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文　摘　利用化学气相沉积工艺制备了 SiC涂层 ,对涂层进行了 SEM及 XRD分析。考察了温度、载气

和稀释气体对涂层微观结构的影响 ;对不同基体进行了对照试验。在 1 100℃～1 300℃沉积时 ,随着温度的

升高 ,SiC涂层沉积速度加快 ,SiC颗粒变大 ,同时颗粒间的孔隙也变大 ,涂层的致密度降低 ;Ar流量相对小

时 ,制备的涂层致密、光滑。以 SiCp/ SiC作基体时 ,涂层和基体结合得很牢固 ,SiC颗粒会向基体中渗透 ,从而

增强了涂层和基体之间的结合力。
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Abstract　SEM and XRD are used to determine microstructure and crystallographic2form of SiC coatings by CVD.

Effect of temperature ,carrying gas and diluent gas on the microstructure of SiC coatings are reported. SiCp/ SiC and

graphite matrix are applied in the experiments. With increase of temperature between 1 100℃～1 300℃,deposition rate

and SiC particle size increase rapidly and density of the SiC coatings will reduce. A dense and smooth coating will be ob2
tained at relative low Ar rate of flow. The SiC coatings with SiCp/ SiC matrix will be bonded strongly if SiCp/ SiC matrix is

used because SiC particles may permeate the matrix to make the interface tight and strong.
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1　前言

SiC陶瓷材料具有许多优异的物理化学性能如

高比强度、高比模量、密度低、硬度高、高热导率、低

的线膨胀系数 (CTE) 、耐腐蚀、抗氧化等 ,因而在高

温结构材料中倍受青睐。化学气相沉积 (CVD)工艺

制备的 SiC涂层具有很高的致密度和纯度、抛光精

度高 ( < 0. 3 nm) 、对不同波长的光都具有很好的反

射效果 ,因而是新型轻质卫星反射镜的首选材料 ,美

国、法国、德国、日本等发达国家报道的 SiC轻型卫

星反射镜表面都采用了 CVD SiC涂层[1～5 ] ;另外 ,

CVD SiC涂层具有优异的抗氧化、抗烧蚀、耐熔融盐

侵蚀的特性 ,所以目前也是碳纤维增强陶瓷基复合

材料防氧化涂层的最佳候选材料[6 ]。

本文在负压条件下利用 CVD 技术在 SiCp/ SiC

和石墨基体上制备了致密的 SiC涂层 ,利用 SEM、

XRD分析了涂层的显微结构及晶型 ;考察了温度、

载气和稀释气体流量对 SiC涂层的组成及显微结构

的影响 ,对两种基体的沉积结果进行对比。

2　实验过程

2. 1　工艺条件

三氯甲基硅烷 (MTS) 是 CVD SiC 最常用原

料[7 ,8 ] ,常用 Ar、H2作为稀释气体 ,反应如下 :
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　　　CH3SiCl3 (g)
H2

SiC(s) + 3HCl (g) (1)

MTS作原料的优点是其分子中 Si∶C为 1∶1 ,可

分解成化学计量的 SiC ,因而可制备出高纯 SiC ,而

且MTS沉积的温区特别宽 ,在 900℃～1 600℃均可

发生沉积。工艺条件为 :温度 1 100℃～1 300℃、H2

流量 200 mL/ min～600 mL/ min、Ar流量 100 mL/ min

～600 mL/ min ;炉压 2 kPa～10 kPa、沉积时间 16 h～

50 h。

2. 2　分析测试

用 JSM—5600LV型 SEM观察涂层的微观结构

(实验电压 20 kV) ;用 SIEMENS D500型 XRD测定涂

层的晶型 (Cu Kα= 0. 5406 nm) 。

3　结果与讨论

3. 1　温度的影响

温度是 CVD SiC工艺最重要的参数 ,虽然热力

学分析结果表明在 900℃～1 600℃期间MTS均可以

分解生成 SiC ,然而 ,不同的沉积温度对涂层的显微

结构及化学组成有着直接的影响。图 1、图 2 分别

为 1 100℃和 1 200℃条件下沉积的 SiC涂层的显微

照片 ,除温度不同外 ,其它的工艺条件都相同。对比

可见 ,1 200℃沉积的 SiC涂层团聚颗粒比较大 ,这是

因为温度高时 ,反应分子扩散与分解的速度都大大

提高了 ,因而单位时间内生成的 SiC颗粒也较多 ,颗

粒团聚的概率增大 ,所以粒径也就变大了。

图 1　温度为 1 100℃时沉积的 SiC SEM照片　1 500×

Fig. 1　SEM picture of SiC coating at 1 100℃

随着沉积温度的升高 ,SiC颗粒形核的速度加

快 ,粒子迁移的能力也增强 ,高温时由于沉积颗粒很

大 ,颗粒之间的孔隙也很大 ,必然导致涂层致密度不

够 ,对比可见 :1 100℃沉积时涂层整体致密度提高

了 ,涂层表面非常平整。

图 2　温度为 1 200℃时沉积的

SiC SEM照片　1 500×

Fig. 2　SEM picture of SiC coating at 1 200℃

3. 2　载气及稀释气体流量的影响

MTS的反应动力学很复杂 ,一般认为 ,温度高于

1 100℃,主要是扩散控制 ;低于 1 100℃由化学反应

控制。对整个平衡体系来说 ,H2和 HCl 是最主要的

成分 ;通过改变 H2、Ar的相对流量 ,考察涂层的沉积

效果。结果表明 :在 1 100℃～1 200℃沉积时 ,不管

H2、Ar的相对流量如何改变 ,沉积产物都是β- SiC ;

然而 ,当 H2流量不变 ,加大 Ar的流量时 ,沉积的涂

层表面比较粗糙 ;而当 Ar 流量很小时 ,沉积的 SiC

涂层比较光滑致密。XRD分析表明 (图 3) :当 Ar流

量很大时 ,β- SiC的 (220)面衍射峰强度增大 , (110)

面衍射峰强度相对减小 ;当 Ar流量很小时 , (110)面

的衍射峰很强 , (220)面的衍射峰强度相对很小。因

为 (111)面是紧密堆积面 ;所以 Ar相对流量很小时 ,

沉积的涂层要光滑、致密。

(a) 　H2 = 400 mL/ min ,Ar = 200 mL/ min
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(b) 　H2 = 400 mL/ min ,Ar = 400 mL/ min

图 3　SiC涂层 XRD图谱

Fig. 3　XRD patterns of SiC coatings

3. 3　不同基体沉积结果对照

对于石墨和 SiCp/ SiC两种基体 ,CVD SiC涂层

与 SiCp/ SiC基体结合得较石墨基体牢固。因为先驱

体浸渍—裂解转化制备的 SiCp/ SiC基体存在小的孔

洞 ,所以在化学气相沉积过程中 ,SiC颗粒会渗透到

基体的孔洞中去 ,这样涂层和基体之间有一个过渡

层 ,所以涂层和基体结合得较牢固 ;再者石墨基体和

SiC涂层的线膨胀系数差异相对较大 ,而 SiCp/ SiC基

体和 SiC涂层的线膨胀系数差异相对较小。所以在

SiCp/ SiC基体上制备 SiC涂层的性能要优于石墨基

体。

4　结论

　　(1)在 1 100℃～1 300℃进行沉积时 ,随着温度

的提高 ,SiC涂层沉积速度增大 ,SiC颗粒变大 ,同时

颗粒间的孔隙也变大 ,涂层的致密度降低。

(2) Ar 流量相对小时 ,制备的涂层致密、光滑 ,

SiC涂层的晶面以 (111)面为主。

(3)以 SiCp/ SiC作基体时 ,涂层和基体结合得很

牢固 ,SiC颗粒会向基体中渗透 ,从而增强了涂层和

基体之间的结合力。
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