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A N O T Ā C I J A 

 

Promocijas darba nosaukums ir „Silīcija nitrīda pulverveida nanokompozītu 

saėepināšanas tehnoloăijas izstrāde”. Promocijas darbs uzrakstīts latviešu valodā, satur ievadu, 

literatūras apskatu, metodisko daĜu, eksperimentālo daĜu, secinājumus un literatūras sarakstu, 

kas ietver 140 literatūras avotus. Darbs ietver 129 lappuses, 72 attēlus un 31 tabulu. Literatūras 

apskatā ir apkopoti svarīgākie pētījumi par silīcija nitrīdu saturošu keramiku. Darba 

eksperimentālajā daĜā veikti plazmas strūklā sintezētu silīcija nitrīdu saturošu nanopulveru 

kompozīciju kompaktēšanas pētījumi ar dažādiem saėepināšanas paĦēmieniem un noteikta 

iegūtās keramikas struktūra un īpašības.  

Noskaidrotas Si3N4-Al2O3-Y2O3 nanodaĜiĦu kompozīta saėepināšanas likumsakarības, 

izmantojot tradicionālo saėepināšanu, karsto presēšanu un saėepināšanu saules enerăijas 

krāsnī, salīdzinājumā ar rūpnieciskiem kompozītiem. 

Noskaidrota TiN, ZrO2 un SiC nanodaĜiĦu piedevu nozīme Si3N4-Al2O3-Y2O3 

nanokompozītu materiālu mikrostruktūras veidošanā un mehānisko īpašību uzlabošanā. 

Noskaidrota saėepināšanas piedevu ievadīšanas veida ietekme uz Si3N4-SiC 

nanodaĜiĦu kompozīta mikrostruktūras veidošanos, izmantojot karsto presēšanu.  

Izstrādāts dažāda sastāva α-, β- sialonu kompaktēšanas paĦēmiens un noteiktas iegūto 

materiālu mehāniskās īpašības. 

Izdarīti secinājumi par silīcija nitrīdu saturošu nanopulveru izmantošanas iespējām 

nanostrukturētas keramikas izgatavošanā un nanopulveru pielietošanas priekšrocībām.  

 

 

 

 

A N N O T A T I O N 

 

The title of the doctoral thesis is „Elaboration of sintering technology of silicon nitride 

based nanocomposites”. The thesis is written in Latvian, contains an introduction, literature 

review, methodological part, experimental part, conclusions and bibliography with 140 

references. The thesis consists of 129 pages, 72 figures and 31 tables. Literature review 

summarizes the most important investigations of silicon nitride-based ceramics. Compaction of 

plasma synthesized silicon nitride-based particulate nanocomposite with different sintering 
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techniques, received ceramic structure and properties are investigated in the experimental part 

of the thesis.  

The relationships of Si3N4-Al2O3-Y2O3 nanopowders composites sintering by 

conventional sintering, hot pressing and sintering in solar furnace in comparison with 

composites prepared from the industrial powders are determinated. 

The influence of TiN, ZrO2 and SiC nanopowders additives on Si3N4-Al2O3-Y2O3 

nanocomposite materials microstructure formation and mechanical properties improvement is 

established. 

The effect of introduction mode of sintering additives on the Si3N4-SiC nanopowders 

composites microstructure formation by hot pressing is found. 

The α -, β - sialons compacting technique and mechanical properties of compacting 

materials are established. 

The advantages of using of silicon nitride-based nanopowders for manufacture of 

nanostructured ceramics are presented.  
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Darba mērėis 

Noskaidrot silīcija nitrīdu saturošu daĜiĦu nanokompozītu saėepināšanas likumsakarības 

salīdzinājumā ar rūpniecisko pulveru kompozītiem un iegūto materiālu parametrus (īpašības 

un mikrostruktūra) atkarībā no izmantotām piedevām un saėepināšanas paĦēmiena. 

 

Darba uzdevumi: 

1. Noskaidrot Si3N4-Al2O3-Y2O3 nanodaĜiĦu kompozīta saėepināšanas likumsakarības, 

izmantojot tradicionālo saėepināšanu, karsto presēšanu un saėepināšanu saules 

enerăijas krāsnī, salīdzinājumā ar rūpnieciskiem kompozītiem. 

2. Noskaidrot TiN, ZrO2 un SiC nanodaĜiĦu piedevu nozīmi Si3N4-Al2O3-Y2O3 

nanokompozītu materiālu mikrostruktūras veidošanā un mehānisko īpašību 

uzlabošanā. 

3. Noskaidrot saėepināšanas piedevu ievadīšanas veida ietekmi uz Si3N4-SiC 

nanodaĜiĦu kompozīta mikrostruktūras veidošanos, izmantojot karsto presēšanu.  

4. Izstrādāt dažāda sastāva α-, β- sialonu kompaktēšanas paĦēmienu un noteikt iegūto 

materiālu mehāniskās īpašības. 

5. Sniegt rekomendācijas labāko nanodaliĦu kompozītu sastāvu un saėepināšanas 

metožu izvēlei. 
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APZĪMĒJUMI 

 

Sīp. – pulveru īpatnējā virsma, m2/g; 

d50 – vidējais daĜiĦu izmērs, nm; 

CVD – ėīmiskā izgulsnēšana no gāzes/tvaiku fāzes (chemical vapor deposition); 

… - R – sastāvi no rūpnieciskiem pulveriem; 

Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 – saīsināts sastāva Si3N4 – 6 mas.% Y2O3 – 3 mas.% Al2O3 

pieraksts (tas pats attiecas arī uz citām kompozīcijām); 

ρ – blīvums, g/cm3 vai relatīvais blīvums, %; 

RBS - reaktīvā saėepināšana (reaction bonded sintering) / RBSN - reaktīvi saistītais Si3N4 

(reaction bonded Si3N4 ceramics); 

S - saėepināšana bez spiediena (pressureless sintering) / SSN - saėepinātais Si3N4 

(pressureless sintered Si3N4 ceramics); 

GPS - saėepināšana paaugstinātā gāzes spiedienā (gas – pressure sintering) / GPSN - 

saėepinātais Si3N4 (gas – pressure sintered Si3N4 ceramics); 

HP - karstā presēšana (hot pressing) / HPSN - karsti presētais Si3N4 (hot pressed Si3N4 

ceramics); 

HIP - karstā izostatiskā presēšana (hot – isostatic pressing) / HIPSN - karsti izostatiski 

presētais Si3N4 (hot – isostatic pressed Si3N4 ceramics); 

SHS  - pašizplatošā augsttemperatūras sintēze (self-propagating high temperature synthesis); 

MCR - mehanoėīmiskā sintēze (mechano-chemical reaction); 

SPS - dzirksteĜizlādes (plazmas izlādes) saėepināšana (spark plasma sintering). 
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Zinātniskā nozīmība  

• Kompleksu pētījumu rezultātā par Si3N4 saturošas keramikas izstrādi, izmantojot 

dažādas saėepināšanas metodes, noteiktas likumsakarības, kas saista daĜiĦu kompozītu 

sagatavošanu, to dispersitāti, sastāvu, homogenitāti, saėepināšanas paĦēmienu, 

procesa temperatūru ar iegūtās keramikas blīvumu, mikrostruktūru, fāžu sastāvu un 

mehāniskām īpašībām. 

• Parādīta vienpakāpes plazmoėīmiskā procesā iegūto Si3N4 saturošo nanokompozītu 

priekšrocība saėepināšanas aktivēšanā, sīkgraudainas mikrostruktūras veidošanā un 

mehānisko īpašību paaugstināšanā, salīdzinot ar rūpniecisko un nanopulveru 

mehānisko maisījumu. Noteikts, ka būtisku Si3N4 keramikas lieces izturības 

paaugstinājumu nodrošina pagarinātu β - Si3N4 vai β – sialonu kristālu veidošanās 

1600 – 1750 0C augstā temperatūrā. 

 

 

Praktiskā nozīme  

• Vienkāršota silīcija nitrīda keramikas izejvielu – nanopulveru kompozītu 

sagatavošanas tehnoloăija. 

• Nanokompozītu pielietošana nodrošina saėepināšanas temperatūras pazemināšanu 

bezspiediena procesā, salīdzinot ar rūpniecisko pulveru kompozītiem. 

• Izstrādātās kompozītu keramikas viendabīgums, blīvums un diegveida kristālu 

klātbūtne nodrošina paaugstinātas materiālu mehāniskas īpašības 1000 0C 

ekspluatācijas temperatūrā. 

 

 

Darba praktiskais pielietojums  

• Darba rezultāti izmantoti antifrikcijas materiālu, tai skaitā, sausās berzes lodīšu gultĦu 

izstrādē EK projekta „TRANSNANOPOWDER” ietvaros. 

• Izstrādātās silīcija nitrīda un sialonu keramikas izmantotas apstrādes instrumentu un 

augsttemperatūras konstrukcijas materiālu izgatavošanai „NANOCERAM” un 

„CARCIM” projektu ietvaros. 
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Aprobācija 

Darba rezultāti ziĦoti starptautiskās konferencēs “NANO ‘05” (2005, Brno), 

“NANOVED 2006 - NENAMAT” (2006, Stara Lesna), 15. Starptautiskā Baltijas valstu 

konferencē “Engineering materials & Tribology – Baltmattrib 2006” (2006, Tallina), 

International Baltic sea region conference “Functional materials and nanotechnologies” 

(2007, Rīga), starptautiskā konferencē “Materials Science of refractory compounds: 

achievements and problems” (2008, Kijevā), 5th International conference „Materials and 

coatings for extreme performances : Investigations, Applications, Ecologically Safe 

Technologies for Their Production and Utilization”, (2008, Big Yalta), RTU 48. konferencē 

“Scientific proceedings of Riga Technical University, Materials Sciences and Applied 

Chemistries” (2008, Rīga), International Baltic sea region conference „Functional Materials 

and Nanotechnologies 2009”, (2009, Rīga), 6th International conference „Materials and 

coatings for extreme performances”, (2010, Big Yalta), 19. Starptautiskā Baltijas valstu 

konferencē “Materials Engineering & Tribology – Baltmattrib 2010” (2010, Rīga) 
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I EVADS 

 

Viens no materiālzinātnes uzdevumiem ir iegūt tādus jaunos materiālus, kuru fizikāli 

ėīmiskās un mehāniskās īpašības spētu nodrošināt arvien pieaugošās prasības tehnisko un 

zinātnisko uzdevumu risināšanā vai arī Ĝautu vienkāršot jau esošās tehnoloăijas. Silīcija nitrīds 

(Si3N4) ir keramiskais materiāls ar Ĝoti plašu pielietojuma spektru, sākot ar elektronisko 

rūpniecību un beidzot ar aviācijas, kosmisko un auto rūpniecību [1]. Silīcija nitrīda un 

oksinitrīda keramikai ir raksturīga [2] : 

� stabili augsta mehāniskā izturība augstās temperatūrās; 

� laba siltumvadītspēja; 

� ėīmiskā izturība oksidējošā vidē; 

� stabilitāte metālu (Al, Mg, Zn, Pb) kausējumos; 

� izturība pret skābju (HCl, HF, H2SO4) iedarbību; 

� augsta termiskā trieciena izturība; 

� mazs termiskās izplešanās koeficients; 

� augsta nodilumizturība un zems berzes koeficients. 

Pirmās ziĦas par silīcija nitrīda ieguvi minētas jau pirms simts gadiem, bet blīva 

keramika iegūta 1961. gadā [3] ar karstās presēšanas paĦēmienu. Lieli panākumi silīcija 

nitrīda keramikas ieguves un pielietojumu pētījumos ir sasniegti pēdējos 30 gados, dodot 

lielu progresu keramisko materiālu pielietojumā tautsaimniecībā. Visas iepriekš pieminētās 

pozitīvās silīcija nitrīda materiālu īpašības izpaužas vienīgi tad, ja materiāls ir pilnīgi blīvs. 

Silīcija nitrīds ir kovalents savienojums, kam raksturīga zema difūzijas aktivitāte, tādēĜ 

blīva materiāla ieguve ar parastajām kompaktēšanas metodēm praktiski nav iespējama. 

DaĜēji šīs problēmas var atrisināt, izmantojot dažādus karstās presēšanas tehnikas 

paĦēmienus, saėepināšanu paaugstināta slāpekĜa spiediena apstākĜos vai izmantojot dažādas 

saėepināšanu veicinošas piedevas un nanoizmēru pulverus. 
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1. LITERATŪRAS APSKATS 
 

1.1. Si3N4 kristāliskā struktūra un tipiskās īpašības  

 Vēl nesen bija pazīstamas tikai divas silīcija nitrīda kristāliskās modifikācijas: αααα un ββββ 

(1.1. tabula). Abām modifikācijām ir tipiska augsta termiskā un ėīmiskā stabilitāte un augsta 

mehāniskā izturība, kas saglabājas arī temperatūrās virs 1000 ˚С. 1999. gadā, izmantojot 

augstu spiedienu tehnoloăijas, pirmoreiz tika iegūta jauna silīcija nitrīda fāze – kubiskais 

silīcija nitrīds ar špineĜa struktūru: γγγγ- Si3N4 (1.1. c att.) [4]. Šāda materiāla ieguvei ir 

nepieciešami augsti spiedieni (> 15 GPa) un temperatūras (2000 ˚С). Sagaida, ka jaunajam 

materiālam varētu būt unikāls fizikāli ėīmisko īpašību kopums, kas Ĝaus ievērojami paplašināt 

uz silīcija nitrīdu bāzēto materiālu pielietojuma iespējas. Būtisks ierobežojums plašākai γγγγ- 

Si3N4 izmantošanai patlaban ir augstie sintēzei nepieciešamie spiedieni, kas neĜauj šo 

materiālu izgatavot lielos daudzumos, izmantojot statiskos augsta spiediena agregātus.  

Galvenais silīcija nitrīda struktūras elements ir SiN4 tetraedrs. Silīcija atoms ir tetraedra 

centrs ar četriem slāpekĜa atomiem katrā virsotnē. SiN4 tetraedri savā starpā ir savienoti ar 

virsotnēm tādā veidā, lai katrs slāpekĜa atoms būtu kopējs trim tetraedriem. Līdz ar to katram 

slāpekĜa atomam blakus ir trīs silīcija atomi. αααα- un ββββ- Si3N4 strukturālās atšėirības var 

izskaidrot ar atšėirīgu Si-N slāĦu izvietojuma (kārtojuma) secību. Tetraedri ir savienoti savā 

starpā, veidojot sešu locekĜu gredzenus, kas aptver lielus tukšumus. Šīs galvenās plaknes 

veido pamatelementus abām nitrīda struktūrām (αααα- un ββββ- Si3N4) (1.1. a,b att.). αααα- Si3N4 

struktūra veidojas, galvenajām plaknēm izvietojoties secībā ABCDABCD, bet ββββ- Si3N4 

struktūra – šīm plaknēm izvietojoties АВАВ secībā [5].  

1.1. tabulā ir dota silīcija nitrīda struktūra un tās galvenie parametri. 

 

1.1. tabula  

Si3N4 modifikāciju kristāliskā struktūra un režăa parametri 

 Modifikācija αααα- Si3N4 ββββ- Si3N4 γγγγ- Si3N4 
Telpiskā grupa P31C P63

 
vai P63/m  Fd3m  

Režăa parametri  
a (nm)  
c (nm)  

 
0.7818(3)  
0.5591(4)  

 
0.7595(1)  
0.29023(6)  

 
0.7738  

- 
 

ββββ- Si3N4 struktūrā veidojas „c” asij paralēli kanāli ar diametru apmēram 0,15 nm, kas 

Ĝauj sasniegt lielu atomu difūzijas ātrumu, salīdzinot ar αααα- Si3N4. αααα- Si3N4 (nitrīdā) šie kanāli 
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pārvēršas tukšumos starp tuvākajiem septiĦiem blakus esošiem slāpekĜa atomiem. αααα- un ββββ- 

Si3N4 formām ir attiecīgi trigonālā un heksagonālā simetrija.  

αααα- Si3N4 struktūra pieder Р31C telpiskajai grupai, kas sastāv no 28 atomiem šūnas 

vienībā (1.1.a att.). Šie režăa parametri ir Ĝoti jutīgi pret struktūrā izšėīdušo skābekli. 

 

a) αααα- Si3N4 kristāliskās struktūras projekcija c ass virzienā 

 

b) ββββ- Si3N4 kristāliskās struktūras projekcija c ass virzienā 
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c) γγγγ- Si3N4 (špineĜa tipa) kristāliskā struktūra 

 

1.1. att. Si3N4 kristāliskā struktūra (silīcija atomi – mazākās tumši pelēkās krāsas lodītes, 

slāpekĜa atomi - lielākās gaiši pelēkās krāsas lodītes) [6] 

 

Līdztekus Si3N4 ir pazīstama Ĝoti būtiska tā savienojumu klase - tā saucamie sialoni. 

Sialoni ir cietie šėīdumi, kas ir izostrukturāli ar attiecīgi αααα- un ββββ- Si3N4. Aizvietojot daĜu Si un 

N ar Al un O ββββ- Si3N4 (nitrīdā), veidojas cietais šėīdums, ko sauc par ββββ- sialonu. ββββ- sialona 

formula vispārīgā veidā ir Si6-zAlzOzN8-z, kur „z” var mainīties no 0 līdz 4,2. αααα- sialons ir otrs 

cietais šėīdums, kas veidots uz αααα-Si3N4 struktūras bāzes. Šī cietā šėīduma formula ir MxSi12-

(m+n)Al(m+n)OnN16-n, kur M ir metāla jons ar vērtību p+ un x = m/p, bet m raksturo Si-N saišu 

skaitu αααα- Si3N4 (nitrīdā), kuras ir aizvietotas ar Al-N saitēm, un n raksturo Si-N saišu skaitu, 

kas aizvietotas ar Al-O saitēm [7].  

 

1.2.  Si3N4 ieguves metodes 

1.2.1. Tradicionālās Si3N4 ieguves metodes  

Tā kā dabā silīcija nitrīds ir reti sastopams, visi Si3N4 saturošie materiāli  iegūti 

sintētiski. Ir zināmi samērā daudzi Si3N4 pulveru ieguves paĦēmieni, kurus varētu sagrupēt 

četros galvenajos atšėirīgajos procesos (skat. 1.2. tab.) [8, 9]:  
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1.2. tabula 

Galvenie silīcija nitrīda ieguves procesi 

   Metode     Ėīmiskais process 

Tiešā silīcija nitrēšana 3 Si + 2 N2
 
=> Si3N4 

Silīcija oksīda karbotermālā 

reducēšana 
3 SiO2

 
+ 6 C + 2 N2 (NH3) => Si3N4

 
+ 6 CO ↑ 

Sintēze gāzes fāzē : 

a) diimīdu sintēze un pirolīze, 

 

b) hlorīdu, silānu reducēšana 

un nitrēšana 

SiCl4
 
+ 6 NH3

 
=> Si(NH)2

 
+ 4 NH4Cl ↑ 

3 Si(NH)2
 
=> Si3N4

 
+ 2 NH3

 
↑ 

 

3 SiCl4
 
+ 4 NH3

 
=> Si3N4

 
+ 12 HCl ↑ 

3 SiH4
 
+ 4 NH3

 
=> Si3N4

 
+ 12 H2 ↑ 

 

Reakcijas apstākĜus var variēt, iegūstot pulverus ar dažādu kristalizācijas pakāpi, α-/β- 

attiecību, morfoloăiju, daĜiĦu lielumu, daĜiĦu lieluma sadalījumu un piemaisījumu daudzumu.  

 

Šie procesi ir realizējami ar dažādiem paĦēmieniem: 

1) tiešā silīcija nitrēšana (sintēze no elementiem): 

a) cietās fāzes reakcija krāsnī; 

b) SHS process (daĜēji ar šėidrās fāzes klātbūtni); 

c) plazmas process; 

d) mehanoėīmiskais process. 

2) silīcija oksīda karbotermālā reducēšana:  

a) krāsns process; 

b) plazmas process, loka izlādes krāsns. 

3) sintēze no gāzes fāzes: 

a) no hlorīdiem; 

b) no silāniem un hlorsilāniem; 

c) sadalot (pirolizējot) silīcijorganiskos savienojumus (silīcija aminohlorīdus, 

diimīdus). 

Tos var realizēt kā:   

a) krāsns procesus (CVD - chemical vapor deposition); 

b) plazmas procesus; 
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c) ar lāzeru iniciētus procesus. 

 

Si3N4-TiN kompozīciju ieguvei izmanto: 

− gāzes fāzes reakcijas paĦēmienu [10]; 

− Si3N4 un titāna pulvera augsti enerăētisko malšanu [11]. 

Si3N4/SiC kompozītu ieguvei izmanto: 

− amorfus vai kristāliskus kompozītos pulverus [12, 13, 14], 

− SiC sintēzi in situ saėepināšanas laikā [15], 

− polimēru savienojumus [16, 17, 18]. 

 

Tālāk ir uzskaitīti konkrēti Si3N4 pulveru ieguves paĦēmieni [19]. Vispārīgā veidā 

Si3N4, tāpat kā citus nitrīdus, var iegūt ar slāpekli vai slāpekli saturošu gāzi iedarbojoties uz 

elementāro silīciju, silīcija oksīdu, halogenīdiem vai Si - ūdeĦraža savienojumiem (silāniem): 

 

Tiešā silīcija nitrēšana [ 20 - 24]: 

Silīcija reakcija ar slāpekli vai amonjaku ir vispazīstamākais Si3N4 ieguves paĦēmiens: 

3 Si + 2 N2 (4 NH3) = Si3N4 (+ 6 H2). 

Silīcija nitrēšanu [20, 21] veic slāpekĜa, slāpekĜa-ūdeĦraža vai amonjaka atmosfērā 

temperatūrās virs 1100 °С, bet zemāk par silīcija kušanas temperatūru (1400 °С).  

Reakcijas ātrumu nosaka slāpekĜa difūzijas ātrums caur silīcija nitrīda kārtiĦu, kas 

izveidojas uz Si daĜiĦām procesa sākuma stadijā. Procesa efektivitāti palielina, izmantojot pēc 

iespējas smalkākus Si pulverus. 

Iegūtā silīcija nitrīda daĜiĦu izmēri ir līdzīgi izmantotās izejvielas daĜiĦu izmēriem. 

Galvenais reakcijas produkts ir α- fāze. Tā kā β- fāze veidojas šėidrās fāzes klātbūtnē, 

tad β- Si3N4 veidošanās notiek vai nu tādu piemaisījumu klātbūtnē, kas veicina 

zemtemperatūras eitektikas veidošanos, vai nitrējot temperatūrās, kas ir augstākas par silīcija 

kušanas temperatūru. Šī ir eksotermiska reakcija, un ir Ĝoti grūti kontrolēt silīcija nitrēšanās 

temperatūru.  

Gala produkta tīrība ir atkarīga no izmantoto reaăentu tīrības. Reakcijas ātrums lielā 

mērā ir atkarīgs no Si pulvera īpatnējās virsmas un pieaug, samazinoties daĜiĦu izmēriem. Lai 

uzlabotu Si3N4 pulvera saėepšanas spējas, šis materiāls ir jāmaĜ un ėīmiski jāattīra. 

Silīcija pulvera nitrēšanas paĦēmienu plaši izmanto rūpniecībā - tā sauktais H.C.Starck 

– process [8]: 
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Temperatūrās zem 1450 °C veidojas α- Si3N4. Tālāk ir nepieciešama slapjā malšana 

(attritors, Fe- lodes). Beigās iegūst smalku Si3N4 pulveri, kas jāapstrādā ar HCl, lai atdalītu Fe 

piemaisījumus, un ar HF, lai samazinātu skābekĜa saturu produktā. 

Procesa trūkums: nepieciešama malšana. Kā trūkums ir jāmin arī plašais daĜiĦu lieluma 

sadalījums gala produktā.   

Siltumu, kas izdalās eksotermiskās reakcijas laikā, izmanto Si3N4 pašizplatošās 

augsttemperatūras sintēzes (SHS) procesā [24]. Sintēzi iniciē, lokāli sakarsējot Si daĜiĦas līdz 

1300 °C temperatūrai paaugstināta slāpekĜa spiediena atmosfērā. Reakcijā izdalītais siltums 

sakarsē tālākās Si daĜiĦas, sekmējot Si3N4 veidošanos un procesa pakāpenisku izplatīšanos pa 

visu Si tilpumu. SHS process ir enerăētiski Ĝoti izdevīgs, jo tā veikšanai ir nepieciešama 

minimāla enerăija. Tomēr procesa apgrūtinātās kontrolējamības un ievērojamās β- fāzes 

satura dēĜ SHS paĦēmiens nav izmantojams augstas kvalitātes Si3N4 pulvera ieguvei. Procesa 

gaitā veidojas aglomerēts Si3N4, kurš pēc tam ir jāsmalcina. Gala produkta kvalitāte ir 

atkarīga no izejas materiālu tīrības, nitrētā produkta malšanas un papildus pulvera ėīmiskās 

attīrīšanas.  

 

Silīcija dioksīda karbotermālā reducēšana (nitrēšana oglekĜa klātbūtnē) [25 - 31]: 

Karbotermālā nitrēšana [25] bija pirmā metode, ko izmantoja Si3N4 ieguvei. Procesa 

pamatā ir  oglekĜa un silīcija oksīda pulveru izejas maisījuma nitrēšana temperatūrās starp 

1400 un 1500 °С. Kopējā reakcija, kas uzdota 1.2. tabulā,  

3 SiO2 + 6 C + 2 N2 (4 NH3) = Si3N4 + 6 CO (+ 6 H2) 

reāli notiek caur vairākām starpreakcijām:  

SiO2 + C→ SiO(g) + CO(g) 

SiO2 + CO → SiO(g) + CO2 

C + CO2 → 2CO 

3SiO + 3C + 2N2 → Si3N4 + 3CO 

3SiO + 3CO + 2N2 → Si3N4 + 3CO2 

Ar karbotermālās reducēšanas paĦēmienu iegūto Si3N4 pulveru raksturojums ir atkarīgs 

no daudziem faktoriem, piem., C/SiO2 attiecības, slāpekĜa plūsmas ātruma, reakcijas 

temperatūras, oglekĜa un silīcija dioksīda daĜiĦu izmēra un īpatnējās virsmas un dažādu 

piemaisījumu klātbūtnes. Silīcija dioksīda un oglekĜa kā izejmateriālu izmantošanas dēĜ šis 

paĦēmiens ir samērā lēts, salīdzinot ar metāliskā silīcija pulveri, tomēr ar šo paĦēmienu grūti 

iegūt tīru silīcija nitrīdu. 
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No SiO2 reakcijā ar oglekli un slāpekli veidojas pārsvarā α- Si3N4 kristāliskā 

modifikācija. ĥemot oglekli pārākumā, produktā parasti paliek oglekĜa atliekas. No tā var 

atbrīvoties, kontrolēti oksidējot produktu. Diemžēl nedaudz oksidējas arī nitrīds. OglekĜa un 

skābekĜa piemaisījumi būtiski ietekmē nitrīda turpmākās apstrādes iespējas. 

Karbotermālo nitrēšanu izmanto firma „Toshiba” Si3N4 sintēzei (Toschiba - process) [8]: 

process notiek temperatūrās zem 1450 °C. C:SiO2 attiecība ir mazāka par 3. Iespējams 

organizēt nepārtrauktu procesu.  

Procesa priekšrocības: iespēja iegūt smalku pulveri. 

Procesa trūkums: palielināts oglekĜa saturs gala produktā, neskatoties uz brīvā oglekĜa 

oksidēšanu (izdedzināšanu) 700 °C temperatūrā. 

 

Sintēze gāzes fāzē:  

a. Metāla hlorīda pārstrāde un termiskā sadalīšana (pirolīze) - diimīdu sintēzes un 

termiskās sadalīšanas process [32]:  

Diimīdu termiskās sadalīšanas process sastāv no trim galvenajām stadijām: 1) diimīda 

sintēzes; 2) diimīda termiskās sadalīšanas un 3) produkta kristalizācijas.  

Pirmajā stadijā notiek silīcija tetrahlorīda un amonjaka šėidrās fāzes reakcija uz virsmas 

vai gāzes fāzē un tās rezultātā veidojas silīcija diimīds (Si(NH)2) un amonija hlorīds (NH4Cl). 

Silīcija tetrahlorīds Ĝoti viegli reaăē ar amonjaku, turklāt jau zemās temperatūrās inertā 

atmosfērā: 

   SiCl4 + 6 NH3 = Si(NH)2 + 4 NH4Cl. 

Nākamajā procesa stadijā Si(NH)2 termiski sadala temperatūrās ap 1000 °С, kā rezultātā 

iegūst amorfu silīcija nitrīdu: 

3 Si(NH)2 = Si3N4 + 2 NH3. 

Pēdējās stadijas gaitā amorfo produktu kristalizē (kalcinē) 1300-1500 °С temperatūru 

robežās, kā rezultātā veidojas α- Si3N4 pulveris [33, 34]. Iegūtajam pulverim ir raksturīgs 

submikrometru daĜiĦu lielums ar izoaksiālu daĜiĦu formu un augsts α- fāzes saturs. Ar šo 

paĦēmienu, tāpat kā izgulsnējot no gāzes fāzes, var iegūt Ĝoti tīrus nitrīda pulverus. 

 

b. Hlorīdu, silānu reducēšana un nitrēšana [35 - 37] 

Sintēzei no gāzes (tvaika) fāzes 800-1400 °С temperatūru intervālā ir vairāki paveidi. 

Parasti kā izejmateriālu izmanto SiCl4 vai SiH4 (silānu) un amonjaku, kuriem reaăējot 

veidojas amorfs Si3N4:  
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3 SiCl4 + 4 NH3 = Si3N4 + 12 HCl, 

3 SiH4 + 4 NH3 = Si3N4 + 12 H2. 

Amorfā pulvera kristalizācija notiek 1300-1500 °С robežās. NeatĦemama šā procesa 

stadija ir arī produkta deaglomerācija [35]. 

Šajās reakcijās daĜēji veidojas α- Si3N4, bet pārsvarā veidojas amorfs Si3N4, kuru 

kristalizē, termiski apstrādājot. Vienlaicīgi notiek arī produkta attīrīšanās no hloru saturošiem 

savienojumiem. Iegūtajam produktam raksturīga augsta tīrība. 

Kā gāzes fāzes reakcijas izmantošanas piemēru rūpniecībā var minēt tā saukto GTE-

Sylvania - procesu: 

kurā izmanto gāzveidīgos Si saturošos savienojumus – silīcija hlorīdu vai silānu. 

Nitrīds veidojas smalka, amorfa pulvera veidā. 

Trūkums: korozijas problēmas ar SiCl4 un HCl. 

 

Ir zināms vēl viens silīcija nitrīda ieguves paĦēmiens, kurā kā izejvielu izmanto 

silazānus. 

Zināms, ka hlorsilāni reaăē ar amonjaku vai amīniem, veidojot sililamīnus (silylamine 

angl. val.) [38]: 

(C2H5)3SiCl + 2NH3 → (C2H5)SiNH2 + NH4Cl 

(CH3)3SiCl + 2NH(C2H5)2 → (CH3)3SiN(C2H5)2 + (C2H5)2NH2Cl 

vai arī silazānus - vielas, kas satur Si - N - Si saites, kas veidojas šādi: 

2(CH3)3SiCl + 3NH3 → [(CH3)3Si]2NH + 2NH4Cl. 

Svarīgi, ka sililamīnu stabilitāte, salīdzinot ar silazānu, pieaug līdz ar silazānu 

funkcionālās grupas izmēriem un struktūru [39]. Silazānu pārvēršanās rezultātā iegūti dažādas 

formas Si3N4 pulveri. Plānas plēvītes, kuru biezums mazāks par 1 µm, iegūtas, sadalot 

heksametildisilazāna/NH3 un tris(dietilaminohlor)silāna/NH3 gāzveida maisījumus, 

izmantojot ėīmiskās izgulsnēšanas no tvaiku fāzes (CVD) tehnoloăiju [40, 41]. α- Si3N4 

diegu kūlīšus ar diametru ap 1,3 µm ieguva 1400 °С temperatūrā, pirolizējot 

heksafenilciklotrisilazīnu slāpekĜa atmosfērā [42].  

Amorfu Si3N4 nanopulveru izmantošanai ir vairāki trūkumi: poraināka un defektiem 

bagātāka daĜiĦu struktūra, mazāks presēto paraugu blīvums, palēnināta daĜiĦu izvietošanās 

struktūrā, liels sarukums un šaurs saėepšanas temperatūras intervāls [8]. 

Tas ir novērsts Baysinid ST procesā (no hlorsilāniem). 
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Tā ir gāzes fāzes reakcija 300-1600 °C temperatūru diapazonā, kurā veidojas amorfs 

Si3N4, kas kristalizējas 1200-1500 °C. Tā rezultātā iegūst produktu „Baysinid ST”, kas ir 

viens no visplašāk izmantotajiem Si3N4 produktiem. 

Ar augstākminētajiem paĦēmieniem iegūtie produkti Ĝoti stipri atšėiras savā starpā gan 

pēc daĜiĦu izmēra un daĜiĦu morfoloăijas, gan fāžu sastāva un tīrības. Variējot sintēzes 

parametrus, arī viena sintēzes paĦēmiena robežās var iegūt produktu ar Ĝoti atšėirīgiem 

materiāla kvalitātes rādītājiem. 

Tipisks ar dažādiem paĦēmieniem iegūtu komerciālu silīcija nitrīda pulveru 

raksturojums dots 1.3. tabulā.  

 
1.3. tabula  

Raksturīgākās ar dažādiem paĦēmieniem iegūtu Si3N4 pulveru īpašības 

( dati Ħemti no firmu reklāmas prospektiem [8, 43, 44] ) 

Metode 
Tiešā silīcija 

nitrēšana 
Sintēze no 
gāzes fāzes 

Silīcija oksīda 
karbotermālā 
reducēšana 

Diimīdu 
sintēze 

Īpatnējā virsma,  
(m2/g)  

8-25  4  4 - 10  10 - 13  

SkābekĜa saturs, 
(masas %)  

1,0-2,0  1,0  1,6 - 3 1,4 -1,5  

OglekĜa saturs 
(masas %)  

0,1-0,4  -  0,9-1,1  0,1  

Metālu  
(Fe, Al, Ca) 
piemaisījumi 

(masas %)  

0,07-0,15  0,03  0,06  0,005  

Kristalizācijas 
pakāpe (%)  

100  60  100  100  

α/(α + β) (%)  95  95  98  85 - 95  

Morfoloăija  izoaksiāls 
izoaksiāls + 
adatveida 

izoaksiāls + 
adatveida 

izoaksiāls 

 

ββββ- sialonu sintēzei izmanto arī oksīdu cietās fāzes reakciju ar oglekli 1100-1450 °C 

temperatūrās slāpekĜa atmosfērā [45]. Ir vispārpieĦemts, ka β-sialona fāzei piemīt diegveida 

kristālu morfoloăija, kas nodrošina sajūgtu mikrostruktūru. Tāpat ir konstatēts, ka šis 

mikrostruktūras veids Ĝauj uzlabot mehāniskās īpašības, kā arī plaisizturību. Ilgu laiku 
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uzskatīja, ka α-sialons eksistē tikai izoaksiālu kristālu veidā, līdz 1995. gadā eksperimentāli 

pārliecinājās, ka eksistē arī α-sialons ar pagarinātu kristālu morfoloăiju [46-48]. Tomēr līdz 

pat šai dienai β-Si3N4 un β-sialonu plaši izmanto lielos daudzumos galvenokārt tādēĜ, ka tie ir 

pietiekami cieti un tiem piemīt spēja vieglāk veidot mikrostruktūru ar augstu plaisizturību.  

 

 

1.2.2. Si3N4 nanopulveru ieguves metodes 

 Visas klasiskās rūpnieciskās Si3N4 ieguves metodes Ĝauj iegūt pulverus ar mikrometru 

vai submikrometru daĜiĦu izmēru. Daudzie dažādu nanopulveru izmantošanas piemēri, tostarp 

nano- Si3N4 [44, 49 - 54], rāda, ka nanopulveru pielietošanai keramisko materiālu ieguvē ir 

daudzas priekšrocības, salīdzinot ar tradicionāliem rūpnieciskiem pulveriem, t.sk., iespēja 

pazemināt materiālu ieguves temperatūru [55, 56], mainīt materiāla mikrostruktūru un uzlabot 

daudzas materiāla mehāniskās un citas funkcionālās īpašības. 

 Praktiski visi nanopulveru ieguves paĦēmieni balstās uz tiem pašiem četriem 

ėīmiskajiem procesiem, ko lieto tradicionālo rūpniecisko pulveru ieguvē (skat. 1.2. tabulu), 

tikai izmantojot jaunu tehniku. 

 Pašlaik zināmās nano- Si3N4 ieguves metodes ir mehanoėīmiskā sintēze (augsti 

enerăētiskā malšana) [57], lāzera sintēze [58] un plazmas sintēze [59]. Vēl viens nanopulveru 

ieguves paveids ir ėīmiskās tvaiku kondensācijas (CVD) paĦēmiens, ko gan vairāk izmanto 

nanopārklājumu ieguvei.  

Si3N4 nanopulveru ieguvei izmanto: 

1) ėīmisko izgulsnēšanu no tvaiku fāzes (CVD) zemā spiedienā no SiF4 un NH3 [60 - 62];  

2) ėīmisko izgulsnēšanu no tvaiku fāzes (CVD) no SiH4 un NH3 [63], procesu iniciējot 

ar CO2 lāzeru; 

3) termiskās plazmas sintēzi, izmantojot SiCl4 / silānu un NH3 [64 - 70]; 

4) ėīmiskās reakcijas starp SiCl4 un NH3 caurplūdes reaktorā ar karstām sieniĦām [71]. 

Izgulsnēšanas metodei no tvaiku fāzes zemā spiedienā (LPCVD – low pressure CVD) 

ir nepieciešama dārga aparatūra un procesa ātrums nav liels reaăentu zemā parciālā spiediena 

dēĜ. Procesos, kur kā izejvielu izmanto dārgos silānus, CO2 lāzeri un plazmas metodes ir 

perspektīvākas augstas tīrības pulveru ieguvē. 

Lai gan gāzes fāzes SiCl4-NH3 reakciju plaši izmanto liela mēroga ražošanā, silīcija 

nitrīds vienmēr satur blakus produktu - NH4Cl, ko pēc tam jāatdala. Mūsdienās priekšroku 



22 
 

dod silīcija monoksīda (SiO) amonolīzes procesam, kurā lieto vienkāršas izejvielas, lai iegūtu 

lētu nanoizmēru silīcija nitrīda pulveri [72]. 

Šim procesam ir vairākas priekšrocības: zema izejmateriālu cena (SiO vai Si/ SiO2 

maisījums [72] un NH3), kā arī zemas ražošanas izmaksas, jo sintēze notiek maigos apstākĜos 

pie atmosfēras spiediena un nav toksisku blakus produktu. Reakcija veikta horizontālā 

cauruĜveida plūsmas reaktorā. Si3N4 nanopulvera iznākums bija 43 %, jo veidojās arī lielāka 

izmēra nitrīda šėiedras un kristāli [72]. 

 Šīs pašas metodes pielieto arī nanokompozīciju ieguvē, piem., Si3N4 - SiC [44, 49].  

 

Mehanoėīmiskā sintēze (MCR) [ 57, 73 - 78 ].  

 Mehanoėīmiskās sintēzes pamatā ir parasto augsti enerăētisko bumbu dzirnavu 

izmantošana, lai iniciētu ėīmiskās reakcijas un strukturālas pārvērtības [76]. Galvenā metodes 

priekšrocība ir tāda, ka, notiekot savstarpējai difūzijai cietā stāvoklī, iespējams iegūt tādu 

elementu kompozīcijas, kuru savstarpējā šėīdība, izmantojot šėidrās fāzes reakcijas, ir 

niecīga. Mehāniski apstrādājot α- Si3N4 un titāna pulverus [57], iegūst nanokompozīciju, kas 

sastāv no Si3N4 matricas un TiN, kā arī amorfa Ti daĜiĦām ar izmēru 5 - 20 nm. Darbā [78] 

par izejmateriālu izmantots β- Si3N4 ar 5 mol. % Y2O3 un 2 mol. % Al2O3 piedevām. 

Mehāniskās apstrādes rezultātā iegūta nelīdzsvarota amorfa fāze, kas satur labi disperăētas 

kristāliskā β- Si3N4 daĜiĦas. 

Par mehāniskās smalcināšanas paĦēmienu priekšrocību var uzskatīt tehnoloăiskā 

aprīkojuma un tehnoloăijas vienkāršumu, iespēju sasmalcināt dažādus materiālus, kā arī iegūt 

materiālu lielos daudzumos.  

Metodes trūkums ir apgrūtināta iespēja iegūt produktu ar šauru daĜiĦu izmēru 

sadalījumu un ierobežotas iespējas regulēt produkta sastāvu smalcināšanas gaitā. 

 

Lāzera sintēze [79 - 82].  

Samērā jauna tehnoloăija nanopulveru (10-100 nm) ieguvē ir lāzera metode [82]. Šīs 

metodes pamatā ir gāzveida vai viegli gaistošu maisījumu sakarsēšana virs 1000 °С, kas 

notiek lāzera infrasarkanās enerăijas absorbcijas (piem., 10,6 µm viĜĦa garums CO2 lāzeram) 

rezultātā. Izejvielu disociācija un silīcija nitrīda veidošanās noris strauji nelielā gāzes tilpumā, 

kas nodrošina procesa īslaicīgumu (≤ 0,1 sek) un nelielu daĜiĦu augšanas laiku. 

 Sintezētajiem produktiem ir tipiska sfēriska daĜiĦu forma, mazs daĜiĦu izmērs (20-30 

nm), šaurs daĜiĦu izmēru sadalījums un stehiometrisks sastāvs. Pastāv iespēja precīzi 
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kontrolēt galvenos procesa parametrus, piemēram, lāzera jaudu, spiedienu reakcijas šūnā, 

reaăentu plūsmas ātrumu un reakcijas temperatūru, tomēr pagaidām procesa ražība ir neliela, 

jo to ierobežo izmantoto lāzeru jauda. Šo paĦēmienu līdzīgā veidā izmanto arī silīcija 

karbonitrīdu sintēzei.  

 

Plazmas sintēze   

Si3N4 un kompozīciju uz tā bāzes ieguvi var realizēt ar plazmoėīmiskās sintēzes 

paĦēmienu [83 – 87] gan veicot sintēzi no elementiem (metāliskā silīcija un slāpekĜa vai 

amonjaka), gan reducējot SiO2 ar oglekli saturošiem komponentiem slāpekĜa vidē vai 

pārstrādājot gāzveida Si saturošus komponentus slāpekĜa vidē (ar vai bez C klātbūtnes).  

Silīcija tiešās nitrēšanas paĦēmiena variants ir plazmoėīmiskā sintēze, kas balstās uz Si 

iztvaicēšanu slāpekĜa plazmā 5000-6000 °С temperatūrā [88]. ěoti īsā reakcijas laikā veidojas 

amorfa un kristāliska α- un β- Si3N4 daĜiĦas ar nanokristalītu izmēru ap 20 nm . 

Silīcija karbonitrīda nanopulveru sintēze notiek plazmas ėīmiskās izgulsnēšanas 

reaktorā no gāzes/tvaiku fāzes, sadalot gāzveida CH4, SiH4 un NH3 zema spiediena 

augstfrekvences mirdzizlādē [89].   

 

Plazmas procesu priekšrocības:  

- vienkāršs vienas stadijas process ar lielu ātrumu; 

- grūti kūstošu savienojumu daĜiĦu izmēri 10 - 200 nm (Si3N4 gadījumā 10 - 50 nm); 

- vidējā daĜiĦu izmēra regulēšanas iespējas samērā plašā diapazonā; 

- iespēja iegūt dažādus kompozītpulverus tiešā vienas stadijas procesā. 

 

Plazmas nanopulveru priekšrocības: 

- pārejas grupas metālu nitrīdi pārsvarā ir nanoizmēru monokristāliĦi ar augstu kristāliskā 

režăa defektu un citu struktūras defektu koncentrāciju Ĝoti īsā (10-1 - 10-3 s) sintēzes 

procesa dēĜ, kas kopā ar lielo virsmas enerăijas īpatsvaru kopējā kristāla enerăijā nosaka 

šo pulveru lielo ėīmisko aktivitāti, tostarp saėepšanas aktivitāti: 

o nanopulveriem piemīt augsta reaăētspēja ar citiem materiāliem (metāliem, 

stikliem, polimēriem), kas kompozītmateriālos veido pamatu (matricu); 

o nanopulveru saėepšanas temperatūra ir pazemināta vai arī būtiski palielinās 

saėepšanas ātrums un pakāpe; 
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o paveras iespēja iegūt nanostrukturētus kompaktus materiālus gan kā viena 

komponenta materiālu, gan kompozītmateriāla sastāvā, kur nanodaĜiĦas nosaka arī 

matricas (metāla, keramikas u.c.) mikrostruktūru. 

 

Daudzkomponentu nanopulveru priekšrocības: 

- kompozītpulvera augstais viendabīgums nano līmenī; 

- iespēja samazināt „aglomerācijas efektu” - katrs aglomerāts satur katra kompozīcijas 

komponenta atsevišėas daĜiĦas; 

- saīsināts difūzijas ceĜa garums saėepināšanas procesos kovalentu savienojumu gadījumā. 

Saėepinot kovalentus savienojumus (tāds ir arī Si3N4), Ĝoti svarīgs ir difundējošo elementu 

difūzijas ātrums un difūzijas ceĜa garums. Nanopulveru gadījumā difūzijas ceĜa garums ir 

ievērojami mazāks, kā dēĜ saėepināšanas process notiek daudz straujāk. 

 

Nanopulveru trūkumi: 

- relatīvi augstās cenas; 

- Ĝoti izteiktā aglomerācijas tieksme; 

- paaugstinātais skābekĜa saturs produktā; 

- oksidēšanās iespēja, termiski apstrādājot temperatūrās virs 400 °C (tīra Si3N4 gadījumā - 

temperatūrās virs 700 °C); 

- Ĝoti straujš un bieži nekontrolējams saėepināšanas process, kas noved pie nekontrolējamas 

graudu augšanas; 

- ilgstoši uzglabājot (gadiem ilgi) nanopulverus, adsorbētais skābeklis ėīmiski saistās ar 

nanodaĜiĦām, kā arī sacementē aglomerātus, kurus turpmāk ir vēl grūtāk sagraut. 

 

Nanopulveru gadījumā Ĝoti svarīgs ir aglomerācijas jautājums. Kā redzams sekojošajā 

attēlā (1.2. att.), no tā ir atkarīgs ne tikai materiāla blīvums, bet arī tā struktūra un no tā 

izrietošās materiāla īpašības. 

Visi augšminētie pulveri tiek izmantoti konstrukcijas keramikas ieguvei. Pašlaik 

sagaidāms straujš keramisko konstrukcijas materiālu pielietojuma un tātad arī ražošanas 

apjomu pieaugums. Pēc 100 vadošo Japānas firmu uzskatiem [91] keramisko materiālu 

pielietojums par 70 % ir saistīts ar to mehāniskajām, ėīmiskajām un termiskajām īpašībām. 

Kā galvenais keramisko materiālu trūkums tiek minēts to trauslums. Paaugstinātais keramikas 

trauslums ir saistīts ar Ĝoti zemo defektu kustīgumu, ko nosaka vispirms jonu-kovalento saišu 

raksturs keramiskās struktūrās. TādēĜ pētījumi ir vērsti galvenokārt uz tādu keramikas 
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mikroskopisko defektu likvidēšanu, kas var būt par iemeslu plaisu rašanās centru veidošanai. 

Viens no šā mērėa sasniegšanas veidiem ir izejas pulveru augstas tīrības un dispersitātes 

nodrošināšana pirms saėepināšanas. Materiālu uz silīcija nitrīda bāzes augsttemperatūras 

izturība (stiprība), ėīmiskā stabilitāte un mazais īpatnējais svars ir devis iespēju radīt 

keramisko iekšdedzes dzinēju ar darba kameras temperatūru līdz 1400 оС, kas Ĝāva 1,5 reizes 

palielināt darba lietderības koeficientu, ievērojami samazināt degvielas patēriĦu un apkārtējās 

vides piesārĦojumu pilnīgākas degvielas sadegšanas rezultātā. Kodolenerăētiskajās iekārtās 

nitrīda keramiku izmanto siltumizdalošo elementu apvalkiem, bet kodoltermiskajā enerăētikā 

- kā plazmas kameras pirmās sieniĦas siltuma un elektroizolācijas materiālu. 

 

 1.2. att. Kompaktēšanās procesa shematisks attēlojums: (a) - neaglomerētam pulverim 

(kompaktējas relatīvi zemās temperatūrās); (b) - daĜēji aglomerētam pulverim (defekti 

mikrostruktūrā ) un (c) - stipri aglomerētam nanopulverim (lielas poras starp aglomerātiem) 

[90] 

 

 

1.3. Si3N4 saturošas keramikas ieguves metodes 

Stipri izteiktā Si3N4 saišu kovalentā rakstura dēĜ blīvas Si3N4 keramikas iegūšana ar 

klasisko saėepināšanas paĦēmienu - presētu pulveru karsēšanu - nav praktiski iespējama. 

Galvenais iemesls tam ir ārkārtīgi zemais silīcija un slāpekĜa difūzijas ātrums (1400 ºС 
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temperatūrā, attiecīgi, DSi ~0,5x10-19 m2·s-1 un DN ~6,8x10-10 m2·s-1) tilpumā vai uz Si3N4 

graudu virsmas [53].  

Kompaktēšanā ir nepieciešama masas pārnese tilpumā vai difūzija caur graudu 

robežvirsmu, bet, tā kā difūzija ir termiski aktivēts process, blīva materiāla ieguvei ir 

nepieciešamas augstas saėepināšanas temperatūras [92]. Diemžēl augstās temperatūrās Si3N4 

sadalās. TādēĜ izmanto saėepināšanu veicinošas piedevas, kas nodrošina procesa norisi 

šėidrās fāzes klātbūtnē un līdz ar to palielina difūzijas ātrumu caur fāžu robežvirsmām.  

Par saėepināšanas piedevām parasti izmanto metālu oksīdus, piem., Y2O3, Al2O3, MgO, 

ZrO2, CaO, SrO vai oksīdu maisījumus ar neoksīdu savienojumiem, piem., AlN, ZrN un 

Mg3N2. Pat nelielas sastāva izmaiĦas var izraisīt būtiskas izmaiĦas saėepšanas efektivitātē. 

Piemēram, ir pierādīts, ka YAlO3 daudz efektīvāk ietekmē saėepšanu nekā atsevišėu oksīdu 

Y2O3 + Al2O3 maisījums [93]. 

Piedevu daudzumu un sastāvu galvenokārt nosaka empīriski. Piedevām ir jāveido 

eitektika ar Si3N4 temperatūrā, kas ir zemāka par saėepšanas temperatūru. Materiāla 

saėepšana uzlabojas, pazeminoties eitektikas temperatūrai un eitektiskā kausējuma 

viskozitātei. Saėepšana (sablīvēšanās) pasliktinās virzienā MgO/Al2O3 > MgO/RE2O3; MgO; 

RE2O3/Al2O3>>RE2O3 (RE= Y, Sc, La un lantanoīdi) [43]. Darbā [94] norādīts, ka piedevas 

efektivitāti nosaka tas, kā tā veicina sacietēšanas procesu un termiski izturīgas graudu 

robežfāzes rašanos. Saėepināšanas piedevas nedrīkst izraisīt Si3N4 sadalīšanos, silīcija 

nitrīdam reaăējot ar piedevām [95]. 

Y2O3 kā piedeva ir dārgs, tāpēc to cenšas aizstāt ar lētākām piedevām. Par vienu no 

Y2O3 aizstājējiem var izmantot ZrO2. Cirkonija dioksīda piedevas palielina reakcijā 

izveidojušās, ZrO2 saturošās stiklveida starpgraudu fāzes kušanas temperatūru un uzlabo 

iegūtā materiāla korozijas izturību. Darbā [96] autori ir izmantojuši ZrO2 piedevu, lai 

saėepinātu silīcija nitrīda keramiku mikroviĜĦos, izmantojot faktu, ka ZrO2 efektīvi absorbē 

mikroviĜĦus temperatūrās virs 800 оС, bet [97] darbā ZrO2 un ZrSiO4 piedevas izmantotas 

silīcija nitrīda karstajā presēšanā.  

Piedevu daudzums un sastāvs ietekmē ne tikai saėepšanas parametrus (temperatūra, 

spiediens, laiks, atmosfēra), bet arī gala produkta fāžu sastāvu un mikrostruktūru, kas 

neapšaubāmi būtiski nosaka daudzas Si3N4 keramikas īpašības [53, 92]. Pēdējos gados 

vispārēju atzinību silīcija nitrīda keramikas saėepināšanā ir guvusi kompozīcija Si3N4 - 6 

mas.% Y2O3 - 3 mas.% Al2O3, kura veicina blīva materiāla ieguvi un augsttemperatūras fāžu 

veidošanos uz graudu robežvirsmas. 
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Saėepināšanas piedevas parasti sajauc ar Si3N4 pulveri bumbu, planetārajās, vibro- vai 

atritora dzirnavās. Ar mehāniskajām metodēm ir samērā grūti iegūt pilnīgu pulveru maisījumu 

viendabību. Labāku sastāva viendabību var iegūt, ja piedevas Si3N4 pulverī ievada, izmantojot 

sola-gela paĦēmienu vai apvienojot nitrīda sintēzi ar piedevu ievadīšanu.  

Lai uzlabotu Si3N4 keramikas mehāniskās un elektriskās īpašības, ir pētīti dažāda veida 

kompozīti, piemēram, Si3N4/TiC, Si3N4/SiC, Si3N4/BN, Si3N4/TiN/TiC, Si3N4 keramika, kas 

nostiprināta ar β- Si3N4 diegveida kristāliem [43]. Darbā [98] ir atzīmēts, ka nanokompozītam 

Si3N4/TiN ir augstāks plaisizturības koeficients, salīdzinot ar tīru Si3N4 nanomateriālu. 

Pēdējos gados ir iegūti Si3N4/SiC keramikas materiāli, kam piemīt augsta izturība gan 

istabas, gan paaugstinātās temperatūrās, jo uzlabojušās progresīvās tehnoloăijas un ražoto 

pulveru kvalitāte [99 - 102]. 

Vairums nanokompozīto Si3N4/SiC materiālu ir iegūts ar karsto presēšanu [14, 99, 100 ]. 

Si3N4/SiC saturošās keramikas priekšrocība, salīdzinot ar silīcija nitrīda keramiku, ir 

palielināta izturība [103, 104]. To var pamatot ar to, ka SiC daĜiĦas samazina anomālo graudu 

augšanu, lai gan kopumā graudu augšanu ietekmē nedaudz. Šis efekts palielinās, samazinoties 

graudu izmēram un palielinoties SiC tilpuma daĜai. Kompozītos, kur SiC saturs ir augsts (līdz 

32 tilp.%) un kuri iegūti no amorfiem Si3N4/SiC pulveriem, ir nanoizmēru Si3N4 un SiC 

graudi [100]. 

Ir radīti daudzi kompakta materiāla iegūšanas paĦēmieni (saīsinātie apzīmējumi Si3N4 

gadījumā): 

  - reaktīvā saėepināšana – RBS (reaktīvi saistītais Si3N4 – RBSN);  

- saėepināšana bez spiediena – S (saėepinātais Si3N4 – SSN); 

- saėepināšana pie paaugstināta gāzes spiediena – GPS (saėepinātais Si3N4 – GPSN); 

 - karstā presēšana – HP (karsti presētais Si3N4 – HPSN); 

 - karstā izostatiskā presēšana – HIPS (karsti izostatiski presētais Si3N4 – HIPSN). 

 Viena no kompaktēšanas metodēm ir presēta silīcija parauga nitrēšana, kā rezultātā 

veidojas reaktīvi saistīts Si3N4 materiāls (RBSN). Ar šo paĦēmienu var iegūt dažādas 

sarežăītas formas materiālus, izmantojot dažādus samērā lētus keramikas formēšanas 

paĦēmienus: velmēšanu, inžekcijas liešanu, presēšanu presformā, auksto izostatisko 

presēšanu. Šā paĦēmiena trūkums ir zemais izstrādājumu blīvums, kas sasniedz 70 - 88% no 

teorētiskā. Tā rezultātā RBSN materiālu mehāniskās īpašības nav augstas (1.4. tab.). Materiāla 

porainā struktūra izraisa paaugstinātu oksidēšanās tieksmi un samazinātu erozijas izturību [44, 
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105]. TādēĜ ar šo paĦēmienu iegūto materiālu porainā struktūra un mazais blīvums ierobežo 

iespējamās RBSN materiālu pielietošanas iespējas.  

 

1.4. tabula 

Ar dažādiem paĦēmieniem iegūtu silīcija nitrīda materiālu īpašības [106 - 108] 

Materiāls Silicija nitrīds 

Īpašības 
Reaktīvā 

saėepināšana 
RBSN 

Saėepināšana 
bez spiediena 

SSN 

Karstā 
presēšana 

HPSN 

Karstā izostatiskā 
presēšana HIPSN 

Blīvums, g/cm3 2,5 3,24 3,2 - 3,3 3,24 - 3,26 
Lieces izturība, 

MPa, 25 oC 
190 - 220 650 600 - 930 700 - 1000 

Veibula modulis >10 >15 >20 >20 
Stigrības 

koeficients, 
K1C, MPa/m1/2 

2,5 5 5 - 6 7 - 8 

Elastības 
modulis, GPa 

170 290 320 320 

Siltumvadītspēja, 
W/m·K  

11 -26 32 30 - 42 29 - 34 

Term. izpleš. 
koefic., 

x10-6/ oC 
3,0 3,4 3,2 3,2 

Darba 
temperatūra 

gaisā, oC 
1200 1000 1200 1200 

 

Visekonomiskākais kompaktu materiālu ieguves veids ir saėepināšana bez spiediena 

(SSN), kur presētus paraugus no Si3N4 ar saėepināšanas piedevām saėepina slāpekĜa 

atmosfērā (spiediens zem 0,1 MPa) temperatūrā ap 1750 °С [109]. No Si3N4 un piedevu 

maisījuma ar dažādiem paĦēmieniem izveido (kompaktē) nepieciešamās formas izstrādājumu. 

Saėepšanas uzlabošanai izmanto dažādas piedevu kombinācijas, kurās ietilpst itrija oksīds, 

magnija oksīds un alumīnija oksīds. Ar šo paĦēmienu ir iespējams iegūt Ĝoti sarežăītas formas 

izstrādājumus, un pēc saėepināšanas ir nepieciešama tikai neliela izstrādājuma mehāniskā 

apstrāde.  

Visplašāk pielietotais Si3N4 keramikas kompaktēšanas paĦēmiens augstas izturības 

materiāla ieguvei ir saėepināšana paaugstinātā gāzes (slāpekĜa) spiedienā (GPSN). Šis 

paĦēmiens Ĝauj saėepināt augstas kvalitātes sarežăītas formas izstrādājumus ar vidējām 

izmaksām. Paaugstinātais slāpekĜa spiediens sistēmā bremzē Si3N4 sadalīšanos augstās 
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temperatūrās. Tas Ĝauj paaugstināt saėepināšanas temperatūru līdz 1750-1850 °С un iegūt 

materiālu ar izteiktāku adatveida kristālu struktūru. Tā rezultātā uzlabojas materiāla 

mehāniskās īpašības, galvenokārt lieces izturība un stigrības koeficients, un rodas iespēja 

samazināt saėepināšanas piedevu daudzumu. 

Tīra Si3N4 pulvera karstā presēšana augstās temperatūrās nenodrošina blīva materiāla 

ieguvi. Parasti iegūst porainus materiālus ar īpašībām, kas tuvas RBSN materiāliem. 

Neskatoties uz to, pirmā blīvā Si3N4 keramika tika iegūta tieši ar karstās presēšanas 

paĦēmienu, izmantojot MgO piedevu saturošu Si3N4. Šāda tipa karsti presētā piedevas 

saturošā keramika (HPSN) ir ar augstām mehāniskām īpašībām un var tikt izmantota kā augsti 

izturīgs konstrukciju materiāls, ko bez sevišėas īpašību samazināšanās var lietot temperatūrās 

līdz 1000-1200 ºС un augstāk. Metodes augsto izmaksu un sarežăītas formas izstrādājumu 

ieguves grūtību dēĜ karstā presēšana tiek izmantota vienkāršas formas izstrādājumu ieguvei, 

kur nepieciešamas augstas materiāla mehāniskās īpašības. 

Cita - karstās izostatiskās presēšanas (HIP) - metode vienvirziena presēšanas vietā 

izmanto izostatisko presēšanu. Šā procesa gaitā materiāls, vienlaicīgi ar temperatūras celšanu, 

tiek saspiests simetriski no visām pusēm ar augstu gāzes spiedienu. Šādi var kompaktēt 

materiālu no pulvera, kā arī uzlabot jau saėepināta materiāla īpašības (samazinot atlikušo 

porainību) atkārtoti saėepinot ar HIP. Viendabīga augsta spiediena pielietošana Ĝauj iegūt 

pilnīgi izotropas materiāla īpašības. Iespējas pielietot augstākus spiedienus nekā vienvirziena 

karstajā presēšanā Ĝauj vieglāk nodrošināt materiāla maksimālo blīvumu. Tā rezultātā pilnīgi 

blīvu keramiku var iegūt arī no pulveriem, kam ir zema saėepšanas aktivitāte un neliels 

saėepšanas piedevu daudzums [110]. 

Praksē izmanto trīs karstās izostatiskās presēšanas variantus blīvu materiālu ieguvei: 

a) Si3N4 pulveru karstā izostatiskā presēšana; 

b) reaktīvi saistītā Si3N4 karstā izostatiskā presēšana; 

c) parasti saėepinātā Si3N4 karstā izostatiskā presēšana. 

Visi šie karstās izostatiskās presēšanas varianti Ĝauj iegūt materiālu ar labām 

mehāniskajām un termomehāniskajām īpašībām. Šīs metodes galvenie trūkumi ir augstās 

izmaksas un procesa ilgums, kas veicina materiāla graudu augšanu.  

Pēdējo gadu laikā ir parādījušās vairākas netradicionālas kompaktēšanas metodes: 

mikroviĜĦu saėepināšana, plazmas izlādes saėepināšana, saėepināšana saules enerăijas krāsnī. 

Šo paĦēmienu galvenā priekšrocība ir augstais saėepināšanas ātrums un procesa īslaicīgums, 

kas ierobežo graudu augšanu materiālā. 



30 
 

Plazmas izlādes saėepināšanas procesu varētu nosaukt par karstās presēšanas paveidu. 

Tas sākas ar pulverveida izejas materiāla presēšanu. Pēc tam, cauri materiālam laižot jaudīgus 

līdzstrāvas impulsus, daĜiĦu kontaktu vietās koncentrējas liela enerăija, kas nodrošina augstu 

temperatūru un veicina saėepšanu. Uzskata, ka procesa norisi sekmē arī mikroizlādes starp 

daĜiĦu virsmām. PaĦēmiens nodrošina precīzus parauga ăeometriskos izmērus un augstu 

materiāla viendabību.  

Salīdzinājumā ar tradicionālajiem kompaktēšanas paĦēmieniem, plazmas izlādes 

saėepināšana Ĝauj iegūt augstvērtīgus saėepinātos materiālus zemākās temperatūrās un īsākā 

laikā. Darbā [111] ir salīdzināti sialonu paraugi ar Mg-Sr piedevām, kas iegūti ar GPS un SPS 

paĦēmieniem. Konstatēts, ka, izmantojot SPS paĦēmienu, paraugu saėepšanas temperatūra ir 

zemāka (1600 оС), salīdzinājumā ar 1800 oC GPS gadījumā. SPS saėepināšanā nav novērota 

Sr saturošo piedevu klātbūtne uz fāžu robežvirsmām. Izmantojot SPS saėepināšanas 

paĦēmienu, ir iespējams iegūt amorfus materiālus temperatūrās, kas ir zemākas par 

kristalizācijas temperatūru. Tas dod iespēju kontrolēti vadīt materiāla mikrostruktūru, 

kontrolēt kristālu augšanu, saglabāt vai ietekmēt materiāla sākotnējās īpašības [112]. Darbā 

[113] SPS metode ir izmantota, lai saėepinātu Si3N4/SiC kompozītus. Konstatēts, ka piedevu 

daudzums krasi ietekmē materiālu mikrostruktūru un fāžu sastāvu. Iegūstot materiālu 

optimālā temperatūrā ar lielu piedevu daudzumu, veidojas mikro-nano struktūra, bet nano-

nano struktūru iegūst, samazinot piedevu daudzumu. Pēc nepieciešamības saėepināšanu var 

veikt parastajā spiedienā, inertas gāzes vidē vai vakuumā. Kompaktēšanas sistēma nodrošina 

darba temperatūras līdz 2400 °С. 

MikroviĜĦu saėepināšanu [114 - 116] bieži dēvē par “iekšējo saėepināšanu”, pretstatā 

parastai uzkarsēšanai no ārienes elektriskajā krāsnī. MikroviĜĦu saėepināšana no parastās 

saėepināšanas atšėiras ar karsēšanas avotu un siltuma pārnesi. Kad uz materiālu iedarbojas 

mikroviĜĦi, tas absorbē elektromagnētisko enerăiju, pārveidojot to siltumā. Karsēšana 

mikroviĜĦos pamatā nozīmē dielektrisko karsēšanu – materiāls tiek karsēts mikroviĜĦu 

elektromagnētiskajā laukā. Karsēšana mikroviĜĦos saīsina procesu, un keramikas saėepšana 

beidzas zemākās temperatūrās.  

Viens no alternatīviem saėepināšanas paĦēmieniem, kas Ĝauj īsā laikā sasniegt augstas 

temperatūras, ir saėepināšana saules enerăijas krāsnī (piemēram, saules krāsnī Odelio 

(Francija) temperatūra fokālajā plaknē sasniedz vairāk nekā 3000 оС [117]). Darbos [118 - 

120] saules krāsns ir izmantota silīcija karbīda un karbonitrīda sintēzei, kā arī kompaktu 

keramisko materiālu saėepināšanai. 
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Literatūras apskata kopsavilkums 
 

1. Pašlaik rūpniecībā ir apgūti vairāki submikronu Si3N4 pulveru (Sīp.= 8 – 25 m2/g) 

sintēžu procesi un no tiem izgatavotā silīcija nitrīda un sialonu keramika rod 

daudzsološu pielietojumu dažādās tehniskās nozarēs. 

2. Neskatoties uz plašiem veiktajiem pētījumiem, blīvus silīcija nitrīda izstrādājumus 

iegūst tikai ar saėepināšanu paaugstinātā gāzes spiedienā vai samērā dārgo karsto 

vai karsto izostatisko presēšanu augstās temperatūrās, lietojot submikronu Si3N4 

pulverus, kas mehāniski sajaukti ar saėepināšanas aktivatoriem, galvenokārt Al2O3 

un Y2O3. 

3. Silīcija nitrīda keramikas īpašību parametriem raksturīga ievērojama izkliede, jo 

tos nosaka blīvums, fāžu sastāvs un sadalījuma viendabīgums, lietotie 

saėepināšanas aktivatori, saėepināšanas paĦēmieni, papildus ievadītās piedevas 

(SiC, TiN, ZrO2) un mikrostruktūra. 

4. Zinātniski tehniskā literatūrā ir maz datu par Si3N4 – MeO, Si3N4 – MeN, sialonu 

nanokompozītu iegūšanu, apvienojot nitrīda sintēzi un sajaukšanu ar 

saėepināšanas aktivatoriem un struktūras modifikatoriem gāzes fāzes procesā, par 

šādu nanokompozītu saėepināšanas likumsakarībām dažādos saėepināšanas 

procesos un iegūto materiālu mehāniskām īpašībām un mikrostruktūru 

salīdzinājumā ar analoga sastāva rūpniecisko pulveru kompozītu keramiku. 
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2. METODIKA 
 

2.1. Plazmoėīmiskā nanopulveru sintēze  

Silīcija nitrīda nanopulverus un daudzas to saturošas kompozīcijas (Si3N4-6Y2O3-

3Al2O3, Si3N4-Y2O3-Al2O3-AlN, Si3N4-AlN, Si3N4-SiC un Si3N4-TiN), kā arī citus pētījumos 

izmantotos nanopulverus – Al2O3, Y2O3, ZrO2, TiN, AlN – ieguva ar plazmoėīmiskās sintēzes 

paĦēmienu, kas balstās uz izejas pulveru iztvaicēšanu augstfrekvences slāpekĜa plazmā (vidējā 

masas temperatūra 5000 – 6000 K) un tai sekojošu strauju reakcijas produktu kondensāciju 

(iesaldēšanu) nanodaĜiĦu formā no gāzes/tvaika fāzes [121, 122]. Iekārtas principiālā shēma ir 

dota 2.1. attēlā. Līdztekus slāpeklim par izejvielām pulveru sintēzē izmantoja metālu (Si, Al, 

Ti) un oksīdu (Al2O3, Y2O3, ZrO2) pulverus un amonjaku. Si3N4-SiC nanopulveru ieguvei 

izmantoja arī gāzveida ogĜūdeĦražus. Oksīdu un TiN daudzumu produktā kontrolēja, mainot 

Si/Y2O3/Al2O3 un Si/Ti attiecību izejas maisījumā. Ar šo paĦēmienu iegūto daĜiĦu vidējais 

izmērs svārstās pārsvarā 30-50 nm robežās. 

  

  a             b 

2.1. att. Plazmas iekārtas principiālā shēma (a) un plazmas foto (b) 

 

 

2.2. Darbā izmantoto nanopulveru raksturojums  

2.2.1. Silīcija nitrīda un to saturošu kompozīciju nanopulveri 

Pētījumos izmantoti ar plazmoėīmiskās sintēzes metodi iegūtie Si3N4 nanopulveri un 

to kompozīcijas. Tīram Si3N4 nanopulverim ir raksturīgas neregulāras formas daĜiĦas ar 
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vidējo daĜiĦu izmēru 30-40 nm un pulvera īpatnējo virsmu 50-70 m2/g (atkarībā no pulveru 

iegūšanas režīma) (skat. 2.2. att.). Pulveris sastāv no α- un β- Si3N4 (pārsvarā attiecībā 1:1) un 

rentgenamorfās daĜas. Atkarībā no īpatnējās virsmas amorfās fāzes saturs svārstās 60-80 

masas % robežās. Si3N4 nanopulvera ėīmiskais sastāvs dots 2.1. tabulā, bet tipisks fāžu 

sastāvs dots 2.3. attēlā.  

 

 

 

2.2. att. Raksturīgas izmantoto Si3N4 (1) un  

Si3N4 - 6 % Y2O3 – 3 % Al2O3 (2) nanopulveru daĜiĦu formas 

 

Kā jau pieminēts literatūras apskatā, Si3N4 kovalentās struktūras dēĜ tā saėepināšanai 

nepieciešamas citu savienojumu piedevas, pārsvarā tie ir oksīdi, kas savienojumā ar Si3N4 un 

uz tā virsmas esošo SiO2 izveido šėidro fāzi. Pētījumi ir parādījuši [43], ka materiālus ar 

labām īpašībām var iegūt, par saėepināšanas piedevām izmantojot Y2O3 un Al2O3.  

Kā Si3N4–Y2O3–Al2O3 pulveru kompozīcija darbā izmantots sastāvs ar 6 mas. % Y2O3 

un 3 mas.% Al2O3, kura īpatnējā virsma bija 65-70 m2/g, kas atbilst vidējam daĜiĦu lielumam 

– 30-35 nm. Tā raksturojums dots 2.2. tabulā. Nanopulvera Si3N4 - 6 % Y2O3 – 3 % Al2O3 

daĜiĦu forma ir neregulāra (2.2. att.).  
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2.1. tabula 

Tipisks silīcija nitrīda nanopulveru ėīmiskais sastāvs 

Ėīmiskais sastāvs, masas %  Sīp., 

m2/g 

d50, 

nm 

Kristalizācijas 

pakāpe, % Si3N4 Sibrīv. O* O** Fe Ca 

50 40 40 > 98,1 < 0,9 < 0,8 < 3,2 < 0,05 < 0,05 

70 30 20 > 98,1 < 0,8 < 1,0 < 4,6 < 0,05 < 0,05 

*- tikko sintezēts pulveris; ** - pēc kontakta ar gaisu 

 

 

 

 

2.3. att. Izmantoto Si3N4 (1) un Si3N4 - 6 % Y2O3 – 3 % Al2O3 (2) 

nanopulveru fāžu sastāvs 

 

Kā minēts literatūras apskatā, uz Si3N4 bāzētu materiālu mikrostruktūru, līdz ar to arī 

īpašības, var ietekmēt otrās fāzes, piem., TiN, ZrO2, SiC, klātbūtne. Darbā ir pētīta vairāku 

nanopulveru piedevu (SiC, TiN, ZrO2) ietekme uz Si3N4–6Y2O3–3Al2O3 nanokompozīcijas 

saėepšanu un īpašībām. Visas izmantotās piedevas ir iegūtas plazmoėīmiskās sintēzes ceĜā un 

to raksturojums dots 2.2. tabulā, bet mikrostruktūra parādīta 2.4. att. Izmantoto piedevu fāžu 

sastāvs redzams 2.5. attēlā. Tā kā, strādājot slāpekĜa plazmā, paralēli silīcija karbīdam 

veidojas arī nedaudz silīcija nitrīda, tad pētījumos izmantota Si3N4-SiC nanokompozīcijas, kas 
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satur 10 un 20 masas % Si3N4. Turklāt, lai salīdzinātu kompozīciju veidošanā izmantoto 

nanopulveru ieguves veida lomu, silīcija nitrīda kompozīcija ar TiN izgatavota, izmantojot arī 

plazmas sintēzes ceĜā iegūtu Si3N4-TiN nanokompozīciju, pievienojot tai Al2O3 un Y2O3. 

 

2.2. tabula  

Kompozītos izmantoto nanopulveru ėīmiskais un fāžu sastāvs un daĜiĦu lielums 

Ėīmiskais sastāvs, masas% Izmantotās 

pulveru 

kompozīcijas 

Si3N4 Al2O3 Y2O3 ZrO2 TiN SiC Sibrīv. O 

 

Fāžu 

sastāvs 

 

Sīp., 

m2/g 

 

d50, 

nm 

Si3N4–6Y2O3–

3Al2O3 

88,6 3,0 6,0 - - - 0,5 - α-, β- un 

amorfs Si3N4  

65 35 

Si3N4-SiC 10,6 - - - - 86,4 0,8 2,0 β-SiC; 

amorfs Si3N4 

36 60 

Si3N4-TiN 88,0 - - - 9,0 - 0,7 2,3 Amorfs Si3N4,  

 TiN (zīmes) 

60 40 

TiN - - - - 98,2 - - 1,8 TiN kubisks 40 30 

ZrO2 - - - 99,5*

- 

 - - - 70%tetragon.,  

30% monokl. 

30 40 

Al2O3 - 100 - - - - - - δ-, θ- Al2O3 50 40 

Y2O3 - - 100 - - - - - 30 % kubisks, 

70 % monokl. 

20 60 

*pārējais ir adsorbētās gāzes  

 

Plazmā iegūtie Si3N4-TiN un Si3N4-SiC nanopulveri sastāv no TiN un SiC pulvera 

daĜiĦām un smalkākām, vairāk amorfām Si3N4 daĜiĦām. Grūtāk kūstošā fāze (SiC vai TiN) 

pārsvarā ir pārklāta ar rentgenamorfā Si3N4 slānīti (2.4. att., 4a). Raksturīga iezīme 

nanopulveriem, kas iegūti ar plazmoėīmiskās sintēzes paĦēmienu, ir zemā Si3N4, Al2O3 

kristalizācijas pakāpe: tāpat, kā Si3N4-6Y2O3-3Al2O3 kompozīcijā, arī Si3N4-TiN 

kompozīcijās Si3N4 kristalizācijas pakāpe ir apmēram 20% un α-/β- Si3N4 fāžu attiecība ir 

tuva vienam. Sistēmā Si3N4-SiC silīcija nitrīds ir rentgenamorfā stāvoklī, bet karbīds ir β-SiC 

formā.  
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2.4. att. Raksturīgās izmantoto nanodaĜiĦu formas: 

1 - Si3N4 - 90 masas % SiC; 2 - TiN; 3 - Al2O3; 4 un 4a - Si3N4-TiN  

 

 

 

 

 

 

 



37 
 

 

2.5. att. Izmantoto ZrO2 (1), SiC-Si3N4 (2), TiN (3) un Si3N4-TiN (4)  

nanopulveru fāžu sastāvs  

 

 

2.2.2. Silīcija karbīdu saturošās nanokompozīcijas 

Pētījumos izmantoti divi dažādi SiC saturoši sastāvi (Si3N4-SiC nanopulveri) ar 10 

masas % (A sērijas paraugi) un 80 masas % SiC (B sērijas paraugi) un to kompozīcijas ar 

oksīdu piedevām (Si3N4-SiC – Al2O3 – Y2O3), kā arī atsevišėi oksīdi – Al2O3 un Y2O3 –, kas 

visi iegūti augstfrekvences plazmā. Iegūto nanopulveru raksturojums dots 2.3. tabulā (Al2O3 

un Y2O3 - 2.2. tabulā). Augsta spiediena karstās presēšanas eksperimentos izmantoti divi citi 

SiC-Si3N4 nanokompozīciju sastāvi (C sērija) ar atšėirīgu brīvā oglekĜa saturu. Izmantotās 

nanopulveru kompozīcijas sastāv no β-SiC un daudz smalkāka, pārsvarā rentgenamorfa Si3N4 

(2.6. att. 1).  

Plazmā iegūto SiC-Si3N4 un SiC-Si3N4 – Al2O3 – Y2O3 nanodaĜiĦu mikrofotogrāfijas 

redzamas 2.6. attēlā. Izmantoto kompozīciju fāžu sastāvs parādīts 2.7. attēlā. 
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2.3. tabula  

Izmantoto SiC saturošo nanopulveru ėīmiskais sastāvs un daĜiĦu izmērs 

Ėīmiskais sastāvs, masas %  
No. 

 
Sērija 

 
Nanopulveris SiC Si3N4 Al2O3 Y2O3 Sibrīv. Cbrīv. 

Sīp., 
m2/g 

d50,  
nm 

1 A SiC-Si3N4  10,0 85,5 - - 0,6 - 53 40 

2 A SiC-Si3N4- 

Al2O3-Y2O3  

 

8,0 

 

78,0 

 

7,0 

 

3,6 

 

0,8 

 

1,9 

 

55 

 

40 

3 B SiC-Si3N4  80,0 11,5 - - 0,8 8,0 60 35 

4 B SiC-Si3N4  87,7 9,5 - - 0,3 0,3 40 50 

5 B SiC-Si3N4- 

Al2O3-Y2O3 

 

70,0 

 

16,0 

 

7,4 

 

3,6 

 

0,6 

 

2,0 

 

45 

 

45 

6 C SiC-Si3N4  74 18 - -  8,0 50 40 

7 C SiC-Si3N4 80 20    0 40 50 

 

 

 
 

2.6. att. Tipiskas Si3N4 – SiC (1, 2) un Si3N4–SiC - Al2O3-Y2O3 (3)  

nanopulveru daĜiĦu formas  
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2.7. att. Izmantoto Si3N4-SiC – Al2O3-Y2O3 nanokompozīciju fāžu sastāvs: 1 – Si3N4-SiC, 

Al2O3 un Y2O3 nanopulveru mehāniskais maisījums; 2 – ėīmiski ar Al2O3 un Y2O3 pārklātais 

Si3N4-SiC nanopulveris; 3 - plazmā sintezētā kompozīcija Si3N4-SiC – Al2O3-Y2O3 

 

 

2.2.3. Sialonus veidojošu nanopulveru kompozīcijas 

Dažādu sastāvu sialonu izveidei izmantoti sekojoši nanokomponenti: atsevišėi 

nanopulveri Si3N4, AlN, Al2O3, Y2O3 un nanokompozīcijas Si3N4-AlN (90%Si3N4-10%AlN, 

73%Si3N4-27%AlN), AlN-Y2O3 (90%AlN-10%Y2O3), Si3N4-AlN-Al2O3-Y2O3. To 

raksturojums un morfoloăija doti 2.4. tabulā (Al2O3 un Y2O3 - 2.2. tabulā) un 2.8. attēlā. 

Plazmā sintezētie sialona nanopulveri satur daudz mazāk kristāliskās fāzes nekā Si3N4 

un Si3N4–6Y2O3–3Al2O3 nanopulveri. Atsevišėu oksīda fāžu klātbūtne šajās kompozīcijās nav 

novērota. 
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2.4. tabula  

Sialonu ieguvei izmantoto nanopulveru ėīmiskais sastāvs un daĜiĦu lielums 

Ėīmiskais sastāvs, masas % * Izmantotās 

pulveru 

kompozīcijas 

Si3N4 AlN Al2O3 Y2O3 Sibrīvais 

Sīp., 

m2/g 

d50, 

nm 

Si3N4 98,1 - - - 0,7 65 40 

AlN - 97,0 - - - 40 50 

Si3N4- 27%AlN 71,1 27,1 - - 0,4 75 30 

Si3N4- 10%AlN  88,0 9,7 3,9 - 0,6 50 40 

AlN-Y2O3 - 89,1 - 9,8 - 30 60 

Si3N4- AlN- Al2O3-

Y2O3  

83,7 8,0 2,6 4,1 1,3 70 30 

 * - iztrūkums masas bilancē ir no gaisa adsorbētais skābeklis 

 
 
 
 

 

 
 

2.8. att. Si3N4-AlN (1) un Si3N4-AlN-Al2O3-Y2O3 (2) nanopulveru mikrofotogrāfijas 
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2.3. Rūpnieciski iegūto pulveru kompozīcijas 

Paralēli paraugu izgatavošanai no nanopulveriem saėepināšanas procesu 

salīdzināšanai izmantoti arī rūpnieciskie pulveri, no kuriem pagatavotas tāda paša sastāva 

kompozīcijas, kā no nanopulveriem. Izmantoti α-Si3N4 (UBE, SN-10E), AlN (H.C.Starck 

Grade C), Al2O3 (Alcoa Chemie GmbH, A16SG) un Y2O3 (H.C.Starck, grade C) pulveri. To 

īss raksturojums dots 2.5. tabulā.  

2.5. tabula  

Pētījumos izmantoto rūpniecisko pulveru raksturojums 

Savienojums Marka Firma Sīp., m
2/g d50, µm Tīrība 

α-Si3N4 SN-10E UBE 10 2,0 O<2,0%; 

Cl, Fe < 100 ppm;  

Ca, Al <50 ppm 

AlN Grade B H.C.Starck 2 – 4 2,0 – 4,5 Fe< 50 ppm;  

O <1,5 ppm 

Al2O3 A16SG Alcoa Chemie 

GmbH 

8-10 0,4 – 0,5  

Y2O3 Grade C H.C.Starck 10 – 16  0,9  

 

Firmas UBE silīcija nitrīda kristalizācijas pakāpe ir 99% un tā sastāvā ir 97% α- 

Si3N4. 

No rūpnieciskiem pulveriem izgatavoto paraugu apzīmējumam pievienots burts „R”.  

 
 

2.4. Paraugu sagatavošana saėepināšanai 

  Pētījumos par otrās fāzes piedevu lomas noskaidrošanu silīcija nitrīda kompozīcijās 

par galveno silīcija nitrīda sastāvu izvēlēta plazmoėīmiskās sintēzes ceĜā iegūtā Si3N4 - 6 % 

Y2O3 – 3 % Al2O3 nanokompozīcija, kas izmantota par atskaites sastāvu. Otrās fāzes piedevu 

lomas noskaidrošanai izmantoti TiN, ZrO2 un SiC (90 % SiC – 10 % Si3N4 formā) 

nanopulveri, kas pievienoti izejas sastāvam (Si3N4 – 6 % Y2O3 – 3 % Al2O3) kā 10 masas % 

piedeva, tos mehāniski samaisot. Līdzīgā veidā pagatavots tāda paša sastāva maisījums no 

Si3N4 - 10 % TiN ar Y2O3 un Al2O3 piedevām. 

Si3N4-SiC kompozīciju gadījumā pētīta saėepināšanas piedevu ievadīšanas veida 

ietekme uz materiālu kompaktēšanos un īpašībām. Tika izmantoti trīs dažādi šo pulveru 

kompozīcijas (maisījums ar 3,5 % Y2O3 un 7 % Al2O3) ieguves veidi: 1) atsevišėu 
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nanokomponentu (SiC-Si3N4 un oksīdu piedevas) mehāniska sajaukšana bumbu dzirnavās; 2) 

ėīmiska oksīdu izgulsnēšana no šėīdumiem uz Si3N4-SiC nanodaĜiĦu virsmas; 3) vienlaicīga 

SiC-Si3N4 un oksīdu piedevu sintēze un sajaukšana plazmas sintēzes gaitā.  

Lai ėīmiski izgulsnētu oksīdu piedevas, plazmā iegūtās Si3N4/SiC nanodaĜiĦas ar 

ultraskaĦu disperăētas etanolā un samaisītas ar alumīnija un itrija nitrātu šėīdumu. 

Izgulsnēšana regulēta, pievienojot NH4OH. Iegūtais maisījums mazgāts un hidroksīdi sadalīti, 

karsējot argona atmosfērā. 

Lai novērtētu un salīdzinātu nanopulveru saėepšanas spēju, paralēli izgatavotas tāda 

paša sastāva kompozīcijas no rūpnieciskiem pulveriem (skat. 2.5. tab.). 

Visas kompozīcijas mehāniski samaisītas bumbu dzirnavās. 

 Kompozīciju pulveru un paraugu apzīmējumi ir norādīti nodaĜā 3.2., aprakstot 

eksperimentu rezultātus.  

 Sialoniem ir veidotas divas paraugu sērijas: vispirms veica atsevišėus pētījumus brīvi 

izvēlētās vietās sialonu eksistences apgabalā (A sērija) un pēc tam veikti sistemātiski visa 

sialonu eksistences apgabala pētījumi (B sērija). Katras sērijas paraugu apzīmējumi sākas, 

attiecīgi, ar burtu „A” vai „B”. 

A sērijas sialonu sastāvi fāžu diagrammā [123] Si12N16 – Al12O12N4 – Y4Al12N16 (2.9.a 

att.) izvēlēti gan pa līniju Si3N4 – Y2O3·9AlN (paraugi A1-A5), gan arī visā sialonu apgabalā 

(paraugi A6-A10), lai noteiktu saėepšanas temperatūru un materiāla īpašību atkarību no 

sastāva un izvēlētos optimālos sastāvus konkrētu pielietojumu vajadzībām. 

Nanokompozīciju sastāvus gatavoja no Si3N4 un nanokompozīcijas 10 % Y2O3 – 90 % 

AlN. Tas nozīmē, ka Y2O3 un AlN attiecība visos aplūkotajos sastāvos ir nemainīga, bet 

Y2O3:9AlN saturs samazinās, pieaugot parauga numuram (kārtas skaitlim) no A1 uz A5. 

Sastāvam A3 atbilstošs paraugs A3* ir gatavots no Si3N4-AlN un Y2O3 nanopulveriem. 

Paraugi no A6 līdz A10 ir ar lielāku skābekĜa saturu un fāžu diagrammā atrodas ārpus līnijas 

Si3N4 – Y2O3·9AlN. Šos sastāvus gatavoja no Si3N4-AlN (paraugi no A6 līdz A8) un Si3N4-

AlN-Al2O3-Y2O3 (paraugi A9 un A10) nanokompozītiem un neliela daudzuma AlN 

(H.C.Starck, grade B), Y2O3 (H.C.Starck, grade C) un Al2O3 (Alcoa Chemie GmbH, A16SG) 

pulveru piedevām sastāvu koriăēšanai. Tāda paša sastāva kompozīcijām no rūpnieciskajiem 

pulveriem pie apzīmējuma pievienots indekss „R” : A1R ... A10R. 

Otrajā eksperimentu sērijā (B sērija) izgatavotas 18 dažāda sastāva Y saturošas α- sialonu 

kompozīcijas saskaĦā ar formulu Ym/3Si12-(m+n)Alm+nOnN16-n vai α- sialonu apgabala tuvumā. Šie 

sastāvi ir attēloti fāžu diagrammā Si12N16 – Al12O12N4 – Y4Al12N16 (2.9b. att.). Tādējādi gala 
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kompozīcijas var sastāvēt vai nu no vienfāzes α- sialona vai α- + β- sialonu kompozīcijas, 

saskaĦā ar fāžu diagrammu [123].  
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2.9a. att. A sērijas paraugu atrašanās vieta fāžu diagrammā sistēmā Y-Si-Al-O-N 

 

Šo sastāvu izgatavošanai izmantota Si3N4 – 27 masas % AlN nanokompozīcija un Al2O3, 

Y2O3 un Si3N4 nanopulveru piedevas sastāvu koriăēšanai.  
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2.9b. att. B sērijas pētīto paraugu atrašanās vieta sistēmas Y-Si-Al-O-N fāžu diagrammā 
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Tā kā darbā ir izmantoti daudzi savienojumi un to kompozīcijas, tad precīzi pētījumos 

izmantoto sastāvu apzīmējumi ir doti 3.3. nodaĜas sākumā, aprakstot eksperimentālos 

rezultātus.  

Visas pētījumos izmantotās kompozīcijas ieguva, 15 stundas mehāniski sajaucot 

bumbu dzirnavās izvēlētos paraugu sastāvus, kuri sasvērti ar precizitāti līdz 0,001 g. Vienīgi 

B sērijas sialonu sajaukšanai lietotas planetārās dzirnavas. Izmantots polietilēna trauks un 

silīcija nitrīda lodes. Kā dispersijas vide izmantots izopropanols. Lietojot tradicionālās 

saėepināšanas paĦēmienu, maisījumiem vēl pievienoja 2 masas % stearīnskābes, lai uzlabotu 

paraugu presējamību. HP un SPS procesos plastifikatoru nelieto. Pēc sajaukšanas masu 1 

stundu apstrādāja ar ultraskaĦu, lai kavētu aglomerātu atkārtotu veidošanos, un vēl 2 stundas 

sajauca bumbu dzirnavās. Tāpat apstrādāja arī jau gatavās plazmā iegūtās nanokompozīcijas, 

piem ., Si3N4 -6%Y2O3 -3%Al2O3. 

Visus SiC saturošos pulveru paraugus 24 stundas homogenizēja izopropanolā bumbu 

dzirnavās polietilēna traukā ar silīcija karbīda bumbām. 

B sērijas sialonu kompozīcijas gatavoja, 3 stundas mehāniski sajaucot izejas pulverus 

izopropanolā planetārajās dzirnavās (400 apgr./min.) silīcija nitrīda traukā un izmantojot silīcija 

nitrīda bumbas.  

Pēc sastāvu samaisīšanas tos žāvēja 80 ºC temperatūrā un sijāja caur 200 µm sietu. 

Gatavojot paraugus saėepināšanai parastajā krāsnī (bezspiediena saėepināšana) vai saules 

enerăijas krāsnī, presēja paraugus (presēšanas spiediens 200 MPa) ar diametru 15 mm un 

augstumu 7-8 mm. Stearīnskābi izdedzināja 600 ºC temperatūrā slāpeklī. Presētu paraugu 

blīvums paraugiem no nanopulveriem bija 40-48 % (Si3N4–6Y2O3–3Al2O3 nanokompozītu 

blīvums nepārsniedza 33 - 36 %), bet no rūpnieciskiem pulveriem - 50 - 57 %.  

 

 

2.5. Keramisko materiālu ieguves metodes  

2.5.1. Tradicionālā bezspiediena saėepināšana 

  Tradicionālās bezspiediena saėepināšanas režīmos paraugus apdedzināja slāpekĜa 

atmosfērā, temperatūru intervālā 1000-1750 ºC, izotermiski izturot 2 stundas, temperatūras 

celšanas ātrums 10º/min. Parasti procesu līdz 1000 ºC veica vakuumā, lai maksimāli atbrīvotu 

daĜiĦu virsmu no adsorbētām gāzēm, galvenokārt, skābekĜa. Paraugus atdzesēja kopā ar 

krāsni. 
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2.5.2. Karstā presēšana 

Liela daĜa karstās presēšanas eksperimentu ir veikti 5. EK Ietvarprogrammas 

apakšprogrammas „Humānā potenciāla uzlabošana” („Improving Human Potential” - IHP) 

projekta II-24 „Augsttemperatūras konstrukcijas materiāli uz nanodispersa silīcija nitrīda 

bāzes“ ietvaros, Austrijas pētniecības centrā Seibersdorfā (ARC Seibersdorf research GmbH) 

Kosmisko materiālu testēšanas departamentā (Aerospace Materials Technology Testhouse, 

ARC Seibersdorf research GmbH), kā arī projekta „Uz Si3N4-SiC bāzes veidotu materiālu 

kompaktēšana” ietvaros, kas realizēts Moderno materiālu un molekulārās zinātnes integrētajā 

centrā (Integrated Centre for Advanced Materials and Molecular Science) Bratislavā 

(Slovākija).  

Karstās presēšanas eksperimentiem izmantotas vairākas iekārtas, piem., HPW 

315/400-2200-1000-KS/SP, FCT Systeme GmbH ar induktīvo karsēšanu (ARCS) un 

ELATEC (Bratislavā). Karstās presēšanas shematiskais attēls ir dots 2.10. attēlā, bet iekārtas 

HPW 315/400-2200-1000-KS/SP vispārējais izskats dots 2.11. attēlā. Šī paĦēmiena 

priekšrocība ir vienlaicīga parauga karsēšana un tā aksiāla presēšana, kas Ĝauj palielināt 

materiāla blīvumu un struktūras viendabību un tādējādi ievērojami uzlabot materiāla īpašības. 

 

                            

2.10. att. Karstās presēšanas principiālā shēma 

 

Pulveru saėepināšanas režīmi pamatā bija šādi: saėepināšana slāpekĜa atmosfērā pie 

temperatūras celšanas ātruma 10°/min. un presēšanas slodzes - 30 MPa. Saėepināšanas 

temperatūra bija 1750, 1800, 1850 un 1910 °C, bet izotermiskās izturēšanas ilgums 1 vai 2 
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stundas (konkrētie režīmi tiks minēti pie konkrētu eksperimentu rezultātu izvērtēšanas). Visi 

paraugi iegūti vienādos saėepināšanas režīmos. Strādājot ar HPW 315/400-2200-1000-KS/SP 

iekārtu, iegūto paraugu izmērs bija: diski ar diametru 65 mm un biezumu 6 mm, no kuriem 

izgrieza un pulēja paraugus ar izmēriem 5x5x45 mm lieces izturības noteikšanai. Strādājot ar 

citām karstās presēšanas iekārtām, paraugu diametrs bija 10 mm.  

 

   

2.11. att. Iekārta HPW 315/400-2200-1000-KS/SP  

 
Viens no nanopulveru kompaktēšanas režīmu piemēriem dots 2.12. attēlā (ds - 

sarukums, ds/dt - sarukuma ātrums). 

 

 

 

 

 

 

 

2.12. att. Karstās presēšanas kompaktēšanas režīma piemērs 

 

 T, oC 

P, kN 

ds, mm 

ds/dt, mm/min 
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2.5.3. Karstā presēšana augstos spiedienos 

Pētījumi par dažu silīcija nitrīdu saturošu kompozīciju kompaktēšanu, izmantojot 

augstus spiedienus, veikti 6. EK Ietvarprogrammas apakšprogrammas “Pētniecības 

infrastruktūras: transnacionālā pieeja - Research Infrastructures: Transnational Access” 

(Materiālu struktūra un īpašības augstās temperatūrās) projektā „Augstspiediena karstās 

presēšanas iekārtas izmantošana nanostrukturētu keramikas materiālu ražošanai” Bavārijas 

Ăeoinstitūtā (Bayerisches Geoinstitut) Bairoitā (Vācija). 

 Kompaktus materiālus ieguva ar augstspiediena karstās presēšanas paĦēmienu 

(iekārta ar presēšanas spiedienu līdz 10 GPa un saėepināšanas temperatūru līdz 1800 °C). 

Paraugu (diametrs 2 mm un augstums 3 mm) iepresēja mazā rēnija kapsulā un MgO cilindrā, 

kurā nostiprināja arī W/Re termopāri. Visu šo bloku ievietoja MgO saturošas keramikas 

oktaedrā, kuru aptver 8 kubiski WC bloki (2.13. att.). Šī konstrukcija kopumā (oktaedrs ir šīs 

sistēmas deformējamā daĜa) pārnes spiedienu no preses (2.14. att.) uz paraugu [124].   

 

                         

2.13. att. Kompaktēšanas bloks, kas sastāv no astoĦiem volframa karbīda blokiem (“laktām”)  

un keramiska oktaedra (astoĦskaldĦa), caur kuru notiek spiediena pārnese uz paraugu 

 

Paraugus līdz nepieciešamajam spiedienam saspieda 3,5 stundu laikā un šajā spiedienā 

turēja 2 stundas. Pēc tam spiedienu lēni (apmēram 15 stundu laikā) pazemināja līdz normālam 

spiedienam. Paraugu karsēšanu veica (temperatūras celšanas ātrums 100 °C/min, izturēšanas 

ilgums – līdz 10 min.) maksimālajā darba spiedienā. Konkrēti kompaktēšanas režīmi doti 

tabulā 2.6. 
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2.14 att. 1000 tonnu prese ar kompaktēšanas bloku 

 

2.6. tabula  

Augstspiediena karstās presēšanas režīmi 

 

No. 

 

Paraugi 

 

Sērija 

Presēšanas 

spiediens, GPa 

Saėepināšanas 

temperatūra, °C 

Saėepināšanas 

laiks, min 

1 Si3N4 – SiC – Cbrīv. C 8 1500 5 

2 Si3N4 – SiC C 8 1500 5 

3 Si3N4 – SiC C 8 1800 3 

 

 

2.5.4. Saėepināšana saules enerăijas krāsnī 

Arī saules enerăijas krāsns izmantošanas iespējas kompaktu nanostrukturētu materiālu 

ieguvē no nanopulveriem ir pētītas vairāku starptautisko projektu ietvaros (5. 

Ietvarprogrammas “IHP ietvarprogrammas Horizontālā programma pētniecībai un attīstībai, 

izmantojot iekārtas” (Framework IHP horizontal programme for Research and Development 

using facilities“ projektā “Plataforma Solar de Almeria” (Spānija) ar projektu „Pētījumi par 

koncentrētas saules enerăijas ietekmi uz nanoizmēru silīcija nitrīda konstrukciju materiāliem”; 

IHP programmā sadarbībā ar ARC Seibersdorf research GmbH (Austrija), projekts 

“Inovatīvās nanostrukturālo materiālu iegūšanas metodes saules enerăijas krāsnī”; 6. 

Ietvarprogrammas projektā SOLFACE (Francija), projekts “Uz silīcija nitrīda/silīcija karbīda 

bāzes veidotas nanostrukturālas keramikas saėepināšana saules enerăijas krāsnī ”). 
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Saules enerăijas krāsns principiālā shēma un foto redzami 2.15. un 2.16. attēlā. Saules 

krāsns sastāv no plakana heliostata, paraboliska spoguĜa koncentratora, aizvirtĦa un darba 

zonas, kas atrodas koncentratora fokusā [125].  

Plakanie koncentrējošie spoguĜi jeb heliostati atstaro paralēlo saules staru kūli uz 

parabolisko šėīvi, kas to fokusē uz darba virsmu. Aizvirtnis atrodas starp heliostatu un 

koncentratoru un regulē gaismas plūsmu, kas nokĜūst uz koncentratora. Zem fokusa plaknes 

atrodas darba galdiĦš, ko var pārvietot trīs virzienos (uz augšu-leju, uz priekšu-atpakaĜ, pa 

labi-pa kreisi), kas Ĝauj ar lielu precizitāti novietot paraugu fokusā. Galvenie saules enerăijas 

krāsns tehniskie parametri ir doti 2.7. tabulā.  

Temperatūras celšanas ātrums līdz saėepināšanas temperatūrai (1600 – 1750 oC) bija 

robežās no 30 līdz 180 oC/min. Izturēšanas laiks saėepināšanas temperatūrā no 10 līdz 60 min. 

Paraugi saėepināti slāpekĜa atmosfērā. 

 

 

2.15. att. Saules krāsns shematisks attēls 
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2.16. att. Saules krāsns: koncentrators (pa kreisi) un uztvērējs staru fokusā (pa labi) 

 

2.7. tabula  

Saules krāsns tehniskie parametri 
 

Plakans heliostats 4 vienības ar 53,6 m2 virsmu katrai un 

kopējo atstarojošo virsmu 214 m2. 

Atstarošanas pakāpe katrai vienībai 90 % 

Regulējamas žalūzijas (aizvirtnis) Veido 11,5x11,2 m virsmu. Sastāv no 30 

sloksnēm, kas sakārtotas 2 slejās 

Parabolisks koncentratora spogulis Sastāv no 89 sfēriskām sendviča tipa 

skaldnēm (1,21x0,91 m katra). Kopējā 

atstarojošā virsma 98,5 m2. Atstarošanas 

pakāpe 94% 

Darba galdiĦš 0,6x0,7 m darba virsma zem fokālā 

punkta 

Saules krāsns jauda (parametri pie 100 

% jaudas un saules starojuma 1000 

W/m2) 

maksimālā plūsma 3000 W/m2 

kopējā jauda 58 kW 

fokusa diametrs (90%) 23 cm 

Reakcijas kamera ar kontrolējamu 

atmosfēru 

Aprīkota ar vakuumsūkni un gāzes 

padevi 
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2.5.5. DzirksteĜizlādes plazmas saėepināšana (SPS)  

Pēdējos gados pieaug interese par elektroimpulsu (elektroizlādes, plazmas) 

pulverveida materiālu saėepināšanas metodēm, tā saucamo „SPS” (Spark Plasma Sintering) 

vai „FAST” (Field Assisted Sintering Technique). Izstrādāta jauna karsto prešu paaudze, kas 

izmanto vismodernāko SPS/FAST tehnoloăiju un garantē efektīvu un drošu šo tehnoloăiju 

priekšrocību izmantošanu [112]. 

Ar šo kompaktēšanas metodi paraugs uzkarst uz caur to plūstošas strāvas rēėina. TādēĜ 

kompaktēšanas cikla ilgums var būt dažas minūtes. Īsu līdzstrāvas impulsu padeve daudzos 

materiālos izsauc papildus kompaktēšanās aktivitātes pieaugumu, pateicoties tādiem 

procesiem kā Džoula uzkaršana, plazmas rašanās, elektromigrācija, kas notiek pulvera daĜiĦu 

saskares punktos. Tas Ĝauj strādāt zemākās temperatūrās vai ar mazākiem presēšanas 

spiedieniem un īsāku procesa laiku, salīdzinājumā ar tradicionālo karsto presēšanu. 

Šie apstākĜi rada jaunas iespējas dažādu materiālu ar unikālām īpašībām ieguvē, piem.: 

- nanomateriālu saėepināšana bez raksturīgās graudu augšanas; 

- funkcionāli gradiētu materiālu ieguve; 

- kompozītmateriālu ieguve; 

- inovatīvo cieto kausējumu ieguve; 

- alumīnija, vara kausējumu, intermetalīdu ieguve; 

- strukturālās un funkcionālās keramikas ieguve.    

Kompaktēšana ar plazmas izlādes (turpmāk tekstā “SPS”) paĦēmienu ir veikta ar vairākām 

iekārtām – ar firmas FCT Systeme GmbH (HP D 25/1) iekārtu veikti silīcija karbīda saėepināšanas 

pētījumi, bet ar firmas Toshiba (Dr. SINTER, SPS-825.CE) iekārtu – sialonu kompaktēšanas 

pētījumi. SPS kompaktēšanas principiālā shēma ir dota 2.17. attēlā.  

 

2.17. att. SPS kompaktēšanas principiālā shēma 
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  a       b  

2.18. att. SPS iekārtas: HP D 25/1 (a) un 825.CE (b) 

Pēc [126] datiem SPS izmantošana Ĝauj pazemināt silīcija nitrīda nanokeramikas 

saėepināšanas temperatūru par 100-150 °C. 

 Ar HP D 25/1 iekārtu (2.18. att. (a)) strādāja temperatūrās līdz T = 1900 oC ar 

temperatūras celšanas ātrumu 200 o/min., presēšanas spiedienu 30 MPa un slāpekĜa spiedienu 

darba kamerā 40 mbar pulsācijas režīmā 10/5/1/0 ms. Paraugu diametrs bija 40 mm. 

Viens no nanopulveru kompaktēšanas ar SPS iekārtu HP D 25/1 režīmu piemēriem 

dots 2.19. attēlā. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.19. att. SPS kompaktēšanas režīma piemērs 

 

2.19. att. SPS kompaktēšanas režīma piemērs 

 

 

 

 

T, oC 

ds, mm 

ds/dt 
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SPS-825.CE iekārtai (2.18. att. (b)) izmantotais darba režīms bija šāds: temperatūras 

celšanas ātrums līdz 1600 °C 100 o/min, no 1600 °C līdz 1700 °C – 50 °/min, izotermiskās 

izturēšanas laiks 1700 °C – 5 min, dzesēšana kopā ar krāsni. Presēšanas spiediens 30 MPa. 

Saėepināšana veikta vakuumā. Strāvas pulsācijas ātrums bija 14 impulsi sekundē. 

 

 

2.6. Nanopulveru un materiālu pētīšanas metodes  

Pulveru ėīmiskā sastāva (N, C, Sibrīvais, Y, Al, Ti) noteikšanai izmantoja ėīmisko 

analīzi.  

N noteikšana: Tā kā Si3N4 nešėīst neorganiskās skābēs, slāpekli nosaka, silīcija 

nitrīdu karsējot ar NaOH slāpekĜa atmosfērā, un izdalījušos amonjaku uztver titrētā 0,1 n 

H2SO4.  

C noteikšana: Kopējo oglekli nosaka, sadedzinot paraugu 1000 – 1100 oC skābekĜa 

atmosfērā. CO2 nosaka, izmantojot gāzu absorbcijas metodi, un aprēėina oglekĜa saturu 

paraugā. 

Sibrīvā noteikšana: Metode balstās uz to, ka brīvais silīcijs šėīst 40% NaOH šėīdumā. 

Veidojas silikāts, bet brīvais silīcijs šėīstot izdala ūdeĦradi. Brīvā silīcija daudzumu nosaka, 

izmērot izdalītā ūdeĦraža tilpumu. 

Y noteikšana: Itriju nosaka ar spektrofotometrisko metodi. Vāji skābā vidē itrija jons 

ar arsenāzo III veido krāsainu komplekso savienojumu, ko izmanto spektrofotometriskajā 

noteikšanā pie λ=660 nm. 

Al noteikšana: Alumīniju nosaka ar spektrofotometrisko metodi. Alumīnija jons ar 

reaăentu eriohromcianīnu R veido sarkani violetu komplekso savienojumu, ko izmanto 

spektrofotometriskajā noteikšanā pie λ=535 nm.  

Ti noteikšana: Izmanto diferenciālo spektrofotometrisko metodi. Titāna šėīdumam 

skābā vidē (pH ap 1) pievieno ūdeĦraža peroksīda šėīdumu, veidojas titāna peroksiskābe, kas 

krāsota intensīvi oranžā krāsā, ko izmanto spektrofotometriskajai noteikšanai pie λ=410 nm.  

SlāpekĜa un skābekĜa noteikšanai izmanto arī instrumentālās analīzes metodi ar iekārtu 

ELTRA, ON900. 

Pulveru īpatnējās virsmas noteikšanai izmantota BET argona adsorbcijas - desorbcijas 

metode.  
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DaĜiĦu izmērs un morfoloăija noteikta ar caurstarojošo elektronu mikroskopu (TEM) 

Philips CM20. Vidējo daĜiĦu lielumu d50 noteica, rēėinot no pulveru īpatnējās virsmas datiem, 

pēc formulas (2), kā arī analizējot elektronu mikroskopijas uzĦēmumus. 

d50 = 6/ ρ·S (2), 

kur ρ ir daĜiĦas blīvums, bet S – daĜiĦas īpatnējā virsma, pieĦemot, ka daĜinu forma ir 

sfēriska,  

Pulveru un saėepināto paraugu fāžu sastāvu noteica ar rentgendifraktometriskās 

analīzes (XRD) palīdzību (DRON-3 un Advance D8, Bruker AXS). 

Saėepināto paraugu blīvuma un vaĜējās porainības noteikšanai izmantoja Arhimeda 

metodi.  

Saėepināto SiC paraugu blīvumu analizēja arī ar dzīvsudraba immersijas 

(iegremdēšanas) metodi.  

Saėepināto paraugu mikrostruktūru analizēja ar skenējošo elektronu mikroskopu 

(SEM) (Hitachi, S4800 un Supra 40VP, Zeiss, HR-SEM). Paraugus pēc saėepināšanas sagrieza 

5x5x45 mm stienīšos, slīpēja un pulēja.  

Paraugu cietību (HV1, slodze 9,8 N un HV5, slodze 49 N) un stigrības koeficientu 

(K1c, slodze 98 N) noteica ar Vikersa metodi, lieces izturību – ar trīspunktu paĦēmienu istabas 

temperatūrā un 1000 °C. Paraugu virsma pēc griešanas netika speciāli apstrādāta. 
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3. EKSPERIMENTĀLĀ DAěA 

 

3.1. „Si3N4-Me2O3” un „Si3N4-Me2O3 – modifikatori” keramikas ieguve 

 Literatūras datu analīze un iepriekšējie eksperimenti liecina, ka optimālas Si3N4 

saėepināšanas piedevas ir Y2O3 un Al2O3 attiecībā 2 : 1 (masas %), jo tie nodrošina šėidrās 

fāzes klātbūtni un augsttemperatūras itrija alumināta fāžu veidošanos. Tomēr keramikas 

īpašības ir būtiski atkarīgas no saėepināšanas paĦēmiena un izejvielu sastāva, dispersitātes un 

viendabīguma, ko nosaka izmantotā izejvielu kompozīta sagatavošanas metode. 

 Pētījumu pirmajā etapā noskaidrotas gāzes fāzes termiskā plazmā sintezētā Si3N4 – 

6%Y2O3 – 3%Al2O3 nanokompozīta saėepināšanas likumsakarības, salīdzinot ar rūpniecisko 

pulveru saėepšanu. Nākošajā etapā, balstoties uz iegūtajiem rezultātiem, noteiktas Si3N4 – 

6%Y2O3 – 3%Al2O3 saėepināšanas īpatnības TiN, ZrO2, SiC modificējošo piedevu klātbūtnē 

un to nozīme keramikas mikrostruktūras veidošanā un mehānisko parametru vērtībās. 

 

 

3.1.1. Si3N4 nanopulverus saturošu materiālu bezspiediena saėepināšanas 

likumsakarības 

Ilgstošu pētījumu rezultātā ir secināts, ka viens no optimālākiem nanokompozīcijas 

„Si3N4 – saėepināšanas piedevas” sastāviem ir Si3N4 – 6%Y2O3 – 3%Al2O3. 

Nano- Si3N4 – 6%Y2O3 – 3%Al2O3 paraugu relatīvā blīvuma izmaiĦas bezspiediena 

saėepināšanas procesā ir attēlotas 3.1.1. att. Paraugu relatīvais blīvums nemainās līdz pat 

1400 ºC: parauga no nanopulvera (paraugs „1”) sākuma blīvums bija tikai 39,8%, bet no 

rūpnieciskiem pulveriem (paraugs „1-R”) – 49,7%. Pieaugot saėepināšanas temperatūrai, 

paraugu blīvums pieaug Ĝoti strauji un paraugam no nanopulvera maksimālo blīvumu sasniedz 

jau 1550 ºC temperatūrā (blīvums pieaug no 65% 1500 ºC temperatūrā līdz 95% 1550 ºC). 

Blīva materiāla ieguvei no rūpnieciskiem pulveriem pat 1650 ºC temperatūra nav pietiekama 

(blīvums nepārsniedz 88%). Saėepinātu paraugu blīvumu atšėirības ir saistītas ar dažādu 

izmantoto pulveru daĜiĦu izmēru un tātad aktivitāti, kā arī atšėirīgu kompozītu sagatavošanas 

veidu. Kā jau minēts 2.2. un 2.5. tabulās, Si3N4 – 6%Y2O3 – 3%Al2O3 nanopulvera īpatnējā 

virsma ir 70 m2/g, bet izmantotā rūpnieciskā Si3N4 pulvera īpatnējā virsma - 10 m2/g. 
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3.1.1. att. Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 paraugu relatīvā blīvuma atkarība  

no saėepināšanas temperatūras 

 

 Vienlaikus ar materiāla kompaktēšanos notiek arī kristalizācijas (nanopulveru 

gadījumā) un fāžu pārejas procesi. Silīcija nitrīda keramikā no rūpnieciskiem pulveriem 

izteiktu α-/β- Si3N4 fāžu pāreju novēro 1500-1550 ºC temperatūrās (3.1.2. att.). 

Nanopulveriem temperatūrās līdz 1400 ºC notiek amorfā silīcija nitrīda kristalizācija (α- un β- 

Si3N4 veidošanās). α-/β- Si3N4 fāžu pāreju nanopulveru gadījumā novēro 1400-1450 ºC 

temperatūrā. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.2. att. Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 pulvera kompozīcijas fāžu sastāva izmaiĦas saėepšanas  

gaitā paraugiem „1” (2,3) un „1-R” (1,4): 1, 2 – α- Si3N4, 3, 4 – β- Si3N4 
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 Termiskās apstrādes laikā vienlaikus ar nanopulvera kristalizāciju notiek arī tā 

īpatnējās virsmas samazināšanās (3.1.3. att.), kas visstraujāk notiek 1300-1400 ºC 

temperatūrā. 
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3.1.3. att. Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 (paraugs „1”)  

īpatnējās virsmas atkarība no karsēšanas temperatūras 

 

No nanopulveriem iegūto paraugu mikrostruktūras izmaiĦas saėepšanas gaitā 

parādītas 3.1.4. att. Saėepināto nanopulveru graudu izmērs temperatūrās līdz 1550 ºC 

pakāpeniski sasniedz apmēram 100-200 nm. Paraugos, kas saėepināti virs 1550 ºC, novēro 

atsevišėus adatveida kristālus. 1650 ºC temperatūrā novēro tālāku graudu augšanu un 

pieaugošu adatveida kristālu koncentrāciju (diametrs ap 200 nm, garums līdz 1-1,5 µm).  

Paraugiem no rūpnieciskiem pulveriem nenovēro būtisku graudu augšanu, tomēr, 

sākot no 1650 ºC, notiek adatveida kristālu veidošanās. Šo paraugu mikrostruktūra ir daudz 

rupjgraudaināka nekā nanopulveru gadījumā. 

No nanopulveriem saėepināto paraugu rentgenogrāfiskā fāžu analīze temperatūrās līdz 

1400 °C uzrāda, ka paraugi satur gan rentgenamorfu Si3N4, gan kristālisku Si3N4 ar kristālisko 

fāžu attiecību 75% α- un 25% β- Si3N4 (3.1.1. tabula, 3.1.5. att.). Temperatūrās ap 1400 °C 

notiek brīvā silīcija nitrēšanās un intensīva nitrīda kristalizācija – izzūd amorfais Si3N4 un 

pieaug β-Si3N4 saturs. Temperatūrās virs 1500 °C novērojama vienīgi β-Si3N4 klātbūtne. 1600 

°C augstā temperatūrā uz fāžu robežvirsmām sāk veidoties arī citas kristāliskās fāzes - 

Al5Y3O12 un Y20N4Si12O48, bet 1650 0C keramika sastāv tikai no β- Si3N4 un Al5Y3O12. Abu 

fāžu Si3N4 kristalītu lielums svārstās 25-50 nm robežās. 
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3.1.4. att. Dažādās temperatūrās saėepināta Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 materiāla 

mikrostruktūra  

 

3.1.1. tabula  

Dažādās temperatūrās no nanopulveriem (paraugi „1”) saėepināto paraugu  

fāžu sastāvs un kristalītu izmērs 

 
Kristalīti, nm Saėepināšanas 

temperatūra, °C 
Pamatfāzes (Si3N4), % Citas fāzes 

α-Si3N4 β-Si3N4 
1200 rentgenamorfs + (75% 

α- + 25% β-)   
- 30 25 

1300 (75% α- + 25% β-) + 
rentgenamorfs 

- 35 30 

1400 45% α- + 55% β- - 35 35 
1450 5% α- + 95% β- - 40 45 
1500 100% β- - - 50  
1550  100% β- - - 45 
1600 100% β- Al5Y3O12 

Y20N4Si12O48 
- 45 

1650 100% β- Al5Y3O12 - 45 
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3.1.5. att. 1300 (1), 1450 (2), 1500 (3) un 1650 (4) °C temperatūrā saėepināto  

paraugu „1” rentgenogrāfiskās fāžu analīzes rezultāti 

 

Rūpnieciskiem pulveriem līdz pat 1500 °C saglabājas sākotnējais nitrīda fāžu sastāvs - 

95% α- un 5% β- Si3N4 (3.1.2. tabula, 3.1.6. att.). Pilnīga pāreja par β- Si3N4 nenotiek pat 

1650 °C. Atšėirībā no nanopulveru keramikas šeit augstās temperatūrās materiāli bez α -, β- 

Si3N4 un Al5Y3O12 satur arī Y20N4Si12O48 fāzi, kuras klātbūtne var ietekmēt izstrādājuma 

mehāniskās īpašības. 

3.1.2. tabula  

Dažādās temperatūrās no rūpnieciskiem pulveriem (paraugi „1-R”) saėepināto  

paraugu fāžu sastāvs un kristalītu izmērs 

 
Kristalīti, nm Saėepināšanas 

temperatūra, °C 
Pamatfāzes (Si3N4), % Citas fāzes 

α-Si3N4 β-Si3N4 
1200 95% α- + 5% β- - 50 - 
1300 95% α- + 5% β- Al5Y3O12 60 - 
1400 95% α- + 5% β- Al5Y3O12 60 50 
1500   80% α- + 20% β-   -  50  50 
1550 30% α- + 70% β- Y2Si3O3N4; 

Al5Y3O12 
55 40 

1600 25% α- + 75% β- Al5Y3O12 50 40 
1650 20% α- + 80% β- Al5Y3O12; 

Y20N4Si12O48 
50 50 
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3.1.6. att. 1300 (1), 1450 (2), 1500 (3), 1550 (4) un 1650 (5) °C temperatūrā saėepināto 

rūpniecisko pulveru paraugu „1-R” rentgenogrāfiskās fāžu analīzes rezultāti 

 

Blīvuma, mikrostruktūras un arī fāžu pāreju izmaiĦas saėepināšanas gaitā ietekmē arī 

materiāla mehānisko īpašību (cietība HV1 un stigrības koeficients K1c  izmaiĦas (3.1.7. att.).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.7. att. Materiālu īpašību (cietība HV1 (1,3) un stigrības koeficients K1c (2,4))  

izmaiĦas atkarībā no saėepšanas temperatūras Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3  

materiāliem „1" (1,2) un „1-R” (3,4)  
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Cietība pieaug proporcionāli materiāla blīvumam. Stigrības koeficientu tāpat kā lieces 

izturību ietekmē arī materiāla mikrostruktūra - adatveida kristālu klātbūtne sevišėi palielina 

materiālu lieces izturību. Šie rezultāti labi saskan ar tādu materiālu īpašībām, kas iegūti ar 

karstās presēšanas paĦēmienu 1600 un 1850 °C temperatūrā (skat. 3.1.5. tabulu, paraugs „1”): 

HV1 ir attiecīgi 17,2 un 16,8 GPa, bet stigrības koeficients (4,7 un 5,7 MPa.m1/2) un lieces 

izturība (560 un 1150 MPa). Salīdzinājumā ar rūpniecisko pulveru keramiku, nanokompozītu 

saėepināšana 1400 – 1650 0C augstās temperatūrās nodrošina stigrības koeficienta pieaugumu 

vairāk kā divas reizes un cietības pieaugumu par 50%, ko nosaka atšėirīgs blīvums, 

mikrostruktūra un fāžu sastāvs.  

 

 

3.1.2. Silīcija nitrīdu saturošu nanopulveru saėepināšana saules krāsnī 

Saėepināšanas pētījumi saules enerăijas krāsnī ir veikti ar to pašu Si3N4 – 6 %Y2O3 – 

3%Al2O3 nanokompozīciju, kas izmantota iepriekš. Viens no pētījuma mērėiem bija 

noskaidrot, kā materiāla saėepšanu un mikrostruktūru ietekmē temperatūras celšanas ātrums, 

kas saules enerăijas krāsnī ir iespējams daudz lielāks nekā parastā krāsnī. Iegūtie rezultāti 

attēloti 3.1.3 – 3.1.4 tabulās. 

Kā eksperimentāli pierādīts, saėepināšanas temperatūra 1600 oC nav pietiekama Si3N4–

6%Y2O3–3%Al2O3 nanokompozīta (paraugs „1”) saėepināšanai – pēc 10 minūšu saėepināšanas 

parauga blīvuma izmaiĦas ir nenozīmīgas, arī pēc 60 minūtēm paraugs vēl nav pilnībā saėepis 

(3.1.3. tab.). Kā rāda rentgenogrāfiskā fāžu analīze (3.1.8. att.), paraugs satur 5-6% α- Si3N4, 

pārējais ir β- Si3N4. Sākot ar 1700 oC, visu paraugu blīvums neatkarīgi no saėepināšanas laika 

pārsniedz 94% no teorētiskā blīvuma. Paraugi sastāv vienīgi no β- Si3N4 fāzes. Augstākas 

silīcija nitrīda keramikas saėepšanas un α → β - Si3N4 fāžu pārejas temperatūras saules krāsnī, 

salīdzinot ar bezspiediena procesu, var saistīt ar nevienmērīgu paraugu slāĦu sasilšanu zemās 

siltumvadāmības rezultātā straujā temperatūras celšanas režīmā. Sākot no 1700 oC, graudu 

forma ir galvenokārt sfēriska ar graudu izmēru 200-500 nm, bet, sākot no 1750 oC, parādās arī 

adatveida un lielāka izmēra β- Si3N4 kristāli, un to koncentrācija palielinās līdz ar izotermiskās 

izturēšanas laika pieaugumu (3.1.9. att.). Novērojumi rāda, ka adatveida β- Si3N4 kristālu 

veidošanos nosaka saėepināšanas temperatūra (izteikta adatveida kristālu veidošanās sākas no 

1750 oC) un laiks, no kā ir atkarīgi difūzijas un rekristalizācijas procesi. 
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3.1.3. tabula  

Paraugu „1” relatīvais blīvums (ρ) un cietība (HV1) atkarībā no saėepināšanas  

parametriem (sākuma blīvums 39,8 %) 

Temperatūras celšanas 

ātrums, ºC/min  

1600 ºC 1700 ºC 1750 ºC 

/ izotermiskās izturēšanas 

laiks, min 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

180 / 10 

180 / 30 

180 / 60 

30 / 60 

45,4 

- 

85,1 

- 

3,0±0,3 

- 

8,0±0,4 

- 

94,0 

- 

94,9 

- 

12,7±0,3 

- 

17,4±0,5 

- 

96,1 

95,5 

96,1 

95,7 

17,8±0,6 

18,7±0,8 

17,8±0,5 

17,6±0,4 

 

 

 

3.1.8. att. 1600 (1), 1700 (2) un 1750 (3) °C temperatūrā saėepināto  

paraugu „1” rentgenogrāfiskās fāžu analīzes rezultāti  
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3.1.9. att. 1700 ºC (1) un 1750 ºC (2) temperatūrā no nanopulveriem saėepinātu  

paraugu (paraugs „1”) mikrostruktūra (saėepināšanas režīms 180 ºC/min / 60 min)  

 

Paraugu mehāniskās īpašības šajos eksperimentos galvenokārt ir atkarīgas no to 

blīvuma, kā arī no β- Si3N4 fāzes satura materiālā. Augstākais paraugu relatīvais blīvums 

(95,5 - 96,1 %) ir iegūts 1750 oC temperatūrā saėepinātiem paraugiem. Izmantotajos režīmos 

blīvums praktiski nav atkarīgs ne no temperatūras celšanas ātruma, ne saėepināšanas ilguma. 

Augstākās cietības vērtības ir sasniegtas jau 1700 oC temperatūrā, izturot 60 minūtes. 

Saėepšanas temperatūras paaugstināšana līdz 1750 oC noved tikai pie nenozīmīga cietības 

pieauguma un tā nav atkarīga no temperatūras celšanas ātruma un saėepināšanas ilguma. 

Ievērojama rekristalizācija un adatveida β- Si3N4 kristālu veidošanās sākas no 1750 oC 

temperatūras (3.1.9. att.) un tas nodrošina ievērojamu lieces izturības pieaugumu [140].  

Rūpniecisko pulveru paraugu (paraugs „1-R”) saėepšana sākas zemākās temperatūrās 

nekā nanopulverim, bet blīvu materiālu nav iespējams iegūt pat 1750 oC, izotermiski izturot 

60 minūtes (3.1.4. tabula). TādēĜ materiāla cietība nav augsta. Materiāla struktūra ir poraina, 

ar relatīvi lielu graudu izmēru. Fāžu pāreja no α- uz β- Si3N4 norit augstās temperatūrās un 

pakāpeniski: α- Si3N4 saturs 1600, 1700 un 1750 oC temperatūrā ir attiecīgi 70, 64 un 7-8 % 

(3.1.10. att.). 

Kopumā nanokompozītu saėepināšanā saules krāsnī 1750 0C augstā temperatūrā 10 – 

60 min laikā iegūtās keramikas blīvums un mehāniskās īpašības ir analogas tām, kas iegūtas 

nanokompozītu bezspiediena saėepināšanā 1600 – 1650 0C. Jāatzīmē, ka saules krāsnī 

saėepinātā keramika nesatur itrija alumināta fāzi, jo īsais karsēšanas laiks ierobežo tās 

veidošanos. Tas var liecināt par stiklveida blakus fāžu eksistenci, kas var pazemināt 

a 



64 
 

keramikas mehāniskās īpašības augstās temperatūrās. Iegūtie rezultāti rāda, ka saėepināšana 

saules krāsnī var būt perspektīva neliela izmēra, augstas tīrības materiālu ieguvei. 

 

3.1.4. tabula  

Paraugu „1-R” relatīvais blīvums (ρ) un cietība (HV1) atkarībā no  

saėepināšanas parametriem (sākuma blīvums 49,7 %) 

Temperatūras celšanas ātrums,  1600 ºC 1700 ºC 1750 ºC 

ºC/min  / izotermiskās 

izturēšanas laiks, min 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

ρ,  

% 

HV1, 

GPa 

180 / 10 

180 / 30 

180 / 60 

30 / 60 

77,4 

- 

82,1 

- 

5,6±0,3 

- 

7,9±0,4 

- 

84,9 

- 

85,8 

- 

8,2±0,1 

- 

12,3±0,5 

- 

85,2 

86,9 

86,8 

86,5 

8,7±0,2 

15,4±0,2 

14,3±0,6 

13,3±0,3 

 

 

 

3.1.10. att. Rūpniecisko pulveru (parauga „1-R”) 1600 (1), 1700 (2) un 1750 (3) °C  

temperatūrā saėepināto paraugu rentgenogrāfiskās fāžu analīzes rezultāti  
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3.1.3. Si3N4 nanopulverus saturošu materiālu karstās presēšanas pētījumi 

Kā zināms no publikācijām un kā rāda arī mūsu pētījumi, rūpniecisko Si3N4 pulveru 

saėepināšanai 1650-1700 °C temperatūra ir nepietiekama pilnīgi blīvas keramikas ieguvei. 

Diemžēl temperatūrās virs 1700 °C sākas intensīva Si3N4 sadalīšanās, tādēĜ parastās 

saėepināšanas paĦēmiens nenodrošina augstas materiāla īpašības. TādēĜ praksē bieži lieto 

citus kompaktēšanas paĦēmienus: saėepināšanu paaugstinātā slāpekĜa spiedienā (5-10 atm) 

vai karsto presēšanu, kas Ĝauj paaugstināt saėepināšanas temperatūru līdz 1800-1900 °C. 

TādēĜ rūpniecisko un nano- Si3N4 saėepšanas īpašību pētījumi ir turpināti, izmantojot 

karstās presēšanas paĦēmienu, kas, salīdzinot ar bezspiediena saėepināšanu (vismaz 

rūpniecisko pulveru gadījumā), parasti Ĝauj iegūt materiālu ar augstākām īpašībām. Pētījumos 

ir izmantotas tā paša sastāva Si3N4-6Y2O3-3Al2O3 kompozīcijas, kas iepriekš. Pētījumi veikti 

divos karstās presēšanas režīmos: 1600 °C un 1850 °C temperatūrā ar izotermiskās 

izturēšanas laiku 2 stundas. Presēšanas spiediens – 30 MPa. Materiālu īpašības apkopotas 

3.1.5. tabulā. 

 

      3.1.5. tabula 

Ar karstās presēšanas paĦēmienu iegūtu Si3N4-6Y2O3-3Al2O3 kompozīciju  

mehāniskās īpašības 

Paraugs 

 

Saėep. 

t-ra, °C 

Blīvums, 

g/cm3 

PvaĜ.,  

% 

Lieces izturība, 

MPa 

E, GPa K1c, 

MPa·m1/2 

HV1, 

GPa 

1 3,18 0,3 560±80 - 4,7±0,3 17,2±0,5 

1-R 

1600 

2,80 11,5 - - - 11,8±4,5 

1 3,27 0 1150±160 346±15 5,7±0,4 16,8±0,5 

1-R 

1850 

3,25 0 940±48 262±17 - 16,4±0,6 

 

 

1600 °C temperatūrā no nanopulvera iegūtā parauga blīvums ir tuvu teorētiskajam. 

Materiālam ir augsta cietība, bet ne sevišėi augsta lieces izturība, jo mikrostruktūra nesatur 

adatveida kristālus. To veidošanās parasti notiek temperatūrās ap 1700 °C. No rūpnieciskiem 

pulveriem iegūtam paraugam šī temperatūra ir par zemu, lai iegūtu blīvu materiālu ar labām 

īpašībām. 

1850 °C temperatūrā no nanopulvera un rūpnieciskā pulvera iegūto materiālu 

mikrostruktūra ievērojami atšėiras (3.1.11. att.) – abos gadījumos ir novērojama izteikta 
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augsta izstiepto (adatveida) graudu koncentrācija, bet nanopulveru gadījumā šo graudu izmērs 

ir ievērojami mazāks (100 - 200 nm, atsevišėi graudi līdz 400 nm diametrā), bet graudu 

pagarinājuma pakāpe ir lielāka (l/d līdz 10) nekā no rūpnieciskiem pulveriem iegūtam 

paraugam. Tas nosaka arī augstākas materiāla mehāniskās īpašības, jo īpaši lieces izturību 

(3.1.5. tabula).  

 

  
 

3.1.11. att. 1850 °C temperatūrā ar karsto presēšanu no nanopulvera („1”)  

un rūpnieciskiem pulveriem („1-R”) iegūtās keramikas mikrostruktūra 

 

Kā rāda rūpnieciskā un nano- Si3N4 salīdzinošie pētījumi, abu pulveru saėepšanas 

mehānismi un sablīvēšanās kinētika ievērojami atšėiras: atšėirībā no tradicionāliem pulveriem 

(3.1.12. att., dl/dt, paraugs 2), nanopulveru kompaktēšanās notiek divās stadijās (3.1.12. att., 

dl/dt, paraugs 1) – vispirms zemākās temperatūrās (1500-1540 °C) notiek parauga 

sablīvēšanās uz graudu izslīdēšanas rēėina, kas ir Ĝoti raksturīgi nanopulveriem, un tikai pēc 

tam notiek galīgā materiāla saėepšana ar rekristalizāciju un graudu augšanu. 

Blīvu Si3N4-6%Y2O3-3%Al2O3 kompozīciju no nanopulveriem var iegūt jau 1600 °C 

temperatūrā (gan izmantojot bezspiediena saėepināšanas paĦēmienu, gan karsto presēšanu), 

bet šajās temperatūrās vēl ir neizteikta rekristalizācija un β- Si3N4 adatveida kristālu 

veidošanās. TādēĜ līdz 1600 °C temperatūrai iegūto materiālu lieces izturība un arī stigrības 

koeficients vēl nesasniedz savas maksimālās vērtības. Taču to nevar teikt par cietību, kas šajās 

temperatūrās no nanopulveriem iegūtiem paraugiem ir visaugstākā (3.1.5. tab.). Augstākās 

temperatūrās, notiekot graudu rekristalizācijai, materiāla cietība nedaudz samazinās (skat. 

3.1.7. att.).  

 

1 1-R 
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3.1.12. att. Keramikas no nanopulvera („1”) un rūpnieciskiem pulveriem („1-R”)  

saėepšanas (sarukuma izmaiĦu) līknes karstās presēšanas procesā 

 

 

3.1.4. Si3N4 saturošas keramikas ar otrās fāzes piedevu ieguve ar karstās presēšanas 

paĦēmienu 

Lai pārliecinātos par otrās fāzes ietekmi uz silīcija nitrīda keramikas īpašībām, veikti 

pētījumi par Si3N4 saturošas keramikas ieguvi ar karstās presēšanas paĦēmienu. Par atskaites 

sistēmu ir izmantota Si3N4–6%Y2O3–3%Al2O3 nanokompozīcija (paraugs ar apzīmējumu 

„1”). Otrās fāzes ietekmes uz materiāla mikrostruktūru un īpašībām noskaidrošanai ir 

izmantotas 10 mas.% ZrO2, SiC (respektīvi, kompozīcija 90 mas.% SiC – 10 mas.% Si3N4) un 

TiN nanopulveru piedevas. Papildus izmantota arī plazmā sintezēta Si3N4 – 10 mas.% TiN 

nanopulveru kompozīcija, kas mehāniski sajaukta ar 6 mas.% Y2O3 un 3 mas.% Al2O3 

nanopulveriem (paraugs „SN-TN”). Karstā presēšana ir veikta divās temperatūrās - 1800 un 

1850 °C. Šo paraugu īpašības apkopotas 3.1.6. un 3.1.7. tabulā.  

Lielākais blīvums ir konstatēts Si3N4-6%Y2O3-3%Al2O3 (paraugs „1”) un Si3N4-

6%Y2O3-3%Al2O3 + SiC (paraugs „1” + 10 % SiC) paraugiem. Silīcija nitrīdā mehāniski 

iemaisītās TiN un ZrO2 piedevas pazemina iegūto paraugu blīvumu. Arī no Si3N4-TiN 

kompozītu pulvera ar oksīdu piedevām karsti presētam paraugam blīvums nav augsts (91,7% 

T T

dl/dt 

dl/dt dl dl 

p
p

1 1-R 
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1850 °C temperatūrā). Tam par iemeslu varētu būt nepietiekami viendabīgā komponentu 

sajaukšanās nano līmenī mehāniskās sajaukšanas procesā.  

 

3.1.6. tabula  

1800 °C temperatūrā karsti presēto materiālu mehāniskās īpašības 

 

Paraugs 

 

ρ, 

 

PvaĜ., 
Mehāniskās īpašības 

 % % σ20, MPa σ1000, MPa HV1, GPa K1c, MPa.m1/2 

„1” 

„1” + 10 % ZrO2 

„1” + 10 % SiC 

„1” + 10 % TiN 

„SN-TN”  

96,1 

92,5 

96,7 

93,5 

88,6 

0,2 

0,1 

0,1 

0,1 

1,3 

610 

640 

692 

655 

785 

554 

629 

- 

437 

753 

17,0 

17,3 

18,8 

17,9 

18,3 

4,8 

5,0 

5,0 

5,1 

5,6 

 

 

3.1.7. tabula  

1850 °C temperatūrā karsti presēto materiālu mehāniskās īpašības 

Mehāniskās īpašības  

Paraugs 

 

ρ,  

% 

 

PvaĜ., 

% 
σ20, MPa σ1000, MPa HV1, GPa K1c, MPa.m1/2 

„1” 

„1” + 10 % ZrO2 

„1” + 10 % SiC 

„1” + 10 % TiN 

„SN-TN”  

99,1 

93,8 

97,3 

94,0 

91,7 

0,1 

0 

0 

0 

0,1 

1080 

 827 

 732 

 885 

 976 

1020 

 762 

- 

 833 

 964 

16,8 

16,7 

18,1 

16,9 

17,9 

5,7 

6,1 

5,3 

6,0 

5,8 

 

Saėepināto paraugu fāžu sastāvs ir parādīts 3.1.13., bet mikrostruktūra – 3.1.14. 

(paraugu šlifi ėīmiski kodināti) un 3.1.15. (paraugu šlifu plazmas kodināšana) attēlos. Fāžu 

analīze visos paraugos uzrāda β-Si3N4, Si2N2O un otrās fāzes (respektīvi – m-ZrO2, t-ZrO2, β-

SiC un TiN) klātbūtni.  
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3.1.13. att. 1800 °C  temperatūrā karsti presētu materiālu fāžu sastāvs:  

1 – paraugs „1” (β-Si3N4); 2 – „1” + 10 % ZrO2; 3 – „1” + 10 % TiN; 4 – „1” + 10 % SiC 

 

Materiālu mikrostruktūra, atkarībā no sastāva un saėepināšanas temperatūras, ir 

atšėirīga: 1800 °C temperatūrā saėepināto paraugu lielākā daĜa sastāv no nedaudz izstieptiem 

adatveida graudiem, kuru vidējais diametrs ir 100-250 nm un l/d = 2-5. 

1850 °C temperatūrā saėepināto paraugu mikrostruktūrā adatveida kristālu klātbūtne ir 

daudz izteiktāka - gan pēc daudzuma, gan to garuma. Keramikā no izejas Si3N4 

kompozītpulvera (paraugs „1”) labi redzama sīkgraudaina mikrostruktūra ar maziem 

izstieptiem graudiem sīkgraudainā matricā. Graudu izmērs galvenokārt ir 100-250 nm 

robežās, un paraugā ir daudz izstieptu kristālu, kuru diametrs ir ap 150-250 nm un garums līdz 

1,5-3 µm (l/d = 10-12).  

Tāda pati sīkgraudaina mikrostruktūra ar raksturīgiem adatveida kristāliem (ar daĜiĦu 

diametru 100-300 nm un garumu 1 līdz 4 µm un l/d = 12-16) ir novērota arī keramikā ar ZrO2 

piedevu. Tā ir analoga Si3N4-6%Y2O3-3%Al2O3 – TiN mikrostruktūrai, tomēr tajā ir novērojami 

atsevišėi, vienmērīgi izvietoti, relatīvi lieli sfēriski ZrO2 ieslēgumi ar izmēru līdz 3-5 µm. 

SiC saturošā parauga mikrostruktūra ir daudz smalkāka, salīdzinot ar tīru Si3N4 paraugu: 

viendabīgā matricā no 50-250 nm (atsevišėi graudi līdz 400 nm) graudiem ir vienmērīgi 

izkliedēti adatveida β-Si3N4 kristāli, kuru diametrs ir 100-300 nm un garums 1,0-3,5 µm (l/d = 
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8-14), un β-SiC graudi (150-400 nm). Tas nozīmē, ka SiC bremzē Si3N4 graudu augšanu, un 

tas saskan ar [54] datiem.  

 

 

                           

 

  3.1.14. att. 1800 °C temperatūrā karsti presēto paraugu „1” (1), „1” + 10 % ZrO2 (2), 

„1” + 10 % SiC (3), „1” + 10 % TiN (4) un SN-TN (5) mikrostruktūra 

(ėīmiskā kodināšana) 

 

Tikpat sīkgraudaina mikrostruktūra, kurā sīkgraudainā matricā ar graudu izmēru ap 100-

200 nm, vienmērīgi izkliedēti nedaudz lielāki adatveida kristāli ar diametru 100-200 nm un 

garumu līdz 2 µm (l/d = 10-15) un vienmērīgi izkliedēti TiN graudiĦi (pelēkie ieslēgumi) ar 

izmēru 300-500 nm (atsevišėi graudi līdz 1 µm), ir paraugā ar TiN piedevu. Šajā paraugā ir 

palielināts adatveida β-Si3N4 graudu daudzums un to garums ir nedaudz lielāks, salīdzinot ar 

keramiku, kas iegūta tikai no Si3N4-6%Y2O3-3%Al2O3. Šis novērojums saskan ar norādi, ka 

smalkie TiN ieslēgumi darbojas kā kodoli, kas paātrina pagarināto β-Si3N4 graudu augšanu 

[139]. 

Savukārt materiālā no Si3N4-TiN kompozīcijas (paraugs „SN-TN”) uz sīkgraudainas 

matricas fona ir arī daudzi lieli izstiepti kristāli ar diametru 200-600 nm un garumu 1-4 µm 

(l/d = 4-15) un 300-500 nm lieliem TiN graudiĦiem.  

1 µm 1 µm 1 µm 

1 µm 1 µm 

1 2 3

4 5
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3.1.15. att. 1850 °C temperatūrā karsti presēto paraugu „1” (1), „1” + 10 % ZrO2 (2), 

„1” + 10 % SiC (3), „1” + 10 % TiN (4) un SN-TN (5) mikrostruktūra  

(plazmas kodināšana) 

 

Kā rāda 1800 °C temperatūrā karsti presēto materiālu īpašību pētījumi (3.1.6. tab.), 

neskatoties uz mazāku paraugu blīvumu, mehāniskās īpašības visiem paraugiem ar piedevām 

(gan cietība, gan lieces izturība istabas un 1000 °C temperatūrā, gan stigrības koeficients) ir 

uzlabojušās, salīdzinot ar silīcija nitrīda keramiku bez piedevām (paraugs “1”). 

Katram sastāvam šīs uzlabošanās iemesls ir atšėirīgs, bet pārsvarā to varētu noteikt 

kompleksa atsevišėu faktoru ietekme: graudu izmēru samazināšanās (SiC gadījumā), 

vienmērīgi izvietotu atsevišėu lielāku graudu esamība un spriegumu tīkla izveidošanās ZrO2 

fāžu pāreju rezultātā, bet noteicošā loma tomēr ir adatveida kristālu esamībai, to 

koncentrācijai un pagarinājuma faktoram. Tas vislabāk ir redzams paraugiem ar TiN piedevu. 

Silīcija nitrīdam ar TiN piedevu stigrības koeficienta izmaiĦas var izskaidrot ar adatveida β-

Si3N4 daĜiĦu veidošanos un iekšējo spriegumu rašanos atšėirīgo termiskās izplešanās 

koeficientu dēĜ [128] (Si3N4 (2,8x10-6/°C) un TiN (9,3x10-6/°C)).  

Augstāku parauga „SN-TN” lieces izturības līmeni, īpaši – augstās temperatūrās, 

salīdzinot ar tāda paša ėīmiskā sastāva paraugu „1” + 10 % TiN, kas iegūts mehāniskās 

1 2 3 

4 5 

2 µm 2 µm 2 µm 

2 µm 2 µm 
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sajaukšanas ceĜā, var izskaidrot ar daudz viendabīgāku TiN daĜiĦu izvietojumu Si3N4 matricā 

plazmoėīmiskās sintēzes procesa laikā.  

Silīcija nitrīda ar ZrO2 piedevu stigrības koeficienta un lieces izturības pieaugums ir 

izskaidrojams ar iekšējo spriegumu pastiprināšanos, palielinoties ZrO2 fāzes tilpumam 

tetragonālās - monoklīnās fāžu pārejas rezultātā. Cits iemesls var būt atsevišėu ZrO2 rupjo 

graudu klātbūtne, jo pierādīts, ka dažu rupjo graudu veidošanās keramikas mikrostruktūrā var 

palielināt plaisu veidošanās enerăiju [127].  

 Kompaktēšanas temperatūras paaugstināšana līdz 1850 °C izraisa materiālu blīvuma 

pieaugumu (3.1.7. tab.), stipri izteiktākas adatveida β-Si3N4 graudu struktūras izveidošanos 

(3.1.15. att.), kas ievērojami uzlabo materiāla īpašības. Veidojoties adatveida β- Si3N4 

kristāliem, ievērojami pieaug materiāla lieces izturība un stigrības koeficients. Kā parādīja 

rezultāti, visbūtiskākais īpašību (pārsvarā lieces izturības) pieaugums ir novērojams tieši 

sastāvam bez otrās fāzes piedevas (sastāvs „1”) un sastāvam „SN-TN”. Abos šajos gadījumos 

galvenā loma ir izteiktai izstiepto kristālu klātbūtnei, kur materiāla elastīgās īpašības netraucē 

citu fāžu ieslēgumi. 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

                    100 µm       

3.1.16. att. 1800 °C temperatūrā karsti presēto paraugu „1” (1) un „SN-TN” (2)  

pulētās virsmas ar plaisu no Vikersa prizmas nospiedumi 

 

3.1.16. un 3.1.17. attēlā var redzēt paraugu “1” un “SN-TN” pulētās virsmas 

uzĦēmumus ar plaisu, kas veidojas pēc dimanta prizmas nospieduma Vikersa cietības 

mērījumos. Plaisas ir zigzagveida, kas norāda uz plaisas virziena maiĦu, atduroties adatveida 

graudos. Pieaug plaisas ceĜa garums un plaisas attīstībai nepieciešamās enerăijas daudzums, 

kas arī ir cēlonis stigrības koeficienta pieaugumam.  

1 2 
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3.1.17. att. 1850 °C temperatūrā karsti presēto paraugu „1” (1) un „SN-TN” (2)  

pulētās virsmas ar plaisu no Vikersa prizmas nospiedumi 

 

 

NodaĜas secinājumi: 

Literatūras studijas Ĝāva izdarīt secinājumu, ka, izgatavojot silīcija nitrīda keramiku no 

tradicionāliem rūpnieciskiem pulveriem, tās saėepināšanas veicināšanai un mikrostruktūras 

uzlabošanai, kas nodrošina paaugstinātas mehāniskās īpašības, var pievienot dažādas otrās 

fāzes piedevas, piem., ZrO2, TiN, SiC, kas sekmē sīkgraudainākas mikrostruktūras vai 

adatveida kristālu veidošanos, kas nodrošina paaugstinātas mehāniskās īpašības. 

Mūsu pētījumi parādīja, ka arī nanopulveru gadījumā otrās fāzes piedevu ievadīšana 

keramikas matricā ietekmē tās blīvumu un mikrostruktūru (graudu izmēra samazināšanās, 

izteiktāku adatveida kristālu veidošanās).  

Atšėirībā no literatūras datiem par rūpniecisko pulveru silicija nitrīda keramiku 

nanoizmēru pulveru keramikai modificējošo piedevu ietekme uz mehāniskam īpašībām ir 

mazāk izteikta, jo tās būtiskāk ietekmē pazeminātais saėepināto paraugu blīvums. 

Acīmredzot, keramikas blīvuma samazināšanās, salīdzinot ar Si3N4-Y2O3-Al2O3 

nanokompozīta keramiku, ir saistīta ar nepilnīgu aglomerēto nanopulveru sajaukšanos. Tomēr 

modificējošās piedevas nodrošina atsevišėu īpašību uzlabošanu, piemērām ZrO2, TiN 

piedevas palielina KIC, SiC piedeva - HV1. Savukārt, izmantojot viendabīgo Si3N4-Y2O3-

Al2O3 nanokompozīciju, gan ar parastās saėepināšanas, gan karstās presēšanas paĦēmienu ir 

iegūti keramiskie materiāli ar augstām mehāniskām īpašībām. Turklāt jāuzsver, ka, izmantojot 

nanopulverus, augstas materiāla īpašības var iegūt parastās saėepināšanas procesā, 

neizmantojot daudz komplicētāko un dārgāko karstās presēšanas paĦēmienu. 

1 2 
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Saules enerăijas krāsns nodemonstrēja ātrās saėepināšanas (strauja temperatūras 

celšana, īss izotermiskās izturēšanas laiks) iespējas, lai iegūtu blīvu nitrīda keramiku ar labām 

īpašībām, tomēr savu konstruktīvo īpatnību dēĜ Saules enerăijas krāsnis ir piemērotas tikai 

nelielu keramisko materiālu ražošanas vajadzībām. 

Tipisks no Si3N4-Y2O3-Al2O3 nanokompozīcijas iegūtās keramikas īpašību 

raksturojums ir: 

parastā saėepināšana, 1650 °C: HV1 ~ 18 GPa (rūpn. pulv. HV1  ~ 12 GPa) 

    K1c ~ 5,6 MPa·m1/2 (rūpn. pulv. K1c ~ 2,8 MPa·m1/2) 

karstā presēšana, 1850 °C,  HV1 ~ 16,8 GPa (rūpn. pulv. HV1  ~ 16,4 GPa) 

    K1c ~ 5,7 MPa·m1/2  
    

σ20 ~ 1150 MPa (rūpn. pulv. σ20 ~ 940 MPa·m1/2) 

    σ1000 ~ 1020 MPa  
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3.2. Si3N4-SiC keramikas ieguve 

 

 Tīra silīcija karbīda keramika ir augsttemperatūras konstrukcijas materiāls tāpat kā 

silīcija nitrīda keramika. Tā var ilgstoši darboties līdz pat 1700 oC temperatūrai [129]. 

Plazmoėīmiskās sintēzes procesā, strādājot slāpekĜa plazmā, nevar iegūt tīru SiC nanopulveri, 

bet gan Si3N4-SiC nanokompozīciju, kurā SiC saturu var mainīt no 0 līdz 90 masas %. 

Noskaidrot šādu nanokompozīciju saėepināšanas iespējas un optimālos saėepināšanas 

piedevu ievadīšanas veidus bija viens no šī darba uzdevumiem. 

Si3N4-SiC kompozīciju saėepināšana ar parasto saėepināšanas paĦēmienu ir diezgan 

grūts, praktiski gandrīz neiespējams variants, jo SiC saėepināšanai ir nepieciešamas 

temperatūras virs 1800 °C, bet šajās temperatūrās Si3N4 jau stipri sadalās. TādēĜ šādu 

kompozīciju kompaktēšanai parasti lieto saėepināšanu paaugstinātā slāpekĜa spiedienā 

(novērš Si3N4 sadalīšanos) [130] vai karsto presēšanu. Darbā ir izmantoti karstās presēšanas 

un SPS paĦēmieni. 

3.2.1. tabula   

Si3N4-SiC kompozīciju raksturojums  

 

Apzīmējums 

 

Paraugs 

 

Kompozīcijas ieguves veids 

A    (Si3N4-SiC (90:10) - Al2O3 - Y2O3) 

A1  Si3N4-SiC + Al2O3 + Y2O3  mehānisks maisījums 

A2 Si3N4-SiC  - Al2O3 - Y2O3 plazmas sintēze 

A3 Si3N4 + SiC + Al2O3 + Y2O3 rūpniecisku pulveru  
mehānisks maisījums 

B    (Si3N4-SiC (20:80) - Al2O3 - Y2O3) 

B1 Si3N4-SiC +Al2O3 + Y2O3 mehānisks maisījums (Cbrīv.= 8 mas. %) 

B2 Si3N4-SiC + Al2O3 + Y2O3  mehānisks maisījums (SiC bez Cbrīv.) 

B3 Si3N4-SiC - Al2O3 - Y2O3 plazmas sintēze 

B4 Si3N4-SiC - Al2O3 - Y2O3  ėīmiski izgulsnēti oksīdi 

B5 Si3N4 + SiC + Al2O3 + Y2O3 rūpniecisku pulveru  
mehānisks maisījums 

 

Pētījumos izmantoja divu sastāvu Si3N4-SiC nanokompozīcijas: ar 10 mas. % SiC 

(sērija A) un 80 mas. % SiC (sērija B), un trīs dažādus šo pulveru maisījumu ar Y2O3 un 
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Al2O3 kompozīcijas ieguves veidus: 1) atsevišėu nanokomponentu (SiC-Si3N4 un oksīdu 

piedevas) mehāniska sajaukšana bumbu dzirnavās; 2) ėīmiska oksīdu izgulsnēšana no 

šėīdumiem uz Si3N4-SiC nanodaĜiĦu virsmas; 3) vienlaicīga SiC-Si3N4 un oksīdu piedevu 

sintēze un sajaukšana plazmas sintēzes gaitā. Lai novērtētu un salīdzinātu nanopulveru 

saėepšanas spēju, paralēli izgatavotas tāda paša sastāva kompozīcijas no rūpnieciskiem 

pulveriem. Kompozīciju iegūšanas varianti attēloti 3.2.1. tabulā. 

 

 

3.2.1. Kompaktēšana ar karstās presēšanas paĦēmienu 

 Pētījumu rezultāti apkopoti 3.2.2. tabulā, bet mikrostruktūras fotogrāfijas – 3.2.1. un 

3.2.2. attēlos. A sērijas paraugu saėepšanas parametri un īpašības ir līdzīgi kā tīrai Si3N4 

keramikai. Visi A sērijas keramiskie materiāli saėep Si3N4 keramikai raksturīgā temperatūrā 

(1750 oC), bet labākās īpašības - augstākā cietība un stigrības koeficients piemīt paraugam no 

plazmā sintezētās kompozīcijas (sastāvs A2), kas izskaidrojams ar augsto kompozīta sastāva 

homogenitāti. Si3N4 – SiC nanokompozīta priekšrocības keramikas saėepināšanā attiecībā 

pret rūpniecisko pulveru izmantošanu apstiprina arī [131] dati. Šajā darbā ir parādīts, ka no 

Si3N4 – 30 mas.% SiC nanokompozīcijas ar 8 mas.% Y2O3 piedevu ar karsto presēšanu 

iegūtās keramikas mehāniskās īpašības, īpaši lieces izturība 1400 °C temperatūrā (σ4p,20 = 835 

MPa, σ4p,1400 = 865 MPa, K1c = 7,6 MPa.m1/2), ievērojami pārsniedz tāda paša sastāva no 

rūpnieciskiem pulveriem iegūtās keramikas īpašības (σ4p,20 = 718 MPa, σ4p,1400 = 540 MPa, 

K1c = 6,3 MPa.m1/2).  

 

    
 

3.2.1. att. Ar karsto presēšanu 1750 °C no SiC-Si3N4-Me2O3  

nanopulveriem iegūto materiālu (sērija A) mikrostruktūra  

A1 A2 A3 
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3.2.2. tabula 

Karsti presētu paraugu mehāniskās īpašības (30 MPa, 1 atm N2, 60 min) 

1750 °C 1850 °C  

Paraugs 

   ρ, g/ cm3 HV1, GPa 

K1c, 

MPam1/2 ρ, g/ cm3 HV1, GPa 

K1c,  

MPam1/2 σ, MPa  

      A 

A1 3,20 17,6±0,5 6,2±0,4 3,22  18,0±0,3   690±50 

A2 3,23  19,1±0,2 6,6±0,2       

A3 3,20 17,2±0,4 6,1±0,2       

      B 

B1      2,93 17,5±1,8 3,9±0,2  

B2    3,13  19,4±1,1 5,1±0,3 580±40 

B3  2,60     3,15 19,7±0,7 5,3±0,2 590±30 

B4       3,19 20,0±1,0 5,2±0,2 610±10 

B5       2,91 14,7±0,5 5,0±0,2  

 
 

No nanopulveriem iegūto paraugu graudu izmērs ir 200-300 nm robežās. No 

rūpnieciskiem pulveriem iegūto paraugu graudu izmērs ir lielāks – 500-700 nm un tie satur β - 

Si3N4, β – SiC, kā arī Al5Y3O12 un Si3Al3O3N5 kristāliskās fāzes. 

Paraugi ar lielāko SiC saturu vāji saėep 1750 oC (B sērijas paraugi), tādēĜ 

kompaktēšana veikta 1850 °C temperatūrā. Mazākais parauga blīvums konstatēts paraugam 

no rūpnieciskā pulvera (paraugs B5) un paraugam B1 ar paaugstinātu brīvā oglekĜa saturu.  

Pārējo no nanopulveriem iegūto paraugu (B sērijas paraugi B2, B3 un B4) blīvums 

nav mazāks par 97 %. Īpašību ziĦā nav izteiktu priekšrocību kādam no nanokompozīcijas 

ieguves veidiem, jo visu paraugu mikrostruktūras ir Ĝoti līdzīgas (graudu izmērs 100-300 nm) 

(3.2.2. att.) un visu paraugu blīvums, cietība, stigrības koeficients un lieces izturība ir samērā 

līdzīgi. Tomēr vērojama neliela mehānisko īpašību pieauguma tendence, pārejot no parauga 

B2 uz B3 un B4, līdz ar nelielu keramikas blīvuma pieaugumu, kas acīmredzot skaidrojams ar 

plazmā sintezēto kompozītu viendabību un arī no sāĜu šėīdumu izgulsnētu oksīdu vienmērīgu 

sadalījumu starp Si3N4/SiC daĜiĦām. No rūpnieciskiem pulveriem iegūto paraugu (paraugs 

B5) blīvums un līdz ar to mehāniskās īpašības ir daudz sliktākas. 
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3.2.2. att. Ar karsto presēšanu 1850 °C no SiC-Si3N4-Me2O3  

nanopulveriem iegūto materiālu (sērija B) mikrostruktūra  

 

No nanopulveriem iegūto B sērijas paraugu mikrostruktūra ir viendabīga un 

sīkgraudaina – 100-300 nm, un tie satur β – SiC un Al5Y3O12 kristāliskās fāzes. Paraugi no 

rūpnieciskiem pulveriem nav blīvi – tajos ir daudz poru, bet graudu izmērs ir 400-700 nm 

robežās ar atsevišėu lielāku graudu ieslēgumiem. 

 

 

3.2.2. Kompaktēšana ar SPS paĦēmienu  

SPS saėepināšana 1850 oC augstā temperatūrā 15 min. nodrošina blīvu plazmas 

kompozītu (B3) un plazmas kompozītu ar izgulsnētiem oksīdiem (B4) materiālu iegūšanu 

(3.2.3. tab.).  

 

B
2 

B3 

B4 B5 
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3.2.3. tabula 

Ar SPS paĦēmienu iegūto paraugu raksturojums (1850 oC; 15 min) 

Paraugs ρ, g/ cm3 HV1, GPa K1C, Pam1/2 

B2 2,94 14,7±0,5 4,7±0,2 

B3 3,10 19,1±0,4 5,6±0,2 
B4 3,22 19,4±0,5 6,1±0,2 

B5 2,97 12,4±0,3 4,6±0,2 

 

 

Savukārt rūpniecisko pulveru (B5) un plazmas SiC-Si3N4 kompozīta un oksīdu 

mehāniskā maisījuma (B2) saėepināšana ir nepilnīga attiecīgi lielāko daĜiĦu izmēru un 

nepilnīgas izejvielu sajaukšanas rezultātā. Graudu izmēri saėepināto paraugu mikrostruktūrā 

(3.2.3. att.) ir līdzīgi karstā presēšanā iegūto paraugu graudu izmēriem (3.2.2. att.), neskatoties 

uz lielo termiskās izturēšanas laiku starpību. 

Tas liecina par Ĝoti strauju graudu augšanu SPS procesā un ir saistīts ar aglomerātu 

klātbūtni, jo ātrās saėepināšanas procesos graudu izmēru lielā mērā nosaka aglomerātu izmēri. 

Ar SPS paĦēmienu iegūto paraugu fāžu sastāvs ir atšėirīgs no karstās presēšanas 

paraugu sastāva: visi SPS procesā iegūtu B sērijas nanopulveru paraugi satur β – SiC 

kristālisko fāzi, un vienīgi plazmā sintezētā nanokompozīta (B3) materiālos rentgenfāžu 

analīze uzrāda arī zīmes no Al5Y3O12 fāzes. 

Mikrostruktūras un graudu izmēru līdzību ar abiem paĦēmieniem saėepinātos 

materiālos apstiprina arī noteiktie SiC fāzes kristalītu izmēri (3.2.4. tabula). 

3.2.4. tabula 

SiC fāzes kristalītu izmērs izejas pulverī un kompaktētā materiālā (nm) 

Paraugs Pulveris Keramika ar KP Keramika ar SPS 

B1 35-45 70-75  

B2 40-60 85 100 

B3 30-40 100 100 

B4 45-55 70 100 

B5 70-80 >100 >100 
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3.2.3. att. Ar SPS paĦēmienu 1850 oC temperatūrā saėepināto  

paraugu (B2, B3, B4, B5) mikrostruktūra 

 

SPS procesā iegūto graudu mikrostruktūrā nav novērojama izteikta diegveida daĜiĦu 

veidošanās, jo īsais saėepināšanas laiks un nelielais Si3N4 saturs paraugos ierobežo to 

augšanu.  

 

 

3.2.3. Kompaktēšana augstos spiedienos 

Nanostrukturētu materiālu ieguve no keramiskiem pulveriem ar tradicionālām 

kompaktēšanas metodēm (saėepināšana, karstā presēšana u.c.) ir sarežăīts process sakarā ar 

nanopulveru augsto ėīmisko aktivitāti un ar to saistīto nanodaĜiĦu aglomerāciju, kas gala 

rezultātā noved pie lielu graudu veidošanās kompaktēšanas procesā. DaĜēji šo problēmu var 

atrisināt, izmantojot augstspiediena karsto presēšanu. Šajā gadījumā augstie spiedieni 

presēšanas procesā daĜēji sagrauj esošos nanopulveru aglomerātus, bet karsēšana pie augstiem 

spiedieniem Ĝauj pazemināt saėepināšanas temperatūru un laiku. 



81 
 

Pētījumos izmantoti divi 20 mas.% Si3N4 – 80 mas.% SiC nanopulveri („C” sērija) – 

viens no tiem satur 8 mas.% brīvo oglekli, bet otrā brīvā oglekĜa nav. Kompaktēšanas režīmi 

(presēšanas spiediens visos gadījumos ir 8 GPa) ir doti 3.2.5. tabulā. 

3.2.5. tabula  

 „C” sastāva Si3N4 – SiC paraugu karstās presēšanas režīmi 

Parauga 
No. 

Fāzes un sastāvs Sīp.,  
m2/g 

d50,  
nm 

Presēšanas 
spiediens, GPa 

Saėepināšanas 
temperatūra, °C 

Saėepināšanas 
laiks, min 

 
1 

18 % Si3N4;  
74 % SiC;  
8 % Cbrīv. 

 
35 

 
60 

 
8 

 
1500 

 
5 

2 8 1500 5 

3 

20 % Si3N4;  
80 % SiC;  
0 % Cbrīv. 

 
40 

 
50 

8 1800 3 

 

Pētījumos izmantojot augstspiediena karsto presēšanu, ir konstatēts, ka praktiski visos 

gadījumos iegūts blīvs materiāls, kura graudu izmēri ir mazāki par 200 nm (3.2.4. att.).  

 

  

     

 

3.2.4. att. Paraugu Nr.1, 2 un 3 keramikas lauzuma virsmas mikrofotogrāfijas 

1 2 

3 
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Graudu izmēri visā parauga tilpumā ir līdzīgi un vienāda izmēra, un materiāla 

struktūra ir homogēna. Graudu augšana saėepšanas procesā nav bijusi intensīva 

(salīdzinājumam – izejas pulveru vidējais daĜiĦu izmērs ir 30 - 60 nm). Paraugam Nr. 2 ir 

plākšĦveida struktūra, bet, ja to pašu kompozīciju saėepina augstākā temperatūrā (3. paraugs), 

tad struktūra kĜūst homogēnāka. 

Izmantojot fāžu analīzi, parādīts, ka šajos kompaktēšanas apstākĜos veidojas tādas 

pašas fāzes, kā ar citām metodēm iegūtiem paraugiem (3.2.5. att.): β-SiC un β-Si3N4 zīmes. 

Visos paraugos, bet īpaši paraugā, kas satur brīvo oglekli (paraugs Nr. 1), līdztekus 

pamatfāzei ir atrasts arī neliels daudzums grafīta un dimanta fāzes (3.2.5. att., paraugi Nr. 1 – 

Nr. 3). 

 

 

3.2.5. att. 1., 2., un 3. parauga fāžu analīze 

 

Šāds rezultāts bija sagaidāms, jo nanopulveru sintēzes laikā, apstākĜos, kad ir 

sagaidāma brīvā oglekĜa veidošanās, šis ogleklis ir amorfā formā. Šāda oglekĜa pāreja 

kubiskajā (dimants) fāzē var notikt apstākĜos, kas ir “maigāki”, salīdzinot ar, piemēram, 

grafīta pāreju dimantā.  
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Paraugam Nr. 3 izmērītā (noslodze 200 g) mikrocietība ir pietiekami augsta: Hµ= 

35±5 GPa (parauga nelielo izmēru dēĜ nebija iespējams izmērīt standarta Vikersa cietību). 

Iespējams, ka mikrocietības augstās vērtības var izskaidrot ar nanograudu blīvo struktūru, lai 

gan literatūrā ir aprakstīts gadījums, kad SiC nanopulveris, kas saturēja brīvo oglekli, termiski 

apstrādāts augstā spiedienā (~5 GPa), veido struktūru ar palielinātu (virsstehiometrisku) 

oglekĜa saturu, un šādam materiālam cietība bija Ĝoti augsta – līdz pat 39 GPa [132]. 

 

 

 

NodaĜas secinājumi: 

Izmantojot karstās presēšanas paĦēmienu, no Si3N4-SiC nanokompozīcijām ar Al2O3 

un Y2O3 saėepināšanas piedevām ir iegūta blīva keramika ar sīkgraudainu mikrostruktūru un 

labām mehāniskām īpašībām. Sastāviem ar mazu SiC saturu kompaktēšanas apstākĜi ir līdzīgi 

kā tīra Si3N4 gadījumā – saėepināšanas temperatūra ap 1750 °C. Iegūto paraugu lieces izturība 

(σ3p ~ 690 MPa) ir mazāka nekā tīra nitrīda keramikai, bet cietība ir augsta (HV1 = 19 GPa). 

 Lai saėepinātu paraugus, kas satur daudz SiC (B sērija), ir nepieciešamas augstākas 

temperatūras. 1850 °C temperatūrā iegūti paraugi ar blīvumu 3,13-3,19 g/cm3 un augstām 

mehāniskām īpašībām (σ3p = 580-610 MPa, K1c = 5,1-5,3 MPa·m1/2, HV1 = 19,4-20,0 GPa). 

Kompozīcijas sagatavošanas paĦēmieni (oksīdu piedevu ėīmiskā izgulsnēšana uz karbīdu 

nanodaĜiĦu virsmas un plazmas sintēze) dod līdzīgu blīvumu, mikrostruktūru un mehāniskās 

īpašības, tomēr plazmas nanokompozītu sintēze, apvienojot vienstadijas procesā sintēzi un 

komponentu sajaukšanu, ir vismazāk darbietilpīga.  

Rūpniecisko SiC saturošās kompozīcijas apskatītajos kompaktēšanas apstākĜos 

neveido blīvu struktūru, tādēĜ paraugu mehāniskās īpašības stipri atpaliek no 

nanokompozīciju paraugiem. 

  Ar SPS paĦēmienu iegūto paraugu raksturojums ir līdzīgs tiem paraugiem, kas iegūti 

ar karstās presēšanas paĦēmienu. Saėepināšanas aktivācija spēcīgu strāvas impulsu iedarbībā 

nodrošina Ĝoti strauju SPS procesa norisi, bet vienlaicīgi nosaka arī lielu graudu augšanas 

ātrumu. 

 Kompaktējot SiC saturošus paraugus augstos spiedienos, iegūti materiāli ar Ĝoti augstu 

mikrocietību (līdz 35 GPa), kas varētu būt saistīts ar virsstehiometriska SiC veidošanos. 

Kompaktējot augstos spiedienos paraugus, kas satur brīvo oglekli, veidojas dimanta 
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mikrokristāli. SiC saturošu keramisko materiālu ieguve, izmantojot augstus spiedienus, paver 

iespēju augstas izturības griežĦu materiālu izstrādāšanai.  

Pētījumu rezultāti saskan ar [43] izteikto viedokli, ka keramikai no Si3N4-SiC 

nanokompozīcijām mehāniskās īpašības istabas temperatūrā nav izteikti labākas, salīdzinot ar 

Si3N4 keramiku. Toties augstās temperatūrās (1400 °C un augstāk) SiC saturošai keramikai 

ievērojami pieaug ilglaicīgās mehāniskās īpašības, kas ir saistītas ar oksidēšanās mehānisma 

izmaiĦām [133, 134]. Uz materiāla virsmas zem oksīda slāĦa veidojas Si2N2O aizsargslānis, 

kas samazina tilpuma defektus, jo samazina piedevu migrāciju virsmas virzienā un poru 

rašanos. 
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3.3. Sialonu materiālu izstrāde 

 

Visu pētījumos izvēlēto un izmantoto sialonu paraugu (A un B sērijas) ėīmiskais sastāvs dots 

3.3.1a un 3.3.1b tabulās. Šeit “m” un “n” raksturo sastāva parametrus vispārējā formulā 

Ym/3Si12-(m+n)Alm+nOnN16-n.  

A sērijas paraugi gatavoti, izmantojot plazmā sintezētos nanopulverus (Si3N4, AlN, 

Al2O3, Y2O3). Tāpat iegūti sastāvi no rūpnieciskiem pulveriem. To apzīmējumā bez parauga 

kārtas numura, kas apzīmē parauga ėīmisko sastāvu, pievienots simbols „R” (A1R…A10R). A3 

sastāva paraugs izgatavots arī no Si3N4-AlN nanokompozīcijas un Y2O3 nanopulvera 

maisījuma (paraugs A3*). 

 

3.3.1a. tabula  

A sērijas sialonu paraugu sastāvs, mas.% 

 

Sastāvu 

apzīm. 

Si3N4 AlN 

 

Al2O3 Y2O3 Fāžu sastāvs 

(teorētisks) 

m n 

A1 

A2 

A3 

A4 

A5 

A6 

A7 

A8  

A9 

A10 

70,2 

76,5 

82,5 

90,4 

95,5 

68,8 

73,6 

81,6 

72,8 

85,8 

18,5 

14,6 

10,9 

6,0 

2,8 

16,4 

15,5 

9,4 

16,9 

7,2 

- 

- 

- 

- 

- 

2,4 

2,8 

3,3 

2,2 

2,2 

11,3 

8,9 

6,7 

3,6 

1,7 

12,2 

7,9 

5,7 

8,1 

4,1 

α’ 

α’ 

α’ 

α’ + β’ 

α’ + β’ 

α’ 

α’ 

α’ 

α’ 

α’ + β’ 

1,93 

1,50 

1,05 

0,52 

0,25 

1,72 

1,36 

0,91 

1,44 

0,51 

0,97 

0,74 

0,53 

0,26 

0,13 

1,05 

0,95 

0,96 

1,17 

1,00 

 

 

B sērijas paraugi ir veidoti, izmantojot plazmā sintezētu Si3N4 – 27 mas.% AlN 

nanokompozīciju un Al2O3, Y2O3 un Si3N4 nanopulveru piedevas sastāvu koriăēšanai 

(apzīmējumi B1 … B18). 
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3.3.1b. tabula  

B sērijas sialonu paraugu sastāvs, mas.% 

Sastāvu 

apzīm. 

m n Si3N4 AlN Al2O3 Y2O3 

B1 0,25 91,25 5,42 0 3,32 

B2 0,5 89,28 6,03 1,36 3,33 

B3 1,0 85,15 7,20 4,32 3,33 

B4 

0,5 

1,5 81,04 8,37 7,26 3,33 

B5 0,5 85,64 8,74 0,47 5,14 

B6 1,0 81,57 9,90 3,38 5,14 

B7 

0,8 

1,5 77,51 11,06 6,29 5,14 

B8 1,0 0,5 83,19 10,50 0 6,31 

B9 1,0 79,24 11,66 2,78 6,32 

B10 1,5 75,22 12,80 5,67 6,31 

B11 1,8 72,80 13,49 7,39 6,31 

B12 

 

2,0 71,20 13,95 8,54 6,31 

B13 0,75 75,35 15,31 0 9,33 

B14 1,0 73,45 15,89 1,32 9,34 

B15 1,5 69,53 17,00 4,13 9,33 

B16 

1,5 

1,75 67,57 17,56 5,54 9,33 

B17 1,0 67,90 19,90 0 12,20 

B18 

2,0 

1,2 66,41 20,35 1,03 12,21 

 

 

3.3.1. Sialonu materiālu bezspiediena saėepināšana 

 Kā pirmais sialona sastāvs pētīts plazmā sintezētais α-/β- sialons ar sastāvu A10. 

Salīdzinot ar nitrīda kompozīcijām, sialonu izejas pulvera daĜiĦu izmēram ir vēl būtiskāka 

loma materiāla saėepšanā (3.3.1. att.) – no rūpnieciskiem pulveriem iegūtu sastāvu sialonu 

materiālu saėepšana notiek ievērojami augstākās temperatūrās, kā vienkārši silīcija nitrīda ar 

piedevām saėepšana. Sialonu nanopulvera saėepšanas process sākas jau 1300 ºC, bet 

maksimālo blīvumu paraugs sasniedz 1500 ºC temperatūrā. Rūpniecisko pulveru saėepšana 

sākas tikai no 1500 ºC un 1650 ºC temperatūrā sasniedz tikai 70% blīvumu.  
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3.3.1. att. A10 sialona materiāla relatīvā blīvuma atkarība no saėepšanas temperatūras  

materiālam no nano- (A10) un rūpnieciskiem pulveriem (A10R) 
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3.3.2. att. No nano- un rūpnieciskā pulvera iegūtā sialonu materiāla A10 

fāžu sastāva izmaiĦas saėepšanas gaitā: 1 - α-Si3N4,  

2 - β- sialons (β- Si3N4 paraugam A10R), 3 - α-sialons 

 
 

Sialonu fāžu pārejas procesi ir daudz komplicētāki (3.3.2., 3.3.3. un 3.3.4. att.) kā 

nitrīda pulveriem. Sialona nanopulveriem temperatūrās līdz 1300-1400 ºC notiek amorfās 

fāzes kristalizācija un veidojas α-Si3N4 un β-sialons (3.3.2. att., paraugs A10 un 3.3.3. att.). 
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1450 ºC gandrīz viss α-Si3N4 ir pārgājis par β-sialonu, bet 1500-1550 ºC augstā temperatūrā 

materiāls sastāv praktiski tikai no β- sialona, kas temperatūrās virs 1600 ºC pāriet α -sialonā. 

 Rūpniecisko pulveru gadījumā temperatūrās līdz 1500 ºC novērojamas tikai izejas 

komponentu α- Si3N4, AlN un β- Si3N4 fāzes zīmes (3.3.4. att.). α-Sialona veidošanās sākas jau 

1500 ºC temperatūrā no α- Si3N4 (3.3.2. att., paraugs A10R un 3.3.4. att.). 1600 ºC galvenās 

identificētās fāzes materiālā ir α-sialons un β- Si3N4, kuru saturs pieaug, paaugstinoties 

saėepināšanas temperatūrai. Tomēr 1650 ºC temperatūrā materiāls vēl satur α- Si3N4.  

 
 

 

 
 

3.3.3. att. Parauga A10 fāžu izmaiĦas atkarībā no saėepināšanas temperatūras:  

1200 (1); 1300 (2); 1400 (3); 1450 (4) 1550 (5)  un 1650 (6) °C 
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3.3.4. att. Parauga A10R fāžu izmaiĦas atkarībā no saėepināšanas temperatūras:  

1300 (1); 1450 (2); 1500 (3); 1600 (4) un 1650 (5) °C 

 

Blīvuma un mikrostruktūras, kā arī fāžu pāreju izmaiĦas saėepināšanas gaitā 

atspoguĜojas arī materiāla mehānisko īpašību (cietība HV1 un stigrības koeficients K1c) 

izmaiĦās (3.3.5. att.). Cietība pieaug proporcionāli materiāla blīvumam. Sasniedzot 

maksimālo blīvumu (temperatūrās virs 1500 °C), no nanopulveriem iegūto paraugu cietība 

vairs nepieaug, bet, gluži otrādi, sāk nedaudz samazināties. To var izskaidrot ar graudu 

augšanu un iztieptu β– sialona kristālu veidošanos [138, 140]. Stigrības koeficients, pieaugot 

saėepināšanas temperatūrai, palielinās. Tas varētu būt saistīts ar materiāla mikrostruktūras 

izmaiĦām un adatveida kristālu klātbūtni, kas intensīvi veidojas sākot no 1700 °C. Šie 

rezultāti labi saskan ar materiālu īpašībām, kas iegūti ar karstās presēšanas paĦēmienu 1800 

un 1910 °C temperatūrās (3.3.4. tabula). 
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3.3.5. att. A10 sastāva sialonu materiāla cietības HV1 (1,4) un stigrības  

koeficienta K1c (2,3) izmaiĦas atkarībā no saėepšanas temperatūras 

 materiāliem A10 (1,2) un A10R (3,4) 

 

Silīcija nitrīda un sialonu saėepināšana no rūpnieciskiem pulveriem ar bezspiediena 

saėepināšanas paĦēmienu ir apgrūtināta, jo temperatūrās virs 1650 °C sākas ievērojama 

silīcija nitrīda sadalīšanās (3.3.6. att.). Lai arī silīcija nitrīda un sialonu nanopulveru īpatnējā 

virsma ir daudz lielāka kā rūpnieciskiem pulveriem un varētu sagaidīt, ka saėepināšanas 

procesā to sadalīšanās varētu būt intensīvāka, tomēr pētījumi rāda, ka no nanopulveriem 

iegūto paraugu masas zudumi temperatūrās virs 1650 °C ir mazāki, kā no tradicionāliem 

pulveriem. Tam par iemeslu ir straujā nanopulveru saėepšana, kas sākas jau 1400-1450 °C 

temperatūrā, un ar to saistītā īpatnējās virsmas samazināšanās. Tas uzskatāmi ir parādīts 

Si3N4-Y2O3-Al2O3 (3.1.3. att.) un dažu sialonu (3.3.7. att.) nanopulveriem. 

 

1 

2 

3 
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3.3.6. att. A10 sastāva sialonu materiāla masas zudumi atkarībā no  

saėepināšanas temperatūras  
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3.3.7. att. Dažu sastāvu sialonu īpatnējās virsmas  

atkarībā no saėepināšanas temperatūras 

 

No šiem rezultātiem var secināt, ka, rēėinoties ar saprātīgiem masas zudumiem (< 5 

mas.%), rūpnieciskos pulverus var ėepināt temperatūrās līdz 1650-1700 °C, kas ne vienmēr 

nodrošina augstu materiāla blīvumu. TādēĜ bieži silīcija nitrīda keramikas ieguvei izmanto 

saėepināšanu paaugstinātā gāzes (slāpekĜa) spiedienā (GPSN), kas Ĝauj nitrīda keramikas 

A10 

A10R 

A10 

A3 
A2 
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saėepināšanu veikt 1800 °C un augstākās temperatūrās. Šādā veidā iegūto materiālu īpašības 

ir augstas, bet to sasniegšanai izmantoto iekārtu izmaksas ir ievērojami augstākas, kā 

tradicionālām krāsnīm.  

Nanopulveru izmantošana Ĝauj pazemināt nitrīdu un sialonu keramikas saėepināšanas 

temperatūras, bet bezspiediena saėepināšanas paĦēmienu izmantot līdz 1750 °C temperatūrai 

bez ievērojamiem masas zudumiem saėepināšanas gaitā. Tas dod ievērojamu ekonomisko 

efektu silīcija nitrīdu saturošo keramisko materiālu ieguvē.  

 

 

3.3.2. Sialonu kompaktēšana saules krāsnī 

Ar mērėi intensificēt sialonu saėepšanas procesu un, izmantojot lielus temperatūras 

celšanas ātrumus un īsu saėepināšanas laiku, censties panākt kompaktā materiāla 

sīkgraudaināku struktūru, tika veikti pētījumi, paraugus saėepinot saules enerăijas krāsnī. 

Pētījumos izmantota jau iepriekšējā nodaĜā pētītā plazmā sintezētā α-/β- sialona kompozīcija 

A10. Iegūtie rezultāti attēloti 3.3.2. un 3.3.3. tabulās. 

Salīdzinājumā ar Si3N4 – 6 Y2O3 – 3 Al2O3 nanokompozītu, kam saėepināšanas 

temperatūra 1600 oC nav pietiekama pilnīgai saėepināšanai (skat. 3.1.1. tab.), α-/β- sialona 

nanopulveru saėepšana notiek ievērojami zemākās temperatūrās un 95% relatīvo blīvumu 

sasniedz jau 1600 oC temperatūrā (3.3.2. tab.). 

 

3.3.2. tabula  

Sialona parauga relatīvais blīvums atkarībā no saėepināšanas parametriem 

(presēta parauga sākuma blīvums 40,8 %) 

Temperatūras celšanas ātrums, ºC/min 

/ izotermiskās izturēšanas laiks, min 

 

1600 ºC 

 

1700 ºC 

 

1750 ºC 

180 / 10 

180 / 30 

180 / 60 

30 / 60 

93,3 

- 

95,7 

- 

97,7 

- 

95,7 

- 

95,4 

95,9 

96,1 

95,2 

 

Vienīgā konstatētā fāze pētītajā temperatūru intervālā bija β- sialons (3.3.8. att.). 1700 
oC temperatūrā iegūtā materiāla mikrostruktūra ir sīkgraudaina, sfēriskas formas ar graudu 

izmēru 100–500 nm (3.3.9. att.). 1750 oC (temperatūras celšanas ātrums 30 oC/min, 
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izotermiskās izturēšanas laiks 60 minūtes – apstākĜi līdzīgi, kā saėepināšanai krāsnī) 

temperatūrā iegūtā materiāla mikrostruktūra ir izteikti adatveida (3.3.9.b att.), tomēr tā būtiski 

atšėiras no mikrostruktūras materiālam, kas iegūts saėepinot parastā krāsnī vai ar karsto 

presēšanu (3.3.9.c att.), kam ir raksturīga adatveida β- sialona kristālu struktūra. 

 

 

 

3.3.8. att. 1600 (1), 1700 (2) un 1750 ºC (3) temperatūrās saėepinātā 

A10 sastāva sialona fāžu sastāvs 

 

Paraugu mehāniskās īpašības šajos eksperimentos galvenokārt ir atkarīgas no to 

blīvuma, kas pētītajā temperatūru intervālā ir samērā augsts visiem sialona paraugiem. 

Blīvums šiem paraugiem praktiski nav atkarīgs ne no temperatūras celšanas ātruma, ne 

saėepināšanas ilguma, tādēĜ cietība ir augsta visiem paraugiem (3.3.3. tab.). Stigrības 

koeficienta pieaugumu, pieaugot saėepināšanas temperatūrai, var izskaidrot, tāpat, kā silīcija 

nitrīda gadījumā, ar izstieptu (adatveida) kristālu veidošanos temperatūrās virs 1700 oC. 
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3.3.9. att. 1700 ºC (temperatūras celšanas ātrums 180 oC/min, izotermiskās izturēšanas  

laiks 60 minūtes) (a) un 1750 ºC (temperatūras celšanas ātrums 30 oC/min,  

izotermiskās izturēšanas laiks 60 minūtes) (b) temperatūrā saėepinātu un 

 1850 ºC (c) temperatūrā karsti presētu (temperatūras celšanas ātrums 10 oC/min, 

 izotermiskās izturēšanas laiks 120 minūtes) A10 sialona paraugu mikrostruktūra  

 

Lielā temperatūru gradienta dēĜ saules enerăijas krāsnī grūti iegūt liela izmēra 

paraugus, tādēĜ nav noteikta paraugu lieces izturība, bet ir zināms, ka adatveida kristālu 

veidošanās būtiski paaugstina lieces izturību [135, 136] (skat. arī 3.1.5. tab.).  

 

 

 

 

 

a b 

c 
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3.3.3. tabula 

Sialona paraugu mehāniskās īpašības atkarībā no saėepināšanas parametriem 

 

 

1600ºC 

 

1700ºC 

 

1750ºC 

Temperatūras celšanas 

ātrums, ºC/min 

/ izotermiskās 

izturēšanas laiks, min 

HV1, 

GPa 

K1c, 

MPa.m1/2 

HV1, 

GPa 

K1c, 

MPa.m1/2 

HV1, 

GPa 

K1c, 

MPa.m1/2 

180 / 10 

180 / 30 

180 / 60 

30 / 60 

15,3±0,3 

- 

16,6±0,7 

- 

- 

- 

4,8 

- 

16,8±0,5 

- 

16,8±0,7 

- 

5,1 

- 

- 

- 

16,9±0,3 

17,9±0,4 

18,2±0,5 

17,5±0,4 

6,2 

- 

7,2 

7,4 

 

 

3.3.3. No dažāda sastāva nanopulveriem iegūtu sialonu kompaktēšanas pētījumi, 

izmantojot bezspiediena saėepināšanu 

Šajā nodaĜā apkopoti dažādu sastāvu α-/β- sialonu un α- sialonu komplekso pētījumu 

rezultāti, izmantojot bezspiediena saėepināšanas paĦēmienu. Paraugi (ar apzīmējumu „A”) 

(2.9.a att.) izvēlēti gan α- sialonu eksistences apgabalā (kā pa līniju Si3N4 – (9AlN·1Y2O3) 

(paraugi A1 ... A3), tā arī ar Al2O3 bagātākā apgabalā (paraugi A6 ... A9)), gan tuvu tam (α-

/β- sialonu apgabalā) (paraugi A4, A5, A10). 

Sastāvu robežās pa līniju Si3N4 - 9AlN·1Y2O3 paraugu saėepšanas spēja ir atkarīga no 

to sastāva: paraugiem no A1 līdz A3 tā pieaug, bet strauji samazinās, krītoties saėepināšanas 

piedevu daudzumam (paraugi A4 un A5) (3.3.10. att.). Paraugi A2 un A3 sasniedz maksimālo 

blīvumu. Paaugs A3 maksimālo blīvumu sasniedz jau 1600 °C, bet tāda paša sastāva 

maisījums no Si3N4-AlN un Y2O3 nanopulveriem (paraugs A3*) saėep daudz zemākā 

temperatūrā - 1500-1550 °C (3.3.11. att.). Šī parauga saėepšana atšėirībā no A3 sākas jau no 

1300 °C un pieaug līdz 1500 °C, sasniedzot 97% blīvumu. Līdzīga parādība (zemāka 

saėepšanas temperatūra, izmantojot Si3N4-AlN kompozīciju Si3N4 un AlN nanopulveru vietā) 

ir novērota arī citu sastāvu sialoniem (skat. B sērijas paraugus). 

Daudzu citu sastāvu α-sialonu un α-/β-sialonu saėepšana notiek tikpat ātri un tādās 

pašās temperatūrās (līdz 1600 °C) kā tas ir A2 un A3 paraugu gadījumā (3.3.12. att.). 
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3.3.10. att. 1650 oC temperatūrā saėepināto sialonu paraugu A1 - A5  

blīvums atkarībā no to sastāva 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.11. att. Parauga A3 relatīvā blīvuma izmaiĦas saėepināšanas gaitā 

 

3.3.12. attēls rāda relatīvā blīvuma izmaiĦas dažāda sastāva sialonu materiāliem 

saėepšanas gaitā. Ir acīm redzams, ka paraugi no nanopulveriem saėep daudz vieglāk un 

zemākās temperatūrās, salīdzinot ar tā paša sastāva no rūpnieciskiem pulveriem iegūtiem 

sialoniem. Visi pētītie nanopulveru paraugi uzrāda līdzīgu, gandrīz nemainīgu blīvumu līdz 

pat 1300 °C, bet rūpniecisko pulveru paraugi - līdz 1500 °C. No nanopulveriem gatavoto 

30

40

50

60

70

80

90

100

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700

Saėepināšanas temperatūra, oC 

R
el

at
īv

ai
s 

b
lī

vu
m

s,
 %

A3R 

A3 

A3* 

50

60

70

80

90

100

70 80 90 100

Si3N4 saturs, masas %

R
el

at
īv

ai
s 

b
līv

u
m

s,
 %

A1R 

A2 
A1 A3 

A4 

A5 

A2R 

A3R 
A4R 

A5R 



97 
 

paraugu saėepšanas process norit līdz 1550-1600 °C, un augstākās temperatūrās blīvuma 

pieaugums praktiski vairs nenotiek. No rūpnieciskiem pulveriem iegūtie paraugi pilnībā 

nesaėep līdz pat 1650 °C – šajā temperatūrā saėepināto paraugu blīvums sasniedz tikai 60-85 

% no teorētiskā. 
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 3.3.12. att. A6 – A10 sastāvu relatīvā blīvuma izmaiĦas saėepināšanas gaitā 

 

Fāžu veidošanās saėepšanas gaitā rūpnieciskiem un nanopulveriem ir atšėirīga. 

Rūpnieciskiem pulveriem α- sialoni veidojas tieši no α- Si3N4, sākot no 1450 oC, bet pilnībā 

pāreja no α-Si3N4 uz α-sialonu vēl nav beigusies temperatūrās līdz 1650 °C (skat. 3.3.2. un 

3.3.4. att.). Paraugos var konstatēt arī β-Si3N4 un nedaudz AlN, Y2Si3O3N4 (Si3N4·Y2O3) fāzes 

(3.3.13. att.).  

Nanopulveriem fāžu pārejas notiek atšėirīgi (skat. paraugu A3 3.3.14. att. un paraugu 

A10 3.3.3. att.): sākot no 1400 °C, vispirms no amorfā Si3N4 kristalizējas α- un β- Si3N4 fāzes 

(attiecībā apmēram 1 : 1), bet, temperatūrai pieaugot, no 1400-1450 oC sāk veidoties β-sialons 

un tas kĜūst par galveno fāzi temperatūrās ap 1500 oC. 1500-1550 °C augstās temperatūrās sāk 

veidoties α-sialons un tā daudzums pieaug līdz ar temperatūras pieaugumu (līdzīgi, kā 

paraugā A10; 3.3.2. un 3.3.3. att.). 1650 oC temperatūrā pastāv abas sialonu (α- un β-) fāzes, 

kā arī neliels daudzums Y2Si3O3N4.  
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3.3.13. att. 1650 oC no rūpnieciskiem pulveriem saėepinātu dažāda sastāva sialonu  

fāžu sastāvs: 1 - A1R, 2 - A2R, 3 - A3R, 4 – A4R un 5 – A5R 

 

 
 

3.3.14. att. A3 sērijas parauga fāžu sastāva izmaiĦas atkarībā no saėepināšanas  

temperatūras: 1300 (1); 1400 (2); 1450 (3); 1500 (4); 1550 (5) un 1650 (6) °C 
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1650 oC temperatūrā saėepinātās keramikas fāžu sastāvs ir atkarīgs no tās ėīmiskā 

sastāva. No rūpnieciskiem pulveriem 1650 ˚C temperatūrā iegūto paraugu sastāvi rindā A1R-

A3R satur galvenokārt α-sialona fāzi un nedaudz α-Si3N4, AlN un Y2Si3O3N4 fāzes (3.3.13. 

att.). Sākot ar A3R un turpinot virzīties sastāvu ar lielāku Si3N4 saturu virzienā, pieaug β- 

Si3N4 fāzes daudzums. Paraugs A4R sastāv no α- un β- Si3N4 un α-sialona, bet A5R – tikai 

no α- un β-Si3N4. Sekojot fāžu izmaiĦu dinamikai, var secināt, ka α-sialona daudzumam 

vajadzētu palielināties, paaugstinot saėepināšanas temperatūru. 

1650 oC augstā temperatūrā saėepināto nanopulveru fāžu sastāvs ir atkarīgs no Si3N4 

satura (3.3.15. att.). Paraugi A1…A2 sastāv no α-sialona, bet, palielinoties Si3N4 saturam 

(A3…A5), palielinās β-sialona daudzums un tas kĜūst par galveno fāzi paraugos A4 un A5. 

Šajās temperatūrās visās kompozīcijās ir novērojama arī Y2Si3O3N4 fāze. Arī pārējo šajā 

temperatūrā saėepināto sialonu paraugu fāžu sastāvs mainās atkarībā no to sākotnējā ėīmiskā 

sastāva un satur vai nu pārsvarā β-sialonu (sastāvs A10) (3.3.16. att.), vai α- un β-sialonu 

maisījumu (paraugi A7, A8, A9), vai tikai α-sialonu (sastāvs A6). Kā redzams, 1650 oC 

temperatūra ir par zemu, lai α- vai α-/β- sialonu fāžu veidošanās notiktu saskaĦā ar fāžu 

diagrammu. Nepilnīga fāžu pāreja “A” sērijas paraugos daĜēji ir saistīta arī ar palielināto 

skābekĜa saturu nanopulveros, salīdzinājumā ar rūpnieciskajiem pulveriem, kā dēĜ sialonu 

sastāvs pilnībā neatbilst formulai Ym/3Si12-(m+n)Alm+nOnN16-n. 

 

 

3.3.15. att. 1650 oC saėepināto A1 (1), A2 (2), A3 (3), A4 (4) un A5 (5)  

sialonu paraugu fāžu sastāvs 
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3.3.16. att. 1650 oC saėepināto A6 (1), A8 (2) un A10 (3) sialonu paraugu fāžu sastāvs 

 

Paraugu mikrostruktūra ir atkarīga no to ėīmiskā sastāva. No nanopulveriem 1650 °C 

iegūto materiālu kristalītu izmēri (gan α-, gan β-sialonam) ir ∼ 100 nm. Tiem paraugiem, kas 

iegūti no nanopulveriem temperatūrās līdz 1600 °C, graudu izmēri mainās nedaudz un tie ir 

200 – 300 nm diapazonā. Arī 1650 °C saėepināto paraugu graudu izmēri ievērojami 

nemainās, izĦemot paraugu A7, kam graudu izmēri mazliet palielinās (3.3.17. att.). 

Ievērojama adatveida kristālu veidošanās (paraugi A8, A10 un, jo īpaši, A9) sākas 

temperatūrās ap 1600-1650 oC. Vidējais adatveida kristālu diametrs ir ap 200 nm un garums - 

līdz 2 µm. No rūpnieciskiem pulveriem 1650 °C saėepinātu paraugu mikrostruktūra ir 

poraina, un graudu izmēri ir 0,5 - 1,0 µm diapazonā.  

Materiālu īpašības mainās proporcionāli materiāla blīvumam un ir atkarīgas arī no 

ėīmiskā un fāžu sastāva, graudu izmēriem un formas. Kā redzams 3.3.18. un 3.3.19. attēlos, 

saėepināto materiālu cietība ir tieši saistīta ar to blīvumu. Piemēram, paraugiem, kas iegūti no 

A3 sastāva nanopulveriem ir visaugstākā cietība rindā A1 – A5 (3.3.18. att.). No 

nanopulveriem iegūto paraugu Vikersa cietība HV5 ir 18 - 23 GPa diapazonā (3.3.19. att.). 

Maksimālā cietība (HV5 = 18 - 22 GPa) ir paraugiem, kuri saėepināti 1600-1650 °C 

temperatūrās. Visaugstākā cietība piemīt paraugam A7, kuram ir vismazāk adatveida kristālu. 
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No nanopulveriem iegūtajiem A3 un A3* paraugiem Vikersa cietība HV1 noteikta 17,5 – 18,5 

GPa diapazonā (3.3.20. att.).  

 

   

   
 

3.3.17. att. 1650 °C temperatūrā saėepināto sialonu mikrostruktūra 
(palielinājums 20000x)       

 

Arī divfāžu (α- + β- sialons) paraugu cietība mainās proporcionāli to blīvumam, un no 

nanopulvera iegūtais A10 paraugs sasniedz maksimālo cietību (HV1 = 17,5 – 18,5 GPa), 

saėepinot jau 1500-1550 °C temperatūrā (skat. 3.3.5. att.).  

Materiāliem, kas iegūti no rūpnieciskajiem pulveriem, ir zems blīvums un to cietība ir 

neliela (HV5 = 2 - 3 GPa). Vienīgi A9R paraugs ir blīvāks un ar lielāku cietību (3.3.19. att.). 

A6 A7 

A9 A7R A10 

A3 

1µm 
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3.3.18. att. Sialonu paraugu cietība atkarībā no to sastāva (Tsaėepš.=1650 oC)  

 

0

5

10

15

20

25

1400 1500 1600 1700

Saėepināšanas temperatūra, oC

C
ie

tī
b

a 
H

V
5,

 G
P

a

 

3.3.19. att. Sialonu paraugu cietība atkarībā no saėepināšanas temperatūras un sastāva 
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3.3.20. att. Sialonu paraugu cietība atkarībā no saėepināšanas  

temperatūras A3 sērijas paraugiem 

 

 

3.3.4. Sialonu kompaktēšana ar karstās presēšanas paĦēmienu 

Tāpat kā citu Si3N4 saturošu savienojumu, arī sialonu parastā bezspiediena 

saėepināšana no tradicionāliem rūpnieciskiem pulveriem neĜauj sasniegt maksimālo materiāla 

blīvumu un labākās īpašības. TādēĜ arī sialonu gadījumā bieži izmanto kompaktēšanas 

paĦēmienus, kas Ĝauj pielietot augstākas saėepināšanas temperatūras, nesagraujot pašu 

savienojumu – saėepināšanu paaugstināta spiediena slāpekĜa atmosfērā vai karsto presēšanu.  

Šajā nodaĜā ir aplūkoti dažāda sastāva no nanopulveriem veidotu sialonu 

kompaktēšanas rezultāti, izmantojot karstās presēšanas paĦēmienu, kā arī salīdzināti ar 

rezultātiem, kas iegūti līdzīgos apstākĜos no rūpnieciskiem pulveriem. 

Pētījumi veikti ar sialonu paraugiem A6, A7, A9, A10 un A9R, kas gatavots no 

rūpnieciskiem pulveriem ( 3.3.1a. tab.). Iegūtie rezultāti salīdzināti ar iepriekšējos pētījumos 

iegūtajiem Si3N4-6Y2O3-3Al2O3 (apzīmējums SiN) parauga parametriem (nod.3.1.).  

 

A3* 

A3 

A3R 
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3.3.21. att. 1800 °C temperatūrā karsti presēto paraugu mikrostruktūra  

(sastāvi 3.3.1a. tabulā)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.22. att. 1910 °C temperatūrā no rūpnieciskiem pulveriem 

 karsti presētā parauga mikrostruktūra 
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  Kā redzams 3.3.21. un 3.3.22. attēlos, sialonu materiālu mikrostruktūra ir atkarīga no 

ėīmiskā sastāva: β-silīcija nitrīdam un β-sialonam ir tipiska adatveida struktūra. Tāpēc šim 

materiālam ir augsta lieces izturība (3.3.4. tabula), turklāt arī augstās temperatūrās. Atkarībā 

no sastāva, α-sialoniem var būt atšėirīga materiāla struktūra, taču adatveida kristālu ir mazāk 

un tāpēc arī lieces izturība ir mazāka, turpretim cietība ir ievērojami augstāka kā silīcija 

nitrīda materiāliem (salīdzinājumam paraugs SiN). Ar karsto presēšanu iegūto materiālu 

graudi ir relatīvi lieli (0,5 - 1,0 µm), bet adatveida kristālu garums atsevišėiem sastāviem ir 

līdz 5 - 10 µm (tie ir garāki nekā līdzīga sastāva sialonu materiāliem, kas iegūti, saėepinot 

temperatūrās līdz 1700 °C [137].  

 

3.3.4. tabula 

Ar karsto presēšanu (N2, 2 h) iegūtās sialonu keramikas īpašības 

 

Paraugs T, 
oC 

ρ, 

g/cm3 

PvaĜ.,  

% 

HV1, 

GPa 

σ20,  

MPa 

E20, 

GPa 

σ 1000, 

MPa 

E1000, 

GPa 

K1c, 

MPa·m1/2 

SiN 1800 

1850 

3,17 

3,27 

0,2 

0 

17,0±0,2 

16,8±0,5 

590±40 

1150±160 

235±5 

312±7 

554 

- 

135 

- 

4,4±0,2 

- 

A10 

 

1800 

1910 

3,20 

3,22 

0,6 

0 

20,0±0,7 

17,6±0,5 

715±15 

760±10 

215±15 

335±15 

- 

755 

- 

181 

- 

- 

A6 1800 

1910 

3,33 

3,31 

0,1 

0 

21,9±0,5 

20,8±0,7 

345±20 

520±15 

244±14 

342±23 

- 

- 

- 

- 

- 

5,5±0,3 

A7 1800 

1910 

3,26 

3,26 

0,2 

0 

21,1±0,8 

20,2±0,5 

535±25 

620±30 

247±12 

331±3 

221 

- 

140 

- 

- 

4,0±0,2 

A9 1800 

1910 

3,23 

3,28 

0,2 

0 

20,4±2,5 

20,9±0,8 

525±30 

690±40 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

7,0±0,3 

A9R 1910 3,30 0 20,8±0,7 700±70 248±10 - - 7,1±0,3 

 

Palielinot karstās presēšanas temperatūru, adatveida struktūra kĜūst izteiktāka un 

palielinās lieces izturība, bet samazinās cietība. 

Pieaugot kompaktēšanas temperatūrai (piem., karstā presēšanā pie 1800 vai 1910 °C), 

α-sialona fāzes daudzums pieaug. Nepilnīga, salīdzinājumā ar rūpnieciskiem pulveriem, fāžu 

pāreja (α- sialona veidošanās) A sērijas paraugos notiek palielināta skābekĜa satura dēĜ 

nanopulveros.  
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Ievērojama adatveida kristālu rašanās sākas 1600 - 1650 °C temperatūrā. It sevišėi tas 

raksturīgs ar karsto presēšanu iegūtajiem paraugiem. Turklāt A6 paraugā nav adatveida 

kristālu, bet A7 paraugam šādu kristālu veidošanās jau ir raksturīga. Abos gadījumos 

materiāls sastāv tikai no α-sialona fāzes. Raksturīgāka adatveida kristālu veidošanās novērota 

A9 paraugā, kur saglabājusies β- sialona fāze. Vidējais adatveida kristālu lielums ir apmēram 

200 nm (šėērsgriezumā) un to garums ar karsto presēšanu iegūtajiem paraugiem – līdz pat 3 - 

4 µm.  

No rūpnieciskiem pulveriem 1650 °C saėepinātie paraugi ir poraini un to graudu 

lielums ir apm. 0,5 - 1,0 µm, bet paraugi, kas izgatavoti ar karsto presēšanu 1910 °C 

temperatūrā, ir blīvi un graudi tajos ir lielāki un adatveida kristālu garums sasniedz pat 20 µm 

(3.3.22. att.).  

Ar karsto presēšanu no nanopulveriem iegūtiem paraugiem kristalītu lielums (gan α-, 

gan β- sialona fāzei) nedaudz pārsniedz 100 nm. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.3.23. att. Paraugu A9 un A9R karstās presēšanas process  

 

Materiālu īpašības mainās atkarībā no to blīvuma, fāžu sastāva, graudu lieluma un 

formas (3.3.4. tab.). Liecies izturība palielinās, palielinot saėepināšanas temperatūru, droši 

vien graudu lieluma un formas dēĜ: paraugi ar izoaksiāliem graudiem ir cietāki, bet ar 

adatveida kristāliem – ar lielāku lieces izturību. Palielinoties adatveida kristālu daudzumam, 

palielinās arī stigrības koeficients. 

Kā redzams no karstās presēšanas sablīvēšanās procesa (3.3.23. att., dl/dt), 

nanopulveru un rūpniecisko pulveru sablīvēšanās kinētika ievērojami atšėiras: nanopulveriem 

T T 

dl/dt 
dl/dt dl 

dl 

p 
p 

A9 A9R 
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nozīmīgāka ir kompaktēšanas iesākuma stadija (1430 - 1550 °C), kad blīvums palielinās 

graudu savstarpējās izslīdēšanas rezultātā. 

 

 

3.3.4.1. Kompleksi B sērijas sialonu pētījumi ar bezspiediena un SPS 

kompaktēšanas paĦēmienu 

B sērijas sialonu paraugu izgatavošanai izmantoti Si3N4-27%AlN, Si3N4, Al2O3 un 

Y2O3 nanopulveri. Tie paši sastāvi izgatavoti arī no atsevišėu (Si3N4, AlN, Al2O3 un Y2O3) 

nanopulveru maisījuma un apzīmēti ar papildus simbolu „b” (piem., B1b, B2b utt.).  

NodaĜā 3.3.3. jau parādīts, ka, izmantojot Si3N4-AlN nanokompozīciju, pazeminās 

sialonu saėepināšanas temperatūra. Pētījumu rezultāti rāda, ka dažu sastāvu sialoni saėep jau 

sākot ar 1430 °C, tomēr vairumam kompozīciju α- sialonu apgabalā saėepšanai ir 

nepieciešama temperatūra ap 1550 °C (3.3.5. tab., 3.3.24. att.). Novērojama kopīga 

likumsakarība: materiāla saėepšanas temperatūra pazeminās līdz ar koeficientu „m” un „n” 

palielināšanos sialonu sastāva raksturojošajā formulā. Šīs likumsakarības uzskatāmākai 

parādīšanai 3.3.5. tabulā ar sarkanu krāsu iezīmēti sastāvi, kuru blīvums pārsniedz 90%. 
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3.3.24. att. B sērijas sialonu materiālu blīvuma atkarība no to sastāva dažādās saėepināšanas 

temperatūrās, ja „m” = 0,5 (1); 0,8 (2); 1,0 (3) un 1,5 (4): A – 1430 °C, B – 1620 °C 
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3.3.5. tabula 

Ar bezspiediena saėepināšanu iegūto paraugu raksturlielumi (dteor.=3,20) 

 

1430 °C  1520 °C 1560 °C  1630 °C  1750 °C  
 

Nr. 

 

m 

 

n 
d, % d, % d, % d, % d, % 

B1 0,25 48,2 52,8 69,1 79,8 90,3 

B2 0,5 54,9 61,6 80,3 84,4 94,1 

B3 1,0 62,2 79,1 88,8 92,5 95,7 

B4 

0,5 

1,5 68,1 86,9 93,1 93,6 95,6 

B5 0,5 41,1 80,6 89,7 96,9 97,8 

B6 1,0 64,1  91,9 94,4 94,8 95,6 

B7 

0,8 

1,5 67,7 92,5 94,1 90,9 89,8 

B8 0,5 57,5 87,5 95,0 97,8 98,2 

B9 1,0 77,9  92,8 95,3 96,4 95,6 

B10 

1,0 

1,5 83,9 93,0 95,3 93,8 89,1 

B11 1,8 84,9  94,1 94,4 89,2 81,9 

B12 

 

2,0 86,3 94,3 93,0 89,7 80,3 

B13 0,75 90,6 96,4 98,8 97,5 99,9 

B14 1,0 92,5 97,2 96,9 95,9 96,8 

B15 1,5 94,7 98,3 97,6 95,9 91,0 

B16 

1,5 

1,75 93,5 99,7 97,2 92,0 92,4 

B17 1,0 97,9 99,6 98,7 95,6 95,4 

B18 

2,0 

1,2 96,7 95,3 92,9 89,4 83,6 

 

Pētīto paraugu fāžu sastāvs ir mainīgs un ir atkarīgs no koeficientiem „m” un „n” α- 

sialonu formulā. Paraugos, kas saėepināti 1700 oC, līdztekus β- sialonam ir novērotas arī α- 

sialona un cita sialona (SiAl5O2N5) fāzes. 

 Paraugu mikrostruktūra ir relatīvi līdzīga (3.3.25. att.): graudi ir noapaĜoti un uz to 

virsmas iespējama stikla fāzes klātbūtne. Paraugu graudu lielums mainās nenozīmīgi un ir 200 

– 300 nm diapazonā. Atsevišėu sastāvu sialoniem ir novērojama adatveida formas graudu 

veidošanās (3.3.25. att., B13 paraugs). 
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3.3.25. att. B5, B8, B13 un B17 paraugu mikrostruktūra (saėepināti 1630 oC) 

 

Materiāla cietība visā α- sialonu apgabalā ir relatīvi augsta (3.3.6. tab., 3.3.26. att.), 

un pārsniedz līdzīgos apstākĜos iegūtu tādu silīcija nitrīda paraugu cietību, kam kā 

saėepināšanas piedevas pievienoti Y2O3 un Al2O3.  
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3.3.26.att. Sialona materiālu cietības HV10 atkarība no to sastāva pie dažādām saėepināšanas 

temperatūrām, ja „m” = 0,5 (1); 0,8 (2); 1,0 (3) un 1,5 (4): A – 1620 °C; B – 1750 °C 
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3.3.6. tabula  

Ar bezspiediena saėepināšanu iegūto sialonu paraugu cietība  

 

HV10, Gpa  

No. 

 

M 

 

n 1520 °C 1560 °C 1630 °C 1700 °C 1750 °C 

B1 0,25  9,6 10,2 14,8 15,2 

B2 0,5  11,3 13,8 17,2 18,5 

B3 1,0  15,3 16,4 16,2 17,6 

B4 

0,5 

1,5  16,7 17,2 16,8 16,1 

B5 0,5  15,4 16,1 18,8 18,1 

B6 1,0  14,9 16,6 16,1 17,4 

B7 

0,8 

1,5 14,2 14,7 15,5 15,8 16,5 

B8 0,5 13,6 15,5 16,5 17,6 17,4 

B9 1,0 14,5 15,4 17,8 16,9 17,5 

B10 1,5 13,8 15,0 16,6 16,8 17,6 

B11 1,8 13,3 16,0 16,1 16,6 17,2 

B12 

1,0 

2,0 12,9 15,5 15,4 15,8 16,1 

B13 0,75 14,2 14,0 15,5 15,6 16,2 

B14 1,0 14,9 13,7 16,1 16,5 17,2 

B15 1,5 15,3 14,3 15,7 16,1 16,4 

B16 

1,5 

1,75 14,3 13,7 15,2 15,4 15,9 

B17 1,0 14,1 15,2 16,3 16,2 15,7 

B18 

2,0 

1,2 14,1 14,9 15,3 16,2 16,5 

 

Salīdzinājumā blīvu tāda paša sastāva, bet no atsevišėiem nanokomponentiem (Si3N4, 

AlN, Al2O3 un Y2O3) iegūtu paraugu saėepināšanai nepieciešama augstāka temperatūra 

(3.3.7. tabula). Līdz ar to arī maksimālās cietību vērtības ir paraugiem, kas saėepināti 

augstākās temperatūrās. 

Salīdzinot no Si3N4-27%AlN nanokompozīcijas (paraugi B1...B18) un atsevišėu Si3N4 

un AlN nanopulveru maisījuma (paraugi B1b...B18b) iegūtos sialonu paraugus, var secināt, ka 

blīvu materiālu no nanokompozīcijas izgatavotiem paraugiem var iegūt zemākās 

temperatūrās. Šajās temperatūrās materiāli satur vairāk β- sialona fāzes, kam ir zemāka cietība 
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kā α- sialoniem. Toties paraugi, kas veidoti no atsevišėu Si3N4 un AlN nanopulveru 

maisījuma, satur stipri vairāk α- sialona fāzes (3.3.27. att.). 

 

 

3.3.7. tabula  

Ar bezspiediena saėepināšanu no atsevišėiem nanokomponentiem iegūto sialonu paraugu 

raksturojums (relatīvais blīvums d, % un cietība HV10, GPa) 

 

1580 °C 1600 °C 1700 °C 1800 °C  

No. 

 

m 

 

n d HV d HV d HV d HV 

B1b 0,25         

B2b 0,5 59,1 1,6 68,2 3,1 76,3 9,7 95,4 18,2 

B3b 1,0 73,6 6,3 83,6 9,8 93,5 17,3 92,2 16,9 

B4b 

0,5 

1,5         

B5b 0,5 74,8 6,1 84,2 9,7 94,2 19,0 93,3 18,2 

B6b 1,0 87,0 10,5 93,0 15,9 96,4 19,4 95,1 18,5 

B7b 

0,8 

1,5         

B8b 0,5 84,2 8,7 92,7 14,5 97,0 18,2 93,7 17,7 

B9b 1,0 91,8 14,0 93,0 15,0 95,3 18,5 94,8 18,7 

B10b 1,5 89,4 14,9 95,2 17,2 96,4 18,1 99,1 18,7 

B11b 1,8 93,0 16,2 94,8 17,8 94,0 18,1 93,2 18,4 

B12b 

1,0 

2,0         

B13b 0,75         

B14b 1,0 55,5 2,7 89,3 15,6 97,3 18,3 96,0 18,6 

B15b 1,5 69,4 9,7 83,3 12,0 97,6 18,7 97,2 19,7 

B16b 

1,5 

1,75         

B17b 1,0         

B18b 

2,0 

1,2         

 

 

Atšėirības materiālu saėepšanas procesā ir saistītas ar izmantoto nanopulveru 

veidošanās atšėirībām: iegūstot Si3N4-AlN nanokompozīciju plazmā, virkne ėīmisko 

mijiedarbību jau ir notikušas šīs kompozīcijas ieguves laikā. Ir izveidojušās sialonu fāzes ar 
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zemāku kušanas temperatūru un mazāku viskozitāti (piem., Si1,8Al0,2O1,2N1,8). TādēĜ no Si3N4-

AlN nanokompozīcijas iegūto paraugu saėepšana notiek jau zemākā temperatūrā, kā no 

atsevišėiem nanokomponentiem iegūtiem paraugiem. 

 

3.3.27. att. 1700 oC temperatūrā saėepinātu B5 sastāva sialonu fāžu sastāvs: 

1 -  izgatavots no Si3N4-27%AlN nanokompozīcijas; 

2 – izgatavots no Si3N4 un AlN nanopulveru maisījuma 

 

SPS eksperimentu rezultāti ir apkopoti 3.3.8. tabulā. Sarukuma sākuma temperatūra ir 

apzīmēta ar Tsāk., bet sarukuma beigu temperatūra - ar Tbeigu. IzmaiĦas paraugu rentgena fāžu 

analīzes diagrammās, respektīvi, rentgenstaru difrakcijas maksimumu {hkl = 321} nobīde 

virzienā no β- Si3N4 maksimuma uz β- sialona maksimumu ir apzīmēta ar “XRD nobīde”.  

Kā izriet no 3.3.8. tabulas, gan sarukuma sākuma temperatūra, gan beigu temperatūra 

samazinās, palielinoties saėepināšanas piedevu daudzumam kompozīcijā (palielinoties 

koeficientiem „m” un „n” α- sialonu formulā) un tuvojoties α- sialonu apgabalam. Gandrīz 

pilnīgi blīvi paraugi ir iegūti 1400-1500 °C (α- sialonu apgabals). Parauga sarukšanas gaita 

SPS procesa laikā attēlota 3.3.28. attēlā. 

Izmantojot SPS kompaktēšanas metodi, praktiski visas sialonu kompozīcijas sasniedz 

teorētisko blīvumu temperatūrās līdz 1550 °C. VaĜējā porainība visos gadījumos ir 0%. 
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3.3.8. tabula  

Ar SPS paĦēmienu saėepināto paraugu raksturlielumi 

 

Nr. 

Tsāk.  

[°C] 

Tbeigu  

[°C] 

Blīvums 

[g/cm3] 

PvaĜ.  

[%] 

HV5 

[GPa] 

K1c 

[MPa.m1/2] 

XRD nobīde  

2Θ [°] 

B1 1300 1600 3,16 0 16,6±0,7  0 

B2 1200 1580 3,14 0 16,5±0,7   0,15 

B3 1200 1550 3,16 0 16,1±0,8  0,20 

B4 1200 1550 3,13 0 16,3±0,2  0,20 

B5 1160 1490 3,15 0 15,6±0,5  0,05 

B6 1150 1520 3,16 0 15,8±0,2 4,2±0,2 0,15 

B7 1120 1480 3,16 0 15,6±0,7  0,25 

B8 1200 1550 3,24 0 16,1±0,9  0,20 

B9 1200 1560 3,15 0 15,9±0,3 5,7±0,3 0,25 

B10 1100 1520 3,24 0 15,9±0,5  0,35 

B11 1050 1480 3,14 0 16,7±0,5  0,40 

B12 1050 1450 3,12 0 16,3±0,9  0,40 

B13 1060 1500 3,21 0 16,6±0,6 6,4±0,3 0,30 

B14 1070 1480 3,27 0 17,5±0,8  0,45 

B15 1000 1430 3,19 0 15,5±0,7  0,40 

B16 1000 1400 3,27 0 16,3±0,7  0,45 

B17 1000 1420 3,34 0 16,9±0,7  0,45 

B18 1000 1420 3,22 0 16,9±0,9  0,65 

 

Saėepināto paraugu fāžu analīze liecina, ka izvēlētajos kompaktēšanas apstākĜos visi 

paraugi sastāv vienīgi no β- sialona fāzes, ar mainīgu ėīmisko sastāvu (atšėirīga difrakcijas 

maksimumu nobīde). IzĦēmums ir tikai B1 paraugs, kurš līdztekus β- Si3N4 satur arī nelielu 

daudzumu Si2N2O fāzes. Kā minēts iepriekš (3.3.1. nod.), nanopulveru gadījumā fāžu pārejas 

process norit, sākot no amorfā Si3N4 kristalizācijas par α- un β- Si3N4 (līdz 1400 °C), tālāk β- 

sialona veidošanos (virs 1400-1450 °C) un tikai pēc tam (sākot ar 1500-1550 °C) α- sialona 

veidošanos. Šādos eksperimenta apstākĜos saėepināšanas temperatūra un jo īpaši īsais 

saėepināšanas laiks ir pārāk mazi, lai, atbilstoši fāžu diagrammai, veidotos α- vai α-/β- sialonu 

fāzes.  
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3.3.28. att. B17B parauga sarukuma līknes fragments temperatūru  

diapazonā no 1000 līdz 1700 °C 

 

Paraugu mikrostruktūra ir samērā līdzīga (3.3.29. att.): izteikti šėautĦaini graudi, daĜēji 

ar nedaudz izstieptu graudu formu. Paraugu graudu lielums mainās nenozīmīgi un ir 200 – 

400 nm diapazonā (izstieptie graudi līdz 1 µm).  

 

        

3.3.29. att. B14 un B17 paraugu mikrostruktūra 

 

Ir konstatēts, ka gandrīz visu paraugu cietība ir samērā augsta, tomēr ne tik augsta kā 

tādiem paraugiem, kas iegūti, saėepinot lēnākā procesā (1650 °C, 2 h) (skat. 3.3.3. nod.). To var 

dl/l, mm 

time 

× 

× 
Tend 

Tbeg. 
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izskaidrot ar faktu, ka paraugi satur vienīgi β- sialona fāzi, kuras cietība ir zemāka nekā α- 

sialonam.  

 

 

NodaĜas secinājumi: 

 No rūpnieciskiem un nanopulveriem ar dažādiem kompaktēšanas paĦēmieniem 

(bezspiediena saėepināšana, saėepināšana saules enerăijas krāsnī, dzirksteĜizlādes 

saėepināšana un karstā presēšana) ir iegūti dažāda fāžu un ėīmiskā sastāva sialonu materiāli. 

Sialona materiālu lieces izturība nedaudz atpaliek no Si3N4 materiālu ar Al2O3 un Y2O3 

saėepināšanas piedevu lieces izturības, toties cietība ir augstāka. 

 Ar karstās presēšanas paĦēmienu 1800-1910 °C temperatūrās iegūti dažāda sastāva α- 

sialoni un α-/β- sialoni ar augstām mehāniskām īpašībām: cietību HV1 līdz 21,9 GPa (paraugs 

A6), lieces izturību σ20 līdz 690 MPa (A9) un stigrības koeficientu K1c līdz 7,0 MPa·m1/2 

(A9). Materiālu augstās mehāniskās īpašības saglabājas līdz pat 1000 °C: piem., parauga A10 

lieces izturība σ20 = 760 MPa un σ1000 = 755 MPa. Materiālu mehāniskās īpašības nosaka 

sialonu materiāla ėīmiskais un fāžu sastāvs, kā arī kompaktēšanas temperatūra: zemākās 

temperatūrās (1800 °C) augstāka ir cietība, bet augstākās temperatūrās (1910 °C) – labākas ir 

lieces izturība un stigrības koeficients. Šīs īpašības nosaka materiāla mikrostruktūra: materiālam 

ar izoaksiālu graudu formu cietība ir augstāka, bet materiālam ar izstieptāku graudu formu 

labākas ir lieces izturība un stigrības koeficients. 

 Izmantojot nanopulverus, ar parastās bezspiediena saėepināšanas paĦēmienu iegūti blīvi 

sialona materiāli ar augstām mehāniskām īpašībām. Blīvi materiāli ar augstu cietību iegūti 

1500-1600 °C temperatūrā, bet augstas lieces izturības sasniegšanai nepieciešama temperatūra 

1700- 1750 °C, kurā veidojas adatveida β- sialona kristāli vai α- sialoni. 

Augstas mehāniskās īpašības ir visiem α- sialonu apgabalā esošiem paraugiem, bet 

labākās īpašības ir paraugiem, kas atrodas apgabalā ar indeksiem „m” = 1,0 – 1,8 un „n” = 0,9 

– 1,2 vispārējā formulā Ym/3Si12-(m+n)Alm+nOnN16-n. Tas attiecas kā uz ar bezspiediena 

saėepināšanu (HV = 20-21 GPa), tā arī karsto presēšanu (HV1 = 20-22 GPa, σ20 = 520-690 

MPa) iegūtiem paraugiem. 
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4. KOPSAVILKUMS 
 

1. Darbā veikti plazmas strūklā sintezētu silīcija nitrīdu saturošu nanopulveru 

kompozīciju mehānisko īpašību, fāžu sastāva un mikrostruktūras  pētījumi, atkarībā no 

kompaktēšanas metodes, temperatūras režīma, kā arī izejas kompozīciju sastāva un 

pagatavošanas metodes. Parādīta iegūto keramisko materiālu priekšrocība 

salīdzinājumā ar līdzīgiem materiāliem, kas iegūti no rūpnieciski ražotiem silīcija 

nitrīda pulveriem. 

2. Pierādīts, ka plazmā sintezēto viendabīgo Si3N4-Y2O3-Al2O3 daĜiĦu nanokompozītu 

izmantošana nodrošina blīvas, kvalitatīvas keramikas iegūšanu bezspiediena 

saėepināšanā 1650 oC augstā temperatūrā, kas ekonomiski daudz izdevīgāka, 

salīdzinot ar karstās presēšanas metodi. Noskaidrota dažādu modificējošo piedevu 

(ZrO2, TiN, SiC) nozīme Si3N4 nanokeramikas atsevišėu mehānisko īpašību 

uzlabošanā. 

3. No Si3N4-Y2O3-Al2O3 nanokompozīcijas ar parasto saėepināšanas metodi iegūtās 

keramikas īpašību raksturojums ir: HV1 ~18 GPa un K1c ~5,6 MPa·m1/2 (rūpniecisko 

pulveru keramikai šie parametri ir: HV1 ~12 GPa un K1c ~2,8 MPa·m1/2), bet ar karsto 

presēšanu 1850 °C temperatūrā iegūto keramiku raksturo sekojošas vērtības: HV1 ~ 

16,8 GPa), K1c ~5,7 MPa·m1/2 , σ20 ~ 1150 MPa un σ1000 ~1020 MPa (salīdzinājumam 

keramiku no rūpnieciskiem pulveriem raksturo parametru vērtības HV1  ~16,4 GPa un 

σ20 ~940 MPa·m1/2). Mehānisko īpašību atšėirības nosaka keramikas blīvums un 

mikrostruktūra, izstieptu graudu veidošanās. 

4. Konstatēts, ka saules enerăijas krāsnī ātrā saėepināšanas procesā ar strauju 

temperatūras celšanu un īsu izotermiskās izturēšanas laiku var iegūt blīvu nitrīda 

keramiku ar labām mehāniskām īpašībām. 

5. Ar karstās presēšanas un SPS paĦēmieniem no Si3N4-SiC nanokompozīcijām ar Al2O3 

un Y2O3 piedevām iegūtās keramikas īpašību pētījumi rāda, ka ar abiem paĦēmieniem 

iegūtai keramikai ir līdzīgas īpašības. Materiāliem ar zemu SiC saturu ir raksturīga 

augsta cietība (HV1 =19 GPa), materiālus ar augstu SiC saturu raksturo liels blīvums 

3,13-3,19 g/cm3 un augstas mehāniskās īpašības (σ3p =580-610 MPa, K1c = 5,1-5,3 

MPa·m1/2, HV1 =19,4-20,0 GPa), kas ir ievērojami augstākas nekā no rūpnieciski 

ražotiem pulveriem iegūtai keramikai. 
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6. Kompaktējot SiC saturošus paraugus augstos spiedienos, iegūti materiāli ar Ĝoti augstu 

mikrocietību (līdz 35 GPa), kas paver iespēju augstas izturības griežĦu materiālu 

izstrādāšanai.  

7. Secināts, ka plazmas nanokompozītu sintēze, apvienojot vienstadijas procesā sintēzi 

un komponentu sajaukšanu, ir efektīva silīcija silīcija nitrīdu saturošas keramikas 

izejvielu sagatavošanas metode. 

8. Izmantojot dažādas metodes - bezspiediena saėepināšanu, saėepināšanu saules 

enerăijas krāsnī, dzirksteĜizlādes saėepināšanu un karsto presēšanu no nanopulveriem, 

iegūti sialona materiāli ar augstām mehāniskām īpašībām un secināts, ka labākās 

īpašības ir paraugiem, kas atrodas apgabalā ar indeksiem „m” =1,0 –1,8 un „n” = 0,9 –

1,2 vispārējā formulā Ym/3Si12-(m+n)Alm+nOnN16-n. Tas attiecas kā uz ar bezspiediena 

saėepināšanu (HV =20-21 GPa), tā arī karsto presēšanu (HV1 =20-22 GPa, σ20 =520-

690 MPa) iegūtiem paraugiem. 

9. Izdarīti secinājumi par fāžu sastāva un materiālu mikrostruktūras ietekmi uz 

atsevišėām sialonu mehāniskām īpašībām: augstas mehāniskās īpašības ir visiem α- 

sialonu apgabalā esošiem paraugiem, augstas lieces izturības sasniegšanai nepieciešama 

temperatūra 1700- 1750 °C, kurā veidojas adatveida β- sialona kristāli vai α- sialoni. 

Materiāliem ar izoaksiālu graudu formu cietība ir augstāka, bet materiāliem ar 

izstieptāku graudu formu ir labāka lieces izturība un stigrības koeficients. 
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Grabim par labu darba apstākĜu nodrošināšanu, vērtīgiem padomiem. Īpašu pateicību vēlos 

izteikt dr. sc. ing. Ilmāram Zālītem par daudzām konsultācijām un palīdzību promocijas 

darba izstrādes laikā. 
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