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Streszczenie Wyniki badan

Metoda aerozolowa syntezy nanoproszkéw opiera sie ha termochemicznej 1”” \ T e -
konwersji mgty wytworzonej przy uzyciu generatora aerozolu z ciektych ) 1008 0 -
prekursoréw. Metoda ta wykorzystuje nieskomplikowang aparature oraz |
posiada mozliwos¢ sterowania wielkoscig czastek mgty prekursora % 1
wprowadzanej do reaktora, a w konsekwencji — kontroli rozmiaréw czastek '
produktow statych, zbieranych na filtrze u wylotu reaktora. Zastosowanie | ) | =
ciektych prekursoréow krzemoorganicznych do otrzymywania kompozytow o - = |
typu C/SIC tg metoda pozwala na sterowanie sktadem produktow koncowych. ] 1001 e
Mozliwe jest zwlaszcza kontrolowanie ilosci hadmiarowego wegla w takich e Lo0n 3 - B
kompozytach. Jest to realizowane poprzez dodatek odpowiednich Ao o
rozpuszczalnikéw organicznych, bedacych prekursorem matrycy weglowej. o Wm0 om 1m0 i warc
Temperatura [C] emperaiura
W pracy przedstawiono wyniki badan, dotyczace glownie materiatow i b, |
nhanoproszkowych C/SiIC, otrzymywanych w dwuetapowym procesie % - \ 1
syntezy aerozolowej oraz omowiono ich wlasciwosci w oparciu o wyniki o
badan termograwimetrycznych TGA/DTA oraz dyfrakcji rentgenowskiej
XRD dla proszkow i obserwacji mikroskopowych SEM.
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Zalety metody aerozoloweyj: wli /

»  hieskomplikowana aparatura oraz zautomatyzowanie procesu; B
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»  oftrzymywanie produktéw o szerokim spektrum witasciwosci:
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Temperatura [°C] Temperatura ['C]

* mozna otrzymywac zaréwno proszki o morfologii sferycznej
w postaci pustych sfer jak rowniez materiaty o duzej gestosci,

T35 0.7

« mozliwos¢ otrzymywania materiatéw wielosktadnikowych 100 \ “ o ; f c} "
o zréznicowanej wielkosci czgstek, " i 110 1.
+ mozliwos¢ ksztattowania skladu produktéow ztozonych, I s s
»  prowadzenie procesu w réznych atmosferach gazowych i S DDEE S Je g
okreslonych zakresach temperatur. 3 = E o l.. 5
b 4 0,01 2 1 E
Prekursory ., o5 i
Krzemoorganiczne zwiazki ciekte lub ich roztwory o niskiej lepkosci, ) I w 1"
dajace sie fatwo aerozolowac (heksametylodisiloksan [(CH,),Si],0 - 0 a0 40 M 800 1000 120 1400 e e e o e
HMDS, tetrametoksysilan Si(OCH,), - TMOS , etanolowy roztwor Temperatura [C] Temperatura [C]
polidimetylosiloksanu [- O — Si(CH,), —],) - EtOH/PDMS. Wyniki analizy termograwimetrycznej Wyniki analizy termograwimetrycznej
TGA/DTA w atmosferze helu dla TGA/DTA w atmosferze syntetycznego
: : surowych proszkéw uzyskanych z powietrza dla finalnych proszkow
Otrzymywanie nanoproszkow uktadow: uzyskanych z uktadow:
Etap pierwszy — generacja proszkéw surowych: a) EtOH/PDMS, b) TMOS, c) HMDS. a) EtOH/PDMS, b) TMOS, c) HMDS.
:vytworz:ny il g_enetrato;ze b te_mpebra_tL:rze otoczenﬁ azrozol Wyrazna zmiana masy dla produktu (c) Proszki otrzymane z uktadow EtOH/PDMS
rankstpo owany Jest W strumienit o Of nzgo g_azdu ( _rz © rurc:;wego hastepujgca dopiero powyzej] 1200 °C (a) 1 HMDS (c) charakteryzujg sie podobng
= Era ceraTtl:(znego, nkagrzanegob_ e pow}:_?t b emlptera urgt, = wigze sie z faktem, ze juz w tym proszku odpornoscig na utlenianie, zwigzang z
UZysKans ProQUkly PIDSRROWS 33 S0IGIANe Da TG LWYIoIL FRaKiDa. Z plerwszego etapu pojawiat sie obecnoscig hadmiarowego wegla i jego
Etap drugi — dodatkowa piroliza: uporzadkowany krystalicznie trwaty SIC. spalaniem z ubytkiem masy prébki
surowy proszek z pierwszego etapu poddawany jest czesto dodatkowe;j W pozostatych dwéch surowych poczawszy od temp. ok. 600 °C. Wyrazne
pirolizie celem dokoriczenia pozadanych przemian chemicznych, co w proszkach zmiany masy zaczynaja sie utlenianie proszku z uktadu TMOS (b)
badanych uktadach potaczone jest zwykle z usunieciem resztek juz w temp. okoto 1000 °C | zwigzane s3a zachodzi dopiero od temp. ok. 1100 °C |
zwiazanego tlenu na drodze karbotermicznej redukcji z udziatem Z konwersjg termochemiczng proszkéw z dotyczy spalania jedynego sktadnika SiC
nadmiarowego wegla. wydzielaniem sie produktéw gazowych. do SIO, z przyrostem masy probki.
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Po pirolizie w temp. 1650 °C | w atm. argonu wyjsciowa sferyczna morfologia czastek zostaje b? TMOS (_W%‘Qhk krzemu |
zachowana w przypadku uktadéw EtOH/PDMS (a) | HMDS (c); pojawiajg sie jednak wtedy stosunkowo a) AL F'e"”' preereagowana
duze krystality o dobrze rozwinietych scianach. W przypadku uktadu TMOS (b) mozna zaobserwowac krzemionka),
obecnos¢ fazy o nieregularnych ksztattach, wskazujaca na czesciowe uptynnienie/miekniecie - ¢) HMDS (weglik krzemu).
sktadnika(ow) przed resolidacja. 20 4':'2 » [dﬁﬂ] 80
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Dwuetapowa metoda syntezy aerozolowej okazata sie przydatna do otrzymywania roznych nanokompozytow proszkowych zawierajacych C, SiC i niekiedy
rowniez SiO, zarowno uzywajac czystych, cieklych prekursorow krzemoorganicznych jak tez ich alkoholowych roztworow.

Po koncowej pirolizie w 1650 °C w atmosferze argonu otrzymano (i) z etanolowego roztworu Folidimetylasiloksanu - komngyt C/SIC, (1) z tetrametoksysilanu-
kompozyt ztozony z SiIC | nie w pelni przereagowanej krzemionKki, (iii) natomiast z heksametylodisiloksanu - czysty SiC. Glownga fazg weglika krzemu w

otrzymanych produktach byt regularny polityp p-SiC.

Otrzymane proszki skladaly sie glownie z czastek kulistych, a wiec o morfologii uksztaltowanej w pierwszym etapie syntezy aerozolowej w temp. 1200 °C; taka
morfologia ulegla nieznacznym tylko zmianom podczas dodatkowej pirolizy w temp. 1650 °C w atmosferze argonu.

Z punktu widzenia otrzymywania materialow kompozytowych C/SiC uzycie niektorych prekursorow zawierajacych w swej strukturze wzglednie duze ilosci
tlenu wymaga w pierwszym etapie generacji proszkow dodatkowego zrodta wegla dla zajscia efektywne] karbotermicznej redukcji potagczen krzemotlenowych,
np. wegla wprowadzonego w postaci odpowiedniego rozpuszczalnika organicznego.
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