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ABSTRACT
The paper describes non-vacuum method of boron carbide powder production using a modernized 
electric arc reactor. According to the results of X-ray phase analysis, the boron carbide B4C phase 
dominates in the synthesis product, which is ensured by the use of a special carbon screen separating 
the initiation and combustion zone of the arc discharge from the synthesis zone. Using the modernized 
scheme of the discharge circuit of the arc reactor, it was possible to reduce the ratio of the intensity 
of the main maximum of the graphite phase to the main maximum of the boron carbide phase  
by 12 times: previously IC/IB4C = 3.617, in this work IC/IB4C = 0.285. In addition, the energy 
characteristics of the synthesis process were investigated, the amount of supplied energy  
(~372 kJ during the synthesis time ~60 s), the average discharge power (~6 kW) were determined; the 
mass balance of the system was compiled. Using a tungsten-rhenium thermocouple, the temperature in 
the fusion zone with and without the use of thermal insulation of the discharge circuit was measured. 
It was determined that the use of gas-concrete block “Sibit” as thermal insulation allowed reducing 
mass losses of the large graphite crucible by 2 times and increasing the temperature in the cavity of 
the internal graphite crucible from 1508 °C to 1642 °C, when using the graphite crucible without the 
initial mixture.
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АННОТАЦИЯ
В работе описан безвакуумный метод получения порошка на основе карбида бора с исполь-
зованием модернизированного электродугового реактора. По результатам рентгенофазового 
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Введение

На сегодняшний день синтез сверхтвер-
дых материалов является важнейшим на-
правлением развития порошковой метал-
лургии. Сверхтвердые материалы обладают 
твердостью выше 40 ГПа и являются основ-
ными претендентами в производстве абрази-
вов, полирующих, режущих инструментов 
и износостойких покрытий. Среди этих ма-
териалов соединения на основе бора, такие 
как карбид бора (B4C), субоксид бора (B6O), 
нитрид бора (BN) и несколько фаз бора (на-
пример, фазы α и β) являются наиболее пер-
спективными [1]. Карбид бора обладает уни-
кальными свойствами, такими как высокая 
температура плавления (~2300 °С), повы-
шенная твердость и термическая стабиль-
ность [2]. В настоящее время карбид бора 
является привлекательным материалом для 
ядерной физики и технической промышлен-
ности за счет высокой устойчивости к радиа-
ционному излучению [3]. Соединения карби-
да бора сохраняют свою основную структуру 
при взаимодействии с потоком нейтронов 
различной энергии. В связи с этим система 
бор-углерод имеет потенциал в качестве за-
щиты от радиации [4]. Тем не менее у сверх-
твердого карбида бора существует недо-
статок: при больших нагрузках на материал 

возникает явление аморфизации, которое 
ограничивает эффективное использование 
карбида бора в качестве дополнения к высо-
коскоростным зарядам [5]. Аморфизацию в 
нем можно описать как неоднородную поте-
рю кристаллического порядка в небольших 
зонах, разбросанных по объему под влия-
нием высокого давления [6]. Предполагают, 
что обогащение бором можно использовать 
для смягчения аморфизации в карбиде бора. 
[7]. Для уменьшения аморфизации предлага-
ется легировать карбид бора кремнием [8]. 
Авторами работы [9] отмечено, что аморф-
ный карбид бора возможно эффективно ис-
пользовать в качестве нанокатализатора на 
диоксиде титана в реакции электрокаталити-
ческого восстановления оксида азота до ам-
миака. Отмечается, что использование карби-
да бора в реакции восстановления кислорода 
с нанесением наночастиц платины заметно 
улучшает активность (на 50–100%), а также 
повышает стабильность такого сплава [10]. 
Покрытие из карбида бора повышает проч-
ность композитов на основе графита и меди, 
однако уменьшает их теплопроводность [11]. 
Карбид бора применяется для упрочнения 
композитов с металлической матрицей на 
основе алюминиевых сплавов [12]. Добавле-
ние карбида бора B4C в матрицу магния уве-

анализа в продукте синтеза доминирует фаза карбида бора В4С, что обеспечивается за счет 
применения специального углеродного экрана, отделяющего зону инициирования и горения 
дугового разряда от зоны синтеза. При использовании модернизированной схемы разрядного 
контура электродугового реактора удалось снизить отношение интенсивности главного макси-
мума графитовой фазы к главному максимуму фазы карбида бора в 12 раз: ранее IС/IB4C = 3,617, 
в данной работе IС/IB4C = 0,285. Кроме того, в работе исследованы энергетические характе-
ристики процесса синтеза, определено количество подводимой энергии (~372 кДж за время 
синтеза ~60 с), средняя мощность разряда (~6 кВт); составлен массовый баланс системы. С по-
мощью вольфрам-рениевой термопары проведено измерение температуры в реакционной зоне 
реактора: измерения осуществлялись как с применением теплоизоляционного слоя, так и без 
него. Определено, что использование газобетонного блока марки «Сибит» в качестве тепло-
изоляции позволило снизить потери массы графитового тигля в 2 раза и повысить температуру 
в реакционной зоне реактора с 1508 °C до 1642 °C при использовании графитового тигля без 
исходной смеси.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА 
Карбид бора; безвакуумный метод; плазма; дуговой разряд; температура реакционной зоны.
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личивает прочность межфазного сцепления, 
прочность на изгиб гибридного композита, 
твердость и износостойкость сопротивления 
[13]. Кроме того, керамика на основе карби-
да бора является одной из самых твердых, ее 
можно спекать практически до полной тео-
ретической плотности [14]. По сравнению 
с керамиками Al2O3, ZrO2, SiC и Si3N4, кера-
мика B4C имеет более высокую твердость  
и более низкую плотность [15]. Основными 
областями применения керамики B4C в каче-
стве износостойких компонентов являются 
механические уплотнения, подшипники, ре-
жущие инструменты, инструменты для прав-
ки колес и струйные сопла [16]. 

Методы получения материалов на основе 
карбида бора весьма разнообразны, основ-
ные из них: карботермическое восстанов-
ление [17], плазмохимический синтез [18], 
а также самораспространяющийся высоко-
температурный синтез [19]. Однако суще-
ствующие методы далеки от совершенства 
поскольку являются энергозатратными и/или 
ресурсозатратными. Коммерческий интерес 
к производству мелкозернистого порош-
ка карбида бора высокой чистоты привел к 
усиленному поиску альтернативных методов 
синтеза. В последние годы популярность на-
бирает метод безвакуумного электродугово-
го синтеза как способ получения различных 
карбидов [20–21] и боридов [22]. Технология 
синтеза отличается от аналогичных методик 
экономичностью и энергоэффективностью 
за счет реализации процесса на открытом 
воздухе. Синтез карбидов безвакуумным 
электродуговым методом возможен благода-
ря экранированию реакционной зоны газами 
моно- и диоксида углерода. 

Ранее нами была показана принципи-
альная возможность получения порошка на 
основе карбида бора безвакуумным электро-
дуговым методом [23]. Однако в составе 
синтезированного порошка наблюдалось 
существенное содержание примесной фазы 
графита. В связи c этим для повышения чи-
стоты продукта в данной работе была вы-
полнена модернизация безвакуумного элек-

тродугового реактора для синтеза порошка 
на основе карбида бора с доминированием 
фазы карбида бора в продукте.

1. Методика исследований

Экспериментальные исследования были 
проведены на оригинальном электродуговом 
реакторе постоянного тока совмещенного 
типа [24]. Модернизированная принципиаль-
ная схема устройства представлена на рис. 1. 
В качестве источника питания использовался 
сварочный трансформатор с максимальным 
током 220 А. В качестве электродов выступа-
ли – графитовый стержень (анод) диаметром 
8 мм и длиной 100 мм, графитовый тигель 
(катод, внутренний тигель) диаметром 20 мм 
и высотой 20 мм. Для изоляции от внешней 
среды катод помещался в тигель большего 
размера диаметром 30 мм и высотой 40 мм 
(внешний тигель). На дно катода помещалась 
исходная смесь порошков бора и углерода, 
предварительно смешанная в шаровой мель-
нице, с подложками из графитовой бумаги на 
дне и стенках тигля. После этого малый ти-
гель накрывался специальным углеродным 
экраном – крышкой, разделяющей зону ини-
циирования дугового разряда и зону синтеза. 
Затем катод помещался во внешний тигель, 
центрирование внутреннего тигля в полости 
внешнего тигля осуществлялось с использо-
ванием вкладки из графитовой бумаги. Ду-
говой разряд инициировался между анодом 
и крышкой внутреннего тигля, как это пока-
зано на рис. 1. Время поддержания дугового 
разряда составило 60 с, сила тока на источ-
нике питания составляла 220 А. После про-
ведения эксперимента полученный порошок 
извлекался из внутреннего тигля, измельчал-
ся в агатовой ступке и затем анализировался 
различными методами. 

Для измерения массы основных элемен-
тов использовались лабораторные весы мар-
ки «Ньютон ГЛС». В процессе эксперимен-
та регистрировались осциллограммы тока и 
напряжения с помощью цифрового двухка-
нального осциллографа марки Rigol 1052E, 
подключенного к электродуговому реактору. 
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Рис. 1. Упрощенная схема электродугового реактора:  

1 – источник питания; 2 – графитовый анод; 3 – графитовый катод (внутренний тигель); 4 – внешний 
тигель;5 – дуговой разряд; 6 – углеродный экран (крышка тигля); 7 – исходная смесь; 8 – осциллограф;  

9 – вольфрам-рениевая термопара; 10 – теплоизоляция (газобетонный блок марки «Сибит»)

Fig. 1. Simplified scheme of the electric arc reactor:  
1 – power supply; 2 – graphite anode; 3 – graphite cathode (small crucible); 4 – large crucible; 5 – arc discharge;  

6 – carbon screen (crucible lid); 7 – initial mixture; 8 – oscilloscope; 9 – tungsten-rhenium thermocouple;  
10 – thermal insulation (gas-concrete block “Sibit”)

Измерение температуры в полости вну-
треннего графитового тигля реализовано  
с использованием программного измери-
теля-регулятора ТРМ251 марки ОВЕН. 
Измерительным элементом в системе вы-
ступала вольфрам-рениевая термопара с воз-
можностью измерения температур до 2800 °C.  
Для установки термопары в графитовых ти-
глях выполнены соосные отверстия, схема 
расположения термопары представлена на 
рис. 1. Регистрация показаний температуры 
с регулятора на компьютер реализована с по-
мощью программного обеспечения «Конфи-
гуратор ТРМ251».

Фазовый состав полученного порошка ис-
следовался методом рентгеновской дифрак-
тометрии на дифрактометре марки Shimadzu 
XRD-7000s (CuK-α излучение, длина волны 
1,54060 Å).

2. Результаты и их обсуждение
Модернизация безвакуумного электро-

дугового реактора для синтеза порошка  

на основе карбида бора заключалась в изме-
нении схемы устройства разрядного контура, 
а именно в использовании защитного угле-
родного экрана (крышка внутреннего тигля) 
для предотвращения попадания катодного 
депозита в продукт синтеза и, соответствен-
но, повышения чистоты продукта, а также 
применении конструкции из двух тиглей 
для изоляции внутреннего тигля (катода)  
от внешней среды. 

Для исследования возможности достиже-
ния температурных условий, необходимых 
для синтеза карбида бора, были проведе-
ны эксперименты с использованием воль-
фрам-рениевой термопары при применении 
модернизированной конструкции электро-
дугового реактора. Данные эксперименты 
были проведены при пустом катоде, т.е. без 
использования исходной смеси. Вольфрам-
рениевая термопара устанавливалась на дно 
внутреннего тигля-катода и подключалась к 
измерителю. Процесс измерения температур 
осуществлялся при максимально допусти-
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мых параметрах работы реактора: сила тока, 
установленная на источнике питания, 200 А, 
время воздействия дугового разряда – 60 с. 
Зарегистрированная зависимость приведена 
на рис. 2. Также, для обеспечения равномер-
ного распределения температурного поля и 
повышения теплоизоляции разрядного кон-
тура, графитовый тигель было решено изо-
лировать от окружающей среды с помощью 
газобетонного блока марки «Сибит». Такое 
изменение конструкции разрядного контура 
позволило снизить потери массы внешнего 
графитового тигля в 2 раза (на ~0,23 г), а так-
же повысить температуру в полости внутрен-
него графитового тигля с 1508 °C до 1642 °C 
при использовании графитового тигля без 
исходной смеси (рис. 2). Согласно диаграм-
ме состояний бор-углерод, такой температу-
ры достаточно для синтеза карбида бора.

По результатам эксперимента по полу-
чению порошка на основе карбида бора был 
проведен анализ массового баланса основ-
ных элементов системы. Расчетным путем 
определено, что масса анода уменьшается  
на ~55,86%. Причиной уменьшения массы 
анода является перенос частиц с анода на 

крышку внутреннего тигля с образованием 
катодного депозита. Использование углерод-
ного экрана позволило отделить зону осаж-
дения катодного депозита от зоны синтеза. 
Часть массы электродов расходуется на соз-
дание специальных условий в виде воздуш-
ной среды, состоящей из смеси газов моно-
оксида углерода CO и диоксида углерода 
CO2. Установлено, что в процессе экспери-
мента масса катода изменяется незначитель-
но (менее 1%). Масса исходного порошка со-
ставила 0,50±0,03 г, масса синтезированного 
порошка – 0,47±0,03 г. Изменение в массе 
порошка до и после обработки электродуго-
вой плазмой составило 5,6%, что, скорее все-
го, связано с тем, что бор может окислиться 
и/или частично испариться, углерод может 
вступать в реакцию с кислородом, формируя 
газы СО и СО2, поскольку синтез происхо-
дит в открытой системе и до момента дости-
жения эффекта экранирования (несколько 
секунд) исходные реагенты контактируют  
с кислородом воздуха, находящимся в поло-
сти графитовых тиглей, в условиях высоких 
температур.

Рис. 2. Зависимости изменения температуры внутри внутреннего тигля от времени  
с помощью вольфрам-рениевой термопары с/без использования теплоизоляции разрядного контура

Fig. 2. Time dependences of temperature change inside an inner crucible  
using a tungsten-rhenium thermocouple with different discharge circuit designs
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Как было отмечено ранее, в процессе 
синтеза вольтамперные характеристики ре-
гистрировались с помощью цифрового ос-
циллографа (рис. 3). В начальный момент 
времени значение холостого хода равня-
лось 65 В. В момент инициирования дуго-
вого разряда напряжение дуги падает с 65 В  
до ~30 В, сила тока разрядного контура воз-
растает до ~200 А. Затем, после стабили-
зации разрядного промежутка их значения 
составляют ~32 В и ~180 А соответственно. 

После окончания горения дугового разряда 
напряжение возрастает до исходного значе-
ния. Согласно полученным осциллограммам 
тока и напряжения подведенное количество 
энергии составило ~372 кДж. При этом за 
время синтеза (~60 с) средняя мощность рав-
нялась ~6 кВт. Таким образом, расчетное ко-
личество удельной энергии, затрачиваемой 
на обработку 1 г исходной смеси безваку-
умным электродуговым методом, составило  
~ 740 кДж/г. 

           а                                                                                      б

          в                                                                                      г
Рис. 3. Осциллограммы напряжения (а) и тока (б), зависимости мощности (в) и энергии (г) от времени

Fig. 3. Oscillograms of voltage (а), current (б), power (в) and energy (г) as a function of time
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Рис. 4. Картина рентгеновской дифракции синтезированного порошка  
на основе карбида бора

Fig. 4. X-ray diffraction pattern of synthesized boron carbide powder

На рис. 4 показана картина рентгенов-
ской дифракции продукта синтеза. Как 
видно, основной фазой в продукте являет-
ся фаза карбида бора B4C, которой принад-
лежит главный максимум, расположенный  
на 2θ ~37,7 град., также наблюдается не-
большое содержание исходной фазы графи-
та, главный максимум которого расположен 
на 2θ ~26 град. Отношение интенсивности 
главного максимума фазы графита к глав-
ному максимуму фазы карбида бора состав-
ляет IС/IB4C = 0,285 о.е., что в 12 раз меньше 
аналогичной величины, полученной авто-
рами данной статьи в предыдущей работе  
IС/IB4C = 3,617 [23]. Таким образом, резуль-
таты рентгеновской дифрактометрии под-
тверждают увеличение чистоты порош-
ка на основе карбида бора, полученного 
безвакуумным электродуговым методом  
при использовании модернизированной схе-
мы разрядного контура электродугового ре-
актора.

Выводы
Таким образом, в работе был рассмотрен 

процесс получения порошка на основе кар-
бида бора безвакуумным электродуговым 
методом с использованием модернизиро-
ванного реактора. С помощью вольфрам- 
рениевой термопары были произведены из-
мерения температуры реакционной зоны ре-
актора. Определено, что в нижней точке зоны 
реакции температура достигает ~1640 °С 
при замере c пустым катодом, с учетом по-
грешности и отсутствия исходной смеси в 
качестве проводящего слоя, реальные тем-
пературы в зоне синтеза могут достигать  
~2000 °С. На основе зарегистрированных 
осциллограмм были рассчитаны энергетиче-
ские параметры системы. Установлено, что 
количество удельной энергии, затрачиваемой 
на обработку 1 г исходной смеси безвакуум-
ным электродуговым методом, составляет 
~740 кДж/г. По результатам взвешивания 
основных элементов до и после проведения 
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экспериментов составлен массовый баланс 
системы. Рентгенофазовый анализ показал 
доминирование в составе продукта синтеза 
фазы карбида бора B4C, что доказывает эф-
фективность модернизированного устрой-
ства за счет установки углеродных экранов 
и, соответственно, разделения зоны иниции-
рования дугового разряда и зоны синтеза.
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