
Способ получения нанопорошков из различных электропроводящих материалов (патент 2475298)

2013 • Том 5 • № 1 / 2013 • Vol. 5 • no. 1

77
http://nanobuild.ru/magazine/nb/Nanobuild_1_2013.pdf к содержанию

СПОСОБ ПОЛУЧЕНИЯ НАНОПОРОШКОВ ИЗ РАЗЛИЧНЫХ 
ЭЛЕКТРОПРОВОДЯЩИХ МАТЕРИАЛОВ (ПАТЕНТ 2475298)

A METHOD FOR PRODUCTION OF NANOPOWDERS FROM 
DIFFERENT ELECTROCONDUCTIVE MATERIALS

ПАТЕНТЫ 
НА 

ИЗОБРЕТЕНИЯ

patents   for   inventions

По просьбе авторов и читателей Интернет-журнала «Нанотехноло-
гии в строительстве» с №1/2013 в рубрике «Патенты на изобретения» 
будет публиковаться краткое содержание патентов, использующихся 
как в строительстве и ЖКХ, так и в смежных отраслях промышленно-
сти: химической, радиоэлектронной и др.

At the request of the authors and readers of the Internet-Journal 
«Nanotechnologies in Construction» from the issue №1/2013 in the 
section «Patents and Inventions» we will briefly publish the patents used 
in construction and communal services as well as in joint industrial areas: 
chemistry, radio electronics and others.
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Способ получения нанопорошков из различных электропроводящих
материалов

Изобретение может быть использовано в химической, радиоэлек-
тронной отраслях промышленности и энергетике. Из выбранного мате-
риала изготавливаются электропроводящие электроды. На электроды 
подают высоковольтное импульсное напряжение для генерации силь-
ноточного разряда, происходит нагрев и испарение электродов, с по-
следующим охлаждением и конденсацией образовавшихся паров до 
образования наночастиц. Электроды размещают в вакууммированной 
среде плазмообразующего газа, подачу на электроды высоковольтного 
импульсного напряжения осуществляют до образования и поддержа-
ния в межэлектродном пространстве плазмы. Изобретение относится 
к физико-химическим способам получения ультрадисперсных порош-
ков (нанопорошков) и покрытий из электропроводящих материалов, 
основанным на газофазном синтезе нанопорошка. Предлагаемый спо-
соб может применяться в различных отраслях промышленности: ма-
шиностроительной, авиационной, радиоэлектронной, энергетике и др. 
Применение данного способа может иметь большой практический ин-
терес при получении нанопорошков на основе тугоплавких и имеющих 
высокую твердость материалов.

Физико-химические методы получения ультрадисперсных по-
рошков включают три последовательные стадии: испарение вещества, 
транспортировка и конденсация порошка. В большинстве этих методов 
образование ультрадисперсного порошка происходит, когда исходный 
материал находится в газовой фазе.

Известны различные способы получения нанопорошков различных 
электропроводящих материалов:
– механические методы получения нанопорошков – измельчение ма-

териалов механическим путем в мельницах различного типа;
– физико-химические методы получения нанопорошков.

Общей проблемой химических методов получения коллоидных ча-
стиц (ультрадисперсных порошков) является их загрязнение продук-
тами реакции, что значительно сужает область их использования. Эта 
проблема может быть решена при использовании физических методов 
диспергирования, таких как лазерная абляция массивного металла, 
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а также электродуговая эрозия электродов, выполненных из соответ-
ствующих металлов.

Отличительной особенностью физико-химических методов получе-
ния ультрадисперсных порошков, основанных на газофазном синтезе, 
является то, что в результате интенсивного нагрева исходный материал 
испаряется и поступает в виде газа (пара) в реакторное пространство, 
где происходят фазовые переходы пар (газ) – жидкость – твердое тело 
или пар – твердое тело в объеме или на поверхности подложки, а так-
же на стенках камеры. Для интенсивного нагрева применяют лазерный 
пучок, плазменный поток, электрическую дугу или электровзрыв про-
водника. Так, например, распыление катода вакуумной дугой – один 
из распространенных методов синтеза ультрадисперсных и нанострук-
турированных порошков тугоплавких материалов. Конденсация и ох-
лаждение нанопорошка могут производиться и в вакууме, и в среде 
инертного газа, а также на твердых или жидких подложках. Такими 
методами могут быть получены ультрадисперсные порошки различных 
металлов и сплавов с размерами частиц 10–100 нм.

Недостатками данных методов являются: во-первых, загрязнен-
ность полученного порошка кислородом, когда процесс протекает не 
в вакуумных условиях, во-вторых, большой разброс размеров получае-
мых частиц, в-третьих, необходимость специального оборудования.

Во избежание загрязненности конечного продукта атмосферным 
кислородом широко используют вакуумное осаждение с использовани-
ем, например, вакуумных дуговых испарителей.

Наиболее близким к заявленному способу является следующее ре-
шение.

Высоковольтный импульсный электродуговой способ получения 
наночастиц металлов в жидких средах [1] выбран в качестве прототи-
па.

В отличие от традиционных методов изготовления высокодисперс-
ных растворов металлов (в частности, Ag) в жидких средах, основанных 
на химических реакциях соединений, содержащих металлы, в данном 
способе применяется электродуговой импульсный метод диспергирова-
ния металлов в дистиллированной воде.

Импульсный электрический разряд в жидкости представляет собой 
процесс кратковременного выделения большой энергии в малом объеме 
канала под действием высокого электрического потенциала между про-
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тивостоящими электродами, погруженными в жидкость. Данный спо-
соб позволяет синтезировать в жидких средах наночастицы металлов 
с размерами от 5 нм до 250 нм.

Основными элементами реактора для генерации наночастиц в жид-
кой среде электродуговым импульсным методом являются:
– высоковольтный блок питания, диапазон рабочих напряжений 

4÷10 кВ;
– зарядный конденсатор;
– высоковольтный коммутатор;
– разрядный конденсатор;
– электроды, погруженные в жидкость;
– генератор импульсов (им может служить высоковольтный комму-

татор).
Основными недостатками данного способа являются:
1. В процессе разряда в жидкости энергия, вложенная в разрядный 

промежуток, расходуется не только на образование дуги, оплавление 
и эрозию электродов, но также теряется по нескольким каналам: галь-
ванические процессы в предпробойный период и в моменты пропуска-
ния тока разряда; ионизация и нагрев жидкости; гидравлический удар 
вследствие резкого повышения давления в ядре разряда; излучение из 
горячей зоны разряда.

2. При получении коллоидного раствора серебра для обеспечения 
оптимального режима работы рабочая величина зазора между электро-
дами реактора составляет 50÷120 мкм. В этих условиях (малое проход-
ное сечение для протока воды) затруднен обмен жидкости (коллоидного 
раствора), и каждый последующий разряд происходит в коллоидном 
растворе высокой концентрации и иногда в присутствии крупных ча-
стиц серебра, которые приводят к замыканию межэлектродного зазора 
и нарушению оптимальных режимов работы разряда и, как следствие, 
неконтролируемому изменению параметров раствора.

3. При формировании импульсов в течение времени зарядки кон-
денсатора на электродах присутствует высокое постоянное напряже-
ние, что вызывает гальваническое растворение электродов и неконтро-
лируемое изменение состава раствора.

4. Увеличение зазора вызывает рост пробивного напряжения и, 
соответственно, вкладываемой в импульс энергии, это приводит к уве-
личению эрозии и ускоренному расширению зазора в этой зоне. И, на-
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оборот, при уменьшении зазора энергия разряда ниже, эрозия меньше. 
Таким образом, в процессе работы происходит увеличение неравномер-
ности зазора между электродами. Соответственно, для обеспечения оп-
тимального режима работы реактора дополнительно требуется строгий 
контроль неравномерности зазора между электродами.

Техническая задача, решаемая предложенным изобретением, со-
стоит в расширении арсенала средств для получения нанопорошков, 
предотвращении гальванического растворения электродов, в исключе-
нии существенного влияния процессов эрозии электродов на параметры 
разряда, обеспечении возможности более точного регулирования соста-
ва, структуры, скорости образования получаемого продукта (нанопо-
рошка).

Таким образом, заявленное изобретение представляет собой еще 
один способ получения ультрадисперсных нанопорошков на основе 
электропроводящих материалов, что позволяет расширить возможно-
сти известных технологий получения нанопорошков.

Реализацию указанного способа обеспечивает совокупность суще-
ственных признаков, приведенных ниже.

Способ получения нанопорошков из различных электропроводя-
щих материалов, включающий изготовление из выбранного материала 
электропроводящих электродов, формирование и подачу на электроды 
высоковольтного импульсного напряжения для генерации сильноточ-
ного разряда, нагрев и испарение электродов, последующее охлаждение 
и конденсацию образовавшихся паров до образования наночастиц, при-
чем электроды размещают в вакууммированной среде плазмообразую-
щего газа, подачу на электроды высоковольтного импульсного напря-
жения осуществляют до образования и поддержания в межэлектродном 
пространстве плазмы, в процессе высоковольтного сильноточного им-
пульсного разряда формируют продольное магнитное поле напряжен-
ностью от 0,02 до 0,1 Тл, при этом в межэлектродный зазор осуществля-
ют импульсный напуск инертного газа под давлением от 5 до 100 атм 
при длительности импульса 0,2–2 мс, причем:
– электроды выполняют из материалов, определяющих предвари-

тельно заданный конечный состав нанопорошка;
– в вакууммированной среде формируют и поддерживают вакуум от 

0,1 до 10 мм рт. ст. и скорость охлаждения образовавшихся паров 
от 100 до 200о/сек;
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– в состав плазмообразующего газа вводят химические элементы, не-
обходимые для образования предварительно заданного состава на-
нопорошка;

– в состав плазмообразующего газа вводят углерод для образования 
карбидов или азот для получения нитридов в составе нанопорош-
ка;

– начальное электрическое напряжение на электродах устанавлива-
ют в диапазоне от 10 до 100 кВ, длительность импульсов тока выби-
рают в пределах от 20 до 100 мкс, а силу импульсов тока выбирают 
в пределах от 20 до 1000 кА.
В основу способа положены процессы эрозии и разрушения поверх-

ности электропроводящих материалов под воздействием интенсивных 
плазменных, электронных и ионных потоков в мощном импульсном 
сильноточном высоковольтном разряде, последующий разлет эродиро-
ванного вещества и образование его вторичных микроструктур в ваку-
уме. При этом разрядный ток достигает ~100 кА и выше при начальном 
напряжении между электродами более 10 кВ.

В предлагаемом способе, в отличие от аналога, высоковольтный 
разряд происходит в вакууме, и, следовательно, отсутствует галь-
ваническое растворение электродов. Кроме того, расстояние между 
электродами может достигать нескольких см, т.е. значительно пре-
восходит глубину распыляемого (испаряемого) слоя, поэтому про-
цессы эрозии электродов не могут существенно влиять на параметры 
разряда.

Основные параметры установки для осуществления указанного 
способа следующие: импульсное напряжение от 5 до 70 кВ подается на 
разрядные электроды от источника питания (конденсаторной батареи 
емкостью 6–18 мкФ) через разрядник. Разрядный ток в цепи контроли-
руется с помощью пояса Роговского. Амплитуда разрядного тока может 
достигать ~100 кА и выше; электроды из эродируемого электропроводя-
щего материала расположены на одной оси (соосно), расстояние между 
электродами можно изменять от 1 до 20 см; через регулируемый нате-
катель в камеру можно напускать требуемый плазмообразующий газ 
(водород, гелий, аргон, криптон и др.). Для сбора конечного продукта 
между электродами на дне вакуумной камеры располагается приемный 
коллектор. Вакуумная система установки обеспечивает начальную от-
качку рабочей камеры до ~1•10–5 мм рт. ст.
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Также имеется система генерации продольного магнитного поля, 
необходимая для обеспечения макроскопической устойчивости разряд-
ного тока и равновесия плазменного шнура.

Чтобы обеспечить высокую скорость образования наночастиц из 
конденсированной фазы и контролируемое торможение их роста, ваку-
умная установка снабжена системой для импульсного напуска охлаж-
дающего, как правило, инертного газа под высоким давлением в раз-
рядный промежуток.

Разрядные электроды в зависимости от требований к физико-хи-
мическому составу получаемого нанопорошка могут быть изготовлены 
как из одного и того же проводящего материала, так и из различных ма-
териалов, имеющих разный химический состав, обеспечивающий про-
текание необходимых плазмохимических реакций в процессе импульс-
ного сильноточного электрического разряда.

Еще одной отличительной чертой предлагаемого способа является 
то, что для образования ультрадисперсного нанопорошка могут исполь-
зоваться только твердотельные электроды, изготовленные из электро-
проводящих материалов, но плазмообразующий газ может вступать 
в химическое (плазмохимическое) взаимодействие с испаряемым веще-
ством электродов, образуя в результате нанопорошок заданного физи-
ко-химического состава.

Примеры осуществления способа

Пример 1
В рамках проекта РФФИ-05-08-50002 «Исследование динами-

ки разрушения проводников при их сверхскоростном столкновении и 
в мощном импульсном сильноточном разряде» был проведен цикл экс-
периментов с электродами из алюминия, нержавеющей стали и из воль-
фрама. В качестве плазмообразующего газа в данных экспериментах 
использовались гелий (Не) и аргон (Аr), можно использовать и другие 
плазмообразующие газы в зависимости от задач.

Показано, что при определенных экспериментальных условиях 
имеет место заметная эрозия электродов, и на приемном коллекторе 
зарегистрированы продукты эрозии в виде тонкого покрытия и слоя 
пыли-порошка. При анализе этого слоя на электронном микроскопе за-
фиксированы частички от 50–100 нм до нескольких микрон.
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Известный прикладной интерес имеет задача получения нанопо-
рошка карбида вольфрама (WC). По этому по проекту РФФИ 08-08-
00761 проводились эксперименты по получению нанопорошка карби-
да вольфрама (WC) предлагаемым способом. Все представленные ниже 
примеры задокументированы в отчетах по указанному проекту.

Оценки показали, что порог энергии электронных и ионных по-
токов, при котором возможно эффективное распыление вольфрама 
в импульсном разряде, лежит выше 20 кВ. Поэтому в описанных ниже 
экспериментах конденсаторная батарея установки заряжалась до 30–
35 кВ, что практически соответствует первоначальному напряжению 
разряда.

Пример 2
Для получения ультрадисперсного порошка карбида вольфрама 

(WC) были изготовлены электроды из взаимодействующих материалов: 
один вольфрамовый, а другой – из графита, в этом случае образование 
карбида вольфрама происходит при взаимодействии продуктов эрозии 
обоих электродов в среде плазмообразующего газа, в качестве которого 
был выбран аргон (Аr).

Пример 3
Другой вариант осуществления предложенного способа получения 

нанопорошка карбида вольфрама (WC) заключается в том, что образова-
ние кластеров карбида вольфрама происходит в атмосфере газа-реаген-
та, который одновременно является и плазмообразующим. Конкретно 
в описанном случае производилось разрушение электродов, изготов-
ленных из чистого вольфрама, в атмосфере углеродосодержащего газа, 
в данном случае, ацетилена.

Пример 4
Наличие в продуктах эрозии «посторонних» элементов указывает 

на то, что плазменный шнур во время разряда «срывается» с заземлен-
ного электрода на проводящие элементы конструкции установки.

Для локализации плазменного шнура в межэлектродном промежут-
ке и недопущения электрического пробоя на стенки вакуумной камеры 
при высоковольтном разряде была создана система генерации внешнего 
продольного магнитного поля, выполняющего роль «защитного экра-
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на». По оценкам, для локализации плазменного разряда в пределах ме-
жэлектродного промежутка, магнитная индукция поля на оси разряда 
должна быть не менее 0,025 Тл.

Пример 5
Для обеспечения контролируемого роста зерен нанопорошка при-

меняется система импульсного напуска в разряд «охлаждающего» газа 
под высоким давлением. В качестве охлаждающего газа, как прави-
ло, рекомендуется использовать инертные газы, хотя для обеспечения 
протекания необходимых химических реакций в процессе производ-
ства ультрадисперсных порошков с заданными физико-химическим 
свойствами охлаждающий газ может иметь особый элементный со-
став.

В проведенной работе по проекту РФФИ 08-08-00761 применялись 
гелий (Не) и аргон (Аr). Давление на входе импульсного газового кла-
пана поддерживалось в диапазоне 5–100 атм, длительность импульса 
напуска газа изменялась от 0,2 до 2 мс.

Формула изобретения

1. Способ получения нанопорошков из различных электропроводя-
щих материалов, включающий изготовление из выбранного материала 
электропроводящих электродов, формирование и подачу на электроды 
высоковольтного импульсного напряжения для генерации сильноточ-
ного разряда, нагрев и испарение электродов, последующее охлаждение 
и конденсацию образовавшихся паров до образования наночастиц, от-
личающийся тем, что электроды размещают в вакууммированной сре-
де плазмообразующего газа, подачу на электроды высоковольтного им-
пульсного напряжения осуществляют до образования и поддержания 
в межэлектродном пространстве плазмы, в процессе высоковольтного 
сильноточного импульсного разряда формируют продольное магнитное 
поле напряженностью от 0,02 до 0,1 Тл, при этом в межэлектродный за-
зор осуществляют напуск инертного газа под давлением от 5 до 100 атм 
при длительности импульса 0,2–2 мс.

2. Способ по п. 1, отличающийся тем, что электроды выполняют 
из материалов, определяющих предварительно заданный конечный со-
став нанопорошка.
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3. Способ по п. 2, отличающийся тем, что в вакуумированной среде 
формируют и поддерживают вакуум от 0,1 до 10 мм рт. ст. и скорости 
охлаждения образовавшихся паров от 100 до 200о/сек.

4. Способ по п. 1, отличающийся тем, что в состав плазмообразую-
щего газа вводят химические элементы, необходимые для образования 
предварительно заданного состава нанопорошка.

5. Способ по п. 4, отличающийся тем, что в состав плазмообразую-
щего газа вводят углерод для образования карбидов или азот для полу-
чения нитридов в составе нанопорошка.

6. Способ по п. 1, отличающийся тем, что начальное электрическое 
напряжение на электродах устанавливают в диапазоне от 10 до 100 кВ, 
длительность импульсов тока выбирают в пределах от 20 до 100 мкс, 
а силу импульсов тока выбирают в пределах от 20 до 1000 кА.
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