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Spis tresci:

1. Wstep

2. KM6. Zatozenia konstrukcyjne i modernizacja bomby
kalorymetrycznej do syntezy nanowtdkien SiC.

3. KM12. Przeprowadzenie wsgpnych procesow syntezy po
modernizacji bomby kalorymetrycznej.

4. KM18. Weryfikacja zatozen technologicznych i konstrukcyjnych
bomby kalorymetrycznej do wytwarzania nanowtdkien $C.

5. KM24. Optymalizacja procesow technologicznych i kostrukcyjnych
dla syntezy SiC.

6. KM36. Opracowanie instrukcji technologicznej dla procesu syntezy
nanowitdkien SiC. Sprawozdanie kacowe z realizacji zadania.
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1. Wstep

Celem zadania bylo otrzymanie (na drodze optymeyin®] syntezy
spaleniowej) nanowtokien gglika krzemu (NWSIC), ich izolacja, oczyszczenie
oraz charakteryzacja. Otrzymane nanowldknaglika krzemu stanowj po
sprasowaniu i spieczeniu, alternatywne pee€ialo osadzania czutych na wodor

warstw weglowo-palladowych.

2. KM6. Zatozenia konstrukcyjne i modernizacja bomby kalorymetrycznej do
syntezy nanowtokien SiC

Do syntezy spaleniowej NWSIC wykorzystywano komergy bomle
kalorymetryczn. W celu dostosowania do specyfiki reakcji spalemipwykonano

jej modernizagj (rys. 1), ktora olafa nasg¢pujace etapy:

* Wyposaenie bomby w okienko obserwacyjne wykonane z pgalanu,
ktére umaliwito monitorowanie procesu spalania oraz rejagtra
emitowanego promieniowansavietinego.

» Adaptacja linii gazowej umiiwiajaca kontrot¢ cisnienia wprowadzanego
gazu oraz odczyt przebiegu zmiagnoenia w trakcie reakciji.

* Dobor elementu oporowego do inicjacji reakciji

Uktad reakcyjny dostosowany byt damien spalania nie przekracaaych 100

atm.
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Rys. 1 Zmodyfikowana bomba kalorymetryczna

3. KM12. Przeprowadzenie wsgpnych procesow syntezy po modernizaciji
bomby kalorymetrycznej

Przeprowadzono rozpoznawcze procesy spalania miespeoszkowych Si
— Teflon (m.in. zmiana sktadu reagentéw, zmianazapd atmosfery spalania,
zmiana dnienia pocztkowego...). Wykazaly one niezawodido dziatania
zmodyfikowanej bomby, powtarzalfio eksperymentaln oraz powstawanie
NWSIC w statych produktach reakcji.

4. KM18. Weryfikacja zatozen technologicznych i konstrukcyjnych bomby
kalorymetrycznej do wytwarzania nanowtokien SiC

Okreslono eksperymentalnie zakres zmiennych parametrtaeesowych,
ktore z jednej strony wpltywajna efektywné¢ procesy syntezy NWSIC, ga&
drugiej gwarantuj bezawaryjn i bezpiecza prac reaktora.
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5. KM24. Optymalizacja procesow technologicznychkonstrukcyjnych dla
syntezy SiC

Przeprowadzono obszerne badania optymalizacyjnkty@feosci syntezy
spaleniowe] NWSIC. Objly one zmiak w szerokim zakresie nagljacych

parametréw procesowych, przede wszystkim:

» Stosunek krzemu do Teflonu w mieszaninie substratow

* Masa substratow

o Alternatywny (w stosunku do mieszaniny Si - Teflon)bér utleniacza i
reduktora

» Cisnienie pocztkowe procesu spalania

» Rodzaj atmosfery spalania

* Rodzaj elementu oporowego

Badania te umdiwity okreslenie optymalnych warunkow syntezy spaleniowej
NWSIC oraz uzyskanie mbwie najwysszego stopnia przereagowania
wyjsciowego krzemu do krzemu zawartego w NWSIC.

Opracowano trzystopniawprocedu¢ wydzielenia czystych NWSIC ze statych

produktow reakcji na drodze ,mokrej chemii” (rysi 2).
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Rys. 3. Zd¢cie mikroskopowe (SEM) czystych nanowtdkien SiC
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Otrzymane czyste nanowtoknaglika krzemu poddano procesowi
wysokotemperaturowego spiekania w celu uzyskanitopy dla warstw wglowo-
palladowych.

W ramach badaoptymalizacyjno — mechanistycznych zrealizowaneniéz

nastpujace zadania:

» Diagnostyka spektralna emitowanegaatta (okrglenie temperatury
reakciji)
* Analiza skladu gazowych produktéw reakciji

* Wykonanie bilansu materiatowego procesu

6. KM36. Opracowanie instrukcji technologicznej dlaprocesu syntezy
nanowitdkien SiC. Sprawozdanie kacowe z realizacji zadania

Przygotowana instrukcja technologiczna obejmowaiaa detapy syntezy

nanowtokien SiC:

Czynnosci przygotowawcze:

sprawdzenie czysfoi wnetrza reaktora

» sprawdzenie zawarol butli z gazami

» sprawdzenie szczelbu reaktora, a w szczegokw stopnia
przezroczysteci okienka wziernikowego

» odwaenie i umieszczenie mieszaniny substratow w tygielk

e umieszczenie w wierzchniej warstwie reagentow dagiorowego
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» sprawdzenie zamkgtia obwodu elektrycznego ukiadu inicjacji procesu
spalania

* umieszczenie wewdtrznego uktadu prowadnic reaktora wraz z reagentami
jegosrodku i zamkngciu reaktora, pamtajac o zastosowaniu jego

wewretrznego wytaenia grafitowego.

Przeprowadzenie syntezy i wydzielenie czystych nawtkien weglika krzemu:

» Kontrola stanu technicznego reaktora:
- sprawdzenie szczeléa
- sprawdzenie obwodu elektrycznego

* Umieszczenie w tyglu grafitowym lub kwarcowym spioc@wvanych
reagentow

» Umieszczenie w okbie reagentow oporowego elementu inigfggo
reakcg

» Trzykrotne napetnianie/optdianie reaktora w celu przeptukania gazem, w
ktorym bedzie prowadzona reakcja

* Przygotowany do spalania reaktor wstawiany jestypciag, w ostonie z
plexi. Dokonywana jest inicjacja reakcji, ktéreparzyszy nagty skok
cisnienia, s¢ggajcy nawet kilkudziesiciu atmosfer.

* Po ochtodzeniu dokonywany jest odczyineenia kaicowego.

» Trzykrotne ptukanie reaktora gazem aftioym.

e Otwarcie reaktora i ikziowe zebranie statych produktow z jegocivma, a
takze pozostaltci z tygla, w ktérym znajdowaly sreagenty.

» Zebrane produktyaswazone i jeli zachodzi taka potrzeba -
homogenizowane.

o Zebrane produkty poddawang réznorakim analizom fizykochemicznym:

8
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- SEM
- TEM
- XRD
- Raman
- analiza chemiczna
» Oczyszczanielizolacja czystych NWSIC kolejno poprik@sciowe:
- gotowanie w stzonym roztworze KOH w celu uswuia
nieprzereagowanego krzemu oraz powstatej krzemionki
- usunkcie sadzy poprzez wypalanie w piecu pozostao

- pozostaté¢ zawiera czyste nanowtokna SiC.

Sprawozdanie kaacowe z realizacji zadania przygotowane i zkmne zgodnie z

harmonogramem.



