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Teémas aktualitate. Viens no materialzinatnes uzdevumiem ir iegiit tadus

jaunos materialus, kuru fizikali-kimiskas un mehaniskas TpasSibas sp&tu nodrosinat
arvien pieaugos$as prasibas tehnisko un zinatnisko uzdevumu risinasana vai arT lautu
vienkar$ot jau esosas tehnologijas. Silicija nitridu saturoSai keramikai ir loti plass
pielietojuma spektrs, sakot ar elektronisko riipniecibu un beidzot ar aviacijas,
kosmisko un auto riipniecibu [1]. Silicija nitrida un sialonu keramikai ir raksturiga
[2]:
augsta mehaniska izturiba augstas temperatiiras;
laba siltumvaditspgja;
kimiska izturiba oksid&josa vide, skabes;
stabilitate metalu (Al, Mg, Zn, Pb) kausgjumos;
augsta termiska trieciena izturiba;
mazs termiskas izplesanas koeficients;
augsta nodilumizturiba un zems berzes koeficients.
Pirmas zinas par silicija nitrida ieguvi minétas jau pirms simts gadiem, bet
bliva keramika ieglita 1961. gada [3] ar karstas presé€Sanas panémienu. Lieli
panakumi silicija nitrida keramikas ieguves un pielietojumu pétijumos ir sasniegti
pedgjos 30 gados, dodot lielu progresu keramisko materialu pielietojuma
tautsaimnieciba. Visas iepriek§ piemingtas pozitivas silicija nitrida materialu
Ipasibas izpauzas vienigi tad, ja materials ir pilnigi blivs. Silicija nitrids ir kovalents
savienojums, kam raksturiga zema difiizijas aktivitate, tade] bliva materiala ieguve
ar parastajam kompaktéSanas metodém praktiski nav iesp&jama. Dalgji §is
problémas var atrisinat, izmantojot dazadus karstas presé€Sanas tehnikas panémienus,
sakepinasanu paaugstinata slapekla spiediena apstaklos vai izmantojot dazadas
sakepinasanu veicinosas piedevas un nanoizméru pulverus.

VVVVYVYVYYVY

Darba meérkis.
Noskaidrot = silicija nitridu  saturoSu dalipnu nanokompozitu sakepinaSanas
likumsakaribas salidzinajuma ar riipniecisko pulveru kompozitiem un noteikt iegiito
materialu parametrus (ipasibas un mikrostruktiiru) atkariba no izmantotajam
piedevam un sakepinaSanas panémiena.

Darba uzdevumi:

1. Noskaidrot Si3zN4-Al,O53-Y,0; nanodalinu  kompozita sakepinaSanas
likumsakaribas, izmantojot tradicionalo sakepinasanu, karsto preséSanu
un sakepinaSanu saules energijas krasni, salidzindjuma ar ripnieciskiem
kompozitiem.

2. Noskaidrot TiN, ZrO, un SiC nanodalinu piedevu nozimi SizN4-Al,Os-
Y,0; nanokompozitu materialu mikrostruktiiras veidoSana un
mehanisko Tpasibu uzlabosana.

3. Noskaidrot sakepinaSanas piedevu ievadisanas veida ietekmi uz Si3Ny-
SiC nanodalinu kompozita mikrostruktiiras veidoSanos, izmantojot
karsto pres€Sanu.

4. Izstradat dazada sastava a-, B- sialonu kompaktéSanas panémienu un
noteikt ieglito materialu mehaniskas pasibas.
5. Sniegt rekomendacijas labako nanodalipu kompozitu sastavu un

sakepinasanas metozu izvélei.



Zinatniska nozimiba un novitate

e  Kompleksu pétijumu rezultata par SisN, saturoSas keramikas izstradi,
izmantojot dazadas sakepinaSanas metodes, noteiktas likumsakaribas, kas
saista dalipu kompozitu sagatavoSanu, to dispersitati, sastavu,
homogenitati, sakepinaSanas pan@mienu, procesa temperatiiru ar iegiitas
keramikas blivumu, mikrostruktiru, fazu sastavu un mehaniskam
Tpasibam.

e Paradita vienpakapes plazmokimiska procesa iegiito SizN, saturoSo
nanokompozitu priekSrociba sakepinasanas aktivéSana, sikgraudainas
mikrostruktiiras veido$ana un mehanisko T1pasibu paaugstinasana,
salidzinot ar ripniecisko un nanopulveru mehanisko maisijumu. Noteikts,
ka butisku Si;N, keramikas lieces izturibas paaugstindgjumu nodroSina
pagarinatu P - Si;N, vai B — sialonu kristalu veidoganas 1600 — 1750 °C
temperatura.

Praktiska nozime

e  Vienkarsota silicija nitrida keramikas izejvielu — nanopulveru kompozitu
sagatavosanas tehnologija.

e  Nanokompozitu pielietoSana nodros$ina sakepinaSanas temperatiiras
pazeminasanu bezspiediena procesa, salidzinot ar riipniecisko pulveru
kompozitiem.

e Izstradatas kompozitu keramikas viendabigums, blivums un diegveida
kristalu klatbtitne nodroSina paaugstinatas materialu mehaniskas 1pasibas
1000 °C ekspluatacijas temperatiira.

Darba praktiskais pielietojums
e Darba rezultati izmantoti antifrikcijas materialu, t. sk., sausas berzes
lodisu gultnu izstradeé EK projekta ,, TRANSNANOPOWDER?” ietvaros.
e Izstradatas silicija nitrida un sialonu keramikas izmantotas apstrades
instrumentu un augsttemperattiras konstrukcijas materialu izgatavosanai
-NANOCERAM” un ,,CARCIM” projektu ietvaros.

Darba aprobacija
Promocijas darba zinatniskie sasniegumi un galvenie rezultati prezentgti:
20 starptautiskas zinatniskas konferences;
23 zinatniskas publikacijas, t.sk. 12 refergjamos zinatniskajos zurnalos.

LITERATURAS APSKATS

Literattiras apskata dala iztirzati jautajumi par Si3N, kristalisko struktiiru un
ipasibam, fazu parejam [4], tradicionalam un nanopulveru silicija nitrida ieguves
metodém, keramikas ieglisanas metodém, ka ari SizNy saturos$as keramikas Tpasibam
un iesp&jamiem pielietojumiem.

Lidztekus SizN, ir pazistama loti bitiska ta savienojumu klase - ta saucamie
sialoni. Sialoni ir cietie Skidumi, kas ir izostrukturali ar attiecigi a- un B- SizN,.
Aizvietojot dalu Si un N ar Al un O B- Si;N, (nitrida), veidojas cietais Skidums, ko
sauc par B- sialonu. - sialona formula vispariga veida ir Sis ,Al,O,Ng,, kur ,,z” var



mainities no 0 lidz 4,2. a- sialons ir otrs cietais $kidums, kas veidots uz a-SizNy
struktiiras bazes. ST cietd $kiduma formula ir M,Si15(mn)AlminOnNi6.n, kur M ir
metala jons ar vertibu p+ un x = m/p, bet m raksturo Si-N saiSu skaitu o~ SizNy
(nitrida), kuras ir aizvietotas ar Al-N saitém, un n raksturo Si-N saiSu skaitu, kas
aizvietotas ar Al-O sait€m [5].

Paslaik lidztekus tradicionalam silicija nitrida sint€zes metodém zinamas
nano- SizN, ieguves metodes ir mehanokimiska sintéze (augsti energétiska malSana)
[6], 1azera sintéze [7] un plazmas sintéze [8].

SisN, un uz ta bazes veidoti kompozicijas pulveri tiek izmantoti
konstrukcijas keramikas ieguvei. Paslaik sagaidams strauj$ keramisko konstrukcijas
materialu pielietojuma un tatad ari razoSanas apjomu pieaugums. Materialu uz
silicija nitrida bazes augsttemperatiiras izturiba (stipriba), kimiska stabilitate un
mazais Tpatng&jais svars ir devis iesp&ju radit keramisko iekSdedzes dzingju ar darba
kameras temperattru lidz 1400 °C, kas lava 1,5 reizes palielinat darba lietderibas
koeficientu, ievérojami samazinat degvielas pat€ripu un apkart§jas vides
piesarnojumu pilnigakas degvielas sadegSanas rezultata. Kodolenergétiskajas
iekartas nitrida keramiku izmanto siltumizdaloSo elementu apvalkiem, bet
kodoltermiskaja energétika - ka plazmas kameras pirmas sienipas siltuma un
elektroizolacijas materialu.

Izteikto SizN, kovalento saiSu d€|] blivas keramikas ieglisana ar klasisko
sakepinasanas pap€mienu - pres€tu pulveru kars€Sanu - praktiski nav iesp&jama.
Galvenais iemesls tam ir arkartigi zemais silicija un slapekla difuzijas atrums (1400
°C temperatiira, attiecigi, Dg; ~0,5x10" m*s™! un Dy ~6,8x107"° m2-s'l) tilpuma vai
uz SizN4 graudu virsmas [9].

Kompakté$ana ir nepiecieSama masas parnese tilpuma vai diftizija caur
graudu robezvirsmu, bet, ta ka diftizija ir termiski aktivéts process, bliva materiala
ieguvei ir nepiecieSamas augstas sakepinasanas temperatiiras [10]. DiemZ€l augstas
temperatiiras SizN, sadalas. Tadél izmanto sakepinasanu veicinoSas piedevas, kas
nodroSina procesa norisi $kidras fazes klatbttn€ un Iidz ar to palielina difuzijas
atrumu caur fazu robezvirsmam.

Par sakepinaSanas piedevam parasti izmanto metalu oksidus, piem., Y,0s,
AlLLO5;, MgO, ZrO,, CaO, SrO vai oksidu maisfjumus ar neoksidu savienojumiem,
piem., AIN, ZrN un Mg;N,.

Piedevu daudzumu un sastavu galvenokart nosaka empiriski. Piedevam ir
javeido eitektika ar SizN4 temperatiira, kas ir zemaka par sakepSanas temperatiiru.

Piedevu daudzums un sastavs ietekmé ne tikai sakepSanas parametrus
(temperatiira, spiediens, laiks, atmosfera), bet arT gala produkta fazu sastavu un
mikrostruktiiru, kas neapSaubami biitiski nosaka daudzas Si;N, keramikas 1pasibas
[9, 10]. Pedgjos gados vispargju atzinibu silicija nitrida keramikas sakepinaSana ir
guvusi kompozicija SizNy - 6 mas.% Y,0;3 - 3 mas.% AlLOs, kura veicina bliva
materiala ieguvi un augsttemperatiiras fazu veidosanos uz graudu robezvirsmas.

Si3N4/SiC materiali ir iegiiti ar karsto preséSanu [11, 12, 13]. SizN4/SiC
saturosas keramikas prieksrociba, salidzinot ar silicija nitrida keramiku, ir palielinata
izturiba [14, 15]. To var pamatot ar to, ka SiC dalinas samazina anomalo graudu
augdanu. Sis efekts palielinas, samazinoties graudu izméram un palielinoties SiC
tilpuma dalai.

Ir raditi daudzi kompakta materiala iegliSanas pap€mieni (salsinatie
apzimgjumi SizN4 gadijuma):



- reaktiva sakepinasana — RBS (reaktivi saistitais Si;N4 — RBSN);

- bezspiediena sakepinasana— S (sakepinatais SizN4 — SSN);

- sakepinaSana pie paaugstinata gazes spiediena — GPS (sakepinatais Si;N, — GPSN);

- karsta presesana — HP (karsti presétais SizNy — HPSN);

- karsta izostatiska presésana — HIPS (karsti izostatiski presétais Si;N, — HIPSN).
Pédgjo gadu laika ir paradijusas vairakas netradicionalas kompaktéSanas

metodes: mikrovilpu sakepinaSana, plazmas izlades sakepinasana, sakepinasana

saules energijas krasni. So panémienu galvena prieksrociba ir augstais sakepinaganas

atrums un procesa Tslaicigums, kas ierobezo graudu augSanu materiala. Tomer,

neskatoties uz pielietoto sakepinasanas metozu daudzveidibu un ieverojamo

progresu Si;N, saturoSas keramikas izstradeé, nanoizméru dalinu kompozitu

sakepinasanas likumsakaribas ir pétitas nepietiekosi un iegiitie rezultati biezi ir

pretrunigi.

PARAUGU PAGATAVOSANA UN PETISANAS METODES

Silicija nitrida un to saturoSu kompoziciju nanopulveri. Silicija nitrida
nanopulverus un to saturo$as kompozicijas (Si3N4-6%Y,03-3%A1,0;, SizNy-Y,0;-
Al O;-AIN, Si3N4-AIN, Si3N,-SiC un Si3Ny-TiN), ka arT citus pétijumos izmantotos
nanopulverus — Al,Os, Y,03, ZrO,, TiN, AIN — ieguva ar plazmokimiskas sintézes
panemienu, kas balstas uz izejas pulveru iztvaic€Sanu augstfrekvences slapekla
plazma (vidgja masas temperatira 5000 — 6000 K) un tai sekojosu strauju reakcijas
produktu kondensaciju (iesaldésanu) nanodalinu forma no gazes/tvaika fazes [16,
17]. Sintez&to nanopulveru un kompozitu raksturojums dots 1.tabula.

1. tabula
Kompozitos izmantoto nanopulveru kimiskais un fazu sastavs
2 Kimiskais sastavs, masas% o

25 g =

S ] & g
=z © g L o I S 7]

s Z Q| Q Z 1 £l o 2 &
[ E A < o N = n 7 E A
SisNy— 88,6 | 3,0 6,0 - - - 0,5 - o-, B- un am. 65
6Y203— Si3N4
3ALO;

Si3Ny- 10,6 - - - - 86,4 0,8 2,0 B-SiC; 36

SiC am. Si3N4

Si3Ny- 88,0 - - - 9,0 - 0,7 | 2,3 | am. SizNy, 60

TiN TiN (zimes)

TiN - - - - 98,2 - - 1,8 | TiN kub. 40

71O, - - - 99,5*- - - - 70% tetrag., 30
30% monokl.

AlLO; - 100 - - - - - - 06—, ®—-A1,04 50

Y,0; - - 100 - - - - - 30 % kub., 20
70% monokl.

*pargjais ir adsorbétas gazes




Sintez&tajam Si;N4 nanopulverim ir raksturigas neregularas formas dalinas ar
vidgjo dalinu izméru 30-40 nm un pulvera patngjo virsmu 50-70 m*/g. Pulveris
sastav no o- un B- SizNy (parsvara attieciba 1:1) un rentgenamorfas dalas. Atkariba
no Tpatngjas virsmas amorfas fazes saturs svarstas 60-80 masas % robezas.

Ka SizN4~Y,03—-Al,03 pulveru kompozicija darba izmantots sastavs ar 6
mas. % Y,0; un 3 mas.% ALO;, kuras ipatngja virsma bija 65-70 m%/g, kas atbilst
vid€jam dalinu lielumam — 30-35 nm. Si3N4-SiC, TiN, ZrO,, TiN- Si;N4 nanopulveri
izmantoti, lai noteiktu to nozimi Si;N4—Y,03;—Al,0; nanokompozita sakepinasana
un keramikas Tpasibu uzlabo$ana.

Plazma iegiitie SizN4-TiN un Si3N,4-SiC nanopulveri sastav no TiN un SiC
dalinam un smalkakam, Si;N,4 dalipam. Grutak kiistosa faze (SiC vai TiN) parsvara
ir parklata ar Si3N, slaniti. Raksturiga plazma sintez€to kompozitu iezime ir zema
Si3Ny, Al,Oj kristalizacijas pakape.

Silicija karbidu saturo$as nanokompozicijas. PEtjjumos izmantoti SizNy-
SiC nanopulveri ar dazadu SiC saturu (A un B sérija) un to kompozicijas ar oksidu
piedevam (Si3Ng-SiC — AlL,O; — Y,03), ka arT atseviski oksidi — Al,O; un Y,03, kas
visi iegiti augstfrekvences plazma. legilito nanopulveru raksturojums dots 2. tabula
(ALL,O; un Y,0; - 1. tabula). Augsta spiediena karstas pres€Sanas eksperimentos
izmantoti divi citi SiC-SizN,4 nanokompoziciju sastavi (C s€rija) ar atSkirigu briva
oglekla saturu. Izmantotas nanopulveru kompozicijas sastav no B-SiC un daudz
smalkaka, parsvara rentgenamorfa Si;Ny.

2. tabula

Izmantoto SiC saturo$o nanopulveru kimiskais sastavs un dalinu izmérs

Kimiskais sastavs, masas %
Nanopulveris
Y o - o B0
3 O | Z |2 [Q | | £ |4
“n 7 < > 97 O

A SiC-SisN, 10,0 | 85,5 - - 0,6 - 53
A SiC-Si3Ny-

Al,03-Y,0; 8,0 | 780 | 7,0 3,6 0,8 1,9 55
B SiC-SizN, 80,0 | 11,5 - - 0,8 8,0 60
B SiC-Si3N, 87,7 9,5 - - 0,3 0,3 40
B SiC-Si3Ny-

Al,03-Y,03 70,0 | 16,0 | 7.4 3,6 0,6 2,0 45
C SiC-Si3Ny 74 18 - - 8,0 50
C SiC-Si3Ny 80 20 0 40

Sialonus veidojoSo nanopulveru kompozicijas. Dazadu sastavu sialonu
izveidei izmantoti sekojosi nanokomponenti: atseviski nanopulveri SizNy, AIN, Al,Os,
Y,0; un nanokompozicijas SizNy-AIN (90%Si3N,-10%AIN, 73%Si3N,-27%AIN), AIN-
Y,0; (90%AIN-10%Y,03), SizN4-AIN-Al,03-Y,0;. To raksturojums dots 3. tabula.

Riipnieciski iegiito pulveru kompozicijas. Paraléli paraugu izgatavosSanai
no nanopulveriem sakepinasanas procesu salidzinasanai izmantoti ari riipnieciskie
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pulveri, no kuriem pagatavotas tada paSa sastava kompozicijas ka no nanopulveriem.
To 1ss raksturojums dots 4. tabula. Firmas UBE silicija nitrida kristalizacijas pakape
ir 99% un tas satur 97% a- SizN4. No riipnieciskiem pulveriem izgatavoto paraugu
apzim&jumam pievienots burts ,,R”.

Paraugu sagatavosana sakepinasanai. P&tjjumos par otras fazes piedevu
lomas noskaidroSanu silicija nitrida kompozicijas par galveno silicija nitrida sastavu
izvéleta SizNy - 6 % Y,03 — 3 % Al,O3 nanokompozicija, kas izmantota par atskaites
sastavu. Ka otra faze izmantota 10 mas. % TiN, ZrO, vai SiC (90 % SiC — 10 %
Si;N4 forma) nanopulveru piedeva. Sastavus mehaniski samaisa bumbu dzirnavas.
Lidziga veida pagatavots tada paSa sastava maisijums no SizNy - 10 % TiN ar Y,0;
un Al,O; piedevam.

3. tabula
Sialonu ieguvei izmantoto nanopulveru kimiskais sastavs un dalinu lielums

m Kimiskais sastavs, masas % *
= B0
3 - s |s |2 ]% |E
=1 Z, Z = <, g ) 3
& g A < = 5 = 3 3
=
Si3Ny 98,1 - - - 0,7 65 40
AIN - 97,0 - - - 40 50
Si3Ny- 71,1 | 27,1 - - 0,4 75 30
27%AIN
Si3Ny- 88,0 | 9.7 | 3,9 - 0,6 50 40
10%AIN
AIN-Y,0; - 89,1 - 9,8 - 30 60
SisNg- AIN- | 83,7 | 8,0 | 2,6 | 4,1 1,3 70 30
AlL,05-Y,0;
* - iztrakums masas bilancg ir no gaisa adsorbétais skabeklis
4. tabula
Pe&tTjumos izmantoto riipniecisko pulveru raksturojums
g 50
g = = 3 2 =
z = <
w2
o 0<2,0%;
SiN SN-10E UBE 10 2,0 Cl, Fe < 100 ppm;
34 Ca, Al <50 ppm
AIN | GradeB | H.CStarck | 2-4 |20-45 | Fes0ppm:
0O <1,5 ppm
AlL,O; | A16SG | AlcoaChemie | 8-10 | 0,4-0.,5
GmbH
Y,0; Grade C | H.C.Starck 10-16 0,9




Si3N4-SiC kompoziciju gadijuma pétita sakepinaSanas piedevu ievadiSanas
veida ietekme uz materialu kompaktgSanos un Ipasibam. Tika izmantoti tris dazadi
So pulveru kompozicijas (maistjums ar 3,5 % Y,0; un 7 % Al,O;) ieguves veidi: 1)
atsevisku nanokomponentu (SiC-Si3N, un oksidu piedevas) mehaniska sajaukSana
bumbu dzirnavas; 2) kimiska oksidu izgulsnéSana no Skidumiem uz Si;N,-SiC
nanodalinu virsmas; 3) vienlaiciga SiC-Si3N; un oksidu piedevu sintéze un
sajauksana plazmas sintézes gaita.

Lai Kimiski izgulsnétu oksidu piedevas, plazma iegiitas SizN4/SiC
nanodalinas ar ultraskanu dispergétas etanola un samaisitas ar aluminija un itrija
nitratu skidumu. Izgulsn&Sana reguléta, pievienojot NH,OH. legttais maisijums
mazgats, un hidroksidi sadaliti, karsgjot argona atmosfera.

Sialoniem ir veidotas divas paraugu s€rijas: vispirms veica atseviskus
petijumus brivi izveletas vietas sialonu eksistences apgabala (A s€rija) un péc tam
veikti sistematiski visa sialonu eksistences apgabala pétijumi (B sérija).

A s€rijas sialonu sastavi fazu diagramma [18] Sijp)Njg — Alj,OppNy —
Y,4Al5N g (1.a att.) izvEl&ti gan pa liniju SizsN; —Y,03-9AIN (paraugi A1-AS), gan
arT visa sialonu apgabala (paraugi A6-A10), lai noteiktu sakepSanas temperatiiru un
materiala TpaSibu atkaribu no sastava un izveletos optimalos sastavus konkrétu
pielietojumu vajadzibam.

Nanokompoziciju (Al...AS) sastavus gatavoja no Si;N, un nanokompozicijas
10 % Y,03 — 90 % AIN. Tas nozimé, ka Y,05:9AIN saturs samazinas, piecaugot
parauga numuram (kartas skaitlim). Sastavam A3 atbilstoss paraugs A3" ir gatavots no
Si;N4-AIN un Y,0; nanopulveriem. Paraugi no A6 lidz A10 ir ar lielaku skabekla
saturu un fazu diagramma atrodas arpus Iinijas SisN; —Y,059AIN. Sos sastavus
gatavoja no Si;Ny-AIN (paraugi no A6 lidz A8) un SizN4-AIN-Al,05-Y,05 (paraugi
A9 un A10) nanokompozitiem un neliela daudzuma AIN, Y,0; un Al,O; pulveru
piedevam sastavu korigéSanai. Tada pasa sastava kompozicijam no rupnieciskajiem
pulveriem pie apzim&juma pievienots indekss ,,R”: AIR ... A10R.

ALOs-AIN

”n”
1
7
1,5 /
u
9 6 Y,0;-9AIN
8/ 17 o o)
L0 O O T N
11 10
2
0,5 3
5 4

Si;N, 0.5 1,0 15 20 .m” YN-3AIN

I p’- sialoni
Il o’- sialoni
I o’- + B’- sialoni

1.a. att. A s€rijas paraugu atrasanas vieta fazu diagramma sistema Y-Si-Al-O-N

Otraja eksperimentu sérija (B sérija) izgatavotas 18 dazada sastava Y saturo$as
o~ sialonu kompozicijas saskana ar formulu Y 3Si15.mmAlminOsNien vai o- sialonu
apgabala tuvuma. Sie sastavi ir att€loti fazu diagramma Si;,Njg — Alj;OpNy —
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Y,4Al5N ¢ (1.b. att.). Tadgjadi gala kompozicijas var sastavét vai nu no vienfazes o-
sialona vai o + - sialonu kompozicijas saskana ar fazu diagrammu [18].

ALOy AIN I p-sialoni
n” II  o’- sialoni

£ s+ B si .

I dlZ III o’- + B’- sialoni

2,0/

Y,03-9AIN

SisN, 05 1,0 L5 20 ,m”  YN-3AIN

1.b. att. P&tito B s@rijas paraugu atraSanas vieta sistémas
Y-Si-Al-O-N fazu diagramma

B s@rijas sastavu izgatavos$anai izmantota SisN; — 27 masas % AIN
nanokompozicija , ka ari Al,Os;, Y,0; un SisN; nanopulveru piedevas sastavu
koriggsanai.

Visas pétijumos izmantotas kompozicijas ieguva, izvél&tos paraugu sastavus
sasverot ar precizitati [idz 0,001g un 15 st. mehaniski sajaucot bumbu dzirnavas.
Vienigi B s@rijas sialonu sajaukSanai izmantotas planetaras dzirnavas. Izmantots
polietilena trauks un silicija nitrida lodes. Ka dispersijas vide izmantots
izopropanols. Izmantojot parastds sakepinaSanas pan€mienu, maisljumiem V&l
pievienoja 2 masas % stearinskabes, lai uzlabotu paraugu pres€jamibu. HP un SPS
procesos plastifikatoru nelieto. Péc sajauk$anas masu 1 stundu apstradaja ar
ultraskanu, lai kavétu aglomeratu atkartotu veidoSanos, un vél 2 stundas sajauca
bumbu dzirnavas. Tapat apstradaja arT plazma iegiitas nanokompozicijas, piem .,
Si3Ny -6%Y,03 -3%A1,05.

P&c sastavu samaisiSanas tos zaveja 80 °C temperattira un sijaja caur 200 pm
sietu. SakepinaSanai parastaja krasni (bezspiediena sakepinaSana) vai saules
energijas krasni, presgja paraugus (presé$anas spiediens 200 MPa) ar diametru 15
mm un augstumu 7-8 mm. Stearinskabi izdedzinaja 600 °C temperatiira slapekli.
Presétu paraugu blivums paraugiem no nanopulveriem bija 40-48 % (SizN4—6Y,05—
3Al,03; nanokompozitu blivums neparsniedza 33 - 36 %), bet no riipnieciskiem
pulveriem - 50 - 57 %.

Keramisko materialu ieguves metodes:

1) Tradicionala bezspiediena sakepinaSana. Parastas bezspiediena sakepinasanas
reZimos paraugus apdedzinaja slapekla atmosfera temperatiiru intervala 1000-1750
°C, , izotermiski izturot 2 stundas, temperatiiras celSanas atrums 10°min. Procesu
lIidz 1000 °C veica vakuuma, lai maksimali atbrivotu dalinu virsmu no adsorbétam
gazém, galvenokart — skabekla. Paraugus atdzes€ kopa ar krasni.

2) Karsta presésana. Pulveru sakepinasanas rezimi pamata bija $§adi: sakepinasana
slapekla atmosféra pie temperatiiras celSanas atruma 10°/min. un presésanas slodzes-
30 MPa. Sakepinasanas temperatiira bija 1750, 1800, 1850 un 1910 °C, bet
izotermiskas izturé$anas ilgums 1 vai 2 stundas.

11



3) Karsta preséSana augstos spiedienos. Kompaktus materialus ieguva
augstspiediena karstas pres€Sanas iekarta (pres€Sanas spiediens Iidz 10 GPa un
sakepinasanas temperattira Iidz 1800 °C). Paraugu (diametrs 2 mm un augstums 3
mm) iepres€ja rénija kapsula un MgO cilindra, kura nostiprinaja ar1 W/Re termopatri.
Visu bloku ievietoja MgO saturo$as keramikas oktaedra, kuru aptver 8 kubiski WC
bloki. ST konstrukcija kopuma parnes spiedienu no preses uz paraugu. Paraugus lidz
nepiecieSamajam spiedienam saspieda 3,5 stundu laika un $aja spiediend turgja 2
stundas. P&c tam spiedienu 15 stundu laika pazeminaja Iidz normalam spiedienam.
Paraugu kars€Sanu veica (temperatiiras celSanas atrums 100 °C/min, izturéSanas
ilgums — lidz 10 min.) maksimalaja darba spiediena.

4) Sakepinasana saules energijas krasnl. Temperatiiras celSanas atrums lidz
sakepinasanas temperatirai (1600 — 1750 °C) bija robezas no 30 lidz 180 °C/min.
Iztur&Sanas laiks slapekla atmosfera sakepinasanas temperatiira no 10 Iidz 60 min.

5) Dzirkstelizlades plazmas sakepinasana (SPS). SPS sakepinasana veikta ar
divam dazadam iekartam. SiC saturoSie sastavi kompaktéti ar iekartu HP D 25/1, kas
stradaja temperatiiras lidz 1900 °C ar temperatiiras cel$anas atrumu 200 °/min,
presésanas spiedienu 30 MPa un slapekla spiedienu darba kamera 40 mbar
pulsacijas rezima 10/5/1/0 ms. Paraugu diametrs bija 40 mm. Iekarta SPS-825.CE
izmantota sialonu kompaktg$anai: temperattiras celSanas atrums lidz 1600 °C 100
°/min, no 1600 °C lidz 1700 °C — 50 °/min, izotermiskas izturéSanas laiks 1700 °C —
5 min, pres€Sanas spiediens 30 MPa. Sakepinasana veikta vakuuma. Stravas
pulsacijas atrums bija 14 impulsi sekundg.

Nanopulveru un materialu pétiSanas metodes.

Pulveru Kimiskais sastavs (N, C, Sipmais, Y, Al, Ti) noteikts ar kimisko
analizi. Pulveru patngja virsma noteikta ar BET argona adsorbcijas - desorbcijas
metodi.

Dalinu izmérs un morfologija noteikta ar caurstarojoso elektronu
mikroskopu (TEM) Philips CM20.

Pulveru un sakepinato paraugu fazu sastavu noteica ar rentgena
difraktometriskas analizes (XRD) palidzibu (DRON-3 un Advance D8, Bruker AXS).

Sakepinato paraugu blivuma un valgjas porainibas noteik$anai izmantoja
Arhimeda metodi. Sakepinato SiC paraugu blivumu analizja arT ar dzivsudraba
imersijas (iegremdésanas) metodi.

Sakepinato paraugu mikrostruktiiru analiz€ja ar skengjoSo elektronu
mikroskopu (SEM) (Hitachi, S4800 un Supra 40VP, Zeiss, HR-SEM.

Paraugu cietibu (HV,, slodze 9,8 N un HVs, slodze 49 N) un stigribas
koeficientu (K., slodze 98 N) noteica ar Vikersa metodi, lieces izturibu — ar
trispunktu pap@mienu istabas temperatira un 1000 °C. ). Paraugus péc
sakepinasanas sagrieza stienisos 5x5x45 mm, slip&ja un pulgja.

REZULTATI UN TO IZVERTEJUMS

1. ,,Si3N,-Me,05” un ,,Siz;Ny-Me, 03 — modifikatori” keramikas ieguve

Si;N; nanopulverus saturoSu materialu bezspiediena sakepinaSanas
likumsakaribas. P&tjjumos noskaidrota plazma sintezétd SisN; — 6%Y,0; —
3%Al1,0; nanokompozita sakepinaSanas likumsakaribas, salidzinot ar riipniecisko
pulveru sakepSanu. Nano- Si;N; — 6%Y,0; — 3%A1,0; paraugu relativa blivuma
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Fazu saturs, %

izmainas bezspiediena sakepinasanas procesa ir att€lotas 2. att. Paraugu relativais
blivums nemainas Iidz pat 1400 °C: parauga no nanopulvera (paraugs ,,1”) sakuma
blivums bija tikai 39,8%, bet no riipnieciskiem pulveriem (paraugs ,,1-R”) — 49,7%.
Pieaugot sakepinaSanas temperatirai, paraugu blivums pieaug loti strauji un
paraugam no nanopulvera maksimalo blivumu sasniedz jau 1550 °C temperatiira.
Bliva materiala ieguvei no riipnieciskiem pulveriem pat 1650 °C temperatiira nav
pietickama (blivums neparsniedz 88%). Sakepinatu paraugu blivumu atskiribas ir
saistitas ar dazadu izmantoto pulveru dalipu izméru un tatad aktivitati, ka ari
atSkirigu kompozitu sagatavoSanas veidu.

=
4

100

oe}
(=]

1-R
2. att. Si3N4*6%Y203*3%A1203
paraugu relativa blivuma atkariba
no sakepinasanas temperatiiras:1-

20 ' ' ' ' nanokompozits, 1-R-kompozits
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700  no rapnieciskiem pulveriem

Sakepinasanas temperatiira, °C

Relativais blivums, %
3

S

Vienlaikus ar materiala kompakt€Sanos notiek arT kristalizacijas
(nanopulveru gadijuma) un fazu parejas procesi. Silicija nitrida keramika no
ripnieciskiem pulveriem izteiktu o-/B- SizN; fazu pareju novéro 1500-1550 °C
temperatiiras (3. att.). Nanopulveriem temperatiiras lidz 1400 °C notiek amorfa
silicija nitrida kristalizacija (a- un B- Si;N4 veidosanas). o-/B- SizNy fazu pareju
nanopulveru gadijuma novéro 1400-1450 °C temperatiira.

100 ]
80 e
JAVa

60 ,/7< X 3. att.  SiN6%Y,05-3%ALO;
40 “ pulvera kompozicijas fazu sastava

izmainas  sakepinasanas  gaita
20 Z paraugiem ,1” (2,3) un ,1-R”
0 (1,4):1,2 - 0-Si3Ny, 3,4 - B-SizNy

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700

SakepinaSanas temperatiira, °C
Blivuma, mikrostruktiiras un ari fazu pareju izmainas sakepinasanas gaita

ietekmé arT materiala mehanisko 1pasibu (cietiba HV un stigribas koeficients K. )
izmainas (4. att.).
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Cietiba pieaug proporcionali materiala blivumam. Stigribas koeficientu,
tapat ka lieces izturibu, ietekm& arT materiala mikrostrukttira - adatveida kristalu
klatbitne seviski palielina materialu lieces izturibu. Sie rezultati labi saskan ar tadu
materialu TpaSibam, kas iegiti ar karstas preséSanas panémienu 1600 un 1850 °C
temperatiird : HV, ir attiecigi 17,2 un 16,8 GPa, bet stigribas koeficients (4,7 un 5,7
MPa.m"?) un lieces izturiba (560 un 1150 MPa).

20 7
! 6
F( 0 , T

15 ~ 1s
= “g
5 F—*A/A 3 143
~ 10 =
s 13~
T /H 4 g
2

5 42

z@ﬁ/( I,

0 % T T 0

1300 1400 1500 1600 1700

SakepinaSanas temperatiira, °C

4. att. Materialu Ipasibu (cietiba HV| (1,3) un stigribas koeficients K. (2,4))
izmainas atkariba no sakepinaSanas temperatiiras SizN,—6%Y,0;-3%Al1,0;
materialiem ,,1" (1,2) un,,1-R” (3,4)

Salidzingjuma ar rOpniecisko pulveru keramiku, nanokompozitu
sakepinagana 1600 °C augstds temperatiirdis nodro§ina stigribas koeficienta
pieaugumu vairak ka divas reizes un cietibas pieaugumu par 50%, ko nosaka
atSkirigs blivums, mikrostrukttira un fazu sastavs.

Silicija nitridu saturoSu nanopulveru sakepinaSana saules Kkrasni.
Sakepinasanas pétijumi saules energijas krasni ir veikti ar to pasu SisNy — 6 %Y,0;3 —

5. tabula
Paraugu ,,1” relativais blivums (p) un cietiba (HV) atkariba no sakepinasanas
parametriem (sakuma blivums 39,8 %)

2
S| .9 1600 °C 1700 °C 1750 °C
BE|EE

29| 8¢5

S 4 g g g

EE| g p p p

Q N ) ] £)

25| =2 b | HVLGPa | D | HV,GPa | D | HVi,GPa
&

180 | 10 | 454 | 3,203 940 | 12703 | 96,1 | 17,8+0,6
180 | 30 - - - - 955 | 18,708
180 | 60 | 851 | 80:04 | 949 | 17405 | 96,1 | 17,8£0,5
30 60 - - - - 957 | 17,604
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3%Al,05 nanokompoziciju. Viens no pétfjuma mérkiem bija noskaidrot, ka materiala
sakepSanu un mikrostruktiiru ietekm& temperatiiras celSanas atrums, kas saules
energijas krasni ir iespgjams daudz lielaks neka parasta krasni.

Sakepinasanas temperatira 1600 °C nav pietiekama SisN;—6%Y,05—
3%Al1,03 nanokompozita (paraugs ,,1”) sakepinasanai — péc 10 miniiSu sakepinaSanas
parauga blivuma izmainas ir nenozimigas, arT péc 60 miniit€tm paraugs vél nav pilniba
sakepis (5. tab.), bet 1700 °C temperattira veidojas jau saméra bliva keramika.

Blivu no riipnieciskiem pulveriem iegiitu materialu nav iesp&jams iegiit pat
1750 °C, izotermiski izturot 60 minttes.

Kopuma nanokompozitu sakepinasana saules krasni 1750 °C augsta
temperatiira 10 — 60 min laika iegtitas keramikas blivums un mehaniskas pasibas ir
analogas tam, kas ieglitas nanokompozitu bezspiediena sakepinasana 1600 — 1650
OC. legiitie rezultati rada, ka sakepinasana saules krasni var bit perspektiva neliela
izméra, augstas tiribas materialu ieguvei.

Si;Ny nanopulverus saturoSu materialu karstas preséSanas pétijumi.
Karsta presésana, kuru plasi izmanto riipniecisko SizN4 pulveru sakepinasana, veikta
izmantojot iepriekSminéta sastava SizN4-6%Y,03-3%Al,0; kompozicijas. Pétijumi
veikti divos karstas pres€Sanas rezimos: 1600 °C un 1850 °C temperatlira ar
izotermiskas izturéSanas laiku 2 stundas. Pres€Sanas spiediens — 30 MPa. Materialu
pasibas apkopotas 6. tabula.

6. tabula
Ar karstas presé$anas panémienu iegiitu SisNy-6%Y,0;-3%Al1,05 kompoziciju
mehaniskas 1pasibas

- . «Q <
DY | Ee |pw | BES | § | st 5
E S92 | % | 282 P M s
£ |2L| 5 - N o = =
1| 1600 | 3,18 | 03 | 560+80 - [47%03 | 172%05
IR 2,80 | 11,5 - - - 11,8+4,5
I | 1850 | 327 | 0 | 1150£160 | 34615 | 5,7:0.4 | 16,80,
IR 3,25 0 | 94048 | 262+17 | - 16,4406

1600 °C temperatira no nanopulvera ieglita parauga blivums ir tuvs
teorétiskajam. Materialam ir augsta cietiba, bet ne seviski augsta lieces izturiba, jo
mikrostruktiira nesatur adatveida kristalus. To veidoSanas parasti notiek
temperattiras ap 1700 °C. No ripnieciskiem pulveriem iegiitam paraugam S§1
temperatiira ir par zemu, lai iegiitu blivu materialu ar labam Tpastbam.

1850 °C temperattira no nanopulvera un ripnieciska pulvera iegiito materialu
mikrostruktiira ieveérojami atSkiras (5. att.) — abos gadijumos ir novérojama izteikta
augsta izstiepto (adatveida) graudu koncentracija, bet nanopulveru gadijuma So
graudu izmers ir ieverojami mazaks (100 - 200 nm, atseviski graudi Iidz 400 nm
diametra) un graudu pagarindjuma pakape lielaka (I/d lidz 10) neka no
ripnieciskiem pulveriem ieglitam paraugam. Tas nosaka arl augstakas materidla
mehaniskas Tpasibas, jo Tpasi lieces izturibu (6. tabula).
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8 5000X

5. att. 1850 °C temperattira ar karsto pres€Sanu no nanopulvera (,,1”)
un riipnieciskiem pulveriem (,,1-R”) iegiitas keramikas mikrostruktiira

Blivu Si3N4-6%Y,03-3%A1,05; keramiku no nanopulveriem var iegit jau
1600 °C temperatiira (gan izmantojot bezspiediena sakepinasanas panémienu, gan
karsto pres€$anu), bet $ajas temperatiiras vél ir neizteikta rekristalizacija un - SizNy
adatveida kristalu veidoSanas. Tadel Iidz 1600 °C temperatiirai ieglito materialu
lieces izturiba un arf stigribas koeficients vel nesasniedz savas maksimalas vertibas.
Tacu to nevar teikt par cietibu, kas $ajas temperatiirds no nanopulveriem iegiitiem
paraugiem ir visaugstaka (6. tab.).

Lai parliecinatos par otras fazes ietekmi uz silicija nitrida keramikas
1pasibam, veikti pétijumi par SizN, saturosas keramikas ieguvi ar karstas preséSanas
panémienu. Par atskaites sistému ir izmantota Si3N4—6%Y,03;-3%Al,03
nanokompozicija (paraugs ar apzimgjumu ,,1”). Otras fazes ietekmes uz materiala
mikrostruktiiru un ipasibam noskaidros$anai ir izmantotas 10 mas.% ZrO,, SiC
(respektivi, kompozicija 90 mas.% SiC — 10 mas.% SizNg) un TiN nanopulveru
piedevas. Papildus izmantota ari plazma sintezéta SisN, — 10 mas.% TiN
nanopulveru kompozicija, kas mehaniski sajaukta ar 6 mas.% Y,0; un 3 mas.%
AlLO3; nanopulveriem (paraugs ,SN-TN”). Karsta preséSana ir veikta divas
temperatiiras - 1800 un 1850 °C. So paraugu ipasibas apkopotas 7. un 8. tabula.

7. tabula
1800 °C temperatiira karsti preséto materialu mehaniskas Ipasibas
0% | Puas Mehaniskas 1pasibas
Paraugs % G20, Giooo, | HV1, Kie, n
MPa MPa | GPa | MPam
»1” 96,1 | 0,2 610 554 17,0 4.8

»17+10%ZrO0, | 92,5 | 0,1 640 629 17,3 5,0
»17+10% SiC | 96,7 | 0,1 692 - 18,8 5,0
»17+10% TiN | 93,5 | 0,1 655 437 17,9 5,1
»SN-TN” 88,6 | 1,3 785 753 18,3 5,6
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Modificgjosas piedevas nodroSina atseviSku ipasibu uzlaboSanu, pieméram, ZrO,,
TiN piedevas palielina K;¢, SiC piedeva — cietibu. Atskiriba no literatiras datiem par
rupniecisko pulveru silicija nitrida keramiku nanoizm&ru pulveru keramikai
modificgjoSo piedevu ietekme uz mehaniskam IpaSibam ir mazak izteikta, jo tas
butiskak ietekmé pazeminatais sakepinato paraugu blivums.

8. tabula
1850 °C temperatiira karsti preséto materialu mehaniskas Ipasibas
Paraugs o, Pray, Mehaniskas Tpasibas
% % © s a
e - =] =
= §§ < 2 8
& © 3
5 ; =
»17 99,1 | 0,1 1080 1020 16,8 5,7

»17+10 % ZrO, | 93,8 0 827 762 16,7 6,1
»17+10% SiC | 97,3 0 732 - 18,1 53
»17+10% TiN | 94,0 0 885 833 16,9 6,0
»SN-TN” 91,7 |1 0,1 976 964 17,9 5.8

2. Si3N4-SiC keramikas ieguve

Tira silicija karbida keramika ir augsttemperatiiras konstrukcijas materials
tapat ka silicija nitrida keramika. Ta var ilgsto$i darboties lidz pat 1700 °C
temperatiirai [19]. Plazmokimiskas sinté€zes procesa, stradajot slapekla plazma, var
iegiit Si3N4-SiC nanokompoziciju, kura SiC saturu var mainit no 0 1idz 90 masas %.
Noskaidrot §adu nanokompoziciju sakepinasanas iesp&as un optimalos
sakepinasanas piedevu ievadiSanas veidus bija viens no $1 darba uzdevumiem.

Si3N4-SiC kompoziciju sakepinaSana ar parasto sakepinaSanas paneémienu ir
grits, praktiski neiesp&jams variants, jo SiC sakepinaSanai ir nepiecieSamas
temperatiiras virs 1800 °C, bet $ajas temperatiras SizN, jau sadalas. Tadel Sadu
kompoziciju kompakteSanai parasti lieto sakepinaSanu paaugstinata slapekla
spiediena (novers Si;N, sadaliSanos) [20] vai karsto preséSanu. Darba ir izmantoti
karstas presésanas un SPS panémieni.

P&tfjumos izmantoja divu sastavu SizN4-SiC nanokompozicijas: ar 10 mas.
% SiC (sérija A) un 80 mas. % SiC (sérija B), un tris dazadus oksidu piedevu
ievadiSanas pap€mienus (9. tabula). Lai novert€tu un salidzinatu nanopulveru
sakepSanas sp€ju, paraleli izgatavotas tada paSa sastava kompozicijas no
rupnieciskiem pulveriem. Kompoziciju iegiiSanas varianti att€loti 9. tabula.

Izmantojot karstas pres€Sanas panemienu, no Si3N4-SiC nanokompozicijam
ar Al,O; un Y,0; sakepinasanas piedevam ir iegiita bliva keramika ar sikgraudainu
mikrostruktiiru un labam mehaniskam ipasibam. Sastaviem ar mazu SiC saturu
kompaktéSanas apstakli ir lidzigi ka tira Si3N; gadijuma — sakepinaSanas
temperatiira ap 1750 °C. legilito paraugu lieces izturiba (o3, ~ 690 MPa) ir mazaka
neka tira nitrida keramikai, bet cietiba ir augsta (HV; = 19 GPa).

Lai sakepinatu paraugus, kas satur daudz SiC (B s@rija), ir nepiecieSamas
augstakas temperatiiras. 1850 °C temperatiira iegiiti paraugi ar blivumu 3,13-3,19
g/cm3 un augstam mehaniskam 1pasibam (o3, = 580-610 MPa, K, = 5,1- MPa'm'?,
HV;= 19,4 - 20,0 GPa). Kompozicijas sagatavoSanas panémieni ( oksidu
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piedevu kimiska izgulsné€Sana uz karbidu nanodalinu virsmas un plazmas sinteze)
uzrada lidzigu blivumu, mikrostruktiru un mehaniskas ipasibas, tomér plazmas
nanokompozitu sintéze, apvienojot vienstadijas procesa sint€zi un komponentu
sajaukSanu, ir vismazak darbietilpiga.

9. tabula
Si3N4-SiC kompoziciju raksturojums
£
% Paraugs Kompozicijas ieguves veids
A (Si3N4-SiC (90:10) - ALO;- Y203)
Al Si3Ny-SiC + ALO; + Y,0;3 mehanisks maisijums
A2 Si3N4-SiC-ALO; - Y504 plazmas sintéze
A3 Si3N4+SiC+ALO;s+ Y,03 ripniecisku pulveru mehanisks maisijums
B (SizNg-SiC (20:80) - ALO;- Y,03)
Bl Si3N4-SiC+ALOs+ Y,04 mehanisks maistjums (Cys= 8 mas. %)
B2 Si3N;-SiC+ALOs+ Y,05 mehanisks maisijums (SiC bez Cysy,)
B3 Si3N4-SiC-ALO; - Y,05 plazmas sintéze
B4 Si3Ny-SiC-ALOs - Y,05 Kimiski izgulsnéti oksidi
B5 Si;N,+SiC+ALO;+ Y,05 ripniecisku pulveru mehanisks maisijums

Riipniecisko SiC saturo$as kompozicijas apskatitajos kompakt€Sanas
apstaklos neveido blivu strukttiru, tadel paraugu mehaniskas 1pasibas stipri atpaliek
no nanokompoziciju paraugiem.

Ar SPS panémienu iegiito paraugu raksturojums ir 1idzigs tiem paraugiem,
kas iegiiti ar karstas preséSanas panémienu. Sakepinasanas aktivacija spécigu stravas
impulsu iedarbiba nodrosina Joti strauju SPS procesa norisi, bet vienlaicigi nosaka
arT lielu graudu aug8anas atrumu.

Kompaktgjot SiC saturosus paraugus augstos spiedienos, iegiiti materiali ar loti
augstu mikrocietibu (lidz 35 GPa), kas varetu buit saistits ar virsstehiometriska SiC
veidoSanos [21]. Kompakt&jot augstos spiedienos paraugus, kas satur brivo oglekli,
veidojas dimanta mikrokristali, kas var sekmét augstas izturibas grieznu materialu
izstradi.

Pétijumu rezultati saskan ar [22] izteikto viedokli, ka keramikai no Si;Ny-
SiC nanokompozicijam mehaniskas ipasibas istabas temperatiira nav izteikti
labakas, salidzinot ar SizN, keramiku. Toties augstas temperatiiras (1400 °C un
augstak) SiC saturosai keramikai ieverojami pieaug ilglaicigas mehaniskas Tpasibas,
kas ir saistitas ar oksidéSanas mehanisma izmainam [23, 24]. Uz materiala virsmas,
zem oksida slana veidojas Si,N,O aizsargslanis, kas samazina tilpuma defektus -
samazina piedevu migraciju virsmas virziena un poru rasanos.

3. Sialonu materialu izstrade

Sialonu materialu bezspiediena sakepinasana. Ka pirmais sialona sastavs
pétits plazma sintez&tais a-/B- sialons ar sastavu A10 (skat. 1.a. att.). Salidzinot ar
nitrida kompozicijam, sialonu izejas pulvera dalinu izm&ram ir vel batiskaka loma
materiala sakepSana (6. att.) — no riipnieciskiem pulveriem ieglitu sastavu sialonu
materialu sakepSana notiek ievérojami augstakas temperatiiras neka silicija nitrida ar
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piedevam sakepSana. Sialonu nanopulvera sakepSanas process sakas jau 1300 °C, bet
maksimalo blivumu paraugs sasniedz 1500 °C temperattira, kas ir zemaka par Si3Ny
nanokompozitu sakepinaSanas temperatliru. Riipniecisko pulveru sakepSana sakas
tikai no 1500 °C un 1650 °C temperatiira sasniedz tikai 70% blivumu.

—
=3
=]

o
=}

Alq/

6. att. A10 sialona materiala relativa
—WEH}( A10R blivuma atkariba no sakepinasanas
temperatliras materialam no nano-
(A10) un ripnieciskiem pulveriem

20 (A10R)
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700
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Relativais blivums, %
=
>

Blivuma un mikrostruktiiras, ka ar7 fazu pareju izmainas sakepinasanas gaita
atspogulojas arT materiala mehanisko 1pasibu (cietiba HV; un stigribas koeficients
Kc) izmainas (7. att.). Cietiba pieaug proporcionali materiala blivumam.
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4 +1 izmainas atkariba no sakepinaSanas
0 S : o temperatliras materialiem A10 (1,2)
1400 1500 1600 1700 un A10R (3,4)

Sakepinasanas temperatiira, °C

Sasniedzot maksimalo blivumu (temperatiiras virs 1500 °C), nanopulveru
paraugu cietiba vairs nepieaug, bet, gluzi otradi, sak nedaudz samazinaties. To var
izskaidrot ar graudu augSanu un iztieptu P-sialona kristalu veido$anos augstas
temperattiras [25, 26], kuru klatbutne savukart veicina stigribas koeficienta
pieaugumu.

Sialonu kompakté$ana saules krasni. Ar meérki intensificét sialonu
sakepSanas procesu un, izmantojot lielus temperatiras celSanas atrumus un 1su
sakepinasanas laiku, panakt kompakta materiala sikgraudainaku struktiiru, veikta
paraugu sakepinasana saules energijas krasni. P&tljumos izmantota jau ieprieksgja
nodala pétita o-/B- sialona kompozicija A10. legitie rezultati att€loti 10. un 11.
tabulas.

Salidzingjuma ar SisNg; — 6% Y,0; — 3% Al,O; nanokompozitu, kam
sakepinaSanas temperatira 1600 °C nav pietickama pilnigai sakepinaSanai, o-/f3-
sialona nanopulveru sakepSana notiek ievérojami zemakas temperatiras un 95%
relativo blivumu sasniedz jau 1600 °C temperatiira (10. tab.).
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10. tabula
Sialona parauga relativais blivums atkariba no sakepinaSanas parametriem

(preséta parauga sakuma blivums 40,8 %)

% 2 5 "% § g 1600 °C 1700 °C 1750 °C
SSEgEZLSE
8.3 3 E £ 4
S5 EO 8 54
E ISR ‘5 2=
9] QN ~
& XN
180/10 933 97,7 95,4
180/30 - - 95,9
180/ 60 95,7 95,7 96,1
30/60 - - 95,2
11. tabula
Sialona paraugu mehaniskas ipasibas atkariba no sakepinaSanas parametriem
g £
Sg ., = 1600°C 1700°C 1750°C
BEZ L
n O = S o o I~
s g~ = = =
'g 7 § g < E Q(S E QR-{ E
=585 £ £ |9 £ | © &
%% =t © = = = < =
> 8 e 3 an) 3
s §z ¥ 2 .
180/ 10 15,3+£0,3 - 16,8+0,5 5,1 16,9+0,3 6,2
180/30 - - - - 17,9+0,4 -
180/ 60 16,6+0,7 4.8 16,8+0,7 - 18,2+0,5 7,2
30/60 - - - - 17,5+0,4 74

Liela temperatiru gradienta d€|] saules energijas krasni gruti iegit liela
izméra paraugus, tad€] nav noteikta paraugu lieces izturiba, bet ir zinams, ka
adatveida kristalu veidoSanas butiski paaugstina lieces izturibu [27, 28].

Paraugu mehaniskas Tpasibas Sajos eksperimentos galvenokart ir atkarigas no
to blivuma, kas petitaja temperatiiru intervala ir saméra augsts visiem sialona
paraugiem. Blivums Siem paraugiem praktiski nav atkarigs ne no temperattiras
celSanas atruma, ne sakepinasanas ilguma, tadg] cietiba ir augsta visiem paraugiem
(11. tab.). Stigribas koeficienta picaugumu, picaugot sakepinaSanas temperatiirai, var
izskaidrot, tapat, ka silicija nitrida gadfjuma, ar izstieptu (adatveida) kristalu
veidoSanos temperatiiras virs 1700 °C.

Sialonu kompaktésana ar karstas preséSanas panémienu.

P&tfjumi veikti ar sialonu paraugiem A6, A7, A9, A10 un A9R, kas gatavots
no riipnieciskiem pulveriem.

Ka redzams 8. un 9. att€los, sialonu materialu mikrostruktiira ir atkariga no
Kimiska sastava: -silicija nitridam un f-sialonam ir tipiska adatveida struktiira.
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8. att. 1910 °C temperatiira no riipnieciskiem pulveriem karsti preseta
parauga mikrostruktiira

Atkariba no sastava, o-sialoniem var bat atskiriga materiala struktira, tacu
adatveida kristalu ir mazak un tap&c arT lieces izturiba ir mazaka, turpretim cietiba ir
ievérojami augstaka, ka silicija nitrida materialiem (salidzinajumam paraugs SiN). Ar
karsto preséSanu iegiito materialu graudi ir relativi lieli (0,5 - 1,0 um), bet adatveida
kristalu garums atseviskiem sastaviem ir lidz 5 - 10 pum (tie ir garaki neka lidziga
sastava sialonu materialiem, kas iegiiti, sakepinot temperatiiras lidz 1700 °C [29].

9. att. 1800 °C temperatiira karsti preséto paraugu mikrostruktiira
(sastavi 1a. attela)
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12. tabula

Ar karsto preséSanu (N, 2 h) iegiitas sialonu keramikas Tpasibas

=

© m v
SiN 1800 3,17 0,2 17,0+0,2 590+40 23545 554 135 4,4+0,2

1850 3,27 0 16,8+0,5 1150160 31247 - - -

Al10 1800 | 3,20 0,6 20,0+0,7 715+15 215+15 - - -

1910 3,22 0 17,6+0,5 760+10 335+15 755 181 -

A6 1800 3,33 0,1 21,9+0,5 345420 244+14 - - -
1910 3,31 0 20,8+0,7 520+15 342423 - - 5,5+0,3

A7 1800 3,26 0,2 21,1+0,8 535425 247+12 221 140 -
1910 3,26 0 20,2+0,5 620+30 33143 - - 4,0+0,2

A9 1800 3,23 0,2 20,4+2,5 525430 - - - -
1910 3,28 0 20,9+0,8 690+40 - - - 7,0+£0,3
A9IR 1910 3,30 0 20,8+0,7 700£70 248410 - - 7,1+£0,3

Palielinot karstas pres€Sanas temperatiru, adatveida struktiira klist
izteiktaka un palielinas lieces izturiba, bet samazinas cietiba.

Kompleksi B sérijas sialonu pétjjumi ar SPS kompaktésanas
panémienu. SPS eksperimentu rezultati ir apkopoti 13. tabula. Sarukuma sakuma
temperatiira ir apzZiméta ar T, bet sarukuma beigu temperatiira - ar Tyeig,. Izmainas
paraugu rentgena fazu analizes diagrammas, respektivi, rentgenstaru difrakcijas
maksimumu {hkl = 321} nobide virziena no - Si;N,; maksimuma uz - sialona
maksimumu ir apziméta ar “XRD nobide”.

Ka izriet no 13. tabulas, gan sarukuma sakuma temperatiira, gan beigu
temperatira samazinas, palielinoties sakepinaSanas piedevu daudzumam
kompozicija (palielinoties koeficientiem ,m” un ,n” a- sialonu formula) un
tuvojoties o~ sialonu apgabalam. a- sialona apgabala blivi paraugi ir iegiiti 1400-
1500 °C.

Izmantojot SPS kompakteSanas metodi, praktiski visas sialonu kompozicijas
sasniedz teor€tisko blivumu temperatiras lidz 1550 °C. Valgja porainiba visos
gadijumos ir 0%.
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Ar SPS panémienu sakepinato paraugu raksturlielumi

13. tabula

Nr. Tsék_ Tbeigu 3 Pval. HV5 K[C XRD nobide
[°C] ec) Pl | o | [Gpal [MPa.m'?] 20 7]

BT | 1300 | 1600 | 3.6 | 0 | 166507 0
B2 | 1200 | 1580 | 3.4 | 0 | 16,5207 0.5
B3 | 1200 | 1550 | 3.6 | 0 | 16,1208 0.20
B4 | 1200 | 1550 | 3.3 | 0 | 163202 0.20
Bs | 1160 | 1490 | 315 | 0 | 15.680,5 0.05
B6 | 1150 | 1520 | 3.6 | 0 | 15802 | 42:02 0,15
B7 | 1120 | 1480 | 3.6 | 0 | 156807 025
B8 | 1200 | 1550 | 324 | 0 | 16,1209 0.20
B | 1200 | 1560 | 3,05 | 0 | 159+03 57503 0,25
B10 | 1100 | 1520 | 324 | 0 | 159:05 035
Bil | 1050 | 1480 | 3.4 | 0 | 16,7%05 0.40
BI2 | 1050 | 1450 | 3.2 | 0 | 163209 0.40
BI3 | 1060 | 1500 | 321 0 | 16.6:0.6 64203 0,30
B14 | 1070 | 1480 | 327 | 0 | 17,5208 0.45
BI5 | 1000 | 1430 | 319 | 0 | 155:07 0.40
Bl6 | 1000 | 1400 | 327 | 0 | 163207 0.45
B17 | 1000 | 1420 | 334 | 0 | 169%07 045
BIS | 1000 | 1420 | 322 | 0 | 169209 0.65

Sakepinato paraugu fazu analize liecina, ka izveletajos kompakt€Sanas

apstak]os visi paraugi sastav vienigi no [3- sialona fazes ar mainigu kimisko sastavu
(atskiriga difrakcijas maksimumu nobide). Iznémums ir tikai Bl paraugs, kur§
lidztekus B- Si3N, satur ar nelielu daudzumu Si,N,O fazes. Dotajos eksperimenta
apstaklos sakepinasanas temperatiira un, jo pasi, Tsais sakepinasanas laiks ir parak

mazi, lai, atbilstosi fazu diagrammai, veidotos o~ vai o-/B- sialonu fazes.

KOPSAVILKUMS

Izmantojot SizN, saturo$u nanoizm@ru un riipniecisko pulveru bezspiediena
sakepinasanu, karsto preséSanu, SPS procesu un sakepinaSanu saules krasni,
noteiktas likumsakaribas, kas saista izejvielu sastavu, dalinu izmeru,
kompoziciju sagatavoSanu un sakepinaSanas pan€mienu ar iegiitas keramikas
fazu sastavu, mikrostruktiiru un mehaniskam ipasibam.

Plazma sintezéto Si3N4-Y,03-Al,03 nanokompozitu izmantoSana at$kiriba no
ripnieciskiem pulveriem nodrosina blivas keramikas iegliSanu ar bezspiediena
sakepinaSanu un karsto preséanu sakot no 1600 °C temperatiiras.

legiitas SizN4-Y,05-Al,0; nanokompozitu keramikas ipasibas (HV; = 16,8 —
18,0 GPa, K. = 5,6 — 5,7 MPam'?, 6,y = 1150 MPa, G990 = 1020 MPa)
ievérojami parsniedz no riipnieciskiem pulveriem veidotas keramikas
parametrus un tos nosaka keramikas blivums, mikrostruktiira, iztieptu graudu
veidosanas, kuru klatbiitne palielina stigribas koeficientu un lieces izturibu.
Modificgjosu nanopiedevu (ZrO,, TiN, SiC) ievadiSana silicija nitrida
nanokompozitos uzlabo atseviSkas keramikas ipasibas, pieméram, ZrO,, TiN
piedevas palielina stigribas koeficientu, SiC piedeva - cietibu.
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SiC saturoSu nanokompozitu karstd pres€Sana augstos spiedienos (8 GPa)
iegita keramika ar loti augstu mikrocietibu (35 GPa) un nesaistita oglekla
klatbiitn€ noveérota dimanta mikrograudinu veidosanas.

Nanokompozitu sagatavoSana plazma, apvienojot komponentu sint€zi un
sajauksanu, ir efektiva silicija nitridu saturoSas keramikas izejvielu
sagatavosSanas metode.

Pielietotas materialu iegiiSanas metodes var sekmigi izmantot dazada sastava
blivas sialonu keramikas sakepinasana ar teicamam mehaniskam 1pasibam.
Kompleksi vertgjot, vislabakas 1pasibas ir sastaviem ar indeksu vertibam ,,m”
=1,0-1,8 un ,,;n” = 0,9 —1,2 vispareja formula Y 35115 (minAlminOnNi6.n-

Blivas sialonu keramikas TpaSibas ir atkarigas no fazu sastava un
mikrostruktiiras: a-, B- sialonu, izoaksialu vai iztieptu graudu veidoSanas, ko
veicina sakepinasanas temperatiiras paaugstinasana lidz 1700 °C.
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