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Èçó÷åíî îáðàçîâàíèå ìèêðîêàïñóë ñ ÿäðîì èç íàíî÷àñòèö TiO2 â îáîëî÷êå èç
ïîëèýòèëåíãëèêîëÿ ïðè èìïóëüñíîì ðàñøèðåíèè (äëèòåëüíîñòü èìïóëüñà 400 ìêñ)
ñâåðõçâóêîâîé ñòðóè ñóñïåíçèè TiO2 â ñâåðõêðèòè÷åñêîì ðàñòâîðå ïîëèýòèëåí-
ãëèêîëÿ (PEG 8000) â CO2 â ôîíîâûé ãàç (He). Ïîêàçàíî, ÷òî ðàçìåð êàïñóë è
ñîäåðæàíèå â íèõ TiO2 çàâèñÿò îò äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà â êàìåðå íàïóñêà â
èíòåðâàëå îò 0,125 äî 3 àòì. Îïðåäåëåíû âåðõíÿÿ (1,5 àòì) è íèæíÿÿ (0,25 àòì)
ãðàíèöû îáëàñòè äàâëåíèé, ïðè êîòîðûõ îáðàçóþòñÿ ìèêðîêàïñóëû ñ îòíîñè-
òåëüíî âûñîêèì ñîäåðæàíèåì äèîêñèäà òèòàíà.

Ê ë þ ÷ å â û å  ñ ë î â à: èìïóëüñíàÿ ñâåðõçâóêîâàÿ ñòðóÿ, ìèêðîêàïñóëèðîâàíèå,
íàíî÷àñòèöû TiO2.

ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Èññëåäîâàíèÿ è ðàçðàáîòêè â îáëàñòè òåõíîëîãèè ðÿäà íîâûõ ìàòåðèàëîâ,
ïðåäñòàâëÿþùèõ ñîáîé çàùèùåííîå èíåðòíîé îáîëî÷êîé àêòèâíîå ÿäðî, â çíà÷è-
òåëüíîé ñòåïåíè ïîñâÿùåíû ïîëèìåðíûì ìèêðîêàïñóëàì [1]. Â ïîñëåäíèå ãîäû
àêòèâíî ïðîâîäÿòñÿ èññëåäîâàíèÿ ñ öåëüþ ðàçâèòèÿ ìåòîäîâ ïîëó÷åíèÿ ìèêðî-
êàïñóë ñ èñïîëüçîâàíèåì ñâåðõêðèòè÷åñêèõ ôëþèäîâ (ÑÊÔ), â îñíîâíîì ñâåðõ-
êðèòè÷åñêîãî (ÑÊ) äèîêñèäà óãëåðîäà [2]. Ýòîò ïîäõîä îáåñïå÷èâàåò ýêîëîãè÷å-
ñêóþ è ìåäèöèíñêóþ áåçîïàñíîñòü èç-çà îòñóòñòâèÿ òîêñè÷íûõ îðãàíè÷åñêèõ
ñîåäèíåíèé â òåõíîëîãè÷åñêèõ öèêëàõ.

Îäíèì èç ñïîñîáîâ ïîëó÷åíèÿ ìèêðîêàïñóë ñëóæèò ìåòîä áûñòðîãî ðàñøèðå-
íèÿ ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ðàñòâîðà (Rapid Expansion of Supercritical Solutions — RESS)
â îáëàñòü ïîíèæåííîãî äàâëåíèÿ [3]. Ìåòîä RESS çàíèìàåò îäíî èç âåäóùèõ ìåñò
ïî ïóáëèêàöèÿì è ïàòåíòàì íà òåìó îáðàçîâàíèÿ íàíî÷àñòèö ñ èñïîëüçîâàíèåì
ÑÊÔ [4]. Íåïðåðûâíûé ðåæèì èñòå÷åíèÿ â ìåòîäå RESS è åãî ðàçëè÷íûõ ìîäè-
ôèêàöèÿõ ïðèâëåêàòåëåí äëÿ ÑÊÔ òåõíîëîãèé ñâîåé ïðîñòîòîé è íèçêîé ñòî-
èìîñòüþ îáîðóäîâàíèÿ. Îäíàêî òàêîé, ïî ñóùåñòâó òåõíîëîãè÷åñêèé, ìåòîä ñ íå-
ïðåðûâíûì ðåæèìîì èñòå÷åíèÿ ìàëîïðèãîäåí äëÿ èçó÷åíèÿ åäèíè÷íîãî àêòà
ôîðìèðîâàíèÿ ìèêðîêàïñóë, çàâèñÿùåãî îò ñâîéñòâ ïîëèìåðà (ñòðîåíèÿ, ðàñòâî-
ðèìîñòè â ÑÊÔ), êîíöåíòðàöèè è ñâîéñòâ èíêàïñóëèðîâàííîãî âåùåñòâà, à òàêæå
îò óñëîâèé íàïóñêà — êîíñòðóêöèè ñîïëà, äàâëåíèÿ è òåìïåðàòóðû êàê â êàìåðå
èñòî÷íèêà (ñîïëà), òàê è â êàìåðå íàïóñêà.
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Îáðàçîâàíèå ìèêðîêàïñóë, ñîäåðæàùèõ íàíî÷àñòèöû äèîêñèäà òèòàíà,
ïðè èìïóëüñíîì ðàñøèðåíèè ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ðàñòâîðà â ôîíîâûé ãàç

Íàñòîÿùàÿ ðàáîòà ñòèìóëèðîâàëàñü èçó÷åíèåì âîçìîæíîñòè ïîëó÷åíèÿ ìèêðî-
êàïñóë äèîêñèäà òèòàíà â êà÷åñòâå ìèøåíåé äëÿ âçàèìîäåéñòâèÿ ñ ôåìòîñåêóíä-
íûìè ëàçåðíûìè èìïóëüñàìè è ïîëó÷åíèÿ æåñòêîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ
äëÿ öåëåé ìåäèöèíñêîé ðàäèîëîãèè [5].

Ýêñïåðèìåíòàëüíûé êîìïëåêñ ñîñòîèò èç ðåàêòîðà âûñîêîãî äàâëåíèÿ äëÿ
ïîëó÷åíèÿ ñóñïåíçèè TiO2 â ðàñòâîðå ïîëèýòèëåíãëèêîëÿ (PEG 8000) â ÑÊ-
ÑÎ2 ïðè çàäàííûõ äàâëåíèè è òåìïåðàòóðå, ñîïëà ñ ðåãóëèðóåìûìè äëèòåëüíî-
ñòüþ è ñêâàæíîñòüþ èìïóëüñà äëÿ íàïóñêà â êàìåðó ñ ôîíîâûì ãàçîì è ïîä-
ëîæêîé äëÿ íàïûëåíèÿ.

Èçìåíåíèå â ýêñïåðèìåíòå óñëîâèé â ðåàêòîðå âûñîêîãî äàâëåíèÿ (òåìïåðà-
òóðà, äàâëåíèå, ñîñòàâ ñóñïåíçèè) è äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà ïîçâîëÿåò ìåíÿòü
ñâîéñòâà îáðàçóþùèõñÿ ìèêðîêàïñóë (ðàçìåð, ñîñòàâ). Èçìåíåíèÿ æå äëèòåëüíî-
ñòè è ñêâàæíîñòè èìïóëüñà âàðüèðóþò ïîâåðõíîñòíóþ ïëîòíîñòü íàïûëåííûõ
ìèêðîêàïñóë è òåì ñàìûì ïîçâîëÿþò èçáåæàòü èõ êîàãóëÿöèè íà ïîäëîæêå.

Îñîáî îòìåòèì, ÷òî â òàêîì ýêñïåðèìåíòå, ïî-âèäèìîìó, ìîæíî ïðèáëèçèòüñÿ
ê èäåàëüíûì óñëîâèÿì èçîëèðîâàííûõ íå âçàèìîäåéñòâóþùèõ äðóã ñ äðóãîì
ïîëèìåðíûõ ìîëåêóë, ïîçâîëÿþùèì èçó÷àòü ïåðåõîä «êëóáîê — ãëîáóëà» â ÷èñ-
òîì âèäå. Ýòî ñâÿçàíî ñ âîçìîæíîñòüþ îñóùåñòâëåíèÿ â èìïóëüñíûõ ñòðóÿõ áåñ-
ñòîëêíîâèòåëüíîãî ðåæèìà ðàñøèðåíèÿ ãàçîâîãî ïàêåòà. Â ýêñïåðèìåíòàõ ñ ðà-
ñòâîðàìè ðåàëüíûõ ìàêðîìîëåêóë ïðè îáû÷íûõ óñëîâèÿõ ýòî ïðèâîäèò ê ðÿäó
òðóäíîñòåé [6].

Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî õîòÿ îáùèå ïðèíöèïû îáðàçîâàíèÿ íåïðåðûâíûõ ñòðóé
ïðè ðàñøèðåíèè ÑÊ ðàñòâîðà ÷åðåç ñîïëî îáñóæäàëèñü â ðàáîòàõ [7—9] è ïðåäëà-
ãàëèñü ñîîòâåòñòâóþùèå ìàòåìàòè÷åñêèå ìîäåëè [10—12], ïîñëåäíèå ïîëíîñòüþ
ñîîòâåòñòâóþò óñëîâèÿì ïðîâåäåíèÿ RESS-ýêñïåðèìåíòîâ è, â ÷àñòíîñòè, îãðàíè-
÷èâàþòñÿ îïèñàíèåì íåïðåðûâíîãî ðåæèìà ðàñøèðåíèÿ â ôîíîâûé ãàç ñ äàâëå-
íèåì 1 àòì. Âëèÿíèå äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà â êàìåðå íàïóñêà íà ïðîöåññ îáðà-
çîâàíèÿ ìèêðîêàïñóë íå èçó÷àëîñü.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïîëó÷åíû ìèêðîêàïñóëû äèîêñèäà òèòàíà, èññëåäîâàíî
âëèÿíèå äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà â êàìåðå íàïóñêà íà èõ îáðàçîâàíèå, ðàçìåðû è
ñîñòàâ.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 1. Ðåàêòîð âûñîêîãî
äàâëåíèÿ 1 («Andorra», Premex), ïðåäíàçíà÷åííûé äëÿ ïîëó÷åíèÿ ñóñïåíçèé â
ÑÊÔ, ñíàáæåí âåíòèëÿìè (Swagelok) äëÿ íàïóñêà ãàçà 2, ñáðîñà äàâëåíèÿ 3 è
íàïóñêà ñâåðõêðèòè÷åñêîé ñóñïåíçèè 8 â èìïóëüñíûé êëàïàí 9, ñêîðîñòíîé ìàã-
íèòíîé ìåøàëêîé 5 (Premex Reactor AG) è ìàíîìåòðîì 4 (Swagelok, òî÷íîñòü 5
àòì). Ðåàêòîð ïîìåùåí â ìåäíûé áëîê 6 íàãðåâàòåëÿ 7 (IKA HCT basic), îáåñïå÷è-
âàþùèé êîíòðîëèðóåìûé (ñ òî÷íîñòüþ 0,1 Ñ) íàãðåâ. Îáúåì ðåàêòîðà ñîñòàâëÿ-
åò 60 ñì3 ñ ìàêñèìàëüíî äîïóñòèìûìè äàâëåíèåì 300 àòì è òåìïåðàòóðîé 475 Ê.

Èñòî÷íèêîì èìïóëüñíîé ñòðóè ñëóæèò êîíè÷åñêîå ñîïëî (äèàìåòð ãîðëîâèíû
0,6 ìì, âûõîäíîé äèàìåòð íà ñðåçå ñîïëà 4 ìì, äëèíà 25 ìì), êîòîðîå çàïèðàåòñÿ
ýëåêòðîìàãíèòíûì êëàïàíîì 9 (General Valve). Ïåðåä ïðîâåäåíèåì î÷åðåäíîãî
ýêñïåðèìåíòà êàìåðà íàïóñêà 10 ïðåäâàðèòåëüíî âàêóóìèðóåòñÿ ôîðâàêóóìíûì
íàñîñîì DUO 016B 11 (Balzers), ïîñëå ÷åãî â íåå ñ ïîìîùüþ âåíòèëÿ 13 ïîäàåòñÿ
ôîíîâûé ãàç äî íóæíîãî äàâëåíèÿ, êîíòðîëèðóåìîãî ìàíîìåòðîì 17. Ïîäëîæêàìè
äëÿ íàïûëåíèÿ ñëóæèëà ìåäíàÿ ôîëüãà ñ ðàáî÷åé ïîâåðõíîñòüþ äèàìåòðîì 5 ìì.
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Ïîäëîæêè ïîìåùàëèñü â êàìåðó íàïóñêà íà ðàññòîÿíèè 10 ñì îò ñðåçà ñîïëà. Â
êà÷åñòâå ôîíîâîãî ãàçà èñïîëüçîâàëñÿ ãåëèé, êîòîðûé íàïóñêàëñÿ èç áàëëîíà 16.

Âëèÿíèå äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà â êàìåðå íàïóñêà íà îáðàçîâàíèå ìèêðîêàï-
ñóë äèîêñèäà òèòàíà èññëåäîâàëîñü â äèàïàçîíå 0,125—3 àòì. Ñóñïåíçèÿ TiO2

(ÿäðî ìèêðîêàïñóëû) â ðàñòâîðå PEG 8000 (ñîðàñòâîðèòåëü — ýòàíîë) â ñâåðõ-
êðèòè÷åñêîì CO2 ðàñøèðÿëàñü ÷åðåç èìïóëüñíîå ñîïëî, è êîìïîíåíòû ñòðóè
îñàæäàëèñü íà ïîäëîæêå â êàìåðå íàïûëåíèÿ.

Ñîñòàâ ñóñïåíçèè áûë âûáðàí ñîãëàñíî ðàáîòàì [13, 14]. Â ýêñïåðèìåíòå èñ-
ïîëüçîâàëèñü ñëåäóþùèå âåùåñòâà: îêñèä óãëåðîäà ÑÎ2 ìàðêè 4,8 (99,998 %),
ãåëèé ìàðêè À (÷èñòîòà 99,9%), íàíî÷àñòèöû TiO2 ðàçìåðîì 21 íì (ïðîèçâîäñòâî
Sigma-Aldrich Corporation), PEG 8000 (ïðîèçâîäñòâî Sigma-Aldrich), ýòàíîë 95 %
(ïðîèçâîäñòâî ÎÎÎ Ôåðåéí Áðûíöàëîâ). Â ýêñïåðèìåíòàõ ñîñòàâ ñóñïåíçèè áûë
ñëåäóþùèì (â âåñîâûõ %): äèîêñèä óãëåðîäà — 70,4, ýòàíîë — 27,1, ïîëèýòèëåí-
ãëèêîëü (PEG 8000) — 2,2 è äèîêñèä òèòàíà — 0,3. Ðàñ÷åò íåîáõîäèìîãî êîëè-
÷åñòâà äèîêñèäà óãëåðîäà âûïîëíÿëñÿ íà îñíîâå óðàâíåíèÿ Ïåíãà — Ðîáèíñîíà
[15]. Ýòî äâóõïàðàìåòðè÷åñêîå óðàâíåíèå äàåò îäíî èç íàèìåíüøèõ ñðåäíèõ îòíîñè-
òåëüíûõ îòêëîíåíèé îò ýêñïåðèìåíòàëüíûõ äàííûõ (3 %) â êëàññå êóáè÷åñêèõ
óðàâíåíèé [16]. Ïðè ðàñ÷åòå íà äàííûé ðåàêòîð ìàññà äèîêñèäà òèòàíà ñîñòàâèëà
0,87 ã, ìàññà PEG 8000 — 0,96 ã, ýòàíîëà — 11,82 ã, à îáúåì ÑÎ2 — îêîëî 15,3 ë
ïðè äàâëåíèè è òåìïåðàòóðå íàïóñêà 1 àòì è 22 Ñ.

Íàïûëåíèå ïðîâîäèëîñü ñëåäóþùèì îáðàçîì: ïðåäâàðèòåëüíî â ðåàêòîð çà-
ãðóæàëèñü íåîáõîäèìûå êîëè÷åñòâà TiO2, PEG 8000 è ýòàíîëà è âûïîëíÿëàñü åãî
ãåðìåòèçàöèÿ. Çàòåì îñóùåñòâëÿëñÿ êîíòðîëèðóåìûé ñ ïîìîùüþ ðàñõîäîìåðà EN
ISO 2503 ôèðìû GCE 15 íàïóñê ãàçîîáðàçíîãî CO2 ñ îäíîâðåìåííûì âûìîðà-
æèâàíèåì åãî æèäêèì àçîòîì â ðåàêòîðå. Òåìïåðàòóðà è äàâëåíèå â ðåàêòîðå

Ðèñ. 1. Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè:
1 — ðåàêòîð âûñîêîãî äàâëåíèÿ; 2 — âåíòèëü íàïóñêà ãàçà; 3 — âåíòèëü ñáðîñà äàâëåíèÿ; 4 —
ìàíîìåòð; 5 — ñêîðîñòíàÿ ìàãíèòíàÿ ìåøàëêà; 6 — áëîê íàãðåâàòåëÿ; 7 — íàãðåâàòåëüíûé
ýëåìåíò; 8 — âåíòèëü íàïóñêà â êàìåðó; 9 — èìïóëüñíûé êëàïàí; 10 — êàìåðà ðàñïðîñòðàíåíèÿ
ñòðóè; 11 — ôîðâàêóóìíûé íàñîñ; 12 — ïîäëîæêà; 13 — âåíòèëü íàïóñêà ôîíîâîãî ãàçà; 14 —

áàëëîí ñ ÑÎ2; 15 — ðàñõîäîìåð; 16 — áàëëîí ñ ôîíîâûì ãàçîì; 17 — ìàíîìåòð
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Îáðàçîâàíèå ìèêðîêàïñóë, ñîäåðæàùèõ íàíî÷àñòèöû äèîêñèäà òèòàíà,
ïðè èìïóëüñíîì ðàñøèðåíèè ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ðàñòâîðà â ôîíîâûé ãàç

âûñîêîãî äàâëåíèÿ óñòàíàâëèâàëèñü 313 Ê è 160 àòì ñîîòâåòñòâåííî. Äëÿ äîñòè-
æåíèÿ îäíîðîäíîñòè ñóñïåíçèÿ íåïðåðûâíî ïåðåìåøèâàëàñü ìåøàëêîé. Áëîê
óïðàâëåíèÿ êëàïàíîì ïîäàâàë íà êëàïàí èìïóëüñ íàïðÿæåíèÿ äëèòåëüíîñòüþ
400 ìêñ (âðåìÿ â îòêðûòîì ñîñòîÿíèè) è ñî ñêâàæíîñòüþ 1,25  104 (âñåãî 30
èìïóëüñîâ). Äëÿ êàæäîé ñåðèè íàïûëåíèé â êàìåðó íàïóñêàëñÿ ôîíîâûé ãàç
(Íå) äî äàâëåíèé 0,125; 0,175; 0,25; 0,50; 1,00; 1,50; 2,00 è 3,00 àòì (ñ òî÷íîñòüþ
0,015 àòì). Ïåðåä ñëåäóþùèì íàïûëåíèåì ïîñëå ñìåíû ïîäëîæêè êàìåðà íàïóñ-
êà âàêóóìèðîâàëàñü è çàïîëíÿëàñü ôîíîâûì ãàçîì äî îäíîãî èç óêàçàííûõ âûøå
äàâëåíèé.

Ìèêðîêàïñóëû íà ïîäëîæêå èññëåäîâàëèñü íà ñêàíèðóþùèõ ýëåêòðîííûõ ìèê-
ðîñêîïàõ JEOLYSM-6490LV è LEO-1430VP, ïîçâîëÿþùèõ ïîëó÷àòü èçîáðàæåíèÿ
ñ ðàçðåøåíèåì 10 íì. Êîëè÷åñòâåííûé ýëåìåíòíûé ñîñòàâ êàïñóë èññëåäîâàí
ìåòîäîì ýíåðãîäèñïåðñèîííîãî ðåíòãåíîâñêîãî ìèêðîàíàëèçà (EDX).

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Ýëåêòðîííûå ôîòîãðàôèè íàïûëåííûõ ìèêðîêàïñóë, çàôèêñèðîâàííûõ íà ïîä-
ëîæêå â ýêñïåðèìåíòàõ ïðè ðàçíûõ äàâëåíèÿõ ôîíîâîãî ãàçà â êàìåðå íàïóñêà,
ïðèâåäåíû íà ðèñ. 2. Ïðè äàâëåíèÿõ 0,25 àòì è âûøå ìèêðîêàïñóëû ïðåäñòàâëÿþò
ñîáîé õîðîøî ñôîðìèðîâàííûå ïëîòíûå ñôåðû (ãëîáóëû).

Íà ðèñ. 3à ïðåäñòàâëåíà çàâèñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ òèòàíà â ìèêðîêàïñóëàõ îò
äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà. Èç ðèñóíêà âèäíî, ÷òî íàèáîëüøåå ñîäåðæàíèå TiO2

äîñòèãàåòñÿ ïðè äàâëåíèÿõ 0,5, 1,0 è 1,5 àòì è îíî ïðàêòè÷åñêè ïîñòîÿííî (20 àò.%),
ïîñêîëüêó ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ äèîêñèäà òèòàíà ìåòîäîì EDX ñîñòàâëÿåò
15%. Ôîíîâîå äàâëåíèå 0,25 àòì ÿâëÿåòñÿ, âåðîÿòíî, ìèíèìàëüíûì, ïðè êîòîðîì
åùå áûëè çàôèêñèðîâàíû ìèêðîêàïñóëû ïðàâèëüíîé ôîðìû (ãëîáóëû) è ñ äîñ-
òàòî÷íî âûñîêèì ñîäåðæàíèåì TiO2 (12 àò. %). Äàëüíåéøåå ïîíèæåíèå äàâëåíèÿ
ôîíîâîãî ãàçà ïðèâîäèò, ïî-âèäèìîìó, ê ïåðåõîäó ìèêðîêàïñóëû èç ñîñòîÿíèÿ
ãëîáóëû â êëóáîê [17], ÷òî íàðóøàåò åå ñèììåòðèþ è ñíèæàåò ñîäåðæàíèå íàíî-
÷àñòèö TiO2 â êàïñóëå, âåðîÿòíî, âñëåäñòâèå áîëåå ëåãêîãî èõ âûõîäà èç ðûõëîãî
êëóáêà. Òàê, ïðè äàâëåíèè 0,175 àòì íà ïîäëîæêå áûëè çàôèêñèðîâàíû êàê êàï-
ñóëû, ñîäåðæàùèå äèîêñèä òèòàíà (5 àò. %), òàê è êàïñóëû, íå ñîäåðæàùèå TiO2

(ðûõëûå ïîëèìåðíûå êëóáêè). Ïðè 0,125 àòì íà ïîäëîæêå áûëè çàôèêñèðîâàíû
òîëüêî ïîëèìåðíûå êëóáêè. Â ýêñïåðèìåíòàõ, ïðîâîäèìûõ ïðè äàâëåíèÿõ 2 è 3 àòì,
íà ïîäëîæêå íå áûëî çàôèêñèðîâàíî íèêàêèõ ìèêðîêàïñóë. Ïðåäïîëîæèòåëüíî,
ýòî ñâÿçàíî ñ ðàçðóøåíèåì ãëîáóë çà ñ÷åò óâåëè÷åíèÿ ÷àñòîòû ñòîëêíîâåíèé ñ
÷àñòèöàìè ôîíîâîãî ãàçà ïðè ïîâûøåíèè åãî äàâëåíèÿ. Âåðîÿòíî, ñîóäàðåíèÿ
ïðèâîäÿò ê íàðóøåíèþ ñïëîøíîé ñòðóêòóðû îáîëî÷êè.

Íà ðèñ. 3á ïðèâåäåíà çàâèñèìîñòü ðàçìåðà êàïñóë îò äàâëåíèÿ â êàìåðå íàïóñ-
êà. Â èíòåðâàëå äàâëåíèé 1,0—1,5 àòì ðàçìåðû ìèêðîêàïñóë ñîñòàâëÿþò 7—8 ìêì,
ïðè äàâëåíèè 0,5 àòì — ïðèáëèçèòåëüíî 30 ìêì, à ïðè äàâëåíèè 0,25 àòì —
60 ìêì.  Ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ ðàçìåðîâ ìèêðîêàïñóë 7 %. Ìîæíî ñêàçàòü, ÷òî
ïðè áîëåå âûñîêèõ äàâëåíèÿõ ôîíîâîãî ãàçà êàïñóëà áîëåå ñæàòà, à ïðè óìåíüøå-
íèè äàâëåíèÿ â êàìåðå íàïóñêà, âåðîÿòíî, ïåðåõîäèò â ôîðìó êëóáêà, çàíèìàþùå-
ãî áîëüøèé îáúåì, ÷åì ïîëèìåð, íàõîäÿùèéñÿ â ãëîáóëÿðíîì ñîñòîÿíèè. Ýòî êîñ-
âåííî ïîäòâåðæäàåòñÿ è óìåíüøåíèåì ñîäåðæàíèÿ òèòàíà â êàïñóëàõ, ïîëó÷åííûõ
ïðè äàâëåíèÿõ íèæå 0,5 àòì, õîòÿ ïðè èñïîëüçîâàíèè èõ â êà÷åñòâå ëàçåðíûõ
ìèøåíåé òàêîå ñîäåðæàíèå TiO2, âïëîòü äî êàïñóë, ñèíòåçèðîâàííûõ ïðè äàâëå-
íèè 0,25 àòì, ÿâëÿåòñÿ óäîâëåòâîðèòåëüíûì. Ýòî ïîäòâåðæäàåòñÿ ïðèâåäåííûìè
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Ðèñ. 2. SEM-èçîáðàæåíèÿ ìèêðîêàïñóë, ïîëó÷åííûõ ïðè ðàçíûõ äàâëåíèÿõ ôîíîâîãî
ãàçà:

à — 1,5 àòì (ñîñòàâ êàïñóëû â àò. %: 30,03 Ñ; 48,75 Î; 19,22 Ti); á — 1 àòì (33,40 Ñ; 32,10 Î;
19,25 Ti); â — 0,5 àòì (ñïåêòð 1: 26,76 Ñ; 49,45 Î; 23,79 Ti; ñïåêòð 2: 30,95 Ñ; 48,91 Î; 20,15 Ti);
ã — 0,25 àòì (46,96 Ñ; 37,04 Î; 12,62 Ti); ä — 0,175 àòì (58,07 Ñ; 25,12 Î; 5,22 Ti); å —

0,125 àòì (75,54 Ñ; 16,53 Î; 1,6 Ti)
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Îáðàçîâàíèå ìèêðîêàïñóë, ñîäåðæàùèõ íàíî÷àñòèöû äèîêñèäà òèòàíà,
ïðè èìïóëüñíîì ðàñøèðåíèè ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ðàñòâîðà â ôîíîâûé ãàç

Ðèñ. 3. Çàâèñèìîñòü ñîäåðæàíèÿ òèòàíà â ìèêðîêàïñóëàõ îò äàâëåíèÿ ôîíîâîãî ãàçà (à)
è çàâèñèìîñòü ðàçìåðà êàïñóë îò äàâëåíèÿ â êàìåðå íàïóñêà (á)

íà ðèñ. 4 (ñì. öâ.âêëàäêó) EDX-ñïåêòðàìè îáðàçöîâ, ïîëó÷åííûõ ïðè «ïîãðàíè÷-
íûõ» (1,5 è 0,25 àòì) äàâëåíèÿõ ôîíîâîãî ãàçà.

Òàêèì îáðàçîì, îïðåäåëåíû âåðõíÿÿ (1,5 àòì) è íèæíÿÿ (0,25 àòì) ãðàíèöû
îáëàñòè äàâëåíèé, ïðè êîòîðûõ îáðàçóþòñÿ ìèêðîêàïñóëû (ãëîáóëû) ñ îòíîñè-
òåëüíî âûñîêèì ñîäåðæàíèåì äèîêñèäà òèòàíà.

Èññëåäîâàíèå âûïîëíåíî ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæêå Ðîññèéñêîãî Íàó÷íîãî
Ôîíäà â ðàìêàõ íàó÷íîãî ïðîåêòà ¹ 14-33-00017.
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MICROCAPSULATION OF TITANIUM DIOXIDE NANOPARTICLES
DURING THE EXPANSION OF PULSED SUPERSONIC JET
OF SUPERCRITICAL SOLUTION INTO BACKGROUND GAS

K.A. Tatarenko, A.V. Lazarev, D.N. Trubnikov

Lomonosov Moscow State University, Moscow, Russia

The formation of microcapsules with a nano-sized TiO2 core in a shell from poly(ethylene
glycol) is studied. The microcapsules are formed during the expansion of pulsed
supersonic jet of TiO2 suspension in supercritical solution of poly(ethylene glycol)
(PEG 8000) in CO2 into the chamber containing a background gas (He) (duration of
impulse — 400 s). The effect of the background gas pressure in the expansion chamber
onto the size microcapsules and their structure is investigated. The upper and lower
limits of the background gas pressure within which microcapsules with a relatively
high content of TiO2 nanoparticles are determined.

K e y  w o r d s: pulsed supersonic jet, formation of microcapsules, TiO2 nanoparticles.


