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DARBA VISP ARIGS RAKSTUROJUMS

Teémas aktualitate:

Koksne ka izejviela vert€§jama perspektivi no vairakiem butiskiem aspektiem:
ta ir Latvijas galvena dabas bagatiba, kuru lietderigak izmantot ka izejvielu
specifisku materialu razoSanai, nevis eksportet ka apalkoksni;
ta veidojas daba esosas saules energijas, gaismas un citu klimatisko apstak]u
iedarbibas rezultata, ta nepatérgjot dargos papildus energijas avotus;
koksne ir atjaunoties sp&jiga materialu rezerve.

Izvertgjot koksnes ka izejvielas prieksSrocibas, ir pamats atzit, ka uz tas bazes

balstitas produkcijas razoSana, kas ilgstosi fiks€tu oglekli, lautu samazinat ta
daudzumu atmosfera, tadéjadi dodot ieguldijumu globalas sasilSanas samazinasanai,
kas ir arT viens no Latvijas attistibas vienotas programmas dokumentétajiem
prioritarajiem virzieniem. Viens no $adiem iesp&jamiem materialiem var bit no
koksnes iegiita keramika — oglekli saturoS§i materiali, kurus ieglst augstas
temperatiiras inerta vidé. Perspektivaka Sobrid ir silicija un citu elementu karbidu
ieguve, izmantojot koksni ka prekursoru. Iegiitajiem materialiem raksturiga unikala
poraina struktiira un specifiskas ekspluatacijas ipasibas. Sadi materiali nakotné
varétu biit perspektivi sekojosas nozarées:

cieto audu aizvietoSanai medicina, ka alternativa titana, titana sakaus€jumu un
monolitas keramikas izmantoSanai, un §tinu pamatn€m audu inzenierija;

saules starojuma absorb&Sanai - saules energijas parvérSanai siltuma, kur
nepiecieSami poraini materiali ar augstu termisko izturibu un starojuma
absorbcijas sp&ju;

tehniskas jomas — termiskie izolatori, filtri, katalizatoru pamatnes un gazu
Sensori.

Promocijas darba izvirzitie merki:

Nemot vera literatiiras analizi un praktisko nepiecieSamibu pec specifiskiem

materialiem, promocijas darba mérki ir sekojosi:

efektiviz€t porainas SiC keramikas ieguvi, pamatojoties uz dabigas koksnes
struktiiru un tas priekSapstradi;

izstradat optimiz€tus piesticinasanas tehnologijas parametrus, kas samazinatu
piesiicinasanas cikla laiku un nodro§inatu augstu piesticinasanas efektivitates
pakapi.

Meérku sasniedanaiizvirziti sekojosi uzdevumi:

prekursora koksnes sugas izvéele;

koksnes priekSapstrade;

sola-géla sisttmas komponentu attiecibu izvéle;

piesticinasanas tehnologisko parametru izstrade un efektivitates noteikSana;
piesiicinatas koksnes termiska p&capstrade;



ieglito materialu struktliras un sastava izp&te un analize atkariba no keramikas
izgatavoSanas tehnologiskajiem faktoriem.

Darba zinatniska nozmiba un novitate.

noskaidrotas sakaribas starp priedes koksnes piesticinaSanas tehnologijas
parametru ietekmi uz koksnes piesiicinasanas cikla laiku un piesiicinasanas
efektivitati;

plasa absoliita spiediena diapazona no 0.5 Iidz 1243 bar pétita piesiicinasanas
spiediena ietekme uz pieslicinaSanas efektivitati ekstrah&tiem un
neekstrah&tiem priedes koksnes paraugiem;

optimizgtas piesticinasanas efektivitates un SiO, satura paraugos aprékinasanas
metodes;

pétita koksnes, SiO, sola un SiO, géla kimiska un fizikala mijiedarbiba,
izmantojot skengjosSo elektronu mikroskopu (SEM), rentgenstaru difraktometru
(XRD), Furjé transformacijas infrasarkano spektrometru (FT-IR), diferenciali
termisko analizi (DTA) un analitiskas pirolizes metodes;

izmantojot SEM un energijas dispersivo rentgenstaru spektrometru (EDS),
pétits SiO, sadalijums piesiicinatu paraugu poras un poru sieninas;

izverteta SiC sint€zes temperatiiras un laika ietekme uz gala produkta
kristalisko fazu sastavu un mikrostruktiiru.

Darba praktisk a nozamiba.

izstradata racionala paaugstinatas efektivitates tehnologija priedes koksnes
piesiicinasanai ar SiO, solu, izmantojot sola-g€la metodi, kuru var izmantot art
citu koksnes sugu piesiicinasanai ar dazadiem Skidumiem;

izstradata jauna, optimiz&ta piesticinasanas efektivitates aprekinasanas metode,
kuru iesp€jams izmantot koksnes piesiicinaSanas efektivitates aprékinasanai
izmantojot $kidumus;

iegiita poraina SiC keramika ar koksnei raksturigu mikrostrukttiru;

iegiitas porainas SiC keramikas, kuru fazu sastavu atkariba no
tehnologiskajiem parametriem galvenokart veido a-SiC un B-SiC.

Darba aprobacija:

Galvenie petijumu rezultati atspogujoti sekojosas publikdcijas un konferencu tézes:
1.

Logs J., Cimdin$ R., Zaring A., et al. Use of Sol-Gel method for introduction of
Si0; in wood// RTU Zinatniskie raksti, Materialzinatne un lietiska kimija. — 12.
s&j. —2006. -116.—118. Ipp.

Locs J., Berzina—Cimdina L., A. Zhurinsh, et al. Effective Impregnation of SiO,
Sol-Gel Solution in Pine Wood and Following Gel Localization in Free Cell
Volume// Advances in Science and Technology. — 2008. — Vol.58. — 72.-77. p.
Locs J., Berzina—Cimdina L., A. Zhurinsh. Synthesis of Si-Containing Ceramic
Materials from Wood Precursors// Global Roadmap for Ceramics — ICC2
Proceedings. — 2008. — Paper No. 6-P-116. — 7. p.
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4. Locs J., Berzina—Cimdina L., A. Zhurinsh. Development of biomorphic SiC
ceramics for biomaterial purposes// NBC 2008, Proceedings 20. — 2008. — 48.—
51.p.

5. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurinsh A. Optimized wood vacuum/pressure sol
impregnation processing for synthesis of porous, biomorphic SiC ceramics// J.
Eur. Ceram. Soc. — 2008. — doi:10.1016/j.jeurceramsoc.2008.09.013.

6. Zhurinsh A., Locs J., Berzina—Cimdina L. Investigation of the feasibility of
pyrolytic obtaining of porous biomorphic SiC ceramics, apstiprinats
public&Sanai// J. Anal. Appl. Pyrol. — 2008. — doi:10.1016/j.jaap.2008.12.005.

7. Lo&s J., Zarin§ A., Bérzina—Cimdina L., et al. SiO, ievadiana un lokalizacija
koksng, izmantojot sola-g€la metodi// RTU Zinatniskie raksti, Materialzinatne
un lietiska ktmija. — 16. s&j. — 2008. — 7.—11. Ipp.

Par pétjjumu rezultatiem zinots sekojosas vietéjas un starptautiskas konferences:

1. Locs J., Cimdins R.. Use of natural precursors for synthesis of porous ceramic
materials// IX Conference&Exhibition of the European Ceramic Society. —
Portroz, Slovenia. — June 19-23", 2005.

2. Lo&s J., Zarin§ A., Bérzina—Cimdina L., et al. SiO, ievadiana un lokalizacija
koksng, izmantojot sola-g€la metodi/ Rigas Tehniskas universitates 48.
Starptautiska zinatniska konference. — Riga, Latija. — 2007. gada 11.-13.
oktobris.

3. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurinsh A.. Use of Sol-Gel Method for
Introduction of SiO, in Wood// Euromat 2007, 10th European Congress on
Advanced Materials and Processes. — Niirnberg, Germany. — September 10—
13", 2007.

4. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurinsh A. Effective Impregnation of Pine Wood
with Sol-Gel SiO, Solution and Following Gel Localization in Free Cell
Volume// XVI-th International Baltic Conference Material Engineering &
Balttrib *2007. — Riga, Latvia. — October 25-26 ‘h, 2007.

5. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurins A.. Synthesis of Ceramic Materials from
Wood Precursors// “The Seventh Students’ Meeting”, SM-2007 Processing and
Application of Ceramics. — Novi Sad, Serbia. — December 6-8 ™, 2007.

6. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurinsh A. Synthesis of Si-Containing Ceramic
Materials from Wood Precursors// 2™ International Congress on Ceramics. —
Verona, Italy. — June 29 — July 4, 2008.

7. Zhurinsh A., Locs J., Berzina—Cimdina L., et al. Pyrolytic synthesis of porous
biomorphic SiC ceramics// “PYROLYSIS 20087, the 18th International
Symposium on Analytical and Applied Pyrolysis. — Lanzarote, Canary Islands.
— May 18-23", 2008.

8. Locs J., Berzina—Cimdina L., Zhurinsh A., et al. Effective Impregnation of SiO,
Sol-Gel Solution in Pine Wood and Following Gel Localization in Free Cell
Volume// 3rd International Conference “Smart Materials, Structures and
Systems, CIMTEC 2008. — Acireale, Sicily, Italy. — June 8713“‘, 2008.




10.

Locs J., Berzina-Cimdina L., Zhurinsh A. Development of biomorphic SiC
ceramics for biomaterial purposes// 14th Nordic — Baltic Conference on
Biomedical Engineering and Medical Physics — NBC-2008. — Riga, Latvia. —
June 16-20", 2008.

Locs J., Zirin$ A., Bérzina—Cimdina L., et al. Porainas SiC keramikas ieguve
no koksnes prekursoriem// RTU 49. starptautiska zinatniska konference. — Riga,
Latvija. — 2008. gada 13.—15. oktobris.



LITERAT URAS APSKATS

Literatiiras apskata izvertéta publiski pieejama informacija laika perioda no
1950. Iidz 2008.gadam. Dots skujkoku raksturojums, to uzbiive, struktiira, kimiskais
sastavs, analizétas koksnes apstrades tehnologijas un kokoglu ieguves process.
Raksturotas sola-géla tehnologijas izejvielas un kimiskie procesi. Apskatitas SiC
fizikalas un kimiskas ipaSibas, ta struktlra un izvertétas porainas SiC keramikas
iegiiSanas metodes uz dabas prekursoru bazes.

Galvenas porainas SiC keramikas iegiiSanas metodes un to gala produkti ir
apkopoti 1. attela.

Reakceija ar Si,

l'—’ 2 »  SiC keramika
SiO tvaikiem
Koksne ¥ Pirolize
Piesticindsana ar A :
A g » Si/SiC keramika
izkausétu Si
3x

Piesticindsana ar S10, A
—»! Pirolize
nanodalipu solu 1
Koksne C/SiC keramika

I | Piestcinasana ar j

Pirolize ¥
Si0: nanodalinu solu

t 3x

Piesticindsana ar
S10- solu

Koksne »  Pirolize » - » C/SiC, SiC keramika
1zmantojot sola-géla
metodi
3
4-9x
36X
¢ . _— Piesticindsana ar TEOS . .
Koksne b —> . b » C/SiC, SiC keramika
TEOS hidrolize

1. att. Porainu, uz koksnes prekursoriem balstitu SiC saturoSu keramiku iegiisanas
tehnologiskas shemas



Literatiira aprakstitas metodes var iedalit sekojosas grupas:

kokoglu reakcija ar SiO vai Si tvaikiem, iegistot SiC keramiku. Metodes
priekSrocibas ir ieglito materialu relativi augstaka mehaniska izturiba un
iesp&ja viena SiC sintézes cikla laika ievadit nepiecieSamo Si prekursora
daudzumu, trilkumi — ierobezoti paraugu izméri. dél, Lieliem paraugiem ir
apgritinata SiC sintéze parauga tilpuma;

kokogles reakcija ar izkaus€tu Si, ieglistot Si/SiC keramikas kompozitus.
Metodes prieksrocibas ir iegiito materialu augstaka mehaniska izturiba,
trikumi — péc sintézes procesa nepiecieSama neizreag€jusa Si aizvakSana
apstradajot paraugus paaugstinatas temperattiras ar stipram skabeém;

koksnes vai kokogles piesticinasana ar SiO, nanodalinu saturosu solu, ieglistot
C/SiC keramikas kompozitus. Metodes prieksSrocibas ir iesp&ja kontrolet
paraugos ievadita SiO, daudzumu, mainot sola koncentraciju un piesiicinasanas
ciklu skaitu, trikumi — apgrutinata pilnigai SiC sintézei nepiecieSama SiO,
ievadiSana paraugos;

kokogles piesiicinasana ar SiO, solu, izmantojot sola—g€la metodi, ieglstot
C/SiC vai SiC keramiku. Metodes priekSrocibas ir iesp€ja kontrolét paraugos
ievadita SiO, daudzumu, mainot sola koncentraciju un piesticina$anas ciklu
skaitu, ka arT razoSanas eckonomiskie aspekti. Metodes trikumi — lai
nodros$inatu pilnigai SiC sintézei nepiecieSsamo SiO, daudzumu, ta ievadiSana
paraugos javeic atkartoti;

koksnes piesiicinasana ar TEOS un tai sekojoSu hidrolizi, iegiistot C/SiC
keramikas kompozitus. Metodes prieksrocibas ir iespeja kontrolét paraugos
ievadita Si prekursora daudzumu, mainot piesiicinasanas ciklu skaitu. Metodes
trakumi — lai paraugos ievaditu SiC sint€zei nepiecieSamo Si prekursora
daudzumu, javeic atkartota paraugu piesiicinaSana, hidrolize un
augsttemperatiiras SiC sint€ze, kas nav ekonomiski izdevigi.



EKSPERIMENT ALA DALA

Priede (Pinus silvestris) izveleta ka vispiem&rotaka skuju koku suga darba
izstradei, jo ta ir relativi léta, Latvija plasi pieejama, ka arT koksnei ir mazs
Skietamais blivums p=450 - 600 kg/m’ (absoliiti sausai koksnei), 1idz ar to liels poru
tilpums un teicama Skidrumu uzstik$anas spgja.

Ekstrahgjot priedes paraugus, no koksnes tiek izvaditas ekstraktvielas
(galvenokart sveki). Ekstrakcijas rezultata paraugos atbrivojas kanali, kuros velak
ievadot Skidumus, efektivak notiek parauga piesiicinasana.

Ka optimals sastavs SiO, sola pagatavosanai, izmantojot sola-g€la metodi,
izvelets TEOS:C,HsOH:H,0:HCI sekojosas molaras attiecibas: 1:4:2:0,05. Svariga
ir TEOS un H,O molara attieciba 1:2, jo pie $adas molaras attiecibas TEOS hidrolize
un sekojosas polimerizacijas reakcijas notiek pietiekosi atri un pilnigi. Teflona
trauka ielej 20,8 g TEOS, kuram pievieno 23,6 ml etilspirta. Péc Skiduma
samaisiSanas pievieno 3,6 ml destiléta tidens un 0,16 ml 36% salsskabes. Pagatavoto
sola-gela Skidumu maisa, lai iegiitu viendabigu maisjjumu. Augstak mingta sastava
Si0, sola koncentracija ir =15 masas %.

Pirms pieslicinasanas visus paraugus izzavé un pieslicinaSanu veic istabas
temperatiira. Eksperimenta izmantoti dazadi piesiicinaSanas apstakli un veidi,
varigjot vakuumu un spiedienu, ka art TEOS hidroliz€$anu parauga vai arpus ta:

* piesiicinasana, neizmantojot vakuumu un spiedienu;

* piesiicinasana, izmantojot vakuumu;

*  piesiicinasana, izmantojot vakuumu un spiedienu;

* piestcinasana, ar TEOS, izmantojot vakuumu ar sekojoSu sola-g€la
Skiduma veidoSanu un piesticinasanu ar spiedienu.

Lai raksturotu tilpuma daudzumu % no teorétiska poru tilpuma parauga, ko
aizpilda SiO, sols uzreiz péc piesiicinasanas, ir ieviests krit€rijs ,,piesticinasanas
efektivitate” (PE). PE aprékina tikai p&c pirma piesiicinasanas cikla (skat.
1.formulu), jo, pie atkartotas piesiicinas$anas, nav zinams brivais poru tilpums.

PE = P, Py My 100% (1.)
P 'mp(pk _pp)
kur Pp - parauga blivums, g/cm’;
Pk - koksnes vielas blivums, 1,53 g/cm3;
My - $kiduma masa, g;
Pk - §kiduma blivums, g/cm’.

SiC keramikas iegtSanai SiO, un C masas attiecibam jabiit 1,66:1, kas izriet no
Si0; un C cietfazu reakcijas vienadojuma (skat. 2. reakc. vienad.).

Si0, + 3C —Lmperativa_, g 1. 2CO

2)

Ta ka termiskas apstrades (pirolizes) laika, kad no koksnes iegtist kokogli, bet no
izzaveta SiO, gela ieglst SiO,, abam pamatkomponent€m samazinas masa, ir
nepiecieSams tuvinati paredzet to izzaveta SiO, gela (sausnes) daudzumu, kas ir
jaievada koksng, lai parauga p&c pirolizes biitu nepiecieSsamas SiO, un C masas
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proporcijas. Sadas masas proporcijas aprékinasanai ieviests koeficients K (skat. 3.
formulu.).

K =166!S./S, 3.)
kur Sc - oglekla masas dala no parauga masas pec pirolizes;
Sa - SiO, masas dala no sausnes masas péc apdedzinasanas.

Pirms SiC sintézes paraugus pirolizé laboratorijas retorte lidz 500 °C
temperatiirai ar 20 mintsu izturéSanas laiku pie maksimalas temperartiiras. SiC
sint€zei izmanto augsttemperatiiras krasni, kura ievadot argona gazi tiek nodroSinata
inerta vide (skat. 2. att.). Paraugu ievieto Al,O; keramikas tigell un nosedz ar ta pasa
materiala vaku. Vaka ir izveidota atvere Ar ievadiSanai, un inertas gazes pliismas
atrums apdedzinasanas laika ir 1,5 11dz 2 I/min. SiC sint€zes temperatiiru diapazons
ir 1550 — 1600 °C ar 2 - 8 stundu izturé3anas laiku pie maksimalas temperatiiras.

7
s } \

| Reduktors

7
1
. A

Ar balons

[« Krisns

__— ALO; tigelis

-

I

2. att. SiC sintézes augsttemperatiras krasns ar inertds gazes pievadu

Paraugs

Keramika un starpprodukti iegliti un pétiti izmantojot sekojosu misdienigu
pétniecisko aprikojumu:

e vakuumsiiknis KNF N810 FT.18 ar piesiicinasanas kameru izmantots paraugu
vakuuméS$anai un piesiicinasanai vakuuma;

* analttiskie svari Kern 770-14 izmantoti paraugu masas noteiksSanai;

*  7aveSanas skapis Memmert UFB 300 izmantots paraugu zavesanai;

* laboratorijas pirolizes iekarta izmantota piesticinatu un nepiesiicinatu paraugu
pirolizei,

* Soksleta ekstrakcijas iekarta Gerhardt KI/6 izmantota ekstraktvielu
ekstrah&Sanai no paraugiem;

* hidrauliska prese Weber PW 40-PK ar augstspiediena kameru izmantota
augstspiediena piesticinasanai;

* augsttemperatiras krasns LHT 04/17 ar inertas gazes pievadi izmantota
paraugu augsttemperatiiras apstradei argona atmosfera;

11



paraugu mikrostruktiiras pétiSanai un kimiska sastava analizei izmantots
skengjosais elektronu mikroskops Mira\ LMU (Tescan) ar energijas dispersivo
rentgenstaru spektrometru Inca Energy 350 (Oxford Instruments);

paraugu kristalisko fazu analizei izmantots X’Pert Pro (Panalytical)
rentgenstaru  difraktometrs. Merjjumi uzpemti pulverveida paraugiem,
izmantojot vara lampas radiaciju, iegitu pie 40 kV sprieguma un 30 mA
stravas stipruma;

paraugu smalcinaSanai izmantotas dzirnavas Pulverisette 23 (Fritsch) ar
cirkonija dioksida malamtrauku un bumbinam,;

elementanalizators Vario MACRO CHNS (Elementar) izmantots oglek]a,
fidenraza, slapekla un séra satura noteikSanai paraugos, tos sadedzinot 1150 °C
temperattira, skabekla atmosfera;

Furjé transformacijas infrasarkanais spektrometrs (FT-IR) Scimitar 800
(Varian Inc.) izmantots kimisko sai§u pétisanai 4000-400 cm™ diapazona.
Eksperimenti veikti sausa gaisa atmosfera, izmantojot kalija bromida tableSu
tehnologiju;

Si0, gela, priedes koksnes un SiO, géla/priedes koksnes kompozita pirolitiskas
1pasibas noteiktas, izmantojot termogravimetrisko (TGA) un diferenciali
termisko analizi (DTA), slapekla atmosfera ar gazes plismas atrumu 20 ml/min
(TGA) un 100 ml/min (DTA). SildiSanas diapazons no istabas temperatiiras
lidz 1000 °C ar atrumu 5 °C/min. Analizei izmantots TGA/SDTA 841 (Mettler
Toledo) termiskais analizators;

paraugu izméru noteikSanai izmantots elektroniskais bidmérs DIGITAL
CALLIPER 150 MM (Velleman), ar precizitati + 0.02 mm;

slapekla sorbtometrija izmantota BET virsmas laukuma, mikroporu (diametrs
<12 A) un mezoporu (diametrs 12-100 A) noteik3anai. Analizei izmantots
KELVIN 1042 (COSTECH) sorbtometrs;

analitiska pirolize — gazu hromatografija izmatota koksnes pirolizes produktu
analizei. Analizei izmantota Pyroprobe 100(CDS) pirolizes iekarta tiesi
pieslégta pie HP GC/Ms series 6890 gazu hromatografa;

materialu parbaude spied€ veikta izmantojot Instron 4301 iekartu;

Si0, sola pH noteikSanai izmantots pH-metrs InoLab 720 (WTW).
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REZULT ATIUN TO 12V ERTEJUMS

Darba izverteti eksperimentali iegltie rezultati koksnes paraugiem atkariba no to
piesiicinasanas tehnologiskajiem parametriem.

Nosverot izzavetus paraugus pirms un pec ekstrah&Sanas noteikts izekstrahéto
vielu daudzumu masas procentos no sakotngjas paraugu masas. Divdesmit
paraleliem mérjjumiem vidgjais izekstrah&tas vielas daudzums bija 2.05 + 0.43
masas %.

Eksperimentali iegiistot koeficienta K aprékinasanai nepiecieSamos datus un tos
ievietojot 3. formula iegiist: K=0,45.

Eksperimentali parbaudot vairakas piesiicina$anas tehnologijas iegiiti sekojosi
rezultati:

Piedicinasana, neizmantojot vakuumu un spiedienu

Paraugu masas piecaugumi ir nelieli un p&c 4 piesiicinasSanas reiz€ém sastada
attiecigi: neekstrah&tai priedei 17%, ekstrah@tai priedei 25% un kokoglei 20%, no
sakuma masas. Péc 3. un 4. zav€Sanas cikla noveérojama arvien izteiktaka paraugu
parklasanas ar SiO, gé€lu, kas kaveé skiduma uzsiikSanos. Masas pieaugums 4 cikla ir
ieverojami mazaks neka ieprieksejos ciklos.

Piedicinasana, izmantojot vakuumu.

Piesticinasanai izmanto 520 mbar vakuumu. P&c 3 pieciicinasanas cikliem masas
pieaugums ekstrah&tajiem un neekstrah€tajiem paraugiem ir attiecigi 38 % un 32 %.
Péc tr1s piesticinasanas cikliem ekstrahéta un neekstrah&ta priedes koksné izdodas
ievadit nedaudz vairak par divam tre$dalam no nepiecieSsama SiO, daudzuma
(koeficienta K vértibas piesiicinatai ekstrah@tai un neekstrahétai priedes koksnei ir
attiecigi: 0.38 un 0.33). Vidgjas piesiicinasanas efektivitates vertibas neekstrahétiem
priedes koksnes paraugiem PE=53+3 %, ekstrah&tiem priedes koksnes paraugiem
PE=65+3 %.

Piesicinasana, izmantojot vakuumu un spiedienu

Piesticinasanai izmanto 520 mbar vakuumu un 1,5 bar Iidz 1243 bar spiedienu.
Ekstrah&tas priedes paraugiem pec tris piesiicinaSanas cikliem un pie visiem
izmantotajiem spiedieniem vidgji ir Iidz 3 procentiem lielaki masas pieaugumi.
Palielinoties absoliitajam piesticinas$anas spiedienam no 1.5 bar lidz 1243 bar, masas
pieaugums paraugiem péc katra piesticinasanas cikla palielinas. Masas pieaugumu
diapazons p&c pirma piesiicinasanas cikla ir robezas no 10 % Iidz 20 %, savukart,
pec tresa piesticinasanas cikla robezas no 30 % Iidz 60 %. Absolito spiedienu
diapazona no 520 mbar lidz 3 bar PE ir saméra zema — 55 % Iidz 65 %. Straujs PE
kapums noveérojams spiedienu diapazona no 3 bar Iidz 12 bar, attiecigi no 65 % lidz
97 %. Palielinot piesticinaSanas absoliito spiedienu virs 12 bar nav novérojamas
nozimigas PE izmainas (skat. 3. att.).
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Neekstrah€tas pnedes paraugi
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J
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3. att. Piesiicinasanas efektivitates atkariba no izmantotd absolita spiediena

Paaugstinoties absoliitajam piesiicinasanas spiedienam, paaugstinas koeficienta
K vertibas. Ta ka teorétiska koeficienta K veértiba ir 0,45, var secinat, ka pilniga
kokogles parauga eso$a oglekla izmantoSana SiC sint€zes procesa notiks tikai

paraugiem, kas piesiicinati izmantojot 311 kbar vai lielaku absoliito spiedienu (skat.
4. att.).

Neekstrahétas priedes koksnes paraug

I,L.' /\/‘

Koeficients K
= 2
2
L 3

01 | 10 [0 1000 [ OO

Absolitais spiediens

4. att. Tris reizes piesicindtas neekstrahetas priedes koksnes paraugu koeficienta K vértibas
atkariba no izmantota absolita spiediena

Piedicinasana ar TEOS, izmantojot vakuumu ar sekojau solagela skiduma
veidosanu un piedicinasanu ar spiedienu

P&c pirma piesiicinasanas cikla ekstrah&tas un neekstrah&tas priedes paraugiem
masas pieaugums ir lielaks, neka piesticinot ar ieprieks pagatavotu solu. Atkartojot
piesiicinasanu, paraugu masa zaveésanas laika nepartraukti samazinas un péc 7 dienu
zavesanas pie 105 °C eksperimentu partrauc. Nepartraukts paraugu masas zudumu
iemesls var biit nepilniga TEOS hidrolize parauga tilpuma, ka rezultata no paraugu
vidus zaveésanas laika nepartraukti lenam izdalas nehidrolizgjies TEOS.

Novertgjot  eksperimentali  pielietotds  piesiicinasanas  metodes,  par
vispiemeérotako atzistama piesiicinasana izmantojot vakuumu un spiedienu.
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Paraugu izmeru ietekme uz piesicinasanas procesu

Lai varétu novertet paraugu izmé&ru ietekmi uz piesticinasanas procesu, sagatavo
neekstrah&tus paraugus ar dazadiem izmériem aksiala virziena: 5 mm, 10 mm, 20
mm un 50 mm. Paraugu izmérus radiala un tangenciala virziena atstaj nemainigus,
t.i. 20 x 20 mm. Paraugu izm@ru variacijas veic to aksiala virziena, jo piesticinasanas
procesa laika Skiduma ievadiSana parauga galvenokart norisinas pa traheidam.
Paraugu piesticina$anu veic izmantojot vakuumu un 311bar absoliito piesticinasanas
spiedienu, jo tas ir zemakais parbauditais absoliitais piesticinasanas spiediens, pie
kura var sasniegt nepiecieSamas koeficienta K vertibas. PE praktiski nemainas,
palielinoties paraugu izmé&riem aksiala virziena. Lidz ar to var secinat, ka izstradata
piesiicinasanas metode ir efektiva izmantojot paraugus ar izmé&riem lidz vismaz 50
mm aksiala virziena. Koeficienta K veértibas visiem paraugiem parsniedz teorétisko
vertibu K=0,45, apstiprinot, ka paraugos ir ievadits pietickams SiO, daudzums, lai
nodros$inatu visa kokoglé esosa oglekla izmantoSanu SiC sintézei.

Piesticinatos paraugus zave pakapeniski. Pakapeniska zavésana nepiecieSama, jo
7iiSanas procesa laika iztvaiko etilspirts un oidens. Ipasi liela ietekme ir etilspirta
iztvaikoS§anai, jo, pie parak strauja zavéSanas rezima, parauga iekSpus€ rodas gazes
burbuli, kas izspiez no parauga SiO, solu, ka rezultata samazinas SiO, daudzums
virziena uz parauga centru. P&c zavésanas tiek iegiits SiO, gela/koksnes kompozits.

Koksnes un SiQ solagela mijiedarbibas anaize

Lai novert€tu vai piesiicinasanas ciklu un pirolizes laika notiek kimiska reakcija
starp koksni un SiO, g€lu, veic FT-IR, XRD, DTA un analitiskas pirolizes analizi.

Si0, gela/koksnes kompozita FT-IR spektra noverojams, ka koksnei un SiO,
g€lam raksturigds absorbcijas joslas paliek nemainigas, kas norada, ka
piesiicinasanas laika starp SiO, g€lu un koksni nenotiek kimiskas reakcijas, ka
rezultata veidotos jaunas kimiskas saites.

Piesticinatu un nepiesticinatu paraugu DTA raksturlikn€s nav novérojamas
butiskas atSkiribas. Lidz ar to var secinat, ka pirolizes laika starp SiO, gé€lu un
koksni nenotiek ievérojamas eksotermiskas vai endotermiskas reakcijas.

Piesiicinatu un nepiesiicinatu paraugu analitiskas pirolizes hromatogrammas un
to rezultati, kopuma identific€jot 51 savienojumu ir lidzigi, un SiO, gela/koksnes
kompozita gadijuma nav noverojama jaunu savienojumu veidoSanas, kas varétu
liecinat par reakciju starp SiO, g€lu un koksni piesticina$anas vai pirolizes laika.
Piesticinatiem paraugiem analitiskas pirolizes laika ir nedaudz palielinats dazu
furansavienojumu derivatu relativais daudzums, kas liecina par piesticinasanas
procesa laika notiekoSo celulozes un hemicelulozes hidrolizi skabas vides ietekmé.

Piedicinato paraugu pirolize

Salidzinot sarukumu p&c pirolizes piesiicinatiem ekstrah&tiem un neekstrah&tiem
priedes koksnes paraugiem, nav noveérojamas bitiskas atSkiribas. Kopuma
piesiicinatu paraugu sarukums visos virzienos ir par 7 procentiem mazaks neka
references paraugam.
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Salidzinot pie dazadiem spiedieniem piesiicinatu paraugu sarukumu pirolizes
laika butiskas atSkiribas nav konstatetas. Pec pirolizes tiek iegiits SiO,/Cg
(bioogleklis) kompozits (skat. 5. att.).

Cy S10;

Cy Si0,
5. att. Tris reizes piesicindta un pirolizéta SiO,/Cg kompozita SEM mikrofotografijas a) un b)
garengriezums, c) un d) Skérsgriezums

6. attéla ir redzamas SiO,/Cg kompozita, pie 500 °C apdedzinata SiO, un pie 500
°C pirolizetas priedes koksnes XRD difraktogrammas. No XRD difraktogrammas
esoSo maksimumu formas var secinat, ka gan SiO,, gan ogleklis atrodas amorfa
forma. SiO,/Cg kompozita difraktogramma ir noverojami abu komponensu
raksturigie maksimumi, kas parklajas, veidojot rezultgjoso maksimumu pie 26 23°.
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6. att. a) SiO,/Cp kompozita, b) SiO; un c) kokogles XRD difraktogrammas

Si sadaijums SiO,/Cg kompozta paraugos

7. un 8. attela ir salidzinatas no neekstrah&tas un ekstrah&tas priedes koksnes
iegiita Si0O,/Cg kompozita Si sadalijums parauga, kas iegiits izmantojot SEM ar
EDS, uzgemot Si Kal rentgenstaru starojumu.

7

Relativa Si koncentricija
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7. att. Neekstrahétas priedes koksnes SiO,/Cg 8. att. Ekstrahétas priedes koksnes SiO,/Cp
kompozits: a) SEM mikrofotografija ar kompozits: a) SEM mikrofotografija ar
noraditu linijas skenéjumu, b) Si sadalijums noraditu linijas skenéjumu, b) Si sadalijums
paraugd un c) relativa Si koncentracija parauga un c) relativa Si koncentrdcija
linijas skenéjuma linijas skenéjuma

Salidzinot Si sadalijumu no neekstrah&tas un ekstrah&tas priedes koksnes
paraugiem iegttajos SiO,/Cp kompozitos (skat. 7. b) un 8. b) att.), kur augstaka Si
koncentracija ir gaisakos apgabalos, redzams, ka abos gadijumos Si ir atrodams ne
tikai poras, bet arT poru sieninas. Sads fakts liecina par to, ka piesiicina$anas procesa
laika, SiO; sols aizpilda ne tikai poras, bet tiek ievadits arT poru sieninas. Faktu, ka
pieslicinatiem paraugiem ir mazaks sarukums pirolizes laika var izskaidrot ar SiO,
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klatbiitni paraugu sieninas, ka rezultata palielinas poru sieninu blivums un samazinas
to sarukums pirolizes laika.

Silicija karb1da sintéze augsttemperaiiras inerta vide

SiC sintézei temperatiiras celSanas atrums krasni ir izvéléts no 5 °C/min Iidz
1550°C vai 1600 °C ar izturéSanas laiku pie maksimalas temperatiiras 2, 4 vai 8
stundas. Porainas SiC keramikas ieguvei izmanto paraugus, kuru koeficienta K
vertibas ir lielakas neka teorétiski aprékinatas vertibas.

Eksperimentali iegiitas keramikas kristalisko fazu veidoSanas procesu pétijumi
liecina, ka So materialu fazu sastavs un struktira ir atkariga no maksimalas apstrades
temperatiiras un izturéSanas laika $aja temperatira.

9. attéla paradita pie 1550 °C, 4 stundas izturéta trs reizes piesiicinata parauga
XRD difraktogramma. Pie $adiem apstakliem galvenokart veidojas SiO, kristobalita
kristaliska modifikacija — maksimumi pie 20 21,92°, 28,42° un 31,63°. Mazaka
apjoma veidojas arm1 3C-SiC un 2H-SiC kristaliskas modifikacijas. 3C-SiC
kristaliskajai modifikacijai raksturigie maksimumi ir pie 20 35,80°, 60,35° un 72,06°.
2H-SiC kristaliskajai modifikacijai raksturigie maksimumi ir pie 20 35,80° un
38,04°. Ar (*) atzimétais maksimums pie 20 33,68° ir raksturigs sakartojuma kladam
3C-SiC kristaliskaja rezgl. Uzkalns centréts pie 20 23° atbilst amorfa oglekla
rentgenstaru difrakcijai, kas liecina, ka nav notikusi pilniga reakcija starp SiO, un
Cs.

>
e - Si0; kristobalits
m - 3C-SiC
600 ¢ - 2H-SiC
Z 400 5
1} [
* ||
200 “ ‘ l .
' ® e yl® \ n
d oo
S
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Difrakcijas lenkis 20, °

9. att. Pie 1550 °C, 4 stundas izturéta parauga XRD difraktogramma

Masas iznakums paraugiem p&c augsttemperatiiras apstrades ir 55.1 %=+0.4 % no
paraugu masas p&c pirolizes, kas ir aptuveni par 15 % lielaks, neka tam biitu jabiit
saskana ar SiC sintézes reakciju vienadojumu (skat. 2. reakc. vienad.). Izvertgjot
iegiitos rezultatus, secinats, ka 1550 °C temperatiira nav pietickami augsta, lai
pietiekami atri norisinatos reakcija starp SiO, un Cg. Pilnigam reakcijas iznakumam
ir nepiecieSams paaugstinat apstrades temperatiiru vai palielinat izturéSanas laiku pie
maksimalas temperatiiras.
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10. attéla paraditas tiTs reizes piesiicinatu un pie 1600 °C izturétu priedes koksnes
paraugu XRD difraktogrammas. Izturot paraugus 2 stundas pie 1600 °C (skat. 10. a)
att.) pamata veidojas 3C-SiC kristaliska modifikacija ar tai raksturigiem
maksimumiem pie 20 35,84°, 41,85° 60,23° un 72,00°. Ar (*) atzimétais
maksimums pie 20 33,85° ir raksturigs sakartojuma klidam 3C-SiC kristaliskaja
rezgl. Pie 20 22,16° ir novérojams maksimums, kas ir raksturigs SiO, kristobalitam,
kas liecina, ka izturot paraugus 2 stundas pie 1600 °C reakcija starp SiO, un Cp
nenorisinas pilnigi. Izturot paraugus 4 stundas pie 1600 °C (skat. 10. b) att.) SiO,
raksturigie maksimumi nav novérojami. Sados apstaklos parauga veidojas parsvara
3C-SiC kristaliska modifikacija. Pie 20 38,45° un 64,85° redzamie maksimumi
norada, ka parauga ir veidojies salidzino$i neliels daudzums 2H-SiC kristaliskas
modifikacijas. Pie 1600 °C izturot paraugus 8 stundas (skat. 10. ¢) att.) tapat ka
ieprieksgja gadijuma SiO, raksturigie maksimumi nav novérojami. Sados apstik]os
parauga veidojas 3C-SiC, 2H-SiC un [2R-SiC kristaliska modifikacija. /2R-SiC
kristaliskajai modifikacijai raksturigi ir maksimumi pie 20 35,84°, 41,73° 44,70°,
60,39°, un 72,17°. Ka redzams, tad vairums maksimumu dazadajam kristaliskajam
modifikacijam parklajas. No maksimumu intensitatém var secinat, ka parsvara ir
2H-SiC un 12R-SiC kristaliskas modifikacija, jo intensivie maksimumi pie 20 38,45°
un 64,85° 2H-SiC kristaliskajai modifikacijai ir attiecigi ar 80 un 50 % intensitati un
maksimums pie 20 44,70° 12R-SiC kristaliskajai modifikacijai ir ar 10 % intensitati.
Tapat arT par 3C-SiC kristaliskas modifikacijas dalas samazinaSanos, palielinoties
izturéSanas laikam pie maksimalas temperatiras, netieSi norada maksimuma pie 20
33,85° novirzisanas pa labi, sasniedzot 20 33,96°, kas ir raksturigs 2H-SiC
kristaliskajai modifikacijai. Visos gadijumos maksimumu zema forma un pleci pie

pamatnes norada uz izveidojusos smalkkristalisku struktiiru.
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10. att. Pie 1600 °C, a) 2, b) 4 un ¢) 8 stundas izturétu paraugu XRD difrakcijas ainas
11. attela redzamaja FT-IR spektrometrijas spektra, noverojamais intensivakais

maksimums pie 825 cm™ ir raksturigs Si-C sai$u vibracijam. Papildus pie 1090 cm™
ir redzams neliels Si-O-Si saitém raksturigs maksimums, kurs§ norada, ka paraugos ir
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saglabajies neliels daudzums SiO,, jo XRD difrakcijas aina nav noveérojami SiO,
raksturigie absorbcijas maksimumi.

26
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11. att. Pie 1600 °C, 4 stundas izturéta parauga FT-IR spektrometrijas spektrs

Balstoties uz paraugu SEM mikrofotografijam, raksturota to mikrostruktira
atkariba no izturéSanas laika pie maksimalas temperatiras 1600 °C.
12. attela paraditas pie 1600 °C, 2 stundas apstradatu paraugu SEM

mikrofotografijas, kur 12. b) attéla var redzet izveidoto SiC slani, kur§ atrodas uz
poru sieninam.

12. att. Pie 1600 °C, 2 stundas apstradatu paraugu a) un b) skérsgriezuma un c) un d)
garengriezuma SEM mikrofotogrdafijas
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Starp SiC slangiem dzilak poru sieninas ir atrodams arT neizreaggjis Cp. Parauga
garengriezuma var redzet, ka SiC veido caurulveida strukttru (skat. 12. ¢) att.), tacu
sieninas ir porainas (skat. 12. d) att.) ar saistitu poru struktiiru. Graudu izmeri
sieninas ir diapazona no 100 nm Iidz 200 nm.

13. attela paraditas pie 1600 °C, 4 stundas apstradatu paraugu SEM
mikrofotografijas. 13. a) att€la uzskatami var redzet, ka poraina SiC keramika ir ar
ieapalam caurulveida paralélam poram, kuras veidojas parauga aksiala virziena.

13. att. Pie 1600 °C, 4 stundas apstradatu paraugu a) garengriezuma un b) — e)
skersgriezuma SEM mikrofotografijas
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Balstoties uz SEM mikrofotografijam secinam, ka S$aja gadijjuma iegiitas
keramikas mikrostruktira ir lidziga koksnes mikrostruktiirai. Dazas vietas poru
sieninds ir redzamas atveres, kuras veidojas no priedes koksné esoSajam
dobumporam. SiC keramikas poru izméri atrodas intervala no 10 um Iidz 20 um un
poru sieninu biezums atrodas intervala no 3 pm lidz 5 um (skat. 13. ¢) un d) att.).
Izanaliz€jot poru sieninu mikrostruktiru secinam, ka tas ir ar nevienmerigu
porainibu tilpuma. Sieninu arpuse ir blivaka, neka vidusdala. Graudu izmé&ri sieninas
ir diapazona no 50 nm Iidz 200 nm (skat. 13. ¢) att.).

Apstradajot paraugus 8 stundas, sieninu mikrostruktira klust raupjaka un graudu
izm@ri sasniedz 1 pm. Tapat ka péc 4 stundu apstrades poru sieninu arpuse ir
blivaka, neka vidusdala (skat. 14. att.). Sadas mikrostruktiiras izmainas norisinas
temperatiiras un laika ietekmé, kad notiek graudu rekristalizacija un kristalisko fazu
malna ko apstiprina ar1 XRD difraktogrammas.

— >,

A e

14. att. Ple 1 600 "C 8 stundas apstradatu paraugu skersgrzezuma SEM mzkrofotograf ijas

SiC slana augSana sakas uz poru sieninu virsmas un turpinas sieninas tilpuma
virziena uz SiC un C robezslana.
Apstradajot paraugus 2 stundas 1600 °C temperatiira, poru sieninas esosais ogleklis
nav pilnigi izreag€jis. Apstradajot paraugus 4 stundas praktiski viss ogleklis ir
izreaggjis, tikai dazas vietas ir atrodami nelieli pilniba neizreag€jusi apgabali (skat.
15. att.).

a)

15. att. Pie 1600 °C a) 2 un b) 4 stundas apstradats paraugs
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Izmerot 2 un 4 stundu laika izveidojusa slana biezumu nosaka vid&jo SiC slana
biezuma atkaribu no laika. Palielinoties laikam, samazinas sieninas augSanas atrums,
kas ir izskaidrojams ar to, ka palielinas slana biezums Iidz ar to arT palielinas
reakcijas izejvielu un produktu parvietoSanas laiks. Eksperimentali iegiitais rezultats
=~ 0,7-0,8 um/h ir vairakkart mazaks par literatira noraditajiem 80 um/h SiC
keramikas ieguve izmantojot piesiicinasanu ar izkausetu Si, bet lielaks par teor&tiski
aprekinatajiem 0,3 pum/h, kad reakcijas produktiem biitu jadifundé cauri SiC
tilpumam. Faktu, ka miisu gadijjuma augSanas atrums ir lielaks par teorétiski
aprekinato var izskaidrot ar to, ka veidojoties SiC slanim tas ir porains un reakcijas
izejvielu un gala produktu parvieto$anas caur to notiek atrak.

Apstradajot paraugus 1600 °C temperatiird, ka blakus produkti porainajai SiC
keramikai ieglistamas SiC tisas. Palielinoties apstrades laikam, mainas iegiistamo
fisu forma un sazarojums. Apstradajot paraugus 2 stundas galvenokart iegiist
stienveida iisas ar diametriem no 200 nm Iidz 600 nm un vairaku simtu pm garuma
(skat. 16. att.). Apstradajot paraugus 4 stundas galvenokart ieglist sazarotas isas ar
diametriem no 200 nm Iidz 400 nm (skat. 17. att.). Apstradajot paraugus 8 stundas
galvenokart iegiist loti sazarotas Gsas ar diametriem no 150 nm lidz 400 nm un

17. att. 4 stundas apstradatos paraugos veidojusos usu SEM mikrofotografijas
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18. att. 8 stundas apstradatos paraugos veidojusos iisu SEM mikrofotografijas

SiC sintézei izmantojot paraugus, kuru koeficientu K vertibas ir no 0,3 Iidz 0,4
var ieglit SiC/Cy kompozitmaterialu. Velak, oksid€jot paraugos atlikuso Cg, var
iegiit SiC caurules (skat. 19. att).

10 4270 rem

- /|

19. att. 4 stundas apstradatos paraugos veidojusas

et SE Detectsr ¥ Oet. SE Detex

SiC caurulu SEM mikrofotografijas

Izmantojot paraugus ar lielaku koeficienta K vertibu var iegiit caurules ar
biezakam sienam un otradi.

Eksperimentalas ddas kopsavilkums

Izvertgjot literatiiras datus, ir pamats secinat, ka koksnes paraugu piesiicinasanai
ar SiO, solu, pielietojot sola-g€la metodi, p&c 4 piesiicinasanas cikliem paraugos
ievadits tikai 45% no SiC sint€zei nepiecieSama SiO, daudzuma. Lidz ar to, lai
nodro$inatu pietickamu SiO, daudzumu, ir javeic Iidz pat 9 piesiicinasanas cikliem.
Izmantojot S0 tehnologiju konstatéts, ka paraugu piesiicina$anas efektivitate tiek
nodrosinata tikai 50% apmera, turklat zema piesiicinasanas efektivitates pakape rada
Si0, gradienta veidoSanos paraugu tilpuma. Literatlira izanalizeta arT informacija par
spiediena un piesiicinaSanas cikla ilguma ietekmi uz koksnes piesticinaSanas
procesu. Konstatets, ka piesiicinot koksni, izmantojot vakuumu un spiedienu, kad
maksimalais absoliitais spiediens ir 15 bar un viena piesiicinasanas cikla laiks — no 4
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lidz 9 stundam, $ada tehnologija vért€jama ka laika ietilpiga, ka ari ta nenodro$ina
nepiecieSsama SiO, daudzuma ievadiSanu pilnigai SiC sintézei.

Pamatojoties uz literatiiras apskata analizi, promocijas darba aktualitate par
tematu ,,Porainas silicija karbida keramikas ieguve uz priedes koksnes bazes”
pamatota ar efektivas piesiicinasanas tehnologijas izstradi.

Darba rezultata izstradata racionala paaugstinatas efektivitates tehnologija
priedes koksnes piesiicinasanai ar SiO, solu, izmantojot sola-géla metodi. Darba
izstradatai tehnologijai, salidzinot ar izvertétajiem literatiiras datiem, ir sekojoSas
prieksrocibas:

* SiC sintézei nepiecieSamo SiO, daudzumu paraugos iespejams ievadit,
pielietojot tikai 3 piesticinasanas ciklus;

* tiek noversta SiO, gradienta veidoSanas paraugu tilpuma;

* izmantojot izostatisko preséSanu, parbaudita paraugu piesiicinasana Iidz 1243
bar absoliitajam piesiicinasanas spiedienam un eksperimentali konstatéts, ka
piesiicinasanas procesa optimalais nepiecieSamais absoliitais spiediens ir
lielaks vai vienads ar 311 bar;

* pielauj samazinat piesiicinasanas cikla laiku 1idz 40 miniitem;

* lauj sasniegt pieslicinasanas efektivitates pakapi Iidz 95% neekstrahétai un Iidz
105% ekstrah&tai priedes koksnei;

Darba novértéta SiO, sola-g€la Skiduma un SiO, g€la mijiedarbiba ar koksni
piesiicinasanas un pirolizes procesu laika. Pirmo reizi Sie p&tijumi veikti izmantojot
XRD, FT-IR, DTA un analitisko pirolizi. Pielietojot SEM un EDS, pétits SiO,
sadalfjums un relativa Si koncentracija piesticinatu un piroliz€tu paraugu poras un
poru sieninas.

Promocijas darba:

* aprekinot teoretiskas koeficientu K vertibas, pirmo reizi tiek nemts vera fakts,
ka ogle nesastav 100 % no oglekla, bet taja ir aptuveni 85 % oglekla.
Ieprieksgjos petijumos netika nemts vera, ka ogl€ oglekla masas dala ir mazaka
par 100%;

e atrastais optimalais SiC sint€zes temperatiiras reZims sakrit ar literatiira
aprakstito 4 stundu izturéSanu pie 1600 °C;

e izstradata tehnologija lauj ieglit keramiku, kuras pamata ir a-SiC
augsttemperatiiras kristaliskas modifikacijas;

e lidzigi ka aprakstits literatiira, ar darba aprakstitaja SiC sintézes tehnologija
papildus porainai SiC veidojas SiC tisas. Darba pirmo reizi pétita un aprakstita
SiC Gisu morfologijas atkariba no izmantota temperatiiras reZima.

25



SECINAJUMI

1. Izstradata efektiva koksnes piesiicinaSanas tehnologija porainas, ar koksnes
mikrostruktiiru raksturigas SiC keramikas ieguvei, ka izejmaterialus izmantojot
priedes koksni un tetraetilortosilikatu (TEOS).

2. lIzstradata optimiz€ta koksnes piesiicinasanas efektivitates (PE, %)
aprckinasanas metodika un piesticinaSanas tehnologija, kas nodro$ina
piesticinasanas efektivitates pakapi 11dz pat 95 % neekstrah&tiem un Iidz 105 %
ekstrah&tiem priedes koksnes paraugiem;

3. Izverteta tehnologisko parametru iectekme uz piesticinasanas procesa kvalitati,
ka rezultata:

*  izstradats optimals piesiicinaSanas procesa rezims, kura relativi 1sos laika
ciklos (40 minutes), koksné ievada nepiecieSamo SiO, daudzumu, lai
nodrosinatu priedes kokoglé eso$a oglekla pilnigu izmantoSanu SiC
sintézei;

*  pétot piesiicina$ana izmantota absoliita spiediena ietekmi uz piesticinasanas
efektivitati, nemot véra koeficienta K (raksturo nepiecieSama izzaveta SiO,
g€la masas attiecibu pret koksnes paraugu masu) vértibas, konstatéts, ka tris
reizes piesiicinatiem paraugiem pilniga kokogl€ esosa oglekla izmantoSana
SiC sintézes procesa notiks paraugos, kuru piesticinasana izmantotais
absoliitais spiediens ir > 311 bar;

* cksperimentali noskaidrotie optimalie apstakli SiC sint€zei argona vidg ir
1600 °C ar 4 stundu izturéSanas laiku pie maksimalas temperatiiras.

4. SiC keramikas ieguves tehnologiska procesa stadiju un gala produkta Ipasibu,
struktiiras un fazu p&tijumi apliecina, ka:

* piesiicinasanas un pirolizes laika starp SiO, g€lu un koksni nenotiek
kimiskas reakcijas, nov€rojama maznozimiga SiO, sola skabas vides
izraisita celulozes un hemicelulozes hidrolize piesiicinasanas procesa laika;

*  SiO, gela ietekme uz paraugu sarukumu pirolizes laika nenoved pie plaisu
veido$anas poru sieninas;

* piesiicinasanas laika SiO, tiek ievadits ne tikai koksnes poras, bet arT poru
sieninas, kur Si relativa koncentracija ir aptuveni 10 reizes zemaka neka
poras esosaja SiO,;

*  SiC sintézes procesda 1600 °C temperatiira ar izturéSanas laiku no 2 Iidz 8
stundam mainas ieglistamas SiC keramikas polimorfo modifikaciju
kompozicija;

* izmantojot izstradato tehnologiju, ka blakusprodukti SiC keramikas
struktiira iegtistamas SiC tsas un caurules.

5. lIzstradatas porainas SiC keramikas ieguves tehnologijas prieksrocibas ir
efektivi un relativi 1si SiO, ievadiSanas cikli pie istabas temperatiiras, ka arf,
izmantojot SiC sint€zes parametru mainu, iesp&ja vari€t ar iegiita gala produkta
kristalografisko sastavu.
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