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Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan, dotyczacych wytwarzania nanomateriatow kompozytowych C/SiC dwuetapowa metoda aerozolowg z
wykorzystaniem czterech zwigzkow krzemoorganicznych o roznym stosunku atomowym wegla do tlenu w czgsteczce.
wytworzone w pierwszym etapie procesu ha drodze pirolizy mgty aerozolowej ciektego prekursora w atmosferze gazu obojetnego, poddawano
dodatkowej pirolizie, podczas ktorej nastepowalo dokonczenie pozgdanych przemian termochemicznych. Przedmiotem badan byly produkty

finalne po drugim etapie pirolizy w temperaturze 1650 °C.
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Przyktadowe obrazy SEM proszkow z metody aerozolowe] po
drugim etapie pirolizy w temp. 1650 °C:

A) TMOS — obserwuje sie faze stata o nieregularnych ksztattach
wskazujaca ha czesciowe topienie sie jednego ze sktadnikow
podczas pirolizy przed resolidacja.

B) TEOS — obserwuje sie sferoidalna morfologie czastek typowa
dla metody aerozolowe], ktora w wiekszosci przypadkow zostaje
zachowana po dodatkowe] pirolizie.
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Prekursory

Tetrametoksysilan (TMOS), SI{OCH,),, C:0=4:4
Tetraetoksysilan (TEOS), SI{OC,Hg),, C:0=8:4
Metylotrimetoksysilan (MTMOS), CH3SI(OCH,)5, C:0=4:3
Trimetoksymetylosilan (TEOMS), CH3SI(OC,Hg)5, C:O=7:3

Surowe proszki,

Otrzymywanie nanoproszkow

Etap pierwszy — generacja proszkow surowych:. wytworzony w generatorze w temperaturze otoczenia aerozol transportowany byt w strumieniu
obojetnego gazu (Ar) do rurowego reaktora ceramicznego, nagrzanego do odpowiednie| temperatury, a uzyskane produkty proszkowe byty zbierane
na filtrze u wylotu reaktora. Generacje proszkow w tym etapie prowadzono w temperaturze 1200 °C.

Etap drugl — dodatkowa piroliza: surowy proszek z plerwszego etapu poddano dodatkowe] pirolizie celem dokonczenia pozadanych przemian
chemicznych, co w badanych uktadach potaczone jest zwykle z usunieciem resztek zwigzanego tlenu na drodze karbotermiczne] redukcji z

udziatem nadmiarowego wegla.
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Wyniki badan FT-IR dla proszkow po drugim etapie pirolizy w temp. 1650 °C:
A) TMOS, C) MTMOS. Pasma absorpcyjne przy ok. 850 cmv™' i ok. 1100 cm”
wskazuja tam na obechosc wiazan, odpowiednio, SI-C oraz SI-O;

B) TEOS, D) TEOMS. Pasmo absorpcyjne przy okolo 850 cm! wskazuje tam
na obecnosc wiazan Si-C; brak jest pasma przy ok. 1100 cnm’.

Wyniki badan dyfrakcyjnych XRD dla proszkow po drugim etapie pirolizy w
temp. 1650 °C:

A) TMOS (weglik krzemu SIC | uporzadkowana krystalicznie krzemionka SiO,),
B) TEOS (weglik krzemu SIC | stabo uporzadkowany wegiel),

C) MTMOS (weglik krzemu SIC),
D) TEOMS (weglik krzemu SIC | stabo uporzadkowany wegiel).

Po koncowej pirolizie w 1650 °C w atmosferze argonu otrzymano: (i) z tetrametoksysilanu i metylotrimetoksysilanu - kompozyt ziozony z SiC I nie w pelni przereagowanej krzemionki SiO, oraz (il) z

tertraetoksysilanu i trietoksymetylosilanu - kompozyt C/SiC. Glowna fazg weglika krzemu w produktach byt regularny polityp p-SIC.

Otrzymane proszKi po pierwszym etapie syntezy sktadaty sie glownie z czgstek kulistych; po drugim etapie morfologia proszkow nie ulegta wiekszej zmianie w przypadku tetraetoksysilanu,
metylotrimetoksysilanu i trietoksymetylosilanu. W przypadku tetrametoksysilanu zaobserwowano stalg faze o nieregularnych ksztaltach, co sugeruje topienie sie jednego ze skladnikéw podczas

dodatkowej pirolizy.

Pomimo, ze we wszystkich zastosowanych prekursorach stosunek wegla do tlenu jest teoretycznie wystarczajacy dla usuniecia tego ostatniego z uktadu (w postaci gazowych CO/CO,), to jednak
charakter ubocznych przemian zachodzacych w trakcie pierwszego etapu syntezy (m.in. tworzenie lekkich weglowodorow) powodowal stopniowa zmiane tego stosunku na niekorzysc wegla w
przypadku tetrametoksysilanu, a w mniejszym stopniu w przypadku metylotrimetoksysilanu. Z punktu widzenia otrzymywania materialow kompozytowych C/SiC uzycie tych prekursorow wymaga w
pierwszym etapie dodatkowego zrodia wegla dla przebiegu efektywnej karbotermicznej redukcji wigzan Si—-O, np. wegla wprowadzonego w postaci odpowiedniego rozpuszczalnika organicznego.

Badania finansowane byly w ramach pracy statutowej AGH, nr 11.11. 210.120



