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Графен – это моноатомный слой sp
2
-гибридизованных атомов углерода. Обладая рекордно высокими 

характеристиками теплопроводности, переноса зарядов, механической прочности и химической стабильности, 

он нашёл широкое применение во множестве сфер – от биоинженерии до микроэлектроники [1]. Одной из 

актуальных задач современной науки является создание поверхностей с заданными свойствами. Такие 

поверхности могут быть «настроены» под конкретные задачи, обеспечивая оптимальные условия для 

различных процессов. Графен, благодаря своей уникальной структуре и свойствам [2], представляет собой 

идеальный материал для создания подобных поверхностей. Исследование бифильных покрытий на основе 

графена может привести к разработке новых материалов с широким спектром применения и улучшенными 

характеристиками. 

Цель работы – отработать методику синтеза бифильных поверхностей и исследовать характер изменения 

контактного угла в зависимости от процента покрытия образца графеном. 

Для создания образцов применялся метод парофазного осаждения на медную фольгу при атмосферном 

давлении с использованием метана в качестве углеводорода. Время стандартного синтеза однослойного 

графена составляет 10 минут [3]. В данной работе этот параметр варьировался от 1 до 30-ти минут, изменяя в 

диапазоне от 1 до 10 минут процент покрытия образца графеном, а после – число графеновых слоёв. 

Синтезировано несколько образцов, на каждом из которых измерялся контактный угол после вынесения в 

атмосферу и до момента стабилизации (в среднем не менее двух часов). 

Показано, что начальный контактный угол линейно возрастает с увеличением времени синтеза от ~13˚ 

для 1.5 мин до ~87˚ для 30 минут. Также установлено, что контактный угол увеличивается со временем и после 

первого часа измерений практически стабилизируется, выходя на нейтральные значения, близкие к 

собственному контактному углу графита. По изображениям поверхности образцов, полученных с помощью 

сканирующей электронной микроскопии, оценены скорость роста графена и доля покрытия образца графеновой 

плёнкой. Наблюдаемый характер изменения контактного угла может быть связан со степенью покрытия 

образца графеном – чем выше доля графена на поверхности, тем больше контактный угол – и его структурой. 

Исследование выполнено за счет гранта Российского научного фонда (проект № 23-29-00260). 
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В настоящее время существует ряд методов, и активно разрабатываются новые подходы, направленные 

на оптимизацию технологии получения керамики Al2O3, а также направленные на модернизацию структуры и 

физико-механических свойств корундовой керамики [1-3]. Одним из способов улучшения свойств Al2O3 

является создание на ее основе композитной керамики, в частности, широкое применение нашла ZTA керамика 

[4]. Матрицей ZTA керамического композита служит α-Al2O3 а наполнителем является стабилизированный 

тремя молярными процентами иттрия диоксид циркония (ZrO2 + 3 мол.%Y2O3 (YSZ)). Добавка YSZ в матрицу 

α-Al2O3 способствует повышению прочности и плотности композитной керамики, однако, при концентрации 
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YSZ ≥ 10 вес.% происходит агломерация зерен ZrO2 в матрице α-Al2O3, что приводит к разупрочнению 

керамического композита и ухудшению его физико-механических свойств [5]. Недавние исследования 

показали, что перспективным методом получения  керамики системы ZTA является использование 

метастабильных фаз оксида алюминия в качестве основы для получения композитной керамики. Такой подход 

позволяет получать керамические композиты системы Al2O3 + n% YSZ с высокими физико-механическими 

свойствами при значительно меньших температурах спекания в сравнении с системой на основе стабильного α-

Al2O3. Также, использование полиморфных фаз оксида алюминия в связке с обработкой компактов высоким 

гидростатическим давлением препятствует процессу образования агломератов зерен диоксида циркония в 

матрице оксида алюминия [1]. 

В данной работе приведены результаты исследования влияния механизма массопереноса на начальной 

стадии спекания смеси метастабильных нанопорошков состава γ+θ-Al2O3 + n% YSZ (n = 0, 1, 5, 10, 15 вес.%) на 

структуру керамического композита α-Al2O3 + n% YSZ (n = 0, 1, 5, 10, 15 вес.%), в зависимости от 

концентрации легирующей примеси YSZ и обработки порошков высоким гидростатическим давлением (ВГД) 

(300 и 700 МПа).  

Методом РСА в указанных системах установлен “эффект взаимной защиты от кристаллизации” 

порошковых смесей, который наиболее полно проявляется в системе γ+θ-Al2O3 + 5 вес.% YSZ. 

Дифрактограммы указанных порошковых смесей приведены на рис. 1. 
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рис. 1. Дифрактограммы порошковых смесей, отожженных при 1000˚С: 

 1 - Al2O3 + 0%YSZ, 2 - Al2O3 + 1%YSZ, 3 - Al2O3 + 5%YSZ, 4 - Al2O3 + 10%YSZ и 5 - Al2O3 + 15%YSZ  

Поведение нанопорошков на начальной стадии спекания исследовали методом дилатометрии при 

постоянной скорости нагрева 5 °С/мин, в диапазоне температур от 20 °С до 1500 °С. Установлено, что спекание 

композитной системы γ+θ-Al2O3 + n% YSZ (n = 0, 1, 5, 10, 15 вес.%) происходит в две стадии с торможением 

процесса усадки между стадиями. На первой стадии происходит уплотнение метастабильных фаз оксида 

алюминия, после чего начинается фазовый переход метастабильного оксида алюминия в стабильную форму α-

Al2O3 c торможением процесса усадки, затем следует вторая стадия уплотнения α-Al2O3. Полученные 

дилатометрические данные свидетельствуют, что ключевую роль в получении плотной композитной керамики 

играет вторая стадия спекания, которая соответствует уплотнению α-Al2O3 (рис. 2).  

800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500

-0,55

-0,50

-0,45

-0,40

-0,35

-0,30

-0,25

-0,20

-0,15

-0,10

-0,05

0,00

-22

-20

-18

-16

-14

-12

-10

-8

-6

-4

-2

0

>1485 oC

1182 oC

1472 oC
1426 oC

1369 oC

1196 oC

1139 oC

1159 oC

Al2O3+5%YSZ(700 MPa)

d
L
/d

t*
1

0
-3

, 
m

in
-1

d
L
/L

o

Temperature, oС

 

 

 

 

 

 

 

Al2O3(700 MPa)

Al2O3+1%YSZ(700 MPa)

Al2O3+15%YSZ(700 MPa)

dL/dt
dL

dL/dt
dL

dL/dt
dL

dL/dt
dL

 
рис. 2. Температурные зависимости изменения линейных размеров и скорости изменения линейных размеров в 

системах γ+θ-Al2O3 + n% YSZ (n = 0, 1, 5, 15 вес.%) скомпактированных при ВГД 700 МПа 

Исследование структуры композитной керамики состава α-Al2O3 + n%YSZ (n = 0, 1, 5, 10, 15 вес.%) 

показало, что в зависимости от величины механической обработки и концентрации легирующей примеси 

реализуется два типа структуры: агрегатно- и дисперсно-упрочненная структура. Для HHP < 500 МПа и YSZ ≥ 

5 вес.% характерна агрегатно-упрочненная структура с малым распределением зерен Al2O3 по размерам, 
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которая реализуется по зернограничному механизму спекания с параметром n = 1/3. Для HHP ≥ 500 МПа и YSZ 

≥ 5 вес.% реализуется дисперсно-упрочненная структура, которой характерено бимодальное распределение 

зерен Al2O3 по размерам и переход от зернограничной диффузии зерен к объемной диффузии с n = ½. 

Установлено, что системы с YSZ < 5 вес.% имеют агрегатно-упрочненную структуру и спекаются по механизму 

объемной диффузии с n = ½ независимо от величины ВГД. 
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В настоящее время кристаллы группы дигидрофосфата калия (KH2PO4, сокращенное название − KDP) 

привлекают большое внимание в силу своих оптических свойств, таких как нелинейность и высокое 

двулучепреломление. Возникновение метода скоростного роста кристаллов KDP [1] открыло новые 

перспективы для возможности модификации кристаллов введением примесей различной природы и 

исследования влияния этих примесей на свойства кристалла [1, 2]. Но использование данного способа роста 

может приводить к формированию нежелательных включений [3]. 

Известно, что включениями в кристаллах можно управлять и, в частности, заставить их перемещаться в 

кристалле под действием градиента температуры в результате так называемого явления термомиграции 

включений [4, 5]. 

Поэтому целью данной работы являлось выяснение возможности реализации процесса термомиграции 

включений в кристалле KDP как способа удаления нежелательных включений из кристалла, возникших во 

время его роста, а также способа локального введения примесей с помощью движущихся включений.  

Для этого, прежде всего, была поставлена серия экспериментов  по искусственному созданию свободных 

жидких включений в кристалле KDP. Было рассмотрено несколько вариантов формирования и герметизации 

полости в кристалле для последующего образования из неё системы микровключений под действием градиента 

температуры : через трещины в кристалле, через глухие/сквозные отверстия с последующей их герметизацией, 

через заполнение раствором KDP свежего скола и дальнейшего его сращивания. Оптимальным способом было 

выбрано формирование глухих отверстий с последующим заполнением их насыщенным раствором кристалла 

KDP и герметизацией эпоксидной смолой.  

Для проведения экспериментов по термомиграции использовалась ранее изготовленная установка, 

включающая цифровой микроскоп, хромель-алюмелевые термопары для измерения температуры и определения 

ее градиента и мощный резистор в качестве нагревательного элемента. Для улучшения качества наблюдений 

включений при проведении экспериментов возникала необходимость в полировке граней кристалла, которая 

осуществлялась на специально разработанной полировальной установке. 

Для формирования свободных жидких микровключений в кристалле KDP из полости с раствором был 

использован метод термомиграции : путём нагрева мощным резистором одной из граней кристалла в нём 

создавался градиент температуры, под действием которого полость деформировалась и частично 

фрагментировалась. На рис. 1а представлена микрофотография образовавшейся группы включений.  


