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Good prospects of the application of the hybrid method for synthesis of nanocrystalline silicon carbide were
demonstrated. The method consists of the following steps: sol-gel hydrolysis of tetraethoxysilane in the presence of
polymeric source of carbon to form gel; multistage drying; carbonization of the system at moderate temperatures
with the formation of superfine, reactive and uniformly distributed «SiO2 – C» mixture; carbothermal synthesis for
creation of the reinforcing matrix in the bulk of SiC ceramic material.

Keywords: SiC, silicon carbide, ceramic, composite, sol-gel, carbothermal synthesis

1. Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ àâèàöèîííàÿ ïðîìûøëåííîñòü îñòàåòñÿ îäíèì èç íàèáîëåå âûñîêîòåõíîëîãè÷íûõ
ñåêòîðîâ ýêîíîìèêè ïîòðåáëÿþùèõ íàóêîåìêóþ ïðîäóêöèþ. Ïðåîäîëåíèå òåõíîëîãè÷åñêîãî îòñòàâàíèÿ îò
ðàçâèòûõ ñòðàí, ñìåùåíèå àêöåíòà â ïðèìåíåíèè êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ îò ìåòàëëè÷åñêèõ ê íåìå-
òàëëè÷åñêèì, ñîçäàíèå íîâûõ îáðàçöîâ ñîâðåìåííîé òåõíèêè, ïðåæäå âñåãî àâèàöèîííîé, òåñíî ñâÿçàíî ñ
ðàçâèòèåì ìàòåðèàëîâåäåíèÿ, ðàçðàáîòêîé íîâûõ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ è ïîêðûòèé, ñïîñîáíûõ
ïðèìåíÿòüñÿ â áîëåå æåñòêèõ óñëîâèÿõ � ïðè ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóðàõ è ìåõàíè÷åñêèõ íàãðóçêàõ. Ïîëó-
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÷åíèå âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ êåðàìè÷åñêèõ ìàòåðèàëîâ � âàæíàÿ çàäà÷à ñîâðåìåííîãî ìàòåðèàëîâåäå-
íèÿ. Îáëàñòüþ ïðèìåíåíèÿ ýòèõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿþòñÿ ïåðñïåêòèâíûå èçäåëèÿ àâèàöèîííîé è êîñìè÷åñêîé
òåõíèêè, à òàêæå ìàøèíîñòðîåíèå, ýíåðãåòèêà, íåôòÿíàÿ è ãàçîâàÿ ïðîìûøëåííîñòü.

Èñêëþ÷èòåëüíî ïåðñïåêòèâíû êåðàìè÷åñêèå êîìïîçèöèîííûå ìàòåðèàëû. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ âîçðàñ-
òàåò èíòåðåñ ê íîâûì ýíåðãîñáåðåãàþùèì ñïîñîáàì ïîëó÷åíèÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ ìàòåðèàëîâ, òàêèì
êàê çîëü-ãåëü òåõíîëîãèÿ, êîòîðàÿ ïîçâîëÿåò ïîëó÷èòü ìàòåðèàëû âûñîêîé ÷èñòîòû, äàåò âîçìîæíîñòü
ïîëó÷åíèÿ ïîðîøêîâ ñâåðõâûñîêîé äèñïåðñíîñòè è ïîçâîëÿåò ðåãóëèðîâàòü ìèêðîñòðóêòóðó ìàòåðèàëîâ íà
íà÷àëüíîé ñòàäèè ïðîöåññà [1-6].

Àêòèâíî ïðîâîäÿùèåñÿ èññëåäîâàíèÿ ñïåöèôè÷åñêèõ ñâîéñòâ íàíîðàçìåðíûõ ÷àñòèö ïîêàçàëè, ÷òî èõ
ââåäåíèå äàæå â íåçíà÷èòåëüíûõ êîëè÷åñòâàõ â ñîñòàâ êîíñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ ïîçâîëÿåò óëó÷øèòü
òðåùèíîñòîéêîñòü, ÷òî îñîáåííî âàæíî äëÿ êåðàìè÷åñêèõ âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ ìàòåðèàëîâ, ìîäèôèöè-
ðîâàòü ïðî÷èå ïðàêòè÷åñêè çíà÷èìûå õàðàêòåðèñòèêè. Îäíèì èç íàèáîëåå ïåðñïåêòèâíûõ ìåòîäîâ çàïîë-
íåíèÿ ìèêðîïîð ÿâëÿåòñÿ çîëü-ãåëü ñèíòåç âûñîêîäèñïåðñíûõ âåùåñòâ ñ ïðèâëå÷åíèåì íàèáîëåå ïåðñïåê-
òèâíûõ ïðåêóðñîðîâ. Ê ïðåèìóùåñòâàì äàííîãî ìåòîäà ñëåäóåò îòíåñòè âîçìîæíîñòü ïîëó÷åíèÿ ïðîäóê-
òîâ ïîâûøåííîé õèìè÷åñêîé ÷èñòîòû, îñàæäåíèÿ ïðîäóêòîâ íà ïîâåðõíîñòè ñëîæíîé ôîðìû (â òîì ÷èñëå
â ïîðàõ êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ), ïåðñïåêòèâû âàðüèðîâàíèÿ õàðàêòåðèñòèê ñèíòåçèðóåìîé âûñîêî-
äèñïåðñíîé ôàçû â çàâèñèìîñòè îò ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà � ñâîéñòâ ïðåêóðñîðîâ (ãèäðîëèòè÷åñêîé àêòèâ-
íîñòè, òåðìîñòàáèëüíîñòè), òåìïåðàòóð â ðåàêöèÿõ ãèäðîëèçà è ïîëèêîíäåñàöèè, óñëîâèé ñóøêè, àïïàðà-
òóðíûõ îñîáåííîñòåé è äð. [7-14].

Ââåäåíèå íàíîðàçìåðíîãî êàðáèäà êðåìíèÿ â ñîñòàâ ïîðèñòîé êåðàìèêè ïîçâîëÿåò ðåøèòü ðÿä çàäà÷,
íà÷èíàÿ îò ñîçäàíèÿ ãðàäèåíòà ïî ñîñòàâó ìàòåðèàëà è çàêàí÷èâàÿ öåëåíàïðàâëåííîé êîíâåðñèåé èçáûòî÷-
íîãî óãëåðîäà, êîòîðûé ïðè ïîëó÷åíèè êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ íà áàçå SiC ìåòîäîì ðåàêöèîííîãî
ñïåêàíèÿ çà÷àñòóþ ïðèñóòñòâóåò â îáðàçöàõ [15].

Êàðáèä êðåìíèÿ ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç êëþ÷åâûõ ñîåäèíåíèé, èñïîëüçóåìûõ äëÿ ñîçäàíèÿ êîíñòðóêöèîí-
íûõ êåðàìè÷åñêèõ è êîìïîçèöèîííûõ ìàòåðèàëîâ äëÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ïðèìåíåíèÿ [16-19], áëàãîäà-
ðÿ óíèêàëüíîìó ñî÷åòàíèþ òàêèõ õàðàêòåðèñòèê êàê íèçêàÿ ïëîòíîñòü, âûñîêàÿ òåìïåðàòóðà ðàçëîæåíèÿ,
îòñóòñòâèå ôàçîâûõ ïåðåõîäîâ â øèðîêîì èíòåðâàëå òåìïåðàòóð, õîðîøèå ìåõàíè÷åñêèå ñâîéñòâà, îòñóò-
ñòâèå âçàèìîäåéñòâèÿ ñî ìíîãèìè àãðåññèâíûìè ñðåäàìè, íàèáîëüøàÿ ñðåäè òóãîïëàâêèõ êàðáèäîâ îêèñ-
ëèòåëüíàÿ ñòîéêîñòü. Åãî ïîëó÷åíèå â âûñîêîäèñïåðñíîì ñîñòîÿíèè ñóùåñòâåííî ðàñøèðÿåò òåõíîëîãè-
÷åñêèå âîçìîæíîñòè èñïîëüçîâàíèÿ, íà÷èíàÿ ñî ñíèæåíèÿ ýíåðãåòè÷åñêèõ çàòðàò ïðè ïîëó÷åíèè êåðàìè-
÷åñêèõ èçäåëèé íà åãî îñíîâå ïðè ìåíüøèõ òåìïåðàòóðàõ, áîëåå ýôôåêòèâíûì ïðèìåíåíèåì øëèêåðíîé
òåõíîëîãèè è çàâåðøàÿ ñîçäàíèåì ïðèíöèïèàëüíî íîâûõ ïðîöåññîâ ïîëó÷åíèÿ ìàòåðèàëîâ [20-24].

Ñèíòåç íàíîêðèñòàëëè÷åñêîãî SiC ñ ïðèìåíåíèåì ïîäõîäîâ çîëü-ãåëü òåõíîëîãèè äëÿ ñèíòåçà âûñîêî-
äèñïåðñíîé ñòàðòîâîé ñèñòåìû «SiO2 � C» ÿâëÿåòñÿ ÷ðåçâû÷àéíî ïåðñïåêòèâíûì è àêòèâíî ðàçâèâàþ-
ùèìñÿ íàïðàâëåíèåì. Ñóùåñòâóþò ðàçëè÷íûå íàïðàâëåíèÿ, êîòîðûå îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà äîâîëüíî
ñóùåñòâåííî, â ïåðâóþ î÷åðåäü, òèïîì ñòàðòîâûõ ðåàãåíòîâ. Òàê, â êà÷åñòâå èñòî÷íèêîâ óãëåðîäà ìîãóò
áûòü è äèñïåðñíûå ôîðìû óãëåðîäà:

- ñàæè,
- óãëåðîäíûå íàíîòðóáêè � îäíîñëîéíûå è ìíîãîñëîéíûå,
- êîëëîèäíûå ñèñòåìû «äèñïåðñèîííàÿ ñðåäà � íàíîãðàôèò»,
- íàíîðàçìåðíûå àëìàçû, è ò.ï.
Èñòî÷íèêàìè æå êðåìíèÿ â ðàçëè÷íûõ ìåòîäèêàõ ÿâëÿþòñÿ ñèëèêàçîëè è àëêîêñèäû êðåìíèÿ, ãëàâíûì

îáðàçîì, òåòðàýòîêñèñèëàí.
Îòäåëüíî âûäåëÿþòñÿ ìåòîäû, â êîòîðûõ â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà óãëåðîäà ïðåäëàãàåòñÿ ïðèìåíÿòü ïî-

ëèìåðíûå ñîåäèíåíèÿ, ïðåæäå âñåãî ôåíîëôîðìàëüäåãèäíûå ñìîëû.
Îäíèì èç ïåðñïåêòèâíûõ ìåòîäîâ ïîëó÷åíèÿ SiC ÿâëÿåòñÿ ãèáðèäíûé ìåòîä, âêëþ÷àþùèé çîëü-ãåëü

ñèíòåç âûñîêîäèñïåðñíîé õèìè÷åñêè àêòèâíîé, ìàêñèìàëüíî îäíîðîäíîé ñòàðòîâîé ñèñòåìû «SiO2-C» ïó-
òåì êîíòðîëèðóåìîãî ãèäðîëèçà òåòðàýòîêñèñèëàíà â ïðèñóòñòâèè ïîëèìåðíîãî èñòî÷íèêà óãëåðîäà (ôå-
íîëôîðìàëüäåãèäíîé ñìîëû ËÁÑ-1) è ïîñëåäóþùåå êàðáîòåðìè÷åñêîå âîññòàíîâëåíèå ïðè óìåðåííûõ
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òåìïåðàòóðàõ (íèæå 1500-1600 °Ñ), êîòîðûé ïðèìåíÿëñÿ àâòîðñêèì êîëëåêòèâîì ïðè ïîëó÷åíèè ñâåðõòó-
ãîïëàâêèõ êàðáèäîâ [9-11, 25-30].

Îäíèì èç íåìàëîâàæíûõ ïðåèìóùåñòâ äàííîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü ïîëó÷åíèÿ âûñîêîäèñ-
ïåðíûõ ÷àñòèö öåëåâûõ ïðîäóêòîâ êàê â âèäå íàíîêðèñòàëëè÷åñêîãî ïîðîøêà, òàê è â âèäå òîíêèõ ïëåíîê,
à òàêæå â êà÷åñòâå âûñîêîäèñïåðíûõ ìàòðèö íåïîñðåäñòâåííî â îáúåìå êîìïîçèòà, ïîñêîëüêó ãåëåîáðàçî-
âàíèå â ðåçóëüòàòå ãèäðîëèçà ïðîèñõîäèò â òå÷åíèå íåêîòîðîãî âðåìåíè, ïîçâîëÿþùåãî ïðîâîäèòü ïðîïèò-
êó ïîðèñòûõ ìàòåðèàëîâ.

Öåëüþ íàñòîÿùåé ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ èññëåäîâàíèå âëèÿíèÿ ñîñòàâà ñòàðòîâîé ñìåñè «òåòðàýòîêñèñèëàí
(TÝÎÑ) � ïîëèìåðíûé èñòî÷íèê óãëåðîäà � êèñëîòíûé êàòàëèçàòîð � âîäà» íà âðåìÿ îáðàçîâàíèÿ ìàëîòå-
êó÷åãî ãåëÿ, à òàêæå ñèíòåç âîëîêíèñòîãî êàðáèäà êðåìíèÿ íåïîñðåäñòâåííî â îáúåìå ïîðèñòîãî SiC-
ìàòåðèàëà.

2. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Èñïîëüçîâàííûå ìàòåðèàëû: Òåòðàýòîêñèñèëàí Si(OC2H5)4 îñ.÷. 14-5; ëàê áàêåëèòîâûé ìàðêè ËÁÑ-1;
ìóðàâüèíàÿ êèñëîòà ÑÍ2Î2 ÷.ä.à.; àöåòîí CH3COCH3 ÷.ä.à.

Ýëåìåíòíûé àíàëèç âûïîëíÿëñÿ ñ èñïîëüçîâàíèåì ëàçåðíîãî ìàññ-ñïåêòðîìåòðà ÝÌÀË-2.
Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç (ÐÔÀ) ïðîâîäèëñÿ íà ïðèáîðå ÄÐÎÍ-2, êàìåðà Huber, äåòåêòîð Imaging Plate,

ãåðìàíèåâûé ìîíîõðîìàòîð, CuKá1-èçëó÷åíèå, øàã ñúåìêè � 0.005°.
ÈÊ-ñïåêòðû îáðàçöîâ çàïèñûâàëèñü íà ÈÊ Ôóðüå-ñïåêòðîìåòðå «ÈíôðàËÞÌ ÔÒ-08» â âèäå ñóñïåí-

çèè â âàçåëèíîâîì ìàñëå â ñòåêëàõ KBr.
Òåðìè÷åñêîå ïîâåäåíèå ïðîäóêòîâ íà âîçäóõå èññëåäîâàëîñü ñ èñïîëüçîâàíèåì ñîâìåùåííîãî ÒÃÀ/

ÄÑÊ/ÄÒÀ àíàëèçàòîðà SDT Q-600.
Ñêàíèðóþùàÿ ýëåêòðîííàÿ ìèêðîñêîïèÿ (ÑÝÌ) âûïîëíåíà íà òðåõëó÷åâîé ðàáî÷åé ñòàíöèè NVision 40,

Carl Zeiss; ýëåìåíòíûé ñîñòàâ ìèêðîîáëàñòåé îïðåäåëÿëñÿ ñ ïîìîùüþ ïðèñòàâêè äëÿ ýíåðãîäèñïåðñèîí-
íîãî àíàëèçà EDX Oxford Instrumets.

Ðåíòãåíîâñêàÿ êîìïüþòåðíàÿ ìèêðîòîìîãðàôèÿ âûïîëíåíà íà íàñòîëüíîì ðåíòãåíîâñêîì ìèêðîòîìîã-
ðàôå SkyScan 1172 ñ êîìïüþòåðíûì êëàñòåðîì.

2.1 Èññëåäîâàíèå ãåëåîáðàçîâàíèÿ ïðè ãèäðîëèçå òåòðàýòîêñèñèëàíà â ïðèñóòñòâèè ïîëèìåð-
íîãî èñòî÷íèêà óãëåðîäà

Ïîñêîëüêó îäíîé èç îñîáåííîñòåé ïðèìåíÿåìîãî â ðàáîòå çîëü-ãåëü ìåòîäà ïîëó÷åíèÿ íåïîñðåäñòâåí-
íî â îáúåìå êåðàìè÷åñêîãî êàðáèäîêðåìíèåâîãî ìàòåðèàëà [11] õèìè÷åñêè àêòèâíîé âûñîêîäèñïåðñíîé
ñòàðòîâîé ñìåñè «SiO2 � C», êîòîðàÿ äàëåå ïðèìåíåíà äëÿ êàðáîòåðìè÷åñêîãî ñèíòåçà âîëîêíèñòîãî SiC,
ÿâëÿåòñÿ âîçìîæíîñòü â çàâèñèìîñòè îò çàäà÷è ïîëó÷àòü êàê ôóíêöèîíàëüíî-ãðàäèåíòíûå ìàòåðèàëû, òàê
è ìàòåðèàëû ñ ðàâíîìåðíûì îáúåìíûì çàïîëíåíèåì ìàòðèöåé (ðèñ. 1), íåîáõîäèìî äîïîëíèòåëüíî îñóùå-
ñòâèòü ýêñïåðèìåíòû ïî èçó÷åíèþ âëèÿíèÿ êîíöåíòðàöèè êàòàëèçàòîðà ãèäðîëèçà � ìóðàâüèíîé êèñëîòû
íà âðåìÿ îáðàçîâàíèÿ ñèñòåì ñ âûñîêîé âÿçêîñòüþ. Èññëåäîâàíèå ïðîâîäèëîñü ñ ïðèìåíåíèåì ðîòàöèîí-
íîé âèñêîçèìåòðèè íà ïðèáîðå Fungilab Smart L, øïèíäåëü L2. Èçìåðåíèå äèíàìè÷åñêîé âÿçêîñòè ðàñòâîðîâ
âûïîëíåíî ïðè ñêîðîñòè ñäâèãà 100 îá/ìèí, òåìïåðàòóðà � 60±5 °Ñ. Ñîîòíîøåíèå êðåìíèé- è óãëåðîäñîäåð-
æàùèõ ðåàãåíòîâ ñîñòàâëÿëî äëÿ âñåõ ýêñïåðèìåíòîâ n(Si):n(C) = 1:3. Ôèêñèðîâàëîñü òàêæå è ìîëüíîå ñîîò-
íîøåíèå n(TÝÎÑ):n(Í2Î) = 1:3. Îáúåì ðåàêöèîííîé ñèñòåìû è êîíöåíòðàöèè âñåõ ðåàãåíòîâ ïîääåðæèâà-
ëèñü çà ñ÷åò âàðüèðîâàíèÿ ñîäåðæàíèÿ ðàñòâîðèòåëÿ � àöåòîíà. Èçìåðåíèÿ âÿçêîñòè çàâåðøàëè ïî äîñòèæå-
íèþ çíà÷åíèÿ 300 cP. Ïîëó÷åííûå äàííûå (ðèñ. 2) ïîçâîëÿþò ñäåëàòü âûâîä, ÷òî ñîäåðæàíèå êèñëîòíîãî
êàòàëèçàòîðà ãèäðîëèçà � ìóðàâüèíîé êèñëîòû � ñóùåñòâåííî âëèÿåò íà âðåìÿ îáðàçîâàíèÿ ãåëÿ.

Õîä êðèâîé èçìåíåíèÿ âÿçêîñòè âî âðåìåíè âî âñåõ ýêñïåðèìåíòàõ îäèíàêîâûé � â òå÷åíèå äîñòàòî÷íî
äëèòåëüíîãî âðåìåíè (30-37 ìèí) âÿçêîñòü êîëëîèäíûõ ñèñòåì èçìåíÿåòñÿ íåçíà÷èòåëüíî, äàëåå â òå÷åíèå
5-6 ìèíóò ïðîèñõîäèò óâåëè÷åíèå äèíàìè÷åñêîé âÿçêîñòè äî 50 cP. Äàëüíåéøèé ðîñò äèíàìè÷åñêîé âÿçêî-
ñòè ïðîòåêàåò ëàâèíîîáðàçíî â òå÷åíèå 1-2 ìèíóò.
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Òàêèì îáðàçîì, îïðåäåëåííûå âðåìåííûå óñëîâèÿ îáðàçîâàíèÿ ìàëîòåêó÷èõ ãåëåé (îò 37 äî 46 ìèí)
ïðåäïîëîæèòåëüíî ïîçâîëÿò îñóùåñòâèòü ïîëíóþ ïðîïèòêó ïîðèñòûõ êàðáèäîêðåìíèåâûõ êîìïîçèòîâ.
Âíåøíèé âèä ïîëó÷åííûõ ãåëåé ïðèâåäåí íà ðèñ. 3.

ÈÊ-ñïåêòðîñêîïèÿ ïîëó÷åííûõ â ðåçóëüòàòå ìíîãîñòóïåí÷àòîé ñóøêè êñåðîãåëåé (ïðè òåìïåðàòóðàõ îò
70 äî 140 °Ñ â âàêóóìíîì ñóøèëüíîì øêàôó ñ îñòàòî÷íûì äàâëåíèåì ~100 ìì ðò. ñò.) ïîêàçàëà, ÷òî äëÿ
âñåõ òðåõ ñîñòàâîâ ñèñòåìû ïðèñóòñòâóåò ìàëîèíòåíñèâíàÿ ïîëîñà ïîãëîùåíèÿ âàëåíòíûõ êîëåáàíèé OH-
ãðóïï â îáëàñòè 3100-3700 ñì-1, êîòîðûå ìîãóò ñîîòâåòñòâîâàòü ôðàãìåíòàì Si-OH, ãèäðîêñèëüíûì ãðóï-
ïàì ýòàíîëà, ìóðàâüèíîé êèñëîòû è âîäû, âêëþ÷åííûì â ñòðóêòóðó êñåðîãåëÿ. Êðîìå òîãî, ïðèñóòñòâóþò
ïîëîñû ïîãëîùåíèÿ ñ ìàêñèìóìàìè îêîëî 1550, 1610 è 1710 ñì-1, ñîîòâåòñòâóþùèå êîëåáàíèÿì ãðóïï C = O
è C = Ñ ôåíîëôîðìàëüäåãèäíîé ñìîëû, à òàêæå ìóðàâüèíîé êèñëîòû è àöåòîíà. Â îáëàñòè 1050-1300 ñì-1

ïðèñóòñòâóåò øèðîêàÿ èíòåíñèâíàÿ ïîëîñà ñ ïëå÷îì, êîòîðàÿ ÿâëÿåòñÿ ðåçóëüòàòîì ïåðåêðûâàíèÿ ïîëîñ ïî-

Ðèñ. 1. Ñõåìà ïðîöåññà ñèíòåçà âûñîêîäèñïåðñíîãî SiC ñ ïðèìåíåíèåì çîëü-ãåëü òåõíîëîãèè íåïîñðåäñòâåííî â
îáúåìå êàðáèäîêðåìíèåâîãî ìàòåðèàëà
Diagram for synthesis of superfine SiC directly in the bulk of SiC material using sol-gel technique.
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Ðèñ. 2. Èçìåíåíèå äèíàìè÷åñêîé âÿçêîñòè â çàâèñèìîñòè îò âðåìåíè è ñîîòíîøåíèÿ n(Si):n{CHO(OH)}
Dependences of dynamic viscosity on time and n(Si):n{CHO(OH)} ratio

Ðèñ. 3. Âíåøíèé âèä êðåìíèé-óãëåðîäñîäåðæàùåãî ãåëÿ
Appearance of silicon&carbon-bearing gel
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ãëîùåíèÿ âàëåíòíûõ êîëåáàíèé Ñ�O, Ñ�Ñ è Si�O. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî ïðè 800-820 ñì-1 äëÿ ñïåêòðîâ
êàê ãåëÿ, òàê è êñåðîãåëÿ ïðèñóòñòâóåò ïîëîñà ïîãëîùåíèÿ, õàðàêòåðíàÿ äëÿ êîíäåíñèðîâàííûõ ôðàãìåí-
òîâ Si-O-Si, îáðàçóþùèõñÿ â ðåçóëüòàòå ãèäðîëèçà è ïîëèìåðèçàöèè ÒÝÎÑ.

Â öåëîì, ñïåêòðû äëÿ òðåõ âûïîëíåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ ïîëíîñòüþ èäåíòè÷íû, ÷òî ïîçâîëÿåò ñäåëàòü
âûâîä î ïðèñóòñòâèè â êñåðîãåëÿõ îäèíàêîâûõ ôóíêöèîíàëüíûõ ãðóïï. Òàêèì îáðàçîì, èçìåíåíèå êîëè÷å-
ñòâà äîáàâëÿåìîãî êàòàëèçàòîðà ãèäðîëèçà íå ñêàçàëîñü ñóùåñòâåííûì îáðàçîì íà õèìè÷åñêîé ïðèðîäå
ïîëó÷åííûõ êñåðîãåëåé.

Íà îñíîâå ïîëó÷åííûõ êñåðîãåëåé âûïîëíåí ñèíòåç âûñîêîäèñïåðñíîé ñòàðòîâîé ñìåñè «SiO2 � C» â
ðåçóëüòàòå òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè ïðè òåìïåðàòóðå 450 °Ñ â óñëîâèÿõ äèíàìè÷åñêîãî âàêóóìà (îñòàòî÷-
íîå äàâëåíèå ~1·10-1÷1·10-2 ìì ðò. ñò.).

Ñ ïðèìåíåíèåì ìåòîäà íèçêîòåìïåðàòóðíîé ñîðáöèè àçîòà ïî ìåòîäó ÁÝÒ (ïðèáîð Autosorb-1, N2, 77 K)
ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîé äåãàçàöèè îáðàçöà ïðè òåìïåðàòóðå 300 °Ñ îïðåäåëÿëàñü óäåëüíàÿ ïëîùàäü ïîâåð-
õíîñòè ïîðîøêà. Â ðåçóëüòàòå îáðàáîòêè äàííûõ ïî èçìåíåíèþ ìàññû ðàññ÷èòàíî çíà÷åíèå óäåëüíîé ïëî-
ùàäè ïîâåðõíîñòè, êîòîðîå ñîñòàâèëî S = 190.8 ì2/ã. Òàêîå âûñîêîå çíà÷åíèå S äîïîëíèòåëüíî ñâèäåòåëü-
ñòâóåò îá îáðàçîâàíèè íàíîðàçìåðíûõ ÷àñòèö, îáúåäèíåííûõ â íàíîñòðóêòóðèðîâàííûå àãëîìåðàòû ñ ìå-
çîïîðàìè. Äîïîëíèòåëüíûå ýêñïåðèìåíòû ïîçâîëèëè îïðåäåëèòü óäåëüíóþ ïëîùàäü ïîâåðõíîñòè, îòíîñÿ-
ùóþñÿ ê ìèêðîïîðàì (èìåþùèì äèàìåòð ìåíåå 2 íì), ñîñòàâèâøóþ 38.0 ì2/ã, è âíåøíþþ ïîâåðõíîñòü �
152.8 ì2/ã. Ñðåäíèé ðàçìåð ðàäèóñà ìåçîïîð, ïîëó÷åííûé â ðåçóëüòàòå àâòîìàòèçèðîâàííîé îáðàáîòêè ýê-
ñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ, ñîñòàâèë 12.365 Å.

Ïî äàííûì ÑÝÌ, ðàçäåëåíèÿ ôàç äèîêñèäà êðåìíèÿ è óãëåðîäà â ðåçóëüòàòå òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè
êñåðîãåëÿ íå íàáëþäàåòñÿ (ðèñ. 4); ðàçìåð àãëîìåðàòîâ ñîñòàâëÿåò ìåíåå 100 íì. Âûïîëíåííîå êàðòèðî-
âàíèå ïîâåðõíîñòè ìèêðî÷àñòèöû ñòàðòîâîé ñìåñè ïî óãëåðîäó, êèñëîðîäó è êðåìíèþ ñ ïðèìåíåíèåì EDX-
àíàëèçà ïîêàçàëî, ÷òî ðàñïðåäåëåíèå ýòèõ ýëåìåíòîâ ðàâíîìåðíî, âî âñåõ òî÷êàõ ìèêðîôîòîãðàôèè ñ ó÷å-
òîì ðàçðåøåíèÿ ~1×1 ìêì ïðèñóòñòâóþò îäíîâðåìåííî íàçâàííûå ýëåìåíòû.

Ðèñ. 4. Ìèêðîñòðóêòóðà ïîëó÷åííîé âûñîêîäèñïåðñíîé ñòàðòîâîé ñìåñè ïî äàííûì ÑÝÌ
Microstructure of the obtained superfine starting mixture in accordance with SEM data

Êîëè÷åñòâåííûé àíàëèç íà ñîäåðæàíèå óãëåðîäà è äèîêñèäà êðåìíèÿ, à òàêæå èçó÷åíèå òåðìè÷åñêîãî
ïîâåäåíèÿ ñòàðòîâîé ñìåñè íà âîçäóõå îñóùåñòâëÿëîñü ñ ïîìîùüþ äèôôåðåíöèàëüíîãî òåðìè÷åñêîãî àíà-
ëèçà (ñîâìåùåííûé ÒÃÀ/ÄÑÊ/ÄÒÀ àíàëèçàòîð SDT Q-600). Óñëîâèÿ èññëåäîâàíèÿ: èíòåðâàë òåìïåðàòóð
20-1400 °Ñ, â òîêå âîçäóõà, ñêîðîñòü íàãðåâà 20°/ìèí, ñêîðîñòü ïîòîêà ãàçà � 100 ìë/ìèí, ñðåäíÿÿ âåëè÷èíà
íàâåñêè � 30-40 ìã. Çàôèêñèðîâàííàÿ ïîòåðÿ ìàññû ïðàêòè÷åñêè ñîîòâåòñòâóåò çàäàííîìó ìîëüíîìó ñîîò-
íîøåíèþ «SiO2 � C», îòêëîíåíèå ñîñòàâëÿåò ìåíåå 1,5 %. Ïîòåðÿ ìàññû îáðàçöà ñâÿçàíà ñ âûãîðàíèåì
óãëåðîäà, ðàñïîëîæåííîãî íà ïîâåðõíîñòè è â çàêðûòûõ ïîðàõ ìàòåðèàëà, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ äâóìÿ ÷àñ-
òè÷íî íàëàãàþùèìèñÿ ýêçîòåðìè÷åñêèìè ýôôåêòàìè íà òåðìîãðàììå.
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Âûïîëíåííûå òåñòîâûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî ñ ïðèìåíåíèåì ïîëó÷àåìûõ îïèñàííûì âûøå ñïî-
ñîáîì ñòàðòîâûõ ñìåñåé « SiO2 � C» îáðàçîâàíèå âûñîêîäèñïåðñíîãî êàðáèäà êðåìíèÿ â óñëîâèÿõ äèíà-
ìè÷åñêîãî âàêóóìà âîçìîæíî óæå ïðè òåìïåðàòóðàõ 1200-1300 °Ñ, à â àòìîñôåðå èíåðòíîãî ãàçà (Ar) � ïðè
òåìïåðàòóðàõ âûøå 1550 °Ñ.

2.2 Ñèíòåç âîëîêíèñòûõ êðèñòàëëîâ SiC â îáúåìå SiC-êîìïîçèòà
Ïðîïèòêà ïîðèñòûõ êàðáèäîêðåìíèåâûõ ìàòåðèàëîâ (ïðîèçâîäñòâî ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ», îòêðûòàÿ ïî-

ðèñòîñòü � 39÷42 %, ãåîìåòðèÿ 80õ8õ5 ìì �ðèñ. 5) ñòàðòîâîé ñìåñüþ, ñîäåðæàùåé ÒÝÎÑ, ïîëèìåð-
íûé èñòî÷íèê óãëåðîäà, ìóðàâüèíóþ êèñëîòó è âîäó, âûïîëíÿëàñü â óñëîâèÿõ äèíàìè÷åñêîãî ðàçðåæå-
íèÿ (ð ~ 8÷10 ìì ðò.ñò.) ïðè òåìïåðàòóðå 50-60 °Ñ â òå÷åíèå 15÷30 ìèí.

Ïîñëå îêîí÷àíèÿ îáðàçåö îñòàâëÿëñÿ â ðåàêöèîííîì ñîñóäå äëÿ ãåëåîáðàçîâàíèÿ, äàëåå ïðîâîäèëàñü
ìíîãîñòóïåí÷àòàÿ ñóøêà ïðè òåìïåðàòóðàõ 70-150 °Ñ, êàðáîíèçàöèÿ ïðè òåìïåðàòóðå 750-850 °Ñ â àò-
ìîñôåðå àðãîíà è ïîñëåäóþùåå êàðáîòåðìè÷åñêîå âîññòàíîâëåíèå ïðè òåìïåðàòóðå 1570-1600 °Ñ (âû-
äåðæêà � 3 ÷àñà), äàëåå îïèñàííûå öèêëû ïîâòîðÿëèñü.

Ïî ðåçóëüòàòàì èññëåäîâàíèÿ ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ìåòîäîì îïòè÷åñêîé ìèêðîñêîïèè ïîñëå çàïîëíå-
íèÿ ïîð êàðáèäîì êðåìíèÿ íàáëþäàåòñÿ èçìåíåíèå òåêñòóðû � óïëîòíåíèå. Ðåíòãåíîôàçîâûé àíàëèç ïîêà-

çàë, ÷òî â îáðàçöå îòñóòñòâóþò ïîñòîðîííèå êðèñ-
òàëëè÷åñêèå ïðèìåñè (ðèñ. 6), îñíîâíîé ôàçîé ÿâëÿ-
åòñÿ êóáè÷åñêèé SiC ñ ïðèìåñüþ ãåêñàãîíàëüíîãî.

Ìèêðîñòðóêòóðà ñêîëà îáðàçöà â ãëóáèíå åãî
îáúåìà, ïîëó÷åííàÿ ñ ïðèìåíåíèåì ÑÝÌ, ïîêàçàíà
íà ðèñóíêå 7. Äëÿ îáðàçöîâ òèïè÷íî îáðàçîâàíèå íà
ïîâåðõíîñòè êðóïíûõ ÷àñòèö, ôîðìèðóþùèõ èñõîä-
íûé ïîðèñòûé ìàòåðèàë, ñëîÿ íàíîñòðóêòóðèðîâàí-
íûõ ãëîáóëÿðíûõ ÷àñòèö. Â îáúåìå ïîð ïðîèñõîäèò
ðîñò îäíîìåðíûõ ÷àñòèö � âîëîêîí, äèàìåòð êîòî-
ðûõ ðàçëè÷åí: áîëüøàÿ ÷àñòü èìååò äèàìåòð ìåíåå
50 íì ïðè äëèíå 200-400 íì, îäíàêî âñòðå÷àþòñÿ è
êðèñòàëëû ñ äèàìåòðîì ~70-150 íì è äëèíîé áîëåå
2-3 ìêì. Âçàèìíîå ðàñïîëîæåíèå ýòèõ àãðåãàòîâ ñî-
çäàåò òðåõìåðíóþ êàðêàñîïîäîáíóþ ñòðóêòóðó. Ïðè-
ìåíåíèå ðåæèìà ôàçîâîãî êîíòðàñòà ïîçâîëÿåò ãî-
âîðèòü îá îòñóòñòâèè â îáúåìå ìàòåðèàëà ñóùå-
ñòâåííûõ ïðèìåñåé äðóãèõ ôàç. Ñëåäóåò îòìåòèòü,
÷òî èìååòñÿ áîëüøàÿ äîëÿ ñâîáîäíûõ ïîð, êîòîðûå

Ðèñ. 5. Âíåøíèé âèä ïîðèñòûõ êàðáèäîêðåìíèåâûõ êàð-
êàñîâ (ÔÃÓÏ «ÂÈÀÌ»)
Appearance of porous SiC-ceramic (Federal State Unitary
Enterprise «All-Russian Scientific Research Institute of
Aviation Materials»)

Ðèñ. 6. Ðåíòãåíîãðàììà SiC-êåðàìèêè ïîñëå ìîäèôèöèðîâàíèÿ ñ ïðèìåíåíèåì çîëü-ãåëü ìåòîä
X-ray diffraction patterns of the SiC-ceramic after modification using sol-gel technique
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åùå ìîãëè áû áûòü íàñûùåíû óïðî÷íÿþùåé ôàçîé.
Âàðüèðîâàíèå óñëîâèé ïðîïèòêè, ãåëåîáðàçîâàíèÿ è
âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî ñèíòåçà ïîçâîëÿåò èçìåíÿòü
ìèêðîìîðôîëîãèþ îáðàçóþùèõñÿ ÷àñòèö.

Â ðÿäå ñëó÷àåâ â îáúåìå îáðàçöîâ çàôèêñèðîâàíî
îáðàçîâàíèå ïðîòÿæåííûõ ìîíîêðèñòàëëè÷åñêèõ âî-
ëîêîí êàðáèäà êðåìíèÿ ñ äèàìåòðîì 80-100 íì è äëè-
íîé ïî ìåíüøåé ìåðå 10 ìêì (ò.å. îòíîøåíèå äèà-
ìåòðà ê äëèíå ñîñòàâëÿåò íå ìåíåå 100-125 ðàç). Íà
ðèñóíêå 8 áîëåå ïîäðîáíî ïîêàçàíî íà÷àëî ìîíîêðè-
ñòàëëè÷åñêîãî âîëîêíà � âèäíî, ÷òî îñíîâíàÿ ÷àñòü
«óñà» ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé îãðàíåííûé êðèñòàëë, à íà
âåðøèíå èìååòñÿ êîíè÷åñêàÿ ÷àñòü, íà êîòîðîé ñêîí-
öåíòðèðîâàíû íàíîêðèñòàëëû äðóãîé ôàçû.

Ïîäðîáíîå èññëåäîâàíèå îáúåìíîé ñòðóêòóðû
îáðàçöîâ äî è ïîñëå çàïîëíåíèÿ èõ ïîðîâîãî ïðîñòðàí-
ñòâà íàíîñòðóêòóðèðîâàííûì êàðáèäîì êðåìíèÿ âû-
ïîëíåíî ñ èñïîëüçîâàíèåì ìåòîäà ðåíòãåíîâñêîé
êîìïüþòåðíîé ìèêðîòîìîãðàôèè. Ñúåìêà îáðàçöà
êîìïîçèöèîííîãî ìàòåðèàëà íà áàçå êàðáèäà êðåì-
íèÿ ïðîèçâîäèëàñü â òðè ýòàïà:

Íà ïåðâîì ýòàïå èñõîäíûé îáðàçåö èññëåäîâàëñÿ
öåëèêîì ñ ðàçðåøåíèåì 6,2 ìêì; îñíîâíûå ïàðàìåò-
ðû ñúåìêè: ôèëüòð � àëþìèíèåâàÿ ôîëüãà 0,5 ìì,
íàïðÿæåíèå íà òðóáêå � 59 êÂ, ñèëà òîêà íà òðóá-
êå � 167 ìêÀ, óãîë âðàùåíèÿ � 0,4°, êîëè÷åñòâî íà-
êîïëåíèé â òî÷êå � 10.

Äàëåå âûïîëíÿëîñü èññëåäîâàíèå óâåëè÷åííîãî
ôðàãìåíòà öåíòðàëüíîé ÷àñòè îáðàçöà ñ ðàçðåøåíè-
åì 1 ìêì; îñíîâíûå ïàðàìåòðû ñúåìêè: ôèëüòð � íå
ïðèìåíÿëñÿ, íàïðÿæåíèå íà òðóáêå � 100 êÂ, ñèëà òîêà
íà òðóáêå � 100 ìêÀ, óãîë âðàùåíèÿ � 0,3°, êîëè÷å-
ñòâî íàêîïëåíèé â òî÷êå � 15.

Ïîâòîðíîå èçó÷åíèå èçìåíåíèé ìèêðîñòðóêòóðû
óâåëè÷åííîãî ôðàãìåíòà öåíòðàëüíîé ÷àñòè îáðàç-
öà âûïîëíÿëîñü óæå ïîñëå åãî íàñûùåíèÿ âûñîêî-
äèñïåðñíîé ôàçîé (ðàçðåøåíèå 1 ìêì), ïàðàìåòðû
ñúåìêè íà äàííîì ýòàïå ñîîòâåòñòâîâàëè ïðåäûäó-
ùåìó ýêñïåðèìåíòó.

Ðåçóëüòàòû ïåðâîãî ýòàïà ñúåìêè ïîäòâåðäèëè
ïðåäïîëîæåíèå îá îäíîðîäíîì ñòðîåíèè îáðàçöà,
íà ÷òî óêàçûâàåò ðàâíîìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå (ñ
ðàçðåøåíèåì >1 ìêì) ïëîòíîñòè, î ÷åì ìîæíî ñó-
äèòü ïî ðàñïðåäåëåíèþ óðîâíÿ ÿðêîñòè. Èññëåäî-

âàíèå îáðàçöà ñ ðàçðåøåíèåì ~ 6 ìêì ïîçâîëèëî ïîëó÷èòü îáçîðíûå ðåíòãåíîâñêèå ïëîñêîñòíûå ñðåçû
âñåãî îáðàçöà, âûÿâèòü âîçìîæíûå ìàêðîñêîïè÷åñêèå äåôåêòû. Óñòàíîâëåíî, ÷òî â îáúåìå èñõîäíîãî
îáðàçöà îòñóòñòâóþò êðóïíûå äåôåêòû, ïóñòîòû èëè âêëþ÷åíèÿ îòäåëüíûõ ôàç.

Ñúåìêà íà âòîðîì ýòàïå âûïîëíÿëàñü ñ ðàçðåøåíèåì 1 ìêì è ïîçâîëèëà áîëåå äåòàëüíî èçó÷èòü ñòðî-
åíèå ïóñòîòíîãî ïðîñòðàíñòâà îáðàçöà äî çàïîëíåíèÿ ïîð, âèçóàëèçèðîâàòü åãî è îöåíèòü åãî ñòàòèñòè÷åñ-

Ðèñ. 7. Ìèêðîñòðóêòóðà îáúåìà ïîðû SiC-êîìïîçèòà ïîñ-
ëå ìîäèôèöèðîâàíèÿ ñ ïðèìåíåíèåì çîëü-ãåëü ìåòîäà
Microstructure of the pore bulk for SiC composite after
modification using sol-gel technique
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êèå õàðàêòåðèñòèêè. Íà ðèñóíêå 9 ïîêàçàíû ðåíòãå-
íîâñêèå ïëîñêîñòíûå ñðåçû îáðàçöà.

Äëÿ ðàñ÷åòîâ ñòàòèñòè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê îá-
ðàçöà èñïîëüçîâàëàñü ëîêàëüíàÿ êóáè÷åñêàÿ îáëàñòü
ñ ðåáðîì 0.5 ìì, äëÿ ïîñòðîåíèÿ ìîäåëè ïóñòîòíî-
ãî ïðîñòðàíñòâà â îáúåìå îáðàçöà ïðèìåíÿëñÿ êóá
ñ ðåáðîì 0,25 ìì. Ïîñòðîåíèå æå ìîäåëè, ñîâìå-
ùàþùåé ìîäåëü ïóñòîòíîãî ïðîñòðàíñòâà è òâåð-
äîé ìàòðèöû îáðàçöà, ïîòðåáîâàëî èñïîëüçîâàíèå
êóáà ñ ðåáðîì 0.125 ìì.

Â ðåçóëüòàòå ìàòåìàòè÷åñêîãî àíàëèçà ïîñòðîå-
íà ìîäåëü â 3D (ðèñ. 10), ãäå ñåðûì öâåòîì îáîçíà-
÷åíî ðàñïîëîæåíèå â êóáè÷åñêîì îáúåìå ñî ñòîðî-
íîé 0,25 ìì ïîð â ìàòåðèàëå.

Àíàëîãè÷íàÿ ñúåìêà (ðàçðåøåíèå 1 ìêì) ïðîâå-
äåíà íà òðåòüåì ýòàïå äëÿ îáðàçöà, ìîäèôèöèðîâàí-
íîãî âûñîêîäèñïåðñíûì êàðáèäîì êðåìíèÿ. Îíà
ïîçâîëèëà áîëåå äåòàëüíî èçó÷èòü ñòðîåíèå ïóñòîò-

Ðèñ. 8. Ìèêðîñòðóêòóðà ìîíîêðèñòàëëà SiC (à), â òîì
÷èñëå â ðåæèìå ôàçîâîãî êîíòðàñòà (á), ÑÝÌ
Microstructure of SiC monocrystal (a) including
microstructure in the phase contrast mode (b), SEM

Ðèñ. 9. Ðåíòãåíîâñêèå ïëîñêîñòíûå ñðåçû èçó÷àåìîãî îá-
ðàçöà â òðåõ ïëîñêîñòÿõ (îáùåå ïîëå ñúåìêè 4000 ìêì)
X-ray plain sections of the sample under study in three planes
(total field of exposure is 4000µµµµµm)

Ðèñ. 10. Îáúåìíàÿ ìîäåëü ñòðîåíèÿ ïóñòîòíîãî ïðî-
ñòðàíñòâà îáðàçöà äî çàïîëíåíèÿ åãî ïîðîâîãî ïðîñòðàí-
ñòâà âûñîêîäèñïåðñíûì SiC; êóá ñ ðåáðîì 0,125 ìì
3D model of the void space of the sample before pore filling
with highly dispersed silicon carbide; a cube with the edge
of 0.125 mm
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íîãî ïðîñòðàíñòâà îáðàçöà, âèçóàëèçèðîâàòü åãî è
îöåíèòü åãî ñòàòèñòè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ïîñëå
ïðîöåññà ÷àñòè÷íîãî çàïîëíåíèÿ ïîð; íà ðèñóíêå 11
ïðåäñòàâëåíà îáúåìíàÿ ìîäåëü ïóñòîòíîãî ïðî-
ñòðàíñòâà.

Â òàáëèöå 1 ïðèâåäåíû ñòàòèñòè÷åñêèå ðàñ÷å-
òû, õàðàêòåðèçóþùèå ïóñòîòíîå ïðîñòðàíñòâî èçó-
÷àåìîãî îáðàçöà äî è ïîñëå åãî îáúåìíîãî ìîäèôè-
öèðîâàíèÿ âûñîêîäèñïåðñíûì êàðáèäîì êðåìíèÿ.

Àíàëèç ïîëó÷åííûõ äàííûõ â ñîîòíåñåíèè èõ ñî
çíà÷åíèå îòêðûòîé ïîðèñòîñòè, ïîëó÷åííîé ìåòîäîì
ïðîïèòêè àöåòîíîì, ïîçâîëÿåò ãîâîðèòü, ÷òî ïðîèçîøëî
çàïîëíåíèå íå òîëüêî êðóïíûõ ïîð ñ äèàìåòðîì 1 ìêì
è âûøå (êîòîðûå ïîçâîëÿåò çàôèêñèðîâàòü ìåòîä
êîìïüþòåðíîé ðåíòãåíîâñêîé òîìîãðàôèè), íî è ïîð
ñ ñóùåñòâåííî ìåíüøèì äèàìåòðîì çà ñ÷åò ïðèìå-
íåíèÿ ìàëîâÿçêèõ ñòàðòîâûõ ñèñòåì.

3. Çàêëþ÷åíèå

Ïîêàçàíà ïåðñïåêòèâíîñòü ïðèìåíåíèÿ ãèáðèä-
íîé ìåòîäèêè ñèíòåçà íàíîêðèñòàëëè÷åñêîãî êàðáè-
äà êðåìíèÿ íà îñíîâå çîëü-ãåëü ïðîöåññà ãèäðîëèçà
òåòðàýòîêñèñèëàíà ñ ïðèñóòñòâèè ïîëèìåðíîãî èñ-
òî÷íèêà óãëåðîäà ñ îáðàçîâàíèåì ãåëÿ, ñòóïåí÷àòîé

Ðèñ. 11. Îáúåìíàÿ ìîäåëü ñòðîåíèÿ ïóñòîòíîãî ïðîñòðàí-
ñòâà îáðàçöà ïîñëå çàïîëíåíèÿ åãî ïîðîâîãî ïðîñòðàí-
ñòâà âûñîêîäèñïåðñíûì SiC; êóá ñ ðåáðîì 0,125 ìì
3D model of the void space of the sample after pore filling
with highly dispersed silicon carbide; a cube with the edge
of 0.125 mm.

Parameter 
The value before pore 

filling 
The value after pore 

filling 

Volume within which the calculations were made, µm3 125250000 127210000 

Total porosity, % 23.0070 15.6150 

Total volume of pores, µm3 28815000 19865000 

Open porosity, % 22.6260 13.7350 

Volume of open pores, µm3 28337810 17472600 

Surface area of open pores, µm2 18666900 13511400 

Closed porosity, % 0.4924 2.1801 

Volume of closed pores, µm
3
 477190 2392400 

Surface area of closed pores, µm2 624970 2216300 

Number of pores isolated from the sample surface 13754 18012 

 

Òàáëèöà 1
 Õàðàêòåðèñòèêè ãåîìåòðè÷åñêîé ìèêðîñòðóêòóðû îáðàçöà äî è ïîñëå ÷àñòè÷íîãî çàïîëíåíèÿ åãî ïîð

âûñîêîäèñïåðñíûì êàðáèäîì êðåìíèÿ
Geometry features of the sample's microstructure before and after partial filling of pores with superfine silicon carbide

ñóøêè, êàðáîíèçàöèè ñèñòåìû ïðè óìåðåííûõ òåìïåðàòóðàõ (ñ ôîðìèðîâàíèåì âûñîêîäèñïåðñíîé õèìè-
÷åñêè àêòèâíîé, ìàêñèìàëüíî îäíîðîäíî ðàñïðåäåëåííîé ñèñòåìû «SiO2 � C») ñ ïîñëåäóþùèì êàðáîòåð-
ìè÷åñêèì ñèíòåçîì äëÿ ñîçäàíèÿ óïðî÷íÿþùåé ìàòðèöû â îáúåìå êåðàìè÷åñêîãî êàðáèäîêðåìíèåâîãî
ìàòåðèàëà.

Ïîêàçàíî, ÷òî âàðüèðîâàíèåì êîíöåíòðàöèè êàòàëèçàòîðà ãèäðîëèçà HCOOH ìîæíî äîáèòüñÿ ïðè îñó-
ùåñòâëåíèè ãèäðîëèçà è ïîëèêîíäåíñàöèè ïðè òåìïåðàòóðå ~60°C îáðàçîâàíèÿ ïðàêòè÷åñêè íå ïîäâåðãàþ-
ùåãîñÿ òå÷åíèþ ãåëÿ (300 ñP) çà âðåìÿ îò 37 äî 46 ìèí. Ïðè ýòîì ñóùåñòâåííîå èçìåíåíèå âÿçêîñòè
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ñèñòåìû, êîòîðîå ìîæåò çàòðóäíèòü ñòàäèþ ïðîïèòêè ïðè ìîäèôèöèðîâàíèè êåðàìè÷åñêîãî ìàòåðèàëà,
ïðîèñõîäèò ëèøü â ïîñëåäíèå 7-9 ìèíóò, äî ýòîãî â òå÷åíèå 30-37 ìèíóò âÿçêîñòü êîëëîèäíîé ñèñòåìû
áëèçêà ê èñõîäíîé, ïîýòîìó ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàíà äëÿ çàïîëíåíèÿ ïîðîâîãî ïðîñòðàíñòâà áàçîâîãî
ìàòåðèàëà.

Èññëåäîâàíèÿ âûïîëíåíû ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå ãðàíòîâ ÐÔÔÈ 12-03-33005-ìîë_à_âåä è
13-03-12206-îôè_ì, à òàêæå Ãðàíòà Ïðåçèäåíòà Ðîññèéñêîé Ôåäåðàöèè äëÿ ìîëîäûõ ó÷åíûõ ÌÊ-
1435.2013.3.
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