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Современные методы анализа параметров пористой 
структуры материалов. Исследование порошков 
пористого кремния методом капиллярной конденсации 

Рассмотрены различные методы характеризации параметров пористой структуры материалов, 
в частности, особенности применения методов тепловой десорбции азота для исследования нанопо-
рошков пористого кремния. Показано, что наибольшая доля пор в исследуемых образцах отвечает раз-
мерам менее 5 нм. 

Пористые наноматериалы, пористый кремний, удельная поверхность, адсорбция, десорбция  

Материалы с высокой пористостью применя-
ются в сенсорике газовых сред, медицине, ката-
лизе, в качестве радиопоглощающих, звуко- и 
теплоизолирующих покрытий, для решения задач 
хранения компонентов в адсорбированном виде, 
например, в используемых в альтернативной 
энергетике системах хранения водорода. Кон-
троль пористой структуры таких материалов яв-
ляется необходимым условием для создания эф-
фективных приборов на их основе. 

В широком смысле понятие пористости вклю-
чает сведения о морфологии пористого тела. Часто 
структурные характеристики (размер пор, распре-
деление по размерам, объем пор, удельная по-
верхность) объединяют термином «текстура пори-
стого тела». Согласно рекомендациям ИЮПАК, 
пористые тела классифицируют по преимуще-
ственному размеру пор на микропористые (поры 
до 2 нм), мезопористые (от 2 до 50 нм) и макро-
пористые (выше 50 нм); по однородности этих 
размеров – однородно- и разнородно-пористые; 
по жесткости структуры – на жесткие и набуха-
ющие. Текстура продукта определяется концен-
трацией и дисперсностью компонентов в исход-
ном материале, соотношением плотностей исход-
ного и конечного продуктов, глубиной химиче-
ских превращений. Изучение пористости важно в 
адсорбционных и каталитических процессах для 

оценки влияния внутренней диффузии на их ско-
рость, а также для синтеза структур в производ-
стве газочувствительных датчиков, строительных 
и теплоизолирующих материалов, наполнителей, 
адсорбентов для газовой хроматографии и др. 

В работе [1] приведен краткий обзор совре-
менных методов исследования параметров пори-
стой структуры материалов. Согласно [1] методы 
характеризации пористой структуры можно клас-
сифицировать по трем основным физическим 
принципам, на которых они основаны. Первый 
класс методов включает различные методики 
микроскопии, обеспечивающие прямое наблюде-
ние поверхности или скола изучаемого материа-
ла. Сюда относятся сканирующая электронная 
микроскопия, просвечивающая электронная мик-
роскопия, различные методики семейства скани-
рующей зондовой микроскопии и др. [2]. Анализ 
микрофотографий позволяет получить количе-
ственную информацию об участке поверхности, 
однако подготовка образцов к исследованию та-
кими методами, как правило, довольно сложная и 
трудоемкая, сами методы дорогостоящие, зача-
стую разрушающие, применимы не ко всем типам 
пористых материалов. Например, высокопористые 
хрупкие образцы могут разрушаться при подготов-
ке или в процессе исследований и т. п. [2]. 
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Непроникающие методы контроля основаны 
на явлениях рассеяния излучения и распростра-
нения волн, спектроскопии времени жизни пози-
тронов [1] и др. Эти методы, как правило, приме-
няются для анализа как открытой, так и закрытой 
системы пор, но требуют дорогостоящего обору-
дования и сложной математической обработки 
результатов. 

К проникающим методам анализа относятся 
методы, связанные с явлениями адсорбции газов, 
ртутная порометрия и калориметрические методы. 

Адсорбционные методы исследования можно 
назвать самым распространенным способом ана-
лиза пористой структуры материалов. Прямые 
адсорбционные измерения могут осуществляться 
в статических условиях, когда перенос адсорбти-
ва на поверхность твердого тела обусловлен пре-
имущественно диффузией. Если перенос адсорб-
тива на поверхность твердого тела осуществляет-
ся потоком газа-носителя, принудительно пере-
мещаемого относительно адсорбента, эти методы 
измерения адсорбции называют проточными или 
динамическими – они широко используются в 
экспрессных измерениях. Такой способ исследо-
вания реализуется в приборах серии «Сорби», в 
частности, в приборе «Сорби MS», используемом 
в данной работе. Прибор позволяет исследовать 
различные по размерам пористые системы: про-
водить измерения полной удельной поверхности 
по методу Брунауэра–Эметта–Теллера; измерять 
внешнюю удельную поверхность (внешнюю – без 
учета микропор, так как они при этом заполняют-
ся жидким адсорбатом) и оценивать удельный 
объем микропор; исследовать процессы капил-
лярной конденсации в мезопорах и получать ин-

формацию о распределении мезопор по размерам. 
Преимуществом метода являются возможность 
проведения неразрушающего контроля и отсут-
ствие необходимости использовать токсичные 
вещества. Подробнее метод и его особенности на 
примере исследования пористой золь-гель-
системы «диоксид кремния – диоксид олова» рас-
смотрен в работах [3], [4]. К недостаткам методики 
следует отнести возможность исследовать только 
объемные (порошковые) образцы, а также необхо-
димость обращаться к математическим моделям 
при расчете параметров пористой структуры.  

Метод ртутной порометрии [1], в котором 
ртуть вдавливают в пористое тело, также дает 
возможность исследовать распределение по раз-
мерам мезо- и макропор. Поскольку ртуть не сма-
чивает тела, по мере увеличения давления запол-
няются все более мелкие поры. В калориметриче-
ских методах [1] изменение энтальпии измеряет-
ся после погружения сухого образца в жидкость. 
Комбинацией непроникающих и проникающих 
методов контроля является эллипсометрия [5], 
основанная на исследовании изменения состоя-
ния поляризации света после взаимодействия его 
с поверхностью. 

Следует отметить, что для всех указанных ме-
тодов характерны определенные достоинства и 
недостатки. Полное изучение пор всех размеров 
возможно лишь комплексным применением не-
скольких независимых методов. 

В работе исследовались образцы пористого 
кремния в виде порошка. Порошки на основе по-
ристого кремния в настоящее время являются 
активно исследуемым материалом для создания 
наноконтейнеров для транспортировки лекар-
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ственных средств [6]. При этом важны характери-
стики такого материала: контролируя размеры 
пор, можно управлять размерами молекул ле-
карств или вспомогательных веществ, вводимых 
в пористую матрицу-контейнер; управляя разви-
тостью поверхности и пористостью, возможно в 
перспективе регулировать скорость высвобожде-
ния лекарственного препарата и скорость расса-
сывания контейнера в организме и др. Геометри-
ческие характеристики пористого кремния, а так-
же фазовый состав его поверхности, свойства гид-
рофобности-гидрофильности, оптические, механи-
ческие и другие будут существенно зависеть от 
технологических условий получения и постобра-
ботки, а также от выбора параметров исходного 
монокристаллического кремния [7], [8]. 

Пористый кремний получали методом элек-
трохимического анодного травления в водном 
растворе на основе плавиковой кислоты с добав-
лением изопропанола и перекиси водорода [9]. 
Выбор технологических условий получения обу-
словлен требованием к характеристикам пористой 
структуры (мезопоры) и опирается на предыдущие 
исследования научной группы [6]–[8]. 

На рисунке приведена полная изотерма адсорб-
ции/десорбции для порошков пористого кремния, 
полученных методом электрохимического травления, 
из пластин монокристаллического кремния марки 
КЭФ-1. В таблице для примера приведены ре-

зультаты исследования параметров пористой 
структуры образца пористого кремния, получен-
ного методом электрохимического травления ис-
ходной пластины КЭФ-1(111).  

Диаметр пор (Di), нм Суммарный объем  
пор (dVi/Vsum), % 

3.496 34.529 
4.430 7.781 
5.863 14.157 
8.441 19.137 
14.998 5.267 
29.351 0 
43.560 0 
56.122 19.130 

Данные получены на приборе «Сорби MS» 
(ЗАО «МЕТА», Новосибирск) с использованием 
программного обеспечения SoftSorbiII. Из полу-
ченных данных видно, что в исследуемом образце 
набольшая доля пор отвечает размерам менее 5 нм. 
Более подробно результаты исследования серии 
порошков пористого кремния обсуждаются в [10]. 

Работа поддержана проектами «Исследование 
структуры пористых материалов по спектрам по-
глощения введенных в поры наночастиц халькоге-
нидов свинца» (договор № НК 14-02-31680\14), 
«Получение и исследование пористых систем, функ-
ционализированных наноматериалами, применений 
в фотонике, сенсорике и медицине» (в рамках гос-
задания Минобрнауки РФ № 16.2112.2014/К (про-
ектная часть). 
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MODERN METHODS FOR THE POROUS MATERIALS ANALYSIS. INVESTIGATION OF POROUS 
SILICON NANOPOWDERS USING OF CAPILLARY CONDENSATION METHOD 

Various methods for studying the main porous materials parameters are considered and compared. The method of ther-
mal desorption of nitrogen was applied for nano porous silicon powders; the peculiarities of its application are revealed. It 
is shown that most of the pores in the porous silicon correspond to the size less than 5 nm. 

Porous materials, porous silicon, specific surface area, adsorption, desorption
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Физико-технические основы термических  
методов исследования свойств материалов  
и определения толщины покрытий 

Рассмотрены физические основы термических методов исследования свойств материалов и определе-
ния толщины покрытий. Рассмотрена техническая реализация методов с использованием лазерного 
источника нагрева с регулируемой мощностью излучения. Продемонстрированы примеры определения 
температуры фазовых превращений и вычисления толщины формируемых покрытий. 

Термический метод, фазовое превращение, нагрев материалов, лазерное излучение, 
толщина покрытий

Для теплофизического исследования матери-
алов и определения толщины формируемых по-
крытий применяются комплексы, использующие 
источники излучения с регулируемой энергией 
воздействия на объект исследования [1]. Лазеры 
на основе газового разряда за счет высокого зна-
чения плотности потока энергии и высокой про-
странственной однородности обеспечивают уни-
кальные технологические возможности в этом 
направлении. Наиболее широко с этой целью 
применяются молекулярные СО2-лазеры с дли-
ной волны излучения 10.6 мкм [2]. 

Термические методы анализа веществ и мате-
риалов развиваются в нескольких направлениях 
[3]. При этом основная задача заключается в рас-
ширении диапазона регулируемых температур, 
при которых производятся теплофизические ис-
следования.  

Фазовые превращения в материалах. У кри-
сталлических веществ температура плавления 
(Tпл) постоянна, но зависит от строения и нали-
чия примесных добавок. Аморфные тела фикси-
рованную температуру плавления не имеют, та-
кие свойства как плотность и вязкость при нагре-
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