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Получение полых цилиндрических изделий 
из высокопористого нитрида кремния 
центробежным формованием стружки 
из тиксотропного термопластичного шликера

Рассмотрены особенности получения высокопористых заготовок из кремния в виде полых цилиндров 
центробежным теплым формованием элементов, полученных резанием отливок из термопластичного 
шликера на основе кремния. В шликер входит добавка нитрида кремния плазмохимического синтеза 
для придания необходимых реологических свойств. Из отформованных заготовок отгонкой связки и 
последующим реакционным спеканием в азоте получены изделия в виде полых цилиндров со стенка-
ми из высокопористого нитридкремниевого материала. Предполагаемые области применения мате-
риала и полых изделий из него: в качестве пористых перегородок для подачи через пористую среду и 
сжигания природного топлива в энергетических установках; пористых вставок для локального арми-
рования изделий из легких металлов, получаемых литьем под давлением.
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ВВЕДЕНИЕ

Материалы на основе реакционно-спеченного 
нитрида кремния (РСНК) в широком диапа-

зоне пористости обладают высокой стойкостью к 
термоудару и термоциклированию, а также высо-
кой стойкостью к окислению до температур как 
минимум 700‒800 °С. Такие материалы могут 
рассматриваться в качестве перспективных для 
применения в энергетических установках в виде 
пористых перегородок для подачи через пори-
стую среду и сжигания природного топлива, спо-
собных выдерживать экстремальные ситуации. 

Большинство материалов на основе нитрида 
кремния, получаемых с применением известных 
технологий, не обладают достаточно равномерны-
ми пористостью и проницаемостью. В настоящее 
время для этой цели используются высокопори-
стые ячеистые материалы на основе металличе-
ских жаростойких материалов (ВПЯМ) типа хро-
малей. Но традиционные металлические ВПЯМ 
строятся из элементов типа полых тонкостенных 
трубок, поэтому их ресурс в окислительной среде 
ограничен. 

В настоящей работе предпринята попытка 
получить изделия в виде полых цилиндров со 
стенкой из высокопористого керамического ма-
териала на основе РСНК, способные в перспек-
тиве конкурировать с аналогичными изделия-
ми из ВПЯМ хромаль. Рассматриваются методы 

центробежного формования изделий типа по-
лых цилиндров и более сложных форм с высоко-
пористой стенкой из кремния и, соответственно, 
после спекания из материала на основе РСНК. 

Разработке технологии получения пористых 
керамических материалов на основе нитрида 
кремния посвящено много работ [1‒20]. Приме-
няют карботермическое восстановление оксида 
кремния и одновременное азотирование [1, 2], 
спекание при пониженных температурах по-
рошков Si3N4, спекание с выгорающими добав-
ками, частичное горячее прессование [3, 6, 8, 9, 
11‒18], экструзию с органическими связками [4], 
золь-гель методы [5, 19], литье и замораживание 
водных суспензий (freeze-casting) [7], спекание 
гранул на основе порошка Si, полученных распы-
лительной сушкой [10], изготовление разложени-
ем прекурсоров [20].

В более ранних работах для достижения вы-
сокопористого состояния использовали методы 
вспучивания суспензий или введения керами-
ческих порошков в готовую органическую пену, 
метод нанесения суспензии на ячеистую пено-
полиуретановую подложку с последующей де-
струкцией подложки [21].

Нами предложен метод регулирования пористо-
сти нитридкремниевого материала консолидацией 
шликерных тонкостенных элементов из термопла-
стичного шликера на основе кремния со специ-
альными добавками [22‒30], что возможно, если 
шликер в разогретом состоянии представляет со-
бой тиксотропную дисперсную систему. Специаль-
ные добавки нужны для повышения тиксотропных 
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свойств шликера. Нами в этом качестве были опро-
бованы различные дисперсные порошки: кремния, 
оксида кремния, нитрида кремния плазмохими-
ческого синтеза (ПХС). Только порошок Si3N4 ПХС 
обладал свойством придавать термопластичному 
шликеру на основе порошка кремния со связкой из 
парафина с 15 мас. % пчелиного воска ярко выра-
женные тиксотропные свойства (рис. 1) [24]. 

Технология формования высокопористых ма-
териалов из стружки, нарезанной токарной об-
работкой отливок из термопластичного шликера, 
дает возможность широкого варьирования пори-
стости, размеров и формы пор. Кроме формования  
изделия, технология включает отгонку связки и 
реакционное спекания в азоте. 

Была исследована возможность получения 
трубчатых изделий из высокопористого нитри-
да кремния центробежным формованием пресс-
массы из стружки (тонкостенных элементов) 
термопластичного шликера на основе порошка 
кремния.

Методика экспериментов 
Как исходный материал для консолидации по-
ристых заготовок использовали стружку, ко-
торую получали резанием на токарном станке 
охлажденных отливок из шликера (рис. 2).

Использовали шликер на основе кремния Кр1, 
молотого до удельной поверхности Sуд = 4 м2/г. В 
шихту добавляли высокодисперсный порошок 
(Sуд = 60‒80 м2/г) нитрида кремния, полученного 
плазмохимическим синтезом в количестве 15 %. 
Использовали термопластичную связку из пара-
фина с добавлением 15 мас. % пчелиного воска. 
Количество связки составляет 19 % к массе шли-
кера. Охлажденные отливки из шликера пере-
рабатывали на элементы толщиной 0,02 мм на 
токарном станке с ЧПУ. Для ускорения процесса 
переработки использовали специально сконстру-
ированные резцы, заточенные уступами.

Для формования использовали вращающие-
ся формы требуемых размеров и конфигурации. 
Стенки формы изнутри футеровали теплоизо-
лирующим бумажным слоем или другим мате-
риалом с низкой теплопроводностью, внутренний 
объем заполняли пресс-массой, форма приводи-
лась во вращение вокруг вертикальной или го-
ризонтальной оси, одновременно стенки формы 
нагревали, например газовой горелкой, до темпе-
ратуры выше, чем температура плавления связки. 

Пористость стенок изделия регулируется со-
ставом шликера, ориентацией оси вращения, на-
личием или отсутствием центрального стержня 
и зависит от условий нагрева, толщины и свойств 
теплоизолирующего слоя, скорости вращения и 
действующих центробежных сил. Возможны раз-
личные ориентации оси вращения формы: верти-
кальная, горизонтальная и наклонная при раз-
личных углах наклона (рис. 3). 

Рис. 1. Кривые течения кремниевого шликера с добавкой по-
рошка нитрида кремния ПХС при 70±5 °С: 1 ― на первых ста-
диях перемешивания; 2 ― после длительного перемешивания

Рис. 2. Вид стружки из термопластичного шликера

Для достижения более высокой пористости 
предпочтительно вращение вокруг вертикаль-
ной оси. Скорость вращения должна быть боль-
ше некоторой минимальной величины, которую 
приблизительно можно определить по формуле

,

где g ― ускорение силы тяжести; R ― радиус 
цилиндра или минимальное расстояние от оси 
вращения до ближайшей стенки изделия. 

Рис. 3. Силы, действующие на пресс-массу в ходе центро-
бежного формования в зависимости от ориентации оси вра-
щения
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Положение оси вращения имеет важное зна-
чение. При вертикальном положении оси плот-
ность изделия меньше, чем  при горизонтальном, 
что видно из сопоставления результатов опытов 2 
и 3‒11, (см. таблицу). Это связано с тем, что при 
вращении вокруг горизонтальной оси на стружку 
в определенный момент времени (в нижней части 
траектории движения) действуют совместно сила 
тяжести и цетробежная сила. Кроме того, сила, 
прижимающая стружку к стенке формы, в этом 
случае пульсирует. В нижней точке она равна 
сумме, в верхней ― разности центробежной силы 
и силы тяжести. Это создает динамические на-
грузки, способствующие уплотнению. Для созда-
ния высокопористых изделий предпочтительнее 
вертикальное расположение оси вращения. Уве-
личение числа слоев бумаги в теплоизолирующей 
прокладке способствует повышению пористости.  

При изготовлении изделий в виде цилиндров с 
пористой стенкой можно использовать полую ци-
линдрическую форму (рис. 4, а) или форму с цен-
тральным стержнем (рис. 4, б). Последний вариант 
применяется, когда требуется снижение толщины 
стенки. Он также обеспечивает более ровную вну-
треннюю поверхность получаемого цилиндра. 

Толщина стенки d зависит от внутреннего 
радиуса формы R и радиуса внутреннего цилин-
дра R1, а также от плотности исходной массы и 
сформованного полого цилиндра. Для вывода 

расчетных формул используем равенство массы 
прессуемого материала до и после формования.

В случае формы в виде полого цилиндра (см. 
рис. 4, а)
V1ρ1 = 2πHRdρ1 = Vнасρнас = πHR2ρнас,

откуда 

 
или

 ,

где V1, Vнас ― объемы отформованной заготовки и 
исходной насыпанной в форму массы соответствен-
но; H, R ― высота и радиус внутренней поверхно-
сти цилиндрической формы; d ― толщина стенки 
отформованного цилиндрического изделия; ρ1 ― 
плотность стенки отформованного полого цилин-
дра; ρнас ― насыпная плотность формуемой массы.

В случае формы в виде полого цилиндра со 
вставленным центральным стержнем (см. рис. 
4, б)
V1ρ1 = 2πHRdρ1 = Vнасρнас = πH(R2 ‒ R1

2 )ρнас,
откуда

или

, или
 ,

где VI, Vнас ― объемы отформованной заготовки и 
исходной насыпанной в форму массы соответствен-
но; Н, R ― высота и радиус внутренней поверхно-
сти формы; d ― толщина стенки сформованного 
цилиндра; R1 ― радиус внутреннего стержня; ρ1 ― 
плотность стенки отформованного полого цилин-
дра; ρнас ― насыпная плотность формуемой массы.

На рис. 4 более мелкой штриховкой показаны 
выделенные области пресс-массы до начала и после 
процесса формования. В ходе формования проис-
ходит перераспределение формуемого материала, а 
именно движение в стороны (расширение в направ-
лении, перпендикулярном направлению центро-
бежной силы) и сжатие в направлении центробеж-
ной силы. При отсутствии центрального стержня 
(см. рис. 2, а) расширение приводит в некоторых 
случаях к образованию трещин на внутренней по-
верхности отформованных полых цилиндров.  

Центробежная сила, действующая на ми-
крообъем пресс-массы, равна 
Fц = mω2r,
где m ― масса микрообъема; ω ― скорость вра-
щения; r ― расстояние от местоположения ми-
крообъема до оси вращения.

Поэтому центробежные силы, действующие на 
пресс-массу, расположенную вблизи оси вращения, 
недостаточны и микрообъемы могут смещаться 
вниз. В результате толщина стенок (особенно при 

Рис. 4. Перераспределение формуемой массы в ходе 
центробежного теплого формования стружки из термо-
пластичного шликера: а ― полая форма; б ― форма с 
центральным стержнем (внутренним цилиндром)

1
1

1 1
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формовании без центрального стержня) может быть 
неравномерной: внизу толще, вверху тоньше. Разно-
толщинность стенок зависит также от скорости про-
грева массы. При быстром прогревании пресс-масса 
быстрее перемещается от оси к переферии, где цен-
тробежные силы возрастают и перемещение вниз 
под действием сил гравитации быстрее подавляется.

Необходимо отметить, что результат суще-
ственно зависит от условий нагрева, а именно 
скорости поступления тепла от стенки металли-
ческой формы внутрь формуемой заготовки. Эта 
скорость зависит прежде всего от числа слоев бу-
маги в теплоизолирующей прослойке, а также от 
температуры нагрева стенки формы.

При меньшем числе слоев возрастает плот-
ность сформованного изделия, одновременно 
увеличивается неравномерность плотности. Это 
связано с тем, что слои, ближайшие к источнику 
тепла, нагреваются с наибольшей скоростью. На-
грев последующих слоев происходит медленнее 
из-за того, что внешние слои формуемого изделия 
служат дополнительной теплоизоляцией после-
дующих. Влияние условий нагрева исследовано 
при формовании плоских изделий [25]. Влияние 
скорости нагрева объясняется в работе [25] с при-
влечением понятий, известных в технологии ли-
тья термопластичных шликеров [31]. Зависимость 
плотности от условий нагрева обусловлена осо-
бенностями поведения тиксотропного шликера. В 
результате образования в затвердевшем шликере 
так называемой структуры охлаждения он приоб-
ретает способность вытеснять термопластичную 
связку при повторном нагреве [31]. 

При охлаждении шликера вследствие терми-
ческой усадки термопластичной связки частицы 
твердой фазы сближаются и образуются допол-
нительные межчастичные связи. Расширяющая-
ся при повторном медленном нагреве термопла-
стичная связка не разрывает образовавшийся 
из частиц каркас, а вытесняется из объема на по-
верхность отливки при медленном нагреве. Это 
позволяет сохранить форму отливки. Чем тоньше 
сечение отливок, тем быстрее происходит выпоте-
вание [31]. Очевидно, при весьма малой толщине 
элементов из шликера эффект выпотевания связки 
может быть заметен при значительных скоростях 
нагрева при формовании. 

Степень вытеснения связки зависит от ско-
рости нагрева и толщины элементов. При мед-
ленном нагреве через большое количество слоев 
бумаги в теплоизолирующих прокладках в тон-
ких элементах успевает вытесняться часть тер-
мопластичной связки, в результате чего шликер 
загустевает, элементы упрочняются (повышается 
предельное напряжение сдвига шликера) и в ходе 
прессования деформируются в меньшей степени. 
При меньшем числе слоев скорость нагрева фор-
мовок выше, процессы вытеснения связки проте-
кают менее интенсивно, в результате плотность 
формовок увеличивается.

Процессы, протекающие в ходе формования 
стружки из тиксотропного термопластичного 
шликера, в первом приближении можно описать 
следующим образом. При нагреве стенок формы 
прилегающие к ним участки стружки разогрева-
ются. По достижении ими температуры плавле-
ния связки дисперсные пластинчатые изогнутые 
элементы стружки деформируются под действием 
центробежных сил и силы тяжести и «слипают-
ся» под влиянием капиллярных сил. Последний 
эффект обусловлен стремлением системы сни-
зить свою потенциальную энергию за счет умень-
шения площади и энергии поверхности стружки. 
Кроме того, пластинчатые элементы стремятся 
принять округлую форму под действием сил по-
верхностного натяжения. 

Перечисленные процессы лимитируются 
вязкоупругими свойствами шликера. В ходе де-
формации элементов возрастают число и пло-
щадь межэлементных контактов, а действующие 
на элементы напряжения снижаются. При на-
пряжении ниже уровня предельного напряже-
ния сдвига термопластичного шликера процесс 
деформации (усадки) в слое, прилегающем к пу-
ансону, прекращается. Далее разогрев и дефор-
мация происходят в следующих, более удален-
ных от стенки формы слоях. После прохождения 
фронта тепловой волны через всю массу стружки 
процесс формования заканчивается, заметная 
усадка в дальнейшем не происходит. 

Процесс усадки останавливается также из-
за быстрых изменений состава и вязкоупругих 
свойств шликера вследствие выпотевания связ-
ки. При этом между элементами стружки может 
сохраняться значительный объем пор. Материал 
отформованного изделия находится при этом в 
метастабильном состоянии и может подвергать-
ся дополнительному формованию ― уплотнению. 
Его можно вывести из метастабильного равнове-
сия с помощью локальных термомеханических 
воздействий.

Например, можно получать отверстия с помо-
щью нагретой металлической спицы диаметром 
1‒2 мм. При этом под воздействием тепла и давле-
ния  спицы происходит оплавление и перемешива-
ние шликера, снижение его вязкости (нарушение 
структуры охлаждения). Шликер из зоны оплав-
ления перемещается в стороны и уплотняется, в 
результате чего образуются отверстия с плотными 
краями без образования выступов на поверхности 
исходной отформованной из стружки заготовки. 

Центробежный способ формования позволяет 
получать полые изделия в виде цилиндров, кону-
сов, их сочетаний, т. е. тел вращения, эллипсов и 
др. Кроме того, можно изготовлять полые изделия 
многогранного сечения (рис. 5). Основные пробле-
мы, ограничивающие разнообразие формы полу-
чаемых изделий, по-видимому, могут встретиться 
на этапах нанесения равномерного теплоизолиру-
ющего слоя, разборки и выемки изделия из формы. 
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Результаты опытов по изготовлению трубчатых изделий центробежным теплым формованием
Номер 
опыта N* Частота вращения, 

об/мин
Положение оси 

вращения
Внешний диаметр 

изделия, мм
Толщина 

стенки, мм
Пористость материала 

изделия, %
1 1 1250 Горизонтальное 70 3,0 ‒
2 4 100 « 69,5 2,6 44,0
3 19 1400 Вертикальное 64,5 7,0 49,0
4 25 1000 « 62 10,0 80,0
5 24 1000 « 63 8,0 83,0
6 23 1400 « 64 5,0 79,4
7 11 1400 « 40 3,5‒5,0 76,0
8 10 2000 « 40 3,5‒5,0 76,3
9 11 200 « 40 4,0‒5,0 74,7
10 11 2000 « 40 3,7‒5,0 73,1
11 40 2000 « 30 3,0 82,5

* N ― число слоев бумаги в теплоизолирующей прокладке.

При изготовлении трехгранных изделий тол-
щина стенки несколько больше в углах, при изго-
товлении четырехгранных и шестигранных изде-
лий толщина стенки равномерна. Для получения 
более сложной формы, показанной на рис. 5, г, 
обычного вращения недостаточно, необходимы до-
полнительные периодические изменения частоты 
вращения. Высокопористые нитридкремниевые 
изделия такой формы могут быть использованы 
для изготовления шестерней литьем алюминие-
вых сплавов под давлением с локальным армиро-
ванием поверхности зубьев пористой керамикой. 
Положительными свойствами таких шестерен 
будет их низкая масса. Композиты типа Al‒Si3N4 
и слоистые структуры на их основе, полученные 
пропиткой пористой керамики из стружки, обла-
дают высокими износостойкостью и стойкостью 
к ударам [32, 33]. Пористость стенок получаемых 
изделий колеблется от 40 до 80 % в зависимости 
от условий технологического процесса. 

Опробовано изготовление несимметричных 
трубчатых изделий. Для этого ось вращения 
смещали относительно оси цилиндрической 

формы диаметром 40 мм на 1 мм. Разнотол-
щинность стенки составляла 2 мм. Фактически 
внешняя поверхность изделия соосна с осью 
формы, внутренняя ― с осью вращения.

В качестве примера осуществления данной тех-
нологии в таблице приведены результаты серии экс-
периментов по изготовлению трубчатых изделий.

Заключение
Разработаны технологические приемы центро-
бежного теплого формования изделий в виде 
полых цилиндров и иных форм вращения из вы-
сокопористых нитридкремниевых материалов, а 
также методы повышения проницаемости изде-
лий за счет создания в них канальной пористости.

Технология основана на тиксотропных свой-
ствах разработанного состава термопластично-
го шликера на основе кремния.

*  *  *
Работа выполнена при поддержке Министер-
ства образования и науки РФ в рамках финан-
сирования проектной части государственного 
задания № 11.1913.2014/К.
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Рис. 5. Примеры сечений, которые можно получить центробежным теплым формованием стружки из тиксо-
тропного термопластичного шликера
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