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Sommario  
 
 
Scopo della presente relazione e quello di descrivere il lavoro intermedio svolto all’interno dell’Accordo di 
collaborazione tra ENEA ed FN S.p.A. relativo alla realizzazione di pannelli e campioni di SiC/SiC. 
Il processo CVI (Chemical VApuor Infiltration) si articola in una prima fase in cui si preparano le preforme in 
autoclave e si deposita un interfase di carbonio sulle fibre. Dopo le preforme vengono densificate utilizzando 
dei precursori alo stato di vapore o gassoso. I prodotti della decomposizione si depositano sulle superfici 
esterne del fibre delle preforme. Tale processo aumenta progressivamente il diametro delle fibre con la 
formazione di una matrice cristallina. 
In questa fase il controllo delle temperature nel forno costituisce un parametro fondamentale. Per questa 
ragione si è eseguita una certificazione che accertasse l’uniformità delle temperature all’interno del forno. 
Sono state costruite attrezzature per poter sostenere ed densificare i singoli yarns che compongono il 
tessuto plane weave al fine di farne una caratterizzazione meccanica. 
Sono state realizzate le preforme dei pannelli e dei tubi e le attrezzature per il loro sostegno per la successiva 
densificazione. 
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1.  Introduzione 

 

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

Elettrico – PAR 2011 ed è relativo al progetto 1.3.2 “Fusione Nucleare: Attività di fisica della fusione 

complementari ad ITER”. 

La presente relazione descrive le attività svolte in FN nell’ambito dell’Accordo di collaborazione tra ENEA ed 

FN, dal titolo “Realizzazione di pannelli e campioni in SiCf/SiC per caratterizzazioni fisico-meccaniche”, 

oggetto dei sotto obiettivi C1 (Caratterizzazione proprietà fisiche composito ceramico SiC/SiC) e C2 

(Caratterizzazione del composito ceramico SiC/SiC in litio liquido). 

 

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

assicurazione di qualità: 

- ASQ 073 Q 129 rev.0 – Piano di Qualità relativo alla realizzazione di pannelli in composito a matrice 

ceramica; 

- ASQ 073 Q 130 rev.0 – Piano di fabbricazione e controllo relativo alla realizzazione di pannelli in composito 

a matrice ceramica. 

 

 

2. Documenti di riferimento      

 

2.1 Documenti contrattuali: Accordo di collaborazione ENEA-FN 

2.2 Documenti forniti da ENEA – PARTE 3 Note sulla preparazione e caratterizzazione meccanica del 

composito ceramico SiC/SiC 

2.3 Documenti di assicurazione qualità: 

- ASQ 073 Q 129 rev.0 – Piano di Qualità relativo alla realizzazione di pannelli in composito a matrice 

ceramica; 

- ASQ  073  Q 130 rev.0 – Piano di fabbricazione e controllo relativo alla realizzazione di pannelli in 

composito a matrice ceramica. 

 

3. Descrizione attività svolte 

3.1. Premessa generale 

Nella precedente annualità di Ricerca di Sistema di Elettrico, FN ha messo a punto un processo per la 

realizzazione di pannelli in SiC/SiC tramite tecnologia CVI (Chemical Vapour Infiltration). Tale processo 
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prevede la realizzazione di preforme in autoclave, la deposizione di un’interfase di carbonio sulle fibre di SiC 

e la densificazione delle preforme. 

Scopo di questa attività di ricerca è il continuo miglioramento del processo di produzione dei pannelli e 

l’applicazione di tale processo alla realizzazione di geometrie più complesse e spessori dei pannelli più 

elevati. 

Inoltre, per poter fornire all’ENEA i campioni necessari alla determinazione di parametri per una 

progettazione multiscala, è stato condotto uno studio di fattibilità per la densificazione degli yarns, 

costitutuenti il tessuto plain weave utilizzato per la preparazione degli altri campioni 

Per la realizzazione dei vari campioni sono state acquisite le fibre di Tyranno SA 3rd-grade presso la società 

Ube Industries, Giappone (allegato 1, certificato analisi) 

 

3.2. Certificazione secondo normativa ASM 2750  

Al fine di valutare le performance dell’impianto CVI (Figura 1)  è stata effettuata una certificazione dal 

Laboratorio certificato LTTS s.r.l. secondo la normativa AMS 2750 D - Pirometry. 

 

 
 

Figura 1-Impianto CVI 

Seguendo le indicazioni di questa normativa sono stati certificati: 

- la termocoppia e il sistema di lettura e controllo della temperatura del plc, per valutare l’omogeneità 

di riscaldamento alle due temperature di reazione ( per infiltrazione di carbonio, 1200°C, e per 

infiltrazione di carburo di silicio,950°C )  

- il trasduttore di pressione e il sistema di lettura e controllo della pressione di esercizio del plc. 

Per posizionare i sensori di temperatura all’interno della camera di reazione è stato costruito un telaio di 

supporto in acciaio.  
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Sono stati inseriti 5 sensori, seguendo le indicazioni della normativa, in base al volume del campione e 

considerando il forno come appartenente alla classe più bassa. 

Nelle prossime certificazioni il numero di sensori sarà modificato in funzione dei risultati ottenuti. 

 

 
Figura 2- Particolare telaio acciaio con sensori temperatura 

 

Sono state effettuate due prove: a 950°C e a 1200°C con una registrazione continua della temperatura per un 

periodo di stabilizzazione di 60 minuti. 

La differenza di temperatura tra le zone è, ad entrambe le temperature , e, in fase di riscaldamento, di ± 6° C; 

la stabilità di ogni zona in 60 minuti è ± 1,5°C a 950°C e ± 0,6°C a 1200°C. 

Il forno CVI risulta quindi essere in classe 2 secondo quanto indicato dalla normativa AMS 2750D.  

 

3.3. Yarn 

La metodologia multiscala permette di ricavare il comportamento del composito (macroscala) partendo dalle 

caratteristiche principali dei componenti che lo costituiscono: fibre (yarn) e della matrice. 

A tal fine FN ha progettato e realizzato uno stampo per sostenere gli yarn nei cicli di infiltrazione tramite 

tecnologia CVI, mantenendoli “tesi” ma senza dare loro sollecitazioni meccaniche.  

Lo stampo prevede una serie di fori nelle parte superiore e due tubi di grafite nelle parte inferiore per tenere 

nella giusta posizione gli yarn. 
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Figura 3-  Porta campioni yarn 

    

Gli yarn, ricavati dal tessuto Tyranno SA, sono però molto delicati: la loro tendenza è quella di rompersi con 

l’applicazione di una minima forza. 

Inoltre i filamenti del singolo yarn non rimangono uniti ma tendono a separarsi e, considerate le loro 

dimensioni (7,5 µ), a spezzarsi.  

 

Figura 4- Particolare yarn 

Sono stati ricavati dal tessuto plain weave n°16 yarn che sono stati posizionati nel porta campioni e inseriti 

nel forno CVI. I filamenti degli yarn, come precedentemente descritto tendono a separarsi tra loro. Non c’è 

certezza che gli yarn “isolati” contengano il numero di filamenti originario, qualcuno potrebbe essersi rotto, 

qualcuno essersi sfilato.  
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Figura 5 – Yarn su porta campione 

    

 

Per questo tipo di campioni non è possibile valutare l’avvenuta infiltrazione di carbonio e carburo di silicio 

tramite variazione di peso a causa del loro peso già molto basso (ordine di grandezza 0,05 g). 

La tecnologia CVI permette di depositare con ciascun ciclo di oltre quattro ore di infiltrazione, circa 0,2-0,3µ 

di matrice, corrispondente a una variazione di peso del 1,5-2%. 

Essendo gli yarn molto “leggeri” è sufficiente l’umidità dell’aria o maneggiarli per fare variare il loro peso e 

non rendere significativa la variazione rilevata. 

Per verificare l’avvenuta deposizione prima dell’interfase di carbonio e poi della matrice di SiC si è deciso 

quindi di impiegare un’analisi al microscopio a scansione elettronica. 

È stato effettuato un primo ciclo di infiltrazione dell’interfase di carbonio, secondo la procedura sviluppata in 

FN ed ottimizzata nel corso della precedente annualità. 

Dopo il CVI di C è stato prelevato uno yarn per l’analisi al SEM. 
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Figura 6 – Ingrandimento 30.00 kX 

 
 

 

Figura 7- Ingrandimento 10.00 kX 
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Figura 8 – Ingrandimento 2.50 kX 

 

Dalle immagini precedenti è possibile notare che è avvenuta la deposizione dell’interfase di carbonio (vedi 

microanalisi in allegato 3 ) anche se non uniforme. 

La stima dello spessore dell’interfase, dove è stata possibile effettuare la misura, è in linea con quanto 

depositato normalmente sui pannelli, circa 0,2-0,3 µ. 

I campioni così ottenuti saranno inviati ad ENEA per valutare la possibilità di effettuare prove di trazione su 

questi campioni. 

In caso positivo si procederà con la densificazione di SiC degli yarn, fornendo  ad ENEA campioni con numero 

di cicli CVI prefissati. 

 

3.4.Pannelli 

In accordo con ENEA si è deciso di realizzare pannelli con spessori diversi, maggiori rispetto a quelli realizzati 

nel corso della precedente annualità, per valutare la capacità di densificazione della tecnologia CVI e 

aumentare le possibilità di applicazioni dei campioni. 

Il taglio delle tele e l’impregnazione con la resina fenolica in polvere  è stata effettuata in FN secondo sue 

procedure interne. 

Il tessuto di SiC acquistato presso la Ube ha larghezza 400 mm. Per cercare di ridurre al minimo gli scarti del 

materiale e tenendo conto delle dimensioni massime consentite dalle attrezzature utilizzate nei successivi 

cicli di densificazione, sono stati realizzati i seguenti pannelli: 

- n°1 pannello 200x300 mm, spessore finale = 3 mm 

- n°2 pannelli 200x300 mm, spessore finale = 4 mm 
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- n°1 pannello 200x300 mm, spessore finale = 5 mm 

Le preforme sono state realizzate presso un’azienda operante nel settore dei materiali compositi da diversi 

anni, CBS compositi avanzati. 

FN ha fornito alla CBS il ciclo di cura in autoclave e ha dato indicazioni circa la modalità di posizionamento 

delle preforme. Nelle figure seguenti è riportata la fase di preparazione dei sacchi vuoto. 

 

  

Figura 9 – Posizionamento preforme e sacco vuoto 

   

 

 

  

Figura 10 – Particolare fase vuoto e posizionamento termocoppie 

 

Sono state posizionate 4 termocoppie per il controllo puntuale della temperatura vicino alle preforme. 

Le preforme ottenute sono state controllate visivamente e misurati gli spessori; le preforme sono state 

posizionate all’interno del forno di pirolisi ITEM per ciclo a 1000°C con lo scopo di eliminare i residui di resina. 

Le preforme saranno sottoposte a cicli di densificazione tramite tecnologic Chemical Vapour Infiltration nel 

corso degli ultimi mesi di questo Accordo di Collaborazione con ENEA. 

 



 

 

 13 

 

 

3.5 Tubi  

È sorta l’esigenza da parte di ENEA di tubetti, fibra SiC e matrice SiC, come supporto dei campioni di SiC/SiC 

per prove di erosione e corrosione in litio piombo fuso. 

Le dimensioni dei tubi richiesti sono:  

- diametro interno = 6,3 mm 

- diametro esterno = 12,7 mm 

- lunghezza = 220 mm 

Le preforme dei tubi sono state realizzate interamente in FN.  

È stata tagliata una striscia di tela di carburo di silicio larga 240 mm e lunga 400 mm. 

È stata usata come “anima” un tubetto di allumina per avere il supporto su cui arrotolare la tela; tra tela e 

tubo di allumina è stato inserito un foglio di alluminio per facilitare la fase di avvolgimento. 

Le tele sono state impregnate con resina fenolica in polvere.  

Il “pacchetto” formato è stato chiuso con un foglio di alluminio ed  è stato rivestito con un film 

termoretraibile. 

 

   

Figura 11 – Preparazione tela e “anima” allumina 

 

  

Figura 12 – Impregnazione con resina fenolica in polvere e avvolgimento tubo 
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Figura 13- Avvolgimento film termoretraibile 

 

I tubetti sono stati posizionati in forno mantenendoli sollevati, in modo che nessuna parte del tubo fosse a 

contatto con il fondo del forno e si creassero pieghe o difetti sulle superfici laterali  

È stato effettuato un ciclo di cura della resina in forno ITEM con una rampa molto lenta fino a 500°C. 

A questo punto è stata estratta l’anima di allumina e i fogli di alluminio e i tubetti sono stati re-inseriti nel 

forno per un ciclo di pirolisi a 1000°C per eliminare i residui di resina. 

Sono stati realizzati 4 tubetti, 3 con dimensioni richieste da ENEA (dopo lavorazione finale meccanica) e 1 con 

spessore di parete maggiore (diametro interno uguale) per valutare la capacità di infiltrazione del CVI con 

spessori maggiori anche con geometrie tubolari. 

 

 

     

Figura 14 – Tubi dopo ciclo di cura della resina 

 

Come per le preforme dei pannelli i tubetti saranno sottoposti a cicli di densificazione tramite tecnologia 

Chemical Vapour Infiltrati 
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4. Riepilogo costi per rendicontazione intermedia 

Nelle tabelle seguenti si dà un dettaglio della rendicontazione intermedia relativa all’Accordo di 

Collaborazione in oggetto.  

 

 

RIEPILOGO CONSUNTIVO DI SPESA della FN SpA 

(importi in Euro) 

Accordo di Collaborazione ENEA- FN per “Realizzazione di pannelli e campioni in SiCf/SiC per caratterizzazioni fisico-
meccaniche”. 

Periodo di riferimento: 01/01/2012 - 30/06/2012 

DESCRIZIONE COSTI 

PERSONALE DI RICERCA 
    

2011 12.164,62  

SPESE GENERALI SUPPLEMENTARI (*) 7.298,77  

BORSISTA     

MISSIONI E VIAGGI   

ATTREZZATURE E STRUMENTAZIONI   

BENI DI CONSUMO E ALTRE SPESE CORRENTI 26.000,00  

ATTIVITA' COMMISSIONATE ALL'ESTERNO   

TOTALE 45.463,39  

 
  

(*) Le spese generali sono ammesse nella misura massima del 60% dei costi del personale di ricerca. Percentuali 
superiori dovranno essere dettagliatamente giustificate 
(**) Il cobeneficiario produce, analogamente all'ENEA, un rendiconto dettagliato articolato nelle voci sopra riportate; 
inoltre, allega, analogamente all'ENEA, la dichiarazione di cui al n. 7 dei "Costi" del documento "Criteri per la valutazione 
…" della CCSE   
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PERSONALE DIPENDENTE FN SpA 

 
 

FN  S.p.A. 
 

  
  

Periodo di riferimento: 01/01/2012 - 30/06/2012 

NOMINATIVO LIVELLO 
TARIFFA 

(*) in 
Euro 

ORE (**) COSTO, € 

FERRARI Elena   27 165 4.478,10 

MAIOLA Giuseppe   29 125 3.603,75 

CUCCURU Gianluca   29 64 1.851,52 

PAPPADA' Antonio   26 85 2.231,25 

TOTALE             439  12.164,62 

  

(*) La tariffa applicata è desunta dal costo effettivo del singolo addetto (retribuzione, 
oneri previdenziali e TFR) 

(**) Le ore impiegate sono rilevate dal sistema informatico  della FN SpA  

BENI DI CONSUMO E ALTRE SPESE CORRENTI FN SpA 

 
 
 

FN  S.p.A. 
 

 
   

Accordo di Collaborazione ENEA- FN per “Realizzazione di pannelli e campioni in 
SiCf/SiC per caratterizzazioni fisico-meccaniche”.  

Periodo di riferimento: 01/10/2010 - 31/03/2011    

BENI DI CONSUMO E 
ALTRE SPESE 

CORRENTI 
FORNITORE NUMERO 

FATTURA DATA FATTURA 
IMPORTO 

RENDICONTATO, 
€ 

 

Tela in carburo di silicio UBE 5012447 16/04/12 26.000,00   
           
           
           
           
           
           

  26.000,00   
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5. Conclusioni  

La presente relazione costituisce il rapporto intermedio relativo all’Accordo di Collaborazione tra ENEA ed FN 

S.p.A. per “Realizzazione di pannelli e campioni in SiCf/SiC per caratterizzazioni fisico-meccaniche” 

(dell’Accordo di Programma MSE-ENEA sulla Ricerca di Sistema Elettrico – PAR2011 - progetto progetto 1.3.2 

“Fusione Nucleare: Attività di fisica della fusione complementari ad ITER”). 

 

Nel corso dei primi 6 mesi dell’Accordo di Collaborazione: 

- è stata eseguita una certificazione secondo normativa AMS 2750D al fine di verificare l’uniformità di 

temperatura all’interno della camera del forno CVI alle temperature di reazione. 

Il forno CVI risulta essere in classe 2 con una differenza di temperatura tra le zone di ± 6 °C per entrambe le 

temperature controllate ( 950°C per infiltrazione di SiC e 1200°C per quella di Carbonio); 

- è stato realizzato uno porta campioni per lo studio di fattibilità della densificazione degli yarn e sono state 

effettuate prove di infiltrazione dell’interfase di carbonio tramite tecnologia CVI. Gli yarn risultano essere 

molto fragili e non è così facile maneggiarli. I filamenti tendono a separarsi e rompersi. I campioni saranno 

spediti ad ENEA per valutare la possibilità di proseguire con questo tipo di ricerca. 

- Sono state realizzate le preforme dei pannelli e dei tubi con fibre di SiC. Nel corso degli ultimi mesi di 

questo Accordo di Collaborazione si effettuerà prima la deposizione dell’interfase di carbonio e poi la 

deposizione della matrice di SiC tramite processo CVI.  
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Allegato 2 
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Allegato 3 
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Logo o denominazione  
del Partner 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Project: RA3316 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 1 

Sample: FIBRA SiC 
Type: Default 
ID:  dopo 1 ciclo CVI-C 
 

Quantitative results

W
ei

gh
t%

0
10
20
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40
50
60

C Si

Label :  Spectrum 2 
Collected : 20-Jun-2012 11:08 AM 
Livetime (s) : 50.00 
Real time (s) : 62.08 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  10263 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
Peak possibly omitted : 0.527 keV 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 5 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
Si    SiO2   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 54.45 73.65  
Si K 45.55 26.35  
    
Totals 100.00   
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Project: RA3316 
Owner: INCA 
Site: Site of Interest 1 

Sample: FIBRA SiC 
Type: Default 
ID:  dopo 1 ciclo CVI-C 
 

Quantitative results

W
ei

gh
t%

0
10
20
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40
50
60

C Si

Label :  Spectrum 1 
Collected : 20-Jun-2012 11:07 AM 
Livetime (s) : 50.00 
Real time (s) : 61.35 
Detector :  Silicon 
Window :  SATW 
 
Tilt (deg) :  0.0 
Elevation (deg) : 35.0  
Azimuth (deg) :  0.0 
 
Magnification :  10263 X 
Accelerating voltage ( kV ) :  20.00 
Process time :  5 
 

Spectrum processing :  
No peaks omitted 
 
Processing option : All elements analyzed (Normalised) 
Number of iterations = 4 
 
Standard : 
C    CaCO3   1-Jun-1999 12:00 AM 
Si    SiO2   1-Jun-1999 12:00 AM 
 

Element Weight% Atomic%  
         
C K 46.00 66.58  
Si K 54.00 33.42  
    
Totals 100.00   

 
 


