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Применение метода самораспространяющегося  
высокотемпературного синтеза при получении шихты для производства  

объемных монокристаллов карбида кремния 
 

В. А. Неверов, Б. Ф. Мамин, Р. И. Сидоров, Д. А. Скворцов 
 
С целью создания условий для промышленного производства современных отече-
ственных полупроводниковых материалов для нужд силовой и микроэлектроники ме-
тодом самораспространяющегося высокотемпературного синтеза получена шихта, 
необходимая для роста объемных монокристаллов карбида кремния 4Н-политипа 
диаметром 100 мм (150 мм – в перспективе). Синтез шихты реализован на промыш-
ленных установках ростовых систем BaSiC-T (PVATepla) с использованием ряда кон-
струкционных элементов их тепловой зоны. Проведен анализ гранулометрического, 
фазового и политипного состава дисперсных порошков SiC-шихты, полученных при 
различных условиях синтеза.  
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Введение 
 
Цифровизация экономики РФ [1], созда-

ние современных конкурентноспособных 
производств на основе высоких технологий в 
условиях всеобъемлющего импортозамеще-
ния, предполагают глубокую модернизацию 
силовой, микро- и наноэлектроники с учетом 
все возрастающих потребностей приборов и 
комплектующих с уникальными электриче-
скими параметрами, устойчивыми к агрессив- 
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ным средам, ионизирующему излучению, вы-
соким температурам. Материалом, удовлетво-
ряющим всем этим требованиям следует счи-
тать широкозонный полупроводник – карбид 
кремния, который постепенно вытесняет тра-
диционные материалы, в первую очередь 
кремний, стимулируя ускоренное развитие 
инновационных проектов в области силовой 
электроники, систем управления гиперзвуко-
вых изделий, системах связи и коммуникаций 
в условиях космического вакуума и значи-
тельного перепада температур, системах ис-
кусственного интеллекта, в лазерных техноло-
гиях получения THz излучения в качестве 
окна ввода (вывода) энергии значительной 
мощности [2]. 

С целью реализации Программы [1] в НИЛ 
«Синтез и обработка монокристаллов карбида 
кремния» ФГБОУ ВО «МГУ им. Н. П. Огарё-
ва» освоено производство объемных монокри-
сталлов карбида кремния 4H-политипа диа-
метром 100 мм. Рост монокристаллов 
производится на современных серийно  
выпускаемых установках BaSiC-T фирмы 
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PVATepla (Германия) [3] методом высокотем-
пературной сублимации (PVT) [4]. В качестве 
источника молекулярного карбида кремния 
используется шихта, приобретаемая до насто-
ящего времени за рубежом. Учитывая высо-
кую стоимость импортного сырья, в плане по-
этапного перехода на отечественные аналоги 
дисперсного материала, были проведены не-
сколько пробных серий процессов синтеза 
карбид-кремниевой шихты на установках ро-
ста кристаллов BaSiC-T. Воспроизведен метод 
самораспространяющегося высокотемпера-
турного синтеза (СВС) [5–7] из материалов, 
содержащих значительное количество крем-
ния и углерода [8–11]. Метод СВС позволяет 
получать широкий спектр материалов – ком-
позитов, функционально-градиентных мате-
риалов, керамики, в том числе и карбид крем-
ния. В данном случае нами инициирован 
режим объемного горения, при котором весь 
реакционный материал в виде смеси порош-
ков Si +C нагревается в контролируемом ре-
жиме до тех пор, пока реакция горения не 
начнется во всем объеме образца. Этот способ 
СВС наиболее подходит для проведения слабо 
экзотермических реакций, таких как реализо-
ванный нами процесс синтеза SiC-шихты [12]: 
 

Si + C = SiC + 73 кДж/моль. 
 

В данной работе осуществлен синтез 
шихты SiC в промышленных ростовых уста-
новках BaSiC-T (PVATepla), которые исполь-
зуются для роста объемных монокристаллов 
карбида кремния. При этом использовали ряд 
конструкционных элементов ростовых ячеек, 
выполненных из высокочистого графита. 
Проведены гранулометрические исследования 
синтезированных порошков. Исследован фа-
зовый и политипный состав шихты, получен-
ной при различных условиях синтеза.  

 
 
Получение и исследование образцов 

 

Синтез шихты SiC осуществлен в про-
мышленных ростовых установках BaSiC-T 
(PVATepla). Они предназначены для роста 
объемных монокристаллов карбида кремния и 
способны поддерживать температуру в зоне 
СВС более 2500 ºС. Кроме того, нами была 
использована возможность применения ряда 
конструкционных элементов ростовых ячеек, 

выполненных из высокочистого графита.  
В качестве исходного материала использова-
лись порошки неотожженного графита и ультра-
чистого кремния. Фракционный состав порошка 
графита: 100 % < 160 мкм, 99,5 % < 100 мкм, 
95–99 % < 63 мкм, 80–90 % < 32 мкм; золь-
ность – (Si, Al, S, Fe, Ca, Cr, Ni) < 50 ppm. По-
рошок ультрачистого кремния на 60 % состо-
ит из частиц масштаба 30–400 мкм, содержит 
акцепторные примеси (B, Al, Sb) < 4 ppba, до-
норные примеси (P, As) < 4 ppba, углерод сво-
бодный < 8 ppba, металлы (суммарно) (Fe, Cu, 
Ni, Cr, Zn, Na) < 2 ppm. На подготовительной 
стадии процесса СВС проводится отжиг ис-
ходного порошка графита в графитовом тигле 
при температуре 2300 ºС (вакуум  310-6 бар) 
в течении 8 часов для эффективного удаления 
металлических примесей и серы, после чего 
порошки отожженного графита и ультрачи-
стого Si смешивались в стехиометрическом 
соотношении 1:1 (моль) в пластиковой емко-
сти (высокочистый HDPE) в течение 40 часов 
до получения гомогенной смеси. Смесь в сво-
бодной засыпке помещалась в графитовый ти-
гель. Для предотвращения попадания продук-
тов сублимации в камеру реактора тигель 
герметизировался, обкладывался со всех сто-
рон графитовым теплоизоляционным матери-
алом. Собранная тепловая зона помещалась в 
камеру ростовой установки BaSiC-T с индук-
ционным нагревателем в позиции, обеспечи-
вающей осевой температурный градиент 
 1 ºС/см. Контроль температуры осуществ-
лялся оптическими пирометрами на поверхно-
сти центра крышки и дна тигля с точностью 
0,1 % от значения измеряемой температуры в 
диапазоне 1000–3000 ºС.  

На первой стадии СВС осуществлялась 
откачка камеры до предельного вакуума и по-
следующий нагрев тигля до температуры 
1200–1300 ºС. Вторая стадия включает под-
держание последней температуры в течение 
времени необходимого для повторного  
достижения предельного вакуума и последу-
ющий напуск аргона особой чистоты до дав-
ления 800 мбар. Начало реакции СВС наблю-
далось при температуре 1280–1350 ºС 
(температура инициирования реакции СВС). 
Тепловой эффект экзотермической реакции 
наблюдался во всех экспериментах и состоял в 
достаточно быстром «скачкообразном» разо-
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греве тигля со скоростями 25–30 ºС/мин при 
нулевом инкременте мощности нагревателя до 
температуры 1500–1600 ºС. Затем мощность, 
подводимую к тиглю увеличивали до дости-
жения требуемой температуры выдержки. 
Третью стадию – стадию выдержки (темпера-
турного «плато») длительностью 2 часа про-
водили при различных температурах. В таб-
лице 1 приведены условия синтеза, параметры 
реакционной смеси, а также массы получен-
ного порошка карбида кремния для трех 
наиболее характерных процессов, проведен-
ных в вакууме и в среде Ar. Кроме того, в 
процессе Sint-1 реакционная смесь порошков 
Si+C уплотнялась путем прессования, а в про-
цессах Sint-2 и Sint-3 реализована их свобод-
ная засыпка. СВС двух последних процессов с 
одинаковой массой и плотностью Si+C смеси 
проведены в различных атмосферах. Темпера-
тура СВС Sint-2 процесса (2049 ºС) оказалась 
ниже, чем в процессе Sint-3, протекающем в 
вакууме (2198 ºС). Выход порошка SiC (1390 г) 
в случае СВС в вакууме и в среде аргона (1380 г) 
сопоставимы. Результат СВС кристалличес- 
кого карбида кремния представляет собой 

дисперсный порошок от коричневого (преоб-
ладание кубической -фазы) до желтого 
(смесь  и -фазы) или зеленоватого (гексаго-
нальная -фаза, полученная при температурах 
> 2100 ºС) цвета. Для каждой партии шихты 
проведены гранулометрические измерения, 
дифференциальные распределения которых 
представлены на рисунке. Измерения прово-
дились методом лазерной дифракции на ана-
лизаторе размера частиц Shimadzu SALD 3101 
c применением ультразвуковой диспергации. 
Распределения частиц дисперсных порошков 
карбида кремния по размерам существенно 
различаются. Так, в процессе СВС Sint-1 (ри-
сунок) подавляющее число (98 %) частиц SiC 
имеют линейные размеры 2,5–50 мкм, притом, 
что их наиболее вероятное значение  6,3 мкм. 
Частицы значительно меньших масштабов об-
разуются в результате СВС процесса Sint-2. 
Интервал значений крупности этих частиц со-
ставляет 0,3–1,0 мкм, а на диапазон размеров 
0,4–0,5 мкм приходится 51 % от общего числа 
частиц. Наиболее вероятное значение разме-
ров частиц в шихте, полученной в процессе 
Sint-2, составляет 0,45 мкм.  

 
Таблица 1 

 

Характеристики исходных компонентов, параметры СВС, масса SiC шихты 
 

Процесс 
Масса 
Si+C, г 

Механическое 
воздействие 
при засыпке 

Плотность засыпки 
Si+C, г/см3 

Атмосфера начала 
стадии СВС 

Температура  
стадии выдержки, 

ºС 

Масса 
SiC, г 

Sint-1 1700 Прессование 1,1 Vac 1926 1668 
Sint-2 1400 нет 0,8 Ar 2049 1380 
Sint-3 1400 нет 0,8 Vac 2198 1390 

 
 

 0,1                          1                           10                         100                       1000 
                                         а                  d, мкм 

N
di
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 %
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 0,1                          1                           10                         100                       1000 
                                         б                   d, мкм 

N
di

ff,
 %

 

14
12
10
8
6
4

2
0

Норма числа частиц 

Норма объема 

Гранулометрический состав продук-
тов СВС SiC-шихты: а) – распределе-
ния, нормированные по числу частиц 
в пробе; б) – распределения, выражен-
ные в пересчете на объем частиц. 
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Значительно более крупные частицы со-
держит шихта карбида кремния, полученная в 
процессе Sint-3 (рисунок). Распределение  
частиц по размерам носит бимодальный ха-
рактер, а 99 % частиц имеют линейные мас-
штабы 70–500 мкм. Первый максимум рас-
пределения приходится на значение 140 мкм, 
второй – 290 мкм. Согласно табл. 1, исходные 
условия синтеза порошков карбида кремния в 
процессах Sint-2 и Sint-3, за исключением 
«атмосферы» – Ar в Sint-2 и Vac в Sint-3 – 
идентичны. Поэтому такое значительное раз-
личие гранулометрического состава и распре-
деления частиц по размерам, следует связать с 
процессом роста зерен находящихся в микро-
полостях свободной засыпки в условиях более 
интенсивной сублимации материала в вакууме 
на стадии высокотемпературной выдержки.  
Из цепочки экспериментальных процессов с 
повышением мощности нагрева при свобод-
ной засыпке 0,8 г/см3 было установлено, что 
максимум распределения размера частиц 
сдвигается в сторону больших значений от 6 до 
20 мкм в интервале температур стадии вы-
держки 1450–1950 ºС при относительно ста-
бильном профиле самого распределения. При 
более высоких температурах наблюдается 
резкое увеличение скорости роста зерен SiC, 
как в атмосфере Ar, так и в вакууме. Однако, 
при плотностях засыпки стехиометрической 
Si-C смеси более 1 г/см3 наблюдалось суще-
ственное спекание шихты, что требует приме-
нения дополнительной стадии размола, крайне 
нежелательной для получения высокочистого 
материала. С целью выявления возможной 
корреляции между условиями протекания 
процессов СВС и свойствами полученных по-
рошков SiC были проведены исследования их 
фазового и политипного состава методами 
рентгеноструктурного анализа (ДРОН-6, Рос-
сия). Результаты исследований сведены в 
табл. 2 и табл. 3, соответственно. 

Согласно данным таблицы 2 фазовый 
состав порошков шихты во всех циклах синте-
за на 90% и более определяется кристалличе-
ским карбидом кремния с незначительным со-
держанием материала исходных реагентов Si 
и С. В процессах СВС карбида кремния, про-
текающих при различных температурах, в га-
зовой среде или вакууме, формируются не-
сколько политипов SiC, табл. 3. В процессе 
Sint-1 подавляющую часть кристаллического 
материала шихты составляет 3С – политип 

карбида кремния (87 %). Процесс Sint-2, про-
веденный в среде Ar характерен наличием 
значительного количества – 61, 29 и 10% по-
литипов 3C, 6H и 15R, соответственно. Анало-
гичный процесс СВС Sint-3, но в условиях ва-
куума приводит к образованию в шихте 80 % 
6H-SiC. Порошок данной шихты включает в 
себя, кроме 6H-политипа, 3С-, 15R-. Отметим, 
что 4H-политип карбида кремния в исследо-
ванных порошках, полученных методом само-
распространяющегося высокотемпературного 
синтеза не обнаружен. 

 

Таблица 2 
 

Содержание фаз шихты SiC (% wt.) 
 

Шихта SiC Si C 
SiC (Sint-1) 90 6 2 
SiC (Sint-2) 94 – 3 
SiC (Sint-3) 95 – 1 

 
 Таблица 3 

 

Политипный состав кристаллического SiC  
в шихте (% wt.) 

 

Шихта 
Политипы SiC 

3C 6H 15R 
SiC (Sint-1) 87 4 9 
SiC (Sint-2) 61 29 10 
SiC (Sint-3) 10 80 10 

 
 

Заключение 
 

Методом самораспространяющегося вы-
сокотемпературного синтеза, используя про-
мышленные установки BaSiC-T, предназна-
ченные для выращивания объемных 
монокристаллов карбида кремния, получены 
образцы порошков шихты SiC с целью ее 
дальнейшего использования в качестве источ-
ника молекулярного карбида кремния. Синтез 
шихты проходил в среде аргона или вакуума в 
ростовой ячейке BaSiC-T при температурах 
стадии выдержки 1920–2200 ºС в течение  
2 часов. Установлен гранулометрический состав 
полученных дисперсных порошков. Линейные 
масштабы частиц карбида кремния лежат в 
интервале 0,3–500 мкм. Полученная методом 
СВС шихта будет использована для проведе-
ния процессов роста объемных монокристал-
лов карбида кремния 4H-политипа диаметром 
100 мм (в перспективе – 150 мм) с их после-
дующей резкой на пластины толщиной 0,3– 
0,9 мм, шлифовкой, полировкой с целью 
дальнейшего продолжения работ по реализа-
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ции проекта запуска промышленного произ-
водства затравочных пластин 4H-SiC, а также 
подложек карбид-кремниевого полупроводни-
кового материала для нужд силовой электро-
ники. 
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In order to create conditions for the industrial production of modern domestic semiconductor materials 
for the needs of power and microelectronics by the method of self-propagating high-temperature syn-
thesis, a mixture was obtained, which is necessary for the growth of bulk single crystals of silicon car-
bide 4H-polytype with a diameter of 100 mm (150 mm – in the future). The charge synthesis was real-
ized on industrial plants of BaSiC-T (PVATepla) growth systems using a number of structural elements 
of their thermal zone. The analysis of the granulometric, phase and polytype composition of dispersed 
powders of the SiC-charge obtained under various synthesis conditions is carried out. 
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