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@ Spos6b wytwarzania cienkich warstw ochronnych z azotku krzemu na weglikach
spiekanych, polegajacy na wygrzewaniu wyrob6w i syntezie powloki z fazy gazowej
zawierajacej azot, znamienny tym, ze wyroby z weglikow spiekanych ogrzewa sie
indukcyjnie do temperatury 900-1250°C, a nastepnie do reaktora wprowadza sie mieszanine
gazowg o temperaturze otoczenia, sktadajacg si¢ z gazu obojetnego, azotu, wodorku
krzemu SiH4 i czystego amoniaku, przy czym natgzenia przeplywu gazow w rm'eizanim’c
WYynosza: gazu o?oje;tneg% 5-20 mol/h, azotku 0,01-0,1 mol/h, SiHg 7-10™ - 30- 10" mol/h,
amoniaku 7-10™ - 20- 10™ mol/h, proces syntezy prowadzi si¢ przez 20-60 minut.
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Sposob wytwarzania cienkich warstw ochronnych
z azotku krzemu na weglikach spiekanych

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania cienkich warstw ochronnych z azotku krzemu na weglikach
spiekanych, polegajacy na wygrzewaniu wyrobow i syntezie powloki z fazy gazowej
zawierajgcej azot, znamienny tym, ze wyroby z weglikéw spiekanych ogrzewa sig
indukcyjnie do temperatury 900-1250°C, a nastepnie do reaktora wprowadza sie mieszanine
gazowa o temperaturze otoczenia, sktadajacg sie z gazu obojetnego, azotu, wodorku
krzemu SiH, i czystego amoniaku, przy czym natgzenia przeplywu gazow w mieszaninie
Wynosza: gazu obojgtnego 5-20 mol/h, azotku 0,01-0,1 mol/h, SiH4 7-10™ - 30-10* mol/h,
amoniaku 7-10 - 20+ 10™ mol/h, proces syntezy prowadzi si¢ przez 20-60 minut.

* % %

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania cienkich warstw ochronnych z
azotku krzemu na weglikach spiekanych, znajdujacy zastosowanie do zabezpieczania i
zwigkszania trwatoSci narzedzi, czesci maszyn itp.

Znany z polskiego opisu patentowego nr 110 580 SposOb wytwarzania powlok z
azotkOw metali na weglikach spiekanych, polega na pokrywaniu weglikow spiekanych
azotkami metali, na drodze chemiczne;j krystalizacji z fazy gazowej zawierajgcej wodér,
azot i pary halogenk6éw metali grup przejsciowych w temperaturze 950-1350°C. W stoso-
wanej mieszaninie gazowej natezenie przeplywu wodoru v&grnosi 0,3 - 0,5 mol-min, azotu
0,05-0,15 mol-min", a par halogenku metalu 4-10™-2- 10 mol- min™. Proces krystalizacji
prowadzi si¢ korzystnie przez 5-10 minut, stosujac grzanie indukcyjne pokrywanych wyro-
bow, nadajgc im ruch obrotowy w czasie syntezy.

~ Wada tego sposobu jest mata wydajnosé procesu, gdyz halogenki krzemu sg stosun-
kowo mato reaktywne i proces osadzania warstwy musi by¢ prowadzony diugo, a ponadto
powstajg duze ilosci produktéw odpadowych, ktére pogarszajg wlasnosci syntezowanej
warstwy. W wyniku wydhuzania czasu reakcji wystepuje zjawisko rekrystalizacji, wywotujace
niekorzystne zmiany zaréwno w podiozu jak i w warstwie, co wplywa na pogorszenie
whasnosci uzytkowych, takich jak wytrzymato$¢ mechaniczna, twardosé, odpornos$¢ na Scieranie.

Celem wynalazku jest wyeliminowanie wad i otrzymanie warstwy ochronnej o dobrych
wlasnoSciach uzytkowych. ,

Istota wynalazku polega na tym, ze wyroby z weglikéw spiekanych ogrzewa sig
indukcyjnie do temperatury 900-1250°C, a nastgpnie do reaktora wprowadza sig mieszanine
gazowg O temperaturze otoczenia, sktadajgcg si¢ z gazu obojetnego, azotu, wodorku
krzemu SiH4 i czystego amoniaku, przy czym natezenia przeplywu gazOw w mieszaninie
wynoszg: gazu obojetnego 5-20 mol/h, azotu 0,01-0,1 mol/h, SiHs 7-10 - 30-10* mol/h,
amoniaku 7- 107 - 20- 10" mol/h. Proces syntezy prowadzi si¢ przez 20-60 minut.

Sposobem wedhug wynalazku otrzymuje sie dobrze przylegajaca warstwe azotku
krzemu o duzej wytrzymatosci mechanicznej, odporng na uderzenia. Zastosowanie ogrze-
wania indukcyjnego wyrobéw pokrywanych warstwa ochronna przy réwnoczesnym wpro-
wadzeniu nieogrzanego strumienia gazu wplywa na synteze gladkiej warstwy o niskim
wspotczynniku tarcia.

Przyktad.

Piytki wieloostrzowe z mieszaniny weglikéw tytanu i wolframu z dodatkiem kobaltu
oczyszcza sig przy uzyciu ultradzwigkéw, a nastepnie umieszcza sig w reaktorze kwarcowym.
Przez reaktor przepuszcza sig, przez okoto 5 minut, argon wolny od tlenu i pary wodne;.
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Nast¢pnie wiacza sie generator indukcyjny. Po ogrzaniu plytek do temperatury 1100°C
wprowadza sig¢ mieszaning gazows o temperaturze otoczenia, skladajacg sie z czystego
argonu, SiH4 w postaci 3% mieszaniny z azotem, i amoniaku. W mieszaninie tej natezenie
przeptywu argonu wynosi 12 mol/h, 3% mieszaniny SiH,; w N, 0305 mol/h, przy czym zawiera
ona 0,15-10~ mol/h SiH, oraz 0,05 mol/h N oraz NH3 15-10” mol/h.

Otrzymana warstwa jest bezpostaciowa i charakteryzuje sie nast¢pujacymi wlasno-
Sciami:

- mikrotwardo$¢ wynosi w zaleznosci od temperatury syntezy

dla 800°C - 35 GPa

dla 950-1100°C - 55 GPa

dla 1150°C - 50 GPa

adhezja w zaleznosci od temperatury syntezy wynosi

dla 800°C - 0,6 GPa

dla 950-1100°C - 3,5 GPa

dla 1150°C - 3,0 GPa.
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