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(57)  Spos6b wytwarzania aktywowanego proszku

weglika krzemu wykorzystujacy samorozwijajaca
sie reakcje syntezy, znamienny tym, ze do mie-
szaniny surowcow wprowadza sie wszystkie
niezbedne sktadniki: krzem, wegiel i bor, przy
czym stosunek molowy Si/C zawiera sie w prze-
dziale 0,90 - 0,99, a ilo$¢ boru wynosi 0,3 - 0,5%
masy krzemu i wegla, mieszaning homogenizuje
sie i ogrzewa do temperatury zainicjowania sa-
morozwijajacej sie syntezy w atmosferze nie
zawierajgcej tlenu, a powstaly w warunkach
wybuchu termicznego materiat rozdrabnia sie do
powierzchni wtasciwej wiekszej od 14 m2/g.
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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania aktywowanego proszku weglika krzemu, wy-
korzystywanego zwlaszcza do przygotowywania zawiesin wodnych stosowanych w formowaniu cera-
miki technikg odlewania w formach gipsowych lub technikg odlewania cisnieniowego.

Znany z polskiego opisu patentowego nr 183937 sposdb wytwarzania proszku weglika krzemu
polega na tym, ze mieszanine proszkowych substratow Si + C w ilosci odpowiadajacej stosunkowi
molowemu obu substratow 1:1 homogenizuje sie, suszy, a nastepnie umieszcza sie w komorze reak-
cyjnej w atmosferze azotu, po czym ogrzewa sie punktowo ztoze substratéw do temperatury zaptonu,
Cco inicjuje samorozprzestrzeniajgca sie sekwencyjng synteze rozpoczynajaca sie od reakcji krzemu
z azotem. Powstaly azotek krzemu reaguje z weglem w dalszym przebiegu syntezy dajgc weglik
krzemu. Synteze prowadzi sie przy cisnieniu azotu 1,2-5 MPa a temperature reakcji utrzymuje sie
powyzej 1850°C.

Proszek weglika krzemu przeznaczony do spiekania musi by¢ aktywowany. Najczesciej stoso-
wanym aktywatorem jest bor.

Z polskiego opisu patentowego nr 159981 znany jest sposob wytwarzania mikroproszku roztwo-
ru statego boru w wegliku krzemu, ktéry polega na tym, ze do homogenizowanej mieszaniny proszko-
wych substratéw wegla i krzemu o sktadzie molowym C/Si w granicach 0,8 do 1,2 wprowadza sie
kwas borny w ilosci 0,5 do 6,0%, ogrzewa sie w atmosferze gazu obojetnego do temperatury 1573K,
nastepuje wéwczas samorozprzestrzeniajgca sie synteza w wyniku, ktérej otrzymuje sie proszek roz-
tworu statego boru w wegliku krzemu o zgdanym sktadzie chemicznym i fazowym.

Z polskiego opisu patentowego 159975 znany jest sposob sporzgdzania gestwy lejnej ze spie-
kalnego proszku weglika krzemu polegajacy na tym, ze z proszku weglika krzemu o powierzchni wta-
$ciwej 5 do 20 m%/g, zawierajacego bér w postaci roztworu statego lub mieszanine SiC i B,C, sporza-
dza sie zawiesine z dodatkiem weglonosnej substancji organicznej, zawiesine suszy sie i wygrzewa
w atmosferze gazu obojetnego, a nastepnie miele sie do postaci proszku i sporzadza gestwe lejng
rozprowadzajac proszek w wodzie destylowanej z dodatkiem zasady amonowej, tak by pH gestwy
miescito sie w przedziale 7-9.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu otrzymania jednorodnego pod wzgledem wiasci-
wosci fizycznych, proszku weglika krzemu zawierajgcego trwale zwigzane w jego strukturze, niezbed-
ne do spiekania aktywatory.

Istota sposobu wedtug wynalazku polega na tym, ze do mieszaniny surowcow wprowadza sie
wszystkie niezbedne sktadniki: krzem, wegiel i bér, przy czym stosunek molowy Si/C zawiera sie
w przedziale 0,90 - 0,99, a ilo$¢ boru wynosi 0,3 -0,5% masy krzemu i wegla. Mieszanine homogeni-
Zuje sie i ogrzewa do temperatury zainicjowania samorozwijajgcej sie syntezy w atmosferze nie zawie-
rajacej tlenu, powstaly w warunkach wybuchu termicznego materiat rozdrabnia sie do powierzchni
wiasciwej wiekszej od 14 m?/g

Proszek zawiera zaokludowane wewnatrz ziaren SiC drobiny wegla i rozpuszczony w jego
strukturze bor.

Sposéb wedtug wynalazku pozwala na uzyskanie jednorodnego proszku, w ktérym na trwale
zdyspergowane sg niezbedne do spiekania aktywatory, a wtasciwosci powierzchni ziaren pozwalajg
wytwarzac z niego stabilne zawiesiny w wodne, jakie moga by¢ stosowane do formowania wyrobéw
metodami odlewania w formach gipsowych oraz odlewania pod cisnieniem.

Przyktad 1

Do proszku krzemowego o powierzchni wiasciwej wiekszej od 2 m?/g odwazonego w ilosci
X moli Si, dodaje sie pylisty wegiel drzewny w ilosci 1,05X moli C oraz proszek amorficznego boru
w ilosci 0,0185X moli B.

Zestawione wagowo surowce homogenizuje sie, najlepiej z uzyciem mtynka kulowego w zawie-
sinie alkoholowej. Po ujednorodnieniu mieszaniny suszy sie i umieszcza w tyglu grafitowym 3 umiesz-
czonym w grafitowym elemencie grzejnym 2 i pozostawiajgc wewnetrzny kanat do ewakuacji gazéw
i po czym umieszcza w piecu z kontrolowang atmosferg jak pokazano na rysunku, pozostawiajac ka-
nat ewakuacji gazéw otwarty do atmosfery (synteza prowadzona jest w reaktorze otwarto-
przeptywowym).

Po przemyciu pieca argonem mieszanine surowcéw/ogrzewa sie az do wystgpienia momentu
zainicjowania samorozwijajacej sie syntezy (1250-1400°C), co objawia sie wydzielaniem z reaktora
gazu wskutek gwaltownego ogrzania ztoza, ktérego temperatura wzrasta w momencie tzw. wybuchu
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termicznego o okoto 1000°C. Z tego wzgledu niezbednym jest pozostawienie drogi ewakuacji ogrza-
nych gwaltownie gazéw zawartych w porowatym ztozu. Zanik wyptywu gazéw oznacza zakonczenie
syntezy. Po ochtodzeniu materiat uzyskany w wyniku syntezy nalezy rozdrobni¢ do uzyskania po-
wierzchni wiasciwej wiekszej od 14 m?/g. Tak przygotowany proszek mozna uzywaé do przygotowania
masy lejnej z SiC.

Przyktad 2

Proszek krzemowy jak w przyktadzie 1 miesza sie z prekursorem weglowym np. zywicg fenolo-
wo formaldehydowg typu Novolak pozostawiajgca po pirolizie znang zawarto$¢ wegla. Mieszanine
krzemu i sproszkowanej zywicy zestawia sie w proporcjach wagowych tak, aby stosunek molowy Si/C
zawierat sie w przedziale 0,99. Do odwazonych surowcow podstawowych dodaje sie bér w ilosci 0,3%
wagowych w postaci proszku boru amorficznego lub 0,4% wag proszku weglika boru. Mieszanine
wstepnie miesza sie na sucho przy uzyciu mieszadta wolnoobrotowego, a nastepnie dodaje do niej,
w trakcie mieszania, alkohol (denaturat lub inny alkohol np. izopropylowy) do momentu uzyskania
jednorodnej pasty. Osuszajgc mieszanine mozna uformowac z niej brykiety. Brykiety nalezy umiescic¢
wewnatrz otwartoprzeptywowego reaktora grafitowego i ogrzewac¢ w argonie do momentu zainicjowa-
nia samorozwijajacego procesu SHS. Po ostudzeniu rozkrusza sie i rozdrabnia do uzyskania rozwi-
niecia powierzchni wiasciwej wiekszej od 14 m?/g.

Zastrzezenie patentowe

Sposlb wytwarzania aktywowanego proszku weglika krzemu wykorzystujagcy samorozwija-
jacq sie reakcje syntezy, znamienny tym, ze do mieszaniny surowcéw wprowadza sie wszystkie
niezbedne sktadniki: krzem, wegiel i bor, przy czym stosunek molowy Si/C zawiera sie w prze-
dziale 0,90 - 0,99, a ilos¢ boru wynosi 0,3 - 0,5% masy krzemu i wegla, mieszanine homogenizuje
sie i ogrzewa do temperatury zainicjowania samorozwijajgcej sie syntezy w atmosferze nie zawie-
rajagcej tlenu, a powstaty w warunkach wybuchu termicznego materiat rozdrabnia sie do po-
wierzchni wiasciwej wiekszej od 14 m?/g.

Rysunek
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