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Аннотация. Представлены результаты экспериментальных исследований по-

лучения нанопорошков системы W–Y2O3 при использовании плазмохимического 

синтеза. Основной задачей было получение нанопорошков композиции W–Y2O3 
с равномерным распределением оксида иттрия. Методы. Исследования процесса 

получения нанопорошков композиции проводились на экспериментальной уста-

новке, разработанной в ИМЕТ РАН (патент РФ 2311225), при взаимодействии 

смеси исходных прекурсоров триоксида вольфрама и ацетата иттрия с азотно-во-

дородной плазмой, генерируемой с помощью электродугового плазмотрона мощ-

ностью до 30 кВт. Результаты. Для определения равномерности распределения 

оксида иттрия в порошках были проведены исследования с помощью электрон-

ной микроскопии с элементным микроанализом (ЭДС). Равномерность распреде-

ления в композиции наблюдается для разных заданных концентраций оксида ит-

трия (0,3; 1,2; 5,0 мас. %) на стадии приготовления смеси прекурсоров и для син-

тезируемых нанопорошков композиции, – расчетное содержание оксида иттрия  
в композиции соответствует 0,3; 1,3; 4,5 мас. % для смеси исходного сырья и 0,6; 
1,0; 3,8 мас. % для получаемых нанопорошков композиции соответственно. Ана-

лиз содержания газовых примесей показал, что содержание углерода не превы-

шает 0,03–0,04 мас. %, а содержание кислорода находится на уровне 2,2–2,6; 1,7–
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2,0; 3,5–5,0 мас. % для нанопорошков композиции W–Y2O3 с заданной концен-

трацией оксида иттрия 0,3; 1,2 и 5,0 мас. % соответственно. Содержание азота  
в нанопорошках композиции и нанопорошке вольфрама (0,1–0,2 мас. %) соответ-

ствует физической адсорбции на поверхности наночастиц. Отмечено, что содер-

жание 1,2 мас. % оксида иттрия в композиции придает порошку устойчивость  
к окислению по сравнению с нанопорошком чистого вольфрама; содержание  
кислорода для W–Y2O3 (1,2%) соответствует [O] = 1,7–2,0% (с учетом содержа-

ния кислорода в оксиде иттрия [O]Y2O3 = 0,26%), а в нанопорошке вольфрама  
[O] = 2,2–2,4%. Микрофотографии РЭМ и ПЭМ показывают, что наночастицы 

композиции имеют характерный размер 20–200 нм. С помощью ЭДС микроана-

лиза установлено, что достигается равномерное распределение оксида иттрия по 

поверхности всех наночастиц вольфрама. Результаты рентгенофазового анализа 

показали, что в нанопорошке композиции W–Y2O3 присутствуют -фаза W и следы 

W3O, наличие Y2O3 малозаметно. При сравнении с наночастицами вольфрама для 

композиции W–Y2O3 отмечены незначительное изменение параметра решетки (а) 
с 3,166 до 3,167 Å и увеличение размера кристаллита (ОКР) с 32 до 36–38 нм. 

Выводы. Установлены закономерности формирования композитных нанопорош-

ков W–Y2O3 с содержанием оксида иттрия в диапазоне от 0,3 до 5,0 мас. %, опре-

делены параметры и условия проведения плазмохимического синтеза, при кото-

рых достигается полное превращение исходных реагентов в целевые продукты 

(W и Y2O3) с равномерным распределением оксида иттрия в синтезируемых нано-

порошках. 
Ключевые слова: плазмохимический синтез, нанопорошки, термическая 

плазма, вольфрам, оксид иттрия 
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Abstract. Object. The results of experimental studies of nanopowders synthesis for 

the W-Y2O3 system using plasmachemical synthesis are presented. The main task was 
to obtain W-Y2O3 nanopowders composition with homogeneous distribution of yttrium 
oxide. Methods. Investigation of producing process for the nanopowders composition 
were carried out at the experimental setup developed by IMET RAS (RU Patent 
2311225) when mixture of initial precursors (tungsten trioxide and yttrium acetate)  
interacts with nitrogen-hydrogen plasma generated in electric arc plasmatron with up 
to 30 kW power. Results. Distribution homogeneity in the composition was observed 
using element microanalysis (EDX) for different specified concentrations of yttrium 
oxide (0.3, 1.2, 5.0 wt%) at the stage of precursors mixture preparing and for synthe-
sized nanopowders composition - the calculated content of yttrium oxide in the compo-
sition corresponds to 0.3, 1.3, 4.5 wt% for the mixture of initial materials and 0.6, 1.0, 
3.8 wt% for the obtained nanopowders composition, respectively. Gas content analysis 
showed that the carbon content does not exceed 0.03-0.04 wt%, and the oxygen content 
is 2.2-2.6, 1.7-2.0, 3.5-5.0 wt% for W-Y2O3 composition with specified concentration 
of yttrium oxide 0.3, 1.2 and 5.0 wt%, respectively. Nitrogen content in the nanopow-
ders compositions and tungsten nanopowder (0.1-0.2 wt%) corresponds to physical  
adsorption on nanoparticle surface. It is noted that the content of 1.2 wt% yttrium oxide 
in the composition gives the powder resistance to oxidation compared to pure tungsten 
nanopowder - the oxygen content for W-Y2O3 (1.2%) corresponds to [O] = 1.7-2.0% 
(taking into account the oxygen content in yttrium oxide [O] Y2O3 = 0.26%), and  
in tungsten nanopowder - [O] = 2.2-2.4%. SEM and TEM micrographs show that com-
position nanoparticles have characteristic size 20-200 nm. Using EDX microanalysis, 
it was found that Y2O3 homogeneous distribution over the surface of all tungsten nano-
particles is achieved. X-ray phase analysis showed that in the W-Y2O3 nanopowder 
composition there are W-phase and W3O traces, Y2O3 presence is hardly noticeable. 
When compared with tungsten nanoparticles, insignificant change in the lattice parameter 
(a) from 3.166 to 3.167 A, and increase in crystallite size (CSR) from 32 to 36-38 nm 
noted for the composition. Conclusions. Formation patterns for W-Y2O3 nanopowders 
composite with content of yttrium oxide in the range from 0.3 to 5.0 wt% are estab-
lished; parameters and conditions of plasmachemical synthesis are determined, at which 
complete conversion of initial reagents into target products with uniform distribution of 
yttrium oxide in synthesized nanopowders is achieved. 

Keywords: plasmochemical synthesis, nanopowders, thermal plasma, tungsten,  
yttrium oxide 
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Введение 

 

Благодаря высокой температуре плавления, низкому коэффициенту теп-

лового расширения, хорошим параметрам высокотемпературной прочности, 

коррозионной и износостойкости материалы на основе вольфрама представ-

ляют значительный интерес для развития передовых наукоемких направле-

ний производства. Композиционные материалы и наноматериалы на основе 

вольфрама, включая W–Y2O3, W–Ni, W–Ti, W–Cu, W–C–Co, W–B и др., 
представляют значительный интерес для перспективных разработок при со-

здании изделий с повышенными эксплуатационными характеристиками для 

задач ракетно-космической, электротехнической, энергетической областей 

[1–5]. В частности, материалы на основе вольфрама рассматриваются как 

эффективное решение для изготовления элементов первой стенки термо-

ядерных установок, где необходима устойчивость к высокотемпературному, 

радиационному и химическому воздействию [5–8], а также стойкость к по-

глощению изотопов водорода и других примесей [9–10]  
Повышение физико-механических характеристик материалов на основе 

вольфрама может быть реализовано при получении композиционного мате-

риала с упрочняющей дисперсной фазой, в качестве которой могут исполь-

зоваться керамические частицы, равномерно распределенные в металличе-

ской матрице. Добавление к вольфраму упрочняющей дисперсной фазы  
в виде оксидов Y2O3, HfO2 и La2O3 позволяет стабилизировать его структуру 

при высоких температурах, что положительно сказывается на прочности [11–

14]. При этом наибольший эффект на механические свойства, уменьшение 

размера зерен и упрочнение композитных материалов на основе вольфрама 

оказывает добавление частиц оксида иттрия [14–17].   
Чаще всего в мире используется спекание смеси порошков вольфрама 

и оксида иттрия, полученных после их активации в мельнице, активно при-

меняются методы создания смесей и композиций W–Y2O3 с помощью мок-

рой химии, гидротермальный синтез, методы сублимационной и распыли-

тельной сушки и др. [13–19]. Добавление оксида иттрия позволяет снизить 

температуру спекания и приводит к созданию более плотных вольфрамо-

вых материалов и сплавов. При этом свойства материалов системы  
W–Y2O3 очень чувствительны к изменениям характеристик исходных по-

рошков, химическому составу и особенностям получаемой микрострук-

туры [20, 21]. 
Уменьшение размеров оксидных частиц приводит к повышению эффекта 

упрочнения вольфрама, однако это может быть достигнуто лишь при их рав-

номерном распределении в объеме металлической матрицы [22, 23]. Для по-

лучения однородного компакта и последующего создания наноструктур-

ного материала требуется использование нанопорошков с определенным 

физико-химическим и дисперсным составом. На характеристики получае-

мого материала влияют также форма частиц, их гранулометрический состав 

и степень агломерации, химический и фазовый состав, содержание приме-

сей и состояние поверхности [24]. Поэтому развитие методов получения  
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однородных композиционных нанопорошков с заданными свойствами явля-

ется важной практической задачей.  
Создание композиционного нанопорошка W–Y2O3 с равномерным распре-

делением компонентов может быть успешно реализовано при использовании 
плазмохимического синтеза, в котором реализуется совместная конденса-

ция паров вольфрама и оксида иттрия без их химического взаимодействия. 

В ИМЕТ РАН в последнее время активно развиваются работы, посвященные 
разработке и реализации схемы получения композиционных микропорош-

ков на основе вольфрама (W–Ni–Fe, W–Cu, W–C–Co и др.) со сферической 

формой частиц с использованием плазмохимического синтеза наночастиц, 

грануляции наночастиц и последующей плазменной сфероидизации полу-

ченных композитных нанопорошковых микрогранул для задач аддитивных 

технологий и изготовления металлических деталей сложной формы с высо-

кими эксплуатационными характеристиками [25–29]. 
Текущая работа направлена на исследование и реализацию процессов  

получения в термической плазме электродугового разряда нанопорошков 

композиции W–Y2O3 с однородным распределением оксида иттрия, исполь-

зуемых далее для создания нанокомпозитов в виде сферических частиц  
с размером 20–50 мкм, предназначенных для создания объемных материа-

лов и покрытий с высокими эксплуатационными характеристиками, в том 

числе для аддитивных технологий.  
Как уже было показано на примере плазмохимического синтеза компо-

зиционных нанопорошков системы W–Ni–Fe [30], равномерное распределе-

ние более легкоплавкого и легкокипящего компонента (оксида иттрия) воз-

можно в плазмохимическом процессе при последовательной конденсации 

его паров (Ткип = 4 300°С, Tпл = 2 425°С) на поверхности образовавшихся  
капель и частиц вольфрама (Ткип = 5 680°С, Tпл = 3 421°С). Таким образом,  
в нанопорошке композиции W–Y2O3 может быть достигнуто однородное 

распределение оксида иттрия на поверхности наночастиц вольфрама в виде 

тонких пленок со структурой «ядро–оболочка». 
 

Материалы и методика эксперимента 

 
Процесс получения нанопорошков композиции W–Y2O3 в потоке терми-

ческой плазмы электрических разрядов был реализован на плазмохимиче-

ской установке (ПХУ) для синтеза нанопорошков ИМЕТ РАН (рис. 1) на базе 

реактора с ограниченным струйным течением (патент РФ № 2311225 [31]). 
Процесс плазмохимического синтеза нанопорошковых материалов в ПХУ 

осуществляется в плазменном реакторе с ограниченным струйным тече-

нием. Для генерации термической плазмы использован электродуговой 

плазмотрон постоянного тока номинальной мощностью до 30 кВт.  
Внешний вид и общая схема экспериментальной установки представ-

лены на рис. 1. Подробное описание установки и условий проведения плаз-

мохимического процесса представлено в работах [25, 31, 32]. 
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Рис. 1. Плазмохимическая установка (ПХУ) для синтеза нанопорошков (ИМЕТ РАН) 
 
При взаимодействии сырья (оксида вольфрама и ацетата иттрия) с плаз-

менной струей происходят испарение оксида вольфрама и разложение аце-

тата иттрия, в результате последующих физико-химических превращений  
в восстановительной среде водорода формируются пары требуемых соеди-

нений (W и Y2O3). Формирование наночастиц происходит при охлаждении 

газового потока с продуктами реакций в объеме реактора с участием макро-
механизмов пар–жидкость–кристалл и пар–кристалл, происходят конденса-

ция компонентов из газовой фазы и их последующее осаждение на водо-

охлаждаемых стенках реактора. Эволюция дисперсного состава наночастиц 

происходит в объеме плазменного реактора в результате конденсационного 

и коагуляционного роста частиц.  
Т а б л и ц а  1  

Основные параметры экспериментов для процесса плазмохимического синтеза 

нанопорошка системы W–Y2O3 

Тип плазмохимического реактора Реактор ограниченного струйного 

течения с холодными стенками 

Тип плазмотрона Плазмотрон с самоустанавливаю-

щейся длиной дуги 
Подводимая мощность плазмотрона 14–22 кВт 
Полезная мощность плазмотрона 7–13 кВт 
Плазмообразующий газ N2, N2+H2 
Расход плазмообразующего газа 1,2–1,7 м3/ч 
Энтальпия потока плазмы 4,5–7,7 кВтч/м3 
Транспортирующий газ N2, H2 
Расход транспортирующего газа 0,65 м3/ч 
Фокусирующий газ N2, H2 
Расход фокусирующего газа 0,6 м3/ч 
Смешение исходного сырья с плазменной струей Ввод в канал плазмотрона 
Исходное сырье WO3 + YOAc·4H2O 
Расход исходного сырья 2,5–10 г/мин 
Место сбора продукта Ректор и аппарат фильтрации 
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Диапазон изменения параметров процесса плазмохимического синтеза, 

обеспечивающих получение нанопорошка композиции W–Y2O3, представ-

лен в табл. 1. Сбор порошка осуществлялся со стенок плазменного реактора, 

а также с аппарата фильтрации плазмохимического реактора в приемник це-

левого продукта при продувке чистым азотом с минимальным контактом  
с воздушной средой. Для хранения и проведения последующих физико-хи-

мических исследований полученный нанопорошок помещался в защитный 

перчаточный бокс с контролируемой средой чистого азота. 
 

Исходное сырье 
 
Плазмохимический синтез осуществлялся при подаче в водородсодержа-

щую плазму приготовленной смеси оксида вольфрама WO3 и легко испаря-

емого соединения иттрия группы алканоатов (4-водный ацетат иттрия).  
 

   
а                                                                         б 

 
в 

Рис. 2. Оптическая микроскопия для порошков исходного сырья: оксид вольфрама WO3 
фракции < 21 мкм (а), 4-водный ацетат иттрия YOAc·4H2O после помола фракции  

< 35 мкм (б), смесь WO3 (< 21 мкм) и YOAc·4H2O (< 35 мкм) после перемешивания  
в смесителе (в) 
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Азот, используемый в составе плазмообразующего и транспортирую-

щего газа, подавался из установки генерации чистого азота (с чистотой не 

менее 99,99 об. %. В качестве восстановителя использовался водород, кото-

рый подавался из газовых баллонов (1-й сорт). 
Исходная смесь состояла из порошков оксида вольфрама WO3 с разме-

ром частиц фракции < 21 мкм (ТУ 6-09-17-250–88) и ацетата иттрия (4-вод-

ный гидрат YOAc·4H2O) с размером частиц менее 35 мкм (ТУ 6-09-4769)  
и приготавливалась в механическом смесителе С2.0 «Турбула» в течение 

240 мин с частотой вращения чаши 40 об/мин при соотношении компонен-

тов, соответствующем массовому содержанию оксида иттрия в композиции 

W–Y2O3: 0,3; 1,2 и 5,0 мас. %. 
Для оценки размера частиц исходного сырья и их морфологии использо-

вали оптическую микроскопию (рис. 2). 
 

Методы исследования 

 

Измерение гранулометрического состава порошков и определение пара-

метров распределения частиц по размеру (D10 – 10% представленного рас-

пределения; D50 – медиана распределения (Dср), D90 – 90% распределения) 

проводили на анализаторе размера частиц методом лазерной дифракции 

Mastersizer 2000M с автоматическим модулем диспергирования и подачи 

образцов Hydro 2000S (Malvern). 
Измерение количества общего кислорода, азота и водорода на анализа-

торе RNH-836 (Leco) проводили при нагревании образцов в графитовом 

тигле в токе гелия и детектировании образующихся газов с помощью датчи-

ков ИК-излучения и теплопроводности. Измерение количества общего уг-

лерода осуществляли на анализаторе CS-600 (Leco) при сжигании пробы  
в токе кислорода и детектировании образующихся газов с помощью датчика 

ИК-излучения.  
Измерение площади удельной поверхности Sуд (м2/г) нанопорошка по ме-

тоду БЭТ проводили на анализаторе удельной поверхности TriStar 3000 

(Micromeritics). 
Исследование морфологии и характерного размера частиц проводили 

методом растровой электронной (РЭМ, Scios FEI) и просвечивающей элек-

тронной микроскопии (ПЭМ, Osiris FEI) с элементным энергодисперсион-

ным микроанализом (ЭДС). 
Определение содержания микронных частиц в нанопорошке (с размером 

более 1–5 мкм) проводили с помощью фракционного разделения в жидкости 

методом седиментации суспензии после ультразвуковой обработки. 
Анализ фазового состава осуществлялся на рентгеновском дифракто-

метре Ultima-4 (Rigaku) и XRD-6000 (SHIMADZU) в монохроматизирован-

ном медном излучении при комнатной температуре. Размер области коге-

рентного рассеяния (ОКР) рассчитывали по методу Селякова–Шерера по 

формуле [3] 
d = (0,9λ)/(bcosθ), 
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где λ – длина монохроматической волны, b – ширина пика на половине вы-

соты линии, θ – угол дифракции, d – размер ОКР [33]. 
 

Результаты исследований и их обсуждение 

 
Выполнены экспериментальные исследования плазмохимического про-

цесса при взаимодействии с водородсодержащей плазмой смеси оксида 

вольфрама WO3 и ацетата иттрия с целью получения нанопорошка компо-

зиции W–Y2O3 с максимально равномерным распределением оксида иттрия 

в диапазоне концентраций 0,3–5,0 мас. % в композиции. В качестве объек-

тов для экспериментальных исследований были выбраны нанопорошки 

композиции W–Y2O3 с концентрацией оксида иттрия на трех различных 

уровнях: 0,3; 1,2 и 5,0 мас. %.  
Для определения оптимального уровня концентрации оксида иттрия  

в композиции W–Y2O3, для выбора оптимальных параметров плазмохими-

ческого процесса, а также для выполнения основной задачи контроля пол-

ного превращения реагентов в целевые продукты композиции проводились 

следующие работы и исследования: 
– выбор дисперсного состава исходных прекурсоров (WO3 фракции  

< 21 мкм и ацетат иттрия фракции < 35 мкм); 
– проведение экспериментов плазмохимического синтеза индивидуаль-

ных компонентов композиции (синтез нанопорошка вольфрама из оксида 

вольфрама, синтез нанопорошка оксида иттрия из ацетата иттрия); 
– проведение экспериментов плазмохимического синтеза нанопорошков 

композиции W–Y2O3 с различной концентрацией оксида иттрия (0,3; 1,2 и 

5,0 мас. %.) при использовании смеси оксида вольфрама и ацетата иттрия  
в необходимых пропорциях; 

– контроль содержания микронных примесей в получаемом нанопорошке 

(минимальное содержание микронных частиц с размером более 1–5 мкм); 
– контроль фазового состава нанопорошков (контроль отсутствия фаз ис-

ходного сырья); 
– контроль содержания газовых примесей (контроль содержания приме-

сей O, N, H, C); 
– исследование однородности распределения иттрия в смеси исходного 

сырья (оксид вольфрама и ацетат иттрия). 
Для выбора оптимального режима плазмохимического синтеза основные 

экспериментальные исследования проводились при синтезе композиции  
W–Y2O3 с концентрацией оксида иттрия с заданной концентрацией 1,2 мас. %.  

В результате проведения экспериментальных исследований плазмохи-

мического синтеза нанопорошка композиции W–Y2O3 (1,2 мас. %) были по-

лучены следующие результаты. 
Оптимизация и выбор дисперсного состава смеси прекурсоров (WO3 

фракции < 21 мкм и ацетат иттрия фракции < 35 мкм) осуществлялись для 

стабильной подачи сырья от порошкового питателя по транспортной линии 

в плазменный реактор и во избежание образования гарнисажа и коронок  
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в присопловой области во время плазмохимического синтеза. При этом важ-

ной характеристикой были обеспечение испарения дисперсного сырья и его 

полного превращения в плазмохимическом процессе в продукты компози-

ции W–Y2O3. 
Изменение энтальпии плазменной струи в диапазоне 4,5–7,7 кВтч/м3 

показало, что оптимальным значением, обеспечивающим полноту превра-

щения исходного сырья с минимальным содержанием микронной фракции, 
является диапазон значений около 6,5–7,7 кВтч/м3. Изменение содержания 

микронной фракции составляло от 20 мас. %. до практически полного ее от-

сутствия (следы с содержанием менее 0,5–1 мас. %). 
Изменение расхода дисперсного сырья в диапазоне 2,5–10 г/мин в про-

цессе с оптимальной выбранной энтальпией плазменной струи (около  
7 кВтч/м3) приводило к изменению дисперсности порошка в диапазоне из-

менения площади удельной поверхности 4–8 м/г. Увеличение расхода сырья 

приводило к уменьшению удельной поверхности, кроме того, увеличение 

расхода до 10 г/мин увеличивало содержание микронных частиц в нанопо-

рошке до 7 мас. %. Оптимальным расходом дисперсного сырья можно счи-

тать 2,5–5 г/мин.  
Полнота превращения компонентов смеси исходного сырья (оксид воль-

фрама и ацетат иттрия) в процессе плазмохимического синтеза контролиро-

валась также при анализе общего содержания углерода и кислорода в полу-

чаемых нанопорошках. В случае неполного превращения компонентов  
исходного сырья в плазмохимическом процессе будет характерно присут-

ствие газовых примесей (O, C) в нанопорошке композиции W–Y2O3, так  
как в оксиде вольфрама содержится значительное количество кислорода 

(20,7 мас. %), а в 4-водном ацетате иттрия – значительное количество кис-

лорода (28,4 мас. %) и углерода (21,3 мас. %). Исследование содержания  
общего углерода и кислорода в получаемых нанопорошках композиции  
W–Y2O3 показало, что содержание углерода не превышает 0,03–0,04 мас. %, 
а содержание кислорода находится на уровне 2,2–2,6; 1,7–2,0; 3,5–5,0 мас. % 
для нанопорошков композиции W–Y2O3 с заданной концентрацией оксида 

иттрия 0,3; 1,2 и 5,0 мас. % соответственно. При этом для нанопорошка 
вольфрама, полученного при схожих условиях плазмохимического синтеза, 

содержание углерода и кислорода соответствует 0,01–0,02 и 2,2–2,4 мас. % 
соответственно. Исходя из полученных результатов содержания кислорода 

(2,2–2,6; 1,7–2,0; 3,5–5,0 мас. %) в нанопорошках композиции W–Y2O3 (0,3; 
1,2 и 5,0 мас. % соответственно), отмечаются стабилизация композиции  
W–Y2O3 (1,2 мас. %) и ее стойкость к окислению относительно нанопорошка 

чистого вольфрама (2,2–2,4 мас. %). Расчетная доля кислорода в присутству-

ющем оксиде иттрия для нанопорошков композиции W–Y2O3 (0,3; 1,2 и  
5,0 мас. %) соответствует 0,06; 0,26 и 1,06 мас. % соответственно. Измерен-

ное содержание азота в нанопорошках композиции W–Y2O3 (0,3–5,0 мас. %) 
находится на уровне 0,1–0,2 мас. %, для нанопорошка чистого вольфрама – 
около 0,14 мас. %, и в большей степени соответствует физической адсорб-

ции на поверхности наночастиц. 
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В работе проводились попытки улучшить полноту взаимодействия ис-

ходного сырья с плазменной струей при помощи увеличения соотношения 

восстановителя H2/WO3: осуществлялось добавление водорода в транспор-

тирующий газ и в плазмообразующей газ. Однако данная попытка привела 

лишь к увеличению содержания микронных частиц в нанопорошке, так как 
взаимодействие компонентов WO3 + H2 начинало проходить в гетерофазном 

процессе до полного испарения WO3, что ухудшало полноту превращения.  
Таким образом, удалось установить оптимальный режим для плазмохи-

мического синтеза композиции W–Y2O3, характеризующийся подачей с по-

мощью 0,6 м3/ч транспортирующего газа (N2) и смеси WO3 (< 21 мкм) и 

YOAc·4H2O (< 35 мкм) с расходом 2–5 г/мин вводом в канал плазмотрона, 

генерирующего азотную плазму с энтальпией около 7 кВтч/м3 при подаче 

1,7 м3/ч плазмообразующего газа (N2) и 0,6 м3/ч фокусирующего газа (H2). 
Сбор такого порошка осуществляется при продувке чистым азотом с мини-

мальным контактом с воздушной средой. Для последующих операций хра-

нения и физико-химических исследований полученный нанопорошок поме-

щался в защитный перчаточный бокс с контролируемой азотной средой. 
Основной концентрацией композиции оксида иттрия в композиции W–

Y2O3 выбрана 1,2 мас. %, так как отмечаются стабилизация такого состава  
и стойкость к окислению ([O] = 1,7–2,0% с учетом расчетного содержания 

кислорода в оксиде иттрия композиции [O]Y2O3 = 0,26%) относительно нано-

порошка чистого вольфрама (2,2–2,4%). 
По результатам растровой электронной микроскопии (рис. 3) нанопо-

рошки композиции W–Y2O3 (0,3–5,0 мас. %) имеют полидисперсный состав 

и схожую морфологию, характеризуемую присутствием округлых наноча-

стиц с характерным размером около 20–200 нм с редким присутствием мик-

ронных частиц с размером 1–5 мкм.  
 

  

Рис. 3. РЭМ микрофото нанопорошка композиции W-Y2O3 (1,2 мас. %) 
 
Значение удельной поверхности для нанопорошка композиции W–Y2O3 

(0,3–5,0 мас. %) находится около 5–8 м2/г, что соответствует среднему раз-

меру частиц (Dср, БЭТ) около 40–80 нм. Доля микронной фракции в нанопо-

рошковом продукте с размером частиц более 1–5 мкм составила не более 

0,5–1,0 мас. %. Значения удельной поверхности для индивидуальных нано-
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порошков W и Y2O3 находятся на уровне около 5–8 и 7–10 м2/г, что соответ-

ствует среднему размеру частиц (Dср, БЭТ) около 40–70 и 120–170 нм соот-

ветственно. 
На рис. 4 представлен результат характерного гранулометрического ана-

лиза нанопорошка системы W–Y2O3 (1,2 мас. %). Характеристики дисперс-
ного состава: D10 = 0,03 мкм; D50 = 0,06 мкм; D90 = 0,09 мкм; диапазон  
присутствия частиц от 0,02 до 1,2 мкм. 
 

 
Рис. 4. Результаты гранулометрического анализа методом лазерной дифракции  

для нанопорошка системы W–Y2O3 
 

По результатам просвечивающей электронной микроскопии (рис. 5) нано-
порошки композиции W–Y2O3 (0,3–5,0 мас. %) имеют полидисперсный состав 
и схожую морфологию, характеризуемую присутствием округлых и огра-
ненных наночастиц вольфрама с характерным размером 20–200 нм. Присут-
ствие разной морфологии частиц вольфрама характеризуется смешанным 
механизмом конденсации при восстановлении паров оксида вольфрама водо-
родом с участием двух макромеханизмов формирования пар–кристалл и пар–
жидкость–кристалл. Для частиц нанопорошка композиции W–Y2O3 (5,0 мас. %) 
характерно присутствие бо́льших объема и толщины аморфной оксидной 
оболочки на поверхности частиц вольфрама, что также подтверждает зна-
чительное окисление частиц и соотносится с повышенным содержанием об-
щего кислорода для нанопорошка композиции W–Y2O3 (5,0 мас. %). 

Равномерность распределения оксида иттрия в композиции W–Y2O3 кон-
тролировалась на всех этапах получения порошков, начиная с создания 
смеси исходного сырья (WO3 (< 21 мкм) и YOAc·4H2O (< 35 мкм)) с помо-
щью ЭДС микроанализа с площади порядка 200·150 мкм. Общее расчетное 
содержание оксида иттрия в композиции W–Y2O3 определялось, исходя из 
полученных данных о содержании иттрия и вольфрама. Равномерность рас-
пределения характерна в композиции для разных выбранных уровней кон-
центрации оксида иттрия – 0,3; 1,2 и 5,0 мас. %, и на стадии приготовления 
смеси исходного сырья, и для синтезируемых нанопорошков композиции 
W–Y2O3. Общее расчетное содержание оксида иттрия в композиции W–Y2O3 
соответствует содержанию 0,3; 1,3 и 4,5 мас. % для смеси исходного сырья 
с заданным содержанием 0,3; 1,2 и 5,0 мас. % соответственно и также нахо-
дится на уровне 0,5, 0,8–1,1 и 3,2–3,8 мас. % для получаемых нанопорошков 
композиции W–Y2O3.  



А.В. Самохин, Н.В. Алексеев, М.А. Синайский и др. 

32 

  
а 

  
б 

  
в 

Рис. 5. Характерные ПЭМ-изображения частиц нанопорошков системы W–Y2O3  
с разной заданной концентрацией оксида иттрия: 0,3 (а), 1,2 (б) и 5,0 мас.% (в) 
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Однородность распределения оксида иттрия в разных областях исследо-

вания (с площади около 30·30 мкм) для спрессованного нанопорошка компо-

зиции W–Y2O3 (1,2%), собранного с реактора и фильтра, составили 1,3 ± 0,6 

и 1,1 ± 0,6 мас. % соответственно; для нанопорошков композиции W–Y2O3 
(0,3 и 5,0%) – 0,8 ± 0,5 и 3,8 ± 0,9 мас. % соответственно. При этом для рых-

лого слоя нанопорошка композиции W–Y2O3 (1,2%) однородность распре-

деления оксида иттрия в разных областях исследования (с площади около 

30·30 мкм) была значительно лучше и составила 1,1 ± 0,1 мас. % (рис. 6). 
 

     

Рис. 6. РЭМ микрофото и результаты исследования однородности содержания Y (K-линия) 
и Y2O3 для полученного нанопорошка композиции W–Y2O3 (1,2 мас. %). Результаты 

элементного ЭДС анализа для содержания Y2O3 соответствуют 1,09 ± 0,11 мас. % 
 

Равномерное распределение оксида иттрия возникает в плазмохимическом 
процессе при равновесной конденсации паров (Ткип Y2O3 = 4 300°С, Tпл Y2O3 =  
= 2 425°С) на поверхности образовавшихся капель и частиц вольфрама  
(Ткип W = 5 680°С, Tпл W = 3 421°С). Увеличение концентрации оксида иттрия 

в композиции W–Y2O3 приводит к отдельной конденсации паров оксида иттрия 
в капли и их гетерогенной коагуляции с образовавшимися частицами воль-

фрама. Таким образом, в нанопорошке композиции W–Y2O3 (0,3–5,0 мас. %) 
отсутствуют свободные частицы оксида иттрия и достигается однородное 

распределение оксида иттрия на поверхности наночастиц вольфрама в виде 

тонких пленок и отдельных наночастиц с характерной структурой «ядро–

оболочка» (рис. 7) аналогично нанопорошку композиции W–Ni–Fe, полу-

ченной в плазмохимическом процессе ранее [20]. Однородное распределе-

ние со структурой «ядро–оболочка» также наблюдается в порошках компо-

зиции W–Y2O3, полученных другими способами [22, 23].  
Исследование рентгенофазового состава индивидуальных нанопорош-

ков показало, что в нанопорошок вольфрама (W) состоит из кубической  
-фазы W и следов оксида W3O, а нанопорошок оксида иттрия (Y2O3) – из 

кубической и моноклинной модификаций оксида.  
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Рис. 7. ПЭМ микрофото и карты распределения основных элементов (W, Y и O) для по-

лученных нанопорошков композиции W–Y2O3 с заданным содержанием оксида иттрия: 

0,3 (а), 1,2 (б) и 5,0 (в) мас. %. Результаты элементного ЭДС-анализа для содержания 
Y/O с разных полей соответствуют диапазонам: 0,50–0,84/0,29–0,55 (а),  

0,20–0,31/0,15–0,45(б), и 3,02–3,31/1,11–2,59 мас. % (в) 
 

 
Рис 8. Рентгенограмма нанопорошковых композиций W–Y2O3  

с разной концентрацией оксида иттрия: 0,3 (а), 1,2 (б) и 5,0 (в) мас. % 
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По результатам проведенного рентгенофазового анализа в нанопорошке 

композиции W–Y2O3 (рис. 8) основными фазами являются -фаза воль-

фрама (W) и следы оксида (W3O). Присутствие Y2O3 малозаметно на рент-

генограммах для композиций W–Y2O3 с концентрациями Y2O3 до 1,2 мас. % 
ввиду плохой чувствительности определения оксида иттрия в композиции 

W–Y2O3. 
В сравнении с нанопорошком вольфрама для наночастиц композиции  

W–Y2O3 отмечены незначительные увеличения параметра решетки (а) с 3,166 
до 3,167 Å и размера кристаллита (ОКР) с 32 до 36–38 нм. 

 

Заключение 

 
Выполнены экспериментальные исследования плазмохимического син-

теза при взаимодействии с водородсодержащей плазмой смеси оксида воль-

фрама WO3 и ацетата иттрия с целью получения нанопорошка композиции 

W-Y2O3 с максимально равномерным распределением оксида иттрия в диа-

пазоне концентраций 0,3-5,0 масс.%. в композиции.  
Установлены закономерности формирования композитного нанопорошка 

W–Y2O3 в потоке термической плазмы, и определены параметры проведе-

ния плазмохимического синтеза, при которых достигается наиболее полное 

превращение исходных реагентов в целевые продукты (W и Y2O3) с равно-

мерным распределением оксида иттрия (Y2O3) в диапазоне концентраций 

0,3–5,0 мас. % в получаемом нанопорошке композиции W–Y2O3. 
Значение удельной поверхности для нанопорошков композиции W–Y2O3 

находится около 5–8 м2/г, что соответствует среднему размеру частиц (Dср, 
БЭТ) около 40–80 нм. По результатам гранулометрического анализа нано-

порошки системы W–Y2O3 имеют средний размер (D50) около 0,06 мкм и 

диапазон присутствия частиц от 0,02 до 1,2 мкм. 
По результатам рентгенофазового анализа определено, что в полученном 

нанопорошке композиции W–Y2O3 основными фазами являются устойчивая 

кубическая -фаза вольфрама W и следы W3O; присутствие Y2O3 малоза-

метно. При сравнении с наночастицами вольфрама для композиции W–Y2O3 
отмечены незначительное увеличение параметра решетки (а) с 3,166 до 

3,167 Å и незначительное увеличение размера кристаллита (ОКР) с 32 до  
36–38 нм. 

С использованием методов электронной микроскопии и элементного 

ЭДС-микроанализа установлено, что достигается равномерное распределе-

ние оксида иттрия по поверхности всех наночастиц вольфрама в виде тон-

ких пленок и отдельных наночастиц. Общее расчетное содержание оксида 

иттрия в композиции W–Y2O3 согласно методу ЭДС элементного микроана-

лиза соответствует содержанию 0,3; 1,3 и 4,5 мас. % для смеси исходного 

сырья и также находится на уровне однородного распределения с концен-

трацией (Y2O3) 0,8 ± 0,5; 1,1 ± 0,6 и 3,8 ± 0,9 мас. % для получаемых нано-

порошков композиции W–Y2O3 с заданным содержанием 0,3; 1,2 и 5,0 мас. % 
соответственно.  
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Результаты анализов на содержание газовых примесей показали, что об-

щее содержание углерода находится около 0,03–0,04 мас. %, а содержание 

кислорода – на уровне 2,2–2,6; 1,7–2,0, 3,5–5,0 мас. % для нанопорошков 

композиции W–Y2O3 с заданной концентрацией оксида иттрия 0,3; 1,2 и  
5,0 мас. % соответственно. Содержание азота в нанопорошках W и компо-

зиции W–Y2O3 (0,3–5,0 мас. %) находится на уровне 0,1–0,2 мас. % для нано-

порошка и в большей степени соответствует физической адсорбции на по-

верхности наночастиц. Лучшей концентрацией оксида иттрия для синтеза 

композиции W–Y2O3 можно считать 1,2 мас. % ввиду стабилизации и стой-

кости такого состава композиции к окислению ([O] = 1,7–2,0% с учетом рас-

четного содержания кислорода в оксиде иттрия композиции [O]Y2O3 = 0,26%) 
относительно нанопорошка чистого вольфрама ([O] = 2,2–2,4%). 
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