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Regeni se tyka sdruzené keramiky vyztuZené vldkny a
infiltrované taveninou, zejména na bézi Si/C/B/N, kterd je
reakén& vizana s matrici na bazi Si a zplsobu jeji vyroby.
Kiemikova matrice, ktera se pouZiva k infiltraci taveniny,
obsahuje piisady Zeleza, chromu, titanu, molybdenu, nikiu
nebo hliniku, pfi¢emz je obzvla$t ddvana pfednost kiemikové
matrici, kterd obsahuje asi 5 aZ 50 % hmotnostnich Zeleza a
asi 1 aZ 10 % hmotnostnich chrému. Uvadi se zjednoduSeny
zplisob vyroby v porovnani s dosavadni infiltraci taveniny
kiemikem a zlepSené vlastnosti sdruzené keramiky.
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Sdruzena keramika vyztuZena vlakny, infiltrovana taveninou

Oblast techniky

Vynélez se tyka sdruZené keramiky vyztuzené vlakny, infiltrované
taveninou s vysoce zaruvzdornymi vlakny, zejména na bazi Si/C/B/N,
kterd je reak&n& vazana s matrici na bazi Si, pfiCemZ matrice obsahuje
alespoii piimé&s jiné latky. Vynélez se dale tyka zphsobu vyroby takové

sdruzené keramiky.

Dosavadni stav techniky

Takovy zpGsob a takova sdruZend keramika jsou znamy ze spisu

US-A-5 464 655.

Uhlik vyztuZeny uhlikovymi vlakny (C/C, oznalovany jako CFRC
nebo v némecké jazykové oblasti jako CFC) je prvni primysloveé
Gsp&3ny vynalez ve skupin& materiald sdruZené keramiky vyztuZené

vlakny.

Nedavno vyvinuté vysoce vykonné brzdové systémy na bazi
brzdovych kotoudd CFC se specialné vyvinutym tfecim obloZenim,
které byly nasazeny v automobilovém zavodnim sportu, mohly byt
vyrab&ny pouze s podetnymi impregnaénimi, pfipadné& karbonizalnimi a
grafitovacimi cykly, takze se jednalo o zplsob vyroby krajn€ naro&ny
na &as, energii i naklady, pfi€emZ vyrobni proces mohl trvat vice tydna
nebo mésich. Nadto poskytuji brzdové kotoute CFC pro nasazeni u
mélo zatd%ovanych sériovych vozidel pfi vlivu vlhkosti a provoznich

podminek naprosto nedostatené brzdné vlastnosti za nizkych teplot.

v 7993 - 3355
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Tyto vlastnosti se projevuji mimo jiné ve vyrazné€ nestalém chovéani
hodnot tfeni v zavislosti na provozni teploté a povrchu oblozeni, coz
pfi dosud b&zném 4 kanalovém systému ABS mimofadné zt&€Zuje nebo
tplng znemoztiuje regulaci. Na tomto pozadi se zkouSi vyvoj
vylepSenych materiald sdruzené keramiky vyztuZené vlakny, které se
mohou pouzit naptiklad jako brzdové kotoule pro vysoce vykonné
brzdové systémy automobildl nebo kolejovych vozidel. Takové
materialy sdruzené keramiky vyztuzené vlakny jsou dale vhodné také
pro &etna daldi pouZiti, jako materidly turbin nebo jako materialy

kluznych lozisek.

Kiemikem infiltrovany karbid kifemiku (SiSiC) reak&né€ svizany s
hmotnostnim podilem kfemiku (to znamena volného kifemiku) mezi 2 %
a 15 % je znam od $edesatych let a je také uveden na trh pro vice
pouZiti v oblasti tepelné techniky. Pfi vyrob& konstrukénich prvkd
velkého formatu a s tlustymi sténami se vSak vyskytuji problémy s
vnitfnim pnutim (pnuti p¥i ochlazovani) na zdkladé skokového
objemového pfirastku polokovového kiemiku pfi tuhnuti do
materialové struktury. Pnuti v tuhnoucim kfemiku se projevuje ve vice
pfipadech tvorbou mikrotrhlin a zmenSenim pfilnavosti na vnitfnich
meznich plochach, takZe se omezuje pevnost materialu a je mozné
odekavat proces kritického rozSifovani trhlin pfi teplotnim a
mechanickém stfidavém namahani, zejména pfi dlouhodobém pouziti.
Ve vyrobé& vede objemové expanze pfi tuhnuti k potizim, jaké jsou
dostate&né znamé tfeba pfi zamrzani vody v uzavienych rozvodnych
systémech, to znamené k prasklinam a trhlindm konstrukénich prvkd a
tim k vy$§i mife zmetkd. Krom& toho je vyroba materiald SiSiC

relativné nakladnéa a draha.

Ze spisu US 5 079 195 A je znam zpisob pfi kterém se téleso

obsahujici uhlik infiltruje kfemikovou taveninou, kterd je legovana
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alespoii jednim prvkem, ktery je v kifemiku v podstaté nerozpustny a
ktery tvofi vysoce tavnou &ast, totiz molybdenem, wolframem,
rheniem, hafniem, zirkonem, chrémem, bérem a titanem. Timto
zpisobem zistiva ve sdruZeném télese pouze minimum volného
kiemiku. Tim se nebezpeéi tvorby trhlin v materidlu sniZuje a zvySuje

se tepelna odolnost, tak¥e material je mechanicky a tepelné& staly.

Ze spisu EP 0 798 280 A2 je znam keramicky sdruZzeny material,
ktery je odolny vii&i vysokym teplotam a obsahuje karbid kfemiku a

kfemiditan molybdenicity.

Problematické na tom vSak je, Ze tyto pfisady jsou drahé a proto
nevhodné pro velkosériovou vyrobu. Dale jsou tyto pfisady nevhodné
pro pouziti keramiky jako materialu brzdovych kotou&ii, protoze tieni

u destidek s b&Znym brzdovym obloZenim se zhor3uje.

Ukolem ptedkladaného vynalezu tudiz je vytvofit vylepSenou
sdruZenou keramiku vyztuzenou vlakny s vysoce Zaruvzdornymi vldkny
a zplisob jeji vyroby, &imZ se umozni pokud moZno jednoducha a
cenové vyhodna vyroba konstruk&nich prvki jako naptiklad brzdovych
kotou&d ve velkych sériich, pfi€emz se pfedpoklada teplotni stalost a
tepelna odolnost pfi dostatedné oxidaéni stalosti a odolnosti vGc&i

teplotnim Sok(m.

Podstata vynélezu

Tento kol spliiuje sdruZena keramika vyztuZena vlakny,
infiltrovana taveninou s vysoce Zaruvzdornymi vlakny, zejména na bazi
Si/C/B/N, ktera je reakén& vazana s matrici na bazi Si podle vynilezu,
jeho% podstatou je, Ze matrice obsahuje alespofi pfimé&s jiné latky a

obsahuje pfimési Zeleza.




Ukol vynalezu je timto zplisobem pln& vyfeSen. Podle vynalezu je
totiz objasnéno, Ze témito opatifenimi je moZno se zvlas§t cenové
vyhodnym a k Zivotnimu prostfedi Setrnym zplusobem, vyvarovat
objemovém naristu, ktery nastava u Cistého kfemiku, pfi€¢emzZ prisady
7eleza vedou soulasné ke zlepSenému chovani pfi brzdéni pokud jde o
pouZiti keramiky jako materialu brzdovych kotoull, =zatimco se s
tradiénim brzdovym obloZenim, vyladénym pro brzdové kotoule na
bazi ¥edé litiny musi pouZzit vylepSené brzdové destic¢ky. Brzdové
systémy na bazi takovych brzdovych kotoudt se tak stavaji lépe'
regulovatelné, poné&vadZ jsou také méné€ citlivé na vlhkost a vGci
nizkjlm teplotam. Rovn&z nedochazi ke kritickym mé&rnym tlakim na
jednotku plochy jako u brzdovych kotouc¢d CFC, které negativné
ovliviiuji schopnosti regulace. Nadto se vyrobni proces, diky sniZeni

bodu tani podminéného pfisadami Zeleza, zjednoduSuje a stava cenové

vyhodnym.

Pomoci legovani ktemikové taveniny, ktera se pouziva k
infiltraci taveniny Zelezem, muZe byt omezen skokovy pfiristek
objemu pfi tuhnuti &isté kfemikové taveniny nebo mize byt dokonce
dalekosahle odstran&n. Timto zplsobem se odstrani problémy
podmin&né napé&tim tuhnouciho kfemiku, dosidhne se vy3Si pevnosti,
zejména pfi tepelném a mechanickém stfidavém namahani a soulasné

se zjednodu$i a zlevni vyrobni proces.

V daldim vyhodném provedeni vynalezu se upfednostiiuje
pfidavat k matrici na bazi Si, kterd obsahuje pfisady Zeleza, je§t& dal3i

piisady chrému, hliniku, niklu nebo molybdenu ve vhodném poméru

’

jako pfisady tvofici pasivaéni vrstvu. Tyto pfisady mohou vyvolat

’

tvofeni pasivalnich ochrannych vrstev tak, Ze se zlepSuje oxidalni a

korozni odolnost. Pfitom vedou rozdilné teplotni koeficienty




roztaZnosti legujicich komponentd ke stavu napjatosti v matrici,

ktery je kompenzovan pfi ochlazovani pnutim, podminénym vlakny.

Podle vynalezu tak reakdné sdruzend keramika SiC (RB-SiC)
infiltrovana taveninou, u které existuje vymé&na kiehkého kifemiku jako
u dosud b&%né keramiky RB-SiC, umoZiiuje fazi obohacenou Fe nebo
Fe s Cr a/nebo Ti, Mo, Ni nebo Al coZ vede k vyraznému vzristu

pevnosti a pritaZnosti keramiky.

V dalsim provedeni vynéilezu je matrice vyrobena z kfemikové
slitiny, ktera obsahuje 0,5 aZ 80 % hmotnostnich Zeleza, zejména asi 5
a%z 50 % hmotnostnich (vztaZeno k celkové hmotnosti slitiny). Protoze
ferosilicium ve stejnomé&rné& &isté formé& se ve velké mife nasazuje pii
vyrobé oceli, pfi¢em% jakosti Fe25Si75 a Fe3558i65 jsou komercné
dostupné, vznik4a zna&na redukce ceny surovin oproti pouZziti €istého
kiemiku. K tomu dochéazi ke sniZeni bodu tani u Fe25Si75 z asi 1
410 °C u &istého k¥emiku na asi 1 340 °C, respektive na asi 1 275 °C
pfi pouziti Fe35S165.

V dodatkovém dal§im provedeni vynalezu se do kfemikové
taveniny, ktera se pouZivd k infiltraci taveniny, jeSté dodatecn?
ptidava 5 az 30 % hmotnostnich chréomu, zejména asi 7 az 12 %

hmotnostnich chréomu (vztaZeno na obsah Zeleza).

Prostfednictvim tohoto pfechodu k systému tifi materiald s Si-Fe-
Cr se dosihne protikorozni ochrany pro faze sdruZzené keramiky
obsahujici Zelezo, pfitemZ se soulasné mize bod tdni sniZit na méné
ne 1 400 °C. K tomu je smysluplné ptidat alespoii asi 7 %
hmotnostnich chrému nebo vice (vztaZeno na obsah Zeleza), protoze
asi 7 a¥ 8 % hmotnostnich chromu je Zadoucich, aby se doséahlo

tvofeni pasivadni vrstvy z oxidu chromitého jak je znamo u nerezovych




oceli. (Vztazeno na celkovou hmotnost slitiny se uddvd hmotnostni
podil chrému zejména od asi 1 do 10 % hmotnostnich.) Z cenovych
diivodd je ale davana piednost tomu, aby podil chromu nebyl volen
zbytedn& vysoky. Odpovidajici kovové vystupni materidly ve formé
slitin obsahujicich chrém (napfiklad FeCr) jsou sice nepatrné draZsi
nez sloudeniny kfemiku a Zeleza jako FeSi nebo FeSi;, maji vSak

znadné vyhody diky zlepSené odolnosti proti oxidaci.

Pro vyztuZeni vlaken pfipadaji v avahu Cetna vysoce z4aruvzdorna
vldkna, zejména na bazi Si/C/B/N s kovalentni vazbou, pfiCemZz vlakna
C a vlakna SiC patii k nejznamé&j§im, ktera jsou vhodna pro keramiku
podle vynalezu. Vedle toho je pro obzvla$t cenov& vyhodné vyrobky

myslitelné také pouziti vlaken z oxidu hlinitého.

V dalSich dodatednych provedenich vynalezu jsou vldkna

sdruzovana k vazani do svazku a povrchové impregnovéana.

Timto zpGsobem se mohou pouZit komertné dosazitelné
pramence z nekone&nych sklenénych vliken a pramence z vice
plynulych vlaken (napfiklad takzvané svazky 12K). Ty se vhodnym
zplsobem na povrchu impregnuji, napfiklad smllou, aby se svazky
vlaknového materialu pfi vyrob& mechanicky chranily a zamezila se
nadmé&rna reakce a tim poSkozeni pfi infiltraci kfemiku pomoci

vytvafeni uhlikové vrstvy chranici vladkna, ktera mize reagovat s SiC.

V dal§im vyhodném provedeni vynalezu jsou vlidkna sdruZovana
do svazkd kratkych vlaken a mohou sestavat pfiblizn€ z plynulych
vlaken (filamentd) C se stfednim primérem od asi 5 do 12 um a s
délkou od asi 2 do 10 mm, které jsou svijeny do svazki vldken z

pfiblizné& 3.000 aZ 14.000 filamentd.
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Takové na kratko fezané svazky uhlikovych vlaken, které se
pouZivaji k vyztuZeni kratkych vldken, dovoluji zjednoduSenou vyrobu
tvarového télesa prostfednictvim procesu lisovani, aniz by se muselo
provadét nakladné laminovani a nasledni impregnace. Tak se umoZni
cenové vyhodnia velkosériova vyroba, pfi€emz se parametry daji
nastavit tak, Ze se nevyskytne prakticky Zzadné smrStovani a je
potiebné jen minimalni nasledné opracovani brouSenim vyrobenych

soudasti (,Near Net Shape Fertigung®).

v

Pokud jde o zplsob, feSi se ukol vynalezu zplsobem vyroby
sdruzené keramiky vyztuZzené vlakny s vysoce zaruvzdornymi vlakny,
zejména na bazi Si/C/B/N, ktera je reakénd svazana s matrici na bézi

Si a zahrnuje nasledujici kroky:

- vyrobu polotovaru z vlaken za pouZziti pojiv a plniv

‘svijenim, laminovanim nebo lisovanim,

- pyrolyzu polotovaru ve vakuu nebo ochranném plynu v
teplotnim rozsahu od asi 800 °C do 1 200 °C k vyrobé¢

porézniho tvarového télesa,

- infiltraci karbonizovaného tvarového télesa kiemikovou

taveninou, kterd obsahuje pfisady Zeleza.

Jak jiz bylo dfive vysvétleno, da se zvétSeni objemu, které
nastava pfi pouZziti &itého kifemiku k infiltraci taveniny (asi 10 %
objemovych) podstatné nebo témé&f uUplné potlalit, takZe materiél

dosahne zlepSenych vlastnosti pfi zjednoduSeni a zlevnéni vyroby.

Vlastni pnuti, které se vyskytuje pfi obvyklém vyztuzeni viaken u

reakéné& svazanych materiald SiC (RB-SiC) a které vede pfi vyrobé& k




Cetnym zmetkim, se timto zplsobem omezuje pfipadné dalekosahle
odstrafiuje. V pfednostnim dal§im provedeni vynalezu se pfimichavaji
ve vhodném misicim poméru do kfemikové taveniny pfisady Zeleza a
ptipadn& chrému, titanu, hliniku, niklu nebo molybdenu jako tvofidla

pasivaéni vrstvy.

Pomoci ptisad Zeleza v oblasti od asi 0,5 az 80 % hmotnostnich
7eleza, zejména od asi 5 az 50 % hmotnostnich Zeleza a pripadné
pfisad chromu od 0,03 az 40 % hmotnostnich chromu, zejména od 1 do
30 % hmotnostnich chrému, obzvlast od asi 3 az 10 % hmotnostnich
chrému (vztaZeno na celkovou hmotnost slitiny) se ziskaji zvlast
vyhodné vlastnosti, pfiznivé snizZeni bodu tani a znalné zlep3eni
oxidadni odolnosti fazi obsahujicich Zelezo tvofenim chrémoxidové

pasivaéni vrstvy. Uvedené udaje se vztahuji aktualné na celkovou

hmotnost kone&ného produktu.

Jako vlakna mohou byt pfi vyrobé pouZita libovolna vysoce
zaruvzdorna vlikna, zejména na bazi Si/C/B/N s kovalentni vazbou, avSak
patiici k vlaknim C nebo vlaknim SiC, ktera se sdruzuji do svazki
vlaken a povrchové impregnuji, k technologicky jiz osvé€d€enym a
komerén& dosaZitelnym vlaknim, kterd jsou vyhodné pouZitelnd.obzvlast
pfi nasazeni ve formé& kratkych svazkl vliken z asi 3.000 az 14.000
filamentt se stfednim primérem od asi 5 do 12 um a délkou od asi 2 do

10 mm, zejména od asi 3 do 6 mm pfi priméru svazku vlaken od asi 0,1

mm.

Polotovary, ze kterych se pfi nasledné pyrolyze vyrabi porézni
tvarové téleso, se v dodatkovych dalSich provedenich vynélezu vyrabéji
suSenim nebo litim a lisovanim granulatu za tepla, coz lze provést

zplsobem, ktery vlakno zvlast Setfi granulaci nabalovanim.
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Granulaci nabalovanim lze mechanicky citlivé svazky vlaken
aglomerovat s ostatnimi dodatkovymi komponenty k vyrob& polotovaru
zplsobem zvla§t Setrnym a cenové vyhodnym, pfi€emz se docili dobrého

stejnomérného rozdéleni.

Granulace nabalovanim se muZe provést kontinualné nebo v Sarzich,
pfi¢emZz proces se Fidi zejména tim, Ze se vyrab&ji Castice se stfedni

velikosti od asi 2 do 6 mm.

Pfi vyrob& granulatu se v dalSim vyhodném provedeni vynalezu
ptidavaji pradek SiC, silicidu a plniva obsahujici uhlik, zejména saze

a/nebo grafit.

Zaroved se nejprve pfipravi sucha smés z kratkych svazkd vldken a
plniva a dale se micha v peletizatnim talifi za pfidani pojiv a dalSich

fedicich nebo disperznich aditiv pro vyrobu granulatu.

Pfitom se prokazuje jako vyhodnéd vyroba granulatu z asi 20 az 60
% hmotnostnich prasku SiC, asi 2 az 20 % hmotnostnich uhliku ve formé
grafitu a/nebo praskovych sazi, stejné jako z asi 10 az 40 % hmotnostnich
svazkd vlaken C (svazky 12K), které se za sucha pfedmichévaji a ke
kterym se v peletizalnim talifi pfidava asi 15 aZz 40 % hmotnostnich

vazaciho roztoku na celkovy objem suSiny.

Zarovei se vodni vazaci roztok , ktery obsahuje asi 0,01 az 10 %
hmotnostnich esteru metylcelulézy a polyvinylalkoholu ukazuje jako

vhodné pojivo.

V dal§im vyhodném povedeni vynélezu se granuldt po vyrobé
nejprve vysusi, zejména na zbytkovy obsah vlhkosti od mén& nez 10 %

hmotnostnich vody a pak lisuje na polotovar.
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Textura ziskana pfi lisovacim procesu se projevuje pii vhodném
nastrojovém zpracovani jako vyhodna pfi pouZiti na brzdové kotoude,
nebot svazky vlaken C maji pfednostné€ polohu ve sméru roztahovani

’

povrchu kotouce, coz také odpovida sméru hlavniho namahani.

Takové polotovary se pak v dal§im pfednostnim provedeni vynalezu
zahtivaji v pyrolyzaéni peci nebo peci pro reakce ve vakuu v ochranné
plynové atmosféfe na asi 950 az 1 050 °C, aby se vyrobilo porézni
tvarové téleso pro naslednou infiltraci taveniny, které ma poréznost od

asi 10 do 50%.

Nasledné nastava infiltrace taveninou, zejména kiemikovou
taveninou, ktera obsahuje asi 10 aZ 50 % hmotnostnich Zeleza a asi 0,5 az
10 % hmotnostnich chromu se zbytkovym kiemikem (vztaZeno na

hmotnostni podily ve sliting).

Celkem se tak da dosahnout reprodukovatelné a cenové pfiznivé
vyroby, kterd je vhodna pro velkosériovou produkci. Protoze pfi
ochlazovéni nenastava prakticky zadné smritovani a vlastni pnuti, docili
se podstatné méné zmetkl nez u obvyklé keramiky RB-SiC a naklady na
nasledné opracovani, zejména u fazi bohatych na Zelezo ve struktufe, se

znaéné omezuji.

Rozumi se, Ze vlastnosti vySe uvedené a ty, které jeSté€ budou
nasledné& vysvétleny, se daji pouZzit nejen v pravé uvedenych kombinacich,
ale také v kombinacich dalSich nebo samostatné, aniz by opustily ramec

pfedkladaného vynalezu.

Poukazuje se zejména na to, Ze zpusob granulace nabalovanim je
vhodny nejen pro vyrobu sdruzené keramiky vyztuZzené vlakny a

infiltrované taveninou s vysoce Zaruvzdornymi keramickymi vliakny, které
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jsou reak¢né& svazany s matrici na bazi Si a obsahuji prisady Zzeleza,
chromu, titanu, molybdenu, niklu nebo hliniku, ale muZe se také se
zna¢nymi vyhodami pouzit pro vyrobu takového druhu sdruzené
keramiky, u které se k infiltraci taveninou pouZiva <istd kfemikova

tavenina.

Piehled obrazku na vykresech

Daldi znaky a vyhody vynélezu jsou uvedeny v nasledujicim popisu

pfednostnich pfikladi provedeni podle obrazki, na kterych znamena

obr. 1 schématické zobrazeni reak¢éni pece k infiltraci
taveniny;
obr. 2 schématické znazornéni peletizacniho talife, ktery se pouziva

ke granulaci nabalovanim, pfi¢emz jsou zvyraznény drahy

pohybu jednotlivych &astic;

obr. 3 pohled na peletizacni talif podle obr. 2 z pfedni strany;

obr. 4 struktura sdruzené keramiky podle vynéalezu ve svételném
mikroskopu;

obr. 5 vyfez struktury podle obr. 4 ve zvétSeném zobrazeni.

Ptiklady provedeni vynalezu

Zpusob podle vynalezu se vyznaluje tim, Ze pfi posledni operaci
pii vyrobé sdruzené keramiky vyztuzené vlakny, pfi infiltraci taveniny, se

nepouziva Cistd kifemikova tavenina jako je tomu pfi soufasném stavu
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techniky, ale Ze se pfidavaji pfisady Zeleza, chrému, titanu, molybdenu,

niklu a/nebo hliniku.

Nezavisle na tom se miZe riznymi zpusoby vyrabét porézni tvarové

té€leso, které se pfi infiltraci taveninou impregnuje tekutym kovem.

Zpisob podle vynalezu tak umoziiuje infiltraci tvrdé plsti C a
dal§ich svazkd vlaken, stejn& jako vyrobu nekonelné keramiky vyztuzené

vlakny 2 a 3-D.

Tvarové téleso se tak muze vyrabét zhruba znamou laminovaci
technikou za pouziti syntetickych pryskyfic nebo lisovacim procesem,
pfiemZ polotovar pfi pyrolyze se pfevadi na porézni tvarové téleso,
zejména na tvarové téleso svazané C, které se protahuje kompletni
miizkou poéri a tim se tekutd tavenina pifi nasledné infiltraci taveniny
vstiebava diky vnitfnim kapilarnim sildm do porézniho tvarového télesa,

podobné jako u knotu nebo houby.

Mimo béZnou laminovaci techniku, ktera - jak je popsano vySe -
muZe byt k provedeni vyndlezu rovnéz pouzita, se ale podle vynalezu
dava pro vyrobu sdruzené keramiky vyztuZené kratkymi vlakny,

3

infiltrované taveninou zvla§t pfednost zpusobu granulaci nabalovanim.

Nasledujici popis variant zpusobu vyroby tvarového télesa se
vztahuje pouze na vyrobu keramiky s kratkymi vlakny. Je nicméné tieba

poukédzat na to, Ze se mohou alternativné pouzit obvyklé laminovaci

procesy.

Ptiklad 1

V tabulce 1 jsou shrnuty pouZzité vychozi materialy.
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Slouéenina Oznaceni Misto pivodu Udaje
SiC SM93 Vysoce &ista SM03:3,1m?/g
primyslové
keramika
Saze Printex 140 U Degussa
Grafit KS 6 Timcal
Svazky kratkych SGL-Carbon 3 mm, 12000
vldken C Fil.
Ester Tylose 4000 G4 |[Hoechst
metylcelulozy
Polyvinylalkohol Moviol 10-74 Hoechst
FeSi(65 - 75)  |FeSi75 resp.  |FESIL 5-30 zrnitost
FeSi65
FeCr(65 Ma%Cr) |Ferochréom FESIL 5-30 zrnitost
afinni
Tabulka 1

1.1 Granulace nabalovinim

Ve bubnovém misiéi se intenzivné smicha 344 g prasku SiC, 48 g
grafitového prasku a 8 g sazi po dobu tfi hodin s 50 1/min. Nasledn& se
pfida 200 g svazkl kratkych vlaken C pokrytych vrstvou smlly a zamicha
se po dobu pé&ti minut pfi 10 1/min do praskové smési. Tato smés se v
peletizadnim talifi 24 podle obr. 2 a 3 pfevadi a pfi 30 1/min a uhlu
sklonu talife pfibliZné 40° smichava valivym michacim pohybem. Z
rozpraSovacich vedeni 36 se pfes trysky vstiikuje po dobu 3 minut 240 g
vodniho vazaciho roztoku podle tabulky 1, ktery sestavai z 1 %
hmotnostniho Tylosy 4000 G4 a 0,5 % hmotnostniho Moviolu 10-74

rozpu§ténych v demineralizované vodé.
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Na obr. 2 a 3 jsou schématicky zvyrazné€ny drahy pohybu malych
Sastic 28 a velkych &astic 34. Dodatkové promichdvani se mize provést
pomoci pfidavného michaciho talife 26 podle obr. 3. U tohoto zplisobu se
mlZe variaci riznych parametri, jako je frekvence otaCeni a thel sklonu
peletizaéniho talife 24, frekvence otaleni pfidavného michaciho talife 26,
umisténi rozprafovacich trysek pro pfivadéni vazaciho roztoku, zpisob a
davkovani vazaciho roztoku atd., ovliviiovat rozdéleni komponentd,

které tvofi granulat, stejné jako velikost granulatu.

Celkem se mlZe granulace nabalovanim nastavit tak, Ze tvorba
granulatu chraniciho svazky uhlikovych vliken nastava pfi stejnomérném
homogennim rozptyleni jednotlivych komponentd. Vyrobeny granulat ma

velikost 84astic zejména mezi ast 3 a 6 mm.

Granulace nabalovanim miaZe probihat bud v Sarzich, pfiCemz
vyrobeny granulat se néasledné filtruje pro ziskani poZadované reakce
velkych &astic, nebo se provadi kontinualng, jak je zndzornéno na obr. 3.
Ptitom se kontinualn& pfivadi sucha substance 32 a vazaci roztok pfes
vedeni 36 a pritom se soufasn& vynadi kontinualn& zhotoveny granulat v
oblasti 30 peletizaéniho talife.

v

Takto vytvoieny granulat se vysou$i na obsah vlhkosti men$i neZ

10%.

1.2. Formovani

56,9 g granulatu se pfevadi do lisovaci formy o priméru od 60
mm a pomoci hydraulického lisu pfi tlaku 20 MPa se stlatuje na vysku

13,6 mm. Vzniké tak stabilni, pfepravy schopny polotovar.

1.3. Pyrolyza ~
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Pfedem ziskany polotovar pfebird lisovaci tvar, v pyrolyzacni
peci se pfevadi a ohfiva rychlosti 10 K/min v atmosféfe dusiku na
1000 °C. Pfitom vznikaji organické pojici &astice k uhliku. Vznikajici

porézni tvarové téleso ma hmotnost 55,8 g a poréznost 39%.

1.4. Infiltrace taveninou

Karbonizované tvarové t&leso, ziskané podle obr. 3 s hmotnosti
20 g se v grafitovém kelimku potaZeném nitridem boéru pfevadi a
potahuje vrstvou 22 g slitinového granulatu ze slitiny FeSi sestavajici
z 75 % hmotnostnich Si a 25 % hmotnostnich Fe a ve vakuu zahfiva na
1 550 °C rychlosti 10 K/min. Tato teplota se udrzuje 30 minut. Potom

nasleduje ochlazeni na pokojovou teplotu.

Timto zptisobem se ziska soudriné tvarové téleso bez trhlin a
pora s hustotou 3,1 g/ecm®, které odpovida svymi vngj§imi

geometrickymi rozmé&ry pozZadovanému tvarovému télesu.

Misto tvarového télesa vloZeného bezprostfedné do grafitovém
kelimku 20 potazeném nitridem boru se mize alternativné pouzit také
porézni SiC sazeci deska 16 v komofe 12 reakini pece 10 podle obr.
1, ktera stoji na nohach 18 v tavenin& 22 v grafitovém kelimku 20
nebo je s nim spojena pomoci porézniho knotu. Pfitom se mize do
kelimku 20 ptimisit v&t§i mnoZstvi granulatu pro vyrobu taveniny 22,
protoZe tavenina 22 vystupuje odspodu do tvarového télesa 16 nad

porézni nohy 18 a porézni sdzeci desku 16.

Piiklad 2
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Polotovar se vyrabi dfive popsanym zplisobem granulaci
nabalovanim a naslednym lisovinim a podrobi se pyrolyze v

pyrolyza&ni peci dfive popsanym zplsobem.

Takto ziskané tvarové téleso o hmotnosti 20 g se znovu pfevadi
v grafitovém kelimku potaZeném nitridem béru a potahuje vrstvou 22 g
smé&si slitinového granuldtu z 19 g slitiny FeSi sestavajici z 75 %
hmotnostnich Si a 25 % hmotnostnich Fe s pfisadou 3 g FeCr (65 %
hmotnostnich chrému) a ve vakuu ohfiva na 1 700 °C rychlosti

10 K/min. Tato teplota se udrzuje 30 minut. Potom nastdva ochlazeni

na pokojovou teplotu.

Timto zplisobem se ziskd soudrzné tvarové téleso bez trhlin a
p6érd s hustotou 3,2 g/cm?® které ve svych vngjiich geometrickych

rozmé&rech odpovida poZzadovanému tvarovému télesu.

Na obr. 4 a 5 jsou zobrazeny vybrusy vzorkd ve svételném

mikroskopu, které byly vyrobeny podle pfikladu 1.

Na obr. 4 je v levé poloviné snimku znatelny svazek vladken C,
kdeZto v pravém dolnim rohu snimku je fez dalSim svazkem vlaken C.
Uhlik 40 vznikl pyrolyzou, vlakna C 42 jsou oznaena pfisluSnou
¢islici. Na okraji svazkd vlaken C se nachéazi sekundarni SiC 48, ktery

vznikl reakci uhlikovych vlaken s kiemikem.

U svétlé fize 44 se jedna o kiemik, poptfipadé Si/Fe/Cr. U

tmavo3edé faze 46 se jedna o SiC.

Ve zvétSeném zobrazeni podle obr. 5, na kterém je svazek

uhlikovych vlaken v téméf svislém fezu, jsou jednotliva vlakna C dobie
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znatelna. RovnéZz je dobfe znatelny sekundarni SiC 48, ktery vznikl

reakci vlaken C.

Bez daldiho je zfejmé, Ze svazky uhlikovych vlaken se udrzuji
témé&f uplné neporuSené a pouze v oblasti okraji doSlo k pfeméné

nékolika vlaken C na sekundéarni SiC.

’

Tim se vysvétluje zna&né zvy§eni pevnosti, které se dosidhne
Setrnym zpracovanim svazkd vlaken C pfi granulaci nabalovanim a pfi

naslednych krocich procesu.
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PATENTOVE NAROKY

1. Sdruzena keramika vyztuZena vlakny, infiltrovand taveninou s
vysoce Zzaruvzdornymi vlakny, zejména na bazi Si/C/B/N, kterd je
reakdné vazana s matrici na bazi Si, pfiCemz matrice obsahuje alespoi
pfimés jiné latky,
vyznacujici se tim,

Zze matrice obsahuje pfimési Zeleza.

2. Sdruzenéi keramika podle naroku 1,
vyznalujici se tim,
e matrice obsahuje pfisady chrému, titanu, hliniku, niklu nebo

molybdenu jako pasivafniho segregatoru.

3. SdruZena keramika podle jednoho z pfedchazejicich narokd,
vyznacujici se tim,
%e matrice je vyrobena z kfemikové slitiny, kterd obsahuje 0,5 az 80 %

hmotnostnich Zeleza.

4. Sdruzena keramika podle naroku 3,
vyznadlujici se tim,
7e matrice je vyrobena z kfemikové slitiny, kterd obsahuje 5 az 50 %

hmotnostnich Zeleza.

5. SdruZena keramika podle jednoho z pfedchazejicich narokd,
vyznacujici se tim,
Ze matrice je vyrobena z kiemikové slitiny, ktera obsahuje 0,03 aZ 40

% hmotnostnich chromu.

6. SdruZena keramika podle jednoho z pfedchézejicich naroku,

PV 1995 - 3355
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vyznacujici se tim,
e matrice je vyrobena z kiemikové slitiny, ktera obsahuje 1 az 40 %

hmotnostnich chromu.

7. Sdruzené keramika podle jednoho z pfedchéazejicich narok,
vyznalujici se tim,
7e matrice je vyrobena z kfemikové slitiny, ktera obsahuje 1 az 10 %

hmotnostnich chrému.

8. Sdruzeni keramika podle jednoho z pfedchazejicich naroka,
vyznalujici se tim,

Ze vlakna jsou vytvofena jako vlakna C nebo vlakna SiC.

9. Sdruzené keramika podle jednoho z pfedchéazejicich naroki,
vyznacujici se tim,
ze vlakna jsou sdruzovana do svazki vlaken a povrchové

impregnovana.

10. SdruZena keramika podle naroku 9,
vyznacujici se tim,

7e vlakna jsou sdruzovana do kratkych svazkd vlaken.

11. Sdruzena keramika podle naroku 10,
vyznaclujici se tim,
Ye vlakna sestavaji z plynulych vlaken (filamentu) C se stfednim
prumérem od asi 5 do 12um a délkou od asi 2 do 10 mm, ktera jsou

sdruzovana do svazkl vldken s asi 3000 az 14000 filamenty.

12. Zpisob vyroby sdruzené keramiky vyztuzené vlikny s vysoce
7aruvzdornymi vlakny, zejména na bazi Si/C/B/N, kterd jsou reakiné

vazana s matrici na bazi Si, obsahujici kroky:
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- vyrobu formovaci smé&si z vlaken za pouZiti pojiv a plnidel
navijenim, vrstvenim nebo lisovanim;

- pyrolyzou formovaci smé&si ve vakuu nebo v ochranném plynu v rozsahu
teplot od asi 800 °C do 1200 °C pro vyrobu porézniho tvarového télesa
(14);

- infiltraci porézniho tvarového télesa (14) kfemikovou taveninou,

ktera obsahuje pfidavky Zeleza.

13. Zpusob podle naroku 12,

pfi kterém kfemikova tavenina obsahuje pfidavky chrému, titanu, hliniku,

niklu nebo molybdenu jako prostfedky pro vytvareni pasivaéni vrstvy.

14. Zpusob podle naroku 12 nebo 13,
pfi kterém kifemikova tavenina obsahuje 0,5 aZ 80 % hmotnostnich

zeleza.

15. Zpisob podle naroku 14,

pfi kterém kiemikova tavenina obsahuje 5 az 50 % hmotnostnich Zeleza.

16. Zplsob podle jednoho z narokil 12 az 15,
pfi kterém kifemikova tavenina obsahuje 0,03 az 40 % hmotnostnich

chrému.

17. Zpisob podle jednoho z narokt 12 az 16,

pii kterém k¥emikova tavenina obsahuje 1 az 40 % hmotnostnich chréomu.

18. Zpisob podle jednoho z naroki 12 az 17,

pfi kterém kiemikova tavenina obsahuje 1 az 10 % hmotnostnich.

19. Zpusob podle jednoho z naroki 12 az 18,

pfi kterém se pouZivaji vlakna jako vlakna C nebo vlakna SiC.
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20. Zptsob podle jednoho z narokl 12 az 19,

pfi kterém se vldkna sdruZuji do svazku vldken a povrchové impregnuji.

21. Zpisob podle naroku 20,

pfi kterém se vlakna sdruzuji do svazki vlaken.

22. Zpusob podle naroku 21,
pii kterém se pouZivaji svazky vlaken, které jsou vytvofeny z asi 3000 az
14000 filamentd C se stfednim pramérem od asi 5 do 10 pm o délce od

asi 2 do 10 mm.

23. Zpusob podle naroku 21 nebo 22,

pti kterém se formovaci smé&s vyrabi suSenim nebo lisovanim granulatu za

tepla.

24. Zplsob podle naroku 23,

pfi kterém se granulat vyrabi granulaci nabalovanim.

25. Zplisob podle naroku 24,

pfi kterém se granulat vyrabi kontinualné€ nebo v davkach se stfedni

velikosti ¢astic od asi 2 do 6 mm.
26. Zpusob podle jednoho z narokd 12 az 25,
pti kterém se pifi vyrob& formovaci smési pfidava plnivo obsahujici uhlik,

piednostné saze nebo grafit.

27. Zptsob podle jednoho z naroku 12 az 26,

pfi kterém se pfi vyrob& polotovaru pfidiva plnivo ve formé silicidu.

28. Zpisob podle jednoho z narokl 24 az 27.
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pti kterém se nejdiive su§i a micha smés ze svazkl materidlu kratkych
vldken a plniva a nasledné se v peletizaCnim talifi (24) miché4 za pfidani

pojiva k vyrobé& granulatu.

29. Zpusob podle naroku 28,

pfi kterém se granulat vyrabi z asi 20 aZ 60 % hmotnostnich SiC prasku,
asi 2 aZ 20 % hmotnostnich uhliku ve formé& grafitu nebo prachovych
sazi, asi 10 az 40 % hmotnostnich svazki vldken C (svazek 12K) za
vstitiknuti od asi 15 do 40 % hmotnostnich rozpoustédla do peletiza&niho

talite (24).

30. Zpusob podle naroku 29,
pfi kterém je rozpouitédlo vodou feditelnym rozpoustédlem, které
obsahuje 0,01 a% 10 % hmotnostnich esteru metylcelulozy a

polyvinylakoholu.

31. Zplsob podle jednoho z naroki 24 az 30,
pti kterém je granuldt po vyrob& vysuSen a nasledné lisovan do

polotovaru.

32. Zplisob podle jednoho z naroki 12 az 31,
pfi kterém se polotovar ohfiva v pyrolyzaéni peci v dusikové atmosféfe

na asi 950 az 1050 °C k vyrobé& porézniho tvarového télesa.
33. Zptsob podle jednoho z naroki 12 az 32,
pti kterém se polotovar pievadi pfi pyrolyze na tvarové téleso

s poréznosti od asi 30 az 50%.

34. Zptsob podle jednoho z néarokl 12 az 33,
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pii kterém se porézni tvarové téleso (14) infiltruje kfemikovou
taveninou, ktera obsahuje asi 10 az 50 % hmotnostnich Zeleza se

zbytkovym kifemikem.

35. Zplsob podle jednoho z naroku 12 az 34,
pfi kterém se porézni tvarové téleso (14) infiltruje kifemikovou
taveninou, kterd obsahuje asi 10 az 50 % hmotnostnich Zeleza, 0,5 az 10

% hmotnostnich chrému se zbytkovym kifemikem.
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