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ОБЩАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА РАБОТЫ 

Актуальность темы исследования 

Карбид кремния (SiC) является одним из наиболее востребованных 

материалов современного материаловедения благодаря сочетанию таких свойств, 

как высокая температура плавления (2730°С), высокая теплопроводность, 

термическая и химическая стабильность, устойчивость к окислению, высокие 

удельные прочностные характеристики и твердость. На сегодняшний день 

материалы на основе карбида кремния уже используются в таких областях, как 

производство абразивных и режущих инструментов, тиглей и нагревательных 

элементов печей, теплозащитных материалов для механически- и 

теплонагруженных узлов летательных аппаратов.   

Иридий (Ir) - тугоплавкий (Тпл. = 2446°С) и самый устойчивый к 

высокотемпературному окислению металл платиновой группы. Он обладает 

высокой прочностью, высокой теплопроводностью и умеренным коэффициентом 

термического расширения. Иридий применяется в электродах свечей зажигания 

двигателей внутреннего сгорания, как катализатор в процессах очистки выхлопных 

газов, в термопарах для измерения температур порядка 2000°С, при изготовлении 

тиглей для выращивания монокристаллов тугоплавких оксидов, а его сплав с 

рением используется для нанесения антиокислительных высокотемпературных 

покрытий. Таким образом, и карбид кремния, и иридий применяются в 

высокотемпературных областях, что делает сочетание этих компонентов особенно 

привлекательным для создания новых материалов, востребованных в 

высокотехнологичном секторе экономики.  

Для получения материалов с контролируемыми свойствами на основе 

системы иридий – карбид кремния необходимо понимание фундаментальных 

процессов, происходящих в ней. К сожалению, сведения о системе Ir – Si – C 

ограничены. Вне поля зрения исследователей остались такие важные вопросы, как 

процессы диффузии, кинетики, пространственного распространения реакции SiC с 

Ir, формирование микроструктуры и ее эволюция в различных условиях. Особенно 

важным представляется изучение вышеперечисленных вопросов в широком 

температурном диапазоне вплоть до 1900°С, что обусловлено новыми вызовами со 

стороны высокотемпературного материаловедения.   

Таким образом, необходимость комплексного физико-химического 

исследования процессов, протекающих в системе Ir-SiC в широком температурном 

интервале, и свойств образующихся продуктов для формирования практически 

значимых высокотемпературных материалов определяет актуальность проблемы с 

фундаментальной и прикладной точек зрения. 
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Степень разработанности темы исследования 

Исследованием особенностей взаимодействия в системе Ir – SiC занимаются 

коллективы ученых Университета Аликанте (Испания), Института химии 

конденсированных сред и энергетических технологий (Италия), НИЯУ МИФИ и 

Государственного Университета «Дубна» (г. Москва), а также ученые КНР 

(Северо-западный институт исследований цветных металлов) и США 

(Университет Калифорнии). Исследованием свойств силицидов иридия и 

составлением фазовой диаграммы двойной системы Ir-Si занимались в США и 

Японии. В разработке микроэлектроники на основе Ir/SiC задействованы 

специалисты США, КНР, Индии, Польши и России.  

Несмотря на востребованность этой системы со стороны 

высокотемпературного материаловедения, комплексный подход к изучению 

процессов, протекающих в системе Ir-SiC в широком температурном интервале, 

отсутствует. Остаются неизученными такие важные фундаментальные вопросы, 

как процессы диффузии, кинетики, формирование микроструктуры и ее эволюция 

при различных условиях. Данные о функциональных свойствах силицидов иридия, 

таких как микротвердость, коэффициенты термического расширения, 

теплопроводность и теплоемкость, также отсутствуют. 

Целью работы является комплексное физико-химическое исследование 

процессов, протекающих в системе Ir-SiC в широком температурном интервале 800 

– 1900°С, и свойств образующихся продуктов.  

Для достижения цели были поставлены следующие задачи: 

1. Физико-химическое исследование взаимодействия порошков иридия и карбида 

кремния в температурном диапазоне 800 – 1900°С в зависимости от их мольного 

соотношения, дисперсности и содержания кислородных примесей в карбиде 

кремния. 

2. Выявление особенностей микроструктуры и установление фазового состава 

продуктов, образующихся в температурном диапазоне 1000 – 1800°С в 

диффузионных парах Ir/SiC в условиях твердофазного и жидкофазного 

взаимодействия. 

3. Изучение свойств образующихся силицидов иридия, а именно значений 

микротвердости, коэффициентов термического расширения, а также отдельно для 

моносилицида иридия таких теплофизических характеристик, как 

температуропроводность, теплопроводность и теплоемкость. 

4. Физико-химическое исследование процессов, протекающих при соединении SiC 

керамики с помощью иридия. Установление взаимосвязи между микроструктурой 

и прочностью образующегося соединительного слоя. 
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Научная новизна работы 

Впервые проведено комплексное исследование системы Ir-SiC с помощью 

порошковых смесей и диффузионных пар в широком температурном интервале 800 

– 1900°С. Установлено, что в условиях твердофазного взаимодействия порошков 

образуются силициды иридия с содержанием кремния ≤ 50 ат. %, а именно Ir3Si, 

Ir2Si, Ir3Si2, IrSi, и углерод. Образование силицидов иридия с содержанием кремния 

50 ат. % (Ir3Si4 и Ir3Si5) наблюдается при температурах выше Тпл. IrSi (1707°C) и 

избыточном по отношению к иридию содержании SiC в условиях, исключающих 

контакт этих силицидов с углеродом. Показано, что стабилизация метастабильной 

фазы Ir2Si обусловлена высокой скоростью охлаждения.  

Впервые показано, что твердофазное взаимодействие Ir с SiC в 

диффузионных парах (Т=1350°С) проходит в кинетическом режиме вплоть до 56 ч 

выдержки. Скорость диффузионного потока атомов иридия много больше, чем 

скорость встречного диффузионного потока атомов кремния. Обнаружено 

формирование периодической морфологии продуктов, а именно, чередование 

слоев плотного моносилицида иридия IrSi со слоями, состоящими из смеси зерен 

IrSi и углерода.  

Впервые измерены значения КТР и значения микротвердости силицидов 

иридия Ir3Si, Ir2Si, Ir3Si2, IrSi. Определены теплофизические характеристики, в том 

числе температуропроводность, теплоемкость и теплопроводность IrSi. Выявлен 

фазовый переход второго рода в IrSi при температуре ~230°C. 

Предложен способ соединения деталей из SiC керамики с помощью иридия. 

Измерен предел прочности на трехточечный изгиб образцов монолитной SiC 

керамики, соединенной с помощью иридия, и выявлены корреляции между 

образующейся микроструктурой и прочностными характеристиками 

соединительного слоя. 

Теоретическая и практическая значимость работы 

Теоретическая значимость работы заключается в получении новых 

фундаментальных знаний о взаимодействии в системе Ir-SiC в широком интервале 

температур, включающем условия твердофазного взаимодействия и реакции с 

участием промежуточной жидкой фазы. Установлено образование периодической 

микроструктуры в ходе твердофазного взаимодействия иридия и карбида кремния. 

Получены данные о теплофизических свойствах моносилицида иридия, 

определены КТР некоторых силицидов, а также значения их микротвердости.  

Практическая значимость заключается в том, что результаты комплексного 

физико-химического исследования взаимодействия Ir с SiC в широком 

температурном интервале, а также полученные значения КТР, микротвердости и 

теплофизических свойств силицидов иридия служат основой для разработки новых 
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высокотемпературных материалов, работающих в условиях высоких температур, 

механических нагрузок и окислительной среды.  

Разработан и запатентован способ соединения деталей из 

карбидокремниевой керамики с помощью иридия, позволяющий прочно соединить 

керамику при относительно низких температурах (1350, 1425 и 1500°C). Предел 

прочности на трехточечный изгиб образцов соединенной иридием монолитной SiC 

керамики составил 110 ± 6 МПа (Патент РФ №2808845). 

Методология и методы исследования 

Методология работы построена на комплексном физико-химическом 

исследовании системы Ir-SiC в широком температурном интервале, что позволило 

выявить особенности этого взаимодействия и сделать более предсказуемым 

поведение высокотемпературных материалов, в которых Ir и SiC являются 

составляющими компонентами. Взаимодействие Ir с SiC было исследовано с 

помощью термообработки порошковых смесей, приготовленных из различных 

типов исходных компонентов, отличающихся размером частиц и содержанием 

примесей, а также с помощью термообработки диффузионных пар. Продукты 

взаимодействия были исследованы методами СЭМ/ЭДС, РФА, ИК и КР 

спектроскопии. КТР силицидов иридия были рассчитаны исходя из данных РФА 

по изменению параметров кристаллических решеток в зависимости от 

температуры. Была определена микротвердость по Виккерсу продуктов 

взаимодействия Ir с SiC. Температуропроводность IrSi была определена методом 

лазерной вспышки (ИТ СО РАН), теплоемкость – методом синхронного 

термического анализа (ТГ/ДСК), теплопроводность IrSi была рассчитана из 

параметров температуропроводности и теплоемкости. Также был разработан 

простой и технологичный способ соединения деталей из монолитной SiC керамики 

с помощью иридия. Значения предела прочности соединительного шва были 

определены методом трехточечного изгиба. 

На защиту выносятся следующие положения: 

1. Фазовый состав продуктов и кинетика взаимодействия порошков иридия и 

карбида кремния зависят от мольного соотношения, температуры обработки, 

дисперсности порошков, а также от содержания кислородных примесей в исходном 

SiC.  Продуктами взаимодействия порошков иридия и карбида кремния являются 

углерод и силициды иридия с содержанием кремния ≤ 50 ат. %: Ir3Si, Ir2Si, Ir3Si2, 

IrSi. 

2. Твердофазное взаимодействие иридия с карбидом кремния проходит в 

кинетическом режиме вплоть до 56 ч выдержки при температуре 1350°С. Скорость 

диффузионного потока атомов иридия больше, чем скорость встречного 

диффузионного потока атомов кремния. Твердофазное взаимодействие 



7 

 

сопровождается формированием периодической микроструктуры, состоящей из 

чередующихся слоев моносилицида иридия, IrSi, и слоев из смеси IrSi и углерода. 

3. Способ формирования прочного соединения образцов монолитной SiC керамики 

с помощью иридия в условиях твердофазного взаимодействия (1350°С). 

Степень достоверности полученных результатов 

Достоверность научных результатов обеспечена воспроизводимостью 

экспериментальных данных, а также согласованностью результатов, полученных 

независимыми методами рентгенофазового анализа, элементного микроанализа, 

сканирующей электронной микроскопии, инфракрасной спектроскопии, 

спектроскопии комбинационного рассеяния.  

Апробация работы 

Результаты, изложенные в диссертационной работе, докладывались и 

обсуждались на научных семинарах ИХТТМ СО РАН, а также на различных 

российских и международных конференциях: 13 симпозиуме с международным 

участием «Термодинамика и Материаловедение», Российско-Китайском семинаре 

«Advance Materials and Structures» (Новосибирск, 2020); Международной научной 

конференции студентов, аспирантов и молодых учёных «Ломоносов» (Москва, 

2020, 2021, 2022, 2023); Международной научной студенческой конференции 

(МНСК) (Новосибирск, 2019, 2021); Всероссийской конференции с 

международным участием «Горячие точки химии твердого тела: от новых идей к 

новым материалам» (Новосибирск, 2019); Всероссийской научной конференции 

молодых учёных "Наука. Технологии. Инновации" (Новосибирск, 2020); VII 

Международной Российско-Казахстанской научно практической конференции 

«Химические технологии функциональных материалов» (Новосибирск, 2021); 

XXIII Международной Черняевской конференции по химии, аналитике и 

технологии платиновых металлов (Новосибирск, 2022); XV Симпозиуме с 

международным участием «Термодинамика и Материаловедение» (Новосибирск, 

2023); XVI Международном Китайско-Российском Симпозиуме «Новые 

материалы и технологии» (КНР, 2023); IV Международной конференции «Горячие 

точки химии твердого тела: ориентированные фундаментальные исследования» 

(Новосибирск, 2024). 

Диссертационная работа выполнена в Институте химии твердого тела и 

механохимии СО РАН в Лаборатории химического материаловедения в рамках 

государственного задания (номер гос. регистрации темы 121032500062-4), а также 

при финансовой поддержке гранта РФФИ №16-33-00717 мол_а, гранта РНФ № 18-

19-00075 (2018-2022 г.), гранта РНФ № 23-19-00212 (2023 – наст. вр.), гранта ФСИ 

по программе «УМНИК» (2023 – 2024 г.). 
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Личный вклад автора 

Поиск, анализ и обобщение литературных данных, а также эксперименты и 

подготовка материалов для аналитических исследований проводились лично 

автором. Исследования СЭМ/ЭДС проводились совместно со специалистами 

ИХТТМ СО РАН и ИГМ СО РАН. Эксперименты по измерению теплофизических 

характеристик IrSi проводили специалисты Института Теплофизики СО РАН. 

Разработка плана исследования, анализ полученных результатов, формулировка 

выводов выполнены совместно с научным руководителем. Подготовка материалов 

к публикации проводилась автором с соавторами. 

Структура и объем работы 

Диссертационная работа состоит из введения, 6 глав, заключения, списка 

цитируемой литературы, содержащего 221 наименование. Работа изложена на 141 

странице, содержит 22 таблицы и 83 рисунка. 

Публикации по теме диссертации 

По теме диссертации опубликована 21 работа, включая 6 статей в российских 

и зарубежных рецензируемых изданиях, входящих в перечень ВАК и 

международные базы данных Web of Science и Scopus, 1 патент РФ и 14 тезисов и 

статей в сборниках трудов российских и международных конференций. 

 

ОСНОВНОЕ СОДЕРЖАНИЕ ДИССЕРТАЦИИ 

Во введении обоснована актуальность темы диссертационной работы, 

сформулированы цель и задачи исследования, представлены научная новизна, 

теоретическая и практическая значимость, приведены положения, выносимые на 

защиту. 

В первой главе представлен литературный обзор по теме исследования. 

Приведены данные о физико-химических свойствах и кристаллических структурах 

иридия и SiC. Рассмотрены особенности взаимодействия и примеры формирования 

периодической морфологии в системах-аналогах M-SiC, где M – металл, не 

образующий карбид. Особое внимание уделено системе Ir-SiC, а также 

практическому применению материалов на её основе. 

Во второй главе изложена экспериментальная часть работы. Описаны 

исходные вещества, представленные двумя видами порошков иридия: исходным 

(D50 = 22 мкм) и механически обработанным (МО) в шаровой мельнице PM 100 

(Retch, Германия) с размером частиц D50 = 7,4 мкм, и тремя видами порошков SiC, 

относящихся к разным политипам и отличающихся наличием 

кислородсодержащих примесей и размерами частиц, а именно, D50 = 29,9 мкм 

(крупный α-SiC); D50 = 1 мкм (мелкий α-SiC) и D50 = 1 мкм (мелкий β-SiC). Также 

были использованы иридиевая фольга размером 100×10×0,1 мм (ГОСТ Р 55084-

2012) и пластина плотноспеченного SiC размером 100×20×5 мм (КНР, 99%).  
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Термообработку порошковых смесей Ir и SiC в интервале температур 800 – 

1900°С проводили в высоковакуумной печи и в установке горячего прессования 

(УГП). Смеси готовили перемешиванием компонентов, взятых в мольном 

соотношении Ir:SiC = 1:1, 3:1, 1:3. Для воспроизводимости результатов для каждого 

образца были проведены дополнительные две серии экспериментов. Для изучения 

реакции SiC с иридием в диффузионных парах предварительно отполированный 

брусок SiC размером 10×10×5 мм приводили в контакт с иридиевой фольгой. 

Образцы нагревали в УГП в атмосфере Ar при температурах 1000 – 1800°С. Время 

выдержки при температуре варьировалось от 1 мин до 56 ч. Для исследования 

микроструктуры и определения элементного состава готовили поперечное сечение 

образцов путем многоступенчатой процедуры шлифовки и полировки среза. 

Во второй главе также описан способ соединения монолитной SiC керамики, 

схема которого приведена на рисунке 1. Образцы испытывали на трехточечный 

изгиб на универсальной испытательной системе Instron 5944 (США).  

 

 
Рисунок 1. Схема процесса соединения SiC керамики с помощью Ir и подготовки 

образцов к прочностным испытаниям 

 

Микротвердость силицидов иридия определяли по методу Виккерса на 

твердомере DuraScan-50 (EMCO-TEST, Австрия). КТР силицидов иридия были 

рассчитаны, используя данные изменения параметров элементарной ячейки, 

полученных с помощью полнопрофильного анализа по методу Ритвельда из 

рентгенограмм, записанных в интервале Ткомн. – 1000°С с шагом 100°С in situ в 

инертной атмосфере. Измерение температуропроводности (a) образцов IrSi 

проводили методом лазерной вспышки на автоматизированной установке LFA 427 

(Netzsch, Германия), измерение удельной теплоемкости (Сp) в интервале 

температур 300–1300 K – методом ДСК (DSC 404 F1, Netzsch, Германия). 
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Теплопроводность (λ) рассчитывали по формуле λ = a·ρ·сp, где ρ – плотность 

образцов.  

Методы характеризации исходных веществ и продуктов включали 

количественный и качественный РФА (дифрактометр D8 Advance, Bruker, 

Германия), СЭМ/ЭДС (микроскопы TM-1000 и S3400N (Hitachi, Япония); MIRA 3 

LMU (Tescan, Чехия), оборудованные различными ЭДС спектрометрами, ИК 

спектроскопию (ИК-Фурье спектрометр Infralum FT801) и КР спектроскопию (RFS 

100, λ=1064 нм, Bruker, Германия и LabRam HR Evolution, λ=633 нм, Horiba, 

Япония), гранулометрический анализ (Микросайзер 201А (ВА Инсалт, Россия). 

Третья глава посвящена изучению взаимодействия порошков Ir (исходного 

и МО) с порошками SiC, отличающимися дисперсностью, наличием 

кислородсодержащих примесей, 

принадлежностью к 

определенному политипу. 

Эксперименты проводили в 

температурном интервале 800 – 

1900°С.  

При Т≤ 1400°С реакция 

иридия с карбидом кремния 

является твердофазной. 

Результаты количественного РФА 

состава продуктов, образующихся 

в смесях с различным 

соотношением Ir:SiC = 1:1 и 3:1 

при Т ≤ 1400°С, представлены на 

рисунке 2. Видно, что на скорость 

реакции положительно влияет 

уменьшение размера частиц 

исходных реагентов. 

Доминирующая фаза продукта в 

смесях «1:1» меняется с Ir3Si (1000 

– 1200°C) на Ir3Si2 (1300°C) и далее 

на IrSi (1400°C) (рис. 2 а). В 

мелкодисперсных смесях с 

избытком Ir (Ir:SiC = 3:1) 

наблюдается только Ir3Si (рис. 2 б). 

Изменение соотношения 

исходных компонентов для самой 

Рисунок 2. Зависимость содержания силицидов 

иридия от Т обработки порошковых смесей 

(твердофазная реакция) с соотношением Ir:SiC 

– 1:1 (а) и 3:1 (б). Подчеркнута фаза с 

наибольшим содержанием 
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крупнодисперсной порошковой смеси не влияет на фазовый состав продуктов, что, 

по-видимому, является следствием малой скорости взаимодействия реагентов.  

Для оценки влияния кислородных примесей, содержащихся в SiC, были 

проведены эксперименты по взаимодействию порошков Ir и предварительно 

окисленного (800°С, воздух, 0,5 ч) крупного α-SiC. Основным продуктом 

взаимодействия при 1300°С в обоих случаях (предварительно окисленный и 

исходный порошок α-SiC) является фаза Ir3Si, однако ее выход уменьшается при 

использовании окисленного порошка α-SiC. Это свидетельствует о негативном 

влиянии кислородсодержащих примесей в SiC на реакцию с иридием. 

При Т1400°С реакция Ir с SiC протекает с участием жидкой фазы. В 

диапазоне 1500 – 1900°С в смесях Ir:SiC = 1:1 с ростом Т растет содержание фазы 

IrSi и снижается содержание остальных силицидов. В смесях Ir:SiC = 3:1, несмотря 

на заложенный состав, при Т≥1600°С основным продуктом является фаза Ir2Si, что 

можно объяснить смещением состава расплава Ir-Si при охлаждении в результате 

кристаллизации Ir и других силицидов (рис. 3 а и б). 

 

 
Рисунок 3. Рентгенограммы продуктов, полученных при 1800, 1900°С в порошковых 

смесях с соотношением Ir:SiC = 3:1 (а). Фазовая диаграмма Ir-Si с обозначением 

смещения состава расплава при охлаждении (б) 

 

Фаза Ir2Si в системе Ir-SiC была обнаружена впервые. Согласно фазовой 

диаграмме, температурная область её существования составляет 1267 – 1452°С. 

Одной из причин её стабилизации может быть относительно быстрая скорость 

охлаждения (~75°C/мин). По данным РФА, при повторном нагреве от комнатной 

температуры до 1100°С, содержание Ir2Si падает, тогда как содержание фаз Ir3Si2 и 

Ir3Si растет, что свидетельствует о распаде Ir2Si. Её активный распад наблюдается 
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при Т ≥ 800°С. Во всем исследуемом диапазоне температур (800 – 1900°С) не 

обнаружены силициды с содержанием кремния 50 ат. % (Ir4Si5, Ir3Si4, Ir3Si5 и IrSi3). 

Даже в смесях с избытком SiC (Ir:SiC = 1:3) после обработки при 1900°С 

единственным кремнийсодержащим продуктом является IrSi.  

Отличительной особенностью морфологии продуктов, образующихся при 

твердофазном взаимодействии (Т ≤ 1400°С), является присутствие областей с 

чередованием светлых и темных полос, формирующих периодическую 

микроструктуру (рис. 4 а). Морфология продуктов, полученных в условиях 

образования жидкости (1500 – 1900°С), представлена большим количеством 

округлых зерен (рис. 4 б). На снимках сечений некоторых из них наблюдается 

микроструктура, характерная для эвтектик или эвтектоидов (рис. 4 в). Согласно 

данным ЭДС анализа, фазами, составляющими эвтектоид, являются Ir3Si и Ir3Si2. 

 

 
Рисунок 4. СЭМ снимки морфологии продуктов, образующихся в твердофазной реакции 

между порошками Ir и карбида кремния (а, б) и в реакции с участием жидкости (в, г) 

Реакция Ir с SiC приводит к образованию не только силицидов иридия, но и 

углерода. Наиболее чувствительным методом идентификации углерода является 

спектроскопия КР. Признаки образования свободного углерода (D и G полосы 

углерода на ~1280 и ~1600 см-1, соответственно) становятся заметными в КР 

спектрах образцов, нагретых при 1300°С. Повышение температуры 

взаимодействия приводит к упорядочению и графитизации углеродной фазы.   

Образование многофазных продуктов, сложная морфологическая картина, 

меняющаяся в зависимости от температуры, соотношения реагентов и других 

параметров – все это затрудняет понимание процессов, происходящих в этой 

системе. Для более углубленного изучения этой реакции необходимо использовать 

другой подход, известный как метод полубесконечных диффузионных пар.  

В главе 4 описаны результаты исследования взаимодействия Ir с SiC в 

диффузионных парах в условиях твердофазного взаимодействия (Т ≤ 1400°С) и в 

условиях взаимодействия с участием жидкой фазы (Т ≥ 1417°С). На рис. 5 а, б 

представлены сечения диффузионных пар Ir/SiC, термообработанных при 1300 и 

1400°С, соответственно (область твердофазного взаимодействия). Диффузионную 

зону условно можно разделить на две области. Первая состоит из слоев, не 
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содержащих углерод, и представлена фазами Ir3Si, эвтектоида состава Ir3Si+Ir3Si2, 

а также Ir3Si2, IrSi. Количество и последовательность этих фаз хорошо согласуются 

с фазовой диаграммой системы Ir-Si и данными, полученными для порошковых 

смесей (глава 3). Другая область содержит углерод и силицид IrSi. В 

углеродсодержащей области на границе с SiC зерна углерода и IrSi располагаются 

преимущественно перпендикулярно фронту реакции (рис. 5 а, вставка). На 

некотором расстоянии от границы с SiC можно наблюдать извилистые, 

относительно протяженные полосы плотного IrSi, не содержащего углерод, а также 

участки, содержащие одновременно мелкие зерна IrSi и углерода (рис. 5 а, б). 

 

 
Рисунок 5. СЭМ снимки поперечного сечения диффузионных пар Ir/SiC, обработанных в 

течение 4 ч при температурах 1300°С (а) и 1400°C (б) 

 

По мере удаления от фронта реакции увеличивается размер и степень 

графитизации зерен углерода, о чем свидетельствуют данные СЭМ и 

спектроскопии КР (уменьшение значений отношения интенсивностей углеродных 

полос D и G) (рис. 6). Увеличение размера зерен выделившегося углерода, 

вероятно, связано с их агломерацией, которая может происходить вследствие 

стремления системы понизить поверхностную энергию. 

На основании полученных данных была предложена следующая схема 

твердофазного взаимодействия Ir c SiC. Согласно диффузионным уравнениям 

роста слоев продуктов (рис. 7, уравнения 1–8), углеродсодержащий слой «IrSi+C» 

растет за счет реакции между SiC и диффундирующими атомами Ir (уравнение 1), 

тогда как слой IrSi, не содержащий углерод, растет за счет обратной диффузии 

атомов Si с последующим их взаимодействием со слоем Ir3Si2 (ур-е 2). Инертные 

зерна углерода служат маркерами плоскости Киркендалла слоя продукта IrSi.  
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Рисунок 6. Микрофотография сечения образца Ir/SiC, полученного при 1400°С в течение 

4 ч и КР спектры, записанные для разных участков этой диффузионной зоны. 

 

Сравнивая толщины подслоев «IrSi» (L1) и «IrSi+C» (L2), можно сделать 

вывод о том, что скорость диффузии атомов иридия значительно выше скорости 

встречной диффузии атомов кремния. Таким образом, фронт реакции находится на 

границе с SiC. 

 

 SiC + [Ir]D → IrSi + C (1) 

Ir3Si2 + [Si]D → 3IrSi (2) 

2IrSi + [Ir]D → Ir3Si2 (3) 

3Ir2Si + [Si]D → 2Ir3Si2 (4) 

Ir3Si2 + [Ir]D → 2Ir2Si (5) 

2Ir3Si + [Si]D → 3Ir2Si (6) 

Ir2Si + [Ir]D → Ir3Si (7) 

3Ir + [Si]D → Ir3Si (8) 

Рисунок 7. СЭМ снимок поперечного сечения образца Ir/SiC, полученного при 1400°С в 

течение 4 ч. Цифрами 1-8 обозначены номера диффузионных уравнений роста слоев 

фаз, стрелками − направление диффузии различных сортов атомов (белый цвет – [Ir]D, 

синий – [Si]D). K – плоскость Киркендалла для слоя IrSi. L1 и L2 – толщины подслоев 

«IrSi» и «IrSi+C» 

 

 Зависимость толщин слоев продуктов от времени выдержки (1400°C, 3 – 7 ч) 

является линейной, что указывает на то, что лимитирующей стадией их роста 

является реакция на границе (рис. 8). Кинетический режим взаимодействия можно 
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объяснить совокупностью двух 

причин: 1) облегченной 

диффузией иридия по границам 

зерен IrSi, высокая концентрация 

которых обусловлена наличием 

большого количества включений 

частиц инертного углерода; 2) 

высокой энергией активации 

реакции за счет необходимости 

разрушения кристаллической 

решетки карбида кремния с 

прочными ковалентными связями. 

Взаимодействие проходит в 

кинетическом режиме также при 

1350°С вплоть до 56 ч выдержки. 

Образец, полученный при 14 ч 

выдержки при 1350°С, имеет микроструктуру, схожую с описанными ранее 

образцами (рис. 9 а). В образцах, полученных при длительных временах выдержки 

(28 – 56 ч) при 1350°С, в обширной области, примыкающей к SiC, наблюдается 

хорошо выраженная периодическая морфология. Она представлена полосами фазы 

IrSi, не содержащими углерод (рис. 9 б–г), которые чередуются с участками с 

произвольным расположением мелких зерен IrSi и углерода.  

 

 
Рисунок 9. СЭМ снимки поперечного сечения диффузионных пар Ir/SiC, полученных при 

1350°С в течение 14 ч (а), 28 ч (б), 56 ч (в, г) 

Увеличение времени выдержки до 56 ч приводит не только к увеличению 

количества полос, но и к увеличению их толщины, что особенно заметно на 

участках, удаленных от фронта реакции. Можно предположить, что проявление 

Рисунок 8. График зависимости толщины слоев 

продуктов, полученных при 1400°С в 

диффузионных парах Ir/SiC, от времени выдержки 
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периодической микроструктуры является следствием нескольких конкурирующих 

процессов, среди которых скорость зарождения и роста фаз силицидов; скорость 

отторжения инертного углерода от фронта реакции; скорость роста (агломерации) 

углеродных кластеров; разница скоростей диффузии Ir и Si.  

При наибольшем времени выдержки (56 ч) толщина слоя продуктов заметно 

увеличивается, что приводит к замедлению диффузионного потока атомов Si и, как 

следствие, к появлению в углеродсодержащем слое фаз эвтектоида (Ir3Si+Ir3Si2) и 

фазы Ir3Si2 (рис. 9 г), образованным по реакциям (3) и (5), соответственно. 

В разделе 4.2 приведены результаты исследования поведения диффузионной 

пары Ir/SiC в условиях образования жидкой фазы (Т ≥ 1417°C) в зависимости от 

температуры и времени выдержки.  На СЭМ снимках видно, что на поверхности 

всех образцов присутствует каплевидная область, под которой располагается 

углеродсодержащий слой (рис. 10 а). Каплевидная область состоит из фазы IrSi и 

включений фаз Ir3Si2 и Ir2Si (рис. 10 б). Морфология углеродсодержащего слоя 

неоднородна. На границе с 

каплевидной областью 

наблюдается произвольное 

распределение зерен углерода 

и силицидов Ir3Si2 и Ir2Si 

(основные фазы), с 

небольшими включениями 

фазы IrSi (рис. 10 в), тогда как 

у границы с SiC наблюдается 

тонкий слой (~15 мкм), 

содержащий зерна IrSi и 

углерода. Механизм 

формирования такой 

микроструктуры может быть 

следующий. Твердый IrSi 

постоянно образуется на 

границе с SiC в ходе реакции 

и, в это же время, частично 

растворяется в жидкости 

ввиду существования 

эвтектики при 1425°С с фазой 

Ir3Si2 (рис. 3 б). Процесс взаимодействия приводит к обогащению расплава Ir-Si 

кремнием до тех пор, пока не становится возможным кристаллизация твердого IrSi. 

Кристаллизация IrSi в слое, содержащем углерод, может быть затруднена ввиду 

Рисунок 10. СЭМ снимки поперечного сечения 

диффузионной пары Ir/SiC, обработанной при 1500°С, 

1 ч: общий вид сечения образца (а); включения в 

каплевидной области (б); промежуточный слой (в); 

приграничный к SiC слой (г) 
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стерического фактора: образованный углеродный каркас затрудняет рост больших 

кристаллов IrSi, а малые быстро растворяются в расплаве.  

В образцах диффузионных пар Ir/SiC, полученных при 1600°С, наблюдаются 

схожая морфология и фазовый состав продуктов. С течением времени выдержки в 

данных образцах падает содержание промежуточных силицидов (Ir3Si2 и Ir2Si) и 

спустя 4 ч выдержки среди продуктов наблюдается только IrSi и C. 
 

Нагрев диффузионных пар Ir/SiC до температуры выше Тпл. самого 

тугоплавкого силицида иридия, IrSi, (1707°C) приводит к образованию в 

каплевидной области силицидов с содержанием кремния более 50 ат. %, а именно 

Ir3Si4 и Ir3Si5, согласно элементному анализу (рис. 11 а).  

 

 
Рисунок 11. СЭМ снимки и элементный анализ различных областей поперечного сечения 

образца Ir/SiC, полученного при 1800°С, 1 ч: каплевидной области (а); 

углеродсодержащего слоя (б). Рентгенограмма каплевидной части продукта (в) 

 

Содержание Ir3Si4 также подтверждается данными РФА (рис. 11 в). В 

углеродсодержащем слое, помимо углерода и IrSi, наблюдаются зерна SiC, 

отличные по морфологии от исходного SiC (рис. 11 б), что является следствием 

взаимодействия Ir3Si4 и Ir3Si5 с углеродом с образованием стабильных в 

присутствии углерода фаз IrSi и SiC. Таким образом, исследование процессов, 

происходящих в диффузионных парах Ir/SiC с участием жидкой фазы, показало, 

что морфология продуктов зависит от температуры и времени выдержки, а их 

фазовый состав при Тпл. всех силицидов иридия отличается от того, который был 

получен в порошковых смесях. Ввиду возникновения условия пространственного 

разделения углерода и части расплава Ir-Si в диффузионных парах стала возможной 

кристаллизация высших силицидов, которые ранее не наблюдались в порошковых 

смесях. 

Пятая глава посвящена определению КТР, микротвердости, 

теплопроводности и теплоемкости силицидов Ir3Si, Ir2Si, Ir3Si2, IrSi. Эти свойства 

являются критически важными и помогают предсказывать поведение материала в 

условиях эксплуатации. В таблице 1 представлены средние значения линейных и 
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объемных КТР, определенные в настоящей работе в диапазоне 25 – 1100C. КТР 

силицидов иридия в среднем имеют довольно низкие значения, близкие к КТР 

иридия (β = 2,3×105 K−1). IrSi проявляет сильную анизотропию при тепловом 

расширении. 

Таблица 1. Средние значения линейных и объемных КТР для фаз силицидов иридия, иридия 

и карбида кремния в температурном диапазоне 25–1100C. 

Фаза 
Линейный КТР, ×106 K−1 Объемный КТР, ×105 K−1 

αa αb αc β 

Ir3Si 8,7 ± 0,3 10,8 ± 0,5 2,47 ± 0,05 

Ir2Si 14,0 ± 0,3 7,0 ± 0,3 6,7 ± 0,4 2,81 ± 0,08 

Ir3Si2 7,6 ± 0,3 9,5 ± 0,6 2,50 ± 0,05 

IrSi 3,2 ± 0,3 28,53 ± 0,02 -0,73 ± 0,09 2,907 ± 0,003 

 

Значения микротвердости силицидов иридия представлены в таблице 2. 

Видно, что силициды иридия тверже, чем металлический Ir (5,2 ГПа), но менее 

твердые, чем SiC (28,97 ГПа). Силицид IrSi имеет самую низкую микротвердость 

(9,7 ГПа) среди других силицидов иридия. 

Таблица 2. Значения микротвердости по Виккерсу для различных силицидов иридия, 

образовавшихся в образцах диффузионных пар Ir/SiC. Нагрузка 0,1 Н. 

Фаза Ir3Si Ir2Si Ir3Si2 Эвтектоид IrSi 

Микро- 

твердость, ГПа 
11,53 ± 0,48 11,85 ± 0,08 17,20 ± 0,29 16,99 ± 0,14 9,66 ± 0,26 

 

Для IrSi (Тпл. = 1707°С) были измерены теплоемкость и теплопроводность. 

Как видно из графика зависимости Сp от температуры, в окрестности 500 K 

наблюдается пик, по-видимому, связанный с протекающем в образце фазовым 

переходом 2-го рода (рис. 12 а).  

 

 
Рисунок 12. Зависимость теплофизических характеристик IrSi от температуры: 

теплоемкость (а); теплопроводность (б) 
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Результаты расчета λ показали, что теплопроводность IrSi монотонно 

увеличивается от 9 до 17 Вт/мK в температурном диапазоне 300–1400 K (рис. 12 б).  

В шестой главе описан способ соединения образцов монолитной SiC 

керамики с помощью иридия в условиях твердофазного взаимодействия (1350°С) 

и в условиях формирования промежуточной жидкой фазы (1425 – 1500°С). Была 

изучена микроструктура соединительного слоя и ее эволюция в зависимости от 

температуры, времени выдержки в условиях твердофазного взаимодействия (рис. 

13 а) и в условиях формирования промежуточной жидкой фазы (рис. 13 б, в). 

 

    
Рисунок 13. СЭМ снимки соединительного слоя, образующегося в условиях 

твердофазного взаимодействия: 1350°С, 12 ч, 20 МПа (а); и с участием жидкой фазы: 

1425°С, 1 ч, 15 МПа (б) и 1500°С, 15 мин, 5 МПа (в) 

 

Выявлена обратная зависимость между толщиной углеродсодержащего слоя 

и прочностью образцов (рис. 14). Образцы, полученные в условиях образования 

промежуточной жидкой фазы, демонстрируют в 2 – 4 раза более низкий предел 

прочности на трехточечный 

изгиб, чем образцы, 

полученные в условиях 

твердофазного взаимодействия. 

Анализ микроструктуры 

соединительного слоя, 

полученного с участием жидкой 

фазы, показал наличие в нем 

большого количества крупных 

пор и агломератов углерода, что 

может являться причиной 

низкой прочности. Полученные 

результаты свидетельствуют о 

возможности использования 

иридия для соединения 

образцов SiC керамики. 

 

Рисунок 14. Сравнение прочности на 

трехточечный изгиб и толщины 

углеродсодержащего слоя для образцов SiC/Ir/SiC, 

обработанных в разных условиях 
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ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

1. Взаимодействие иридия с карбидом кремния в широком температурном 

диапазоне 800 – 1900°С приводит к образованию силицидов иридия и углерода. 

Установлено, что фазовый состав продуктов и кинетика взаимодействия порошков 

иридия и карбида кремния зависят от соотношения исходных компонентов, 

температуры обработки, размера зерен, а также от содержания кислородных 

примесей в исходном SiC. Для всех изученных соотношений Ir:SiC (1:1, 3:1, 1:3) 

продуктами взаимодействия порошков являются углерод и силициды иридия с 

содержанием кремния ≤ 50 ат. %: Ir3Si, Ir2Si, Ir3Si2, IrSi.  

2. Образование силицидов иридия с содержанием кремния  50 ат. % (Ir3Si4 и Ir3Si5) 

наблюдается при Т > 1707°C (Тпл. IrSi) и избыточном по отношению к иридию 

содержании SiC в условиях, исключающих контакт этих силицидов с углеродом.  

3. Впервые в системе Ir – Si – C наблюдалось образование высокотемпературной 

фазы Ir2Si, стабилизация которой объясняется высокой скоростью охлаждения 

расплава Ir-Si, полученного при 1500 – 1900°С в смесях с большим содержанием Ir.  

4. Твердофазное взаимодействие иридия с SiC проходит в кинетическом режиме 

(при Т = 1350°С вплоть до 56 ч выдержки). Скорость диффузионного потока атомов 

иридия больше, чем скорость встречного диффузионного потока атомов кремния. 

Твердофазное взаимодействие приводит к образованию продуктов со следующей 

последовательностью (от иридия к карбиду кремния): Ir3Si / Эвтектоид, состоящий 

из фаз Ir3Si и Ir3Si2 / IrSi / IrSi + C. Cлой IrSi + C формируется в виде периодической 

микроструктуры, состоящей из чередующихся подслоев IrSi, не содержащих 

углерод, и подслоев, содержащих углерод.  

5. Установлено, что в ходе реакции Ir c SiC выделяется углерод, степень 

графитизации которого повышается как с ростом температуры в изученном 

интервале 1000 – 1900°С, так и со временем выдержки.  

6. Для силицидов иридия Ir3Si, Ir2Si, Ir3Si2 и IrSi впервые определены 

коэффициенты термического расширения и значения микротвердости. Для 

моносилицида иридия (IrSi) получены значения теплофизических характеристик – 

температуропроводности, теплоемкости и теплопроводности. Теплопроводность 

IrSi монотонно растет с ростом температуры и достигает 17 Вт/м·K при 1400 K. 

7. Разработан способ соединения образцов монолитной SiC керамики с помощью 

иридия в условиях твердофазного взаимодействия (1350°С) и в условиях 

формирования промежуточной жидкой фазы (1425 – 1500°С). Средний предел 

прочности на трехточечный изгиб изделий, полученных в условиях твердофазного 

взаимодействия Ir с SiC, достигает 110 ± 12 МПа. Для изделий, полученных в 

условиях формирования промежуточной жидкой фазы – 66 ± 8 МПа. Показано, что 

с увеличением толщины слоя, состоящего из IrSi, пор и углеродных включений, 

прочность на изгиб уменьшается. 



21 

 

Публикации по теме диссертации 

Статьи в рецензируемых изданиях: 

1. Golosov M.A. The study of the iridium – silicon carbide reaction by Raman and IR 

spectroscopy / M.A. Golosov, V.V. Lozanov, N.I. Baklanova. // Materials Today: 

Proceedings. – 2020. – V. 25. – P. 352–355. 

2. Bannykh D.A. Effect of Mechanical Activation of Iridium on Its Reaction with 

Refractory Carbides / D.A. Bannykh, M.A. Golosov, V.V. Lozanov, N.I. Baklanova. 

// Inorganic Materials. – 2021. – V. 57, № 9. – P. 879–886. 

3. Golosov M.A. Toward understanding the reaction between silicon carbide and 

iridium in a broad temperature range / M.A. Golosov, V.V. Lozanov, A.A. Titov, N.I. 

Baklanova. // Journal of the American Ceramic Society. – 2021. – V. 104, № 12. – P. 

6653–6669. 

4. Golosov M.A. Microstructural patterning of the reaction zone formed by solid-state 

interaction between iridium and SiC ceramics / M.A. Golosov, A.V. Utkin, V.V. 

Lozanov, A.T. Titov, N.I. Baklanova. // Materialia. – 2023. – V. 27. – Art. 101647. 

5. Голосов М.А. Взаимодействие иридия с карбидокремниевой керамикой с 

участием жидкой фазы / М.А. Голосов, А.В. Уткин, В.В. Лозанов, А.Т. Титов, 

Н.И. Бакланова. // Неорганические материалы. – 2023. – Т. 59, № 11. – С. 1245–

1252. 

6. Golosov M.A. Joining of SiC ceramics by iridium: the interfacial phenomena and 

joint strength / M.A. Golosov, A.V. Utkin, V.V. Lozanov, N.I. Baklanova. // 

Ceramics International. – 2024. – V. 50, № 23. – P. 51447–51455. 

Патент: 

1. Патент №2808845 Российская Федерация, Способ соединения деталей из 

карбидокремниевой керамики с помощью иридия // Голосов М.А., Уткин А.В., 

Лозанов В.В., Бакланова Н.И.; заявитель и патентообладатель: ФГБУН 

Институт химии твердого тела и механохимии СО РАН – 2023103948; заявл. 

21.02.2023, опубл. 05.12.2023, Бюл. № 34, 11 с. 

Тезисы докладов: 

1. Голосов М.А., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Влияние различных параметров 

на фазообразование в системе иридий-карбид кремния // Термодинамика и 

материаловедение (российско-китайский семинар «Advanced Materials and 

Structures»): тезисы докладов 13-го симпозиума с международным участием, 

26-30 октября 2020, Новосибирск – C. 23. 

2. Голосов М.А., Лозанов В.В. Исследование фазообразования в системе иридий 

– карбид кремния/ Материалы Международного молодежного научного форума 

«ЛОМОНОСОВ-2020» [Электронный ресурс] // Отв.ред. И.А. Алешковский, 



22 

 

А.В. Андриянов, Е.А. Антипов. – Электрон. текстовые дан. (1500 Мб.) – М.: 

МАКС Пресс, 2020. 

3. Голосов М.А. Исследование фазообразования в системе иридий — карбид 

кремния, Международная Научная Студенческая Конференция: Химия: 

Материалы 57-й Междунар. науч. студ. конф. 14–19 апреля 2019 / Новосиб. гос. 

ун-т. — Новосибирск: ИПЦ НГУ, 2019. – С. 150. 

4. Голосов М.А., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Фазообразование в системе 

иридий - карбид кремния // III Всеросс. конф. с междунар. участием "Горячие 

точки химии твердого тела: от новых идей к новым материалам", 2019, 

Новосиб. гос. ун-т. – Новосибирск: ИПЦ НГУ, 2019. – С. 180. 

5. Голосов М.А., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Влияние механической обработки 

иридия на реакцию с карбидом кремния // Всеросс. науч. конф. молодых учёных 

"Наука. Технологии. Инновации": сборник научных трудов, 2020, Часть 3, – C. 

164–168. 

6. Голосов М.А., Лозанов В.В. Исследование фазообразования в системе иридий 

– карбид кремния/ Материалы Международного молодежного научного форума 

«ЛОМОНОСОВ-2021» [Электронный ресурс] // Отв. ред. И.А. Алешковский, 

А.В. Андриянов, Е.А. Антипов, Е.И. Зимакова. – М.: МАКС Пресс, 2021. – 1 

электрон. опт. диск (DVD-ROM); 12 см. – 2000 экз. 

7. Голосов М.А. Особенности процессов фазообразования в области 

твердофазного взаимодействия в системе «иридий — карбид кремния, 

Международная Научная Студенческая Конференция: Химия: Материалы 59-й 

Междунар. науч. студ. конф. 12–23 апреля 2021, / Новосиб. гос. ун-т. — 

Новосибирск: ИПЦ НГУ, 2021. – С. 138. 

8. Голосов М.А., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Влияние различных параметров 

на процессы твердофазного взаимодействия в системе иридий – карбид 

кремния // Химические технологии функциональных материалов. Материалы 

VII Международной Российско-Казахстанской научно-практической 

конференции, 28-30 апреля 2021, Новосибирск – С. 224 – 227. 

9. Голосов М.А., Уткин А.В., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Исследование 

процессов взаимодействия иридия с карбидом кремния в диффузионных парах 

// Сборник тезисов докладов XXIII Международной Черняевскщй конференции 

по химии, анализу и технологии платиновых металлов. / Ответственный за 

выпуск д.х.н. Л.М. Левченко. Новосибирск: ИНХ СО РАН, 2022, – С.194. 

10. Golosov M.A., Utkin A.V., Lozanov V.V., Baklanova N.I. Investigation of processes 

occurring at the iridium/silicon carbide interface in a wide temperature range // 8th 

International Congress on Energy Fluxes and Radiation Effects (EFRE 2022): Book 

of Abstracts. — Tomsk: TPU Publishing House, 2022. – С. 478. 



23 

 

11. Голосов М.А., Уткин А.В., Лозанов В.В. Физико-химическое исследование 

системы Ir – SiC в диффузионных парах // Материалы Международного 

молодежного научного форума «ЛОМОНОСОВ-2023» / Отв. ред. И.А. 

Алешковский, А.В. Андриянов, Е.А. Антипов, Е.И. Зимакова. [Электронный 

ресурс] – М.: МАКС Пресс, 2023. 

12. Голосов М.А., Уткин А.В., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Формирование 

соединения SiC керамических материалов с помощью иридия // Термодинамика 

и материаловедение. Тезисы докладов XV Симпозиума с международным 

участием, 3–7 июля 2023 года / под ред. д.х.н. Н.В. Гельфонда, ответственный 

за выпуск к.х.н. Л.Н. Зеленина – Новосибирск: ИНХ СО РАН, 2023, – C. 142. 

13. Golosov M.A., Utkin A.V., Lozanov V.V., Baklanova N.I. Interaction of Iridium with 

Silicon Carbide in Diffusion Couples in Wide Temperature Range. // Proceedings of 

the 16th Sino-Russia Symposium on Advanced Materials and Technologies, Edited 

by The Nonferrous Metals Society of China, 10.2023, – С. 119–120. 

14. Голосов М.А., Уткин А.В., Лозанов В.В., Бакланова Н.И. Соединение SiC 

керамики с помощью иридия: фазообразование, микроструктура, прочность / 

Joining of SiC ceramics using iridium: phase formation, microstructure, strength // 

Горячие точки химии твердого тела: ориентированные фундаментальные 

исследования [Электронный ресурс]: IV Междунар. конф., посвящ. 80-летию 

Института химии твердого тела и механохимии СО РАН (2–4 июля 2024 г., 

Новосибирск, Академгородок): тез. докл. / Ин-т химии тв. тела и механохимии 

СО РАН; [отв. ред. Т. П. Шахтшнейдер]. – Новосибирск, 2024. – С. 83–84. 

 

 

БЛАГОДАРНОСТЬ 

Автор выражает благодарность научному руководителю д.х.н. Баклановой 

Н.И., а также сотрудникам ИХТТМ СО РАН: к.х.н. Уткину А.В., к.х.н. Лозанову 

В.В., к.х.н. Банных Д.А., Никифорову Я.А., Орбанту Р.А., Шершову Я.М., Валяеву 

Д.В., Орехову И.Б., к.х.н. Ухиной А.В., Борисенко Т.А., д.ф.-м.н. Просанову И.Ю.,  

к.х.н. Матвиенко А.А; сотрудникам ИГМ СО РАН: к.г.-м.н. Титову А.Т.,  

Даниловской В.А.; сотруднику ИТ СО РАН к.ф.-м.н. Абдуллаеву Р.Н. 


