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(57) Способ получения нитрида кремния,
включающий азотирование смеси порошков
оксида кремния и сажи при 1400-1500°С,
от лич аю щи йс я  тем, что в смесь перед
азотированием вводят хлорид щелочного
металла в количестве 5-15% от массы.

Изобретение относится к синтезу неор-
ганических веществ - нитриду кремния.
Нитрид кремния обладает рядом ценных
свойств, которые позволяют создавать ма-
териалы, устойчивые к атмосферной кор-
розии, тепловым ударам, имеющие
отличные термомеханические показатели,
обладающие высокими значениями элект-
росопротивления, низкими значениями ди-
электрических потерь

В настоящее время промышленным
способом получения нитрида кремния явля-
ется азотирование кремния. Этот способ
включает помол уже полученных продуктов,
что связано с их загрязнением в процессе
размола, а полученные порошки отличаются
неоднородностью по размерам.

Метод кэрботермического восстановле
ния оксида кремния привлекает все боль
шее внимание исследователей, поскольку
дает возможность получения чистых дис
персных и дешевых порошков [1]  Этот ме
тод позволяет использовать
распространенные и дешевые исходные,
получать    монодисперсные порошки, не

требующие размола, с регулируемым разме-
ром частиц, а также снизить энергозатраты,
за счет исключения стадии размола продук-
та азотирования и проведения процесса
при более низких температурах.

Наиболее близким к изобретению явля-
ется способ получения нитрида кремния
азотированием шихты, состоящей из окси-
да кремния и углерода в количествах, необ-
ходимых   для прохождения реакции

3SIO2 -» 6С + 2N2 -»  Si3N4  +  6СО с
предварительной обработкой шихты в ам-
миаке при температуре 1200-1300°С, а за-
тем в азоте при температурах 1400-1500°С
[2]. Недостатком указанного метода являет-
ся стадийность процесса, включающая не-
обходимость предварительной обработки в
среде аммиака на отдельном оборудовании,
что увеличивает длительность процесса,
энергоемкость и приводит к удорожанию
процесса.

Авторы показали, что без обработки в
аммиаке азотирование шихты при темпера-
туре 1450°С незначительное: содержание
азота - 2,5%, а выход нитрида кремния -
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таком количестве добавок не происходит
полиморфное превращение по всему зерну
кварца.
Введение указанных добавок в количе-
5 стве более 15 мас.% нежелательно, т.к. в
процессе азотирования они полностью не
удаляются из шихты, а оставаясь в порошке,
ухудшают его качество.
Для получения н итрида кремния ис-
10 пользуют кварциты с  размером частиц 20-40
мкм, сажу ПМ-50 и добавки NaCI, KCI. Исходные
вещества смешивают в планетарной мельнице.
П р и м е р  1. 10 г шихты, состоящей из
15 7,2 г кварца и 2,3 г сажи ПМ-50 с  добавкой
1 мас.% NaCI, подвергают азотированию при
температуре 1450°С в течение 5 ч. Содержание
азота в продукте азотирования -24,4 мас.%,
выход нитрида кремния - 60,1
20 мас.%.

В таблице представлены данные по выходу
нитрида кремния и соотношению в нем а-  и /?-
фаз в зависимости от вида и количества
добавок.
25 Из представленных в таблице данн ых
следует, что изобретение позволяет упростить и
ускорить процесс за счет исключения стадии
предварительной обработки шихты в аммиаке,
при этом выход нитрида
30 кремния 93-97,5 мас.%, содержание азота в
продукте реакции - 37,6-39,0 мас.%.

Добавка Количество Содержание Выход нит- Соотношение фаз в нит-
п/п добавки к азота в про- рида, риде, мае. %

шихте. дуктах мае. % а Рмае. % реакции,
мае. %

1 1,0 24,4 60,0 60,0 40,0
2 5,0 37,6 94,0 70,0 25,0
3 NaCI 10,0 39,0 97,5 75,0 25,0
4 15,0 38.7 97,2 85,0 15,0

5 3,0 35.2 88,0 30,0 70,0

6 5,0 37,8 94,5 60,0 40,0
7 KCI 10,0 38,6 96,5 70,0 30,0
8 15,0 38,2 95,5 65,0 35,0
9 20,0 36,0 90,0 65,0 35,0
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~6%. Предварительная обработка в атмос-
фере аммиака резко увеличивает выход нит-
рида кремния и при температуре 1450°С
составляет 98,0%.

Задачей является упрощение процесс?
и сокращение его длительности.

Поставленная задача достигается тем,
что в способе получения нитрида кремния
азотированием в азоте или в аммиаке в ин-
тервале температур 1300-1500°С кварцитов
в присутствии углерода согласно изобрете-
нию в шихту вводят хлорид щелочного ме-
талла в количестве 5-15 мас.%. Введение
хлорида щелочного металла способствует
полиморфному превращ ению а -каарц-а-
кристобалит. В процессе этого превращения
образуются метэстабильные модификации
оксида кремния, химическая активность
которых выше, чем стабильных фаз. Кроме
тою, полиморфное превращение протекает
с изменением объема, что приводит к дроб-
лению зерен кварца. Эти факторы облегча-
ют процесс образования нитрида кремния
при азотировании.

Выбор такого интервала концентраций
добавок обусловлен следующим. Введение
добавок в количестве менее 5 мас.% недо-
статочно, чтобы достичь полноты полимор-
фного превращения. Как свидетельствую т
данные кристаллооптического анализа, при


