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(54) Способ изготовления керамокомпозиционных изделий из отходов кремния
(57) Способ относится к изготовлению термостойких керамических изделий, конкретно к керамокомпозиционных изделиям на основе микростружковых отходов кремния. Задачей предлагаемого способа является повышение качества керамокомпозиционных изделий за счет снижения пористости и упрочнения структуры. Поставленная задача решается тем, что способ изготовления керамокомпозиционных изделий из отходов кремния, включает приготовление кремниевого порошка, смешивание порошка с олеиновой кислотой, просушку массы и смешивание ее с органической связкой на основе парафина и воска для получения шликера, формование заготовок из шликера и просушку их в сушильном шкафу, реакционное спекание заготовок в электропечах в газовой среде азота при давлении выше атмосферного и при ступенчатом повышении температуры, где порошок готовят из микростружковых отходов кремния, с включениями до 2% абразива в виде кристаллов алмаза и железа. Предлагаемый способ позволяет получать высокопрочные керамические изделия с пористостью изделий 13-15%, по сравнению с пористостью 18-25%, по известному способу, при этом используя дешевый исходный материал.
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(54) Method of manufacturing of ceramic composite products from silicium waste
(57) Method relates to the manufacturing of heat-resistant pottery, generally to ceramic composite goods on basis of waste silicium microchips. The offered method problem is improvement of ceramic composite products quality at the expense of porosity minimization and structure strengthening. The assigned task is worked out by that method of ceramic composite products manufacturing from silicium waste includes preparation of silicium powder, mixing of this powder with the oleic acid, drying of mass and its mixing with the bonding material on the paraffin and wax basis for the reception of ceramic slurry, shaping of feedstocks from the ceramic slurry and their subsequent drying in a drying oven, reactionary caking of feedstocks in electric furnace in the nitrogen gas environment at the pressure above the atmospheric measure and at the gradual rise of temperature, where powder is prepared from the silicium microchips’ waste with up to 2 % abrasive inclusions in the form of diamond and iron crystals. The offered method allows receiving high-strength pottery with the 13-15 % porosity of products, in comparison with the 18-25 % porosity of known method, thereby using a cheap initial material.
Способ относится к изготовлению термостойких керамических изделий, конкретно, к керамокомпозиционным изделиям, полученным на основе микростружковых отходов кремния.
Известно, что ведутся работы по изготовлению изделий из высокопрочной, термостойкой, жаропрочной керамики с минимальной пористостью для использования в различных областях техники. Для получения такой керамики используют как порошок чистого кремния, так и отходы производства кремния. В процессе изготовления полупроводниковых пластин из кремния накапливаются отходы в виде микростружки, осколков, скрапа, конгломератов, которые можно использовать как исходный материал для изготовления кремниевого порошка.
Известен способ изготовления керамических изделий, в котором исходным материалом являются отходы монокристаллического кремния (Предварительный патент КG №85, кл. C04B 35/58, 1996). Изготовление изделий по данному способу включает приготовление порошка из отходов монокристаллического кремния, смешивание порошка с олеиновой кислотой, просушку массы и смешивание ее с органической связкой на основе парафина и воска для получения шликера, из которого формуют заготовки изделий и выдерживают их в сушильном шкафу для удаления части парафина, затем проводят реакционное спекание в электропечах в газовой среде азота при давлении выше атмосферного и поэтапном повышении температуры.
Полученные известным способом керамические изделия отличаются высокой термостойкостью. Однако использование в качестве исходного материала отходов монокристаллического кремния полупроводникового производства приводит к высокопористой структуре керамических изделий, что снижает их физико-механические показатели.
Задачей предлагаемого способа является повышение качества керамокомпозиционных изделий за счет снижения пористости и упрочнения структуры.

Поставленная задача решается в способе изготовления керамокомпозиционных изделий из отходов кремния, включающем приготовление кремниевого порошка, смешивание порошка с олеиновой кислотой, просушку массы и смешивание ее с органической связкой на основе парафина и воска для получения шликера, формование заготовок из шликера и просушку их в сушильном шкафу, реакционное спекание заготовок в электропечах в газовой среде азота при давлении выше атмосферного и ступенчатом повышении температуры, где порошок готовят из микростружковых отходов кремния с включениями до 2% абразива в виде кристаллов алмаза и железа.
Пример осуществления способа.
Берут исходный материал, т.е. отходы кремния в виде микростружки с включениями  до 2% абразива в виде кристаллов алмаза и железа в смеси со смазочно-охлаждающей жидкостью – раствором воды с техническим маслом. Размеры частиц отходов кремния могут быть от 5 мм до 1 мкм. Проводят очистку исходного материала от смазочно-охлаждающей жидкости, после чего материал сушат в печи и прокаливают до полного удаления технических масел, измельчают полученный материал в шаровой мельнице для получения порошка, в процессе помола вводят углерод в виде порошка сажи и олеиновую кислоту. Время помола зависит от размера и объема загружаемого материала. На данном этапе получают порошок размером частиц менее 10-20 мкм для последующего процесса реакционного спекания. Затем готовят шликер – органическую связку  из смеси парафина с воском, разогретой до жидкого состояния, засыпают в него порциями полученный порошок при постоянном перемешивании до получения однородной сметанообразной массы. Время перемешивания массы не менее 24 часов при температуре 80°C и давлении Р ═ 10-2 мм рт.ст. Готовый шликер заливают под давлением Р = 3 атм. в металлические прессформы с высокой частотой рабочей поверхности при температуре шликера не менее 68°C. Из полученных заготовок выпаривают  органическую связку ступенчатым нагревом с температурным шагом Т = 10°C от 20 до 200°C и выдержкой 0.5 час. Весь процесс выпарки занимает не менее 18-20 часов. При этом остаточная доля пластификатора в изделии не превышает 3-5%. Реакционное спекание ведут в камере вакуумной печи, куда загружают заготовки изделий, после чего откачивают воздух до установления давления Р= 10-5 - 10-6 мм рт.ст. и ведут ступенчатый нагрев от 20 до 900°С в течение не менее 10 часов для равномерного прогрева всего объема камеры и изделий, после чего в камеру напускают азот до установления давления P = 1.25 атм. Затем температуру поднимают до 1350°C и выдерживают в течение 30 часов при постоянном давлении азота. Происходит реакционное спекание изделий с образованием керамокомпозиционного материала (Si3N4 + SiC) на основе нитрида кремния с дисперсионно-упрочняющими фазами монокарбида кремния.
Предлагаемый способ позволяет получать высокопрочные керамические изделия с пористостью изделий 13-15% по сравнению с пористостью 18-25% по известному способу, при этом используя дешевый исходный материал из микростружковых отходов кремния с включениями абразива в виде кристаллов алмаза и железа.

Формула изобретения

Способ изготовления керамокомпозиционных изделий из отходов кремния, включающий приготовление кремниевого порошка, смешивание порошка с олеиновой кислотой, просушку массы и смешивание ее с органической связкой на основе парафина и воска для получения шликера, формование заготовок из шликера и просушку их в сушильном шкафу, реакционное спекание заготовок в электропечах в газовой среде азота при давлении выше атмосферного и ступенчатом повышении температуры, отличающийся тем, что порошок готовят из микростружковых отходов кремния с включениями до 2% абразива в виде кристаллов алмаза и железа.
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