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Ïðåäñòàâëåíû ìåòîäîëîãèÿ è ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà íàíîñòðóê-

òóðèðîâàííîãî ïîðîøêà àëþìîèòòðèåâîãî ãðàíàòà, àêòèâèðîâàííîãî öåðèåì, ìåòîäîì ëàçåðíîé

äèôðàêöèè, îñíîâàííûì íà ðàçëè÷èè â õàðàêòåðå ðàññåèâàíèÿ ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ íà ÷àñòèöàõ

ðàçíîãî ðàçìåðà. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â òîêå äèñïåðñèîííîé ñðåäû, ïîýòîìó èç-çà àãðåãàöèè ÷à-

ñòèö ïîðîøêà ïîëó÷àåìûå ðàçìåðû áûëè çàâûøåíû. Îïðîáîâàëè ðàçëè÷íûå äèñïåðñèîííûå ñðå-

äû (âîäà, ýòàíîë, èçîïðîïàíîë) è äîáàâêè (ñîëè Na è ÏÀÂ) äëÿ ñíèæåíèÿ ñòåïåíè àãðåãàöèè. Ïî

ñðàâíåíèþ ñî ñòàíäàðòíîé ñèñòåìîé âîäà — èçìåðÿåìàÿ ïðîáà áîëüøèíñòâî ìîäèôèöèðîâàííûõ

òåì èëè èíûì ñïîñîáîì ñðåä ïîêàçûâàëè ñíèæåíèå àãëîìåðàöèè â ïðîöåññå èçìåðåíèé. Íàèáî-

ëåå ñòàáèëüíûå ðåçóëüòàòû ïîëó÷èëè â ñëó÷àå èçîïðîïàíîëà è âîäû ñ äîáàâëåíèåì ôîñôàòîâ Na,

ýôôåêòèâíî ïðåïÿòñòâóþùèõ ïðîöåññó àãðåãàöèè. Òàêèì îáðàçîì óñòàíîâëåíî, ÷òî ëó÷øàÿ ñðåäà

ïðè îïðåäåëåíèè ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà — âîäà ñ äîáàâëåíèåì îðòîôîñôàòà Na. Â òàêîé

ñðåäå êîëëîèäíàÿ ñèñòåìà äîñòàòî÷íî ñòàáèëèçèðîâàíà, à êîìïîíåíòû ïðîñòû è îáùåäîñòóïíû.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àëþìîèòòðèåâûé ãðàíàò; ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñîñòàâ; ëàçåðíàÿ äèôðàêöèÿ;

íàíîñòðóêòóðèðîâàííûé ïîðîøîê.

Âàæíûé ôàêòîð ïðè ïîëó÷åíèè êåðàìè÷åñêèõ èçäå-

ëèé — äèñïåðñíîñòü èñïîëüçóåìûõ ïîðîøêîâ. Ðàçìåð

ïîðîøêîâûõ ÷àñòèö è ðàñïðåäåëåíèå èõ ïî ðàçìåðó

èãðàþò ñóùåñòâåííóþ ðîëü â ïðîöåññå êîìïàêòèðî-

âàíèÿ (íàïðèìåð, ìåòîäàìè ïðåññîâàíèÿ, øëèêåðíîãî

ëèòüÿ è äð.), âëèÿÿ íà êà÷åñòâî êåðàìèêè [1, 2]. Â ñâÿ-

çè ñ ýòèì êîíòðîëü ðàçìåðîâ ÷àñòèö — íåîòúåìëåìûé

ýëåìåíò ïðîöåññà ïîëó÷åíèÿ êåðàìèêè.

Êåðàìèêó íà îñíîâå àëþìîèòòðèåâîãî ãðàíàòà

(yttrium aluminum garnet — YAG) ïðèìåíÿþò â êà÷å-

ñòâå ìàòåðèàëà äëÿ òâåðäîòåëüíûõ ëàçåðîâ [3, 4],

ñöèíòèëëÿòîðà [5, 6], êåðàìè÷åñêîãî ëþìèíîôîðà äëÿ

ñâåòîäèîäíûõ èñòî÷íèêîâ îñâåùåíèÿ [7, 8]. Áîëüøîé

èíòåðåñ â êà÷åñòâå ëþìèíåñöåíòíûõ ìàòåðèàëîâ âû-

çûâàþò òàêæå ðîäñòâåííûå ñîåäèíåíèÿ — ñëîæíûå

îêñèäû ñî ñòðóêòóðîé ãðàíàòà íà îñíîâå ðåäêîçåìåëü-

íûõ ýëåìåíòîâ (LuAG [9, 10], TbAG [11], GGAG,

GYGAG [12, 13]). Òàêóþ êåðàìèêó ïîëó÷àþò èç íàíî-

ñòðóêòóðèðîâàííûõ ïîðîøêîâ, çà÷àñòóþ ïðåäñòàâ-

ëÿþùèõ ñîáîé ïåðâè÷íûå ÷àñòèöû ðàçìåðîì â äåñÿò-

êè íàíîìåòðîâ, ñîáðàííûå â àãëîìåðàòû ðàçìåðàìè îò

åäèíèö äî äåñÿòêîâ ìèêðîí. Ïðè ýòîì èìåííî ðàçìå-

ðû ïîñëåäíèõ îïðåäåëÿþò ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñî-

ñòàâ ïîðîøêà, âëèÿþùèé íà «óïàêîâêó» ÷àñòèö ïðè

êîìïàêòèðîâàíèè.

Ãðàíóëîìåòðè÷åñêèé ñîñòàâ ïîðîøêà îïðåäåëÿþò

ñèòîâûì [14] è ñåäèìåíòàöèîííûì àíàëèçàìè, ìèêðî-

ñêîïèåé [15], àêóñòè÷åñêèìè ìåòîäàìè è ìåòîäàìè,

îñíîâàííûìè íà âçàèìîäåéñòâèè ÷àñòèö ñ ðàçëè÷íû-

ìè âèäàìè èçëó÷åíèé [16 – 19].

Ëàçåðíóþ äèôðàêöèþ, êîòîðàÿ õàðàêòåðèçóåòñÿ

ýêñïðåññíîñòüþ, ðåïðåçåíòàòèâíîñòüþ è âîçìîæ-

íîñòüþ àíàëèçà ìàëûõ ïðîá, êàê ïðàâèëî, èñïîëüçóþò

ïðè äèñïåðãèðîâàíèè ïðîáû â æèäêîé ñðåäå. Ïðè

ýòîì ÷àñòèöû ìîãóò ñëèïàòüñÿ â àãðåãàòû, ÷òî ñóùå-

ñòâåííî èñêàæàåò ïîëó÷àåìûå ðåçóëüòàòû.

Àãðåãàöèÿ ÷àñòèö ïîðîøêà ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò

äâóõ âèäîâ âçàèìîäåéñòâèé: Âàí-äåð-Âààëüñîâîãî ìå-

æäó ñàìèìè ÷àñòèöàìè è ìåæäó ìîëåêóëàìè äèñïåð-

ñèîííîé ñðåäû, íàõîäÿùèìèñÿ íà ïîâåðõíîñòè ÷àñ-

òèö. Ñïîñîáû óìåíüøåíèÿ ñòåïåíè àãðåãàöèè â ïåð-

âóþ î÷åðåäü íàïðàâëåíû íà ïðîòèâîäåéñòâèå ýòèì

ñèëàì ïðèòÿæåíèÿ. Òàê, äëÿ ðàçðóøåíèÿ ñëàáîñöåï-

ëåííûõ àãðåãàòîâ èçìåðåíèå ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî

ñîñòàâà ìåòîäîì ëàçåðíîé äèôðàêöèè ïðîâîäÿò ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì óëüòðàçâóêà [17, 18].

Ñòåïåíü àãðåãàöèè ÷àñòèö çàâèñèò îò ïðèðîäû

äèñïåðñèîííîé ñðåäû: îäíè ñòàáèëüíåå â âîäíîé

ñðåäå, äðóãèå — â ñðåäå îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé

[20 – 22]. Íàïðèìåð, äëÿ ïðåäîòâðàùåíèÿ àãðåãàöèè

âûñîêîäèñïåðñíûõ ïîðîøêîâ â âîäíûå ñðåäû ââîäÿò

äîáàâêè ðàñòâîðèìûõ ñîëåé, èãðàþùèõ ðîëü ýëåêòðî-

ëèòîâ è çà ñ÷åò çàðÿäêè ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö ïîðîøêà

îáåñïå÷èâàþùèõ ýëåêòðîñòàòè÷åñêóþ ñòàáèëèçàöèþ

[23, 24]. Ïðè èçìåðåíèè ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà
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ôîñôàòíûõ ëþìèíîôîðîâ ìåòîäîì ñåäèìåíòàöèè

â âîäíîé ñðåäå â êà÷åñòâå äîáàâêè èñïîëüçóþò ïèðî-

ôîñôàò íàòðèÿ [25].

Ïðåäîòâðàòèòü êîàãóëÿöèþ ÷àñòèö ìîæíî òàêæå

äîáàâëåíèåì ïîâåðõíîñòíî àêòèâíûõ âåùåñòâ (ÏÀÂ)

[26], ñîðáèðóþùèõñÿ íà ïîâåðõíîñòè è íå ïîçâîëÿþ-

ùèõ ÷àñòèöàì êîíòàêòèðîâàòü äðóã ñ äðóãîì. Äëÿ ñòà-

áèëèçàöèè ÷àñòèö àëþìîèòòðèåâîãî ãðàíàòà â âîäíûõ

ñóñïåíçèÿõ, íàïðèìåð, ïðèìåíÿþò êàê èîíîãåííûå,

òàê è íåèîíîãåííûå ÏÀÂ [27, 28]. Èíòåðåñ ê âëèÿíèþ

ÏÀÂ íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî

ñîñòàâà ïîðîøêîâ îáóñëîâëåí òàêæå òåì, ÷òî ðàçëè÷-

íûå òèïû ÏÀÂ èñïîëüçóþò ïðè ïðèãîòîâëåíèè øëè-

êåðîâ äëÿ êîìïàêòèðîâàíèÿ êåðàìèêè.

Öåëü ðàáîòû — îïðåäåëåíèå ãðàíóëîìåòðè÷åñêî-

ãî ñîñòàâà íàíîñòðóêòóðèðîâàííûõ ïîðîøêîâ àëþìî-

èòòðèåâîãî ãðàíàòà, àêòèâèðîâàííîãî öåðèåì, ìåòî-

äîì ëàçåðíîé äèôðàêöèè.

Èçìåðåíèÿ ñîñòàâà ïðîâîäèëè íà ëàçåðíîì ãðàíó-

ëîìåòðå Mastersizer 2000 â æèäêîé ôàçå ïðè âîçäåéñò-

âèè óëüòðàçâóêà. Ñêàíèðóþùóþ ýëåêòðîííóþ ìèêðî-

ñêîïèþ ïîðîøêà — íà ïðèáîðå SU 1510.

Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì (ìêì) õàðàê-

òåðèçóåòñÿ òðåìÿ ÷èñëàìè: d (0,1), d (0,5) è d (0,9)

[d (0,5) — ìåäèàííûé ðàçìåð, ïðè êîòîðîì âåñîâàÿ

äîëÿ ÷àñòèö äðóãèõ ðàçìåðîâ ñîñòàâëÿåò 50 %; d (0,1)

è d (0,9) — ðàçìåðû, ïðè êîòîðûõ âåñîâàÿ äîëÿ ÷àñòèö

ìåíüøåãî ðàçìåðà ñîñòàâëÿåò 10 è 90 % ñîîòâåòñòâåí-

íî]. Äîâåðèòåëüíûå ãðàíèöû ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè

ïðè èçìåðåíèè d íà ëàçåðíîì ãðàíóëîìåòðå ñëåäó-

þùèå, %: 3 — äëÿ d (0,5) è 5 — äëÿ d (0,1) è d (0,9).

Â êà÷åñòâå æèäêîé ôàçû èñïîëüçîâàëè âîäó,

ýòèëîâûé è èçîïðîïèëîâûé ñïèðòû. Â ðîëè ýëåêòðî-

ëèòîâ — ñîëè íàòðèÿ: îðòîôîñôàò (Na3PO4), äèãèäðî-

ôîñôàò (NaH2PO4), õëîðèä (NaCl) è ñóëüôàò (Na2SO4)

(êâàëèôèêàöèè íå íèæå ÷äà). Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ êîí-

öåíòðàöèè ýëåêòðîëèòà â èçìåðèòåëüíîé êþâåòå 0,5

è 1,0 ã�ë ýëåêòðîëèòû ê îáúåìó âîäû â äèñïåðãèðó-

þùåé ïðèñòàâêå äîáàâëÿëè â âèäå 10 %-íûõ ðàñòâî-

ðîâ. Â êà÷åñòâå äîáàâîê ÏÀÂ èñïîëüçîâàëè: Metolat

388 (ñìåñü íåèíîãåííûõ ýôèðîâ), Edaplan 490 (íå-

èîíîãåííûé ñîïîëèìåð) è BYK 180 (àëêèëàììîíèå-

âàÿ ñîëü ñîïîëèìåðà) (ñì. òàáëèöó).

Èññëåäîâàëè àêòèâèðîâàííûé öåðèåì ïîðîøîê

àëþìîèòòðèåâîãî ãðàíàòà ñîñòàâà Y2,97Ce0,03Al5O12,

ïîëó÷åííûé ìåòîäîì ñîâìåñòíîãî îñàæäåíèÿ èç àçîò-

íîêèñëûõ ðàñòâîðîâ (îñàäèòåëü — ãèäðîêàðáîíàò àì-

ìîíèÿ) [29]. Ïîðîøîê ñîñòîÿë èç ïåðâè÷íûõ ÷àñòèö

ðàçìåðîì îêîëî 50 íì, êîòîðûå ôîðìèðîâàëè àãëîìå-

ðàòû ðàçìåðàìè 1 – 50 ìêì (ðèñ. 1).

Ñòàáèëèçàöèÿ ÷àñòèö â ðàçëè÷íûõ äèñïåðñèîííûõ

ñðåäàõ íàïðÿìóþ ñâÿçàíà ñ ÿâëåíèåì ñìà÷èâàåìîñòè.

Ïðè õîðîøåé ñìà÷èâàåìîñòè íà ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö

îáðàçóþòñÿ ñîëüâàòíûå îáîëî÷êè, êîòîðûå ìîãóò ïðå-

ïÿòñòâîâàòü êîàãóëÿöèè. Íà îñíîâàíèè ýòîãî ïðåäïî-

ëîæèëè, ÷òî èçìåðåíèÿ â íåâîäíûõ ñðåäàõ ìîãóò äàòü

áîëåå ñòàáèëüíûå ðåçóëüòàòû.

Íà ðèñ. 2 ïðåäñòàâëåí ðåçóëüòàò ðàñòåêàíèÿ íà îá-

ðàçöå YAG-êåðàìèêè êàïåëü âîäû è ýòèëîâîãî ñïèðòà.

"& 
��������������������������������������	�������� ������ �� !"��# $

Äèñïåðñèîííûå ñðåäû, èñïîëüçîâàííûå ïðè èçìåðåíèÿõ

Îñíîâíîå âåùåñòâî Äîáàâêà
Êîíöåíòðàöèÿ â èçìåðè-

òåëüíîé êþâåòå, ã�ë
Êîììåíòàðèé

Âîäà — — —

Âîäà Na3PO4 0,5 – 1 —

Âîäà NaH2PO4 0,5 – 1 —

Âîäà Na2SO4 0,5 – 1 —

Âîäà NaCl 0,5 – 1 —

Âîäà Metolat 388 0,25 Ñìåñü íåèîíîãåííûõ ïîëèãëèêîëåâûõ ýôèðîâ

Âîäà Edaplan 490 0,25 Âûñîêîìîëåêóëÿðíûé íåèîíîãåííûé ñîïîëèìåð

Âîäà BYK 180 0,25 Àëêèëàììîíèåâàÿ ñîëü ñîïîëèìåðà ñ êàðáîêñèëüíûìè ãðóïïàìè

Ýòàíîë — — —

Èçîïðîïàíîë — — —

à á â

Ðèñ. 1. Èçîáðàæåíèÿ àãëîìåðàòîâ ïîðîøêà àëþìîèòòðèåâîãî ãðàíàòà, ïîëó÷åííûå ìåòîäîì ñêàíèðóþùåé ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè



Ïðè îïðåäåëåíèè ãðàíóëîìåòðè÷åñêîãî ñîñòàâà

ìåòîäîì ëàçåðíîé äèôðàêöèè â âîäíîé ñðåäå áåç äî-

ïîëíèòåëüíûõ äîáàâîê íàáëþäàëè ñóùåñòâåííóþ àã-

ðåãàöèþ ÷àñòèö (ðèñ. 3, à ). Òàê, ïàðàìåòð d (0,9), õà-

ðàêòåðèçóþùèé íàèáîëåå êðóïíûå ÷àñòèöû â ðàñïðå-

äåëåíèè, âîçðàñòàë ñ 48,824 äî 64,293 ìêì â òå÷åíèå

2 ìèí, à ïî ïðîøåñòâèè 12 ìèí äîñòèãàë 419,800 ìêì.

Çíà÷èòåëüíî ìåíÿëñÿ è ìåäèàííûé ðàçìåð d (0,5): îò

11,211 äî 62,889 ìêì.

Ïðè èñïîëüçîâàíèè â êà÷åñòâå äèñïåðñèîííîé

ñðåäû ýòèëîâîãî ñïèðòà äîëÿ ÷àñòèö áîëüøå 100 ìêì

çàìåòíî ðîñëà, ÷òî ñâèäåòåëüñòâîâàëî î çíà÷èòåëüíîé

àãðåãàöèè ÷àñòèö (ðèñ. 3, á ). Ïàðàìåòð d (0,9) ìåíÿëñÿ

îò 56,321 äî 227,043, ìåäèàííûé ðàçìåð d (0,5) — îò

12,754 äî 13,274 ìêì.

Â ñëó÷àå èçîïðîïèëîâîãî ñïèðòà (ðèñ. 3, â )

ñòåïåíü àãðåãàöèè ñ òå÷åíèåì âðåìåíè áûëà áîëåå

íèçêîé — d (0,9) ìåíÿëñÿ îò 50,443 ïîñëå 2 ìèí èçìå-

ðåíèé äî 59,855 ìêì ïîñëå 12 ìèí. Ìåäèàííûé

ðàçìåð d (0,5) â ñâîþ î÷åðåäü óìåíüøàëñÿ îò 10,226

äî 7,909 ìêì, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ äåéñòâèåì

óëüòðàçâóêà â äèñïåðãèðóþùåé ïðèñòàâêå.

Ðàçëè÷íîå ïîâåäåíèå ïîðîøêà â ñïèðòîâûõ ñðå-

äàõ ìîæíî îáúÿñíèòü áóëüøèì ðàçìåðîì è áîëåå

ðàçâåòâëåííîé ñòðóêòóðîé ìîëåêóë èçîïðîïèëîâîãî

ñïèðòà, êîòîðûå çà ñ÷åò ñòåðè÷åñêîãî ôàêòîðà ýôôåê-

òèâíåå (ïî ñðàâíåíèþ ñ ýòèëîâûì ñïèðòîì) ïðåïÿò-

ñòâóþò ñëèïàíèþ ÷àñòèö, à òàêæå âîçìîæíûì âëèÿíè-

åì îñòàòî÷íîé âîäû â ýòàíîëå, íàèáîëåå

ðàñïðîñòðàíåííàÿ ôîðìà êîòîðîãî — 96 %-íûé àçåî-

òðîïíûé ðàñòâîð.

Âëèÿíèå ýëåêòðîëèòîâ íà ñëèïàíèå ÷àñòèö áûëî

ñõîäíûì. Íà ðèñ. 4 ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé

äèñïåðñíîãî ñîñòàâà ïîðîøêà â âîäå ïðè äîáàâëåíèè

1 ã�ë ÷åòûðåõ ðàçëè÷íûõ ýëåêòðîëèòîâ.

Âèäíî, ÷òî ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì,

ïîëó÷åííûå ñðàçó ïîñëå âíåñåíèÿ îáðàçöà â èçìåðè-

òåëüíóþ êàìåðó, ñîâïàäàþò (çà èñêëþ÷åíèåì íåçíà-

÷èòåëüíîé äîëè êðóïíûõ ÷àñòèö ïðè èçìåðåíèè ñ äî-

áàâêîé NaH2PO4) (ñì. ðèñ. 4, à). Çíà÷åíèÿ d (0,5) ñî-

ñòàâèëè, ìêì: Na3PO4 — 10,504, NaH2PO4 — 11,039,

NaCl — 10,504, Na2SO4 — 10,144 (ðàçíèöà íàõîäèòñÿ

â ïðåäåëàõ ñëó÷àéíîé ïîãðåøíîñòè ïðèáîðà). Íàëè-
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à á

Ðèñ. 2. Ðàñòåêàíèå íà îáðàçöå YAG-êåðàìèêè êàïëåé âîäû (à) è

ýòèëîâîãî ñïèðòà (á )

à á â
1

1 1

2
2

2

3 3

3

4
4

4

Ðèñ. 3. Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì ïðè èçìåðåíèè â âîäå áåç äîïîëíèòåëüíûõ äîáàâîê (à), ýòèëîâîì (á ) è èçîïðîïèëîâîì (â)

ñïèðòàõ ÷åðåç 2 (1 ), 4 (2 ), 6 (3 ) è 12 ìèí (4 ) ïîñëå âíåñåíèÿ ïðîáû â èçìåðèòåëüíóþ êþâåòó

à á

Ðèñ. 4. Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ïî ðàç-

ìåðàì ïðè èçìåðåíèè ñ äîáàâëåíèåì

Na3PO4 (�), NaH2PO4 (�), NaCl (�) è

Na2SO4 (�) â ìîìåíò âíåñåíèÿ (à) è

÷åðåç 4 ìèí ïîñëå âíåñåíèÿ îáðàçöà â

äèñïåðãèðóþùóþ ïðèñòàâêó (á )



÷èå ìàêñèìóìà â îáëàñòè êðóïíûõ (äîëè ìèëëèìåòðà)

÷àñòèö (NaH2PO4) âîçìîæíî ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî â ìî-

ìåíò âíåñåíèÿ îáðàçöîâ â àíàëèçàòîð ïðîöåññû ñîðá-

öèè èîíîâ ýëåêòðîëèòà è îáðàçîâàíèÿ äâîéíîãî ýëåê-

òðè÷åñêîãî ñëîÿ íå óñïåëè ïðîéòè â äîñòàòî÷íîé ìåðå,

÷òîáû ñòàáèëèçèðîâàòü ÷àñòèöû çà ñ÷åò ýëåêòðîñòàòè-

÷åñêîãî ýôôåêòà. ×åðåç 4 ìèí ïîñëå âíåñåíèÿ ïðîáû

ðàñïðåäåëåíèÿ òàêæå ñîâïàäàþò, îäíàêî â ñëó÷àÿõ

NaCl è Na2SO4 ïîÿâëÿåòñÿ äîëÿ ÷àñòèö ñ ðàçìåðàìè

áîëåå 100 ìêì (ðèñ. 4, á ).

Îòñóòñòâèå çíà÷èòåëüíûõ ðàçëè÷èé â ðàñïðåäåëå-

íèÿõ ìîæíî îáúÿñíèòü îáùåé ñõîæåñòüþ ýëåêòðîëè-

òîâ è èõ áëèçîñòüþ â ñòåïåíè äèññîöèàöèè (ñèëüíûå

ýëåêòðîëèòû, õîðîøî ðàñòâîðèìû â âîäå). Òàêæå ñòî-

èò îòìåòèòü, ÷òî â âîäíîé ñðåäå èîíû ìåòàëëîâ, íàõî-

äÿùèåñÿ íà ïîâåðõíîñòè îêñèäíûõ ÷àñòèö, ìîãóò ãèä-

ðàòèðîâàòüñÿ è ïåðåõîäèòü â ðàñòâîð, â ðåçóëüòàòå ÷åãî

ïîâåðõíîñòü ÷àñòèö îêñèäà ïðèîáðåòàåò îòðèöàòåëü-

íûé çàðÿä è ìîæåò àäñîðáèðîâàòü ïîëîæèòåëüíî çà-

ðÿæåííûå èîíû [30 – 32]. Òàêèì îáðàçîì, ïîòåíöèàë

ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö îïðåäåëÿþò èîíû êèñëîðîäà,

à ïðîòèâîèîíàìè, ôîðìèðóþùèìè äèôôóçèîííóþ

÷àñòü äâîéíîãî ýëåêòðè÷åñêîãî ñëîÿ, îêàçûâàþòñÿ êà-

òèîíû ìåòàëëîâ. Èçâåñòíî, ÷òî èçáûòîê ýëåêòðîëèòà â

ñèñòåìå ìîæåò ïðèâåñòè ê ïåðåçàðÿäêå äâîéíîãî ýëåê-

òðè÷åñêîãî ñëîÿ è àãðåãàöèè ÷àñòèö [33]. Íàøè èññëå-

äîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî óâåëè÷åíèå äîáàâëÿåìîãî êîëè-

÷åñòâà ýëåêòðîëèòà â äâà ðàçà íå ïðèâîäèò ê èçìåíå-

íèþ ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé.

Ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö äëÿ ñëó÷àÿ èñïîëüçîâàíèÿ

ÏÀÂ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 5. Êîíöåíòðàöèÿ ÏÀÂ â èç-

ìåðèòåëüíîé êþâåòå — 0,25 ã�ë.

Âèäíî, ÷òî íàèìåíüøàÿ àãðåãàöèÿ íàáëþäàåòñÿ

â ñëó÷àå Metolat 388. Äëÿ BYK 180 õàðàêòåðåí ÿðêî

âûðàæåííûé ìàêñèìóì, íàõîäÿùèéñÿ â îáëàñòè êðóï-

íûõ ÷àñòèö. Äîáàâëåíèå Edaplan 490 ïðèâîäèò ê çà-

ìåòíîé àãðåãàöèè ÷àñòèö, ïðè ýòîì ðàñïðåäåëåíèå

èìååò äâà ìàêñèìóìà (â ñèñòåìå ïðèñóòñòâóþò ÷àñòè-

öû êàê äî 100 ìêì, òàê è áîëüøåãî ðàçìåðà).

Íåñìîòðÿ íà òî ÷òî ïðè âíåñåíèè îáðàçöà â äèñ-

ïåðãèðóþùóþ ïðèñòàâêó Metolat 388 ïðåïÿòñòâóåò

àãðåãàöèè òàê æå ýôôåêòèâíî, êàê è äîáàâëåíèå ýëåê-

òðîëèòîâ, äåéñòâèå ÏÀÂ îêàçûâàåòñÿ íåñòàáèëüíûì,

è ñ òå÷åíèåì âðåìåíè ïðîèñõîäèò çíà÷èòåëüíàÿ àãðå-

ãàöèÿ ÷àñòèö (ðèñ. 6).

Òàêèì îáðàçîì, èññëåäóåìûå ÏÀÂ íå ïîçâîëÿþò

â äîñòàòî÷íîé ìåðå íàäåæíî ïðåïÿòñòâîâàòü êîàãóëÿ-

öèè ÷àñòèö. Ê òîìó æå âñëåäñòâèå ñâîåé õèìè÷åñêîé

ïðèðîäû îíè òðóäíåå âûìûâàþòñÿ èç èçìåðèòåëüíîé

ñèñòåìû ïðèáîðà ïî ñðàâíåíèþ ñ âîäîðàñòâîðèìûìè

ýëåêòðîëèòàìè èëè ñïèðòàìè, ïîýòîìó èñïîëüçîâàíèå

ÏÀÂ ïðè îïðåäåëåíèè ñîñòàâà öåëåñîîáðàçíî òîëüêî

â ñëó÷àå íåýôôåêòèâíîñòè áîëåå ïðîñòûõ ñðåäñòâ.

Ëàçåðíàÿ äèôðàêöèÿ ìîæåò ïðèìåíÿòüñÿ äëÿ ïî-

ëó÷åíèÿ èíôîðìàöèè î âîçìîæíîì ïîâåäåíèè ÷àñòèö

ïðè èçìåíåíèè õàðàêòåðèñòèê äèñïåðñèîííîé ñðåäû è

â áîëåå êîíöåíòðèðîâàííûõ ñóñïåíçèÿõ (íàïðèìåð,

øëèêåðàõ íà âîäíîé îñíîâå). Â êîíöåíòðèðîâàííîì

âèäå, êàê ïðàâèëî, ìîæíî èçìåðèòü ëèøü òàêèå ïàðà-

ìåòðû ñóñïåíçèé, êàê pH, âÿçêîñòü, ñêîðîñòü ðàññëîå-

íèÿ. Ñ ïîìîùüþ æå ëàçåðíîé äèôðàêöèè ìîæíî íà-

áëþäàòü íåïîñðåäñòâåííî àãðåãàöèþ ÷àñòèö â çàâèñè-

ìîñòè îò ñîñòàâà äèñïåðñèîííîé ñðåäû.

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî íàèëó÷-

øåå ñî÷åòàíèå ýôôåêòèâíîñòè è óäîáñòâà ïðîäåìîíñò-

ðèðîâàë ïîäõîä, îñíîâàííûé íà èñïîëüçîâàíèè ýëåê-

òðîëèòà. Íàèáîëåå ñòàáèëüíûå ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé

ïîëó÷åíû ñ ïðèìåíåíèåì â êà÷åñòâå äîáàâêè îðòîôîñ-

ôàòà íàòðèÿ Na3PO4. Êðîìå òîãî, ïîâåäåíèå ÷àñòèö

ïðè èçìåðåíèè ñóùåñòâåííî çàâèñèò îò äèñïåðñèîí-

íîé ñðåäû, ÷òî ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü ìåòîä ëàçåð-

íîé äèôðàêöèè â êà÷åñòâå îäíîãî èç èíñòðóìåíòîâ

ïðè ïîäáîðå ñîñòàâîâ ñóñïåíçèé.

Àâòîðû áëàãîäàðÿò Öåíòð êîëëåêòèâíîãî ïîëü-

çîâàíèÿ ÔÃÓÏ «ÈÐÅÀ» çà âîçìîæíîñòü èñïîëüçî-

âàíèÿ îáîðóäîâàíèÿ ÖÊÏ ïðè âûïîëíåíèè äàííîé

ðàáîòû.
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Ðèñ. 5. Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì ïðè èçìåðåíèè ñ äî-

áàâëåíèåì ÏÀÂ â ìîìåíò âíåñåíèÿ îáðàçöà â äèñïåðãèðóþùóþ

ïðèñòàâêó: 1 — Metolat 388; 2 — Edaplan 490; 3 — BYK 180

1

2

3

Ðèñ. 6. Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì ïðè èçìåðåíèè ñ äî-

áàâëåíèåì Metolat 388 â ìîìåíò âíåñåíèÿ (1 ) è ÷åðåç 2 (2 ) è

4 ìèí (3 )
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DETERMINATION OF THE YAG POWDER PARTICLE SIZE DISTRIBUTION

BY LASER DIFFRACTION METHOD

� P. V. Karpyuk, D. E. Kuznetsova, K. B. Bogatov, and G. A. Dosovitskii

Submitted December 16, 2016.

We present a methodology of studying particle size distribution of Ce-doped YAG (yttrium aluminum

garnet) powders by laser diffraction method based on the difference in the character of laser beam scatter-
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ing by the particles of different size. Since the measurements are taken in a flow of dispersion medium,

powder aggregation probably occurred during measurement procedure can result in overvaluation of the

particle size in the distribution thus obtained. Different dispersion media (water, ethanol, isopropanol)

and additives (Na salts and commercial surfactants) are used to lower powder aggregation. Most of the

modified systems demonstrate reduced agglomeration of the particles during measurement procedure

compared to standard “water – powder” dispersion system. The best and most stable results are obtained

in isopropanol or water added with phosphate-based electrolyte which effectively prevent aggregation.

Addition of surfactants appeared ineffective with regard to the stability of the results. Water with addition

of sodium orthophosphate is proposed as the most convenient medium, in which dispersion is stable and

all the components are readily available.

Keywords: yttrium aluminum garnet (YAG); particle size distribution; laser diffraction; nanostructured

powder.
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