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ИССЛЕДОВАНИЕ НАНОПОРОШКОВ МЕТАЛЛОВ  
МЕТОДОМ ЭЛЕКТРОННОЙ МИКРОСКОПИИ

В работе представлены результаты экспериментов по исследованию нанопорошков металлов 
методом сканирующей электронной микроскопии сверхвысокого разрешения и просвечивающей 
микроскопии. Электронная микроскопия является одним из основных методов изучения 
наноматериалов, позволяющим непосредственно увидеть исследуемые объекты. В сканирующем 
электронном микроскопе для получения изображения поверхности образца используются 
вторичные, отраженные и поглощенные электроны. Остальные излучения применяются как 
дополнительные источники информации. Результаты сканирующей электронной микроскопии 
показали, что нанокластеры никеля и железа имеют форму, близкую к сферической  со средними 
диаметрами 50 и 65 нм, соответственно. Результаты исследований методом просвечивающей 
электронной микроскопии НП никеля и железа согласуются с результатами, полученными с 
помощью сканирующей электронной микроскопии сверхвысокого разрешения. В отличие от 
НП никеля и железа гистограмма распределения по размерам НП меди имеет бимодальное 
распределение. Средний диаметр частиц первой и второй фракций равен 23.6 и 81 нм, 
соответственно. Исследования НП меди методом сканирующей электронной микроскопии 
сверхвысокого разрешения и просвечивающей электронной микроскопии показали, что 
нанокластеры меди обладают четко выраженными кристаллографическими гранями и ребрами.

Ключевые слова: нанопорошки, электрический взрыв проводников, сканирующая 
электронная микроскопия, просвечивающая электронная микроскопия.
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Investigation of metal nanopowders by the method  
of electron microscopy 

This article presents the results of experiments on the study of metal nanopowders by the method 
of ultrahigh resolution scanning electron microscopy and transmission microscopy. Electron micros-
copy is one of the main methods of studying nanomaterials that allows you to directly see the objects 
under study. In a scanning electron microscope, secondary, reflected and absorbed electrons are used 
to obtain the image of the sample surface. The remaining emissions are used as additional sources of 
information. The results of scanning electron microscopy showed that nickel and iron nanoclusters 
are close to a spherical shape with an average diameter of 50 and 65 nm, respectively. The results of 
studies by transmission electron microscopy of NP of nickel and iron are consistent with the results 
obtained using ultrahigh resolution scanning electron microscopy. In contrast to NP of nickel and iron, 
the histogram of the size distribution of copper NP has a bimodal distribution. The average particle 
diameter of the first and second fraction is 23.6 and 81 nm, respectively. The results of scanning and 
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transmission electron microscopy showed that copper nanoclusters have distinct crystallographic faces 
and edges.

Key words: nanopowders, electrical explosion of conductors, scanning electron microscopy, trans-
mission electron microscopy.
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Металл наноұнтақтарын электрондық микроскопия әдісімен зерттеу

Мақалада металл наноұнтақтарын жоғары ажырату қабілетіне ие сканирлеуші электрондық 
микроскопия және жарықтандырушы микроскопия әдістерімен зерттеудің нәтижелері 
келтірілген. Электрондық микроскопия әдісі зерттеп отырған объектіні көруге бірден-бір 
мүмкіндік беретін наноматериалдарды зерттеу әдістерінің бірі болып табылады. Сканирлеуші 
электрондық микроскопта үлгінің беттік қабатының суретін алу үшін жұтылған, шашыраған 
және екінші реткі электрондар қолданылады. Қалған сәулешығарулар қосымша ақпарат көзі 
ретінде қолданылады. Сканирлеуші электрондық микроскопия нәтижелері никель мен темір 
наноұнтақтарының сәйкесінше 50 және 65 нм тең болатын диаметрлі сфералық формаға 
жақын пішінге ие екендігін көрсетті. Никель мен темір наноұнтақтары үшін жарықтандырушы 
электрондық микроскопия әдісінің нәтижелері сканирлеуші электрондық микроскопия әдісімен 
алынған нәтижелермен сәйкес келетіндігін көрсетті. Мыс наноұнтағының никель мен темір 
наноұнтақтарынан айырмашылығы өлшемі бойынша таралу гисторграммасы бимодальды 
таралуға ие екендігінде. Бірінші және екінші фракциясындағы бөлшектердің орташа өлшемі 
сәйкесінше 23.6 және 81 нм ие. Сканирлеуші электрондық микроскопия және жарықтандырушы 
электрондық микроскопия әдістерімен зерттеу нәтижелері бойынша мыс наноұнтақтары нақты 
айқындалған кристаллографиялық қыры мен жақтары бар пішінге ие екендігін көрсетті.  

Түйін сөздер: наноұнтақтар, өткізгіштердің электрлік жарылуы, сканирлеуші электрондық 
микроскопия, жарықтандырушы электрондық микроскопия. 

Введение

В развитии современных нанотехнологий 
значительную роль играют исследования нано-
частиц металлов. Это обусловлено, прежде все-
го, широким спектром возможностей их практи-
ческого применения, в которых используются 
специфические свойства как самих наночастиц, 
так и модифицированных ими материалов. Наи-
более разработаны, на сегодняшний день, воз-
можности использования наночастиц металлов 
при создании новых материалов в качестве ката-
лизаторов [1-14].

В настоящее время разработан ряд общих 
методов получения наночастиц, большинство из 
которых могут быть использованы для получе-
ния металлических наночастиц. Одним из пер-
спективных методов получения нанопорошков 
(НП) является электрический взрыв проводни-
ков (ЭВП) – неравновесный процесс, при кото-
ром под действием импульсного электрическо-
го тока проводник диспергируется, и продукты 
взрыва перемешиваются с окружающей средой 
[15-20]. Электровзрывные НП обладают рядом 
преимуществ в сравнении с НП, полученными 
другими способами: устойчивы к окислению и 

спеканию при комнатной температуре, при на-
гревании характеризуются высокой химической 
и диффузионной активностью [21-23]. 

В работе представлены результаты исследо-
ваний морфологии и структуры НП металлов, 
полученных методом ЭВП методами сканирую-
щей и просвечивающей микроскопий.

Детали эксперимента 

НП металлов были получены методом электро-
взрывного испарения металлической проволоки  в 
атмосфере аргона. Процедура и детали экспери-
ментов детально описаны в работах [24, 25].

Образцы были изучены методом растровой 
электронной микроскопии с использованием 
автоэмиссионного сканирующего электронного 
микроскопа сверхвысокого разрешения фирмы 
Zeiss модели Gemini Ultra 55 вместе с устрой-
ством для рентгеноспектрального микроанализа 
исследуемого образца в микроскопе от фирмы 
– «Thermo Scientific». Кроме того, для оценки 
чистоты образцов был проведен рентгеноспек-
тральный микроанализ (EDX).

Так же были проведены исследования в 
центре электронной микроскопии и спектро-
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скопии Эрнста Руска (Ernst Ruska-Centre for 
�icroscopy and Spectroscopy with Electrons, 
Германия) с использованием просвечивающе-
го электронного микроскопа (ПЭМ) FEI Titan 
(60-300) и в Институте ядерной физики (Ал-
маты, Казахстан) с помощью ПЭМ JE�-2100 
JEOL. Для проведения сепарации образцы 
НП суспензировались в химических раство-
рах (гексан, изопропанол). Далее проводилась 
ультразвуковая обработка раствора (объем 

суспензии 30 мл, частота ультразвука 27 кГц, 
мощность генератора 120 Вт, воздействие про-
водилось в течение 30 минут), после чего кап-
ли суспензии с частицами металла наносились 
на кремниевую подложку.

Результаты и обсуждение

На рисунке 1 представлены СЭМ изображе-
ния НП никеля и сепарированных образцов.

нанопорошки (а), агломераты нанокластеров  
(b) и отдельные нанокластеры (c) после сепарации в гексане 

Рисунок 1 – СЭМ изображения НП никеля

На СЕМ изображениях Ni видно, что разме-
ры подавляющего числа частиц не превышает 
100 нм. При этом наблюдается образование це-
почечных структур из мелких частиц (от 10 до 
30 нм), а также частичное их спекание между со-
бой (образуются так называемые шейки). Фор-
ма частиц Ni так же близка к сферической. На 

рисунке 2 представлен энергодисперсионный 
спектр ЭВП НП Ni. 

Как видно из спектра EDX, в составе порошка 
Ni присутствуют в незначительном количестве 
примеси углерода и кислорода, что в принципе 
является нормальным т.к. наиболее устойчивым 
для никеля является состояние окисления. На-
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личие примеси углерода объясняется условиями 
процедуры пассивации порошков.

На рисунке 3 представлены ПЭМ-изобра-
жение и гистограмма распределения по разме-
рам ЭВП НП Ni. 

Результаты ПЭМ исследований НП никеля 
согласуются с результатами, полученными с по-
мощью СЭМ. На рисунке 3а видно, что частицы 

НП никеля имеют сферическую форму. Из дан-
ных гистограммы следует, что в образце преоб-
ладают частицы диаметром 40-70 нм, средний 
диаметр которых равен 50 нм. Анализ гисто-
граммы показывает, что распределение наноча-
стиц никеля по размерам является гауссовым со 
значением среднеквадратического отклонения  
= 36,6 нм. 

Рисунок 2 – Микрофотография порошка Ni (а) и энергодисперсионный рентгеновский спектр (б)

Рисунок 3 – ПЭМ-изображение НП никеля (а) и гистограмма распределения по размерам (б)

На рисунке 4 представлены СЭМ-
изображения НП железа и сепарированных об-
разцов. На СЭМ изображениях порошка Fe 
видно, что присутствует агломерация вокруг 
кластеров размерами от 100 до 200 нм металли-
ческих частиц с меньшими размерами (от 10 до 
50 нм). При этом наблюдается образование це-
почечных структур из мелких частиц (от 10 до 
30 нм). Форма частиц Fe близка к сферической. 

В агломератах частицы с большим диаметром, 
как правило, коагулируют с более мелкими кла-
стерами. Из рисунков 4б и 4в видно, что гексан 
позволяет сепарировать отдельные нанокласте-
ры железа. При этом диаметр кластеров коле-
блется от 50 до 100 нм.

На рисунке 6 представлены ПЭМ-изобра-
жение и гистограмма распределения по разме-
рам НП железа. 
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нанопорошки (а), агломераты нанокластеров  
(b) и отдельные нанокластеры (c) после сепарации в гексане 

Рисунок 4 – СЭМ изображения НП железа

Рисунок 5 – Микрофотография порошка Fe (а) и энергодисперсионный рентгеновский спектр (б)
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Результаты ПЭМ исследований НП железа 
согласуются с результатами, полученными с по-
мощью СЭМ. На рисунке 6а видно, что частицы 
НП железа имеют сферическую форму. Из дан-
ных гистограммы следует, что в образце преоб-
ладают частицы диаметром 40-70 нм, средний 
диаметр которых равен 65,5 нм. Анализ гисто-

граммы показывает, что распределение наноча-
стиц железа по размерам является гауссовым со 
значением среднеквадратического отклонения  
= 30 нм. 

На рисунках 7, 8 представлены результаты 
исследований порошков Cu метод ом сканирую-
щей электронной микроскопии

Рисунок 6 – ПЭМ-изображение НП железа (а) и гистограмма распределения по размерам (б)

нанопорошки (а), агломераты нанокластеров 
(b) и отдельные нанокластеры (c) после сепарации в гексане 

Рисунок 7 – СЭМ изображения НП меди
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На рисунке 9 представлены ПЭМ изображе-
ние и гистограмма распределения по размерам 
НП меди. 

Результаты ПЭМ исследований НП меди 
согласуются с результатами, полученными с 
помощью СЭМ. В отличи от НП никеля и же-
леза НП меди имеют бимодальное распределе-
ние. Средний диаметр частиц первой и второй 

фракции равен 23,6 и 81 нм соответственно. На 
рисунке 10 представлены микрофотографии на-
нокластеров меди, полученные методом просве-
чивающей электронной микроскопии (ПЭМ). На 
СЭМ и ПЭМ-изображениях порошка Cu видно, 
что нанокластеры меди (размеры от 20 до 50 нм) 
обладают четко выраженными кристаллографи-
ческими гранями и ребрами.

Рисунок 8 – Микрофотография порошка Cu (а), энергодисперсионный рентгеновский спектр (б)

Рисунок 9 – ПЭМ-изображение НП меди (а) и гистограмма распределения по размерам (б)

Кроме того, вид многогранников нанокла-
стеров меди не совсем идентичны простым 
формам роста кристаллов, характерных для 
кубической сингонии и точечной группе m3m. 
Можно сказать, что это несколько искажен-
ные (деформированные) простые формы соот-
ветствующие кристаллам с точечной группой 
m3m. По-видимому, это объясняется сверх-
неравновесными условиями получения порош-

ков. Это подтверждает и электроннограмма 
нанокластера меди, приведенная на рисунке 
10в, где присутствуют запрещенные для ГЦК 
решетки и характерные для примитивной ку-
бической решетки максимумы от плоскостей 
(110) и (211). Возможно, что искажение формы 
кристаллитов происходит за счет встраивания в 
структуру не типичной для меди сверхрешетки 
с примитивной решеткой.



ISSN 1563-0315                                       Recent Contributions to Physics. №1 (68). 2019
eISSN 2663-2276

65

Ибраев Е.С. и др.

Заключение

СЕМ исследования НП Ni показали, что 
размеры подавляющего числа частиц не превы-
шает 100 нм. При этом наблюдается образова-
ние цепочечных структур из мелких частиц (от 
10 до 30 нм), а так же частичное их спекание 
между собой (образуются так называемые шей-
ки). Форма частиц Ni близка к сферической. 
Результаты ПЭМ исследований НП никеля со-
гласуются с результатами, полученными с по-
мощью СЭМ. Анализ данных ПЭМ подтвердил, 
что в образцах преобладают частицы диаме-
тром 40-70 нм, средний диаметр которых равен 
50 нм. Исследования порошка Fe методом СЭМ 
показали, что присутствует агломерация вокруг 
кластеров размерами от 100 до 200 нм металли-
ческих частиц с меньшими размерами (от 10 до 
50 нм). При этом наблюдается образование це-
почечных структур из мелких частиц (от 10 до 

30 нм). Форма частиц Fe близка к сферической. 
В агломератах частицы с большим диаметром, 
как правило, коагулируют с более мелкими кла-
стерами, это отражено нами в работе. Резуль-
таты ПЭМ исследований НП железа согласу-
ются с результатами, полученными с помощью 
СЭМ. Из данных гистограммы распределения 
по размерам следует, что в образце преоблада-
ют частицы диаметром 40-70 нм, средний диа-
метр которых равен 65.5 нм. Результаты ПЭМ 
исследований НП меди согласуются с результа-
тами, полученными с помощью СЭМ. В отличи 
от НП никеля и железа гистограмма распреде-
ления по размерам НП меди имеет бимодаль-
ное распределение. Средний диаметр частиц 
первой и второй фракции равен 23.6 и 81 нм, 
соответственно. СЭМ и ПЭМ-исследования НП 
Cu показали, что нанокластеры меди (размеры 
от 20 до 50 нм) обладают четко выраженными 
кристаллографическими гранями и ребрами.

Рисунок 10 – ПЭМ-изображения (а), ПЭМ-изображение высокого разрешения (б)  
и электроннограмма нанокластеров меди (в)
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