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1.  Introduzione 
 
Il presente lavoro si inserisce nell’ambito dell’Accordo di Programma MSE- ENEA sulla Ricerca di 

Sistema Elettrico – PAR2008-2009 ed è relativo al progetto 1.3 “Nuovo nucleare da fissione: 

collaborazioni internazionali e sviluppo  competenze in materia nucleare”, Linea LP3 – Reattori di 

IV Generazione, Obiettivo C – Sviluppo di materiali innovativi per i sistemi di IV generazione, 

sotto ob. C3. 

La presente relazione costituisce il Deliverable relativo al sotto ob. C3 e descrive le attività svolte in 

FN nell’ambito dell’Accordo di collaborazione tra ENEA ed FN, dal titolo “Studio e sviluppo di 

materiali ceramici compositi per componenti di reattori nucleari a fissione di IV generazione. 

Caratterizzazione degli stessi con qualifica dei metodi e delle apparecchiature”, per la parte 

concernente il capitolo A “Studio e sviluppo di materiali ceramici compositi per componenti di 

reattori nucleari a fissione di IV generazione”.  

 

Le attività sono state condotte conformemente alle prescrizioni riportate dai seguenti documenti di 

assicurazione di qualità redatti appositamente per la commessa: 

- ASQ 125 Q 120 rev.0 – Piano di Qualità relativo alla realizzazione di pannelli in composito a 

matrice ceramica 

- ASQ 125 Q 121 rev.0 – Piano di fabbricazione e controllo relativo alla realizzazione di pannelli in 

composito a matrice ceramica 

- ASQ 125 P 108 rev.0 – Piano di Qualifica relativo alla realizzazione e caratterizzazione di 

pannelli in composito ceramico. 
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2. Documenti di riferimento      

 

2.1 Documenti contrattuali: Accordo di collaborazione ENEA-FN 

2.2 Documenti di assicurazione qualità: 

- ASQ 125 Q 120 rev.0 – Piano di Qualità relativo alla realizzazione di pannelli in 

composito a matrice ceramica 

- ASQ 125 Q 121 rev.0 – Piano di fabbricazione e controllo relativo alla realizzazione di 

pannelli in composito a matrice ceramica 

- ASQ 125 P 108 rev.0 – Piano di Qualifica relativo alla realizzazione e caratterizzazione di 

pannelli in composito ceramico. 

 

3. Descrizione attività svolte 
 
3.1 Premessa generale 

 

Scopo della presente attività di ricerca era quello di studiare e sviluppare i processi di fabbricazione 

per la messa a punto di quattro tipologie di composito a matrice ceramica a fibra lunga (Carburo di 

Silicio, SiC e Carbonio, C) di possibile impiego nel settore della fissione nucleare nei reattori di IV 

generazione:  

- SiCf/SiC mediante tecnica CVI+PIP (Chemical Vapour Infiltration + Polymer Infiltration 

Pyrolisis),  

- SiCf/SiC mediante tecnica CVI (Chemical Vapour Infiltration) 

- Cf/C mediante CVI + PIP  

- Cf/C mediante CVI. 

In particolare, da dati bibliografici si è visto che, grazie alle caratteristiche dei compositi a matrice 

ceramica, ossia il loro basso coefficiente di espansione termica, la buona resistenza alla 

degradazione da radiazioni ionizzanti, il mantenimento delle caratteristiche meccaniche anche ad 

alta temperatura e pressione ed il comportamento meccanico pseudo-plastico, questi materiali 

possano essere dei candidati molto interessanti anche per applicazioni nel settore nucleare. Per 

quanto riguarda i reattori a fissione di IV generazione, in particolare, i compositi a matrice ceramica 

possono essere impiegati per la realizzazione delle barre di controllo (Cf/C e SiCf/SiC) e per le 

guaine di combustibile (SiCf/SiC), in funzione della tipologia specifica di reattore. 
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Il comportamento non fragile dei Compositi a Matrice Ceramica (CMC) è dovuto al fenomeno 

denominato "fiber pull-out" (di carattere microscopico) che si manifesta in questi materiali quando 

sono sottoposti a sollecitazioni superiori a quella di rottura.  

 

deformazione

Innesco cricche nella matrice

te
ns

io
ne

 

Fig. 1 – Grafico tensione-defirmazione per CMC 

Esso consiste nella propagazione delle cricche (vedi Fig. 2) all’interno del materiale guidata dalla 

rottura preferenziale di una terza fase, detta interfase, fra fibre (prima fase) e matrice (seconda fase). 

Le cricche, arrivate in prossimità della fibra, deviano il loro percorso lungo la suddetta interfase, in 

quanto essa è costituita da materiale anisotropo meno resistente nella direzione dello spessore. 

matrice fibra matrice

interfase

 
Fig.  2 - Meccanismo di frattura del sistema fibra-interfase-matrice 

 

Sulla base dell’esperienza maturata nel settore aerospaziale, in ambito compositi del tipo Cf/SiC, si 

è deciso di effettuare la sperimentazione su due tipologie di materiali, carburo di silicio e carbonio, 

impiegando gli impianti e le tecnologie sviluppate in FN. In particolare, sono state individuate le 

seguenti tecnologie: 
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- Chemical Vapour Infiltration (CVI) per la quale FN ha realizzato un impianto prototipale 

che è in grado di depositare 0.3 micron di C o SiC a ciclo di infiltrazione; 

- Chemical Vapour Infiltration (CVI) + Polymer Infiltration Pyirolisis (PIP), tecnica ibrida; 

per la tecnologia di PIP FN possiede un forno (forno ITEM), anch’esso prototipale, che 

permette di effettuare cicli di impregnazione di resine e relativa pirolisi a 1000 °C. 

Il processo di CVI permette di ottenere delle microstrutture più omogenee e delle proprietà 

sicuramente molto interessanti, anche se, di contro, è molto costoso in quanto si tratta di un 

processo molto lungo, appunto perché l’entità della deposizione per ciclo di infiltrazione è molto 

piccola. Il processo ibrido CVI+PIP rappresenta un’alternativa interessante al solo CVI in quanto 

permette di ottenere buone densificazioni in tempistiche sicuramente ridotte rispetto al solo CVI e 

quindi con costi molto inferiori.  

Nello schema di Fig. 3 sono evidenziati i passi di processo necessari per realizzare i compositi a 

matrice ceramica utilizzando le suscritte tecnologie. 

 

 
Fig. 3 – Schema generale di flusso dei processi 

Nei paragrafi seguenti si darà più ampia descrizione di ciascuna fase di processo e delle differenze 

dei processi presi in considerazione per la ricerca.  

Realizzazione pre-forme 

Realizzazione interfase di C mediante CVI 

 

 

Polymer Infiltration Pyrolisis (PIP) Chemical Vapour Infiltration (CVI) 

SiCf/SiC Cf/C SiCf/SiC Cf/C 

Tecnica ibrida: CVI+PIP  

Forno ITEM Impianto CVI 
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Le attività svolte sono state tutte effettuate in conformità ai Piani redatti per la commessa, condotta 

in regine di garanzia di qualità, e citati al paragrafo 2.2: 

- Piano di Qualità ASQ 125 Q 120 rev.0 

- Piano di fabbricazione e controllo redatto ASQ 125 Q 121 rev.0 

- Piano di Qualifica ASQ 125 P 108 rev.0. 

 

3.2 Materie prime 

 

Le materie prime impiegate per la sperimentazione (soprattutto i tessuti e le resine/reagenti utilizzati 

come precursori del ceramico) sono state scelte in base all’esperienza maturata in FN e acquisite da 

fornitori qualificati.  

In particolare, i tessuti utilizzati sono: 

- tessuto in C: HEXFORCE  fornito dalla HEXCEL 

- tessuto in SiC: TYRANNO SA fornito dalla UBE. 

Si tratta di tessuti del tipo “plane – weave”. 

Tali tessuti sono stati analizzati al fine di verificarne la tessitura e la composizione chimica 

mediante microanalisi.  

Nelle pagine seguenti vengono riportate alcune micrografie ottenute al microscopio elettronico a 

scansione che mettono a confronto, a parità di ingrandimento, le due tipologie di tessuto impiegato, 

mentre negli allegati A e B sono inseriti rispettivamente il certificato del tessuto in C ed il report 

relativo alla microanalisi sullo stesso tessuto e negli allegati C e D sono riportati il certificato del 

tessuto in SiC e la relativa microanalisi. 

Dalle immagini riportate si può notare come le fibre in SiC siano più lisce e raggruppate in bandoli 

più piccoli rispetto a quelle in C. 
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Fig. 4 – Tessuto di C (50X) 

 

 
Fig. 5 – Tessuto di SiC (50X) 
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Fig. 6 – Tessuto di C (5000X) 

 

 
Fig. 7 – Tessuto di SiC (5000X) 
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Fig. 8 – Tessuto di C (15000X) 

 

 
Fig. 9 – Tessuto di SiC (15000X) 
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3.3 – Realizzazione delle pre-forme 

Il primo passo di processo comune alle due tecnologie individuate è rappresentato dalla 

realizzazione delle pre-forme. Come prima operazione si è proceduto al taglio delle tele a misura 

per ottenere dei fogli di C di dimensione nominale 260 x 260 mm e dei fogli di SiC di dimensione 

nominale 260 x 210 mm; le dimensioni sono state scelte in funzione della larghezza dei rotoli per 

non avere scarti di materiale.  

Al fine di ottenere lo spessore finale voluto per i pannelli, tenendo conto sia dell’effetto di 

schiacciamento del ciclo in autoclave, sia delle lavorazioni meccaniche finali necessarie per portare 

i pannelli a misura (compatibile con le dimensioni e la finitura superficiale dei provini che verranno 

ricavati da detti pannelli per la caratterizzazione), sono stati tagliati per ciascun pannello a base di 

tessuto di C n. 15 strati e per quello a base di SiC n. 17  strati. 

Tali strati sono stati pre-impregnati con opportuna resina in polvere a formare quattro pre-forme in 

Carbonio e quattro pre-forme in Carburo di Silicio. Detto materiale è stato inviato alla Unità 

CIRTEN (DIAEE (Dip. di Ingegneria Astronautica Elettrica ed Energetica) Università La Sapienza 

di Roma) per essere sottoposto a ciclo di cura della resina in autoclave al fine di ottenere una prima 

densificazione ( i dati di dettaglio del ciclo in autoclave sono contenuti in una relazione 

appositamente redatta dal CIRTEN). 

Nello schema di Fig. 10 viene mostrata l’intera sequenza di preparazione delle pre-forme dal taglio 

dei tessuti al trattamento di pirolisi ad alta temperatura in forno ITEM. 

Le pre-forme ottenute sono state denominate: 

 

AdP/C-C/1 

AdP/C-C/2 

AdP/C-C/3 

AdP/C-C/4 

AdP/SiC-SiC/1 

AdP/SiC-SiC/2 

AdP/SiC-SiC/3 

AdP/SiC-SiC/4. 
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Fig. 10 – Schema del processo di preparazione delle pre-forme 

 

Tutte le pre-forme così ottenute sono poi state sottoposte ad un ciclo di infiltrazione di C in forno 

per Chemical Vapour Infiltration (CVI) al fine di creare l’interfase tenacizzante (vedi paragrafo 

3.1). 

 

Per valutare l’entità di questa interfase in C sono state effettuate delle analisi al microscopio 

elettronico a scansione su alcune zone periferiche dei pannelli (ovviamente di quelli in SiC al fine di 

poter distinguere anche con la microanalisi l’interfase di C dalla fibra) prima della loro successiva 

densificazione. Nelle immagini seguenti sono visibili tali zone ed in Allegato E è riportata l’analisi 

EDAX relativa che si può confrontare con quella sulle fibre di SiC per vedere come lo strato di C si 

sia depositato. 

Taglio tele e pre-impregnazione 
con resine   

Preparazione pre-
forme Definizione trattamento in 

autoclave 

Trattamento in autoclave 

Ciclo di pirolisi ad alta T in 
ITEM 

Preparazione dei sacchi a 
vuoto 

Particolare del tiro del sacco Schema del sacco per il vuoto 

Tele impilate e pre-impregnate con resina in polvere 
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 Fig. 11 – Immagine a basso ingrandimento (50X) della sezione analizzata prima della densificazione 

 

 
Fig. 12 – Immagine a 5000 X che evidenzia la ricopertura delle fibre di SiC con l’interfase di C 
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Fig. 13 – Immagine a basso ingrandimento (50) di un’altra sezione prima della densificazione 

 

 

Fig. 14 – Immagine a 5000 X che evidenzia la ricopertura delle fibre di SiC con l’interfase di C 
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3.4 – Realizzazione pannelli  

I pannelli ADP C/C 1, ADP C/C 2, ADP SiC/SiC 1, ADP SiC/SiC 2 sono stati processati via 

Polymer Infiltration Pyrolysis (PIP), i pannelli ADP C/C 3, ADP C/C 4, ADP SiC/SiC 3 e ADP 

SiC/SiC 4 sono stati processati per Chemical Vapour Infiltration (CVI). 

 

3.4.1 – Pannelli ottenuti per CVI+PIP 

I pannelli AdP C-C/1, AdP C-C/2, AdP SiC-SiC/1 e AdP SiC-SiC/2 sono stati processati per PIP+ 

CVI, ossia dopo essere stati sottoposti al suddetto ciclo di infiltrazione di C hanno subito diversi 

trattamenti di Polymer Infiltration Pyrolisis nel forno ITEM (Fig. 16) secondo lo schema riportato 

di seguito e ripetuto n volte finchè non erano completamente densificati. 

 

Fig. 15 – Schema a blocchi del processo di PIP 

Impregnazione delle pre -forme fibrose con un 
precursore  polimerico liquido 

Ciclo termico di reticolazione + pirolisi (1000°C ) 

Polimero                     Ceramico (C o SiC)  

Dopo la pirolisi il 30 -50 % della massa del precursore evacua. 
Sono necessari diversi cicli di PIP per ottenere densità elevate e 
occorre partire da una pre-forma ad elevata compattezza  
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Fig. 16 – Forno ITEM della FN per trattamenti di PIP 

Il forno ITEM ha dimensione interna di camera utile pari a Ø = 250 mm con profondità di 1000 

mm; è in grado di arrivare alla massima temperatura di 1200 °C in atmosfera inerte (flusso di 

Argon). In ciascun ciclo i pannelli vengono impregnati con una particolare resina, in funzione della 

tipologia di prodotto da ottenere, ed il trattamento termico permette il passaggio del polimero 

liquido impiegato per l’impregnazione allo stadio ceramico. Al fine di migliorare la densificazione, 

all’interno dei cicli di impregnazione è stato anche effettuato un ciclo a 1200°C per eliminare i 

residui di resina, aprendo porosità che sono state riempite con i successivi cicli di densificazione. 

Allo scopo di tenere sotto controllo il processo e verificare il grado di impregnazione e di 

densificazione, prima e dopo ogni step di processo i pannelli sono stati pesati. Nelle figure seguenti 

sono mostrati gli andamenti degli incrementi di massa ad ogni ciclo di impregnazione/pirolisi per i 

pannelli in SiC/SiC e per quelli in C/C. 

Nel caso dei pannelli in SiC/SiC si è avuto un incremento medio percentuale in massa pari al 

50.82%, mentre nel caso dei pannelli in C/C il valore medio percentuale si aggira sul 31.09%, 

questo è sicuramente anche dovuto alla diversa tessitura e dimensione dei tessuti di partenza, 

nonché alle caratteristiche delle resine specifiche impiegate per ciascun materiale. I valori sono 

concordi con quanto riscontrato in letteratura. 
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Fig. 17 – Variazione di massa per i pannelli in SiC/SiC 
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Fig. 18 – Variazione di massa per i pannelli in C/C 
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Nella figura seguente sono mostrate le immagini a confronto di due dei quattro pannelli in SiC/SiC 

ed in C/C ottenuti per CVI+PIP (a sinistra è visibile un pannello in C/C (geometria quadrata) a 

destra uno in SiC/SiC (geometria rettangolare)). 

 

 

 
Fig. 19 – Pannelli in C/C ed in SiC ottenuti per CVI+PIP 

 

I pannelli ottenuti sono stati caratterizzati dal punto di vista dimensionale e geometrico. 

Successivamente sono stati sottoposti a rettifica al fine di ottenere una superficie uniforme ed uno 

spessore conforme a quanto previsto dalle normative per la successiva realizzazione dei provini per 

la caratterizzazione fisico-meccanica. Tale caratterizzazione è riportata in deliverable relativi alla 

Linea LP5 – obiettivo C, sotto-ob. C1. 
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3.4.2 – Pannelli ottenuti per CVI 

I pannelli AdP C-C/3, AdP C-C/4, AdP SiC-SiC/3 e AdP SiC-SiC/4 sono stati processati per 

Chemical Vapour Infiltration (CVI) con l’impianto sviluppato presso FN SpA di cui in Fig. 20 

viene mostrato lo schema. 

 

 

Fig. 20 – Schema impianto CVI 

Il forno per CVI possiede una camera utile di dimensioni Ø = 300 mm per un’altezza di 400; è in 

grado di arrivare alla temperatura max di 1250°C ed opera sotto vuoto e con i gas di processo 

(Argon ed Idrogeno). 

Il processo CVI consiste nella decomposizione di precursori allo stato di vapore o gassoso mediante 

calore. I prodotti della decomposizione si depositano sulle parti più calde all’interno del reattore e 

quindi, intenzionalmente, sulle fibre facendone così aumentare progressivamente il diametro fino ad 

una densificazione completa. Il processo, effettuato a bassa pressione (qualche decina di mbar) 

impiega metano come precursore per depositare carbonio e metiltriclorosilano come precursore per 

depositare carburo di silicio (SiC). Le reazioni sono le seguenti: 

 

1 2 3 

6 

7 

5 4 4 

1. Ar gas (  
2 H2 gas  
3. MTS (precursore) 
4. Mass flow 
5. Camera di reazione 
6. Pompe a vuoto 
7. Scrubber 
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CH4 � C + 2H2 per ottenere carbonio, con una temperatura di processo di 1200°C  

CH3SiCl3 → SiC + 3HCl per ottenere SiC, con una temperatura di processo di 950 °C 

matrice

 

Fig. 21 – A sinistra fibre accostate, a destra fibre e matrice  dopo CVI 

 

Poiché il processo di CVI consente di depositare sulle fibre uno strato da 0.3 micron di C o di SiC 

ad infiltrazione, per ottenere una densificazione completa sono necessari diversi cicli di infiltrazione 

che richiedono tempistiche di mesi. Durante il corso della presente attività si sono avute 

problematiche al forno che hanno portato ad un fermo macchina per interventi di manutenzione 

straordinaria con conseguente ritardo nella realizzazione dei pannelli. Le principali problematiche 

occorse all’impianto che hanno portato all’allungamento delle tempistiche nella realizzazione dei 

pannelli sono dovute soprattutto al tipo di precursore impiegato per le infiltrazioni di SiC, ossia 

all’MTS (metiltriclorosilano) che richiede particolare cura dal punto di vista della sicurezza e che 

tende a creare problematiche alla componentistica dell’impianto stesso. 

Sono state effettuate operazioni di modifica dell’impianto stesso per migliorarne la sicurezza; sono 

state effettuate verifiche della tenuta dell’impianto da vuoto ed è stata effettuata una prima 

valutazione per la remotizzazione dell’impianto stesso e l’acquisizione in parallelo di dati al fine di 

avere una banca dati di processo aggiornata. 

Inoltre, si trattava di realizzare due set di pannelli diversi a partire da materiali e precursori 

differenti con cicli specifici. Al fine di poter restare entro le tempistiche del contratto e riuscire ad 

avere materiale per una prima caratterizzazione, seppur parziale, si deciso di interrompere i cicli di 

CVI di SiC al 70 % della densificazione dei pannelli relativi; in questo modo si è potuto procedere 

poi alle infiltrazioni sui pannelli di C/C, di cui FN non aveva alcuna esperienza.  
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Nel grafico seguente è riportato l’andamento della variazione di peso dei pannelli SiC/SiC nel corso 

delle infiltrazioni successive. Come si vede dall’andamento la massa non ha raggiunto un valore 

quasi costante perchè i pannelli potevano ancora prendere peso. L’incremento medio percentuale di 

massa dei due pannelli è pari a circa il 29%. 
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Fig. 22  – Andamento della variazione di massa dei pannelli in SiC/SiC 

 

Per la densificazione per CVI dei pannelli in C/C, al fine di velocizzare i tempi, le infiltrazioni sono 

state effettuate senza prendere molti pesi intermedi per non aprire il forno anche perché ad ogni 

apertura si ha la necessità di dover effettuare un ciclo di degasaggio prima di passare alla successiva 

infiltrazione con conseguente allungamento delle tempistiche di realizzazione. 

Nel grafico seguente sono riportati i valori riscontrati: 
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Fig. 23 – Andamento della variazione di massa dei pannelli in C/C 

Si è avuto in media un incremento percentuale di massa dell’ordine del 26 %.  

Le densità geometriche dei pannelli AdP C/C3 e AdP C/C 4 sono confrontabili con quelle dei 

pannelli in C/C ottenuti per CVI+PIP, ma, mentre per quelli di PIP si vede dall’andamento della 

variazione di massa che la densificazione è stata raggiunta (in funzione quindi dello stato delle pre-

forme e nei limiti intrinseci del processo stesso), in questo caso, probabilmente, i pannelli potevano 

ancora prendere peso, anche se, comunque sono piuttosto consistenti. 

Nelle immagini seguenti sono mostrati due dei quattro pannelli ottenuti per CVI a confronto (a 

sinistra pannello in C/C, a destra pannello in SiC/SiC). 

 

 

 

Fig. 24 – Foto pannelli C/C e SiC ottenuti mediante CVI 

 



SIGLA DI IDENTIFICAZIONE Rev. 
 

0 
 

 

FN S.p.A.  

NUOVE TECNOLOGIE 
E SERVIZI AVANZATI 

LAM125 R 349 Pag. : 23 di : 26 

 

 

I pannelli in SiC/SiC sono stati caratterizzati dimensionalmente e per quanto riguarda la densità 

geometrica, prima di essere sottoposti a rettifica superficiale.  

Data la densificazione non completa non si è riusciti a tagliarli con il laser per l’ottenimento dei 

provini di geometria più complessa, ma sono stati ricavati dei campioni mediante taglio con lama 

diamantata ed è stata effettuata una caratterizzazione preliminare. 

Per quanto riguarda i pannelli in C/C è stata effettuata la caratterizzazione dimensionale ed è stata 

determinata la densità geometrica. 

I pannelli sono stati rettificati superficialmente e poi il pannello AdP C/C 4 è stato sottoposto taglio 

laser per l’ottenimento dei provini per la caratterizzazione fisico-meccanica. 

I dati relativi alla caratterizzazione dei pannelli ottenuti per CVI sono riportati in una relazione 

specifica, costituente il Deliverable della Linea LP5, obiettivo C, sotto-ob. C1. 
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4. Conclusioni 

A conclusione del presente rapporto che costituisce il Deliverable relativo al sotto ob. C3 

dell’Obiettivo C – Sviluppo di materiali innovativi per i sistemi di IV generazione, della Linea 

progettuale LP3 – Reattori di IV generazione (dell’Accordo di Programma MSE- ENEA sulla 

Ricerca di Sistema Elettrico – PAR2008-2009 - progetto 1.3 “Nuovo nucleare da fissione: 

collaborazioni internazionali e sviluppo  competenze in materia nucleare”) si può affermare che: 

 

1. Sono stati individuate le materie prime ed acquisite da fornitori qualificati; i tessuti sono 

stati caratterizzati morfologicamente al microscopio elettronico a scansione per valutare la 

differenza nella tessitura e ne è stata effettuata la verifica con microanalisi per valutare la 

presenza di eventuali inquinanti; 

2. sulla base dell’esperienza maturata nel settore dei compositi del tipo C/SiC per applicazioni 

aerospaziali, sono stati sviluppati i parametri di processo per la realizzazione di pannelli in 

composito ceramico a fibra lunga del tipo SiC/SiC e C/C impiegando per ciascun tipo di 

materiale due tecnologie diverse: la tecnica ibrida CVI+PIP (Chemical Vapour Infiltration + 

Polymer Infiltration Pyrolisis) e la tecnica CVI (Chemical Vapour Infiltration),  

3. sono state realizzate le pre-forme in SiC ed in C: questa fase ha previsto il taglio dei tessuti a 

misura, l’impregnazione degli stessi con resina in polvere, l’impilamento delle tele in 

numero sufficiente ad ottenere lo spessore finale dei pannelli (3 mm), il trattamento di cura 

in autoclave (trattamento effettuato presso l’unità CIRTEN del Dip. DIAEE (Dip. 

Ingegneria Astronautica Elettrica ed Energetica) dell’Università La Sapienza di Roma), un 

ciclo di pirolisi in forno ITEM della FN ad alta temperatura e la realizzazione di una prima 

interfase di C mediante CVI al fine di migliorare la tenacità dei compositi stessi; 

4. sono stati realizzati i seguenti quattro tipi di pannelli:  

AdP SiC/SiC 1, AdP SiC/SiC 2: pannelli in composito SiCf/SiC mediante tecnica 

ibrida CVI+PIP 

AdP SiC/SiC 3, AdP SiC/SiC 4: pannelli in composito SiCf/SiC mediante tecnica 

CVI 

AdP C/C 1, AdP C/C 2: pannelli in composito Cf/C mediante tecnica ibrida CVI+PIP 

AdP C/C3, AdPC/C4: pannelli in composuto Cf/C mediante tecnica CVI; 

5. per quanto riguarda i pannelli delle due tipologie SiCf/SiC e Cf/C ottenuti mediante tecnica 

ibrida CVI+PIP, questi sono stati sottoposti a diversi cicli di infiltrazione e pirolisi in forno 
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ITEM come previsto dal processo finchè non hanno più preso peso, fattore che dimostra 

come le infiltrazioni fossero completate ed il grado di massima densificazione raggiunto; i 

pannelli sono stati caratterizzati dimensionalmente e per quanto riguarda la densità 

geometrica media; sono poi stati sottoposti a rettifica; di due pannelli per tipologia ne è stato 

scelto uno (AdP SiC/SiC 1 e AdP C/C 2) da cui ricavare i provini di caratterizzazione; dopo 

alcune prove di lavorabilità con tecniche diverse, i pannelli individuati sono stati tagliati 

mediante laser secondo il piano di taglio appositamente predisposto in funzione delle 

normative specifiche; 

6. i risultati della caratterizzazione dei provini ottenuti dai pannelli AdP SiC/SiC 1 e AdP C/C 

2 sono riportati in dettaglio nella relazione LAM 125 R 350 rev.0 che costituisce il 

deliverable dell’attività relativa alla Linea LP5 obiettivo C, sotto-ob. C1; si può affermare 

che le caratteristiche raggiunte sono molto interessanti, anche se, probabilmente è possibile 

ancora migliorare il grado di densificazione, operando sui parametri di preparazione delle 

pre-forme; 

7. per quanto riguarda i pannelli delle due tipologie SiCf/SiC e Cf/C ottenuti mediante tecnica 

CVI, essendo questa tecnica molto lenta, nel senso che ad ogni infiltrazione si ha una 

deposizione di 0.3 micron di SiC o di C, è necessario effettuare svariate ore di infiltrazione 

al fine di ottenere una completa densificazione; poiché, per la messa a punto del processo, si 

misurano i pesi dei pannelli prima e dopo ciascuna infiltrazione, aprendo quindi il forno, i 

tempi si dilatano ulteriormente in quanto occorre, prima della successiva infiltrazione, 

effettuare un ciclo apposito di degasaggio; le tempistiche già di per sé lunghe sommate a 

problemi tecnici occorsi all’impianto per CVI della FN, che hanno portato ad operazioni di 

verifica e manutenzione straordinaria con fermi macchina pesanti, hanno comportato il fatto 

che, per restare nei tempi del presente contratto e avere entrambe le tipologie di materiale 

(per cui sono, ovviamente, necessari cicli e precursori diversi, metiltriclorosilano per il SiC 

e metano per il C) si è deciso di interrompere la densificazione dei pannelli di SiCf/SiC ad 

un grado pari a circa il 70% in modo da poter conoscere lo stato delle caratteristiche a 

questo stadio di densificazione; i pannelli sono stati quindi rettificati e, di questi, l’AdP 

SiC/SiC 3 è stato lavorato meccanicamente per ottenere i provini e ne è stata effettuata la 

caratterizzazione.  

8. Per quanto riguarda i pannelli in Cf/C, al fine di velocizzare il processo, si è deciso di 

prendere i pesi dopo più infiltrazioni in modo da non aprire il forno ad ogni infiltrazione e 
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avere la necessità di altri cicli di degasaggio intermedi: si è arrivati ad un buon livello di 

densificazione paragonabile a quello ottenuto sui pannelli realizzati mediante tecnica ibrida. 

In questo caso, comunque, si è dovuto interrompere le infiltrazioni per poter restare entro le 

tempistiche del contratto, ma si è visto che i pannelli potevano ancora prendere peso e 

quindi essere ulteriormente densificati rispetto a quelli ottenuti per CVI+PIP. I pannelli sono 

stati caratterizzati dimensionalmente e per quanto riguarda la densità geometrica media; 

sono poi stati sottoposti a rettifica; ne è stato scelto uno (AdP C/C 4) da cui ricavare i 

provini di caratterizzazione mediante taglio laser secondo il piano di taglio appositamente 

predisposto in funzione delle normative specifiche; 

 

9. i risultati di dettaglio della caratterizzazione dei provini ottenuti dai pannelli AdPSiC/SiC 3 

e AdP C/C 4 sono riportati nella relazione LAM 125 R 350 rev.0 che costituisce il 

deliverable dell’attività relativa alla Linea LP5 obiettivo C, sotto-ob. C1. 

 

A conclusione delle presenti attività si può affermare che i processi sono stati sviluppati e sono stati 

individuati margini di miglioramento, soprattutto per l’ottenimento di densità più elevate, sia per 

quanto riguarda le pre-forme dalla cui struttura poi dipende la successiva densificazione dei pannelli 

sia per quanto riguarda la possibilità di controllare le tempistiche ancora troppo elevate di 

infiltrazione con adeguamenti degli impianti (ad esempio controlli in remoto, per automatizzare 

alcune fasi e permettere di lavorare anche senza personale presente) e, soprattutto nel caso del CVI, 

con aumento delle tempistiche di infiltrazione consecutiva senza interruzioni per il controllo della 

variazione di massa intermedia che comporta l’effettuazione di lunghi cicli di degasaggio fra 

un’infiltrazione e la successiva.  
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Project: RA3276 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 1 

Sample: tessuto in C 
Type: Default 
ID:  
 

Quantitative results
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Label :  Spectrum 1 
Collected : 28-Jun-2011 02:37 PM 
Livetime (s) : 49.99 
Real time (s) : 60.79 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  50 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
No peaks omitted 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 1 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 100.00 100.00  
    
Totals 100.00   
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Project: RA3276 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 3 

Sample: tessuto in SiC 
Type: Default 
ID:  

Quantitative results
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Label :  Spectrum 1 
Collected : 28-Jun-2011 02:48 PM 
Livetime (s) : 50.00 
Real time (s) : 62.49 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  50 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
No peaks omitted 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 3 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
Si    SiO2   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 37.93 58.83  
Si K 62.07 41.17  
    
Totals 100.00   
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Project: RA3277 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 1 

Sample: ADP3-1 
Type: Default 
ID: 

Quantitative results
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Label :  Spectrum 1 
Collected : 5-Jul-2011 12:04 PM 
Livetime (s) : 50.00 
Real time (s) : 56.53 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  5000 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
No peaks omitted 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 9 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
Si    SiO2   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 73.27 86.51  
Si K 26.73 13.49  
    
Totals 100.00   
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Project: RA3277 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 3 

Sample: ADP3- 2 
Type: Default 
ID:  

Quantitative results
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Label :  Spectrum 1 
Collected : 5-Jul-2011 02:26 PM 
Livetime (s) : 50.00 
Real time (s) : 53.92 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  15000 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
No peaks omitted 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 7 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
Si    SiO2   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 69.30 84.07  
Si K 30.70 15.93  
    
Totals 100.00   

 
 


