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СИНТЕЗ НАНОПОРОШКА НИТРИДА АЛЮМИНИЯ  
В ИНДУКТИВНО-СВЯЗАННОЙ АЗОТНОЙ ПЛАЗМЕ 

В данной работе получены сферические нанопорошки с содержанием нитрида алюминия от 11,6 до 

48,8 %. Синтез проводился в индуктино-связанной азотной плазме мощностью 15 кВ. В качестве ис-

ходного компонента использовался микронный порошок чистого алюминия (99,9 %). Для повыше-

ния концентрации нитрида в плазму одновременно с алюминием был введен меламин как дополни-

тельный источник азота. С помощью рентгеновской дифракции исследован качественный и количе-

ственный фазовый состав синтезированных нанодисперсных порошков. Морфология и размер об-

разцов изучены с использованием сканирующей электронный микроскопии и лазерной дифракции. 

Проанализировано влияние различных параметров синтеза (расходы плазмообразующих газов, ско-

рость и точка подачи исходного порошка в плазму и др.) на конечные свойства нанопрошка. Уста-

новлено значительное влияние азотсодержащего компонента и скорость подачи порошка в плазму на 

содержание нитрида алюминия в конечном порошке. 
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SYNTHESIS OF ALUMINUM NITRIDE NANOPOWDER  
IN INDUCTIVELY COUPLED NITROGEN PLASMA 

Spherical nanopowders with an aluminum nitride content of 11.6 to 48.8 % have been obtained. The 

synthesis was carried out in an inductively coupled nitrogen plasma with a power of 15 kV. Pure aluminum 

micron powder (99.9 %) was used as the starting component. To increase the concentration of nitride, 

melamine was introduced into the plasma simultaneously with aluminum as an additional source of 

nitrogen. Using X-ray diffraction, qualitative and quantitative phase composition of the synthesized 

nanodispersed powders was studied. The morphology and size of the samples were studied using scanning 

electron microscopy and laser diffraction. The influence of different synthesis parameters (plasma-forming 

gas consumption, speed and point of supply of the initial powder into the plasma, etc.) on the final 

properties of the nanopowder is analyzed. A significant effect of the nitrogen-containing component and the 

feed rate of the powder into the plasma on the content of aluminum nitride in the synthesized powder have 

been established. 
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Введение. Развитие ряда областей науки и 

техники вызывает потребность в керамических 

материалах, обладающих термической и хими-

ческой стойкостью, высокой теплопроводно-

стью, хорошими диэлектрическими и механи-

ческими свойствами [1]. 

Стремительно возрастающая удельная 

мощность изделий электронной техники требу-

ет более интенсивного охлаждения аппаратуры 

[2, 3]. Изготовление подложек из высокотепло-

проводных материалов является простым спо-

собом снижения температуры полупроводни-

ковых устройств. Применяемый в настоящее 

время разработчиками электронной аппарату-

ры оксид бериллия хоть и имеет лучшую среди 

диэлектриков теплопроводность, однако явля-

ется высокотоксичным, остродефицитным и 

малодоступным материалом.  

В связи с этим, нитрид алюминия привлекает 

к себе все большее внимание как материал спо-

собный заменить ядовитый BeO. Благодаря соче-

танию высоких теплопроводных [4–8], диэлек-

трических [5, 9–11] и механических свойств [12, 

13], а также химической стойкости [14] нитрид 

алюминия может массового применяться как 

материал подложек и корпусов мощных силовых 

и сверхвысокочастотных полупроводниковых 

приборов (диодов, транзисторов, тиристоров), 

многокристальных модулей, микросхем, мощ-

ных светодиодов и других устройств. Кроме того, 

коэффициент теплового расширения нитрида 

алюминия ближе к Si и GaAs, которые в элек-

тронике применяются как основа кристаллов.  

Широкое применение нитрида алюминия 

сдерживается, в основном, из-за отсутствия 

эффективных технологий его производства. 

Наночастицы нитрида алюминия трудно по-

лучить с помощью механической обработки 

обычных порошков AlN, а известные способы 

синтеза (прямое азотирование, карботермиче-

ский синтез [15], химическое осаждение из 

газовой фазы [16], взрыв алюминиевой прово-

локи [17]) характеризуются малой производи-

тельностью, сложным оборудованием и не все-

гда обеспечивают наноразмероность порошка.  

Плазмохимический синтез является рас-

пространенным химических способом получе-

ния высокодисперсных порошков карбидов, 

нитридов и оксидов является [18, 19]. При этом 

методе используется низкотемпературная (до 

10000 C) азотная, углеводородная, аммиачная 

или аргоновая плазма. Высокая скорость обра-

зования зародышей новой фазы и малая ско-

рость их роста обеспечивают сферическую 

форму порошков и размер частиц от 10 нм. 

Кроме того, плазмохимический синтез отлича-

ется достаточно высокой производительно-

стью. Недостатком данного метода является 

низкая селективность процесса и, вследствие 

этого, наличие довольно крупных частиц 1 мкм. 

Целью данной работы было синтезировать 

наноразмерный нитрид алюминия в азотной 

плазме и установить влияние различных пара-

метров синтеза (исходные компоненты, расхо-

ды газов, скорость подачи исходного порошка) 

на конечные свойства порошка нитрида алю-

миния (химический и фазовый состав, форма 

и размер частиц). 

Методы 

Синтез производился с использованием 

установки с индуктивно-связанной плазмой 

Tekna TEK-15kW (рис. 1). Плазма, состоящая 

из смеси центрального 2 (Ar) и защитного 3 
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(N2) газов, зажигается с помощью стартерной 

линии 6. Микронный порошок чистого алю-

миния через виброподатчик попадает в плаз-

менный реактор с помощью транспортиро-

вочного газа 1 (Ar). Попадая в плазму, алюми-

ниевый порошок испаряется и реагирует с 

азотной плазмой по реакции: 

 2Al + N2 → 2AlN.  (1) 

Точка ввода порошка в плазму регулирует-

ся кольцами под инжектором. Пролетая даль-

ше вдоль реактора, материал охлаждается за-

калочными газами 4 и 5. Затем порошок сепа-

рируется по фракции в отсеке 8 (для частиц 

микронного размера) и в отсеке 9 (для нано-

порошка). По окончании синтеза проводится 

пассивация материала. В табл. 1 указаны ре-

жимы проведенных экспериментов.  

В качестве исходного компонента исполь-

зовался порошок чистого Al (99,9 %) с разме-

ром частиц от 10 до 40 мкм. Во избежание об-

разования агломератов порошок предвари-

тельно высушивался в вакууме при температу-

ре 120 C. С целью определить влияние точки 

ввода в плазму инжектор устанавливался в че-

тырех разных позициях (эксперименты 1–4). 

Чтобы увеличить содержание реакционного 

газа закалочный газ 1 и закалочный газ 2 были 

заменены на азот (эксперименты 4–10). Для 

повышения концентрации азота в плазмообра-

зующем газе расход центрального газа был 

уменьшен в опытах 1, 4, 6. 
 

 
 

Рис. 1 Схема установки для плазмохимического синтеза: 

 1 – транспортировочный газ; 2 – центральный газ; 3 – защитный газ;  

4 – закалочный газ 1; 5 – закалочный газ 2; 6 – стартерная линия; 7 – реактор;  

8, 9 – отсеки сбора для микронного и нанопорошка 

Fig. 1 Schematic diagram of installation for plasmachemical synthesis:  

1 – carrier gas; 2 – central gas; 3 – sheath gas; 4 – quench gas 1; 5 – quench gas 2;  

6 – starter line; 7 – reactor; 8, 9 – micron and nanopowder compartments 
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Т а б л и ц а  1  

Режимы экспериментов по синтезу нитрида алюминия 

T a b l e  1  

Modes of experiments on the synthesis of aluminum nitride 

№ 
Фракция 

Центральный 

газ (Ar) 

Закалочный 

газ 1 

Закалочный 

газ 2 

Количество 

колец 

Скорость 

подачи 

Содержание 

AlN 

μm slpm slpm slpm – г/мин % 

1 10 10 30 (Ar) 50 (Ar) 2.5 7.5 11,6 

2 10 20 30 (Ar) 50 (Ar) 3.5 11 12,5 

3 10 20 30 (Ar) 50 (Ar) 3 7.1 13,1 

4 10 10 30 (N2) 50 (N2) 4 5.6 13,5 

5 10 20 30 (N2) 50 (N2) 2.5 6 12,1 

6 10 10 30 (N2) 50 (N2) 2.5 14.4 11,8 

7 10 20 30 (N2) 50 (N2) 2.5 5.2 22,0 

8 10 20 30 (N2) 50 (N2) 2.5 6.8 18,5 

9 10 20 30 (N2) 50 (N2) 2.5 2.1 29,6 

10 10 + C3H6N6 20 30 (N2) 50 (N2) 2.5 1.7 48,8 

 

После проведения экспериментов 1–6 в 

отсеке 8 и в самом реакторе были найдены 

крупные комки размерами до нескольких 

миллиметров. В связи с чем, был проведен 

эксперимент 7 на сниженной мощности плаз-

мотрона 10 кВт, вместо 15 кВт. Кроме того, 

был проведен эксперимент 9 со сниженной 

скоростью подачи порошка до 2,1 г/мин. 

Для повышения содержания нитрида 

алюминия в эксперименте 10 исходные по-

рошки алюминия и C3H6N6 были взяты в 

определенном количестве так, чтобы обеспе-

чивалось мольное соотношение Al:N = 1:1 и 

перемешаны в этиловом спирте с последую-

щим выпариванием C2H5OH. Таким образом, 

частицы меламина «обволокли» микронный 

порошок алюминия и получилась однородная 

смесь.  

Качественный и количественный фазовый 

состав нанопорошков определялся на дифрак-

тометре D8 Advance фирмы Bruker (Cu Kα из-

лучение) с использованием программного 

обеспечения TOPAS5.  

Форма и гранулометрический состав ис-

следовались на лазерном анализаторе размера 

частиц Malvern Mastersizer 3000 и растровом 

электронном микроскопе Mira3 Tescan. 

Результаты и их обсуждение 

Гранулометрический анализ (табл. 2) полу-

ченных порошков показал, что во всех экспери-

ментах большинство частиц (90 %) имеют раз-
меры менее 65 нм. Однако на изображениях, по-

лученных с помощью сканирующего электрон-

ного микроскопа (рис. 2) видно, что в образцах 

присутствуют крупные частицы размерами до 

300 нм. Нанодисперсный порошок во всех экс-

периментах имеет сферическую форму, что объ-

ясняется силами поверхностного натяжения, 

действующими на металл в жидкой фазе.  

Т а б л и ц а  2  

Гранулометрический состав порошков 

T a b l e  2  

Granulometric composition of powders 

 d10, нм d50, нм d90, нм

Опыт 1 14 33 65 

Опыт 5 17 29 58 

Опыт 9 18 29 60 
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Рис. 2 Морфология синтезированных порошков: а) эксперимент 5, б) эксперимент 9 

Fig. 2 The morphology of synthesized powders: a) experiment 5, б) experiment 9. 

  

Путем изменения высоты инжектора над 

плазмой (эксперименты 1–4) было установ-

лено, что точка ввода исходного порошка 

алюминия не влияет ни на дисперсность, ни 

на выход получаемого нитрида, что говорит о 

достаточной температуре для полного испа-

рения вводимого порошка, поэтому из техно-

логических соображений дальнейшие экспе-

рименты проводились на минимальной высо-

те инжектора. 

Небольшой выход нанопорошка нитрида 

алюминия в экспериментах 1–8 (табл. 1) объ-

ясняется двумя факторами. Во-первых, после 

проведения синтеза в отсеке 8 (рис. 1) присут-

ствовали миллиметровые комки спеченного 

нитрида алюминия, что, вероятно, связано с 

сильным экзотермическим эффектом реакции 

(1). Во-вторых, причиной неинтенсивного про-

текания реакции является большая химическая 

инертность азота даже при высоких температу-

рах [18]. Существенное снижение скорости по-

дачи порошка до 2,1 г/мин в эксперименте 9 

исключило образование крупных комков, и, 

соответственно, повысило содержание нано-

размерного AlN до 29,6 %. Снижение мощно-

сти установки плазмохимического синтеза тоже 

дало положительный эффект, однако в сравне-

нии с уменьшением темпом подачи существен-

но меньший. На рис. 3 представлен фазовый 

состав порошков в опытах 5, 9 и 10. 

Введение меламина как дополнительного 

источника азота (эксперимент 10) увеличило 

концентрацию нитрида алюминия в синтези-

руемом порошке, что свидетельствует о влия-

нии азотсодержащего исходного вещества на 

результат синтеза. Дальнейшие эксперименты 

с большей концентрацией меламина в исход-

ной смеси не проводились в связи с тем, что на 

поверхности частиц нитрида осаждалась сажа, 

которая существенно снижает диэлектриче-

ские свойства материала. 

Выводы  

Синтезирован нанодисперсный порошок 

Al-AlN (d90 = 65 нм) и содержанием нитрида от 

11,6 до 48,8 %. 

В ходе проведения экспериментов было об-

наружено, что снижение скорости подачи алю-

миния в плазму существенно увеличивает кон-

центрацию нитрида в получаемом порошке. 

Определено, что расход центрального и со-

став закалочных газов, а также точка ввода по-

рошка в плазму не влияют на концентрацию 

нитрида алюминия в конечном порошке. 
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Рис. 3 Дифрактограммы синтезированных порошоков: а) эксперимент 5, б) эксперимент 9, в) эксперимент 10 

Fig. 3 X-ray diffraction patterns of synthesized powders: a) experiment 5, б) experiment 9, в) experiment 10 
 

Установлено значительное влияние исход-

ного азотсодержащего компонента на полноту 

протекания реакции образования нитрида. Мо-

лекула чистого газообразного азота обладает 

одной из наибольших энергией связи, что 

обеспечивает слабую реакционную способ-

ность даже при высоких температурах. Поэтому 

для повышения содержания AlN в получаемом 

порошке необходимо проведение работ по син-

тезу нитрида алюминия аммиачной плазме. 
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