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@ Sposdb wytwarzania proszku weglika krzemu wykorzystujacy samopropagujaca

synteze wysokotemperaturows znamienny tym, ze mieszaning proszkowych substratow
Si + C w ilosci odpowiadajacej stosunkowi molowemu obu substratéw 1:1 homogenizuje
sie, suszy, a nastgpnie umieszcza si¢ w komorze reakcyjnej w atmosferze azotu, po czym
ogrzewa si¢ punktowo zloze substratéw do temperatury zaptonu i prowadzi si¢ sekwencyj-
na synteze przy cinieniu azotu 1,2 — 5 MPa, a temperatura reakcji utrzymuje si¢ powyzej
1850°C.



Sposob wytwarzania proszku weglika krzemu

Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzania proszku weglika krzemu wykorzy stujacy samopropagujaca syntezg
wysokotemperaturowsa znamienny tym, ze mieszanine proszkowych subs.trat'(’)w‘ Si +C
w ilo$ci odpowiadajacej stosunkowi molowemu obu substratéw 1:1 homogenizuje sig, suszy,
a nastegpnie umieszcza si¢ w komorze reakcyjnej w atmosferze azotu, PO czym ogrzewa sig
punktowo zloze substratéw do temperatury zaptonu i prowadzi si¢ sekwencyjna synteze przy
ci$nieniu azotu 1,2 — 5 MPa, a temperatura reakcji utrzymuje si¢ powyzej 1850°C.
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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania proszku weglika krzemu, znajdujace-
go zastosowanie do produkcji gestych spiekéw. ‘

Otrzymywanie weglika krzemu na drodze samorozprzestrzeniajacej syntezy wysoko-
temperaturowe) ogranicza si¢ do zastosowania techniki wybuchu termicznego. Wymaga ona
znacznego nakladu energetycznego potrzebnego do ogtzania calego zloza substratéw do tem-
peratury 600 — 800°C celem podtrzymania samopropagacji frontu reakcji.

Z polskiego opisu patentowego nr 155 664 znany jest sposob wytwarzania proszku
B weglika krzemu , polegajacy na tym, ze mikroproszek krzemu o czystosci 2p(’)lprzewodniko-
wej oraz proszek wegla o rozwinigciu powierzchni nie mniejszym niz 10 m%/g zestawione w
ilosciach stechiometrycznych, miesza sie z alkoholem , doprowadzajac do ujednorodnienia w
skali ziaren elementarnych. Nastepnie alkohol odparowuje si¢ do zawartosci alkoholu 10%, w
warunkach uniemozliwiajacych segregacj¢ substratéw. Mieszaning ogrzewa si¢ w atmosferze
CzZystego argonu do temperatury 1373 - 1573 K co inicjuje egzotermiczng reakcje syntezy,
nastgpuje samoogrzanie si¢ wsadu do temperatury rzedu 2273 K w czasie 10-30 sec. w tym
czasie nastgpuje catkowite przereagowanie substratow . Po zakonczeniu reakcji otrzymany
weglik krzemu chlodzi sie w atmosferze beztlenowej do temperatury nie wyzszej niz 773K.

Z innego polskiego opisu patentowego nr 155 662 znany jest réwniez sposob wytwa-
rzania mikroproszku B weglika krzemu polegajacy na wytraceniu koloidalnej krzemionki na
czastkach silnie zdyspergowanego wegla , o duzym rozwinigciu powierzchni, otrzymany zel
suszy si¢ az do samorzutnego rozkruszenia si¢ na kilkumilimetrowe ziarna, po czym ogrzewa
si¢ w atmosferze gazu obojetnego w temperaturze 1473 - 1773K przez 0,5 - 3 godzin.

Istot¢ wynalazku stanowi sposéb wytwarzania proszku weglika krzemu polegajacy na
tym, ze mieszaning proszkowych substratéw Si + C w ilosci odpowiadajacej stosunkowi mo-
lowemu obu substratow 1:1 homogenizuje sig, suszy, a nastepnie umieszcza si¢ w komorze
reakcyjnej w atmosferze azotu, PO czym ogrzewa si¢ punktowo zloze substratéw do tempera-
tury zaplonu co inicjuje samorozprzestrzeniajaca si¢ sekwencyjna synteze I0ZpOCZzynajacy si¢
od reakeji krzemu z azotem. Powstaly azotek krzemu reaguje z weglem w dalszym przebiegu
syntezy dajac weglik krzemu. Syntezg prowadzi si¢ przy ci$nieniu azotu 1,2-5 MPa, a tempe-
ratura reakcji utrzymuje sie powyzej 1850°C. Produktem sekwencyjnej reakeji jest czysty
1 jednorodny fazowo proszek weglika krzemu.

Zaleta sposobu wedlug wynalazku jest minimalny naklad energetyczny potrzebny do
punktowej inicjacji procesu, a takze samopropagacja spalania przy utrzymywaniu pokojowe;j
temperatury otoczenia reaktora.

Przyktad

Wegiel w postaci sadzy i proszek krzemu nawaza si¢ w ilosci odpowiadajacej stosun-
kowi molowemu obu substratéw 1;1. Nastgpnie mieszaning homogenizuje si¢ w zawiesinie
alkoholowej izopropanolu w mtynie kulowym mielnikami z SiC, PO Czym suszy si¢ W warun-
kach uniemozliwiajacych ponowna segregacje.
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W komorze reakcyjnej umieszcza si¢ 16dke molibdenowa izolowana materialem o moz-
liwie niskim wspolczynniku przewodzenia ciepla np. wiékning korundowa lub weglowa.
Wewnatrz 16dki umieszcza si¢ homogeniczna mieszaning substratow w postaci luzno usypa-
nego ztoza. Z komory usuwa si¢ powietrze i pompuje si¢ azot do uzyskania ci$nienia 3 MPa.
Proces samorozprzestrzeniajacej syntezy wysokotemperaturowej inicjuje si¢ przy uzyciu zro-
dla ciepla w postaci spirali grzejnej lub plytki grafitowej umieszczonej w jednym punkcie
zZloza. Po punktowym podgrzaniu ztoza substratow do temperatury zaptonu umozliwiajacym
filtracyjne spalanie mieszaniny proszkowych substratéw Si + C w atmosferze azotu, reakcja
syntezy zachodzi w wyniku sekwencyjnych reakcji chemicznych, a proces inicjowany jest
przez reakcje krzemu z azotem. W wyniku powstaje azotek krzemu reagujacy w dalszym
przebiegu syntezy z weglem, w konsekwencii powstaje weglik krzemu, a temperatura reakcji
utrzymuje si¢ samorzutnie powyzej 1850°C, produktem sekwencyjnej reakcji jest czysty
i jednorodny fazowo proszek weglika krzemu.

Otrzymany weglik krzemu poddaje si¢ nastgpnie procesowi deglomeracji w mtynie ku-
lowym , mielnikami z SiC przez okres 2 godzin. Otrzymany proszek SiC po dodaniu akty-
watoréw spiekania stuzy do wytwarzania gestych spiekow.
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