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Синтез нанопорошков железа 
в водно-спиртовой среде 

хлорида железа

В данной работе рассматривается метод синтеза нано- и микро-
порошков в дуговом разряде в жидкой фазе. Предлагаемый метод по-
зволяет синтезировать нано- и микрочастицы различного химического 
состава. Предложен механизм и схема комбинации химических со-
ставов как электродов, так и жидкой среды. Преимуществом метода 
синтеза в дуговом разряде в жидкой фазе является простота метода, 
отсутствие громоздких систем управления и электрического питания, 
отсутствие сильно нагретых элементов в ходе плазмохимического про-
цесса, не требует использования вредных газов и систем охлаждения 
реактора, высокая температура дуги (выше 4000 K) и высокая скорость 
охлаждения испаряемого продукта, безваууманая процедура синтеза 
наноструктурированных материалов. На основе данного метода были 
получены образцы нано- и микрочастиц железа в водно-спиртовой 
среде хлорида железа. Для исследования влияния магнитного поля 
на процесс синтеза были получены образцы наночастиц железа раз-
личной фракции с и без наложения дополнительного магнитного поля 
в области плазмохимического синтеза. Полученные образцы наноча-
стиц при Н = 0 имеют размеры в интервале 1¸100 нм, а при Н≠0 в ин-
тервале 25¸250 нм. Анализ химического состава, морфологии и оценка 
геометрических размеров полученных образцов проводились на ска-
нирующем и просвечивающем электронном микроскопах. 

Ключевые слова: дуговой разряд, наночастица, синтез, электрон-
ная сканирующая микроскопия.
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The synthesis of iron 
nanoparticles in the 

hydro-alcoholic solution  
of ferric chloride

In this work the method of nano- and microparticles synthesis in 
plasma of arc discharge in the liquid phase is considered. Nano- and mi-
croparticles of various chemical compositions can be synthesized under 
proposed method.  The mechanism and scheme of combination of the 
chemical composition of electrode material and liquid medium were sug-
gested. The advantages of proposed method are simplicity of the method, 
no bulky control systems and electrical power, absence of strongly heated 
elements in the plasma chemical process, no need to use of harmful gases 
and reactor cooling system, high temperature of the arc (above 4000 K) 
and high speed cooling vaporized product, synthesis of nanostructured 
materials without vacuumization procedure. On the basis of this method 
in the hydro-alcoholic solution of ferric chloride the samples of iron nano- 
and microparticles were obtained. The influence of magnetic field on a 
synthesis process is studied. The different iron nanoparticle fractions were 
obtained using additional magnetic field in the area of plasma chemical 
reaction. The obtained nanoparticles at Н = 0 have sizes 1¸100 nm and 
at Н≠0 have 25¸250 nm. The chemical composition analysis, morphology 
and geometric size estimation of synthesized samples were carried out on 
a scanning and transmission electron microscopes.

Key words: arc discharge, nanoparticles, synthesis, scanning electron 
microscopy.
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Хлорид темірлі сулы-спиртті 
ортада темір нанобөлшектерді 

синтездеу 

Бұл жұмыста сұйық фазада доғалық разрядта нано және микро-
ұнтақтарды синтездеу әдісі қарастырылған. Ұсынылған әдіс әртүрлі 
химиялық құрамдағы нано және микробөлшектерді синтездеуге 
мүмкіндік береді. Сұйық фазада доғалық разрядта нано және микро-
ұнтақтарды синтездеу әдісінің артықшылығы басқару жүйесі мен 
қорек көзінің жеңілдігі, кауісті газдардың болмауы және салқындату 
жүйесінің болмауы, доғаның жоғары температурасы мен буланатын 
элекменттің тез сууы, наноқұрылымды материалдар алуда бакуумдық 
жүйенің қажетсіздігі. Аталған әдістің негізінде хлорид темірлі сулы- 
спиртті ортада темір нано және микробөлшектерінің үлгілері алын-
ды. Магниттік өрістің синтез процесіне әсерін зеттеу үшін плазмалы 
химиялық синтез облысына қосымша магнит өрісімен және өрістің 
әсерінсіз темір нанобөлшектерінің үлгілері алынды. Алынған нано-
бөлшектердің өлшемдері Н = 0 кезінде 1¸100 нм аралығында, Н≠0 
кезінде  25¸250 нм аралығында болатыны анықталды. Алынған үлгі- 
лердің химиялық құрамы, марфологиясы және геометриялық размер-
лері сканерлеуші және сәулелі электрондық микроскоптармен зерттелді.

Түйін сөздер: доғалық разряд, нанобөлшек, синтез, электрондық 
сканерлеуші микроскопия.
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Введение

Наночастицы это частицы имеющие размеры в диапазоне 
от 1 до 100 нм. Такие частицы обладают рядом уникальных фи-
зико-химических свойств, благодаря квантово-механическим 
проявлениям их свойств в наномасшиабах. На сегодняшний 
день существуют различные методы синтеза нанопорошков это 
химические, физические и механические методы.

К механическим методам относятся размол, механосин-
тез и детонационная обработка. Метод размола это обычное 
механическое измельчение материала в шаровых мельницах. 
Данный способ редко используют из-за трудности получения 
наночастиц с размерами меньше, чем 100 нм [1].  Более часто 
используемые механические методы механосинтез (образова-
ние химических связей в процессе размола) и детонационная 
обработка (синтез в ударных волнах и дробление). В механо-
синтезе получают различные легированные и композиционные 
наночастицы с раметрами от 10 нм до 200 нм [2], а в детона-
ционной обработке получают наночастицы широкого спектра 
с высокой производительностью [2,3]. Основным недостатком 
механического метода получения нанопорошков является за-
грязнение конечного продукта и частей установки.

К химическим методам получения нанопорошков различ-
ных материалов относятся химическое осаждение из раство-
ров, термическое разложение, пиролиз, газофазные химические 
реакции восстановления и гидролиза, электроосаждение [4-6].

Физическим методам относятся методы магнетронного рас-
пыления, резистивный метод взрыва проволоки при мощном 
импульсном токе, плазмохимические методы осаждения в вы-
сокочастотном [7] и дуговом разрядах [8] и т.д.

Главным преимуществом физических и химических мето-
дов является чистота конечного продукта, а недостатком сла-
бый по сравнению с механическими методами выход нанопо-
рошков.

В данной работе приводится подход синтеза нанопорошков 
в дуговом разряде в жидкой фазе, который имеет ряд преиму-
ществ по сравнению с другими методами. Это простота техно-
логии, отсутствие громоздких систем управления, отсутствие 
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Схема возможных комбинаций материала 
электродов и состава жидкой среды представле-
на на рисунке 2. Синтезирование нанопорошков 
в дуговом разряде в жидкой фазе дает возмож-
ность для получения широкого спектра нанома-
териалов за счет варьирования химическим со-
ставом как электродов, так и жидкой среды.

Дуговой синтез в 
жидкости 
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углеродсодерж
ащ
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вредных газов и сильно нагретых элементов в 
ходе плазмохимического процесса, не требует 
систем охлаждения реактора, высокая темпера-
тура дуги (выше 4000 K) и высокая скорость ох-
лаждения испаряемого продукта, безваууманая 
процедура синтеза, возможность варьирования 
как материалом электрода, так и химическим со-
ставом среды для получения композитных нано-
материалов. 

Экспериментальная установка

Схема установки дугового разряда в жидкой 
фазе представлена на рисунке 1. Установка состо-
ит из реакционной камеры (1 – стеклянный ста-
кан), двух электродов симметрично расположен-
ных вдоль оси камеры, генератор переменного 
тока (3) и жидкофазная среда (2), выступающая в 
качестве дополнительного химического реагента 
в плазмохимическом процессе синтеза и холодной 
среды для конденсации продуктов синтеза. Ниж-
ний электрод неподвижный и находится в жидкой 
среде. Верхний электрод подвижный и совершает 
колебательные движения относительно нижнего 
электрода. Таким образом, замыкается и размыка-
ется электрическая цепь между электродами, об-
разуя плазму дугового разряда.

V

 A

1

2

3

1 – стакан реакционной камеры, 2 – рабочая жид-
костная среда, 3 – источник переменного тока

Рисунок 1 – Схема установки дугового разряда 
в жидкой фазе

Рисунок 2 – Схема использования возможных 
материалов среды и электрода 

при синтезе дуговым методом в жидкой фазе

Для синтеза нанопорошков железа были 
взяты следующие комбинации химического со-
става электродов и среды – графитовые электро-
ды и хлорид железа в растворе деионизованной 
воды с этиловым спиртом (FeCl3/H2O/C2H5OH). 
Данный раствор получают следующим образом: 
готовят раствор этилового спирта (50мл) с деио-
низованной водой (150 мл), в полученный кон-
центрат растворяют хлорид железа (150-200 мг), 
далее нагревают (50-600С) ее на электромешалке 
в течение 10-15 минут  для полной растворимо-
сти хлорида железа.

Эксперимент

Метод синтеза нанопорощков в дуговом раз-
ряде в жидкой фазе аналогичен методу дугового 
разряда в газовой среде, отличием являются сре-
да и параметры разряда.

Разряд в жидкости зажигают разведением пер-
воначально сомкнутых электродов. Высокотемпе-
ратурный плазменный шнур дуги, возникающий 
между электродами, переводит в паровую фазу как 
материал анода, так и окружающую его жидкую 
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фазу. В результате плазмохимических процессов в 
зоне паровой фазы образуются различные продукты 
синтеза, в том числе наночастицы, которые, конден-
сируясь, осаждаются в рабочей среде в виде сажи.

Синтез наночастиц железа проводился в 
дуговом разряде в среде раствора FeCl3/H2O/
C2H5OH при параметрах разряда: U = 150 В, I 
= 200 – 300 мA. Дополнительно создавалось 

внешнее магнитное поле напряженностью 80 
кА/м, которое формировалось при помощи по-
стоянного магнита, между полюсами которого 
помещали  стеклянный реактор для синтеза по-
рошков.

На рисунке 3 представлена фотография уста-
новки в рабочем режиме без  наложения магнит-
ного поля.

После синтеза полученный раствор с на-
нопродуктами фильтровался и высушивался на 
фильтровальной бумаге при комнатной темпера-
туре. Образцы сажевого нанопродукта на филь-
тровальной бумаге исследовались на аналитиче-
ских микроскопах.

Рисунок 3 – Синтез наноструктурированных материалов в среде раствора хлорид железа/спирт/
дистиллированная вода

На рисунке 4 приведены фотографии высо-
кодисперсных частиц железа (Fe), полученные в 
растворе FeCl3/H2O/C2H5OH без магнитного поля 
и при его наложении. Данные результаты были 
получены на просвечивающем электронном ми-
кроскопе.

а)				 б)

а) без магнитного поля, б) с магнитным полем
Рисунок 4 – Нанопорошки железа синтезированные в растворе FeCl3/H2O/C2H5OH
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Как видно из рисунка, в процессе синтеза 
нанопорошков в дуговом разряде жидкост-
ного типа формируются наночастицы сфе-
рической формы с широким распределением 
частиц по размерам. Также установлено, что 
магнитное поле существенно влияет на дис-
персность получаемых порошков - при на-
ложении внешнего магнитного поля частицы 

формируются значительно больших разме-
ров: при Н=0 размеры частиц находятся в ос-
новном в интервале 1,100 нм, а при Н≠0 – в 
интервале 25,250 нм.

Таким образом, можно контролировать раз-
мер и дисперсность получаемых фракции нано-
частиц с помощью наложения дополнительного 
магнитного поля.

Element Wt% At% 
  CK 70.58 85.46 
  OK 10.44 9.49
 ClK 0.69 0.28
 FeK 18.30 4.77
Matrix Correction ZAF Рисунок 5 – Химический состав продуктов синтеза полученных в дуговом разряде в водно-спиртовой среде

хлорида железа (FeCl3) при напряжении разряда 110 В

Element Wt% At% 
  CK 88.15 93.29 
  OK 6.96 5.53
 ClK 0.51 0.18
 FeK 4.38 1.00
Matrix Correction ZAF 

Element Wt% At% 
  CK 88.15 93.29 
  OK 6.96 5.53 
 ClK 0.51 0.18 
 FeK 4.38 1.00 
Matrix Correction ZAF 

Element Wt% At% 
  CK 70.58 85.46 
  OK 10.44 9.49 
 ClK 0.69 0.28 
 FeK 18.30 4.77 
Matrix Correction ZAF 

Рисунок 6 – Химический состав продуктов синтеза полученных в дуговом разряде в водно-спиртовой 
среде хлорида железа (FeCl3) при напряжении разряда 78 В
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На рисунке 5 и 6 представлены результаты 
анализа образцов полученных после синтеза в 
дуговом разряде в среде FeCl3/H2O/C2H5OH при 
параметрах разряда: U = 78 и 110 В, I = 2 – 3 
A. Данные результаты были получены на SEM
микроскопе Quanta 3D 200i (FEI, USA) методами
рентгенофлуоресцентного анализа и сканирую-
щей электронной микроскопии.

Как показано на рисунках 5 и 6, полученные 
после синтеза порошки имеют больше углерод-
ный состав, нежели железный. Вероятно это 
связано с увеличением тока разряда, так как при 
больших токах вероятность образования сколов 
графитового электрода растет. На рисунках вид-
но, что большая часть частиц имеют микрораз-
меры неправильной формы. Установлено, что с 
увеличением напряжения дугового разряда с 78 
до 110 В ведет к увеличению металлических со-
ставляющих в продуктах синтеза (рисунки 5 и 6).

Выводы

В данной работе был рассмотрен метод син-
теза нанопорошков железа в дуговом разряде в 
водно-спиртовой среде хлорида железа. Было 
установлено, что при малых токах образуются 
наночастицы, а наложение магнитного поля в 
среду позволяет контролировать размер и дис-
персность получаемых образцов наночастиц. С 
увеличением тока размеры синтезируемых ча-
стиц растет, связывано это с образованием ско-
лов материала электрода. Проведенные иссле-
дования показали, что использование внешнего 
магнитного поля при электродуговом диспер-
гировании материалов позволяет управлять фа-
зовым составом и дисперсностью получаемых 
порошков. Полученные образцы наночастиц при  
Н = 0 имеют размеры в интервале 1,100 нм, а при 
Н≠0 в интервале 25,250 нм. 
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