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Особенности импульсного нагрева излучением субтерагерцевого

гиротрона при получении нанопорошков оксидов металлов
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Описаны особенности процесса получения нанопорошков оксидов металлов методом испарения−конденса-

ции при импульсном нагреве материала сфокусированным субтерагерцевым излучением. Экспериментально

показано, что оптимальные условия для быстрого испарения вещества достигаются при наибольшей

возможной мощности импульса и наибольшей возможной скважности при фиксированной средней мощности.

В этих условиях можно реализовать нагрев и испарение вещества в сфокусированном пучке излучения за

относительно короткое время, пока прилежащие слои испаряемого вещества не прогрелись, не сплавились

и сохраняют относительно низкую теплопроводность. Продемонстрировано линейное увеличение скорости

испарения при увеличении скважности импульсов нагрева, увеличение достигало пятикратного значения

относительно режима непрерывного нагрева.
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В настоящее время существует значительное чис-

ло методов получения нанопорошков элементов и их

соединений, основанных на использовании принципа

испарение−конденсация. Свойства получаемых порош-

ков могут меняться при изменении управляющих па-

раметров процесса [1,2]. Формирование наночастиц в

таких процессах происходит при конденсации пересы-

щенного пара испаренного вещества. В этих процессах

используются различные способы подвода энергии к

испаряемому веществу, применяются различные рабо-

чие среды — как инертные, так и химически активные.

В [3–5] было предложено использовать сфокусированное

излучение гиротрона для нагрева и испарения вещества.

В этих работах использовался технологический гиро-

трон с частотой излучения 24GHz и мощностью излуче-

ния до 7 kW. Плотность мощности в пятне фокусировки

составляла 13 kW/cm2. В дальнейшем метод получил

развитие. В экспериментах, описанных в работе [6], для
нагрева использовался гиротрон с частотой излучения

263GHz и мощностью до 1 kW, плотность мощности

в пятне фокусировки составляла до 20 kW/cm2. Эти

исследования стали возможными лишь недавно, когда

благодаря развитию техники гиротронов появились на-

дежно работающие источники мощного излучения в

субтерагерцевом диапазоне частот [7,8]. Удалось су-

щественно увеличить скорость наработки материала,

скорость испарения составляла до 300 g/h. Методика

получения нанопорошков с размером частиц 20−100 nm

была продемонстрирована на примере WO3, ZnO, SnO2.

Процесс нагрева порошка при таком способе воздей-

ствия довольно уникален. Одним из несомненных пре-

имуществ является возможность проводить испарение

вещества в пятне в режиме гарнисажного тигля — при

его холодных стенках. Энергия излучения поглощается

в толще материала, причем глубина, на которой осу-

ществляется выделение энергии (профиль поглощения),
зависит от нескольких факторов: частоты излучения,

свойств материала, температуры материала, фазово-

го состава, дисперсного состава. Ранее в работе [9]
исследовалась температурная зависимость поглощения

субтерагерцевого излучения оксидами металлов. Были

получены ключевые параметры поглощения оксидами

металлов излучения с частотой 263GHz в зависимости

от температуры материала и показано, что эффектив-

ность поглощения возрастает с температурой.

Широта применимости данного метода нагрева ма-

териалов в процессе испарения−конденсации ограничи-

вается максимальной температурой, до которой можно

нагреть материал: разогрев должен обеспечить интен-

сивное испарение вещества. Температура, до которой

можно нагреть вещество, определяется балансом подво-

димой энергии и потерями тепла. При фиксированной

мощности генератора излучения и при фиксирован-

ной величине площади фокальной перетяжки плотность

подводимой мощности определяется длиной поглощения

материала, и ее в некоторых допущениях можно считать

фиксированной. В то же время потери тепла опреде-

ляются прежде всего теплопроводностью окружающего

вещества и потерями на излучение. Теплопроводность

сама по себе зависит от температуры. Для материа-

лов этого класса чем больше температура, тем выше

теплопроводность. Поэтому может оказаться выгодным

с точки зрения достижения максимально возможных

температур проводить процесс испарения импульсным

(нестационарным) образом, при котором окружающие

слои остаются при меньшей температуре по сравнению
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Рис. 1. Зависимость скорости испарения от длительности

импульса (0 соответствует непрерывному режиму нагрева).
Скважность равна 2. Средняя мощность нагрева составляет

240 (1) и 140W (2).

со стационарным значением распределения температуры

по нагреваемому образцу. Настоящая работа посвящена

исследованию особенностей импульсного нагрева окси-

дов металлов субтерагерцевым излучением.

Исследования проводились на экспериментальном

стенде, который подробно описан в [6]. В качестве источ-

ника излучения использовался гиротрон, работающий на

основной циклотронной гармонике с частотой излучения

263GHz и номинальной выходной мощностью 1 kW

как в импульсном, так и в непрерывном режиме [7].
Для достижения плотности мощности микроволнового

излучения 20 kW/cm2 пучок излучения фокусировался

в пятно диаметром не более 2.5mm. Происходило ис-

парение материала за счет микроволнового нагрева по-

верхности порошка. Поток охлаждающего газа (воздуха)
подавался перпендикулярно поверхности образца. Когда

воздух смешивался с парами материала, происходили

их быстрое охлаждение и конденсация. Полученные

частицы осаждались на охлаждаемой водой поверхности.

В качестве тестового материала использовался триок-

сид вольфрама (WO3) со средним размером частиц

50−60 µm. Температура, при которой начинается суще-

ственное испарение триоксида вольфрама, составляет

1200◦C [10]. Скорость испарения вещества определялась

по уменьшению массы материала в тигле при помощи

электронных весов KERN EG. Параметры получаемого

нанопорошка в данной схеме определяются величиной

потока закалочного газа, который останавливает рост

частиц в пересыщенном паре испаряемого вещества.

В качестве закалочного газа в экспериментах использо-

вался воздух, расход воздуха во всех экспериментах был

одинаковым и составлял 20m3/h. В этих условиях удель-

ная площадь поверхности получаемых частиц в процессе

составляет 5m2/g, что соответствует среднему размеру

частиц около 100 nm [6]. В описываемых экспериментах

получаемые нанопорошки WO3 имели такие же размеры.

На рис. 1 представлены результаты исследования

скорости испарения исходного порошка в зависимости

от длительности импульса греющего поля. Длительность

импульса 0 на графике соответствует режиму непрерыв-

ного нагрева в течение 1min. Во всех экспериментах

с импульсным нагревом длительность процесса также

составляла 1min. Это время выбрано таким, чтобы

удовлетворить двум условиям: во-первых, стационарное

распределение температуры по образцу устанавливается

за существенно меньшее время (за несколько секунд);
во-вторых, убыль материала за весь процесс незна-

чительна, форма кратера практически не изменяется,

кратер углубляется малозаметно. Скважность в данном

случае составляла 2. На рисунке приведены зависимости

для двух величин средней мощности. Максимальная дли-

тельность импульса 1 s была ограничена техническими

возможностями используемого источника питания гиро-

трона. Показано, что с ростом длительности импульса

нагрева и соответственно длительности остывания ско-

рость испарения вещества существенно возрастает, что

свидетельствует о большей температуре в центре пятна

нагрева. Анализ образованных кратеров также показал

наличие существенной разницы в распределении темпе-

ратуры во время проведения процесса: область, занятая

расплавленным материалом, больше в том случае, когда

длительность греющего импульса меньше.

На рис. 2 представлена зависимость скорости испа-

рения материала от скважности импульсов. Длитель-

ность процесса составляла 1min, длительность импульса

нагрева 1 s. Средняя мощность поддерживалась равной

140W во всех процессах. Анализ образованных кратеров

показывает, что область, занятая расплавленным мате-

риалом, больше в том случае, когда скважность импуль-

сов меньше. Из рис. 2 видно, что скорость испарения

линейно зависит от скважности. Продемонстрировано

пятикратное увеличение скорости испарения при уве-

личении скважности импульсов нагрева и сохранении

средней мощности на одном уровне. Это значит, что

энергетические затраты на преобразование порошка в

нанофазу обратно пропорциональны скважности. Это

позволит существенно оптимизировать процесс по пара-
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Рис. 2. Зависимость скорости испарения от величины скваж-

ности импульсов. Длительность импульса 1 s. Средняя мощ-

ность 140W. Скважность 1 соответствует непрерывному

режиму.
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метру вкладываемой энергии в перерабатываемое веще-

ство. В результате проведенных экспериментов можно

сделать вывод, что оптимальные условия для быстрого

испарения вещества — наибольшая возможная импульс-

ная мощность и наибольшая возможная скважность

при фиксированной средней мощности. В этих усло-

виях можно реализовать нагрев и испарение вещества

в сфокусированном пучке излучения за относительно

короткое время, пока прилежащие слои испаряемого

вещества не прогрелись, не сплавились и сохраняют

относительно низкую теплопроводность. Таким образом,

показано, что при импульсном режиме нагрева удается

реализовать условия, в которых потери тепла, связанные

с теплопроводностью материала, минимальны и при

фиксированной средней мощности возможно достиже-

ние бо́льших температур, чем при нагреве непрерывным

излучением. При этом параметры получаемого нанопо-

рошка определяются величиной потока закалочного газа

и не зависят от режима нагрева.
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