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ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Íèòðèä àëþìèíèÿ � ìàòåðèàë, â êîòîðîì
óíèêàëüíî ñî÷åòàþòñÿ âûñîêàÿ òåïëîïðîâîä-
íîñòü (200�240 Âò/(ì ⋅ Ê)) è õîðîøèå ýëåêò-
ðîèçîëÿöèîííûå ñâîéñòâà (óäåëüíîå ýëåêòðè-
÷åñêîå ñîïðîòèâëåíèå ïðåâûøàåò 1012 Îì ⋅ ì).
Áëàãîäàðÿ ýòèì ñâîéñòâàì, ñïîñîáíîñòè âû-
äåðæèâàòü âûñîêèå òåìïåðàòóðû è ðàáîòàòü
â àãðåññèâíûõ ñðåäàõ, à òàêæå áëèçêèì ê
êðåìíèåâîìó  êîýôôèöèåíòó òåðìè÷åñêîãî
ðàñøèðåíèÿ, êåðàìèêà èç íèòðèäà àëþìèíèÿ
øèðîêî âîñòðåáîâàíà â ñîâðåìåííîé ýëåêòðîí-
íîé ïðîìûøëåííîñòè [1, 2].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ èçâåñòíî ìíîãî ðàç-
ëè÷íûõ ñïîñîáîâ ñèíòåçà ïîðîøêîâ íèòðèäà
àëþìèíèÿ, ñðåäè êîòîðûõ íàèáîëåå ýôôåê-
òèâíûìè ñ÷èòàþòñÿ ïðÿìîå àçîòèðîâàíèå ïî-
ðîøêà àëþìèíèÿ [3], êàðáîòåðìè÷åñêîå âîñ-
ñòàíîâëåíèå [4, 5], ÑÂÑ [6, 7] è ïëàçìîõèìè-
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Àííîòàöèÿ

Ìåòîä ñèíòåçà îñíîâàí íà èçìåëü÷åíèè ãðóáîäèñïåðñíîãî ïîðîøêà àëþìèíèÿ â ïëàíåòàðíî-öåíòðî-
áåæíîé ìåëüíèöå â ïðèñóòñòâèè ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíîãî îðãàíè÷åñêîãî âåùåñòâà, êîòîðîå ñïîñîáñòâó-
åò óìåíüøåíèþ ðàçìåðà ÷àñòèö àëþìèíèÿ è ïîêðûâàåò ïîëó÷åííûå ÷àñòèöû íåïðîíèöàåìîé äëÿ êèñëî-
ðîäà ïëåíêîé. Ñèíòåç ïðîâîäèòñÿ â òîêå âûñîêî÷èñòîãî àçîòà. Ïðè òåìïåðàòóðå 300�400 °C ñ ÷àñòèö
ïðåêóðñîðà èñïàðÿåòñÿ îðãàíè÷åñêàÿ ïëåíêà, îáíàðóæèâàåòñÿ àêòèâíàÿ ïî îòíîøåíèþ ê àçîòèðîâàíèþ
ïîâåðõíîñòü àëþìèíèÿ, è ïðè òåìïåðàòóðå îêîëî 750 °C ïðîõîäèò ðåàêöèÿ. Âûõîä ïðîäóêòà ñîñòàâëÿåò
100 %, ñîäåðæàíèå êèñëîðîäà â íåì ìåíåå 0.6 ìàñ. % (ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ èñïîëüçîâàííîãî ìåòîäà). Çà
ñ÷åò íèçêèõ òåìïåðàòóð ðåçóëüòèðóþùèé ïîðîøîê ñëàáî àãëîìåðèðîâàí, ðàçìåð ÷àñòèö âàðüèðóåò â
äèàïàçîíå 350�500 íì.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íèòðèä àëþìèíèÿ, ñèíòåç, ìåõàíè÷åñêàÿ àêòèâàöèÿ, ñïåêàíèå

÷åñêèé ìåòîä [8]. Ýòè ìåòîäû èìåþò ðÿä íå-
äîñòàòêîâ: âûñîêàÿ  òåìïåðàòóðà ñèíòåçà
(âïëîòü äî 2100 °C), îáóñëîâëåííàÿ íàëè÷è-
åì ïëåíêè îêñèäà àëþìèíèÿ íà ÷àñòèöàõ èñ-
õîäíîãî ïîðîøêà, êîòîðàÿ íå ðàçðóøàåòñÿ
âïëîòü äî âûñîêèõ òåìïåðàòóð; çàãðÿçíåíèå
ïðîäóêòà ðåàêöèè óãëåðîäîì (êàðáîòåðìè÷åñ-
êîå âîññòàíîâëåíèå); íèçêèé âûõîä ïðîäóê-
òà; ñëîæíàÿ àïïàðàòóðà (ÑÂÑ). Â ðåçóëüòàòå
ïåðâè÷íûì ïðîäóêòîì ðåàêöèè ñèíòåçà ÿâëÿ-
þòñÿ ãðóáîäèñïåðñíûå ïîðîøêè. Äëÿ óëó÷øå-
íèÿ èõ ðåîëîãè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïåðåä ïîñëå-
äóþùèì ôîðìîâàíèåì è ñïåêàíèåì íåîáõîäè-
ìî ïðîâåñòè äîïîëíèòåëüíûå îïåðàöèè, à ýòî
ïðèâîäèò ê çàãðÿçíåíèþ ïîðîøêà ìàòåðèàëîì
ìåëþùèõ òåë è, çà÷àñòóþ, ê ïîâûøåííîìó
ñîäåðæàíèþ ïðèìåñíîãî êèñëîðîäà [9].

Â äàííîé ðàáîòå ïðåäïðèíÿòà ïîïûòêà ïî-
íèçèòü òåìïåðàòóðó ñèíòåçà AlN ïðÿìûì àçî-
òèðîâàíèåì çà ñ÷åò ïðåäâàðèòåëüíîãî óäàëå-
íèÿ îêñèäíîé ïëåíêè ñ ÷àñòèö èñõîäíîãî ìå-
òàëëè÷åñêîãî àëþìèíèÿ è ïîëó÷èòü ïîðîøîê
ñ áîëåå áëàãîïðèÿòíûìè äëÿ ïîñëåäóþùåãî êå-
ðàìè÷åñêîãî ïðîèçâîäñòâà õàðàêòåðèñòèêàìè.

* Ìàòåðèàëû IV Ìåæäóíàðîäíîé êîíôåðåíöèè �Ôóí-
äàìåíòàëüíûå îñíîâû ìåõàíîõèìè÷åñêèõ òåõíîëîãèé�,
25�28 èþíÿ 2013 ã., Íîâîñèáèðñê
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ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Â ðàáîòå èñïîëüçîâàí ïîðîøîê àëþìèíèÿ
ÏÀ-4 (ÃÎÑÒ-6058�73), ñòåàðèíîâàÿ êèñëîòà
(êâàëèôèêàöèÿ �÷.�), ïàðàôèí, ïîëèâèíèëî-
âûé ñïèðò (ÏÂÑ). Èñõîäíûé ïîðîøîê àêòèâè-
ðîâàí â öåíòðîáåæíî-ïëàíåòàðíîé ìåëüíèöå
ÀÃÎ-2Ì ñòàëüíûìè øàðàìè äèàìåòðîì 10 è
11.5�12.5 ìì, îòíîøåíèå ìàññû øàðîâ ê ìàñ-
ñå çàãðóçêè â áàðàáàí ñîñòàâëÿëî 40 : 1, ïðè
óñêîðåíèÿõ â äèàïàçîíå 6�40g èëè íà âàëêî-
âîé ìåëüíèöå (LE-101, Budapest). Ñèíòåç AlN
èç àêòèâèðîâàííûõ ïîðîøêîâ ïðîâîäèëñÿ â
òðóá÷àòîé  ïå÷è Carbolite STF 15/180 â òîêå
àçîòà âûñîêîé ÷èñòîòû (ÒÓ 2114-003-
05758954�2007) ïðè íàãðåâå ñî ñêîðîñòüþ
5 °C/ìèí äî íà÷àëà ðåàêöèè è ïîñëåäóþùåé
âûäåðæêå â òå÷åíèå 3�5 ìèí, ïîñëå ÷åãî ïå÷ü
îõëàæäàëàñü.  Â ìîìåíò íà÷àëà ðåàêöèè àçî-
òèðîâàíèÿ, êîòîðûé îïðåäåëÿëñÿ ïî çàìåò-
íîìó ïàäåíèþ ñêîðîñòè ïîòîêà ãàçà íà âûõî-
äå èç ïå÷è, åãî ïîäà÷à  âîçðàñòàëà ñ 0.1 äî
5�6 ë/ìèí â ðàñ÷åòå íà 100 ã ïðîäóêòà. Ðåíò-
ãåíîôàçîâûé àíàëèç èñõîäíûõ, àêòèâèðîâàí-
íûõ è ñèíòåçèðîâàííûõ ïîðîøêîâ ïðîâîäèëè
íà äèôðàêòîìåòðå ÄÐÎÍ-4 (CuKα-èçëó÷åíèå,
ãðàôèòîâûé ìîíîõðîìàòîð). Äëÿ îïðåäåëåíèÿ
ìîðôîëîãèè ïîðîøêîâ, ðàçìåðà è ôîðìû èõ
÷àñòèö â ðàáîòå èñïîëüçîâàëè ñêàíèðóþùèé
ýëåêòðîííûé ìèêðîñêîï ÒÌ-1000. Óäåëüíóþ
ïîâåðõíîñòü ïîðîøêîâ îïðåäåëÿëè íà óñòàíîâ-
êå �Ñîðáòîìåòð� ìåòîäîì òåïëîâîé äåñîðáöèè
àçîòà. Ñîäåðæàíèå O, N, C â ñèíòåçèðîâàí-
íîì ïîðîøêå îïðåäåëÿëè òåðìîãðàâèìåòðè÷åñ-
êèì ìåòîäîì íà ïðèáîðå ñèíõðîííîãî òåðìè-
÷åñêîãî àíàëèçà STA 449 F1 Jupiter. Îáðàçåö
íàãðåâàëè â ïëàòèíîâûõ òèãëÿõ îò êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðû äî 1450 °C ñî ñêîðîñòüþ 5 °C/ìèí
â òîêå ïðîäóâàåìîãî ñî ñêîðîñòü 10 ìë/ìèí
ãàçà (80 % He + 20 % O2).

Ñèíòåçèðîâàííûé ïîðîøîê ñìåøèâàëè â
öåíòðîáåæíî-ïëàíåòàðíîé ìåëüíèöå ÀÃÎ-2Ì
ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàëüíûõ øàðîâ äèàìåòðîì
5 ìì ñ 3 % ìàñ. Y2O3 è ôîðìîâàëè ñóõèì ïðåñ-
ñîâàíèåì ïðè äàâëåíèè 1.5�2 ò/ñì2. Ñïåêàíèå
îñóùåñòâëÿëîñü â àòìîñôåðå àçîòà ïðè òåì-
ïåðàòóðå 1850 °C â ïå÷è ÑÍÂÝ-1,7.3.1, 7/20
èëè Nabertherm. Ïëîòíîñòü ïîëó÷åííîãî êå-
ðàìè÷åñêîãî ìàòåðèàëà îïðåäåëÿëàñü ãèäðî-
ñòàòè÷åñêèì ìåòîäîì ñîãëàñíî ÃÎÑÒ 20018�74,
à åãî òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòü � ìåòîäîì ëà-

çåðíîé âñïûøêè íà óñòàíîâêå LFA-427 ïðè
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Ïî âåëè÷èíå òåìïå-
ðàòóðîïðîâîäíîñòè îïðåäåëÿëè òåïëîïðîâîä-
íîñòü ïî ôîðìóëå
λ = aρCp

ãäå à � òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòü, ì2/ñ; ρ �
ïëîòíîñòü, êã/ì3; Ñp � óäåëüíàÿ òåïëîåìêîñòü
ìàòåðèàëà, ðàâíàÿ 0.74 êÄæ/(êã ⋅ Ê).

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíû ìèêðîôîòîãðàôèè
ïîðîøêà àëþìèíèÿ, àêòèâèðîâàííîãî ñîâìåñò-
íî ñ 3 ìàñ. % îðãàíè÷åñêîãî âåùåñòâà, à íà
ðèñ. 2 � ðåíòãåíîãðàììû àêòèâèðîâàííûõ ïî-
ðîøêîâ íèòðèäà àëþìèíèÿ ïîñëå ïðîãðåâà â
òîêå àçîòà ïðè 750 °C.

Ïðåäïîëàãàëîñü, ÷òî ïðè èçìåëü÷åíèè äî-
áàâêà ñôîðìèðóåò ïëåíêó, êîòîðàÿ ïîêðîåò

Ðèñ. 1. Ìèêðîôîòîãðàôèÿ ìåõàíè÷åñêè àêòèâèðîâàííîãî
ïîðîøêà àëþìèíèÿ ÏÀ-4 ñî ñòåàðèíîâîé êèñëîòîé (à)
è ïàðàôèíîì (á).
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ñâåæåîáðàçîâàííóþ ïîâåðõíîñòü ìåòàëëà è
ðàçäåëèò îòäåëüíûå ÷àñòèöû, îáðàçóþùèåñÿ
ïðè ìåõàíè÷åñêîì âîçäåéñòâèè. Â ðåçóëüòàòå
óäàñòñÿ ïðåäîòâðàòèòü ðåêðèñòàëëèçàöèþ,
êîòîðîé îáû÷íî ñîïðîâîæäàåòñÿ èçìåëü÷åíèå
ìåòàëëîâ, è èçáåæàòü îáðàçîâàíèÿ êîíãëîìå-
ðàòîâ, ñîñòîÿùèõ èç ìåëêèõ ÷àñòèö ñ ïîâåðõ-
íîñòíîé ïëåíêîé, çàùèùàþùåé èõ îêèñëåíèÿ
ïðè êîíòàêòå ñ âîçäóõîì.

Íà ðèñ. 1 îò÷åòëèâî âèäíû êðóïíûå îáðà-
çîâàíèÿ ðàçìåðîì áîëåå 200 ìêì. Ïðè ýòîì â
ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ïàðàôèíà îáðàçóþòñÿ
ïëîòíûå êîìêè, à ñòåàðèíîâàÿ êèñëîòà ñïî-
ñîáñòâóåò ÷åøóé÷àòîìó ñòðîåíèþ àãëîìåðàòîâ.
Ïðè èñïîëüçîâàíèè ÏÂÑ ïîëó÷åíû ðåçóëüòà-
òû, àíàëîãè÷íûå àêòèâàöèè ñ ïàðàôèíîì, íî
ðàçìåðû îáðàçóþùèõñÿ àãëîìåðàòîâ ïðèìåð-
íî â 1.5 ðàçà áîëüøå. Ïðè íàãðåâàíèè îðãàíè-
÷åñêàÿ ïëåíêà èñïàðÿåòñÿ, è ñâîáîäíàÿ îò îê-
ñèäîâ ïîâåðõíîñòü àëþìèíèÿ ëåãêî âçàèìî-
äåéñòâóåò ñ àçîòîì.

Äàííûå ðèñ. 2 îäíîçíà÷íî óêàçûâàþò íà
ïðîõîæäåíèå ñèíòåçà íèòðèäà àëþìèíèÿ ïðè
íèçêîé òåìïåðàòóðå. Ïðè÷åì, åñëè â êà÷åñòâå
îðãàíè÷åñêèõ äîáàâîê èñïîëüçóþòñÿ ÏÂÑ èëè
ïàðàôèí, òî íà ðåíòãåíîãðàììàõ îò÷åòëèâî
âûäåëÿþòñÿ ðåôëåêñû ìåòàëëè÷åñêîãî àëþ-
ìèíèÿ, è ëèøü â ñëó÷àå ñòåàðèíîâîé êèñëî-
òû íàáëþäàåòñÿ ìîíîôàçíûé ïðîäóêò. Ïîñëå-
äíåå, íà íàø âçãëÿä, ñâÿçàíî ñ õîðîøåé ñìà-

÷èâàåìîñòüþ ïîðîøêîîáðàçíîãî àëþìèíèÿ
ñòåàðèíîâîé êèñëîòîé, à áëàãîäàðÿ íåâûñî-
êîé òåìïåðàòóðå åå ïëàâëåíèÿ, ìîæíî äîñ-
òè÷ü òåêó÷åãî ñîñòîÿíèÿ óæå ïðè ðàçâèâàåìîé
â ìåëüíèöå òåìïåðàòóðå. Â ðåçóëüòàòå îáðà-
çóþùàÿñÿ ïëåíêà õîðîøî ïðåäîõðàíÿåò àêòè-
âèðîâàííûé ìåòàëë îò îêèñëåíèÿ è ïðåïÿòñòâó-
åò ñëèïàíèþ èçìåëü÷àåìûõ ÷àñòèö ìåòàëëà.

Â ñëó÷àå äðóãèõ îðãàíè÷åñêèõ äîáàâîê íå-
ãàòèâíûé ýôôåêò îò ñëèïàíèÿ ÷àñòèö âûðà-
æàåòñÿ, ïî-âèäèìîìó, â çíà÷èòåëüíî ìåíü-
øåé ïîðèñòîñòè àãëîìåðàòîâ, îáðàçîâàííûõ
â ðåçóëüòàòå ìåõàíè÷åñêîãî âîçäåéñòâèÿ.
Òàê, óäåëüíàÿ ïîâåðõíîñòü àêòèâèðîâàííîãî
ìåòàëëà ñîñòàâëÿåò 3.5�5 èëè ìåíåå 1 ì2/ã â
ñëó÷àå èñïîëüçîâàíèÿ ñòåàðèíîâîé êèñëîòû
è ïàðàôèíà ñîîòâåòñòâåííî. Ïðè ýòîì óäåëü-
íàÿ ïîâåðõíîñòü àêòèâèðîâàííîãî â ñòåàðè-
íîâîé êèñëîòå ìåòàëëà ïîñëå óäàëåíèÿ îðãà-
íè÷åñêîé ïëåíêè âîçðàñòàåò áîëåå ÷åì â òðè
ðàçà, ÷òî è îáúÿñíÿåò ñòîëü âûñîêóþ åãî àê-
òèâíîñòü â ïðîöåññå àçîòèðîâàíèÿ.

Â ñëó÷àå, êîãäà ïîðèñòîñòü àêòèâèðîâàííî-
ãî ñ êèñëîòîé ìåòàëëà èñêóññòâåííî óìåíüøà-
ëàñü ïóòåì ïðåññîâàíèÿ áðèêåòîâ, ðåàêöèÿ àçî-
òèðîâàíèÿ ïðàêòè÷åñêè íå íàáëþäàëàñü, è ëèøü
ïðè òåìïåðàòóðå 1300 °C íà ïîâåðõíîñòè íåïðî-
ðåàãèðîâàâøåãî ìåòàëëà ôîðìèðîâàëàñü òîíêàÿ
ïëåíêà íèòðèäà. Î÷åâèäíî, ÷òî äëÿ ïîëíîãî ïðî-
òåêàíèÿ ðåàêöèè íèòðèäèçàöèè íåîáõîäèìî íà-
ëè÷èå ïðåêóðñîðà, ñîñòîÿùåãî èç ìåëêèõ ÷àñ-
òèö àëþìèíèÿ, ðàñïîëîæåíèå êîòîðûõ ìàêñè-
ìàëüíî îáëåã÷àåò äîñòóï àçîòà ê ñâîáîäíîé îò
îêñèäíîé ïëåíêè ïîâåðõíîñòè ÷àñòèö.

Îêàçàëîñü, ÷òî, åñëè ïðè àêòèâèðîâàíèè
àëþìèíèÿ ââîäèòü ñòåàðèíîâóþ êèñëîòó íå
â âèäå ñóõîãî ïîðîøêà, à â âèäå åå ðàñòâîðà
â áåíçèíå (0.01 ã/ìë), òî äëÿ äîñòèæåíèÿ ïî-
ëîæèòåëüíîãî ðåçóëüòàòà � îáðàçîâàíèÿ â ðå-
çóëüòàòå íèòðèäèçàöèè ìîíîôàçíîãî ïðîäóê-
òà (ñì. ðèñ. 2, êðèâàÿ 1) � äîñòàòî÷íî âñåãî
1 ìàñ. % êèñëîòû. Êðîìå òîãî, íå íóæíî èç-
ìåíÿòü ãàçîâóþ àòìîñôåðó â áàðàáàíå àêòèâà-
òîðà íà èíåðòíóþ. Ïîëîæèòåëüíûé ðåçóëüòàò
óäàëîñü ïîëó÷èòü ïðè ìåõàíè÷åñêîé îáðàáîòêå
àëþìèíèÿ ñ óñêîðåíèåì îò 6g è âûøå. Íåîáõî-
äèìîå ïðè ìèíèìàëüíîì óñêîðåíèè 6g âðåìÿ
îáðàáîòêè ñîñòàâèëî 15 ìèí. Ïðè èñïîëüçîâà-
íèè âàëêîâîé ìåëüíèöû îíî ñîñòàâëÿåò 5 ÷, îä-
íàêî â ýòîì ñëó÷àå ìîæíî îáðàáàòûâàòü çíà-
÷èòåëüíî áîëüøèå êîëè÷åñòâà âåùåñòâà.

Ðèñ. 2. Ðåíòãåíîãðàììà ñèíòåçèðîâàííîãî ïðè 750 °Ñ íèò-
ðèäà àëþìèíèÿ èç àêòèâèðîâàííîãî ïîðîøêà ìåòàëëà
ñ îðãàíè÷åñêîé äîáàâêîé: ñòåàðèíîâîé êèñëîòîé (1), ïà-
ðàôèíîì (2) è ÏÂÑ (3).
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Òåìïåðàòóðà ïå÷è, ïðè êîòîðîé íà÷èíàåòñÿ
àçîòèðîâàíèå àêòèâèðîâàííîãî àëþìèíèÿ,
âàðüèðóåòñÿ â äèàïàçîíå 750�900 °C â çàâè-
ñèìîñòè îò ìàññû çàãðóçêè, ñïîñîáà åå ðàñ-
ïîëîæåíèÿ â ðåàêòîðå è äðóãèõ ïàðàìåòðîâ
ýêñïåðèìåíòà. Òàê, íàïðèìåð, ïðè óâåëè÷å-
íèè ñêîðîñòè ïîäà÷è ãàçà íà ñòàäèè íàãðåâà
â 3�4 ðàçà òåìïåðàòóðà íà÷àëà ïðîöåññà ïî-
âûøàåòñÿ, à â ïðîäóêòå çíà÷èòåëüíî ñîäåð-
æàíèå íåïðîðåàãèðîâàâøåãî ìåòàëëà. Ïðè
òåìïåðàòóðå íèæå 750 °C èñõîäíûé ïîðîøîê
íå ïðåòåðïåâàåò âèäèìûõ èçìåíåíèé. Îòñóò-
ñòâèå ñïëàâëåíèÿ ÷àñòèö ìåòàëëà ìåæäó ñî-
áîé â ýòîì ñëó÷àå, âåðîÿòíî, óêàçûâàåò íà
îáðàçîâàíèå òîíêîé ïëåíêè íèòðèäà àëþìè-
íèÿ íà èõ ïîâåðõíîñòè ïîñëå óäàëåíèÿ çàùèò-
íîãî ñëîÿ ñòåàðèíîâîé êèñëîòû.

Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü òåìïåðà-
òóðû íåáîëüøîé ïîðîøêîâîé çàãðóçêè (2�3 ã)
îò âðåìåíè â óñëîâèÿõ, êîãäà òåðìîïàðó ââî-
äèëè íåïîñðåäñòâåííî â îáúåì ïîðîøêà. Âèä-
íî, ÷òî âûäåëåíèå òåïëà, êîòîðîå ëîãè÷íî
ñîîòíåñòè ñ íà÷àëîì ýêçîòåðìè÷åñêîé ðåàê-
öèè íèòðèäèçàöèè, íà÷èíàåòñÿ äîâîëüíî ðåç-
êî è çàêàí÷èâàåòñÿ â êîðîòêèé ïðîìåæóòîê
âðåìåíè. Ïðè ýòîì òåìïåðàòóðà ðåàãåíòà çà-
ìåòíî ïîâûøàåòñÿ. Î÷åâèäíî, ÷òî ðåàëüíàÿ
òåìïåðàòóðà, ïðè êîòîðîé ïðîõîäèò àçîòèðî-
âàíèå, âûøå òåìïåðàòóðû ïå÷è è çàâèñèò îò
ñîîòíîøåíèÿ ñêîðîñòåé âûäåëåíèÿ è îòâîäà
òåïëà, ò. å. îò ìàññû çàãðóçêè, ãåîìåòðè÷åñ-
êèõ îñîáåííîñòåé åå ðàñïîëîæåíèÿ (òîíêèé
èëè òîëñòûé ñëîé), ìàòåðèàëà òèãëÿ, ñêîðîñ-
òè ïîòîêà è ò. ä.

Ïðåâûøåíèå òåìïåðàòóðû ðåàãåíòà íàä
òåìïåðàòóðîé ïå÷è â ðÿäå ñëó÷àåâ ìîæåò
áûòü çíà÷èòåëüíûì. Íàïðèìåð, íà ðèñ. 4 èí-
òåíñèâíîå ñâå÷åíèå ïîðîøêà â ìîìåíò ðåàê-
öèè ñâèäåòåëüñòâóåò î òåìïåðàòóðàõ ïðîöåññà
áîëåå 1100 °C, â òî âðåìÿ êàê òåìïåðàòóðà
ïå÷è ñîñòàâëÿåò âñåãî 750 °C. Ñëèøêîì âûñî-
êèå òåìïåðàòóðû, ðàçâèâàåìûå â ðåàêöèîí-
íîé ñìåñè, íåæåëàòåëüíû, ïîñêîëüêó â ðå-
çóëüòàòå îáðàçóåòñÿ î÷åíü ïðî÷íûé ñïåê ïðî-
äóêòà. Êðîìå òîãî, âîçìîæíî âçàèìîäåéñòâèå
ðåàãåíòà ñ ìàòåðèàëîì òèãëÿ (ðèñ. 5). Ñ äðó-

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü òåìïåðàòóðû ïîðîøêîâîé çàãðóçêè
îò ïðîäîëæèòåëüíîñòè íàãðåâà.

Ðèñ. 4. Ôîòîñíèìîê îáðàçöà â êîðóíäîâîé ëîäî÷êå â ìî-
ìåíò ïðîòåêàíèÿ ðåàêöèè (òåìïåðàòóðà ðåàêòîðà 750 °Ñ).

Ðèñ. 5. Ðåíòãåíîãðàììà ïîðîøêà íèòðèäà àëþìèíèÿ, ñèí-
òåçèðîâàííîãî ïðè òåìïåðàòóðå ïå÷è 800 °C â ãðàôèòî-
âîé (1) è êâàðöåâîé (2) ëîäî÷êàõ.
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ãîé ñòîðîíû, íåäîñòàòî÷íî èíòåíñèâíîå âû-
äåëåíèå òåïëà íå îáåñïå÷èâàåò íåîáõîäèìî-
ãî ïðîãðåâà âñåé çàãðóçêè. Êàê ñëåäñòâèå,
ïðîäóêò ñîäåðæèò ìåòàëëè÷åñêèé àëþìèíèé.

Â ñëó÷àå îïòèìàëüíî ïîäîáðàííûõ óñëî-
âèé ïðîöåññà àçîòèðîâàíèÿ ïðîäóêò ïðåäñòàâ-
ëÿåò ñîáîé ñåðûå ïîðèñòûå õðóïêèå ñïåêè,
ëåãêî ðàçðóøàåìûå â àãàòîâîé ñòóïêå. Ïîðî-
øîê ñîñòîèò èç àãëîìåðèðîâàííûõ ñôåðè÷åñ-
êèõ ÷àñòèö (ðèñ. 6) ñî ñðåäíèì ðàçìåðîì 0.2�
0.5 ìêì, ÷òî ñîïîñòàâèìî ñ ðàçìåðîì, îïðå-
äåëåííûì ïî âåëè÷èíå óäåëüíîé ïîâåðõíîñ-
òè (3.6�5.2 ì2/ã). Ñîäåðæàíèå àçîòà ñîñòàâëÿ-
åò (34.48±0.68) ìàñ. %, êèñëîðîäà � ìåíåå
0.65 ìàñ. %, à óãëåðîä íå îáíàðóæåí. Ïðè ñïå-
êàíèè ñôîðìîâàííûõ òàáëåòîê ïîëó÷åí êåðà-
ìè÷åñêèé ìàòåðèàë ñ ïëîòíîñòüþ áîëåå 97 %
è òåïëîïðîâîäíîñòüþ 195�220 Âò/(ì ⋅ Ê).

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Ïðè ìåõàíîõèìè÷åñêîé îáðàáîòêå ìåòàë-
ëè÷åñêîãî àëþìèíèÿ â ïðèñóòñòâèè íåáîëü-

øîãî êîëè÷åñòâà ñòåàðèíîâîé êèñëîòû îáðà-
çóþòñÿ ïîðèñòûå àãëîìåðàòû. Îíè ñîñòîÿò èç
èçìåëü÷åííûõ ÷àñòèö ìåòàëëà, êîòîðûå ïî-
êðûòû îðãàíè÷åñêîé ïëåíêîé, ïðåäîòâðàùà-
þùåé èõ îò îêèñëåíèÿ. Ïðè íàãðåâàíèè òàêî-
ãî ïðåêóðñîðà â òîêå àçîòà îðãàíè÷åñêàÿ
ïëåíêà èñïàðÿåòñÿ, à ñâîáîäíûå îò îêñèäíî-
ãî ñëîÿ ÷àñòèöû âçàèìîäåéñòâóþò ñ àçîòîì,
îáðàçóÿ AlN ïðè çíà÷èòåëüíî áîëåå íèçêèõ,
÷åì îáû÷íî, òåìïåðàòóðàõ. Òåìïåðàòóðà ïå÷è,
ïðè êîòîðîé ïðîèñõîäèò âçàèìîäåéñòâèå, îò-
ëè÷àåòñÿ îò òåìïåðàòóðû, ðàçâèâàåìîé â çàã-
ðóçêå, è îïðåäåëÿåòñÿ ñîîòíîøåíèåì èíòåí-
ñèâíîñòåé òåïëîâûäåëåíèÿ â ðåçóëüòàòå ðå-
àêöèè è òåïëîîòâîäà. Ïðè îïòèìàëüíûõ óñëî-
âèÿõ ýêñïåðèìåíòà îäíîôàçíûé íèòðèä ïðåä-
ñòàâëÿåò ñîáîé ëåãêî ðàçðóøàåìûé ñïåê óæå
ïðè 750 °Ñ. Ïîñëå äîáàâëåíèÿ 3 ìàñ. % Y2O3

ïîëó÷åííûé ïîðîøîê ôîðìóåòñÿ ñóõèì ïðåñ-
ñîâàíèåì è ñïåêàåòñÿ ïðè 1850 °Ñ â ïëîòíûé
êåðàìè÷åñêèé ìàòåðèàë ñ òåïëîïðîâîäíîñòüþ
áîëåå 195 Âò/(ì ⋅ Ê).
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