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KOMPOZYTY AIN-AION OTRZYMYWANE METODA SPALANIA

Samorozwijajaca si¢ synteza wysokotemperaturowa SHS umozliwia otrzymywanie proszkéw, zwiazkéw i faz ceramicznych,
aktywnych w toku spiekania. Obserwacje te potwierdzaja badania nad synteza kompozytowych proszkéw w ukladzie
AIN-AION. Badania strukturalne proszkéw oraz tworzyw spieczonych sklaniaja do wniosku, Ze przyczyna wysokiej aktyw-
nosci w spiekaniu proszkéw otrzymanych technika SHS sa zaburzenia strukturalne i niejednorodnosci w skali atomowej,
bedace skutkiem syntezy biegnacej w warunkach wysokich gradientow termicznych i chemicznych.

AIN-AION COMPOSITES OBTAINED BY COMBUSTION METHOD

The pseudobinary system AIN-ALO;(AION) contains materials interesting as structure, functional and refractory
ceramics (Fig. 1). In the present investigations, the SHS technique was tested in preparation of sinterable oxynitride powders for
their following densification into composite AION-AlL, O3 polycrystals. The starting mixtures of aluminium and alumina powders
were blended according to an appropriate final AIN-ALO; compositions with AIN content above 50 mole %.
The powders were SHS processed according described procedure by combustion in nitrogen (Fig. 2). XRD investigations show
that the combustion products were composed of AION as a major phase with some amount of AIN. The compositions differ from
these expected by the phase diagram, what suggests non-equilibrium character of the SHS products. The powders were hot pres-
sed in nitrogen atmosphere under 25 MPa axial pressure. An example of phase composition of materials before and after densi-

fication  (composition 70% AIN-30%
hot-temperature densification the SHS powders transform
to those expected according to the phase diagram.

AL O3) is presented in Fig. 3. It can be generally noticed, that during
creating new compositions with increased AIN content close

The SHS derived powders had high sinterability. SEM investigations confirmed the materials of high densities with fine gra-

ins and uniform phase distribution. The mechanical and refractory properties
the analogous for composites prepared using reactive sintering.

WPROWADZENIE

Tworzywa ceramiczne w uktadzie Al-O-N prezentu-
ja szereg korzystnych wihasciwosci (faczacych w sobie
cechy korundu i azotku glinu). W tréjsktadnikowym
uktadzie Al-O-N (rys.1) [4] istnieje jeden zwiazek o ste-
chiometrycznym sktadzie Al;;0.7N5 (5AIN-9ALO3).
W obszarach o skladzie rézniacym si¢ od przytoczo-
nego powyzej wzoru stechiometrycznego synteza SHS
pozwala otrzymaé proszki kompozytowe AIN-AION.
Przedmiotem badan niniejszej pracy byly kompozyty
zawierajace w swym skladzie Al,O; w ilosci do 30% wag,
W tym zakresie skladow w tworzywach kompozyto-
wych faza dominujaca (osnowa) winien by¢ azotek gli-
nu, natomiast faza zdyspergowana AION. Tworzywa
tego typu posiadaja lepsze od faz sktadowych wiasciwo-
$ci mechaniczne i elektryczne. Otwiera to zakres przysz-
tych zastosowan tych tworzyw w grupie ceramicznych
materiatéw konstrukcyjnych. Na drodze do opanowania
techniki wytwarzania tworzyw kompozytowych w ukta-
dzie AI-O-N staja bariery technologiczne. Podstawo-
wym problemem jest opanowanie techniki wytwarzania
proszkow kompozytowych o stabilnych i powtarzalnych
wiasciwosciach. Informacje literaturowe [3, 4, 9-11]
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are promising, they look higher than

dotyczace reakcji syntezy i wihasciwosci fazy AION-
-owej, wskazuja na energochtonno$¢ i czasochtonnosé
syntezy (24 godziny syntezy w temperaturze 1200+
+1900°C). W niniejszej pracy zastosowano technike
spalania filtracyjnego w warunkach samorozwijajacej
si¢ syntezy wysokotemperaturowej SHS [1, 2, 5]. Meto-
da ta polega na wykorzystaniu ciepta wydzielanego w
toku reakcji egzotermicznej do samoogrzania si¢ ukladu
do wysokich temperatur i stworzenia specyficznych
warunkéw syntezy chemicznej. Atrakcyjnosc tej metody
polega m.in. na zdolno$ci samosterowania si¢ i w ten
sposOb ustalania si¢ réwnowagi pomigdzy procesem
syntezy i rozktadu, co zapewnia powtarzalno$¢ warun-
kéw syntezy. Jedna z najwazniejszych zalet tej metody
jest jej energooszczedno$é. Atrakcyjnos¢ techniki SHS
do wytwarzania tworzyw polega na duzej réznorodnos-
ci mozliwych do otrzymania zwiazkéw 1 form materia-
tow, np.: wegliki (SiC, TiC, TisSiC; i in.) [2, 5], borki
(TiB, TiB; i in.) [1], azotki (AIN, Si3Ny, sialony) [1, 6],
zwiazki migdzymetaliczne (TiAl, ZrAl) [1], tlenki
(BaTiOs3;, YAIO;) [1], kompozyty (WC-Co, TiB,-Ti,
Si3N4-SiC, SiC-C, SiC- Al,03, Al,05-AIN) [7].
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Rys. 1. Fragment diagramu fazowego w uktadzie AIN-ALOs
Fig. 1. Part of the AIN-AL,O; phase diagram

Uzyskane w wyniku syntezy proszki kompozytowe
przetworzono zgodnie z technologia ceramiczng po-
trzebna do wytworzenia ggstych spiekow, ktorych uzyto
do badan okreslajacych wtasciwosci tworzyw, lecz
przede wszystkim do badan strukturalnych. Celem

tody XRD. Testy spiekania prowadzono technika praso-
wania na goraco w temperaturze 1950°C w atmosferze
azotu. Sklad fazowy spiekdw zbadano réwniez
z wykorzystaniem metody XRD.
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Rys. 2. Schemat uktadu do spalania filtracyjnego

Fig. 2. Diagram of reaction bed for powder synthesis by filtration combus-
tion technique

WYNIKI

Jak wspomniano, celem autoréw bylo otrzymanie
kompozytowych proszkéw w ukladzie Al-O-N droga
samorozwijajacej si¢ syntezy wysokotemperaturowej
SHS. Rentgenogramy otrzymanych probek (po syntezie
SHS i po spiekaniu) przedstawiono na rysunku 3. Na

tych operacji byto poszukiwanie Wyjas'l'ﬂ) z
aktywnosci proszkow otrzymanych z uzy
spiekaniu.
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Mozna stwierdzi¢, ze proszki otrzymane droga SHS
charakteryzuja si¢ wysoka spiekalnoscia, ktorej przy-
czyn nalezy szuka¢ w zdefektowaniu struktur otrzymy-
wanych proszkow. Wlasciwosci mechaniczne otrzy-
manych kompozytéw zdaja si¢ by¢ wyzsze niz w przy-
padku analogicznych kompozytéw wytworzonych
w wyniku reakcyjnego spiekania [8].
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Rys. 3. Rentgenogramy otrzymanych probek po syntezie SHS i po spiekaniu: a) 70%AIN-30%AL03, b) 75%AIN-25%A1,03, ¢) 80%AIN-20%AL03
Fig. 3. XRD pattern of samples obtained after SHS and after sintering: a) 70%AIN-30%AL,03, b) 75%AIN-25%Al,03, ¢) 80%AIN-20%A1,0;



