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微波合成片状 β-SiC 的工艺研究 
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摘 要：片状 β-SiC 可通过使用石墨纸 (C) 作为碳源、正硅酸乙酯水解制得的 SiO2 溶胶
凝胶作为硅源、经微波加热合成。本文根据加热过程中微波炉加热温度、输入功率和反射功率

的变化曲线，探讨了微波合成片状 β-SiC 过程中微波加热热效应。分别选择 1100°C、1200°C、

1300°C、1400°C 和 1500°C 五个微波烧结温度，研究了相同保温时间下不同加热温度对微波合

成片状 β-SiC 的影响。在烧结温度 1300°C 下，选取保温时间分别为 0 min、10 min、30 min 和

60 min，探索了同一合成温度下不同保温时间对微波合成片状 β-SiC 的影响。采用 XRD，SEM

技术对样品进行了表征。结果发现，烧结温度为 1100°C 时，产物中合成了片状 β-SiC；当烧结

温度为 1400°C 时，片状 β-SiC 转化为 β-SiC 颗粒。过高的烧结温度和过长的保温时间都将导致

β-SiC 的氧化。在 1300°C 保温 30 min 条件下得到的片状 β-SiC 生长最好。 
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Abstract: The flaky β-SiC can be synthesized by microwave sintering, using graphite paper (C) 
as a carbon source and SiO2 prepared by hydrolysis of ethyl orthosilicate as a silicon source. 
According to the change curve of the heating temperature, input power and reflected power of the 
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microwave oven during the heating process, the microwave heating effect in the process of 
microwave synthesis of flaky β-SiC was discussed. Five microwave sintering temperatures (1100°C, 
1200°C, 1300°C, 1400°C and 1500°C) were selected to study the effects of heating temperatures on 
the microwave synthesis of flaky SiC at the same holding time. At the synthesis temperature of 
1300°C, the effects of holding time at the same synthesis temperature on the microwave synthesis of 
flaky SiC were investigated at 0 min, 10 min, 30 min and 60 min. The samples were characterized by 
XRD and SEM. It was found that, when the sintering temperature was 1100°C, the flaky β-SiC was 
synthesized. When the sintering temperature was 1400°C, the flaky β-SiC was converted into β-SiC 
particles. The higher sintering temperature and longer holding time will lead to the oxidation of β-SiC. 
The best sintering condition of flaky β-SiC is 1300°C for 30 min. 

Keywords: Flaky β-SiC; Microwave heating; Heating thermal effect 

 

片状 β-SiC 主要作为层状结构陶瓷和耐火材料的原料使用。掺入片状 β-SiC 的陶瓷和耐火材料具

有优异的抗热冲击性、抗热疲劳性和抗氧化性[13]。林时胜等人[4]将硅片放入 1200°C ~ 1400°C 高温

电炉中，以氢气为保护气氛下通入甲烷，反应 10 s ~ 3 min 得到了片状 β-SiC。该法合成时间短，但

硅片等原材料成本高，不适合工业生产。Tu 等人[5]利用化学气相沉积设备在氢气保护气氛中使用

SiCl4 和 CH4沉积 2 h，最终在石墨基板上合成了薄片状的 β-SiC，该法保温时间长，经济效益差。 

微波烧结具有节能环保、高效、加热快等特点，因此国内外学者在实验研究工作中大量使用了

微波烧结技术 [6,7]。但是，由于缺乏加热过程中微波与材料相互作用的理论基础，所以以往的研究仅

仅将微波作为一种高效率干燥和加热方式来使用，这不但造成了微波使用的局限性，而且阻碍了微

波在新型高性能材料合成方面的推广与应用。 

本文介绍一种节能环保的片状 β-SiC 微波合成方法。选择石墨纸作为碳源、正硅酸乙酯作为硅

源，以微波烧结的方式在 1100°C 保温 10 min 的条件下制备出了片状 β-SiC。分析了不同烧结温度对

合成片状 β-SiC 显微组织的影响，探讨了合成片状 β-SiC 过程中的微波加热热效应行为。 

 

 
图 1 合成片状 β-SiC 流程图 

Figure 1 Flow chart for the synthesis of flaky β-SiC 
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1 实验方法 

首先采用溶胶凝胶法水解正硅酸乙酯制备 SiO2 溶胶凝胶 [6]；然后将适量的石墨纸浸入 SiO2

溶胶凝胶中，并放入鼓风干燥机中在 80°C 干燥 12 h。干燥完成后，取 11 g SiO2 干粉和 20 张石墨

纸装入直径为 Φ50 mm 的模具，利用单轴液压机将 SiO2 干粉和石墨纸在 4 MPa 压力下保压 1 min 得

到圆柱形前驱体。 

使用微波炉烧结前，首先将制备的圆柱形前驱体埋覆在装有石英砂粉末的氧化铝坩埚中，目的

在于避免生成的 SiC 在高温下被空气氧化。然后将氧化铝坩埚放在具有 TE666 谐振模式的微波炉

(WXD20S07, China Nanjing Sanle Microwave Equipment) 中进行加热烧结。烧结用微波炉微波频率

为 2.45 GHz，最大输入功率为 10 KW，通过调整 20 mA/min 的输入功率控制加热速率。温度由初始

显示 600°C 的红外高温计进行测量，并通过调节输入功率使样品达到烧结温度点和完成所需保温时

间，仔细记录反射功率和温度随时间的变化。实验流程如图 1 所示。 

通过 X 射线衍射分析 (XRD：SmartLab, Tokyo, Japan) 检测了样品中的结晶相。使用场发射扫

描电子显微镜 (SEM：JSM7001F, Japan) 观察了样品的形貌。 

 

 
图 2  1300°C 保温 30 min 烧结条件下加热温度、输入功率和反射功率变化曲线图 

Figure 2 The graph of heating temperature, input power and reflected power at microwave sintering temperature 
of 1300°C for 30 min 

2 结果与讨论 

图 2 是在 1300°C 下保温 30 min 烧结条件下加热温度、输入功率和反射功率的变化曲线图。本

研究所有样品的烧结除烧结温度和保温时间以外，其它条件都保持相同，因此所有样品在微波烧结

过程中温度、输入功率和反射功率的变化规律都相同。 

微波加热行为由热效应和非热效应决定。其中，热效应与微波能量有关，表现为微波耦合效应

和微波等离子体效应，非热效应则与微波电场有关，作为电场强化和电场方向出现[810]。从图 2 可

以看出，在从室温到约 600°C 的阶段，升温曲线较为平缓，原因在于在这个阶段内 SiO2 和微波之间

没有反应，只有石墨纸的本征耦合吸收微波产生热量，表现为石墨纸中的碳、杂质和残余有机物由

于其在微波场中的欧姆损耗而在室温下吸收微波产生热量[11]。 
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温度在 600°C 到 1300°C 阶段出现急剧上升，这是由于混合微波热效应和非热效应导致的快速升

温。在此阶段，微波输入功率达到最大值 (约 10 kW)，此电场强度足以将各层石墨纸间隙中的残余

空气电离[8]，微波等离子体效应因此被激活，并引起各层石墨纸表面瞬间高温，高温引起固态 SiO2

发生熔化 [式 (1)] 和蒸发 [式 (2)] 形成 SiO 气体。此时，石墨纸和熔融 SiO2 将发生微波耦合效应，

促进温度升高。同时，石墨纸表面的瞬间高温会引起界面处的 C 和 SiO2 之间发生氧化反应 [式 (3)] 

生成 SiO 和 CO 气体。气体的产生将导致附加微波等离子体效应，从而进一步提升温度。随着物理

化学反应的继续，更多的气体得以形成和积聚，微波等离子体效应因此得到了增强，从而催化了更

高的温度。微波等离子体效应不仅会产生瞬间高温，而且会产生局部动力敏化 C 原子。敏化的 C 原

子成为非热效应电场强化的活性位点，活性位点敏化的C原子与熔融 SiO2之间发生界面反应 [式 (4)] 

合成 SiC。合成的 SiC 由于其介电和欧姆损耗吸收微波，产生附加电介质微波耦合效应提升温度[12]。

因此，本阶段温度急剧上升并几乎失去控制的原因在于石墨纸与熔融 SiO2 之间的耦合效应、生成的

SiC 之间的附加耦合效应、原始残余气体和反应产生气体的微波等离子体效应的共同作用。 

另外，本阶段内非热效应电场方向影响 SiC 晶粒生长。不同电场方向产生非热效应的原因与附

加微波等离子体效应密切相关，附加微波等离子体效应与界面反应和表面蒸发产生的 CO 和 SiO 气

体有关，被电离的气体分子将在电力作用下沿电场方向在各层石墨纸之间流动，并通过反应 (5) 在

石墨纸表面形成 SiC 晶核并生长，从而形成了片状 SiC。但由于圆柱形前驱体中石墨纸是一层一层

放置，随着反应的进行，生成的 SiC 厚度一旦达到石墨纸的层间距大小，石墨纸间的 CO 和 SiO 气

体就会在熔融 SiO2 产生的核壳结构空间中聚集并发生反应 (5) 和 (6) 形成 SiC 颗粒。本阶段发生的

主要物理化学反应如下所示： 

SiO2 (s)  SiO2 (l) (1)

2SiO2 (s)  2SiO (g) + O2 (g) (2)

C (s) + SiO2 (s)  SiO (g) + CO (g) (3)

C (s) + SiO2 (l)  SiC (s) + CO (s) (4)

CO (g) + SiO (g)  SiC (s) + O2 (g) (5)

2CO (g) + 2SiO2 (l)  2SiC (s) + 3O2 (g) (6)

在 1300°C 保温阶段，适度的保温时间有利于 βSiC 的生长。本研究主要通过调整输入功率使温

度控制在预烧温度点。此阶段微波耦合效应继续发生在未反应的石墨纸与熔融 SiO2 之间，随着 C 或

者 SiO2 的耗尽而停止。由于微波选择性加热，电场强化将停止[10]，因此微波本征等离子体效应停止，

所以此阶段只有界面处存在物理化学反应产生气体，从而产生附加微波等离子体效应，因此在此阶

段热量可以继续产生。为了防止温度超过预烧温度点，适度降低了输入功率，相应地反射功率出现

了降低，因此在图 2 中的保温阶段出现了输入功率和反射功率同时下降的情况。 

图3是在1100°C ~ 1500°C下各自保温10 min后合成产物的XRD图。图4是在烧结温度为1300°C

时不同保温时间下合成产物的 XRD 图。从图 3 和图 4 可以看出，所有样品中都出现了 βSiC 衍射峰，

且主峰的位置都相同，与 Jin 等人[13]采用微波合成的 β-SiC 晶须和颗粒所对应的标准卡片一致。仔细

观察发现，所有样品中在最高强度峰值 [对应于 (111)] 之前均出现了“SF”小峰，这可能是由于诸

如堆垛层错和孪生故障等缺陷导致的[14,15]。 

仔细分析图 3 可知，在烧结温度为 1100°C 时，XRD 图谱中出现了 C 的衍射峰和 β-SiC 的衍射

峰，说明产物中除了合成的 β-SiC 之外还含有未反应的 C；当加热温度为 1200°C ~ 1500°C 时，XRD

分析结果只检测出了 β-SiC 的衍射峰，说明 SiO2 与 C 源之间的碳热还原反应基本完成。随着温度的
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升高，β-SiC 的衍射峰的峰强先升高后降低，在 1300°C 时，β-SiC 的衍射峰最高。推测其原因可能

是温度越高，微波热效应和非热效应越强，促进了 β-SiC 的合成反应，增强了 SiC 的结晶度，从而 β-SiC

的衍射峰的峰强升高；但 β-SiC 在相对较低的温度比较稳定[16]，温度越高，SiC 的氧化分解就越严

重[17]，所以 β-SiC 的衍射峰峰强在高温阶段出现了下降的趋势。综上所述，1300°C 为微波合成 β-SiC

的最优温度。 

为了研究保温时间对合成 β-SiC 的影响，将样品在 1300°C 下分别保温 0 min，10 min，30 min，

60 min，采用 XRD 分析了其物相组成，结果如图 4 所示。从图 4 可以看出：当保温时间为 0 min 时，

图谱中出现了较弱的 β-SiC 衍射峰，说明此时产物中有 β-SiC 生成；当保温时间为 10 min ~ 30 min

时，β-SiC 的衍射峰峰强逐渐增大，原因在于足够的时间有利于 SiC 生成反应的完全进行和 SiC 微晶

的长大；在保温时间为 30 min 时，β-SiC 的衍射峰峰强达到最大，说明在 1300°C 保温 30 min 后 β-SiC

的结晶度最高。保温时间为 60 min 时，图谱中只检测到 β-SiC 衍射峰，并且“SF”峰几乎消失，这

意味着 β-SiC 在温度为 1300°C、保温时间为 60 min 的烧结条件下生长充分并完美结晶。 

通常，微波合成晶体的过程中物理化学反应基本上由微波热效应和非热效应在不同温度和不同

反应时间下所形成，不同的物理和化学反应导致晶体的不同方式成核和晶粒的不同生长过程，从而

导致晶体具有不同的形貌。在输入功率、前驱体的制备工艺都一致的情况下，片状 β-SiC 的形貌在

不同烧结温度、相同保温时间条件下存在有明显差异，如图 5 所示。在相同烧结温度、不同保温时

间条件下，片状 β-SiC 的形貌也存在明显差异，如图 6 所示。这说明片状 β-SiC 的形貌与微波烧结合

成温度和保温时间密切相关。 

从图 5 中可以看出，当合成温度为 1100°C 时，产物中的 SiC 为圆片状，直径为 0.2 μm ~ 2 μm；

由于温度低，微波等离子体效应弱，所以明显看到片状 SiC 形貌松散，定向排列弱。当合成温度为

1200°C 时，片状 β-SiC 直径为 0.2 μm ~ 2 μm；由于石墨纸片状结构的诱导，片状 β-SiC 开始出现沿

平面生长。当合成温度为 1300°C 时，片状 β-SiC 直径为 0.1 μm ~ 1 μm；由于温度升高，合成的部分

片状 β-SiC 在沿平面生长的基础上出现了堆垛密排生长。当合成温度为 1400°C 时，片状 β-SiC 直径

为 0.1 μm ~ 2 μm，在微波耦合效应、等离子体效应和电场强化产生的高温以及电场方向引导 SiC 晶

粒定向生长协同作用下，片状 β-SiC 长大成表面为六边形的高结晶度颗粒。当合成温度为 1500°C 时，

 

  

图 3 不同微波烧结温度下保温 10 min 
片状 β-SiC 的 XRD 图 

Figure 3 XRD patterns of flaky β-SiC synthesized by 
holding at different temperatures for 10 min 

图 4 烧结温度为 1300°C 时不同保温时间下 
片状 β-SiC 的 XRD 图 

Figure 4 XRD patterns of flaky β-SiC synthesized by 
different holding time at 1300°C 
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高结晶度的表面为六边形 β-SiC 颗粒 (1 μm ~ 2 μm) 在电场方向诱导下开始沿平面生长。 

从图 6 可以看出，当保温时间为 0 min 时，合成的片状 β-SiC 直径为 0.2 μm ~ 1 μm，在石墨纸

片状结构诱导作用下开始沿平面生长。保温时间为 10 min 时，合成的片状 β-SiC 直径为 0.5 μm ~ 2 μm，

由于微波等离子体效应持续时间长，在沿平面生长的基础上出现了堆垛密排生长。保温时间为 30 min

时，片状 β-SiC 逐渐长大，直径为 0.5 μm ~ 2 μm。保温时间为 60 min 时，合成的片状 β-SiC 直径为

1 μm ~ 5 μm，由于微波热效应和非热效应协同作用时间长，生成的片状 β-SiC 表面出现了氧化之后

的孔洞。 

综上所述，烧结温度 1300°C 保温时间 30 min 是微波合成片状 β-SiC 的最优条件。 

 

 

 

 
图 5 不同烧结温度下保温 10 min 所得片状 β-SiC 的 SEM 图 

Figure 5 SEM images of flaky β-SiC synthesized at different temperatures for 10 min: 

(a) 1100°C; (b) 1200°C; (c) 1300°C; (d) 1400°C; (e) 1500°C 
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图 6 在烧结温度为 1300 °C 不同保温时间下片状 β-SiC 的 SEM 图 
Figure 6 SEM images of flaky β-SiC synthesized at 1300 °C for different holding time: 

(a) 0 min; (b) 10 min; (c) 30 min; (d) 60 min 

3 结 论 

本文通过对微波合成片状 β-SiC 的工艺研究得到了以下结论： 

(1) 片状 β-SiC 可以采用溶胶凝胶法水解正硅酸乙酯制得的 SiO2 作为硅源、石墨纸为碳源，借

助于微波加热合成。 

(2) 过高的烧结温度和过长的保温时间都将会导致片状 β-SiC 被氧化，烧结温度 1300°C、保温

时间 30 min 是微波合成片状 β-SiC 的最优条件。 

(3) 加热过程中的热效应来自微波耦合效应和微波等离子体效应。微波耦合效应由石墨纸的本征

耦合、石墨纸与熔融 SiO2 耦合、生成 β-SiC 之间的附加耦合而引起。微波等离子体效应由原始前驱

体中残余气体和反应产生气体的电离而产生。加热过程中的非热效应包括电场强化和电场方向效应；

热效应和非热效应都有助于微波加热和形成不同形貌大小的片状 β-SiC。 
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