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Abstract: In this paper, homemade SiC nanowires prepared via chemical vapor reaction was purified by cal-
cination in combination with subsequent HF etching processing. The products were characterized by scanning 
electron microscope (SEM), transmission electron microscope (TEM) and selected area electron diffraction 
(SAED), and then the field emission (FE) properties of the unpurified and purified SiC nanowires were meas-
ured. Results suggested that the SiC nanowires presented well-distributed and their curvature were reduced 
after being purified, in addition, SiC nanowires separated from each other instead of felting together, FE 
properties were improved, with turn-on and threshold fields decreased by 1.1V/μm and 0.6V/μm, respec-
tively.  
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摘  要：本文采用高温煅烧与氢氟酸酸洗相结合的方法对化学气相法自制的 SiC 纳米线进行了纯化处
理，并利用扫描电镜（SEM）、透射电镜（TEM）、选区电子衍射（SAED）对所得产物进行了表征，
并对其场发射性能进行了研究。结果表明，纯化处理后的 SiC 纳米线弯曲度明显降低且呈现均匀分布，
此外，SiC 纳米线之间明显分开没有粘结，其场发射性能也得到改善，开启电场和阈值电场分别比纯
化前降低了 1.1V/μm 和 0.6V/μm。 
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1 引言 

SiC 纳米线是一种性能优异的半导体材料，具有宽

带隙、高熔点、高热导率和抗辐射等优点，在制备纳米

材料电子器件、复合材料构件和表面纳米增强复合材料

等方面具有广阔的应用前景[1-2]。目前包括碳还原法[3]、

激光烧蚀法[4]、化学气相反应法[5]等多种制备方法被开

发，但制备过程中所产生的杂质（碳颗粒、硅颗粒、SiO2

氧化物等）对其性能研究和应用带来了很大障碍。因此，

为了更好的进行 SiC 纳米线的性能测定及应用研究，对

其进行纯化是十分必要的。目前，有关碳纳米管的纯化

研究进行得较多[6-9]，而对 SiC 纳米线的纯化研究却很

少，尤其是纯化对其场发射性能的影响尚未见报道。本

文采用高温加热与氢氟酸酸洗相结合的方法，对本课题

组研究出的化学气相反应法制备的 SiC 纳米线进行纯

化。并对纯化处理前后产物的场发射性能进行了研究，

结果表明经过纯化处理后的SiC纳米线基本上已去除了

杂质，场发射性能得到明显改善。 

2 实验部分 

将制备好的产物放入高温电阻炉中，升温至

300~1200℃，保温 0.5~3h。冷却至室温后，将其放入

不同浓度（0.5~2mol/ L）的氢氟酸溶液中，浸泡 0.5~5h，
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用蒸馏水冲洗，自然晾干得到纯化后的 SiC 纳米线。 

场发射性能测试于室温下在超高真空室中进行。

实验中控制真空度为 1.0×10-5-1.0×10-6Pa，阳极铜棒直

径为 4mm，阳极（铜棒）和阴极（SiC 纳米材料）之

间的距离（Gap）为 700μm，电压控制在 0~5kV。 

3 结果与讨论 

通过研究煅烧温度，保温时间，氢氟酸溶液浓度，

酸洗时间等各工艺参数对纯化效果的影响规律，得到

最佳纯化工艺为：加热温度 900℃，保温时间 2 小时，

氢氟酸溶液浓度 1.5mol/ L，酸洗时间 4h。图 1 是纯化

前后 SiC 纳米线的扫描电镜（SEM）照片，其中，图

1a 为纯化前的产物照片，图 1b 为纯化后的产物照片。

由图可以看出，产物均为线状，长度约为几微米到几

十微米。纯化前产物表面散布着不同粒径的固体小颗

粒（见图 1 中圆圈所标区域，此即为碳颗粒等杂质），

纳米线明显弯曲且分布不均匀，此外，还有不同程度

的粘结现象，SiC 纳米线的直径在 30-60nm 之间。经

纯化后，SiC 纳米线分布较均匀（见图 1b），纳米线

之间无粘结现象，彼此之间明显分开，弯曲度明显降

低，直径在 20-30nm 之间。 

SiC 纳米线直径的减小可能是因为纳米线纯化处

理过程中表面 SiO2包覆层的消失所致。纯化前 SiC 纳

米线表面包覆一层 SiO2非晶层，SiO2非晶层的包覆使

SiC 纳米线各部位所受应力不同，所以纳米线出现不

 

 

Figure 1. SEM images of 1-D SiC nanomaterials: a-without purification; b-purified 

图 1. SiC 纳米线的 SEM 照片: a-纯化前; b-纯化后 

 

同程度的弯曲，同时，纳米线表面 SiO2非晶层的粘合

使得纳米线互相粘结；纯化后， SiO2包覆层被溶解掉，

SiC 纳米线上原有的应力也随之消失，所以纯化后 SiC

纳米线呈现近直线状（少部分仍有弯曲现象），同时，

互相粘结的纳米线也被彼此分开。因此，纯化后 SiC

纳米线从弯曲粘结状变为近似直线状（见图 1b）。SiC

纳米线的分布从不均匀到均匀，是由于纯化后杂质颗

粒和 SiO2 包覆层的消失使得 SiC 纳米线均呈近直线

状，并且自由分布，产物中不同区域的相同大小空间

内的纳米线数目也基本相等。由此可见，本文采用的

SiC 纳米线的纯化技术具有较好的效果，这对 SiC 纳

米线的后续分散及应用具有重要价值。 

图 2 是 SiC 纳米线纯化处理前（a）和纯化处理后

（b）的透射电镜（TEM）照片。由图 2a 可以看出，

产物中有颗粒状（块状）杂质，纳米线呈现“核壳”状

结构，其中心部位相对较亮，直径为 20-40nm，外部 

 

 

Figure 2. TEM images of 1-D SiC nanomaterials: a-without purifi-

cation; b-purified 

图 2. SiC 纳米线的 TEM 照片: a-纯化前; b-纯化后 
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直径为 25-60nm，据本课题组以前的实验结果[10,11]可

知，这是 SiC 纳米线晶体，纳米线外层部分颜色略暗，

形成包覆层，电子衍射花样（见图 2a 插图）中除了

SiC 晶体的衍射斑点外，还出现了非晶衍射环，SiC 纳

米线外部包覆的为 SiO2等非晶氧化物。纯化后 SiC 纳

米线十分纯净（见图 2b），团簇状颗粒基本消失，不

再含有杂质，可以清晰地观察到 SiC 纳米线呈线状或

棒状，而且表面光滑，长度、粗细均匀，直径为

20-35nm，与图 2a 中纳米线的心部直径相近，衍射花

样中只有 SiC 晶体的衍射点阵，对比图 2a, b，说明了

SiC 纳米线经过纯化处理后，表面掺杂和附着的碳颗

粒等杂质及 SiO2等包覆层已经被去除，SiC 纳米线本

身受到的损害很小，仍然为结晶较好的 SiC 晶体。 

图 3 为 SiC 纳米线的场发射性能曲线（J-E 和 F-N

特性曲线）。由图 3 可以看出，纯化前后 SiC 纳米线

的 J-E 曲线都近似呈指数型曲线，且 F-N 曲线近似直

线性，这说明产物的场发射现象基本符合 F-N 理论，

其场发射电流基本来自于合成产物——SiC 纳米线。

纯化前产物的 FN 曲线出现两段直线，原因是电场强

度较低时，SiO2 包覆层阻碍电子发射，产生的场发射

电流较小，场效应增强因子变小，导致 FN 曲线斜率

较大且线性变化不明显；而当电场强度较高时，电子

具有的能量较大，SiO2 包覆层的阻碍作用可忽略，表

现为场发射电流呈指数型增长，其 FN 曲线斜率较小

且较好地符合直线性。按照开启电场和阈值电场的定

义（在场发射电流密度分别达到 10μA/cm2 和

10mA/cm2时对应的电场强度，分别被定义为开启电场

和阈值电场），未处理试样的开启电场和阈值电场分

别为 3.6V/μm 和 7.3V/μm，纯化处理后试样的开启电

场和阈值电场分别为 2.5V/μm 和 6.7V/μm，这两个数

值均低于未处理前试样（开启电场降低 1.1V/μm，阈

值电场降低 0.6V/μm）。且在相同电场强度下，纯化

后的 SiC 纳米线具有更大的场发射电流。这是因为氢

氟酸可以除去杂质并使 SiC纳米线表面包覆的 SiO2被

去除，使得电子逸出功减小，电子更容易逸出。并且，

纯化后纳米线表面变得粗糙，出现了大量的缺陷部位，

为电子逸出提供有利场所（尖端部位），有利于电子

逸出。

 

 

Figure 3. J-E and F-N characteristics of the 1-D SiC nanomaterials 

图 3. SiC 纳米线的 J-E 和 F-N 特性曲线 

 

4 结论 

采取高温煅烧和氢氟酸酸洗相结合的方法可以对

化学气相反应法制备的 SiC 纳米线进行纯化处理。经

过纯化处理后的 SiC 纳米线分布均匀，碳颗粒等杂质

以及表面的 SiO2包覆层被去除，纳米线变得平直，彼

此分开，几乎没有粘结现象。纯化后开启电场为

2.5V/μm，比纯化前降低了 1.1V/μm，阈值电场为

6.7V/μm，比纯化前降低了 0.6V/μm，经过纯化处理，

SiC 纳米线的场发射性能得到明显改善。本论文为 SiC

纳米线的纯化及其场发射性能的改善提供了一个有效

的途径，为深入开展 SiC 一维纳米材料的分散和应用

研究奠定了基础。 
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