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, тель состава: никельсодержащий пористый 
ячеистый материал, промежуточный слой из 
никель-алюмйниевой эвтектики, поверхно­
стный слой из у-оксида алюминия. На по­
в е р х н о с ть  N i -с о д е р ж а щ е го  я ч е и с то го  
материала из водной суспензии наносят по­
рошок А!, обрабатывают материал водяным 
паром при 140 -170°С , прокаливают на воз­
духе при 660 -7 2 0 °С . Удельная поверхность 
126 м2/г .  Прочность сцепления.300 циклов. 
2 табл.

ND’

Изобретение относится к получению но­
сителей из керамических и металлических 
ячеис+ых материалов, в частности ячеистых 
материалов с большой удельной поверхно­
стью, и может быть использовано при изго­
т о в л е н и и . н а п р и м е р , н о с и т е л е й  
катализаторов.

Известныспособы получения пористого 
ячеистого носителя, включающие нанесе­
ния металлов или сплавов на металлический 
материал или переплетенное волокно и 
сплавление или спекание в неокислитель­
ной атмосфере.

Недостатком известных способов явля­
ется низкая удельная поверхность 
лов.

Известен способ получения изделий с 
пористостью более 70% , включающий фор­
мование пасты, содержащ ей керамическое 
волокно и огнеупорное связующее, сушку,

обжиг при 1 2 0 0 -1 300°С  и пропитку гелем 
огнеупорного оксида.

Недостатками известного способа явля­
ются невозможность получения Однород­
ной т р е х м е р н о й  я ч е и с то й  с тр у кту р ы ,

. сложность технологии.
Известен способ получения пористой 

керамики, включающей нанесение на пори­
стую подложку с размером пор 0 ,3 -0 ,5  мм 
керамической массы, содержащ ей активи­
рованный оксид алюминия, сушку и обжиг с 
образованием материала с пористостью  
7 5 -9 5  % и удельной поверхностью не менее  
10 т / т .

Недостатком известного способа явля­
ется низкая удельная поверхность материа­
ла.

Известен способ получения носителя на 
ячеистой керамике, включающий нанесение  
керамического порошка на поверхность пе-
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ремычек ячеистого материала с образовани­
ем пор не менее 5 мкм общий объемом не 
менее 0,1 см3/ г . ' • •

Недостатком известного способа явля­
ется низкая удельная поверхность ячеисто­
го материала,

Известен такж е способ получения пори­
стого ячеистого материала, включающий на­
несение на пористую никелевую губку с 
пористостью не менее 90 % суспензии, со­
держащ ей порошки никеля и кобальта, суш ­
ку и спекание.

Недостатком известного способа явля­
ется низкая удельная поверхность материа­
ла, п о ско л ь ку  при с п е к а н и и  п о р о ш о к  
стремится к уменьшению поверхности.

Наиболее близким к предлагаемому яв­
ляется способ получения носителя из пори­
стого ячеистого материала, включающий 
нанёсейие на поверхность Ni-Cu ячеистого 
Материала А! содержащ ей суспензии, обра­
зующей при термообработке слой эмали, 
нанесение на суспензию порошка AI2O3 с, 
п о сл ед ую щ им  п р о ка л и в а н и е м  при 6 0 -  
720° С ■; ■ ;  ; ,

Недостатками этого способа является 
малая прочность сцепления слоя AI2O3 с яче­
истым материалом и невысокая"удельная 
пбверхндЪть носителя, . ...» .

ЦеИь йзоВретёнйя -  получение носителя’ 
с увеличенными удельной поверхностью и 
прочностью сцепления с ячеистым матери­
алом.

Поставленная цель’ достигается спосо­
бом получения носителя из пористого яче­
истого материала, включающим нанесение  
суспензии порошка AI на никелевый яче­
истый материал, термообработку водяным 
паром при 140—170°С, прокаливание при 
660 -720°С ,

Использование в. качестёе суспензии  
порошка AI и термообработка водяным па-, 
ром при 1 4 0 -1 70°С перед прокаливанием  
позволяют получить носитель с увеличенны­
ми в 1,5 раза удельной поверхностью и в 6 
раз прочностью сцепления с ячеистым мате­
риалом, ’ ' '

Способ осуществляют следующим об­
разом. " . ' ■ ;

Порошок алюминия смешивают с дис­
тиллированной водой до образования кон­
с и с т е н ц и и  ж и д к о й  с м е та н ы . З а т е м  
полученную суспензию наносят на поверх­
ность перемычек никелевого ячеистого ма­
териала, и р 'е й в а т з^ ё й 6 й о "о т ^ » ^ й б го  на 
воздухе при 550 -700°С , Нанесение суспен­
зии осуществляют путем окунания никеле­
вого ячеистого материала до образования 
на перемычках слоя 0 ,2 -0 ,5  мм. После нане­
сения суспензии материал помещают в ка­

меру автоклгава, где обрабатывают в 
среде водяного пара при 140 -170°С  в тече­
ние 4 -6  ч.

В процессе обработки в среде водяного 
пара частицы алюминиевого порошка ин­
тенсивно окисляю тся.с образованием гид­
роксида алюминия. Одновременно частицы 
соединяются между собой общим каркасом  
из гидроксида алюминия. При достижении  
толщины гидроксидной оболочки на части­
цах 0 ,2 -0 ,5  мкм происходит ее.растрескива- 
ние под действием напряжений на границе  
металл-гидроксид. Обнажившиеся участки 
металла подвергаю тся дополнительному  
окислению. Процесс'затухает через 4 -6  ч 
обработки водяным паром. В результате на 
перемычках никелевого ячеистого материа­
ла формируется пористый слой, состоящий 
из гидроксида алюминия и изолированных 
одна от другой частиц алюминия, содержа­
ние которых не превышает 30% .

В процессе окончательной термообра­
ботки при 660 -72 0°С  гидроксид алюминия 
превращается в оксид у-модификзции. На 
поверхности перемычек ячеистого материа­
ла формируется пористая структура с пори­
стостью 4 0 -5 0 %  и удельной поверхностью  
120 -140  м2/г .

Одновременно происходит расплавле­
ние непрорэагировавшего в процессе окис­
ления алюминия и взаимодействие его с 
никелевой подложкой. Образующая эвтек­
тика Ni-Al равномерно покрывает перемыч­
ки н и кел ев о го  ячеи сто го  м атер и ал а  и 
является промежуточным слоем, обеспечи­
вающим сцепление пористого слоя из окси­
да алюминия с никелевой подложкой.

Таким образом формируется керамико- 
металлический ячеистый материал, метал­
лическая основа которого покрыта слоем 
пористого оксида алюминия, обладающего 
высокой удельной поверхностью. Такой ма­
териал можно использовать в качестве но­
с и те л я  к а т а л и з а т о р а , н а п р и м е р  для 
дожигания выхлопных газов.

Температура термообработки на возду­
хе никелевого ячеистого материала 5 5 0 -  
700°С н е о б х о д и м а  для о к и с л е н и я  
поверхности перемычек, что значительно 
улучшает смачивание материала суспен­
зией и обеспечивает нанесение однородно­
го слоя. При температуре термообработки  
менее 550°С смачиваемость ячеистого мате­
риала суспензией практически не увеличи­
вается. При те м п е р а ту р е  более 7 0 0 ° С  
вследствие интенсивного окисления значи­
тельно уменьшается прочность ячеистого 
м атериала, та к  как толщ ина перемычек 

_обычно не превышает 0 ,2 -0 ,5  мм.
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.При температуре обработки водяным 
паром ниже 140°С количество непрореаги­
ровавшего алюминия составляет 7 0 -8 0  %. В 
результате удельная поверхность материа­
ла, сформированного на никелевых пере­
мычках, не превы ш ает 1 5 -2 5  м2/г .  При  
температуре более 170°С скорость окисле­
ния порош ка алюминия водяным паром воз­
растает незначительно, но сущ ественно  
возрастает равновесие давления пара (до 
10 -1 2  атм),что технологически невыгодно.

При температуре окончательной термо­
обработки менее 660°С  не происходит рас­
плавление алюминия, его взаимодействие с 
никелевой подложкой и образование про­
межуточного слоя. При температуре более 
720°С  оксид алюминия ^модиф икации пре­
вращается в BbicoKOTeMnepafypHbie, 0-мо­
дификаций, что сущ ественно  (на 3 0 -4 0 % )  
снижает удельную поверхность.

В отличие от известных способов в 
предлагаемом используется^ совокупность 
операций термообработки, дающая новое 
качество. Обработка водяным паром в пред­
л агаем о м  д и а п а з о н е  те м п е р а ту р  (1 4 0 -  
170°С) происходит лишь частичный перевод 
алюминия в гидроксид алюминия. При этом 
остается достаточный объем непрореагиро­
вавшего в процессе окисления алюминия 
для образования эвтектики Ni-AI при даль­
нейш ей термообработке в строго заданном  
диапазоне температур 680 -720°С.

О бработка водяным паром при 1 4 0 -  
170°С  без дальнейшей термообработки яче­
и с т о го  м а те р и а л а  при 6 8 0 -7 2 0 ° С  не  
образует эвтектики Ni-AI. Последнее обсто­
ятельство не только ухудшает прочность 
сцепления пористого слоя с никелевой под­
ложкой, но и уменьшает удельную поверх­
ность п о р и сто го  слоя по ср авн ен ию  с 
удельной поверхностью  пористого слоя, 
полученного при Совокупности термоОбра- 
боток. Это связано с тем. что непрореагиро­
вавший алюминий при 680 -72 0°С . образуют 
эвтектику Ni-A! с подложкой, вытекает из 
образованного гидроксидом алюминия кар­
каса, о б н аж ая  дополнительны е участки  
внутренних полостей последнего. Нагрев до 
температуры 680 -72 0°С  без предваритель­
ной обработки водяным паром приводит к 
расплавлению  алю миния, уменьшая  
удельную поверхность до величины 0 ,0 3 -  
0,06  м2/г .

П р и м е р 1. На поверхность N i-содер- 
жащ его ячеистого материала из водйой сус­
пензии наносили порошок алюминия. После 
этого материал обрабатывали водяным па­
ром при 155°С, после чего производили про­
каливание на воздухе при 700°С.

Остальные примеры проводятся аналс 
гйчно Примеру 1, изменяется только темпе 
ратура обработки  паром и тем ператур  
прокаливания.

Результаты  исследований удельной пс 
верхности  полученны х образцов предстаЕ  
лены в табл. 1.

П р и м е р 9 (по прототипу). На поверх 
ность N i-содержащ его ячеистого материал 
наносили слой эмали из водной суспензик 
После нанесения эмали из водной суспен 
зии наносили слой порош ка AI2O3 . Поел 
этого производили терм ообработку п pi 
6 8 0 -7 2 0 °С  на воздухе.

П р и м е р 10 (по прототипу). На повер 
хность N l-содержащ его ячеистого материа 
ла н а н о с и л и  слой  э м а л и  и з  водно! 
суспензии. После нанесения эмали из вод 
ной суспензии наносили слой порошка алю 
миния. После этого производили окислени! 
водяным паром при 1 4 0 -1 7 0 ° С и затем тер 
мообработку при 6 8 0 -7 2 0 °С  на воздухе.

Для определения эффективности рэбо 
ты катализатора платйну из раствора НгРгС  
наносили из расчета 0,1 мас.%  носителя i 
восстанавливали при 300°С . Прочност  
сцепления пористого Слоя с никелевой под 
ложкой определялась термоциклированиег 
в диапазоне температур 50. -2 5 0 °С .

В табл. 2 приведено количество циклов 
после которого наблюдалась растрескива 
ние и отслаивание керамики от подложки 
Максимальное количество циклов в экспе 
риментах 300. Через катализатор пропуска 
ли смесь СО (0,35 %) и воздуха. Измерялаа  
степень дожигания СО до СО2 (% ) в зависи 
мости от температуры запуска процесса.

Результаты экспериментов по опреде 
лению удельной поверхности и эффективно 
сти катализатора; полученного на o chobi 
материала-прототипа по сравнению с пред 
латаемым приведены в табл, 2.

Как видно Из приведенны х данны х 
предлагаемый способ позволяет получит! 
носитель с увеличенными от 108 до 12( 
удельной поверхностью и от 45 до 300 проч 
ноСтью сцепления.

Ф о р м у л а  и з о б р е т е н и я

Способ получения носителя из пористо 
го ячеистого материала, включающий нане 
сение на поверхность никельсодержащегс 
ячеистого материала алю м инийсодержа  
щей суспензии с последующим прйкалива 
нием на воздухе при 660 -72 0°С , о т л и ч а 
ю щ и й с я тем, что, с целью получени? 
носителя с увеличенной удельной поверхно 
стью и прочностью сцепления с ячеистык
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материалом, в качестве суспензии исполь- прокаливанием проводят термообработку  
зую г суспензию порошка алюминия и перед водяным паром при 140-170°С .

Т а б л и ц а  1

Пример Т окисления, 
паром ,°С

Т окончатель­
ной термооб­
работки, °С

J3 Примечания

1 155 700 126 Середина предлагаемых диа­
пазонов предварительной и 
окончательной термообра­

ботки
2 140 660 120 Нижняя, граница диапазона
3 170 720 140 Верхняя граница диапазона
4 ■' 700 0,0045 Без окисления водяным па­

ром
5 155 75 Отсутствие термообработки  

после обработки водяным па­
ром

6 120 700 30 Наруш ение нижней границы 
диапазона температуры об- 

дработки паром, Время обра­
ботки увеличилось до 40 ч.

7 155 630 Наруш ение нижней границы 
диапазона температуры  

окончательной термообра­
ботки. Отсутствует расплав­

ление алюминия, 
промежуточный слой не об-

8 155 760

*

86 разуется
Наруш ение верхней границы 

диапазона температуры  
окончательной термообра­
ботки. Образуются высоко­

температурные 
модификации оксида алюми­
ния, уменьшается удельная 

поверхность
Т а б л и ц а  2

Пример Т окисле­
ния па­
ром, °С

Т обработ­
ки, °С

Удельная 
поверх­

ность м2/ г

Прочно­
сть сцеп­

ления, кгс

Степень
окисления

Примечание I

9 (по про­
тотипу)

700 155 •8.5 45 48 Отслоение керамики  
после 45 циклов 

Заливание частично 
расплавом эмали -  
уменьшение удель­

ной поверхности
10 (по 

прототи­
пу)

700 155 108 3 16 Нанесенный слой 
керамики рыхлый, не­
прочный, после 3 цик­

лов полное 
отслоение нанесенно­
го слоя от подложки. 

Причина -  несмачива- 
емость эмали рас­

плавленным 
аллюминием
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Продолжение табл. 2

Пример Т  окисле­
ния па­
ром, °С

Т  обработ­
ки, °С

Удельная 
поверх­

ность м2/ г

Прочно­
сть сцеп­

ления. кгс

Степень
окисления

П р им ечан и е*

1 700 155 126 300 70 После 300 циклов от­
слаивания нет

*  Степень дожигания при температуре запуска 168ЬС для всех трех примеров.
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