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Пневмоциркуляционным методом получены различные фракции порошков алюминия и нитрида алюминия. Порошки Al 
имеют высокую дисперсность и минимальное содержание Аl2ОЗ·3Н2О. При переработке порошков нитрида алюминия 
СВС-К и СВС-Н при одинаковых режимах работы выявлено существенное отличие в морфологии частиц, обусловленное 
методами получения этих материалов. Для частиц AlN значение форм-фактора K в процессе переработки изменяется от 
20,5 у исходного порошка до 11,8 у остатка порошка в установке. Применение пневмоциркуляционного метода в процес-
се получения порошков AlN определяет особенности их морфологии и электрокинетических характеристик в суспензии. 
Установлено влияние рН на дзета-потенциал (ζ) частиц AlN. Изменение величины рН порошка AlN с 3 до 8 приводит к изме-
нению значения ζ с +15 до –23 мВ.
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Материалы 

и методы исследований

Проведены работы по получению фракций 

алюминия из стандартного порошка АСД-6 с ис-

пользованием пневмоциркуляционного метода 

[7]. Данный метод характеризуется возможностью 

обработки частиц ударом, скалыванием и обди-

ром в процессе управляемого циркуляционного 

движения под действием высокоскоростных газо-

вых струй с одновременным фракционированием 

частиц на лопаточном роторе и во внешних сепа-

рационных элементах [8, 9]. На рис. 1 представле-

на схема установки К-05 для диспергирования и 

классификации, на которой проводились исследо-

вания. 

В пневмоциркуляционную установку перио-

дически загружался исходный порошок АСД-6 и 

далее осуществлялся процесс его измельчения. Во 

время работы установки происходило непрерыв-

ное фракционирование порошков по размерам 

на двух ступенях циклонных пылеуловителей и 

фильтре.

Аналогичным образом достигалось разделение 

на фракции порошков нитрида алюминия: порош-

ка под торговой маркой СВС-К (ТУ 88-1-200-92, 

г. Екатеринбург) и порошка, полученного автора-

ми из выделенных фракций алюминия СВС-ме-

тодом в реакторе СП-Р60 и обозначенного как 

СВС-Н. Нитрид алюминия получали в среде азо-

та при давлении газа P = 4 МПа. В состав шихты 

входило 70 % Al и 30 % AlN как инертного напол-

нителя. 

Измерения полученных частиц выполняли на 

лазерном дифрактометре «Mastersizer-2000» (Ве-

ликобритания) (в виде интегральных — Q(d) — и 

дифференциальных — F(d) — функций объемного 

распределения частиц по размерам, где d — раз-

мер частиц) и анализаторе удельной поверхности 

«Tristar 3000» (США). 

Динамику изменения основных фаз (Al, Al2O3, 

Аl2О3·3Н2О) и структурных параметров получен-

ных образцов нитрида алюминия исследовали на 

рентгеновском дифрактометре «Shimadzu XRD 

6000» (Япония) (CuKα-излучение). Анализ фазово-

го состава выполнен с использованием баз данных 

PCPDFWIN.

Измерение дзета-потенциала частиц нитрида 

алюминия проводили с помощью прибора для ха-

рактеризации наночастиц «Malvern Zetasizer Nano-

ZS» (Великобритания).

Введение

Нитрид алюминия (AlN) признан весьма пер-

спективным материалом при создании различных 

керамик для энергетики и микроэлектроники. Он 

также является одним из компонентов при получе-

нии высокотемпературной совместно обжигаемой 

керамики (HTCC), низкотемпературной совмест-

но обжигаемой керамики (LTCC), α/β-сиалоновой 

керамики (SiAlON) [1—4].

Свойства изделий из нитрида алюминия (те-

плопроводность и электропроводность) опреде-

ляются прежде всего характеристиками исходного 

порошка (химической чистотой, дисперсностью) и 

влиянием различных добавок [5].

Теплопроводность вещества зависит от длины 

свободного пробега «фононов» (тепловая упру-

гая волна) и степени нарушения гармоничности 

колебаний тепловых волн во время их прохож-

дения через вещество. То есть теплопроводность 

определяется структурой вещества, числом и ви-

дом атомов и ионов, рассеивающих волновые ко-

лебания. Например, существенный вклад в сни-

жение теплопроводности вносит присутствие в 

составе AlN оксида алюминия (Al2O3). Данный 

факт обусловлен наличием оксидной пленки 

из гидроксида алюминия Al2О3·3Н2О (2Al(OH)3) 

у всех частиц алюминия, используемых при 

получении AlN методом азотирования порош-

ков алюминия путем самораспространяющегося 

высокотемпературного синтеза (СВС), печного 

и т.д. 

При уменьшении размеров частиц порошка 

AlN возможно получение более тонких пленок 

сырой необожженной керамики для производ-

ства HTCC и LTCC. В процессах создания HTCC 

и LTCC применяются керамические суспензии 

[6]. Но при изготовлении суспензий из более мел-

ких керамических порошков возникает проблема, 

которая состоит в том, что как пограничная пло-

щадь между частицами твердой фазы и жидким 

носителем, так и число частиц в данном объеме 

значительно возрастают. Это приводит к сильно-

му физико-химическому взаимодействию между 

твердыми частицами в жидкой фазе. Следователь-

но, можно ожидать, что преимуществу от частиц 

меньшего размера может противодействовать не-

обходимость перехода к сниженным объемам за-

грузки в суспензиях или шликерах. Здесь важную 

роль также играет и форма частиц, сильно влияю-

щая на вязкость шликера.
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Результаты и их обсуждение

На рис. 2 представлен гранулометрический со-

став фракций, полученных при переработке по-

рошка алюминия АСД-6 в пневмоциркуляцион-

ной установке. По горизонтальной оси отложены 

размеры частиц (d), а по вертикальной — их объем-

ное процентное содержание (дифференциальная 

функция распределения частиц по размерам F(d)). 

Видно, что в процессе переработки исходного по-

рошка произошло его разделение на несколько 

различных фракций. 

Дифференциальные функции F(d) объемного 

распределения частиц по размерам полученных 

фракций алюминия имеют узкую ширину распре-

деления Span = (d90 – d10)/d50  1, где d90, d50, d10 — 

размеры, определяющие границу, для которой ин-

тегральное значение объемной доли частиц, име-

ющих меньший размер, составляет 90, 50 и 10 об.% 

соответственно.

В табл. 1 приведены данные по фазовому соста-

ву полученных образцов. Видно, что образец Ф со-

держит наибольшее количество фазы Al2О3·3Н2О, 

а образец Ц2 — максимальную долю Al. 

Как видно из представленной на рис. 3, а фото-

графии, фракция Ф содержит большое количество 

частиц несферической (пластинки и чешуйки) 

формы. В то же время во фракции Ц2 частицы с 

Таблица 1. Содержание фаз Al и Аl2О3·3Н2О 

на разных ступенях фракционирования

Ступень фрак-

ционирования
Образец

Обнаруженные 

фазы

Содержание 

фаз, об.%

1 Ц1
Al 96

Аl2О3·3Н2О 4

2 Ц2
Al 98

Аl2О3·3Н2О 2

3 Ф
Al 70

Аl2О3·3Н2О 30

Рис. 1. Принципиальная схема пневмоциркуляционной установки типа К-05

1 – корпус; 2 – циркуляционная труба; 3 – ротационный сепаратор; 4 – циклонные сепараторы; 5 – фильтр тонкой 

газоочистки; 6 – встряхиватель; 7 – пульт управления; 8 – задатчик импульсов; 9 – приемный бункер; 10, 11 – эжекционное 

устройство; 12 – ресивер; 13–17 – воздухораспределительный узел; 18 – загрузочный патрубок; 19 – рабочее сопло; 

20 – патрубок возврата фракции на доизмельчение; 21, 22 – поддув газа в подшипниковый узел ротационного сепаратора

Рис. 2. Гранулометрический состав 

различных фракций после диспергирования 

и классификации исходного порошка

Ц1 – фракция из циклонного сепаратора 1-й ступени 

Ц2 – фракция из циклонного сепаратора 2-й ступени 

Ф – фракция из фильтра (3-я ступень)
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несферической формой практически отсутствуют 

(рис. 3, б). 

Высокое содержание Al2О3·3Н2О во фракции Ф 

(см. табл. 1) связано со следующими причинами:

— уменьшение размеров частиц алюминия дан-

ной фракции при практически постоянной тол-

щине поверхностной оксидной пленки приводит 

к увеличению объемной доли гидроксида алю-

миния;

— присутствующие во фракции Ф частицы в 

виде пластинок и чешуек образовались в резуль-

тате обдира поверхностной оксидной пленки 

частиц алюминия при их многократных интен-

сивных соударениях в пневмоциркуляционной 

установке и имеют соответствующий фазовый 

состав. 

Таким образом, в ходе процесса переработки 

происходит разделение частиц по размерам и мор-

фологии, что приводит к изменению фазового со-

става получаемых фракций.

Использование пневмоциркуляционного ме-

тода позволяет получать Al-порошки с высокой 

дисперсностью, узкой шириной распределения 

их частиц по размерам и минимальным содержа-

нием фазы Al2О3·3Н2О. Это повышает качество 

синтезируемого из таких порошков AlN. 

Из выделенных фракций алюминия СВС-ме-

тодом в реакторе СП-Р60 был получен нитрид 

алюминия, обозначенный как СВС-Н. Получен-

ные синтезом в среде азота спеки после дробления 

были диспергированы и классифицированы на 

установке К-05 при тех же режимах, что и порошок 

нитрида алюминия СВС-К. 

В табл. 2 приведены данные по гранулометри-

ческому составу и удельной поверхности различ-

ных фракций порошков СВС-К и СВС-Н, а так-

же коэффициент K, учитывающий форму частиц 

(форм-фактор). Форм-фактор определяется из из-

вестного соотношения 

где Sуд — удельная поверхность;  — 

средний поверхностный диаметр частиц (di — диа-

метр частиц i-й фракции); ρ — плотность материала. 

Значения K составляют: для сфер — 6, для 

Таблица 2. Удельная поверхность и гранулометрический состав порошков СВС-К и СВС-Н

Марка 

порошка

Ступень 

классификации
Sуд

ВЕТ, м2/г d10, мкм d50, мкм d90, мкм d(3.2), мкм Span K

СВС-К Остаток 0,47 5,15 7,81 11,81 7,42 0,9 11,8

СВС-К Исходный 0,68 3,86 9,43 18,93 5,93 1,6 20,5

СВС-К 1 1,13 1,57 3,41 6,87 2,74 1,6 12,3

СВС-Н 1 2,87 0,76 1,56 3,06 1,34 1,5 14,3

СВС-К 2 3,52 0,66 1,24 2,32 1,11 1,4 14,0

СВС-Н 2 6,25 0,62 1,05 1,77 0,97 1,1 21,0

СВС-Н 3 9,89 0,28 0,65 1,28 0,53 1,5 20,6

Рис. 3. Фотографии фракций алюминия Ф (а) 

и Ц2 (б), полученные с помощью просвечивающего (а) 

и сканирующего (б) электронных микроскопов 

(× 10000)
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призм  12, для пластин  18, для тонких чешуек 

 18÷30, для пористых частиц K > 30. 

Для различных фракций AlN параметр K меня-

ется в диапазоне от 11,8 до 21,0 (см. табл. 2).

При анализе полученных данных выявлены 

различия:

— в гранулометрическом составе исследуемых по-

рошков на аналогичных ступенях классификации;

— в морфологии (значениях форм-фактора K) 

частиц нитрида алюминия одной и той же марки 

порошка на разных ступенях классификации;

— в морфологии частиц СВС-К и СВС-Н, выде-

ленных на одной и той же ступени классификации;

— в ширине дифференциальной функции объ-

емного распределения частиц по размерам (Span). 

Фотография с оптического микроскопа и функ-

ции распределения частиц по размерам (диффе-

ренциальная F(d) и интегральная Q(d)) исходного 

порошка AlN марки СВС-К приведены на рис. 4.

На рис. 5 представлены фотография с оптиче-

ского микроскопа и функции распределения ча-

стиц по размерам порошка AlN марки СВС-К на 

2-й ступени классификации пневмоциркуляцион-

ной установки.

Из полученных результатов следует, что про-

цесс измельчения нитрида алюминия на пнев-

моциркуляционном аппарате происходит за счет 

постепенного откалывания острых граней на по-

верхности частиц, в которых сосредоточены мак-

симальные напряжения (см. рис. 4, а и 5, а). 

Из табл. 2 видно, что значение форм-фактора K 

изменяется от 20,5 у исходного порошка СВС-К до 

11,8 у его остатка в пневмоциркуляционной уста-

новке. В процессе обработки в ней разрушение ча-

стиц происходит в основном по откольному типу, 

приводящему к сфероидизации частиц. То есть в 

процессе измельчения в аппарате крупные части-

цы изменяют свою морфологию от пластин и че-

шуек до призматических (ближе к сфере) частиц. 

При этом, как и в случае с частицами алюми-

ния, процесс классификации осуществляется не 

только по размерам, но и по морфологии частиц. 

Очевидно, что на первой ступени классификации 

для обоих материалов AlN происходит сепарация 

Рис. 4. Фотография (× 500) частиц (а) и функции 

их объемного распределения по размерам (б) 

для исходного AlN марки СВС-К

Рис. 5. Фотография (× 1000) частиц (а) и функции 

их объемного распределения по размерам (б) 

для фракции порошка AlN марки СВС-К, 

полученной на 2-й ступени классификации
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частиц с морфологией, близкой к призме, так как 

форм-фактор K у этих частиц составляет порядка 

12—14 (см. табл. 2).

Различие в морфологии частиц для разных по-

рошков на одних и тех же ступенях классифика-

ции при одинаковых режимах работы пневмоцир-

куляционного аппарата свидетельствует о том, что 

были неодинаковыми исходные материалы СВС-К 

и СВС-Н. Это связано с режимом их СВС-синте-

за. Предполагается, что данный факт обусловлен 

процессами, происходящими после прохождения 

волны горения, т.е. связан с режимом догорания и 

темпом остывания образовавшегося спека нитри-

да алюминия. Именно в этот момент из-за боль-

шой разницы градиента температур возникают 

трещины и напряжения в кристаллической струк-

туре нитрида алюминия. 

Шликер с использованием сфероидизирован-

ных частиц AlN будет иметь более низкую вяз-

кость при заданной концентрации твердой фазы. 

Этот вывод подтверждается приведенными в рабо-

те [10] данными о влиянии объемного процентно-

го содержания твердой фазы Φ и формы частиц на 

относительную вязкость шликера η (рис. 6). 

Для контроля реологических свойств шлике-

ра, наряду с варьированием состава, размера и 

морфологии частиц, используются различные фи-

зико-химические процессы, связанные с примене-

нием поверхностно-активных веществ, дисперга-

торов, дегазаторов и т.д. [11—14].

Частицы полученного нитрида алюминия 

СВС-Н были исследованы на устойчивость к агре-

гированию в водной суспензии.

Стабильность состояния частиц в шликере свя-

зана с дзета-потенциалом (ζ), который зависит от 

pH и температуры. Величина ζ определяет струк-

турообразование суспензии, так как влияет на 

агрегацию и дезагрегацию частиц. В [15] утвержда-

ется, что наиболее предпочтительное значение 

ζ находится в диапазоне либо +10÷+40 мВ, либо 

–10÷–40 мВ. При ζ < ±10 мВ наблюдается состоя-

ние суспензии, когда электростатическое отталки-

вание является недостаточным для предотвраще-

ния агломерации частиц.

В результате исследования полученных частиц 

AlN (рис. 7) c размером d50 = 1200 нм (1,2 мкм) оп-

ределено влияние рН на их ζ-потенциал (рис. 8, 9).

Распределение порошка AlN на рис. 8 представ-

лено в виде зависимости величины ζ от количества 

импульсов, детектируемых прибором «Malvern Ze-

tasizer Nano-ZS».

На рис. 9 приведены значения ζ-потенциала в 

зависимости от водородного показателя дисперс-

ной среды. Видно, что изменение величины рН по-

рошка AlN с 3 до 8 обусловливает изменение значе-

ния ζ от +15 мВ до –23 мВ. 

Максимальным значениям электрокинетичес-

кого потенциала (ζ) соответствуют наиболее ус-

тойчивое к агрегированию состояние шликера и 

минимальные значения его вязкости, а соответ-

ственно, минимальные значения усадки и пори-

стости при обжиге в конечное изделие [12].

Рис. 6. Зависимость относительной вязкости 

шликера от содержания твердой фазы 

и формы частиц [11]

1 – палочки, 2 – пластинки, 3 – несферические частицы, 

4 – сферы

Рис. 7. Функции объемного распределения частиц 

порошка AlN по размерам при рН = 4

Рис. 8. Распределение ζ-потенциала порошка AlN 

при рН = 4
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Таким образом, в процессах шликерного литья 

появляется возможность использования рН и тем-

пературы, от которых зависит ζ-потенциал, в каче-

стве инструмента, позволяющего структурировать 

частицы за счет изменения системной устойчиво-

сти, а в итоге — регулировать эксплуатационные 

характеристики керамики. 

Заключение

Проведенные исследования показали, что пнев-

моциркуляционный метод позволяет получать по-

рошковые компоненты высокой дисперсности для 

синтеза и создания керамики из АlN. Применение 

метода снижает наличие посторонних примесей в 

частицах Al относительно исходного материала за 

счет селективного фракционирования по разме-

рам и морфологии частиц. 

Пневмоциркуляционная переработка и мно-

гоступенчатое фракционирование порошков да-

ют возможность получения сфероидизированных 

частиц AlN. Шликер с такими частицами будет 

иметь более низкую вязкость при заданной кон-

центрации твердой фазы, что подтверждается дан-

ными других авторов. 

Измерения дзета-потенциала могут быть ис-

пользованы для оптимизации реологических 

свойств и предотвращения агрегации (повышения 

устойчивости) частиц в керамических дисперсных 

составах. Контроль ζ-потенциала является суще-

ственным фактором при получении конечного 

керамического продукта с наименьшим количе-

ством дефектов.
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