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AHHoOTanusi: TlpuBeneHsl pe3yabTaThl UCCIIEMOBAHUS BIMSAHHSA TEXHOJIOTHIEC-
KUX PEeXKUMOB 3JICKTPOXHMHUYECKOTO MOIYyYECHHS YIbTPAMHKPOJHMCIEPCHBIX IMOPOIIKOB
OKCHUIOB HHUKECJIA Ha MCPEMEHHOM CHUHYCOMJAJIbHOM TOKE Ha HUX XUMUYECKHN U rpany-
JIOMETPUYECKUN COCTaBBI.

BBenenue

CBoiicTBa OKCHIOB METAJLIOB BO MHOTOM 3aBHCAT OT CIOoco0a MX MOTydeHUs. BoI-
CYIICHHBIC ¥ TIPOKaJICHHBIE 00pa3Ibl OKCUIOB HUKEIS, IMOTydeHHBIC PA3TUIHBIMA CIIO-
co0amu, aHANM3UPOBAIMCH MHOTUMHE aBTopamu [1-3]. OmHako 10 HACTOAIIETO BpeMe-
HHU B JIUTEpaType He 00CYKIalCs BOIMPOC O COCTaBE M CBOWCTBAX MPOIYKTOB, CHHTEC3H-
POBAHHBIX C MOMOIIBIO pa3pylIEHUS] METAJUIMYECKOTO HHUKENs Ha MEPEMEHHOM CHHY-
COMJAIIBHOM TOKE pa3IMYHON 4acTOTHI.

JKcNepuMeHTAJbLHAS YaCTh M 00Cy:KAeHue Pe3yJIbTaTOB

ITopomuky oxcuaa HUKeENS MOJTY4EHBI U3 HUKENIEBBIX 3JEKTPOJOB HA MEPEeMEHHOM
CHHYCOMIAJIBHOM TOKE MO METOAWKE, ONMCAHHOH B padote [4] mpu pa3inudHBIX TEXHO-
normyeckux pexxknmax (koHmeHTparuu 17 M NaOH, temneparype 7= 70 °P, mioTHO-
cri ToKa i = 2,5 A/em?, wactore mepeMeHHOTO0 Toka f=20...70 I'm 1 yapTpa3ByKOBOM
BO3JICHCTBUN).

CuHTe3MpOBaHHBIE MOPOIIKH OKCHAA HHUKEIS HCCICAOBAINCH METOJAMHU CKaHU-
PYIOIIEH JIEKTPOHHONH MHUKPOCKOIHMH, TUHAMHYECKOTO PacCeMBaHUs CBETA, TEPMOTpa-
BUMeTpuH U nuddepeHmnansHoi ckaHupyroleil kajtopumerpun, bpaynepa—Ommera—
Teitnmopa (BIT). Takxke mpoBoaMics peHTreHO(a30BbIi aHan3 (PDA) morydeHHBIX
MIOPOIIKOB.

Ilo maHHBIM 31EKTPOHHOW MMKPOCKONHM MOJY4YEHHBIE MOPOIUKH IOCIE CYIIKH
npu 100 °C monuaucnepcHBI, YacTUIBI HUMEIOT IUIOCKYIO CTPYKTYPY C «pPBAaHBIMHI)
kpasimu. [IpoBeneHHBIE HCCIENOBaHNUSA HAa CKaHHPYIOUEM MHKPOCKOIE MOKa3ajiH, YTo
TOPOIIKK OKCHJA HUKEISI MPEACTABIIOT cO00H ariioMepaTsl OMMHOYHBIX dacTuil. Pas-
Mep arjaoMepaToB IOJYy4aeMOTO OKCHAA HHUKENIS 3aBHCHUT OT NPHUMEHSEMOH YacTOTHI
TIEPEMEHHOT0 CHHYCONAAIBHOTO ToKa. [lopommkn okcuma HUKENs, MOoydeHHbIe IPH Yac-
tote Toka 20 I'm, mpeacTaBisioT co00i ariioMepaThl OJHHOYHBIX YAaCTHII C pa3MEpaMHu,
npuBeeHHBIMA K cheprdeckum, oT 40 no 100 HM; mpu gactote Toka 50 I’ pasmep
arJioMepaToB HaxoauTcs B Auanazone 10...40 HM.
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JlanbHeiiee yBeIMYeHUE YaCcTOTHI TOKA MPUBOIUT K ()OPMUPOBAHUIO MOPOIIKOB
OKCHJIa HHUKEI ¢ pazMepamu 110 25 HM. Bo3jeiicTBrue ynbTpa3Byka MOMUMO YBeIHUe-
HUS BBIXOJIa TIPOJYKTa TO3BOJIIET JOONTHCS IMOIYYEHHS MOPOIIKa ¢ HEOOJIBIINUM pas-
O6pocom 1o pazmepam ot 10 1o 15 HM™.

ITo pesynbratam aHaiaM3a TrpaHyJIOMETPHYECKOTO COCTaBa MOPOIIKA MOXKHO CJie-
JaTh 3aKJII0YEHHE, YTO C POCTOM YacCTOTHI MIEPEMEHHOTO TOKA IPOWCXOIHUT YMEHBIIE-
HHUE pa3MEpOB YaCTHI]. DTO CBS3aHO C yMEHBIICHUEM BPEMEHH 00Pa30BaHMUS OKCHIHBIX
3apoJIBIIIeH B aHOIHBIN MOJYIIEPHOA TOKa ¢ POCTOM YacTOTHl M3MEHEHHUS HOJISIPHOCTH
3JEKTPOAA.

CocTaB NMPOAYKTOB pa3pyIICHUs 3aBUCUT OT NMPUMEHsAEMON 4acTOThl TOKa. Tak B
17 M NaOH npu gactoTax nepemenHoro toka o6osiee 70 'y 00pa3yroTcest cMech IByXBa-
JICHTHBIX U TPEXBAJICHTHBIX OKCHJOB HUKEJS HECTEXHOMETPUIECKOTO COCTaBA 3€JICHOTO
I[BETA, COJIepaKaIasi MPEUMYIIECTBEHHO OKCHJI ABYXBaJCHTHOro HuKes. [1pyn MeHbIIux
JacToTax 00pas3yloTcs MOPOIIKH YEPHOTO I[BETA, XapaKTepHbIE I CMECEH, coaepika-
muX OOJBIIYIO JOTI0 OKCHIAa TPEXBAJICHTHOTO HHUKENS (Ipu yactoTe Toka 20 I’ cMech
okcunoB HuKenss uMeer coctaB NiO*NiOOH), uro moarBepikaaeTcsi HCCICIOBAHUSIMHA
2JIEMEHTHOTO COCTaBa MOPOIIKOB (Tabm. 1).

[MopomIok, momy9YeHHBIH TpH JIy4IIeM 0 BEIXOAY mpoaykra pexkume (17 M NaOH,
f=20Tn, T="70°P) uccaemopancst merogamu BOT u TepmorpaBuMeTpuH. 3HAUCHU
yAETbHOHN MOBEPXHOCTH M KaXYIIMHCA 00BEM MHUKPO- M ME30IOp MOPOIIKOB PaBHBI
90 M*/r 1 0,053 cM>/T COOTBETCTBEHHO.

Kak ykaszwsiBasioch panee [5], B mpoliecce 3JIeKTpOJu3a Ha TIEpEMEHHOM TOKE pas-
JMYHBIX METAIJIOB BO3MOXKHO OOpa30BaHHE OKCHUAHBIX ()OPM KaK THAPATUPOBAHHOTO,
TaK ¥ He THUAPATUPOBAHHOTO XapaKTepa.

Bnusinue TemmepaTyphl B BO3IYIIHOM Cpelle Ha COCTOSHHE YIbTPaIHCHEPCHBIX
MTOPOIIKOB OKCHAA HUKEJS HCCIIEA0BATIOCH C MOMOIIBI0 MPHOOpa CHHXPOHHOTO TEPMHU-
geckoro aHanmmza STA 449 F3 Jupiter ¢upmer NETZSPH (I'epmanus). JepuBaTorpam-
MBI IOJYYEHBI IPU CIENYIOMMX YCIOBHsIX: Macca HaBecku m — 30,233 Mmr; cKOpocTh
HarpeBa — 10 K/mMun; koneunas temmneparypa — 1100 °C. IIpoBenennsiii nuddepenm-
IPHO-TEPMHUUYECKUH aHAIN3 10 3aBHCHUMOCTH TIPOM3BOIHOM HANpsDKCHUS 1O Macce
dU/dm ot TemmepaTypbl TOKa3all, 4TO MPOAYKT MPEICTABIAET COOOH CIOKHYIO THII-

PaTHPOBAaHHYIO CHCTEMY OKCHIOB HHMKENS, KOTOpBIE MAETHIPATUPYIOT CTYNEHYaTo
(puc. 1). epeerit u3 3HH0TepMUdeckuX 3 dekror B uaTEepBase 5...150 °C cBumeremsb-
CTBYeT 00 yJajieHMM CBOOOIHOM BJIarW M3 MPOAYKTa, IOTEPsS MacChl IPU 3TOM COCTaB-
et 2,41 %. Bropoit u mocnenyromue sHmoTepMHUYecKHe 3(D(HEKThI B HHTEpBaJC
150...290 °C, no-BunuMoMy, CBSI3aHBI C yAaJeHHEM THApaTHON Boabl. OOImIas yObUIb
MAacchl ¢ y4eTOM aacopOIMOHHOM BosI paBHa 16 %. IIpu Temneparype 300 °C nponc-
XOIUT TIEPEeX0o]] U3 TPEXBAJICHTHOTO COCTOSHHUS HUKENS B ABYXBaJICHTHOE, YTO MOJ-
TBepkaaeTcs Taike AaHHBIMH PDA. IlomydeHHBIE MOPOIIKM OKCHAA HUKENIS HMEIOT

HEPEMEHHBIN cocTaB, oToOpaxaeMslii popmyrnoi (NiO),(NiOOH),zH,O. B nutepaty-

Tab6muma 1
3J’leMeHTHI>Il7[ COCTaB MOPOIIKOB OKCHU/IA HUKEJIA,
MOJIYYE€HHOI'0 MIPH PA3JIMYHBIX PeKUMaX
£, Tu i, Alem? Ni, % 0, % pumec, % O/Ni
20 39,79 58,90 1,31 1,48
50 2,5 39,93 58,30 1,77 1,46
70 46,20 52,82 0,98 1,14
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Puc. 1. Tepmorpasumerpus (1) u nuddepeHnnanbHasi CKaHUPYOLIast
Kaj10puMeTpus (2) yabTPaAUCIePCHOI0 MOPOLIKA OKCUAA HUKEIS

pe UMEIOTCS yKa3aHUA Ha TO, YTO B YCIIOBUAX JICKTPOXUMHUECKOTO OKUCIICHHS HUKETIS
B IIEJIOYHBIX CPeAax BO3MOXHO 0Opa3oBaHHE YEPHOTO OKCHA, COJACPXKAIIEro, Kpome
OKCHJIOB HUKEJISL, aKTUBHBII KHCIIOPO, U HE UMEIOIIEro CTPOTOro CTEXHOMETPHUECKOTO
COCTaBa.

Pentrenoa3oBblii aHaIM3 MOPOLIKOB OKCH/A HHUKEJNs, BBICYLICHHBIX NIPU TEMIIe-
parype 100 °C, mokasai, 9TO MOPOIIOK OKCHIA HHUKEIS PEHTTCHOAMOPQHEIA (pHc. 2).
Pesynbratel POA mo3BoisitoT KoHCTaTHpOBaTh, 4To Ipu 300 °C HabmromaeTcs Hadalio
KPHCTAJUTU3aLUU peHTreHoaMopdHBIX 00pa3uoB. Ha peHTreHorpamMmax oOHapy»KeHBI
pedIIeKChI, COOTBETCTBYIOIINE MEKIUIOCKOCTHBIM paccrostausm 0,242; 0,207; 0,1474;
0,1259 HM, 1O COBOKYITHOCTH KOTOPBIX IPOKAJIIEHHBIE 00pa3Ibl MOKHO UIEHTU(QHIIUPO-
BaTh Kak okcus HuKesst (II).
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Puc. 2. PeHTreHOrpaMMbl OPOIIKA OKCH/IA HUKEJIsI, TOJY4YeHHOI0 IPH 4acToTe
nepeMeHHOr0 CHHYCOUAATbHOro Toka 20 (a), 50 (6) I'u, 20 'y + yasTpa3Byk (6),
T="70°C,i=2,5 A/cM* i NPOKAJIEHHOT0 NIPH TemMmepaType, °C:
1-100;2 —300; 3 —600
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Tabuma 2

CpenHuii pa3Mep 4acTHIl MOJYYEHHOT0 MOPOLIKA OKCUAA HUKEJISI, HM

£ T D300 Do
20 6 37
50 4 32
20%* 3 27

*I1pu HaNOXKeHHUN yIbTpa3Byka yactoToi 20 I'.

[Tpu noBeIeHHN TeMneparypsl 0opadotku g0 600 °C wactuipl nprodperaroT 60-
Jiee npaBUIbHbIE (YOPMBI, TPOUCXOANT KPUCTAIIIM3ALMSI TOPOLIKOB. M3 IIMPHHBI TUKOB
Ha pPEHTreHOrpaMMax XOpOILIO IPOCIIEKUBAETCS 3aBHCUMOCTh Pa3MEpOB YaCTHIl IO-
pOIIIKa OT TeMIIEpaTyphl IPOKAIHBaHHS.

Cpennuii pasmepa gacTun onpezessuics no ¢popmyie Censkosa—Illeppepa

D =K\ /(Bcos®),

rae K — koaddunument, paBueiid 0,94 mnsd peHTreHOTpagUIecKOro aHaim3a; A — JUIHHA
pentrenoBckoit Gonnel, A = 1,54052 A; B — momymmpuna muka, pan.; © — aubpaxiu-
OHHBIH YroJ IMKa, Ipas.

PesynbraThl pacyera cpeHero pa3Mepa 4acTUll OKCHa HUKEIs,, CHHTE3UPOBaHHO-
ro npu yactotax Toka 20 u 50 I'ir u Temneparypax npokanuBanus 300, 600 °C, npuse-
JIEHEI B Ta0I. 2.

TakuM 00pa3oM, MpoBeeHKE Tpolecca MPH Pa3IMYHOI YacToTe TOKAa W YJIbTpa-
3BYKOBOM BO3ICHCTBHUHU MO3BOJISIET MOJYYaTh YJIbTPAMHUKPOIUCIEPCHBIE MOPOIIKH OK-
CH/Ia HUKEIIS OTPENICICHHOT0 XUMHIECKOTO COCTaBa U pa3Mepa.
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Abstract: The results of study of the impact of process modes of electrochemical
production of ultra-micro-dispersed nickel oxide powders on alternating sinusoidal
current on their chemical and particle size distribution.

Untersuchung des Bestandes und der Eigenschaften
des ultramikrodispersen Pulvers des Nickeloxides, das auf dem variabelen
sinusformigen Strom von der elektrochemischen Weise syntesiert wurde

Zusammenfassung: Es sind die Ergebnisse der Forschung des Einflusses der
technologischen Regimes des elektrochemischen Erhaltens der ultramikrodispersen
Pulver der Nickeloxide auf dem variabelen sinusférmigen Strom auf ihren chemischen
und granulometrischen Bestand angefiihrt.

Etude de la composition et des propriétés de la poudre ultramicrodispersée
par un moyen électrochimique sur un courant alternatif sinusoidal

Résumé: Sont cités les résultats de 1’étude de I’influence des régimes
technologiques de I’obtention électrochimique des poudres ultramicrodispersées du
dioxyde de nickel sur un courant alternatif sinusoidal en ce qui concerne leur
composition chimique et granulométrique.
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