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Inventia de fata se refera la un procedeu de obtinere a unui material compozit pe
baza de nitrura de siliciu si carbura de siliciu, utilizat in domeniul antibalistic, Tn industria
navala si aerospatiala.

Sunt cunoscute procedee de obtinere a diferitelor tipuri de compozite ceramice, pe
baza de nitrura de siliciu si carbura de siliciu, urmarind fluxul tehnologic cu etapele cunos-
cute de omogenizare, presare si ardere. Proprietatile fizice si mecanice ale compozitelor
ceramice pe baza de ceramica neoxidica, obtinute prin metodele cunoscute, sunt depen-
dente de gradul de omogenizare a pulberilor ceramice, tipul si cantitatea de adaos de sinteri-
zare folosit (Al,O,, SiO,, MgO, Y,0, s.a), de tipul de presare folosit (presare la cald, presare
izostatica la cald) si, respectiv, de procedeul de ardere folosit pentru obtinerea produsului
final (ardere clasica in cuptor cu atmosfera controlata de gaz sau presare/ardere, respectiv,
presarea la cald si presarea izostatica la cald). Dezavantajele acestor procedee de obtinere
a materialelor compozite, procesate prin procedeele cunoscute de obtinere a materialelor
ceramice, sunt temperatura de ardere ridicata, durata si complexitatea tratamentului termic,
consumul mare de energie [1].

Din documentul FR 2190765 este cunoscut un procedeu de fabricare a unei piese
sinterizate la cald, din pudra de nitrura de siliciu sau carbura de siliciu, care consta din omo-
genizarea pudrei cu alcool, turnarea suspensiei obtinute intr-o matrita, si sinterizarea la cald,
la 0 temperatura de 1700°C si o presiune de 2,35 g/cm®.

Mai este cunoscuta, din documentul DE 3844729, o metoda de fabricare a unei piese
din carbura de siliciu si nitrura de siliciu dispersate intr-un solvent organic, ce consta in
amestecarea lor cu pulbere de ceramica, amestec ce este supus unei uscari si apoi incalzit
intr-o atmosfera de nitrurare la 1200...1600°C, dupa care are loc o sinterizare in vid sau
atmosfera inerta la 1400...2100°C.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia este realizarea unui material compozit
pe baza de nitrura de siliciu si carbura de siliciu, ranforsat cu adaosuri de sinterizare de
Al O, si Y,0,, utilizat in domeniul antibalistic, in industria navala si aerospatiala.

Procedeul de obtinere a unui material compozit pe baza nitrura de siliciu gi carbura
de siliciu cu adaosuri de sinterizare de Al,O, si Y,0,, conform inventiei, inlatura dezavanta-
jele mentionate prin aceea ca se realizeaza prin omogenizarea unui amestec de pulberi de
nitrura de siliciu (77% Si;N,) de puritate 99,9%, cu o carbura de siliciu (20% «-SiC) de
puritate 99,8%, cu un adaos de sinterizare de 1,5% Al,O, de puritate 99,9%, si un adaos de
sinterizare de 1,5% Y,0, de puritate 99,8%, si cuprinde urmatoarele etape: pe cale umeda
in mediu de alcool etilic, in mori de nitrura de siliciu de 250 ml; uscarea amestecului
omogenizat se face la 80°C, timp de 16 h; procesul de tratament termic si presare prin SPS
se va face prin incalzire controlatd pana la 1850°C, in atmosfera controlata de azot (N,).

Prin aplicarea procedeului conform inventiei, se obtin urmatoarele avantaje:

- procedeu de obtinere simplificat, sinterizare/presare in plasma (SPS), reprezinta o
metoda de compactare in domeniu asistat care permite rate de incalzire si racire foarte
rapide, iar obtinerea unor probe foarte dense se face in timp foarte scurt, la temperaturi de
sinterizare mai scazute fata de temperatura de sinterizare normala la cald [2];

- materialul compozit, obtinut conform procedeului sinterizare/presare in plasma
(SPS), ofera avantajele economiei de material prin obtinerea formei si dimensiunilor dorite,
elimin&ndu-se pierderile de material prin prelucrarile mecanice inerente compozitelor obtinute
prin celelalte metode;

- materialul compozit obtinut conform procedeului ofera avantajele economiei de
energie datorita presiunii de compactare si temperaturii de tratament termic mai mica decéat
in metodele clasice;
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- materialul compozit obtinut conform procedeului prezinta avantajul unor proprietati
de rezistenta mecanica si duritate Vickers mare, datorita: 1. utilizarii dimensiunii particulelor
mici (<1 ym) a pulberilor ceramice; 2. transformarii morfologice care are loc in timpul trata-
mentului termic in plasma, la 1850°C; 3. utilizarii adaosurilor de sinterizare ca un element de
ajutor in procesul de densificare;

- utilizarea N, ca atmosfera de sinterizare duce la inhibarea transformarii SiC din
B - o, deoarece prezenta azotului are un efect de stabilizare a fazei cubice a B-SiC.

Se da in continuare un exemplu de realizare a inventiei in legatura cu fig. 1...3, ce
reprezinta:

- fig. 1, etapele fluxului tehnologic pentru obtinerea materialelor ceramice compozite
din sistemul Si;N,/SiC, cu adaosuri de sinterizare de 3% Al,O,/Y,0,, prin metoda SPS;

- fig. 2, aspectul micro structural al materialului ceramic compozit Si;N,/SiC cu 3%
Al,0,/Y,0, mag. 10000 x detectorul SE;

- fig. 3, aspectul microstructural al materialului ceramic compozit Si;N,/SiC cu 3%
Al,O,/Y,0; mag. 50000 x detectorul SE.

Comparativ cu procedeele cunoscute, procedeul sinterizare/presare in plasma (SPS),
conform inventiei, constituie o alternativa performanta pentru obtinerea materialelor ceramice
neoxidice, pe baza de nitrura de siliciu si carbura de siliciu, proprietatile mecanice ale mate-
rialelor compozite obtinute prin sinterizare/presare in plasma (SPS) fiind imbunatatite prin
inhibarea cresterii granulelor ceramice.

Tehnica de sinterizare/presare in plasma prezinta avantajul ca permite realizarea
intr-o singura etapa atat a presarii, cat si a sinterizarii, conducand la economii importante de
energie, prin reducerea pasilor tehnologici. De asemenea, tehnologia permite realizarea unor
produse cu textura granulara fina, presiunea aplicata pulberii simultan cu cresterea de tem-
peratura, determinand inhibarea cresterii granulelor rezultand o structura mai fina si poro-
zitate mica.

Conform procedeului din inventie, se obtine un material ceramic compozit ce prezinta
caracteristici mecanice imbunatatite pentru materiale ceramice folosite pentru aplicatii in
domeniul antibalistic [2-8], in industria navala si aerospatialda. Conform procedeului, se obtine
un material compozit ce prezinta urmatoarele caracteristici:

- densitate, p = 3,0...3,2 g/lcm?,

- rezistentd mecanica la rupere, R, = max. 2 MPa*m'?;

- rezistenta mecanica la incovoiere, Rpo,2 = max. 600 MPa;

- duritatea Vickers, Hv = 19 GPa.

Materiile prime utilizate sunt:

- nitrura de siliciu (Si;N,) (AlphaAesar) de puritate 99,9%, cu dimensiunea de parti-
cula de 1 ym, temperatura de topire 1900°C;

- o carbura de siliciu (a-SiC) (AlphaAesar) de puritate 99,8%, cu dimensiune de
particula de 0,0423 um, suprafata specifica S = 11,52 m?/g, temperatura de topire 2700°C;

- alumina (Al,O,) de puritate 99,9%, avand marimea particulei <1 ym, temperatura
de topire 2040°C;

- Y,0, de puritate 99,8%, avand marimea particulei <1 ym, temperatura de topire
2410°C.

Mod de lucru

Dozarea pulberilor se face cu o balanta analitica avand afigaj digital, M., = 220 g,
clasa de precizie 0,1 mg.

Omogenizarea amestecurilor de pulberi se va face pe cale umeda in mediu de alcool
etilic de puritate 99,8%, in mori de nitrura de siliciu de 250 ml, timp de 4 h, cu viteza de
45 rot/min, cu un raport material:bile:alcool etilic = 1:1:2.
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Uscarea amestecului omogenizat se face la 80°C, timp de 16 h, deoarece, pentru
procesarea pulberilor ceramice, este nevoie de o umiditate mai mica de 5%.

Procesul de tratament termic si presare prin SPS se va face in matrite de grafit de
dimensiuni L x I x h =40 x 40 x 7 mm, prin incalzire controlatd pana la 1850°C, viteza de
incalzire fiind de 100°C/min, cu palier de 8 min, puls 1 ms si fortd de presare de 44 KN, in
atmosfera controlata de azot (N,).

Conform procedeului din inventie, s-a obtinut un material ceramic compozit pe baza
de Si;N,/SiC, cu 3% adaosuri de sinterizare de Al,O,/SiC cu proprietati mecanice imbuna-
tatite R, = max. 2MPa*m"? R, = max. 600 Mpa si Hv = 19 Gpa.
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Revendicare

Procedeu de obtinere a unui material compozit pe baza nitrura de siliciu gi carbura
de siliciu cu adaosuri de sinterizare de Al,O, si Y,0,, prin omogenizare, uscare, presare/sin-
terizarea unui amestec de pulberi de puritate 99,8...99,9%, caracterizat prin aceea ca va
cuprinde urmatoarele etape: omogenizarea amestecurilor de pulberi se face pe cale umeda,
in mediu de alcool etilic de puritate 99,8%, in mori de nitrura de siliciu de 250 ml, timp de 4 h,
cu viteza de 45 rot/min, cu un raport material:bile:alcool etilic = 1:1:2; uscarea amestecului
omogenizat se face la 80°C, timp de 16 h; procesul de tratament termic si presare prin sinte-
rizare/presare in plasma se face in matrite de grafit de dimensiuni L x I x h =40 x40 x 7 mm,
prin incalzire controlatd pana la 1850°C, viteza de incalzire fiind de 100°C/min, cu palier de
8 min, puls 1 ms si forta de presare de 44 KN, in atmosfera controlata de azot (N2), iar mate-
rialul ceramic compozit prezinta, ca proprietati mecanice imbunatatite, rezistenta mecanica
la rupere R, = max. 2 MPa*m"?, rezistentd mecanica la incovoiere Ry02 = max. 600 MPa si
duritate Vickers Hv = 19 GPa.
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