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Ievads

Zinatne arvien vairak pieveérS uzmanibu dabas veidotam struktiram. Miljoniem gadu laika
evoliicijas cela koksné ir radusas strukturas, kas ir ideali pielagotas lielam statiskam un
dinamiskam slodzém. Koksnei ka materialam ir trilkumi, pieméram, tai ir zema termiska un
kimiska noturiba. Silicija (Si) ievadiSana koksné paver iesp€ju talakai paraugu apdedzinaSanai
inerta atmosfera, iegustot porainu silicija karbida (SiC) keramiku [1, 2]. SiO, sola
izmantoSana Si ievadiSanai koksn€ ir viena no perspektivakajam tehnologijam, jo tas
priekSrocibas, salidzinajuma ar plasak izmantotajam tadam ka izkauséta Si reaktivas
infiltréSanas un izkauséta Si tvaiku uzneSanas tehnologijam, ir vieglak kontrolgjams ievadita
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Si prekursora daudzums un lielaki iegiistamo izstradajumu izméri. IepriekS€jos petijumos tika
veikta paraugu piesiicinaSana ar SiO; solu un novértéta piesiicinasanas efektivitate, ka ari
masas izmainas piesiicinot paraugus atkartoti. Saja darba ir veikti papildus p&tijumi par géla
aiznemto poru tilpumu, paraugu izm&ru izmainu pirolizes laika un géla lokalizaciju parauga.

Metodes apraksts

Eksperimentiem izvé€letais koks ir priede (Pinus silvestris), izv€l&tie paraugu izméri ir 20 x 20
x 5(garenvirziena) mm. Paraugu ZavéSanas rezims ir aprakstits ieprieks€ja darba [2]. Paraugi
tika sadaliti divas dalas, no kuriem pusei veicam ekstraktvielu ekstrakciju, izmantojot
tradicionalo Soksleta ekstrakcijas iekartu, par S$kidinataju pemot toluola un etilspirta
maisijumu tilpuma attiecibas 2:1. Ekstrakcijas process ilga 24 stundas [3]. SiO, sols tika
pagatavots izmantojot tradicionalo sola-g€la pagatavoSanas metodi, izmantojot
tetraetilortosilikatu (TEOS), salsskabi (HCI), etilspirtu (C,HsOH) un destilétu ideni sekojosas
molaras attiecibas 1:0.05:4:2.

Paraugu piesiicinaSana vakuuma un zem spiediena tika veikta 1pasi $im mérkim modificetas
laboratorijas iekartas, izmantojot izstradato divpakapju vakuuma/spiediena piesticinaSanas
tehnologiju. Pirms piesticinaSanas paraugus ievieto pirmas piesiicinaSanas pakapes iekarta, 5
miniites vakuumé pie 520 mbar dzila vakuuma, tad aplej ar iepriek§ pagatavotu SiO; solu un
iztur 5 minttes. Talak paraugus kopa ar SiO, solu parvieto uz otras pakapes piesiicinasanas
iekartu, kura paaugstina spiedienu lidz iepriek$ izvéleétam vertibam (0.311; 0.622 un 1.243
kbar). Sasniedzot noteikto spiedienu, paraugus iztur 5 minites. Lai koksné ievaditu SiC
sint€zei nepieciesamo Si0, daudzumu, piesiicinasanu veic atkartoti.

Piesticinato paraugu zavéSanai izmantota divpakapju zavéSana — istabas temperatira un 105
°C temperattira 1idz nemainigam svara izmainam.

Pirolize veikta laboratorijas pirolizes retorté bezskabekla vide, paaugstinot temperatiiru lidz
500 °C ar soli 2 °C/min un izturéSanas laiku pie maksimalas temperatiiras 2 stundas. Paraugu
pirolizé€Sana nepiecieSama, lai atvieglotu to sagatavoSanu  elektronu mikroskopijas
petijumiem, ka ar sagatavotu talakai SiC sint€zei augsttemperatiiras inerta vide.

Masas % izmainas aprékinats, masu p&c pirolizes attiecinot pret masu pirms pirolizes,
pareizinatu ar 100%.

Gela lokalizacija paraugos pétita, izmantojot sken&joSo elektronu mikroskopiju.

Rezultati un to izvertejums

Novérojam, ka ekstrakcijas rezultata paraugu masa samazinajas videji par 2 %, tadel
secindjam, ka ekstrakcijas laika atbrivojas svekailes, kas paaugstina piesticinaSanas procesa
efektivitati [2]. Vizuali novért§jot paraugus péc ekstrakcijas, netika konstatéti defekti
(plaisas).
Lai nodroSinatu optimalu oglekla un SiO, reakcijas norisi, koksné jaievada iev€rojams
daudzums SiO,. Vispargja SiC iegtiSanas reakcija augstas temperatiiras, izmantojot SiO, un C,
ir sekojosa [4]:

Si0, +3C —mnbWE_, §iC +2C0O (1.)
Aprékinajam, ka ievadita SiO, g€la masai attieciba pret koksnes masu ir jabiit 0,51.
Atkartojot piesticinaSanas ciklus vairakas reizes, ir iesp&jams ieveérojami palielinat ievadita
S10, daudzumu paraugos, péc tresa piesiicinaSanas cikla sasniedzot nepiecieSamo 51% masas
izmainu vertibu (skat. 1.att.).
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Latt. Masas pieaugums priedes koksnes paraugiem atkartojot piesiicinasanas ciklu vairakas
reizes, piesiucinasanai izmantojot 0.311 kbar absoliito spiedienu

Novertéjot paraugos ievadita SiO, gela daudzumu aprékingjam vid€jo poru tilpuma
aizpildijumu ar izzaveétu Si0, gélu (skat. 2.att.).

Ka redzams 2. attela, piesiicinaSanai izmantojot tikai vakuumu, ar SiO, g€lu izdodas aizpildit
aptuveni 15 % no teorétiska poru tilpuma, tacu, piesiicinaSanai izmantojot papildus spiedienu,
poru aizpildijjums paaugstinas lidz pat 25%. Tapat redzams, ka poru aizpildijums izmantojot
0.311, 0.622 un 1.243 kbar spiedienu, ir praktiski vienads un starpiba starp ekstrah&tu un
neekstrah&tu paraugu ir aptuveni 2%.
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Izmantotais vakuums/spiediens

2.att. Géla aiznemtais tilpums no kopéja poru tilpuma péc 3 piesiicinasanas cikliem, %

Pirms pirolizes paraugus var uzskatit par koksnes/SiO;-g€la kompozitiem, savukart péc
pirolizes par C/SiO, kompozitiem. 1. tabula paraditas piesiicinato un references paraugu
masas un geometrisko izmeru izmainas pirolizes rezultata.



1. tabula
Priedes koksnes paraugu izm&ru izmainas un masas iznakums p&c pirolizes

. Izm&ru izmainas, % Masas
Paraugi p— p— - fnm 0
Tangensiali | Radiali | Garenvirziena | iznakums, %
Ekstrah@ta, 3x piesticinata 255421 | 189417 | 82416 50,9 £2,8
priede
3x piesiicinata priede 25,6 £1,4 19,4 +0,9 8,5 10,7 49,8 £2,1
Priede (references paraugs) 31,2 £1,3 26,6 £1,3 25,2 £1,2 28,9 £1,5

Kopuma novértgjot piroliz€tos paraugus secinajam, ka SiO, klatbiitne parauga pirolizes laika
ietekmé to geometrisko izméru izmainas. Pieslicinato paraugu izmeéri tangensiala, radiala un
garenvirziena attiecigi samazinas aptuveni par 6, 7 un 17 procentiem. Masa pieaug par 20%
neka nepiesiicinatajiem paraugiem, kas ir saistits ar SiO, klatbiitni paraugos. Ekstrah&tu un
neekstrah&tu piesticinato paraugu izméru un masas izmainas pirolizes laika biitiski neatskiras.
Elektronu mikroskopijas mikrofotografijas uzskatami ataino koksnes/Si0O,-g€la kompozita
traheidu aizpildijumu ar izzavétu SiO, g€lu (3.a. att.) un C/SiO, kompozita poru aizpildijumu
(3.b. att.) garenvirziena Sk€luma. Piroliz€to paraugu elektronu mikroskopijas pé€tijumi
paradija, ka, izmantojot izstradato piesiicinaSanas tehnologiju, iegiitajos paraugos nerodas
plaisas, no ka var secinat, ka paraugos nerodas ieverojami ieksgjie spriegumi, kas sekmétu
plaisu rasanos. Apskatot paraugu garenvirziena Sk€lumu skengjoSaja elektronu mikroskopa,
konstatgjam, ka ir izdevies iegiit paraugus ar vienmeérigu SiO; sadalijumu visa tilpuma.

Si0, gels Koksne SiO, C

SEM MAG: 2.50'kx Vac:' Hivac
SEM HV: 5.00 kV WD: 9.0539 mm 50 um MIRA\ TESCAN g
Date(m/d/y): 12/20/07 Det: BSE Detector Riga Technical University n

SEM MAG: 1.50 kx Vac: Hivac [ R L1
SEM HV: 5.00 kv Det: BSE Detector 50 ym MIRA\ TESCAN g/
Date(m/dA): 11/28/07 WD: 11.5600 mm Digital Microscopy Imaging n

3.att. Piesiicinata (a), piesiicinata un pirolizéta (b) priedes koksnes parauga garenvirzina
skeluma mikrofotografija
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Secinajumi

1. Atkartota koksnes piesiicinaSana ar SiO, g€lu ir efektivaks risinadjums, neka paraugu
ekstrakcija pirms piesticinaSanas.

2. Atkartojot piesiicinaSanas ciklu tris reizes ir iesp&jams sasniegt paraugu masas pieaugumu
par 51 %.

3. SiO, klatbutne pirolizes laika samazina paraugu geometriskas izmainas, tai pasa laika
neradot parauga plaisas.

Sis darbs izstradats ar Eiropas Sociala fonda atbalstu Nacionalas programmas ,,Atbalsts
doktorantiiras programmu istenoSanai un p&cdoktorantiiras pétijumiem” projekta ,, Atbalsts
RTU doktorantiiras attistibai” ietvaros.
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J. Locs, L. Berzina-Cimdina, A. Zhurins, K. Morozova. Use of Sol-Gel Method for Introduction and
Localization of Si0; in Wood.

Preparation of wood samples and their impregnation with sol-gel solution containing silica. Several
technologies of increasing the impregnation efficiency as well as gel localization in sample were investigated.
Applying only vacuum during the impregnation procedure it is possible to achieve only 55 - 65 % fill up of total
theoretical free pore volume. Additionally use of pressure leads to noticeably higher results and the fill up
reaches almost maximum of total theoretical free pore volume. For the investigation of gel localization in the
sample, sample pyrolysis and scanning electron microscopy were used. In electron microphotography all three
impregnation cycle gel layers can be recognized. It can be seen that introduced gel amount in early wood is
significantly bigger than in latewood. It is calculated that after three impregnation cycles dried SiO, gel takes
about 25% of total free cell volume.

J. Lo¢és, L. Berzina-Cimdina, A. Zﬁril,t§, K. Morozova. SiO, ievadiSana un lokalizacija koksne, izmantojot
sola-gela metodi.

Darba veikta dabisko prekursoru - koksnes paraugu sagatavosana un piesiicinaSana ar siliciju saturosu sola-
gela  Skidumu. Eksperimentali parbauditas vairakas tehnologijas parauga piesiicinasanas efektivitates
paaugstinasanai, tapat ari ir novértéta géla lokalizacija paraugd. Paraugu piesiicindSanai izmantojot tikai
vakuumu iespéjams aizpildit aptuveni 53 - 65% no kopéja teorétiska poru tilpuma. Papildus izmantojot
spiedienu rezultati ir ievérojami lielaki un piesiicinot izdodas aizpildit gandriz visu iespéjamo poru tilpumu.
Géla lokalizdcijas novertésanai paraugos tika izmantota paraugu pirolizésana un elektronu mikroskopija.
Elektronu mikrofotografija ir atskirami visu tris piesicinasanas ciklu géla slani. Tapat ir redzams, ka agrinaja
koksné ievadita géla daudzums ir lielaks, neka vélinaja koksné. Ir aprékinats, ka pec tris piesiicinasanas reizém
gels aiznem 25% no teoreétiska poru tilpuma.
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AJlouc, 1. Bep3una-Ilumounsa, A.2Kypunow, K.Mopo3zoea. Beedenue ¢ opesecuny SiO, npu nomouiu conb-
2enb memooa u noxanuzayua Si0O; é opesecune.

B oaunoui pabome nposedenvl n0020mMosKa ecmecmeeHHbIX NPEKYPcopos — 00pasyo8 O0pesecuibl COCHbL — U UX
Hacblenue KPeMHUU-COOEPHCAUUM — CONb-2€llb  PACMBOPOM.  DKCHEPUMEHMATIHO NPOBEPEHO  HECKOIbKO
MexHoNo2Ul NOGblueHUs. IPhexmusnocmu  Hacvluyenus oopasyos. /s nacvlujenusi 0Opasyos, UCHOIb3Ys
MONILKO 8AKYYM, MONCHO 3anoaHums npumepto 53-65% om obuezo meopemuiecku 803MOHCHO20 0ObeMd Nop.
Pesynomamol no 00OnoIHUMeENbHOMY UCROIb308AHUIO OABNEHUSL U IKCMPASUPOBAHUIO IKCIPAKMUBHBIX 6EUJECE
3HAUUMENbHO Gblule, U 00beM NOp YOAI0Ch 3aNOIHUNbL NOYMU NOTHOCMbIO. [l OYeHKU JIOKAU3AyuL 2efs 8
obpasyax ObLIU UCTIONBL30BAHBI NUPOAU3 00pPA3Y08 U IAEKMPOHHASE MuKpockonus. Ha snexmponnotl
MUKpogomozpaghuu pasnuuumsl cou 2eis 6cex mpex Yukios nacviuyenus. Taxoce UOHO, MO KOIUYECME0 2eilsl,
68E0EHHO20 6 PAHHIOI0 Opesecuny, bvliie, 4eM 6 NO30HIoW Opegecuny. Tlodcyumarno, umo zeiv, nocie mpex
YuKI08 Hacvlujenus, 3anumaem 25% om meopemuueckozo obvema nop.
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