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В работе исследовалась кинетика синтеза нитрида кремния, получаемого в результате высокотемпературной реакции азотирования порошка кремния с добавкой NiO. Синтез проводился в установке синхронного термического анализа (рис. 1), что позволило in-situ оценивать как изменение массы порошка (ТГ анализ), так и фиксировать все тепловые эффекты (ДСК анализ), возникающие в ходе реакции. Для анализа фазового состава продуктов реакции, образующихся на различных этапах, проведена серия экспериментов в вакуумной печи, с прерыванием синтеза при определенных температурах (1080°С, 1200°С, 1350°С) и последующим исследованием продуктов реакции методом РФА.
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Рис. 1 Характерные вытянутые кристаллы α-нитрида кремния, полученные в установке термического анализа.
Комплекс использованных методик позволил определить последовательность образования продуктов реакции (α- и β- Si3N4, оксинитрида кремния, силицидов никеля) в ходе синтеза нитрида кремния и качественно оценить их соотношение. Установлено образование NiSi2 при 930°С, его плавление при 990°С и переход в Ni2Si в интервале температур 1200-1350°С. Показано, что добавка NiO значительно увеличивает скорость реакции азотирования в интервале температур 1000-1380°С. На основе полученных данных можно сделать вывод о непосредственном участии расплавов силицидов никеля в процессе высокотемпературного синтеза нитрида кремния.
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