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ВЛИЯНИЕ ПЛОТНОСТИ ОБРАЗЦОВ ИЗ НАНОПОРОШКОВ ЖЕЛЕЗА 
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Исследован процесс воспламенения нанопорошков железа насыпной плотности и образцов, прессо-
ванных до относительной плотности 0,3–0,5, при их нагреве на воздухе. Температура воспламенения 
прессованных образцов не зависит от скорости нагрева и составляет 100–115 °C. Длительность активных 
стадий, воспламенения и фильтрационного режима при одинаковых условиях нагрева зависит от плот-
ности образцов, что даёт возможность разработки способов хранения нанопорошков железа в прессо-
ванном виде. 
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Наноразмерные порошки металлов благодаря 
большой удельной поверхности способны самопро-
извольно воспламеняться на воздухе [1]. Это создаёт 
трудности при их использовании и необходимость 
решать проблемы их пассивации и хранения. Пас-
сивация порошков заключается в создании на по-
верхности частиц оксидных плёнок при длительной 
выдержке тонких слоёв порошка в инертном газе, 
содержащем незначительную концентрацию кисло-
рода [2]. Иногда концентрации кислорода в не-
сколько сотых процента, содержащегося в аргоне 
технической чистоты, достаточно для пассивации, 
но при длительном хранении в такой среде проис-
ходит агрегация наночастиц.1 В работах [3–5] иссле-
дован процесс пассивации нанопорошков за отно-
сительно короткое время при контролируемом оки-
слении в среде с заданной концентрацией кисло-
рода, а также влияние времени пассивации на ха-
рактеристики воспламенения и горения нанопо
рошков железа насыпной плотности. Надёжной 
защитной средой являются вакуум, инертные газы 
высокой чистоты или органические безводные рас-
творители. Для защиты нанопорошков от окисления 
используется также уплотнение порошков в среде 
инертного газа [2]. Считается, что в плотных образ-
цах окисляются только поверхностные слои, а внут-
ренняя часть сохраняет свои свойства. Влияние 
плотности образцов, спрессованных из нанопоро-
шов, на параметры их окисления и воспламенения 
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практически не изучено и является целью данной 
работы.

В работе были использованы нанопорошки же-
леза, полученные восстановлением в атмосфере 
водорода гидроксида железа по методике, описанной 
в работе [6]. Порошки после изготовления хранили 
в атмосфере аргона чистотой 99,987. После изгото-
вления порошки обладают пирофорными свой-
ствами, которые сохраняются в течение 2–3 суток. 
В данной работе приведены результаты исследова-
ния воспламенения образцов насыпной плотности 
и прессованных из нанопорошков железа после пяти 
суток их хранения в атмосфере аргона. Вскрытие 
сосудов с порошком и прессование образцов про-
водили в боксе в атмосфере аргона. Каждый из 
образцов в боксе помещали в отдельный герметич-
ный бюкс. Исследуемые образцы представляли со-
бой таблетки диаметром 3,1 мм, толщиной до 2,5 мм 
и массой 40–60 мг. Относительная плотность образ-
цов составляла 0,3–0,5. Бюкс открывали непосред-
ственно перед экспериментом, образец вынимали 
и устанавливали в тигель в течение 3–5 с. Схема 
эксперимента приведена на рис. 1. Тигель нагревался 
лентой из графита, образец лежал на плоской тер-
мопаре, сваренной из проволок, прокатанных до 
толщины 20 мкм. Зазоры толщиной около 1 мм 
между тиглем, боковой и нижней поверхностью 
образца обеспечивали равнодоступность подвода 
воздуха к нему. Процесс нагрева регистрировали на 
компьютере и записывали на видеокамеру. 

На рис. 2 показаны типичные термограммы на-
грева образцов различной плотности. Во всех слу-
чаях скорость нагрева образцов и их конечная тем-
пература были одинаковы. Для наглядности, начи-
ная со второй кривой, каждая последующая сдвинута 
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на 100 °С вверх. Температура воспламенения прес-
сованных образцов не зависела от скорости нагрева 
при изменении средней скорости нагрева от 1,2 до 
3 град/с и колебалась в пределах 100–115 °C. Этот 
факт свидетельствует о том, что энергия активации 
процесса достаточно высока и до температуры ра-
зогрева окисления образца не происходит. В иссле-
дованном интервале плотностей образцов все тер-
мограммы отражают характерные стадии протекания 
процесса, рассмотренные на рис. 3, где показаны 
кривые реакционного нагрева (1) и повторного на-
грева образца после завершения реакции и охлаж-

дения образца до комнатной температуры (2). Пло-
щадь между кривыми реакционного и инертного 
нагрева образца пропорциональна количеству вы-
деленного тепла. На термограммах окисления образ-
цов можно выделить четыре основные стадии про-
текания процесса: I – стадия инертного прогрева 
образца и предвзрывного разогрева; II – стадия по-
верхностной реакции окисления; III – стадия филь-
трационного протекания реакции; IV – стадия “до-
горания” образца. 

На стадии I длительностью t1 происходит инер-
тный нагрев образца, в конце которого начинается 

Рис. 1. Схема проведения эксперимента. 1 – образец, 2 – тигель, 3 – термопара, 4 – графитовый нагреватель.

Рис. 2. Термограммы нагрева образцов различной плотности. 1 – насыпная плотность (rотн
 = 0,168); 2 – rотн

 = 0,314; 
3 – 0,362; 4 – 0,404; 5 – 0,415; 6 – 0,495.

1 

2 
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Таблица 1. Зависимость относительного привеса массы образцов от относительной плотности

rотн 0,314 0,320 0,347 0,362 0,367 0,392 0,404 0,415 0,435 0,497

h, мм 2,5 1,8 2,2 1,85 2,2 1,65 1,5 1,4 1,4 1,3

m0·102, г 4,65 3,42 4,53 3,97 4,79 3,85 3,47 3,45 3,62 3,74

Dm/m0, % 10,1 9,6 10,2 10,1 10,6 10,1 11,0 10,2 9,7 10,2
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реакционный разогрев, заканчивающийся резким 
подъёмом температуры – воспламенением. Кри-
тическую температуру воспламенения Tc опреде-
ляли как точку пересечения касательных, проведён-
ных на участках разогрева и резкого роста темпе-
ратуры. 

На стадии II длительностью t2 – t1 существует 
короткий период, во время которого происходит 
изменение цвета поверхности образца, начинающе-
еся при температуре 200°С и протекающее за 1,5–3 с. 
Это время в несколько раз меньше, чем время подъ-

ёма температуры от Tc до Tmax, и характеризует ста-
дию быстрой поверхностной реакции, в процессе 
которой частицы на поверхности образца покрыва-
ются оксидной плёнкой синего цвета. Достижение 
максимальной температуры, по-видимому, проис-
ходит за счёт поверхностной реакции без фильтра-
ционных затруднений. Аргон, содержащийся в порах 
образца, при его нагреве расширяется, выходит на 
поверхность и может некоторое время создавать 
встречный поток, препятствующий проникновению 
кислорода воздуха внутрь образца. 

Рис. 3. Термограмма нагрева образца. 1 – реакционный нагрев, 2 – повторный нагрев после охлаждения. I – стадия 
прогрева, II – стадия воспламенения, III – стадия фильтрационного режима горения, IV – стадия “догорания”. Tc – 
критическая температура воспламенения.

Рис. 4. Зависимость времени окисления образцов от их плотности.
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На стадии III реакция происходит в фильтраци-
онном режиме. Время t3, при котором наступает 
относительно резкое понижение температуры, озна-
чает формирование защитного оксидного слоя. Сум-
марная длина стадий II и III увеличивается при уве-
личении плотности образца. Стадию III, сопрово-
ждаемую длительное время заметным тепловыделе-
нием, можно условно назвать “горением”. При 
повторном нагреве тепловыделения и дальнейшего 
увеличения массы образца не происходит. 

На стадии IV происходит замедление реакции, 
вызванное формированием защитного оксидного 
слоя и связанным с этим замедлением фильтрации 
и скорости тепловыделения. Реакция в образцах 
насыпной плотности происходит за наиболее корот-
кое время и характеризуется резким падением тем-
пературы после воспламенения. При увеличении 
плотности образца время стадии III увеличивается 
и её правая граница t3 становится трудноопредели-
мой. На стадии IV увеличение массы образца незна-
чительно, поэтому на рис. 4 показана зависимость 
времени активной фазы окисления образцов 
Dta = t3 – t1 от плотности образца. 

Отметим, что в разогрев образца наряду с теплом 
реакции окисления дополнительный вклад вносит 
тепло, выделяемое за счёт уменьшения поверх-
ностной энергии, обусловленной спеканием образца. 
Разогрев при спекании нанопорошков в вакууме или 
инертной атмосфере наблюдался ранее и может со-
ставлять десятки градусов [7]. Возможно, это явля-
ется одной из причин того, что Tc порошков насып-
ной плотности при одинаковых условиях нагрева на 
5–10 градусов выше Tc прессованных образцов. 

В табл. 1 приведены данные по изменению массы 
образцов. Особенностью процесса окисления ис-
следованных образцов является независимость от-
носительного увеличения массы от начальной плот-
ности и высоты образцов при одинаковых условиях 
нагрева и длительности процесса. 

Результаты исследования показывают, что при 
окислении образуется защитный слой, толщина ко-
торого уменьшается с увеличением плотности 
образца. При этом скорость окисления уменьшается, 
что даёт возможность увеличивать срок хранения 
порошков в прессованном виде. 

Источник финансирования. Исследование выпол-
нено за счет гранта Российского научного фонда 
(проект № 16–13–00013П).
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EFFECT OF Fe NANOPOWDER SAMPLE DENSITY  
ON IGNITION PARAMETERS AT HEATING IN THE AIR
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Ignition of Fe nanopowders of bulk density and its samples compacted to relative density of 0,3–0,5 was studied 
while they were heated in the air. The ignition temperature of the compacted samples does not depend on the 
heating rate and comprises 100–115 °C. The oxidation process includes the stages of inert heating, ignition, 
surface and filtration modes of the reaction and afterburning.  The time of the active stages, i.e. ignition and 
filtration mode, depends on the sample density at the same heating terms. It allows one to develop storage methods 
of Fe nanopowders as compacts.
Keywords: nanopowders, ignition, iron oxidation.
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