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(54) Zptsob vyroby keramiky na béazi oxynitridd hlinito-k¥emicitych .

Vynélez se tykd zplisobu vyroby keramiky na bé-
zi oxynitridd hlinito-k¥emi&itgch obecného vzor-
ce [Sisx Alx Nsx 0x) kde x je v&tSi neZ 0 a men3i
neZ 6 reakénim slinovanim. :

Keramické materidly na bézi oxynitridli hlinito-
kFemigit§ch v sob& slufuji ngkteré specifické vy-
hody kyslitnikovych keramickych materidld, ja-
ko je slinovatelnost za normélniho tlaku a ko-
rozni odolnost proti tavenindm obecnych kovil
s pFednostmi keramickych materidli nekyslika-
tych (kupf. nitrid k¥emiku (SisN4), nitrid hlini-
ku (AIN), spodivajici pfedev8im v jejich zname-
nité odolnosti proti ndhlym zmé&nédm teploty a vy-
soké mechanické pevnosti i p¥i teplotdch zna&né
pfevysujicich 1000 °C. Oxynitridy hlinito -k¥emi-
gité jsou tuhé roztoky Kkyslitniku hlinitého
(Al203) a nitridu hliniku AIN) v mfiZce beta-mo-
difikace nitridu kFemiku (SisN4). Tyto roztoky
tvori souvislou Fadu, jejiZ sloZeni je definovdno

obecnym vzorcem
SisxAl x Nsx Ox ,0<x< 6 [1]

Materidly na bézi nitridd hlinitgch obsahuji ve-

dle podstatného mnoZstvi krystalické faze podle .

. vzorce (1) zpravidla je§t& krystalické faze a skel-
nou f4zi, jejichZ sloZeni leZi v soustavd Si-Al-N-O,
popfipad& mohou byt modifikovdny dalsimi ky-
sliéniky  kovidi, nap¥. Kkysli¢hikem hofednatym
(Mg0), lithnym (Li20), yttritfm (Y¥203), titanidi-
tym (TiO2) a dal3imi, pfi€em# tyto pedrobnosti
tykajici se sloZeni materidld na b&zi oxynitridd
hlinitych, nemaji z hlediska zpisobu vyroby po-
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dle vyndlezu podstatny vyznam. Dosud jsou zné-
ny dva hlavni zplsoby vyroby keramiky na béazi
oxynitridit hlinito-k¥emigitych. '
Prvni z nich je zaloZen na reduké&ni nitridaci
smési kyslinikti kFemiCitého a hlinitého, nebo
kFemicitant hlinitych, jakymi jsou jilové mine-
raly, nebo smési nitridu kFemiku (SisN4) a kys-
liéniku hlinitého (Al203) plsobenim elementar-
niho uhliku a plynného dusiku za vysokych te-
plot. Problémy této metody spoéivaiji predev¥im
ve vedlejSich reakcich, které vedou ke vzniku
karbiddl a oxykarbidt a v p¥itomnosti zbytkové-
ho uhliku p#i zavéreSnych stadiich slinovani,

Yrxs

kterd byva pfifinou znadné poravitosti.

Druhy zpisob spolivd v p¥imé synthese oxy- .
nitridd ze sloZek nitridd kFemiku (SisN4) a Kkys-
liéniku hlinitého (Al203) a nitridu hliniku (AIN) -
nebo, do hodnoty x = 4, nitridu kfemiku (SisN4)
a kyslicniku kFemi¢itého (SiOz2) a nitridu hlini-
ku [(AIN}, ktera probih4 zaroveil se slinovanim.
Prakticky se postupuje tak, Ze se ngkterym ze
znamych zphsobl p¥ipravi praskovy nitrid hli-

‘niku {AIN} a praSkovy nitrid kfemiku (Si3N4)

a tyto sloZky se v potfebném pomé&ru smichaji

's kysliénikem hlinitym (Al203) pop¥ipad& s kys-

liénikem kfemiditym (SiO2). Takto ziskand smé&s
se bud za studena zhutni a vytvaruje ngkterym
z postupli obvyklych v keramické technologii
a vlastni reak&ni slinovdni pak prob&hne pfi
1650 aZ 1850° C v inertni nebo dusikové atmo-
sféfe, nebo mechanické zhutijovani, tvarovani a
slinovani prob&hne sou¢asné& p¥i Zgrovém lisova-



ni. Nevyhodou tohoto postupu je prfedeviim niz-
k4 reaktivita smssi, pFipravenych smichanim .
shora uvedenych sloZek. Proto je nutné reakéni
slinovani provad&t p¥i pom&rn& vysokych teplo-
tach, p¥i kterych se jiZ vyraznou mérou uplat- -
fiuji rozkladné reakce, pfi nichZ vznikaji plynné
reakéni produkty. Dochazi k_tbytku hmotnosti,
postupu sloZeni a nedosahuje se potfebné hut-
nosti, Tento problém je moZno z &asti prekonat
zvy$enim parcidlniho tlaku dusiku a kysliku
v pecni atmosféfe aZ na hodnoty celkového tla-
ku n&kolik MPa. To viak vyZaduje speciélni tech-
nologické zafizeni, dimensované na pot¥ebné
hodnoty a tlaky. PouZitim Z&rového lisovani pfi
flacich n&kolik desitek MPa sice dojde k vyraz-
nému sni¥eni slinovaci teploty, aviak. proces Za-
rového lisovani je spolu s nezbytnymi dokon&o-
vacimi operacemi velice ndkladny a pfi jeho po-
u#iti se neuplatni podstatna Zast pfednosti, kte-
ré maji materidly na bazi oxynitridd hlinito-ki'e-
mi&itych ve srovnéni s nitridem kifemiku (SisNa4]).
Zejména jejich schopnost slinovani za normalni-
ho tlaku. Uréitého zvyseni reaktivity lze sice do-

sdhnout p¥ipravou vychozich smési technikou

koprecipitace, kterd je-vSak omezena v podstaté
na kysli¢nikové soustavy. ‘
Nedostatky soutasného stavu techniky jsou od-
stran&ny vynalezem, jehoZ podstatou je, Ze 10
a¥ 75 hmotnostnich % k¥emiku (Si), 10 aZ 75
hmotnostnich % kysliéniku hlinitého (Al203] a
1 a¥ 40 hmotnostnich % hliniku (Al) a nebo ni-
tridu hliniku (AIN) se za sucha umele na veli-

_ Kost &éstic pod 10 ¢m, sm¥s se pFedpdli v dusi-

kové atmosfére pfi teplotd 1200 aZ 1500 °C a tla-
ku 0,05 aZ 5 MPa, nafeZ se tento produkt za su-
cha umele na velikost 84stic pod 10 um, za stu-
dena se lisuje, vylisky se opracuji a vypali v du-
sikové atmostéfe p¥i teplots 1500 aZ 1800 °C a tla-

‘ku 0,05 aZ 5 MPa.

Prvni vyhoda vyndlezu spoliva v tom, Ze odpa-
da nutnost samostatné pfipravy nitridu kiemiku
(SisNaj a nitridu hliniku (AIN]. Dal3f vyhoda vy-’
plyvé z toho, Ze p¥i nitridaci k¥emiku se uplatiiu-
je mechanismus transportu v plynné fazi, diky
kterému se reakéni produkt, nitrid kiemiku
(SisN4) miiZe ukladat na mistech relativné vzda-

. lengch od reak&niho rozhrani. Probihé-li tato re-

akce. v pFitomnosti ostatnich sloZek, zvySuje se
tim homogenita a dispersita vychozi smési. Je
pochopitelné, %e reakini slinovani takto pfipra-
veného polotovaru vyznacujiciho se oproti dosud
zndmému zplsobu vy$si homogenitou a dispers-
nosti, prob&hne p¥i niZdi teplotd, neZ podle do-
sud zndmych zpisobd, ¢imZ se podstatnd omezi

prib&h rozkladnych reakci, negativng ovliviiuji- .

ci strukturu a vlastnosti materidlu. To se piz-
nivé projevi predeviim na sniZeni porovitosti
a zvvéeni mechanické pevnosti vyrobku..

Zpfisob vyroby podle vynédlezu bude bliZe vysvét-
len na nésledujicich dvou p¥ikladech moZného

" provedeni:

A% prvém pfikladu konkrétniho provedeni -podle
vynélezu byla suchym mletim p¥ipravena smés

683 g kysli¢nik hlinitg, mérny povrch 5 mZ/g,.
184 g hlinik praskovy, m&rny povrch 6 m?/g,

' 1133 g kFemik préadkovy, m&rny povrch 2 m?/g. .

. Vznikld smés byla voln& nasypdna do pouzder
- a nitridovéna v prostfedf dustk: 95 % obj.

-voda: 0,015 % obj. .
kyslik: 0,001 % obj.
I vodik: zbytek
celkem 30 hodin s v§dr¥emi na 1100 °C 3 hodiny,
1350 .°C 12 hodin a na 1470 °C 3 hodiny
a pii tlaku v peci 0,14 MPa. Vdhovy pfirlistek

" byl 39,7 % (teoreticky vahovy pfiristek pro da-

né sloZeni je 42,4 %), coZ svedéi o tém&f Uplné
pfem#nd. Rentgenovd analyza ukézala pfitom-
nost beta-nitridu k¥emiku (SisN4), alfa-kysli¢nik

" hliniku (Al203) a podstdtného mnoZstvi tuhého

roztoku podle vzorce (1). Produkt nitridace byl
mlet 48 hodin a poté zpracovédn hydrostatickym
lisovanim p¥i tlaku 200 MPa na pevné vylisky.
Vylisky byly opracovany soustruZenim a reakéni .
slinovdni dokondeno vypalem v atmosféfe vySe
uvedeného sloZeni a tlaku, pFifemZ kone&nd vy-
palovaci teplota byla 1750 °C po dobu 30 minut.
Vyrobky m&ly smritdnim pélenim 14 %
objemovou hmotnost 3,0.103 kg m3
nasékavost ve vods 0 % ' ’

Rentgenova analyza ukazala p¥itomnost domi-
nantnfho mno#stvi tuhého roztoku podle vzorce
(1) & malého mno#stvi dalsi neidentifikované
krystalické féaze.

V druhém prikladu konkrétniho provedeni podle
vynédlezu byla 48hodinovym suchym mietim pfi-
pravena smé&s téchto vychozich latek: ’

683 g kysliénik hlinity, m&rny povrch 5 m¥/g,
280 g nitrid hliniku, mérny povrch 1 m2/g,
1133 g kiemik, mérny povrch 2 m?/g.

Vznikla sm&s byla volnd nasypdna do pouzder
a nitridovéna v atmosféfe stejného sloZeni, jako
v pFikladu 1, celkem 30 hodin s vydrzemi 12 ho-
din na 1350 ° a 3 hodiny na 1470 °C, coZ byla
teplota maximalni. _ :
Produkt nitridace byl dale zpracovidn mletim a
hydrostatickym lisovanim a obrab&nim a reak&ni
slinovani dokondeno stejné jako v pfikladu 1.
Vyrobky mély '

smriténi palenim 12,5 %
objemovou hmotnost 2,95.103 kg/ms3,
nasdkavost ve vod& 3 %.

Rentgenovad analyza ukézala vysledek velmi
blizky vysledku z pFikladu 1. .

Pfedmét vynélezu

1. Zplisob v§roby keramiky na bazi oxynitridd

hlinito-kfemiditych (SisxAlxNs-xOx), kde x je
v&tsi nez 0 a mensi ne¥ 6 reakénim slinova-
nim, vyznaleny tim, Ze 10 aZ 75 hmotnostnich
% kt¥emiku (Si), 10-aZ 75 hmotnostnich %
kysli¢niku hlinitého (Al203) a 1 aZ 40 hmot-
nostnich-% hliniku (Al) a/nebo nitridu hli-
niku (AIN) se za sucha umele na velikost
gastic pod 10 «m, sm¥s-se-predpali v dusikové
atmosféfe pii teplotd 1200 aZ 1500 °C a tlaku
" 0,05 az 5 MPa, nadeZ se tento produkt za su-
cha umele na velikost &astic pod 10 xm, za
studena se lisuje, vylisky se opracuji a vypé-
1 v dusikové atmosfé¥e p¥i teplotd 1500 a%
1800 °C a tlaku 0,05 a%Z 5 MPa.



2. Zpisob vyroby keramiky podle bodu 1, vyzna-
¢eny. tim, Ze dusikovd atmosféra obsahuje
nejmén& 50 objemovych % dusiku a nejvyie
0,1 objemovych % kysliku, 0,5 objemovych %

vodni pdry a 0,5 objemovych % kysliéniku

uhli¢itého, pFfi€em#Z dusikovad atmosféra maZe
obsahovat a% 50 objemovych % vodiku a/ne-
bo argonu. . . :
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