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Sposob otrzymywania azotku krzemu

1
Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania proszku azotku krzemu. Obecnie stosuje
si¢ wyzarzanie proszku krzemu w atmosferze azotu
lub amoniaku, reakcyjne spiekanie proszku krzemu
w atmosferze azotu lub wyzarzanie mieszaniny
krzemionki i wegla w atmosferze azotu.

Wyzarzanje proszku krzemu w atimosferze azotu
lub amoniaku jest procesem dlugotrwatym, nie
zapewniajacym pelnego azotowania calej masy pro-
szku krzemu oraz powodujacym zbrylanie si¢ pro-
szku. Szybkos$¢ reakcji azotowania uzalezniona
jest od dodatkéw chlorkéw i tlenkéw metali przej-
Sciowych grupy IV ukladu okresowego.

Reakcyjne spiekanie proszku krzemu w atmo-
sferze azotu umozliwia otrzymanie porowatego pét-
wyrobu, ktéry stanowi mieszanke krzemu i azotku
krzemu i wymaga ponownego mielenia. Polaczenie
spiekania z prasowaniem na goraco w atmosferze
azotu zapewndia uzyskanie gotowych wyrobéw =z
mieszaniny proszku krzemu i azotku krzemu o
ograniczonym udziale azotku krzemu.

W metodzie wytwarzania azotku krzemu z mie-
szaniny krzemionki, wegla i azotu uzyskuje sig
produkt zbrylony, zanieczyszczony znaczng iloscia
weglika krzemu.

Wymienione procesy prowadzone sg w zakresie
temperatur od 1250—1550°C w czasie od 6 do 60

godzin w zaleZnoéci od azotowanego proszku, prey, .

czym azotowanie proszku krzemu w atmosferze
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amoniaku, ze wzgledu na wystepowanie wodoru,
wymaga stosowania wyzszych temperatur.

Sposéb wedilug wynalazku polega na wytwarza-
niu proszku azotku krzemu w piecu elektrycznym
lukowo-oporowym, o picnowym 1lub poziomym
polozeniu komory roboczej. Jako material wyj-
Sciowy stosuje sie krzem o uziarnieniu 0,08—
1,0 mm o dopuszczalnej iloéci zanieczyszczenn do
4,5%,. Krzem przedmuchiwany jest w komorze ro-
boczej pieca azotem wpmwa‘»dzanym pod cis$nie-
niem 0,1—0,5 atmosfer w sposéb zapewmiajacy ma-
ksymalne rozwiniecie powierzchni kontaktu obu
faz. Azot przed wprowadzeniem do roboczej czeSci
pieca zostaje oczyszczony od tlenu, a nastepnie zjo-
nizowany w luku elektrycznym. Jonizacja azotu
moze byé prowadzona réwniez przy wykorzystaniu
plazmy. Azot moze byé doprowadzony do pieca
od dolu lub boku komory roboczej. Proces azoto-
wania prowadzi si¢ w zakresie temperatur 1250—
1600°C. Dla zapobiezenia ewentualnemu zbryleniu
azotowanego proszku mozna stosowaé jego miesza-
nie lub wibracije. : "

Wytwarzanie proszku azotku krzemu wedlug
wynalazku umozliwia skrécenie czasu azotowania
do 2 godzin niezaleznie wod iloSci wsadu. Spos6b
ten zapewnia otrzymanie fazy a- i f§-azotku krze-
mu-w bardzo szerokim, regulowanym czakresie ich
udzialéw.

Prowadzac proces w temperaturze 1450°C moéna

“uzyskaé azotek krzemu zawierajacy okolo 809, fa-
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zy o o budowie ‘winknistej i okolo 20% fazy f
o budcwie ziarnistej. Znaczny udzial kruchej fazy
ulatwia proces rozdrabniania proszku.

Po zakonczeniu procesu azotowania otrzymuje sig
proszek o uziarnieniu umeczliwiajgcym jego bez-
posrednie stosowanie w materiatach ogniotrwalych.
Jednoczeénie stanowi on poéiprodukt dla wyrobéw
ctrzymywanych metodami metalurii proszkow.

Przyktad I. Pyl krzemu o uziarnieniu 0.08—
0,2 mm wprowadzono do pieca iukowo-oporowego
strumieniem azotu pod ci$nieniem 0,3 Atm. Do
procesu uzyto azotu wolnego od tlenu oraz krze-
mu, o zawartosci zelaza 0,59 i lacznej zawartosci
zanieczyszczen 3,5%. Proces realizowano w tempe-
raturze 1300°C w czasie 2 godziny. Stopien prze-
reagowania wynosi 92%. Otrzymano azotek krze-
mu bedacy mieszaning 80% fazy a o budowie
wioknistej i 20% fazy B o budowie ziarnistej.

Przyklad II. Proces prowadzono identycznie
jak w przykladzie I, z tg rbéznicg, ze uziarnienie
krzemu wynosito 0,2—0,8 mm, temperatura procesu
wynosita 1350°C, ci$nienie azotu 0,5 Atm, czas re-
akcji=4 godz. Stopienn przereagowania wynosi
95%,. Otrzymano azotek krzemu bedacy miesza-
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ning 60% fazy a o strukturze widknistej & 409
tazy f o budowie ziarnistej. .

Przyktad IIL Proces prowadzono Jak w przy-
ktadzie I, z tg réznicg, zé uziarnienie krzemu wy-
nosito 0,08—0,2 mm, temperatura procesu 1400°C,
ci$nienie azotu 0,3 atm, czas realizacji 2,5 godziny.
Otrzymano azotek krzemu bedgcy mueszanma fazy
a i ﬁ w stosunku walﬂowym 1:1. Stomen pmere-
agowania 96%.

Przyktad IV, Proces prowadzono. jak w przy-
kladzie I, z ta réinjca, ze uziarnienie krzemu wy-
nosito 0,08—0,09 mm, c.i:énie‘nie azotu 0,15 Atm.
Przez 2 god-iny utrzymywano temperature 1300°C,
a przez 2 nastepne godziny 1450°C. Stopien - prze-
reagowania = 96%,. ' Otrzymano 25% fazy a i B
3% fazy. ‘ '

Zastrzezenie patentowe _

Spos6b otrzymywania azotku krzemu na zasadzie
reakcji syntezy prowadzonej w temperaturze po-
wyzej 1250°C przy uzyciu plazmy azotu jako jed-
nego z reagent6w, znamienny tym, ze pyl krzemo-
wy wdmuchuje sie do reaktora za pomoca plazmy
azotu pod cisnieniem 0,1—0,5 atm w temperaturze
nie wyzszej od 1600°C.
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