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(57)摘要

本发明提供了一种石英纤维/炭纤维增强炭

基复合材料坩埚及其制备方法，属于单晶硅炉及

炭基复合材料制备技术领域。该坩埚由坩埚预制

件经固化定型、化学增密、高温石墨化制备而成。

坩埚预制件的中间层为炭纤维，内外表面层为石

英纤维组成，分别采用炭纤维平纹布或斜纹布加

短炭纤维网胎交替叠层针刺或石英纤维无纬布+

短石英纤维网胎交替叠层针刺而成。所得石英纤

维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚强度高，内外

表面由石英纤维+碳化硅界面层+基体炭组成，可

以有效降低或避免坩埚内外表面层与硅蒸气反

应，能提高坩埚的使用寿命50％以上，适合高效

单晶炉坩埚、埚帮的批量生产。
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1.一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，其特征在于，包括：中间层

(1)、内表面层(2)和外表面层(3)；由面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度

为30～120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层(2)，其表观体积密度为0.3～

0.6g/cm3；在所述内表面层(2)的外表面上交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维平纹布

或斜纹布和面密度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度为0.5

～0.8g/cm3的中间层(1)；在中间层(1)表面交替叠层面密度180～300g/m2的石英纤维无纬

布和/或面密度为30～120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层(3)表观体积密

度为0.3～0.6g/cm3的预制件。

2.根据权利要求1所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，其特征

在于，所述内表面层(2)的厚度为3～10mm；所述内表面层(2)由石英纤维无纬布和短石英纤

维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4～9∶1。

3.根据权利要求1所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，其特征

在于，所述中间层(1)的厚度为6～15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤维网胎层的重

量比为9∶1～7∶3。

4.根据权利要求1所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，其特征

在于，所述外表面层(3)的厚度为1～6mm；所述外表面层(3)由石英纤维无纬布和短石英纤

维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4～9∶1。

5.一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚，其特征在于，由权利要求1‑4任一项

所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件经固化定型、化学增密、高温石

墨化制备而成。

6.权利要求5所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，其特征

在于，包括以下步骤：

S1、预制件的制备：按重量比将面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度为

30～120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层(2)，其表观体积密度为0.3～0.6g/

cm3；在所述内表面层(2)的外表面上按重量比交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维平

纹布或斜纹布和面密度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度为

0.5～0.8g/cm3的中间层(1)；在中间层(1)表面按重量比交替叠层面密度180～300g/m2的石

英纤维无纬布和/或面密度为30～120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层(3)

表观体积密度为0.3～0.6g/cm3的预制件；

S2、预制件的固化：将步骤S1制得的预制件内部放入与内表面相适应的内模具，喷淋树

脂或有机粘接剂，阴干，在外表面加装与预制件外表面相适应的外模具，送入烘箱中固化定

型，定型完成后，降温，脱模，得到坩埚坯；

S3、增密、石墨化处理：将步骤S2制得的坩埚坯采用化学气相沉积增密工艺或树脂或沥

青浸渍‑碳化增密工艺，把坩埚坯增密到1.4～1.6g/cm3后，进行高温处理，处理温度为1300

～1800℃，保温时间3～15小时，加工至设计尺寸，得到石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料

坩埚。

7.根据权利要求6所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，其

特征在于，步骤S1中，所述内表面层(2)的厚度为3～10mm；若所述内表面层(2)由石英纤维

无纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量
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比为6∶4～9∶1。

8.根据权利要求6所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，其

特征在于，步骤S1中，所述中间层(1)的厚度为6～15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤

维网胎层的重量比为9∶1～7∶3。

9.根据权利要求6所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，其

特征在于，步骤S1中，所述外表面层(3)的厚度为1～6mm；若所述外表面层(3)由石英纤维无

纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比

为6∶4～9∶1。

10.根据权利要求6所述的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，

其特征在于，步骤S2中，所述树脂包括酚醛树脂或呋喃树脂中的任意一种；所述定型的温度

控制在150～300℃，待烘箱不往外冒烟时，保温1～10小时。
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一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及单晶硅炉及炭基复合材料制备技术领域，具体涉及一种石英纤维/炭

纤维增强炭基复合材料坩埚及其制备方法。

背景技术

[0002] 炭/炭复合材料是一种炭纤维增强炭基体复合材料，具有密度低、比强度高、耐高

温、热膨胀系数小、尺寸稳定性好、结构可设计性强、耐腐蚀等优异性能而广泛应用于军工

和民用领域，特别是随着技术进步、制造成本降低，在制造大规格产品和结构可设计性强等

方面的优势，近些年炭/炭复合材料在大型单晶硅炉的热场部件上的应用非常广泛，其中，

炭/炭复合材料坩埚是单晶炉热场系统的关键部件之一。

[0003] 在单晶硅拉制时，热场部件处于硅蒸气和惰性气体的混合气氛中，硅蒸气会在热

场部件表面沉积并部分与炭/炭复合材料或石墨材料表面反应生成碳化硅或者渗透到表面

一定深度的孔隙中与炭反应生成碳化硅，由于碳化硅与炭/炭或石墨的热膨胀系数不匹配，

容易脱落和粉化，从而影响热场部件的进一步使用，进而影响热场部件的使用寿命。而且在

单晶拉制时，硅料是放在石英坩埚里面，石英坩埚外面套一个炭/炭复合材料或石墨坩埚，

由于石英坩埚与炭/炭或石墨坩埚底部型面结合较好，高温下容易部分反应或粘连，给石英

坩埚清除带来困难，有时需要敲击坩埚底部区域才能清除干净，这严重影响坩埚的使用寿

命。专利CN113149686A公开了一种具有复合陶瓷涂层的炭/炭复合材料坩埚及其制备方法，

该坩埚由炭/炭复合材料坩埚基体以及附着于坩埚内表面的复合陶瓷涂层组成，成分为(按

质量比计)：碳化硅50～70％，氮化硼10～40％，硅10～20％，厚度为1～5mm，他先将树脂、氮

化硼、硅粉混合，然后把混合料热压成形，得到复合陶瓷层生坯，在碳化处理得到复合陶瓷

层坯体，再用树脂加氮化硅的混合粘结剂将复合陶瓷涂层坯体粘接到炭/炭复合材料坩埚

基体内，进行固化及碳化、渗硅处理，机械加工，得到具有复合陶瓷涂层的炭/炭复合材料坩

埚，该方法存在陶瓷坯体制备及加工难度大(涂层1～5mm厚度)、与炭/炭坩埚基体粘结结合

后，拉制单晶时容易导致涂层分层和局部裂开，不利于批量生产和使用；CN11848201A提出

采用等离子体喷涂工艺在炭炭坩埚表面形成一种碳化硅/硅涂层，以达到改善炭炭坩埚的

抗硅化腐蚀能力，从而达到提高坩埚的使用寿命，但坩埚的外形特点，采用等离子体喷涂工

艺实现坩埚内外表面均匀涂层难度大，且得到的涂层薄、热膨胀系数不匹配，对于抑制硅蒸

气侵蚀的能力非常有限。

发明内容

[0004] 针对现有单晶炉用炭/炭复合材料或石墨坩埚容易受硅蒸气硅化影响的弊端，本

发明提供一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚及其制备方法，坩埚表面碳含量低，

使得坩埚的内、外表面与硅蒸气基本不反应，提高了坩埚的使用寿命。

[0005] 本发明提供了一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，包括：中间

层、内表面层和外表面层；由面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度为30～
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120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层，其表观体积密度为0.3～0.6g/cm3；在所

述内表面层的外表面上交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维平纹布或斜纹布和面密

度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度为0.5～0.8g/cm3的中间

层；在中间层表面交替叠层面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度为30～

120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层表观体积密度为0.3～0.6g/cm3的预制

件。

[0006] 优选地，所述内表面层的厚度为3～10mm；所述内表面层由石英纤维无纬布和短石

英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4～9∶

1。

[0007] 优选地，所述中间层的厚度为6～15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤维网胎

层的重量比为9∶1～7∶3。

[0008] 优选地，所述外表面层的厚度为1～6mm；所述外表面层由石英纤维无纬布和短石

英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4～9∶

1。

[0009] 本发明还提供了一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚，由上述的一种石

英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件经固化定型、化学增密、高温石墨化制备而

成。

[0010] 本发明还提供了一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚的制备方法，包括

以下步骤：

[0011] S1、预制件的制备：按重量比将面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密

度为30～120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层，其表观体积密度为0.3～

0.6g/cm3；在所述内表面层的外表面上按重量比交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维

平纹布或斜纹布和面密度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度

为0.5～0.8g/cm3的中间层；在中间层表面按重量比交替叠层面密度180～300g/m2的石英纤

维无纬布和/或面密度为30～120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层(3)表观

体积密度为0.3～0.6g/cm3的预制件；

[0012] S2、预制件的固化：将步骤S1制得的预制件内部放入与内表面相适应的内模具，喷

淋树脂或有机粘接剂(淀粉胶等)，阴干，在外表面加装外模具，送入烘箱中固化定型，定型

完成后，降温，脱模，得到坩埚坯；

[0013] S3、增密、石墨化处理：将步骤S2制得的坩埚坯采用化学气相沉积增密工艺或树脂

或沥青浸渍‑碳化增密工艺，把坩埚坯增密到1.4～1.6g/cm3后，进行高温处理，处理温度为

1300～1800℃，保温时间3～15小时，加工至设计尺寸，得到石英纤维/炭纤维增强炭基复合

材料坩埚。

[0014] 优选地，步骤S1中，所述内表面层的厚度为3～10mm；若所述内表面层由石英纤维

无纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量

比为6∶4～9∶1。

[0015] 优选地，步骤S1中，所述中间层的厚度为6～15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与

短纤维网胎层的重量比为9∶1～7∶3。

[0016] 优选地，步骤S1中，所述外表面层的厚度为1～6mm；若所述外表面层由石英纤维无
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纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比

为6∶4～9∶1。

[0017] 优选地，步骤S2中，所述树脂包括酚醛树脂或呋喃树脂中的任意一种，还可以是其

他残炭率较高的树脂；

[0018] 优选地，步骤S2中，所述定型的温度控制在150～300℃，待烘箱不往外冒烟时，保

温1～10小时。

[0019] 优选地，步骤S2中，所述内模具的材料为石墨或不锈钢；所述外模具为不锈钢模

具，具体为3‑6瓣等大的模具块组合而成，模具块表面设有限位槽，通过箍环固定密封。

[0020] 本发明中石英纤维与基体炭界面处，在高温下发生反应，反应方程式为：SiO2+2C

＝Si+2CO；Si+C＝SiC；反应生成碳化硅界面层以后，进一步反应比较困难，因此，只有石英

纤维表面部分转化成碳化硅；由于上下表面层以石英纤维+碳化硅+基体炭组成，降低了炭

含量，同时降低了硅蒸气与坩埚表面的反应速度和反应程度，有利于提高坩埚的使用寿命。

且由于预制件的设计，在气相沉积增密过程中，碳源气利用率达到85％以上。

[0021] 本发明技术方案，具有如下优点：

[0022] 本发明设计制备的一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料平坩埚，预制件中间

层为炭纤维，内外表面层为石英纤维组成，分别采用炭纤维平纹布或斜纹布加短炭纤维网

胎交替叠层针刺或石英纤维无纬布+短石英纤维网胎交替叠层针刺而成石英纤维/炭纤维

复合预制件；然后用化学气相沉积增密或液相浸渍‑碳化增密到所需密度，再高温处理，石

英纤维与基体炭间的界面层部分或全部转化成碳化硅；碳源气利用率得到85％以上。而且

由于采用内外模具进行固化定型，坩埚内、外型面加工量减少，坩埚的纤维体积含量增加，

所得石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚强度高，内外表面由石英纤维+碳化硅界面层

+基体炭组成，可以有效降低或避免坩埚内外表面层与硅蒸气反应，相对比与目前普遍使用

的炭/炭复合材料坩埚，能提高坩埚的使用寿命50％以上，在单晶炉中正常拉制单晶，使用

12个月后，还能继续使用，适合高效单晶炉坩埚、埚帮的批量生产。

附图说明

[0023] 为了更清楚地说明本发明具体实施方式或现有技术中的技术方案，下面将对具体

实施方式或现有技术描述中所需要使用的附图作简单地介绍，显而易见地，下面描述中的

附图是本发明的一些实施方式，对于本领域普通技术人员来讲，在不付出创造性劳动的前

提下，还可以根据这些附图获得其他的附图。

[0024] 图1是本发明实施例1中的预制件的剖视图；

[0025] 图2是本发明中外模具的俯视图。

[0026] 附图标记：

[0027] 1、中间层；2、内表面层；3、外表面层。

具体实施方式

[0028] 实施例1

[0029] 一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件，如图1所示，包括：中间层1、

内表面层2和外表面层3；由面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度为30～
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120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层2，其表观体积密度为0.3～0.6g/cm3；在

所述内表面层2的外表面上交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维平纹布或斜纹布和面

密度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度为0.5～0.8g/cm3的中

间层1；在中间层1表面交替叠层面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密度为30

～120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层3表观体积密度为0.3～0.6g/cm3的

预制件。

[0030] 其中，所述内表面层2的厚度为5mm；所述内表面层2由石英纤维无纬布和短石英纤

维网胎针刺而成，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4。

[0031] 其中，所述中间层1的厚度为15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤维网胎层的

重量比为9∶1。

[0032] 其中，所述外表面层3的厚度为4mm；所述外表面层3由石英纤维无纬布和短石英纤

维网胎针刺而成，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4。

[0033] 实施例2

[0034] 其中，所述内表面层2的厚度为10mm；所述内表面层2由石英纤维无纬布和短石英

纤维网胎针刺而成，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为9∶1。

[0035] 其中，所述中间层1的厚度为6mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤维网胎层的

重量比为7∶3。

[0036] 其中，所述外表面层3的厚度为6mm；所述外表面层3由石英纤维无纬布和短石英纤

维网胎针刺而成，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比为6∶4。

[0037] 其余同实施例1。

[0038] 实施例3

[0039] 其中，所述内表面层2的厚度为3mm；所述内表面层2由短石英纤维网胎针刺而成。

[0040] 其中，所述中间层1的厚度为15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短纤维网胎层的

重量比为9∶1。

[0041] 其中，所述外表面层3的厚度为1mm；所述外表面层3由短石英纤维网胎针刺而成。

[0042] 实施例4

[0043] 一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚，由实施例1或实施例2或实施例3的

一种石英纤维/炭纤维增强炭基复合材料坩埚预制件经固化定型、化学增密、高温石墨化制

备而成，其制备方法，包括以下步骤：

[0044] S1、预制件的制备：按重量比将面密度180～300g/m2的石英纤维无纬布和/或面密

度为30～120g/m2短石英纤维网胎交替叠层针刺成内表面层2，其表观体积密度为0.3～

0.6g/cm3；在所述内表面层2的外表面上按重量比交替叠层面密度为280～600g/m2的炭纤维

平纹布或斜纹布和面密度为80～120g/m2的短纤维网胎层，针刺成整体，得到表观体积密度

为0.5～0.8g/cm3的中间层1；在中间层1表面按重量比交替叠层面密度180～300g/m2的石英

纤维无纬布和/或面密度为30～120g/m2短石英纤维网胎，针刺成整体，得到外表面层3表观

体积密度为0.3～0.6g/cm3的预制件；

[0045] S2、预制件的固化：将步骤S1制得的预制件内部放入与内表面相适应的内模具，喷

淋树脂或有机粘接剂(淀粉胶等)，阴干，在外表面加装外模具，送入烘箱中固化定型，定型

完成后，降温，脱模，得到坩埚坯；
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[0046] S3、增密、石墨化处理：将步骤S2制得的坩埚坯采用化学气相沉积增密工艺或树脂

或沥青浸渍‑碳化增密工艺，把坩埚坯增密到1.4～1.6g/cm3后，进行高温处理，处理温度为

1300～1800℃，保温时间3～15小时，加工至设计尺寸，得到石英纤维/炭纤维增强炭基复合

材料坩埚。

[0047] 其中，步骤S1中，所述内表面层2的厚度为3～10mm；若所述内表面层2由石英纤维

无纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量

比为6∶4～9∶1。

[0048] 其中，步骤S1中，所述中间层1的厚度为6～15mm；其中炭纤维平纹布或斜纹布与短

纤维网胎层的重量比为9∶1～7∶3。

[0049] 其中，步骤S1中，所述外表面层3的厚度为1～6mm；若所述外表面层3由石英纤维无

纬布和短石英纤维网胎针刺而成时，所述石英纤维无纬布和所述短石英纤维网胎的重量比

为6∶4～9∶1。

[0050] 其中，步骤S2中，所述树脂包括酚醛树脂或呋喃树脂中的任意一种，还可以是其他

残炭率较高的树脂；

[0051] 其中，步骤S2中，所述定型的温度控制在150～300℃，待烘箱不往外冒烟时，保温1

～10小时。

[0052] 其中，步骤S2中，所述内模具的材料为石墨或不锈钢；所述外模具为不锈钢模具，

如图2所示，由3‑6瓣等大的模具块组合而成，模具块表面设有限位槽，通过箍环固定密封。

[0053] 对比例1

[0054] 采用炭纤维平纹布加短炭纤维网胎交替叠层针刺成坩埚预制件，炭纤维平纹布的

面密度为380～390g/m2，短炭纤维网胎的面密度为80～90g/m2，炭纤维平纹布和短炭纤维网

胎的重量比为7：3，坩埚预制件表观体积密度为0.45～0.46g/cm3，经固化定型、化学增密到

密度1.45g/cm3、高温石墨化、加工到尺寸，表面涂层热解炭，密度达到1.48g/cm3而成，使用

寿命7个月，相较于本发明，使用寿命低了70％以上。

[0055] 这主要归结于硅蒸气与炭/炭坩埚表面容易反应生成碳化硅，一方面损伤表面一

定深度的炭/炭复合材料，尤其是R角接触处，另一方面生成的碳化硅与炭/炭复合材料基体

的热膨胀系数不匹配，容易脱落，起不到保护里面的炭/炭复合材料进一步反应。而本发明

的内外表面为石英纤维+碳化硅界面层+热解炭层，可有效降低或避免其与硅蒸气反应。

[0056] 显然，上述实施例仅仅是为清楚地说明所作的举例，而并非对实施方式的限定。对

于所属领域的普通技术人员来说，在上述说明的基础上还可以做出其它不同形式的变化或

变动。这里无需也无法对所有的实施方式予以穷举。而由此所引伸出的显而易见的变化或

变动仍处于本发明创造的保护范围之中。
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