especialmente superestructura de azufre (por
ejemplo disposicion de atomos de acuerdo con una mitad de monocapa de azufre (o bien del atomo de metal
correspondiente con superestructura c(2x2).

Se ha demostrado que el recocido a una temperatura suficientemente alta solamente es necesario durante un
espacio de tiempo muy corto, por ejemplo en un espacio de tiempo de < 12 a 15 min o < 8 a 10 min, por ejemplo
también < 4 a 6 min o < 2-3 min, en cada caso con respecto al tiempo de parada a la temperatura mas alta o con
respecto al tiempo de permanencia total a temperaturas = 650 °C a 700 °C, = 750 °C a 800 °C, o preferentemente =
800 °C a 850 °C, =900 °C a 950 °C o de manera especialmente preferente = 1000 °C. Se entiende que el tiempo de
recocido posterior necesario puede depender sustancialmente de la temperatura de recocido posterior en funcién del
sustrato metalico correspondiente y por tanto del punto de fusién o de la movilidad de los atomos de las capas
metalicas mas superiores del sustrato.

En el caso del recocido posterior que sigue al pulido puede emplearse una atmdsfera inerte preferentemente
reductora, la presion parcial de hidrégeno puede corresponder a un contenido de hidrégeno de la atmésfera de = 10
a 25 % en volumen o =2 50 a 75 % en volumen, preferentemente = 85 a 90 % en volumen o = 95 a 98 % en volumen,
por ejemplo ser hidrogeno puro. Los demas componentes pueden ser nitrégeno o preferiblemente gases nobles
como argon o helio.

El recocido posterior puede realizarse especialmente de tal manera que la superficie sea al menos parcialmente
cristalina por analisis RHEED o de acuerdo con el procedimiento de analisis aplicado al menos practicamente
completamente cristalina. Las mediciones RHEED pueden realizarse en este caso de tal manera que la profundidad
de informacion registra predominantemente o practicamente exclusivamente las capas atdmicas mas superiores 2 a
304 a5olas mas superiores 6 a 8 0 19.

El sustrato metalico puede ser especialmente una aleacién a base de niquel y/o cobre que puede contener en cada
caso componentes de aleacién adicionales. Las aleaciones a base de niquel pueden contener especialmente
wolframio como componente de aleacion, por ejemplo hasta 14 a 25 % de atomo con respecto al contenido de metal
total de la aleacion o hasta 5 a 9 % de atomo de wolframio. Las aleaciones pueden contener en cada caso
componentes de aleacion y/o aridos que facilitan la fabricacion industrial, por ejemplo una conformacion de los
sustratos (por ejemplo magnesio, aluminio, boro) o influir en la formacién de textura, como por ejemplo otros metales
del primer periodo de los metales de transicion, especialmente manganeso y/o plata o elementos de tierras raras,
especialmente cerio. El sustrato metalico puede representar también una aleacion a base de cobre, por ejemplo
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constantan, Hastelloy o similares para los cuales por lo demas vale lo mencionado anteriormente.

Sobre el sustrato metalico fabricado de acuerdo con la invencién puede depositarse epitacticamente una capa de
amortiguacion, pudiendo estar previsto el sustrato metalico dado el caso con una capa intermedia que cubre el
sustrato metalico no continuamente y puede estar configurado en forma de una pluralidad de gérmenes cristalinos
para la capa de amortiguacién que va a aplicarse.

La capa de amortiguacion puede ser especialmente un 6xido de metal, como por ejemplo 6xidos de metal de
transicion de tierras raras como zirconatos de tierras raras (SE incluyendo lantano) por ejemplo zirconato de
gadolinio, zirconato de lantano, manganatos como manganatos de lantano, rutenatos como rutenato de estroncio,
aluminatos de tierras raras incluyendo aluminato de lantano, 6xidos de cerio de metal de tierras raras, pudiendo
estar contenido el lantano como metal de tierras raras, especialmente segun la solicitud de patente alemana DE 10
2008 016 257 A1 asi como 6xidos de metal de tierras raras de metal de tierras raras, como por ejemplo éxido de
neodimio y gadolinio (por ejemplo NdGaO3); éxidos de metal de transicién de metal de grupos principales como
rutenato de estroncio, zirconato de estroncio, titanato de calcio y estroncio, titanato de bario y calcio (y estroncio) (o
titanatos de metal alcalinotérreo mezclados en general con 2 o 3 metales alcalinotérreos del grupo Ca, Sr, Ba o Mg,
Ca, Sr, Ba como por ejemplo EA1,EA2:,TiO3 con 0<x<1, o en general (EA1, EA2, EA3) TiO3 con EA=metal
alcalinotérreo), pudiendo sustituirse en el caso de los compuestos de metales alcalinotérreos titanio parcial o
completamente por uno o varios otros metales de transicion, especialmente metales de transicién del primer periodo
de metales de transicion) u oxido de lantano y niquel (por ejemplo LaNiO3), 6xidos de metal binarios,
preferentemente de metales de grupos principales o de transicion, como 6xido de magnesio, 6xido de itrio, didxido
de zirconio, 6xido de niquel, diéxido de titanio, éxido de circonio estabilizado con itrio, (YSZ), 6xido de cerio u otros
6xidos como LSMO (manganato de estroncio y lantano), NdBCO (cuprato de bario y neodimio) o similares, 6xido de
gadolinio (por ejemplo Gd203), 6xido de europio (por ejemplo Eu203), 6xido de samario (por ejemplo Sm203),
oxido de neodimio (por ejemplo Nd203), etc. Los 6xidos, en relacion con el contenido de oxigeno y/o contenido de
metal también pueden ser no estequiométricos, especialmente subestequiométricos. En cuanto a la red de parte
metalica de estos 6xidos pueden presentarse en cada caso también fases de solucién sélida a base de los 6xidos
anteriormente mencionados, tanto mediante capas atémicas de mezcla, superestructuras o atomos de metal
interesticiales. Los materiales de capa de amortiguacion pueden contener metales de transicion, especialmente del
primer grupo de metales de transicion, o metales u 6xidos de metal, que a temperaturas de < 1600 °C forman con el
material de amortiguacion oxidico al menos una fusién parcial, para lo que ha de remitirse al documento DE 10 2008
016 258 A1.

Igualmente la capa de crecimiento puede componerse de otros 6xidos cuya red cristalina coincida con la del sustrato
metalico, como por ejemplo en el caso de un sustrato con estructura de niquel (también aleacion), titanato de
estroncio (SrTiO3), titanato de bario (BaTiO3), nitruro de titano (TiN) o similares.

El sustrato metalico en el caso de los materiales de amortiguacion anteriormente mencionados puede ser
especialmente Ni o Cu o una aleacién de Ni o una aleacién de Cu que puede contener en cada caso especialmente
W y/o Mo y/o al menos un metal de transicion adicional. El contenido de W y/o Mo y/o del al menos un metal de
transicion adicional (por ejemplo Fe, Cr y/o Mn) puede ser = 0,05 % a 0,1 %, 0 20,2 % a 0,5 % o = 1 %, el contenido
puede seren cada caso<20% a25% 0<15% a 17 % o< 10 % a 12 % (en cada caso en % atémico respecto a la
aleacion total).

En general el procedimiento de acuerdo con la invencidon puede emplearse preferentemente cuando el material de
capa de amortiguacion presenta un desajuste reticular respecto al sustrato metalico sobre la cual crece el material
de capa de amortiguacion y/o dado el caso la capa que crece epitacticamente sobre el material de capa de
amortiguacion crece, o dado el caso de la capa que cree epitacticamente sobre el material de capa de amortiguacion
(por ejemplo la capa HTS). El desajuste reticular se refiere aqui en este caso a la relacién de las constantes de red
del sustrato de metal o de la capa adicional que crece sobre la capa de amortiguacion respecto a las constantes de
red escaladas de la capa de amortiguacion, es decir escaladas a una célula de unidad de la capa adyacente. Como
constante de red del sustrato metalico pueden aceptarse la constantes de red del material a granel (material de
volumen sin considerar una superestructura de la o las capas atémicas mas superiores), o dado el caso
considerando una posible superestructura (por ejemplo superestructura de azufre) de la capa atdmica mas superior.
El desajuste reticular puede ascender en este caso a < + 20 a 15 %, preferentemente <+ 10a 12 %0 <+ 6 a 8 %, €l
desajuste reticular puede ascender en cadacasoa<+05a1 %, 2+ 2 a4 % o también =+ 5 % (en el caso de
La2Zr207 con ap(300K) 10,8 A ( 1,08 nm) resulta por tanto frente a Ni (20=3,52 A = 0,352 nm, 300K) una constante
de red escalada L, de 3,81 A ( 0, 381 nm) y por tanto un desajuste reticular de 7,61 %). Mediante el procedimiento
de acuerdo con la invencion también en el caso de un crecimiento girado de la capa de amortiguacion y desajuste
reticular puede alcanzarse una transferencia de textura especialmente buena y en error de crecimiento reducido de
la capa de amortiguacion.

Se comprobé que el sustrato metalico fabricado de acuerdo con la invencién especialmente en el caso de un
recubrimiento de solucién quimico con una capa de amortiguacion u otra capa intermedia posibilita una transferencia
de textura muy alta y por tanto un crecimiento epitactico de la capa de amortiguacion con los menos lugares
defectuosos posibles. El recubrimiento de soluciéon quimico puede realizarse especialmente empleando sales de
acido carboxilico (especialmente propionatos y/o pivalinatos) de los metales respectivos, en el que las sales de acido
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carboxilico pueden fluorarse parcial o completamente, por ejemplo en forma de ftrifluoroacetatos. Las sales de
metales (en relacién con los metales que van a depositarse) de acidos carboxilicos no fluorados, parcial o
completamente fluorados pueden emplearse sucesivamente o simultineamente en etapas de deposicion.
Especialmente se remite para ello al documento DE 102004038030 B4 (especialmente ejemplo 1), al documento US
5.656.382 y ejemplo 3 al documento DE 10 2004 041 053.

Sin embargo, dado el caso el recubrimiento de solucién quimico puede realizarse de otro modo. En el caso del
recubrimiento de solucion quimico, los precursores adecuados en general (por ejemplo complejos de metales
adecuados) de una solucion adecuada, por ejemplo de una soldadura acuatica sobre la que se aplica sustrato, se
secan y a continuacion se pirolizan (preferentemente mediante la formacion de 6xidos) y se cristaliza, pudiendo
realizarse dado el caso el secado, pirolisis y cristalizacion también simultaneamente o directamente uno tras otro.

Las capas de 6xido de metal depositadas sobre el sustrato metalico de la disposicién de capas HTS pueden
corresponder en sus analisis EBSD aproximadamente a las de los sustratos metalicos, pudiendo presentarse un
ligero empeoramiento de la tasa de indicacion de < 5-7 % o < 3-4 %. La tasa de indicacion del sustrato metalico
puede ascendera=93a94 % 0=95a 96 % 0 297 a 98 %.

La invencién comprende por tanto también un procedimiento para la fabricacién de una disposicion de capas HTS en
el que sobre un sustrato metalico texturizado biaxialmente fabricado por medio del procedimiento de acuerdo con la
invencion se aplica epitacticamente una capa de amortiguacion y/u otra capa intermedia y/o una capa de
superconductor a alta temperatura. La capa de superconductor a alta temperatura puede aplicarse dado el caso
directamente sobre la superficie de sustrato metalico, preferentemente sobre una capa de amortiguacion, que puede
depositarse directamente sobre el sustrato metalico de acuerdo con la invencién o sobre una capa de amortiguacion
adicional, de manera que la capa de amortiguacion puede también componerse de una sucesion de varias capas.
Ademas la invencién comprende una disposicion de capas HTS en la que sobre un sustrato metalico texturizado
biaxialmente fabricado por medio del procedimiento de acuerdo con la invencién esta aplicada epitacticamente una
capa de amortiguacion y/u otra capa intermedia y/o una capa de superconductor a alta temperatura directamente, es
decir inmediatamente, o indirectamente, es decir mediante la disposicion de una capa intermedia (adicional). La
disposicion de capas puede comprender en cada caso una disposicion de capas HTS, estar adaptada para la
aplicacion epitactica de una capa de este tipo o incluso no comprender ninguna capa HTS.

El superconductor a alta temperatura puede ser especialmente un material YBCO (Y-Ba-Cu-O) o bien un material
SEBCO (SE-Ba-Cu-O), un material BiSr (Bi-Sr-Ca-CuO) u otro material HTS. Por un superconductor a alta
temperatura ha de entenderse en el presente documento uno de este tipo con una temperatura transitoria de = 77
kelvin.

La invencion se describe a continuacion a modo de ejemplo y se explica mediante las figuras. Muestran:

la figura 1:  un mapa de textura de superficies segun el analisis EBSD de un sustrato metalico con diagrama de
textura,

lafigura2: medicion AFM del perfil de superficie de un sustrato metalico (izquierda) con representacion en 3D
(derecha),

la figura 3:  diagrama de difraccion de rayos de capas de amortiguacion de zirconato de lantano sobre un sustrato
metdlico de acuerdo con la ilustracion 1 después del electropulido con (curva 1, de acuerdo con la
invencion) y sin recocido de superficie (curva 2),

lafigura4: medicion AFM del perfil de superficie de un sustrato metalico de acuerdo con la ilustracion 1 tras el
pulido segun la invencién,

lafigura 5:  representacion esquematica de una célula de electropulido con dos células parciales y la disposicion
del sustrato metalico a potencial medio.

La fabricacion del sustrato metalico de acuerdo con la invencién para una disposicién de capas a alta temperatura
parte de un sustrato metalico texturizado biaxialmente fabricado de manera industrial, por ejemplo en forma de
banda o alambre.

El sustrato metalico de acuerdo con el ejemplo de realizacion se compone de una aleacion de niquel 14 % en peso
de wolframio y 100 ppm de magnesio. El material se fundié en el horno de vacio a continuacion se lamin6 en
caliente, por ejemplo a un espesor de 5 mm o 3 mm y a continuacién se laminé en frio, preferentemente mediante la
reduccién del espesor de material con grados de laminacién de 5 a 40 % o 10 a 30 %, especialmente con grados de
laminacién de aproximadamente 20 %, de modo que partiendo del material anteriormente mencionado el espesor de
material puede ascender aproximadamente a 80y o a 60um. El grado de laminacién corresponde en este caso al
grado de deformacion en la direccion de espesor de chapa. La conformacion en frio ascendia por tanto a = 95 % de
volumen. La banda obtenida de esta manera puede cortarse por tanto por medio de un rodillo hendedor al ancho
deseado. El material obtenido de esta manera se sometié a un recocido a temperaturas por encima de 700 °C a 800
°C, especialmente en el intervalo de 850 °C a 1.100 °C para una duracion suficiente para la recristalizacién de por
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ejemplo aproximadamente 1 hora o mas. Por ello se obtienen sustratos metalicos texturizados a alto grado en los
que el angulo de inclinaciéon medio de las cristalitas unas contra otras puede ascender a < 4 a 5°. Una ilustracion de
analisis EBSD de una superficie de sustrato de este tipo esta representada en la figura 1.

La figura 2 muestra una imagen AFM (de microscopia de fuerza atémica) o bien un perfil de superficie de una banda
metdlica texturizada biaxialmente fabricada de manera industrial de acuerdo con la figura 1, en la que pueden
distinguirse un gran nimero de rasgufos profundos y trazas de laminacion sobre la superficie de sustrato metalico.
La rugosidad tras el laminado se determiné por medio de un microscopio de fuerza atémica (AFM) con Rms de
aproximadamente 19 nm, el area de medicién ascendia en este caso a 20x20 um.

Ademas se ha comprobado que las capas de amortizacion depositadas de acuerdo con la figura 2 sobre las
superficies de sustrato metalico de acuerdo con la figura 2, especialmente al emplear deposicion de solucion
quimica solamente producen capas amorfas o poco orientadas. Asi la figura 3, curva 1 muestra un diagrama de
difraccion de rayos de una capa de amortiguacion de zirconato de lantano depositada sobre una superficie de
sustrato metalico de acuerdo con la figura 1 fabricada de acuerdo con el ejemplo 1 del documento DE
102004038030 B4 o el ejemplo 3 (pagina7) del documento DE 102004041053 Al.

De acuerdo con la invencion de acuerdo con el ejemplo segun la invencion, para generar sustratos metalicos
texturizados biaxialmente que son adecuados para el crecimiento epitactico de capas de amortiguacion y de otras
capas para fabricar disposiciones de capas de superconductor a alta temperatura se emplearon los sustratos
metalicos descritos anteriormente de acuerdo con la figuras 1, 2 con la estructura de superficie mostrada.

La superficie de sustrato se sometié en primer lugar a una limpieza, que sin embargo en determinadas condiciones
no es obligatoriamente necesaria. La limpieza puede realizarse como limpieza por ultrasonido, por ejemplo con
disolventes, especialmente disolventes organicos como alcoholes, cetonas, acidos organicos, especialmente acidos
carboxilicos como por ejemplo acido propidnico y similares. Alternativa o adicionalmente pueden realizarse también
métodos de limpieza fisicos como limpieza por plasma UV.

Seguidamente a la limpieza realizada en caso necesario la superficie de sustrato metalico se somete a un
tratamiento de pulido, de acuerdo con el ejemplo de realizacion a un tratamiento de pulido electroquimico.

El electropulido puede realizarse en un bafio de pulido acido. El bafio de pulido puede contener uno o varios de los
acidos seleccionados del grupo de acido sulfdrico, acido fosférico, acidos organicos, especialmente acidos
carboxilicos. En el caso presente el bafio de pulido se compuso de los componentes principales acido sulfurico/acido
ortofosforico (electrolito (E 260) de la empresa Poligrat GmbH, Munich). Se alcanzaron resultados comparables con
electrolitos a base exclusivamente de acidos organicos, por ejemplo el electrolito E520 de la empresa Poligrat.

El bafio de pulido puede estar construido como se representa en la figura 5. El espacio de catodos KR (célula parcial
1) puede estar separado con el catodo K del espacio de anodos AR (célula parcial 2) con el anodo A a través de la
pared divisoria T. La pared divisoria puede presentar una hendidura S que puede cerrarse por el sustrato metalico M
que va a electropulirse, que en este caso es una banda metdlica. El sustrato metalico separa por tanto el espacio de
anodos y el espacio de catodos preferentemente al menos sustancialmente de manera estanca a liquidos, estando
dispuesto un lado exterior 01 del sustrato metalico en el espacio de anodos y otro o bien el lado superior 02
enfrentado del sustrato metalico en el espacio de catodos. La corriente de electrolisis atraviesa por tanto la banda
metalica, especialmente el lado superior de sustrato metalico que va a electropulirse en el espacio de anodos.

Se recristalizaron dos muestras del material obtenido de tal manera con procesos diferentes:
Muestra A:

Recocido de una muestra de 1 m bajo 100 % de hidrégeno durante una hora a 1000 °C en un horno tubular de
laboratorio en el funcionamiento discontinuo.

Muestra B:

Recocido de 10 m en un horno tubular continuo con una velocidad de paso de 2 m/h y un tiempo de espera de una
hora a 1050 °C y una atmdsfera reductora de por ejemplo 100 % de hidrégeno.

Muestra C:

Para mejorar el manejo y para impedir adherencias a altas temperaturas se recubrié una banda de 100 m de largo
con una suspension con particulas de MgO con un tamafio de d50 = 5 pm. La banda se procesé a continuacion
como la muestra B.

Las dos muestras A y B mostraron resultados EBSD muy buenos (Electron Back Scattering Diffraction). En las dos
muestras el porcentaje de los puntos de medicion (MP) se sitlio dentro del 10 % de orientacion errénea en mas del
99 %, el porcentaje MP se situ6 dentro del 5 % de orientacion errénea en mas del 80 %. El grado de indicacion de
las dos muestras ascendi6 a > 95 %.
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La deposicion siguiente de las capas de amortiguacion de zirconato de lantano (LaZr,O-7:x) sobre el sustrato
metdlico tratado de esta manera se realizdé por medio del recubrimiento de solucién quimico, por ejemplo en el
procedimiento de inmersion. El recubrimiento se realizé en cada caso como recubrimiento estandar

Como solucién de recubrimiento se empled propionato de lantano (lll) y propionato de zirconio (IV) en una solucion
0,4 molar en acido propiénico en cada caso. Alternativamente puede emplearse dado el caso también una solucion
de pentanodionato de lantano (lll) y pentanodionato de zirconio (IV) en una solucibn en cada caso en
acetilacetonato, por ejemplo en cada caso en una solucion 0,2 molar con respecto a La2Zr207.

A continuacion se realizé un secado aplicando temperatura elevada para un espacio de tiempo suficiente, por
ejemplo a temperaturas en el intervalo de 100 a 500 °C, por ejemplo de 100 a 350 °C o aproximadamente de 150 a
200 °C. El secado (sin descomposicion) se realizé al aire. Seguidamente al secado se llevo a cabo una cristalizacion
del material de capa de amortiguacion, por ejemplo en 1000 a 1050 °C bajo condiciones reductoras, por ejemplo
bajo mezcla de hidrégeno y nitrégeno (1 a 5 % de volumen H2 en N2). La duracién de cristalizacion ascendié a 45
min.

En general el recubrimiento puede realizarse también por ejemplo de acuerdo con el ejemplo 1 (pagina 6) del
documento DE 102004 038 030 B4 o el ejemplo 3 del documento DE 10 2004 041 053 A1.

Los recubrimientos y procesos de recocido se realizaron o bien en muestras cortas (10 cm) o continuamente en
bandas de hasta 10 m de longitud. Los resultados fueron comparables en los dos procedimientos.

Las capas de amortiguacion de zirconato de lantano obtenidas de esta manera no estaban orientadas ni texturizadas
en ninguna de las dos muestras (se obtuvieron diagramas de difracciéon de rayos de acuerdo con la figura 3, curva

1).
La muestra C no pudo analizarse ni recubrirse de manera util debido al recubrimiento con MgO.

A continuacion las muestras anteriormente descritas A, B y C se sometieron alternativamente a un procedimiento de
acuerdo con la invencion.

Las dos muestras se limpiaron en primer lugar en un bafio ultrasénico, por ejemplo empleando disolventes organicos
como isopropanol, acetona o similares. Segun el ejemplo de realizacién se realizé en primer lugar una limpieza con
isopropanol, a continuacién con acetona. El tiempo de espera en el bafio de ultrasonido ascendié en cada caso a 5
min. Una muestra adicional C se atacé quimicamente, adicionalmente a la limpieza anteriormente descrita en el
bafio de ultrasonido con un acido organico, por ejemplo acido propiénico (al 10 %) en una duracion de
aproximadamente 10 min. La limpieza de las dos muestras B y C se realizé en un aparato de paso, la limpieza de la
muestra A en el funcionamiento discontinuo. Todas las muestras A, B, C se pulieron a continuacién en una
instalacion de electropulido continua. El pulido se realizd con un electrolito acido, por ejemplo a base de acido
sulfarico-acido fosférico-acido citrico con una composicion preferida de 25 a 40 % de acido sulfarico, de 50 a 70 %
de acido fosférico 2/ 1 a 20 % acido citrico. La temperatura de bafio ascendié a de 40 a 50 °C, la densidad de
corriente 15 A/dm~. El electropulido se realizé durante un espacio de tiempo de aproximadamente 1 min. El
electropulido se realizd en la disposicion del sustrato metalico texturizado biaxialmente a un potencial medio sin que
esto sea siempre obligatoriamente necesario (para la disposicion de la célula de eletropulido véase la figura 4). La
corriente de electrolisis se acoplé en este caso a través de todo el lado trasero de banda en la banda de manera que
a través de la banda la célula de electropulido se dividié en dos células parciales.

Todas las muestras A, B, C mostraron después de este tratamiento una rugosidad de Rmn < 10 nm (medicion por
medio de microscopio de fuerza atémica AFM, area de medicion 10x10 ym).

Los analisis EBSD de estas muestras correspondieron a los de antes del pulido en cuanto a la tasa de indicacion de
la superficie de sustrato metalico.

En todas las muestras A, B, C se llevé a cabo como anteriormente un recubrimiento estandar, en ninguna de las
muestras pudo obtenerse una capa de amortiguacion de zirconato de lantano orientada.

Segun una variante adicional las muestras A, B, C electropulidas como se describié anteriormente tras el
electropulido se sometieron a un nuevo recocido. El recocido se realizd6 a 1000 °C bajo atmodsfera reductora, por
ejemplo 100 % de hidrégeno. La muestra A se recocié en un horno discontinuo de laboratorio. El recocido se realizé
con un tiempo de calentamiento de una hora y un tiempo de enfriamiento de dos horas sin tiempo de espera a 1000
°C. Las muestras B y C se recocieron en una instalacion de recocido continuo también bajo una atmdsfera
reductora, por ejemplo de 100 % de hidrégeno. El tiempo de espera a la temperatura maxima ascendid a
aproximadamente de 1 a 5 min. La temperatura maxima ascendié a entre 850 y 1.100 °C. En este intervalo de
temperatura se produjeron resultados comparables para diferentes muestras.

En todas las muestras A, B, C se llevo a cabo un recubrimiento de amortiguacion bajo las condiciones estandar
invariables, anteriormente descritas. En todas las muestras pudo comprobarse ahora una capa de amortiguacion de
zirconato de lantano cristalina y orientada. El diagrama de difraccion de rayos esta representado en la figura 3, curva
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1, la diferencia con la curva es manifiesta. El crecimiento epitactico deseado de la capa de zirconato de lantano
puede deducirse de la desaparicion del pico de textura errénea a 28,6° 20. La altura del reflejo [222] a 28,6° 2 © es
una medida directa para la calidad de la transferencia de textura. En el caso ideal debe poder detectarse solamente
el reflejo [004] a 33,2.° 26. Los analisis EBSD correspondieron fundamentalmente a aquellos de los del sustrato
metalico, comprobandose un empeoramiento reducido de los valores de < 5 % tal como es habitual para los
procesos de recubrimiento quimicos.

Las mediciones RHEED de los sustratos metalicos después del nuevo tratamiento de recocido mostraron, a
diferencia de las muestras electropulidas sin tratamientos de recocido de este tipo, una recristalizaciéon de las capas
atoémicas mas superiores del sustrato metalico.

Sobre las capas de amortiguacion fabricadas de acuerdo con la invencion de las muestras A, B, C pueden aplicarse
una o varias capas de amortiguacion adicionales, pudiendo ser el material de las capas de amortiguacion
adicionales aplicadas en cada caso, independientemente entre si, el mismo material de amortiguacion que el de la
primera capa de amortiguacion aplicada de acuerdo con la invencion, u otro material. Directamente sobre la capa de
amortiguacion aplicada de acuerdo con la invencion o sobre una capa de amortiguacion adicional depositada puede
estar aplicada una capa de superconductor a alta temperatura, por ejemplo de un material YBCO o de otro material
superconductor a alta temperatura ceramico, como por ejemplo un material HTS BiCaSr. La invencién comprende
las disposiciones de capas adicionales fabricadas de esta manera.

11



10

15

20

25

30

35

40

ES 2554 841 T3

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacion de un sustrato metalico texturizado biaxialmente con una superficie metalica, en
el que el sustrato estd adaptado para la fabricacién de una disposicién de capas de superconductor a alta
temperatura (HTS) y en el que la superficie metalica esta adaptada para depositar epitacticamente sobre ella una
capa de la disposicién de superconductor a alta temperatura, en donde

- se fabrica un sustrato metalico texturizado biaxialmente,

- la superficie de sustrato metalico se somete a un tratamiento de pulido que se realiza como electropulido hasta
una rugosidad de superficie Rms < 15 nm,

- y el sustrato metalico tras el tratamiento de pulido se somete a un recocido posterior antes de que se realice
opcionalmente un posterior recubrimiento bajo deposicion epitactica de una capa de la disposicion de capas
HTS, realizandose el recocido posterior a una temperatura de = 850 °C.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado porque el electropulido se realiza con una
disposicion del sustrato metalico que va a pulirse a un potencial medio.

3. Procedimiento de acuerdo con las re|V|nd|caC|ones 1 0 2, caracterizado porque el electropulido se realiza con
una densidad de corriente de 2 a 80 A/dm?.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque antes del pulido se
realiza un ataque quimico de la superficie empleando acidos organicos.

5. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el electropulido de la
seccion de superficie correspondiente se realiza durante un espacio de tiempo de < 15 min.

6. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el recocido posterior se
realiza a una temperatura adecuada durante un espacio de tiempo suficiente, de manera que se produce una
recristalizacion de la superficie de sustrato metalico.

7. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque el recocido posterior se
realiza durante un espacio de tiempo de < 15 min respecto a la secciéon de superficie correspondiente.

8. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el recocido posterior se
realiza bajo una atmdsfera reductora.

9. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado porque el recocido posterior se
realiza de tal manera que la superficie es al menos parcialmente cristalina por analisis RHEED.

10. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque el sustrato es una
aleacion a base de niquel y/o cobre.

11. Procedimiento para la fabricacion de una disposicion de capas de superconductor a alta temperatura (HTS) o de
un producto previo (disposicion de capas que no comprende una capa HTS), en el que sobre un sustrato metalico
texturizado biaxialmente y fabricado por medio del procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 10
se aplica directa o indirectamente en cada caso epitacticamente una capa de amortiguacion y/u otra capa intermedia
y/o una capa de superconductor a alta temperatura y porque la capa de amortiguacion o la capa intermedia y/o la
capa HTS se aplica mediante recubrimientos de solucién quimicos.

12. Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 10 u 11, caracterizado porque una capa de amortiguacion
se aplica epitacticamente sobre el sustrato metalico que crece sobre él cristalograficamente en disposicion girada
con respecto al sustrato metalico.

13. Sustrato metalico texturizado biaxialmente o disposiciéon de capas fabricados de acuerdo con un procedimiento
de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 12.
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Figura 1
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Figura 2
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Figura 3
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Figura 4
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Figura 5
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