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Электрохимические процессы для получения металлов и соединений на 
их основе в расплавленных солевых средах имеют ряд преимуществ над 
аналогичными процессами в водных растворах. Это высокая эффективность 
электролиза и скорость электроосаждения, а также лучшие характеристики 
осадка. Многообразие вариантов электролитического получения металлов и 
соединений на их основе также говорит в пользу высокотемпературного 
электрохимического синтеза. Как известно, к преимуществам этого метода 
относят большой выбор растворителя, различные варианты химических и 
электрохимических характеристик процесса и большой диапазон температур 
[1, 2]. Из известных методов синтеза боридов диспрозия самым близким 
является способ их получения электролизом из расплава [3]. Иолучение 
отдельной фазы борида практически невозможно или очень трудно из-за 
низкой растворимости боратов и фторидов и загрязнения побочными 
продуктами [3].

Исследования, представленные в настоящей работе, являются частью 
серии исследований и были посвящены изучению возможности электросинтеза 
боридов диспрозия. Целью данного исследования было получение чистых 
ультрадисперсных порошков гексаборида диспрозия, увеличение скорости 
синтеза целевого продукта и снижение энергозатрат.

Исходным реагентом для получения хлорида диспрозия был его оксид, 
который мы переводили в гексагидрат хлорида диспрозия обработкой соляной 
кислотой с последующей декантацией и сушкой. Безводный хлорид диспрозия 
получали из гексагидрата по методике [4]. Все операции с солями проводили в 
перчаточном боксе mBraun Labstar 50 в атмосфере аргона. Рабочими 
электродами в трехэлектродной герметичной кварцевой ячейке служили 
вольфрамовая и серебряная проволоки (d = 1,0 мм), в качестве электрода 
сравнения мы использовали квазиобратимый стеклоуглеродный электрод. 
Стеклоуглеродный тигель служил одновременно анодом и контейнером для 
расплава.

Электровосстановление диспрозия и фторборат-ионов исследовалось 
методом циклической вольтамперометрии на электрохимическом комплексе 
Autolab PGST 30 (Ecochemic, Голландия), сопряженном с компьютером. 
Фазовый состав катодно-солевой груши идентифицировался с помощью 
рентгенофазового анализа на дифрактометре ДРОН-6.

Вольтамперные исследования, проведенные в расплаве NaCl-KCl-DyCl3, 
показали, что введение в расплав KBF4 приводит к растягиванию волны
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восстановления диспрозия по оси потенциалов и к одновременному ее смещению 
в область более положительных значений. Деполяризацию, наблюдаемую в этом 
случае, мы связываем с взаимодействием диспрозия с бором.

Нз-за большой разницы между потенциалами восстановления диспрозия 
и бора электросинтез боридов диспрозия возможен только в кинетическом 
режиме. Следовательно, данный процесс может быть представлен как 
следующие последовательные стадии: восстановление бора как более
электроположительного компонента; восстановление более
электроотрицательного компонента (диспрозий) на предварительно 
выделенном боре и взаимная диффузия бора и диспрозия с образованием 
различных боридных фаз:

BF4-xClx" + 3e ج  B + (4-x)F" + xCl'(1)
DyCl6-yFy3- + 3e ج  Dy + (6-y)Cl- + yF-(2) 

qB + pDy = DypBq (3)
Результаты совместного электровосстановления бора и диспрозия были 

взяты за основу при разработке электрохимического синтеза боридов.
Электросинтез ультрадисперсных порошков боридов диспрозия 

проводился в расплавленной смеси NaCl-KCl-DyCl3-KBF4 при 973 K на 
вольфрамовой или серебряной подложке в диапазоне потенциалов от -2,5 до -2,8 
В относительно стеклоуглеродного электрода сравнения. Мы изучили влияние 
концентрационных соотношений в расплаве, а также влияние температуры и 
потенциала на состав боридных фаз при потенциостатическом электролизе.

Таблица 1
Параметры электрохимического синтеза, T  = 973 K

Состав электролита, вес.% Напряжение Е, V Время X, мин Катод Фаза
1. Молярное соотношение DyCl3 :KBF4 = 1:1,8; размер частиц -  8 1 0 0 нм و-

NaCl -  39,51; KCl-50,28; 
DyCl3 -  5,26; KBF4 -  4,95

- 2 , 6 70 W DyB2

DyB4

2. Молярное соотношение DyCl3 :KBF4 = 1:6; эазмер частиц -  70-90 нм
NaCl -  37,04; KCl-47,14; 
DyCl3 -  4,15; KBF4 -  11,67

-2,7 90 W DyB4

3. Молярное соотношение DyCl3 :KBF4 = 1:3; размер частиц -  90-110 нм
NaCl -  39,43; KCl-50,18; 
DyCl3 -  4,42; KBF4 -  5,97

-2,7 90 Ag DyB4

4. Молярное соотношение DyCl3 :KBF4 = 1:6; размер частиц -  90-110 нм
NaCl -  31,88; KCl-40,58; 
DyCl3 -  7,54; KBF4 -  20,00

-2م 17.0 W DyB6

5. Молярное соотношение DyCl3 :KBF4 = 1:6; размер частиц -  80-100 нм
NaCl -  32,59; KCl-41,48; 
DyCl3 -  6,67; KBF4 -  19,26

-2م 1 2 0 Ag DyB6
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