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Методом искрового плазменного спекания при температуре обжига 2000 °C синте-
зирована керамика на основе карбида кремния с добавкой 1% (по массе) карбида бора. 
Полученный материал обладал пределом прочности при трехточечном изгибе 420±20 МПа, 
относительной плотностью 98,7% и открытой пористостью 0,2%. Проведено сравне-
ние микроструктуры, фазового состава, открытой пористости и относительной 
плотности керамики, полученной методами спекания без приложения давления в атмо-
сфере аргона и искрового плазменного спекания. 
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SILICON  CARBIDE  CERAMICS 
OBTAINED  BY  SINTERING  GRANULAR  POWDER 

 
Silicon carbide-based ceramics with an addition of 1% wt. boron carbide were synthesized 

by spark plasma sintering at a firing temperature of 2000 °C. The resulting material had a 
three-point bending strength of 420±20 MPa, a relative density of 98,7% and an open porosity 
of 0,2%. The comparison of microstructure, phase composition, open porosity and relative den-
sity of ceramics obtained by pressureless sintering in the argon atmosphere and spark plasma 
sintering is carried out. 

Keywords: silicon carbide, microstructure, mechanical properties, uniaxial pressing, pres-
sureless sintering, spark plasma sintering. 
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Введение 
Керамика на основе карбида кремния благодаря высоким значениям физико-

механических характеристик является широко используемым материалом в различных 

областях промышленности и машиностроения. Наиболее привлекательными свойства-

ми карбида кремния считают высокие прочность, твердость, сопротивление истиранию, 

низкий температурный коэффициент линейного расширения (ТКЛР), способность пе-

реносить значительные силовые и тепловые нагрузки в условиях агрессивных сред. Как 

известно, спекание карбидокремниевой керамики проводят при высоких температурах, 

достигающих 2200 °C, но получить изделия с полным отсутствием пористости практи-

чески не удается, так как карбид кремния обладает достаточно низкими значениями  

коэффициентов поверхностной и объемной диффузии, а повышение температуры при-

водит к разложению карбида кремния на элементные составляющие [1–9]. 

В настоящее время существует несколько методов, предназначенных для интен-

сификации процессов спекания керамики на основе карбида кремния. Однако общим 

подходом является применение тонкодисперсных и химически чистых порошков  
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со средним размером зерна ˂1 мкм с целью повышения удельной поверхности и, как 

следствие, снижения энергии активации диффузионных процессов. Поскольку во время 

прессования и транспортировки тонкодисперсных порошков возникает ряд сложностей 

(слеживание, пылевое загрязнение воздуха, плохо регулируемая насыпная способ-

ность), в общемировой практике используют гранулированные пресс-порошки, пред-

ставляющие собой систему шарообразных частиц с идентичными физико-

механическими свойствами и размерами [10]. 

Одним из наиболее эффективных способов спекания керамики на основе карби-

да кремния является спекание без приложения давления с применением оксидных до-

бавок, образующих жидкую фазу при достижении температуры синтеза [11, 12]. Появ-

ление расплава оксидных добавок в таких системах оказывает положительное влияние 

на процесс спекания, что способствует переориентированию зерен карбида кремния и 

заполнению пустот, которые образуются на этапе формования изделий [13]. Кроме то-

го, жидкофазное спекание позволяет получать изделия сложной геометрической формы 

и существенным образом снижать температуру спекания. Несмотря на вышеперечис-

ленные преимущества, у данного метода существуют недостатки. К одним из наиболее 

значимых следует причислить снижение механической прочности. Как правило, такие 

материалы уступают по прочности керамике, синтезированной методом твердофазного 

спекания. 

Для консолидации керамики на основе карбида кремния также активно применя-

ют методы горячего прессования и искрового плазменного спекания, которые позволяют 

получать высокоплотные изделия с гораздо меньшим временем высокотемпературного 

воздействия, по сравнению со спеканием без давления. К недостаткам таких методов 

можно отнести анизотропию свойств материалов, химическое загрязнение изделий мате-

риалом пресс-форм, невозможность изготовления изделий сложной геометрической 

формы [14]. 

Целью данной работы является получение керамики на основе карбида кремния 

с высоким уровнем физико-механических свойств путем спекания тонкодисперсного 

гранулированного порошка без применения оксидных добавок. 

Работа выполнена в рамках реализации комплексных научных проблем 2.1. 

«Фундаментально-ориентированные исследования» и 14.1. «Конструкционные керами-

ческие композиционные материалы (ККМ)» («Стратегические направления развития 

материалов и технологий их переработки на период до 2030 года») [1]. 

 

Материалы и методы 

В данной работе использовали гранулированный пресс-порошок на основе кар-

бида кремния, который предварительно просеивали через сито с размером ячейки 

160 мкм с целью разрушения крупных агломератов частиц, образующихся в результате 

слеживания. Экспериментальные образцы на основе порошка карбида кремния разме-

ром 40×5×5 мм формовали методом двухстороннего одноосного полусухого прессова-

ния. Давление прессования составило 250 МПа. Для удаления временной технологиче-

ской связки образцы прокаливали в печи при температурах 200 и 500 °C с выдержкой 2 и 

4 ч соответственно. Обжиг осуществляли в вакуумной печи в атмосфере аргона при 

температурах 2000, 2050, 2100 и 2150 °C. Подъем температуры до максимальной про-

водили со скоростью 5 °C/мин, выдержка при максимальной температуре составила  

30 мин. Прессование порошка из карбида кремния осуществляли также на установке 

искрового плазменного спекания (модель FCT H-HPD 25-SD) в режиме гибридного 

нагрева (искровое плазменное спекание+индукционный нагрев) в графитовой пресс-

форме. Консолидацию порошка проводили при температуре 2000 °C в вакууме.  
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Кажущуюся плотность и открытую пористость образцов керамики на основе 

карбида кремния определяли по ГОСТ 2409–2014 методом гидростатического взвеши-

вания на электронных весах AND GR-200 с применением дистиллированной воды в ка-

честве насыщающей жидкости. Значения открытой пористости и кажущейся плотности 

вычисляли как среднее значение по трем образцам по следующим формулам: 

каж=m0ж/(m1-m2);                                                       (1) 

Потк=(m1-m0)/(m1-m2),                                                     (2) 
где m0 – масса высушенного образца, г; m1 – масса пропитанного водой образца, г; m2 – масса 

пропитанного образца, погруженного в воду, г [15]. 

 

Теоретическую плотность образцов рассчитывали по правилу смесей. 

Испытания на трехточечный изгиб отполированных образцов размером 40×5×5 мм 

проводили в соответствии с методикой ГОСТ 24409–80 на электромеханической испы-

тательной машине Z050. База испытаний составила l=25 мм, скорость перемещения ак-

тивного захвата 0,5 мм/мин. По результатам испытаний определили предел прочности 

при изгибе по формуле 
 

σизг=3Pl/2bh
2
,                                                         (3) 

 

где Р – разрушающее усилие, Н; b и h – ширина и высота образца соответственно, мм [16]. 

 

Исследование морфологии порошка проводили на конфокальном лазерном ска-

нирующем микроскопе Olympus LEXT OLS 3100 в режиме конфокального лазерного 

сканирования с переменным фокусом. Компьютерную обработку проводили с приме-

нением программы LEXT OLS 3000. 

Исследование морфологии порошка и микроструктуры образцов, а также элек-

тронно-зондовый микроанализ проводили на растровом электронном микроскопе Zeiss 

EVO MA 10 при ускоряющем напряжении 20 кВ, оснащенном энергодисперсионным 

спектрометром X-Max. Определение локального элементного состава выполнено в со-

ответствии с ГОСТ Р ИСО 22309–2015. Проведение анализа и обработку данных осу-

ществляли с применением программного обеспечения AZtec 2.3. 

Рентгенофазовый анализ выполнен с применением дифрактометра Empyrean ме-

тодом рентгеновской дифракции в монохроматическом Cu Kα-излучении (λ=0,15418 нм),  

в диапазоне угла 2θ, составляющем 10–90 градусов, с шагом Δ2θ=0,016 градуса и вы-

держкой 40 с. Расшифровка дифрактограмм проведена c применением специализиро-

ванной программы HighScore и базы данных PDF-2. Периоды решеток и размер  

кристаллитов рассчитаны методом полнопрофильного анализа Ритвельда. 

 

Результаты и обсуждение 

Известно, что уплотнение керамических материалов в процессе синтеза прохо-

дит более полно и при более низких температурах в случае применения тонкодисперс-

ных порошков [10]. В связи с тем, что в гранулированном порошке на основе карбида 

кремния отсутствовали оксидные добавки, способные интенсифицировать процесс 

жидкофазного спекания карбида кремния, для получения керамики с высоким уровнем 

свойств методом твердофазного спекания необходим исходный материал с размером 

зерен не более 1 мкм. Для всесторонней оценки характеристик пресс-порошка провели 

комплекс исследований, в результате которых установлено, что пресс-порошок,  

используемый в данной работе, представлен полыми гранулами преимущественно  

сферической формы со средним размером ~80 мкм (рис. 1). 
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Рис. 1. Конфокальное изображение пресс-порошка на основе карбида кремния 

 

Локально наблюдаются пустотелые гранулы, частично заполненные гранулами 

более мелкого размера и незаполненные, а также агломераты гранул с широким разбро-

сом по размерам – от 100 до 300 мкм. На рис. 2 приведено распределение гранул пресс-

порошка по размерам. 
 

 
Рис. 2. Интегральная (1) и дифференциальная (2) функции распределения гранул пресс-

порошка на основе карбида кремния по размерам 

 

Для проведения дальнейших исследований пресс-порошок прокаливали при темпе-

ратуре 500 °C с выдержкой в течение 1 ч для удаления временной технологической связки. 

Методом растровой электронной микроскопии установлено, что гранулы различной  

морфологии сформированы зернами пластинчатой формы размером ~1 мкм (рис. 3). 

 

 
Рис. 3. РЭМ-изображения пресс-порошка на основе карбида кремния 

 

По данным рентгенофазового анализа основа пресс-порошка для синтезирования 

керамического материала – гексагональный карбид кремния (SiC-6H), в порошковой 
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пробе также содержится некоторое количество ромбического карбида кремния  

(SiC-15R). Значения периодов решетки a и c, а также области когерентного рассеяния D 

представлены в табл. 1. На рис. 4 приведены результаты рентгенофазового анализа. 

 
Таблица 1 

Результаты рентгенофазового анализа пресс-порошка на основе карбида кремния 

a, нм c, нм D, нм 

0,308 1,512 20 

 

 
Рис. 4. Результаты рентгенофазового анализа пресс-порошка на основе гексагонального () 

и ромбического (●) карбида кремния 

 

В табл. 2 представлены значения относительной плотности и открытой пористо-

сти карбидокремниевой керамики, синтезированной методом свободного спекания  

в атмосфере аргона без приложения давления. Наблюдается уплотнение материала  

с повышением температуры спекания, однако значения относительной плотности сви-

детельствуют о незавершенности процесса даже при наивысшей температуре синтеза. 

 
Таблица 2 

Свойства экспериментальных образцов керамики на основе карбида кремния,  

полученных методом спекания без приложения давления 

Температура  

синтеза, °C 

Теоретическая  

плотность ρт, г/см
3
 

Относительная  

плотность ρотн, % 

Открытая  

пористость Потк, % 

2000 3,19 93,0 1,2 

2050 3,19 95,8 0,8 

2100 3,19 96,5 0,6 

2150 3,19 97,5 0,5 

 

При дальнейшем исследовании установлено, что фазовый состав свободно спе-

ченных образцов керамики (согласно рентгенофазовому анализу) идентичен и в основ-

ном представлен гексагональным карбидом кремния (SiC-6H), а также ромбическим 

карбидом кремния (SiC-15R) (рис. 5). 

Микроструктура свободно спеченных образцов характеризуется зернами разме-

ром от 5 до 20 мкм. Наблюдаются внутри- и межкристаллические поры преимуще-

ственно неправильной формы размером ~1 мкм и более крупные дефекты различного 

характера, размер которых с ростом температуры уменьшается от 160 до 20 мкм 

(рис. 6). Часть дефектов представлена фрагментами исходных гранул. 
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Рис. 5. Результаты рентгенофазового анализа керамики на основе гексагонального ()  

и ромбического (●) карбида кремния, полученной методом спекания без приложения давления 

 

 
Рис. 6. Микроструктура образцов (поверхность разрушения) керамики на основе карбида 

кремния, полученных методом спекания без приложения давления, при температуре обжига 

2000 (а), 2050 (б), 2100 (в) и 2150 °C (г) 

 

Данный характер микроструктуры дает возможность сделать предположение о 

неравномерности распределения давления по высоте прессовки, которое не позволяет 

некоторым отдельным гранулам разрушиться, несмотря на их низкую прочность [17]. 

К другим видам дефектов можно отнести крупные пустоты, наблюдающиеся в 

материале, синтезированном при температурах 2000 и 2050 °C, а также значительно 

более мелкие протяженные пустоты, присутствующие во всех образцах. 

Следует отметить, что возникновение всех видов пустот происходит на этапе 

полусухого формования, о чем свидетельствует округлая форма зерен, образующих бе-

рега дефектов. Наличие крупных пустот, по-видимому, связано с недостаточной для 

завершения процесса уплотнения материала температурой спекания. Мелкие протя-

женные дефекты образовались в результате деформации пустотелых гранул во время 
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прессования. Такое предположение следует из их соизмеримости с гранулами и пред-

почтительного расположения перпендикулярно направлению приложения давления 

прессования (рис. 7). Устранению пустот в процессе консолидации препятствует  

расширение воздуха, заключенного в пустотелых гранулах. 

 
Рис. 7. Схематичное изображение поперечного сечения прессовочной заготовки 

 

Кроме того, в полученной керамике наблюдаются пустоты, образовавшиеся на 

стыке нескольких гранул. В общемировой практике такое явление считается широко 

распространенным [18]. Наиболее вероятной причиной его возникновения является 

расширение воздуха, заключенного между гранулами, устранить который не удается 

как во время формования, так и во время спекания. 

В результате исследования микроструктуры образцов также установлено нали-

чие в материале карбида бора, не идентифицированного методом рентгенофазового 

анализа в виду его малого содержания. По результатам качественного электронно-

зондового микроанализа частицы, располагающиеся на границах зерен карбида крем-

ния, содержат бор (B) и углерод (C) (рис. 8). Кроме того, наблюдается пик интенсивности 

кремния (Si). Возможным объяснением данного факта является то, что из-за размера  

и состава исследуемых частиц в область сигналов, возникающих при взаимодействии 

электронного пучка с материалом, попадают зерна карбида кремния, окружающие фазу 

карбида бора. 
 

 
Рис. 8. Микроструктура образца керамики на основе карбида кремния, полученного методом 

свободного спекания:  

а – поверхность разрушения; б – спектр характеристического рентгеновского излучения 

участка 1 
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Несмотря на то что в целом результаты исследования микроструктуры образцов ке-

рамики на основе карбида кремния, полученных при температуре спекания 2150 °C, свиде-

тельствуют об интенсивном протекании процесса консолидации, наличие вышеописанных 

дефектов не позволяет считать результат соответствующим цели работы. Известно, что 

одной из ключевых особенностей керамики является ее хрупкость и, как следствие, высо-

кая чувствительность к концентраторам напряжений различного рода, в том числе и к 

микроструктурным [19]. Природа межатомной связи химических соединений, являющихся 

основой керамических материалов, препятствует релаксации остаточных напряжений вы-

сокого уровня, возникающих в области концентраторов. Поэтому дефектная микрострук-

тура, как правило, приводит к значительному падению прочностных показателей. 

С целью получения карбидокремниевого материала без таких ярко выраженных 

дефектов, как фрагменты гранул или протяженные пустоты, исходный порошок прес-

совали на установке искрового плазменного спекания. Данный метод известен своей 

эффективностью для получения высокоплотной керамики с минимальным ростом раз-

мера зерна за достаточно короткий промежуток времени, по сравнению со свободным 

спеканием и горячим прессованием [6]. Выдержку образцов осуществляли при темпе-

ратуре 2000 °C, при которой отмечено полное завершение процесса усадки. В табл. 3 

приведены значения прочности при изгибе, относительной плотности и открытой  

пористости керамики на основе карбида кремния, полученной методом искрового 

плазменного спекания. Анализируя полученные данные можно сделать вывод о более 

эффективном протекании процесса спекания в сравнении с обжигом без приложения 

давления в атмосфере аргона. 
 

Таблица 3 

Свойства экспериментальных образцов керамики на основе карбида кремния, 

полученных методом искрового плазменного спекания 

Температура 

синтеза, °C 

Теоретическая  

плотность ρт, 

г/см
3
 

Относительная 

плотность ρотн, % 

Открытая  

пористость Потк, 

% 

Прочность при 

изгибе, МПа 

2000 3,19 98,7 0,2 420 
 

Фазовый состав образцов керамики на основе карбида кремния, полученных ме-

тодом искрового плазменного спекания, согласно рентгенофазовому анализу, иденти-

чен и в основном представлен гексагональным карбидом кремния (SiC-6H), а также 

ромбическим карбидом кремния (SiC-15R) (рис. 9). 
 

 
Рис. 9. Результаты рентгенофазового анализа керамики на основе гексагонального () и 

ромбического (●) карбида кремния, синтезированной методом искрового плазменного спекания 
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Микроструктура характеризуется наличием равноосных зерен пластинчатой 
формы, размер которых не превышает 8 мкм. Наблюдаются также внутри- и межкристал-
лические поры преимущественно неправильной формы размером не более 1 мкм (рис. 10). 
Дефекты в виде фрагментов гранул или протяженных пустот в объеме материала пол-
ностью отсутствуют. 

 

 
Рис. 10. Микроструктура образца (поверхность разрушения) керамики на основе карбида 

кремния, полученного методом искрового плазменного спекания 
 

Сравнивая микроструктуру образцов керамики, полученных двумя различными 
методами, можно констатировать, что искровое плазменное спекание значительно ин-
тенсифицирует процесс консолидации карбида кремния и позволяет получить высоко-
плотный материал без дефектов в виде фрагментов гранул и протяженных пустот, об-
разующихся во время формования и сохраняющихся после обжига без приложения 
давления в атмосфере аргона. Следует отметить, что вклад в интенсификацию процесса 
спекания в обоих случаях, вероятно, внес карбид бора, присутствующий в пресс-
порошке. Известно, что модифицирование керамики на основе карбида кремния соеди-
нениями, состоящими из атомов с малым ионным радиусом, таких как бор или азот, 
способно привести к возникновению дефектов в кристаллической решетке карбида 
кремния [20]. Такое явление, причиной которого становится замещение атомов Si и C 
атомами модифицирующих добавок или их внедрение в кристаллическую решетку 
карбида кремния, приводит не только к изменению физико-механических свойств,  
но и способствует снижению энергии активации диффузионных процессов. 

 

Заключения 
Методом искрового плазменного спекания при температуре обжига 2000 °C 

синтезирована керамика на основе карбида кремния с добавкой 1% (по массе) карбида 
бора. Полученные образцы обладали пределом прочности при трехточечном изгибе 
420±20 МПа, относительной плотностью 98,7% и открытой пористостью 0,2%. Прове-
дено сравнение микроструктуры, фазового состава, открытой пористости и относи-
тельной плотности керамики, полученной методами спекания без приложения давления 
в атмосфере аргона и искрового плазменного спекания. Показано, что применение ис-
крового плазменного спекания позволяет избежать образования крупных дефектов 
микроструктуры, способных в значительной степени снизить прочностные свойства, во 
всем объеме материала. Полученная керамика перспективна для изготовления режущих 
инструментов, подшипников, роторных колец и других изделий, несущих силовые 
нагрузки при температурах до 1200 °C. 
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