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Неприменимость традиционных методов исследования физико-химического состояния нанопорошков (НП), их свойств и морфологии заставляет разрабатывать новые методики их тестирования, использующие имеющуюся приборную базу. Особенности анализа НП металлов обусловлены, в основном, малым размером частиц и их высокой химической активностью. В Национальном исследовательском Томском политехническом и Томском государственном университетах на протяжении последних 30 лет разрабатываются методики тестирования, учитывающие специфику НП, по совокупности которых можно объективно судить об их физико-химических свойствах. Наибольшую информативность для определения химического и фазового состава НП, их морфологии дает сочетание рентгенофазового, дифференциально-термического, электронно-микроскопического и химического анализов.

Широкомасштабное применение нанопорошков металлов в настоящее время сдерживается отсутствием высокопроизводительных технологий их получения, методик аттестации и стандартизации, нестабильностью при хранении и субъективными факторами – возможной токсичностью нанопорошков, рисками капиталовложений, дорогими нанотехнологиями и т.д.. Поэтому главной задачей является проведение фундаментальных и прикладных исследований наноструктур и, в частности, нанопорошков металлов. Нано-объекты (пленки, усы, трубки, частицы, макромолекулы,  коллоиды и т.д.) имеют размер 10-9 м хотя бы в одном пространственном измерении (рис. 1) [1].
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Рисунок 1 – Микрофотографии образцов наноструктур: углеродные нанотрубки (а) и нанопорошки алюминия (б)
Энергия наночастиц находится «между химией и биологией» в энергетической шкале, поэтому существуют как химические, так и биологические нано-объекты. Области применения нанотехнологий многочисленны: медицина, химия и физика, технология, энергетика, а в последние годы и повседневная жизнь.
Проблемы аналитики нанопорошков металлов состоят в следующем: 

1.   Поиск эталонов;
2.   Метастабильность свойств нанопорошков;
3.   Аномально высокая реакционноспособность;
4.   Агломерация частиц и т.д.

В работе на примере электровзрывного НП алюминия определен необходимый набор параметров, определяющих индивидуальность порошков. Установка для получения НП металлов (рис. 2) оборудована устройством непрерывной подачи проволоки в камеру. Взрыв может повторяться с частотой ~1 Гц. 
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Рисунок 2 – Установка  УДП-4 Г для получения НП металлов, сплавов и химических соединений: 1 – взрывная камера; 2 – фильтр для порошка; 3 – сборник порошка; 4 – высоковольтный блок
Образовавшийся во взрывной камере золь металла подается вентилятором в электрофильтр или циклон, где осаждается. Конструкция установки, а также метод расчета ее электрических характеристик подробно рассмотрены в работах [2,3]. 

Инструментальными методами в анализе НП металлов являются:

1. Электронная микроскопия (просвечивающая и растровая), в том числе высокого разрешения;
2. Рентгенофазовый и рентгеноструктурный анализы;
3. Определение площади удельной поверхности порошков (БЭТ) и вида кривой распределения частиц по размерам (лазерная дифракция);
4. ДТА-ДСК-ТГ в инертных и активных газах;
5. ИК – спектроскопия, химический анализ.
Результатом проведенных исследований электровзрывных порошков алюминия стало получение физико-химических параметров порошка:

- цвет порошка - темно-серый без металлического блеска (определяется на спектрофотометре М40 по спектру отражения);

- насыпная плотность - 0,1…0,2 г/см3 (определяется по стандартной методике, скорректированной на сильную агломерацию НП);

- среднеповерхностный диаметр частиц - 0,05…0,1 мкм (определяется из удельной поверхности порошка, измеренной по методу БЭТ (низкотемпературная адсорбция азота или аргона));

- содержание металлического алюминия в порошке – 89…95 % мас. (определяется волюмометрическим способом по вытеснению водорода из (5-10)% водного раствора щелочи; или йодометрическим титрованием);

- содержание примесей металлов (железо, алюминий, магний) - 0,5…0,6 % мас. (определяется с помощью спектрального, радиоактивационного и рентгенофлюоресцентного анализов);

- содержание неметаллических примесей - 10,5…4,4 % мас. (определяется с помощью термогравиметрии в вакууме и воздухе и рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии);

- температура начала окисления - 450°С (определяется по данным дифференциальной термогравиметрии);

- степень превращения до плавления (660°С) – 40,2…60,1 % мас. (определяется по данным дериватографического анализа, кривая ТГ);

- максимальная скорость окисления – 0,04…0,05 мг О2/с (определяется по данным дериватографического анализа, кривая ТГ);

- форма частиц – сфера (определяется по снимкам, полученным с помощью электронного микроскопа).
Следует отметить, что пока в области анализа нанообъектов идет накопление экспериментальных данных, на основе которых будут созданы стандарты. Что касается исследованного в данной работе электровзрывного НП алюминия, было выявлено, что он диффузионно взаимодействует с материалом тигля дериватографа – алундом, платиной и т.д.. поэтому максимальной для ДТА-исследований является масса порошка 50 мг. 
Таким образом, результатом аналитических исследований электровзрывных НП металлов, в частности алюминия, является разработка параметров тестирования порошков для определения параметров частиц и физико-химических свойств порошков. 

Работа выполнена по гранту Президента РФ МД-237.2009.8 и гранту CRDF № RUX0-016-TO-06.
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