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В работе показана возможность использования диэлектрического барьерного раз-

ряда для осаждения полимерных органосиликатных пленок на поверхность стеклянных 

подложек. Планарный барьерный разряд атмосферного давления возбуждался в проточ-

ной камере в атмосфере гексаметилдисилазана при фиксированном расходе. В качестве 

газа-носителя выступал гелий. Расходы газа-носителя и рабочей жидкости были фикси-

рованными и составляли 45 мл/с и 0,2 мл/с, соответственно. Частота диэлектрического 

барьерного разряда составляла 50 Гц, средний ток разряда 3 мА при полной мощности, 

вкладываемой в разряд 24 ВА. Время осаждения варьировалось в диапазоне 30-1200 с. По-

казано, что в исследованных условиях разряд имеет филаментную форму. Исследование 

морфологии поверхности и элементного состава осажденной пленки выполняли методом 

сканирующей электронной микроскопии и методом энергодисперсионной спектроскопии. 

Смачиваемость поверхности определяли методом краевых углов методом фотофиксации 

капель. Элементный состав осаждаемых покрытий свидетельствует об образовании 

кремнийорганической пленки. Метод краевых углов смачивания по полярным (дистилли-

рованная вода) и неполярным (дийодометан, глицерин) жидкостям показал, что смачи-

ваемость осажденных покрытий выше, чем у исходной подложки. Дополнительно иссле-

довано влияние времени хранения осажденных покрытий (при нормальных условиях) на 

их свойства. Установлено, что эффект хранения не оказывает существенного влияния 

на смачиваемость пленок. 
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The paper demonstrates the possibility of using a dielectric barrier discharge for the depo-

sition of polymer organosilicate films on the surface of glass substrates. A planar barrier discharge 

of atmospheric pressure was excited in a flow reactor in an atmosphere of (Bis(trimethylsilyl)amine 

at a fixed flow rate. Helium as the carrier gas was used. The carrier gas and working fluid flow 

rates were fixed at 45 ml/s and 0.2 ml/s, respectively. The frequency of the dielectric barrier dis-

charge was 50 Hz, the average discharge current was 3 mA at a total power put into the discharge 

of 24 VA. The deposition time varied in the range of 30–1200 s. It was shown that under the con-

ditions studied, the discharge has a filamentous form. The study of the surface morphology and 

elemental composition of the deposited film was carried out using scanning electron microscopy 

and energy-dispersive spectroscopy. Surface wettability was determined by the contact angle 

method and the method of photofixation of drops. The elemental composition of the deposited coat-

ings indicates the formation of an organosilicon film. The contact angle method for polar (distilled 

water) and non-polar (diiodomethane, glycerol) liquids showed that the wettability of the deposited 

coatings is higher than that of the original substrate. Additionally, the effect of storage time of 

deposited coatings (under normal conditions) on their properties was studied. It was found that the 

storage effect does not have a significant effect on the wettability of the films. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Увеличение количества промышленных 

нефтесодержащих сточных вод, сбрасываемых, 

например, из нефтеперерабатывающих заводов, 

одна из самых актуальных экологических проблем, 

наряду с частыми утечками органических раство-

рителей в различных производственных процессах 

[1, 2]. Разработка эффективных стратегий восста-

новления водных ресурсов за счет селективного 

удаления из них масел и неполярных органических 

растворителей (так называемое “отделение нефти 

от воды”) привлекает внимание мирового сообще-

ства экологов в течение нескольких последних де-

сятилетий [3]. Один из популярных подходов в 

этом направлении предполагает использование 

функциональных материалов с резко противопо-

ложной смачиваемостью по отношению к воде и 

маслам, а также к неполярным органическим рас-

творителям [4]. В частности, использование абсор-

бирующих материалов с одновременными супер-

гидрофобными и суперолеофильными свойствами 

(имеющие краевой угол смачивания водой более 

150° и угол смачивания маслами менее 10°) счита-

ется одним из наиболее перспективных [5, 6]. 

В качестве сорбентов применяют так назы-

ваемые пенистые материалы, т.е. высокопористые 

трехмерные (3D) структуры, с большим объемом 

пор и, следовательно, высокими поглощающими 

способностями [7-9]. 

Пенополиуретан с открытыми порами (PU) 

предпочтителен из-за его доступности, низкой сто-
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имости [10-13], хорошей химической и термиче-

ской стойкости, гибкости, механической стабиль-

ности, а также малого веса и низкой удельной плот-

ности [11, 14]. Интересно, что эти последние свой-

ства [11, 14] позволяют пенополиуретановым губ-

кам плавать на поверхности воды и избирательно 

поглощать масла и неполярные органические рас-

творители из нее [15, 16]. Однако губки из немоди-

фицированного полиуретана демонстрируют низ-

кую способность к отделению масла от воды, т.к. 

полиуретан по своей природе гидрофилен [17] и 

суперолеофилен. Следовательно, для достижения 

супергидрофобности необходима модификация 

поверхности. Приготовление супергидрофобного 

пенополиуретана требует изменения химического 

состава его поверхности, ее морфологии, для до-

стижения низких величин поверхностной энергии 

и высокой шероховатости поверхности на микро- 

и/или наноуровне [8, 9]. Для функционализации 

поверхности используют различные методы, пре-

имущественно чисто химического характера. 

В то же время, в последние 20 лет низко-

температурная плазма атмосферного давления по-

лучила широкое распространение как инструмент 

для обработки и модификации поверхности раз-

личных материалов [18-20]. Причем, в контексте 

предлагаемого проекта, можно отметить, что не-

давние исследования показали значительный по-

тенциал плазмы атмосферного давления для эф-

фективной модификации поверхности трехмерных 

пористых материалов [21-29]. При этом мало работ 

было посвящено использованию разрядов атмо-

сферного давления для подготовки функциональ-

ных материалов с точки зрения их использования 

при разделении водомасляных и водонефтяных 

эмульсий [28, 30-33].  

В данной работе предложен способ осажде-

ния покрытий на поверхность стеклянных подло-

жек в диэлектрическом барьерном разряде атмо-

сферного давления в атмосфере паров гексаметил-

дисилазана и газа-носителя гелия.  

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ УСТАНОВКА  
И МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Для осаждения покрытий была сконструи-

рована лабораторная установка, схема которой 

представлена на рис. 1. Использовалась конструк-

ция планарного диэлектрического барьерного раз-

ряда частотой 50 Гц. В качестве подложки высту-

пали стеклянные покровные стекла, которые укла-

дывались на нижний электрод ДБР ячейки. Подача 

рабочего плазмообразующего газа осуществлялась 

путем барботирования гелия (99,98%) через емкость, 

содержащую гексаметилдисилазан (C6H19NSi2, х.ч., 

Химреактив, Россия). Перед проведением процесса 

осаждения герметичная камера продувалась чи-

стым гелием в течение 2 мин с расходом ~ 45 мл/с. 

Затем поток гелия уменьшался до 10 мл/с и поток 

направлялся в склянку Дрекселя, наполненную 

гексаметилдисилазаном (ГМДС), тем самым насы-

щая его парами. Расход ГМДС составлял 0,2 мл/мин. 

Через 2 мин с начала продувки возбуждали разряд. 

Время осаждения варьировалось от 0,5 до 20 мин.  

В течение 1 ч после завершения процесса 

осаждения измеряли краевой угол смачивания оса-

жденных покрытий. В качестве тестовых жидко-

стей использовали деионизованную воду (в каче-

стве полярной жидкости), дийодометан (в качестве 

сильно неполярной жидкости), глицерин (как слабо 

неполярная жидкость). 

Исследование морфологии поверхности и 

элементного состава осажденной пленки выпол-

няли на сканирующем электронном микроскопе 

TESCAN VEGA3 SBH (Чехия) с приставкой эле-

ментного энергодисперсионного анализа Aztec 

EDS (Oxford Instrumental, Англия). 
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Рис. 1. Схема установки: 1 – высоковольтный трансформатор, 2 – балластное сопротивление, 3 – токовый шунт, 4 – делитель напря-

жения, 5 – медные электроды, 6 – образец, 7 – диэлектрические барьеры, 8 – склянка Дрекселя с ГМДС, 9 – U-образный манометр, 10 

– капилляр, V1 – первый канал осциллографа (измерение тока разряда), V2 – второй канал осциллографа (измерение напряжения) 

Fig. 1. The scheme of the experimental setup. 1 - step-up transformer, 2 – ballast resistance, 3 - current shunt, 4 – voltage divider, 5 – copper 

electrodes, 6 – substrate; 7 – glass dielectric; 8 – HDMS vessel; 9 - U-shaped pressure gauge; 10 – capillary; V1, V2 – oscillograph channels 



 

D.A. Shutov et al. 

 

ChemChemTech. 2024. V. 67. N 12  83  

 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

На рис. 2 приведены осциллограммы горе-

ния разряда. ДБР разряд диффузный. Среднеквад-

ратичный ток горения разряда составлял 3 мА, а 

среднеквадратичное напряжение 8 кВ. Полная 

мощность, вкладываемая в разряд, при которой 

проводили процесс осаждения составила 24 ВА. 

 

 

 
Рис. 2. Осциллограммы токов и напряжений горения разряда 

в процессе осаждения 

Fig. 2. Oscillograms of currents and voltages during the deposi-

tion process 

 

На рис. 3 приведены результаты измерения 

угла смачивания водой поверхности подложек с 

осажденными покрытиями в зависимости от вре-

мени осаждения. Полученное покрытие лучше сма-

чивается деионизованной водой по сравнению с 

исходной подложкой. Измерения проводили в те-

чение 1 ч после осаждения, и через 50 сут. Видно, 

что наблюдается незначительный эффект хране-

ния, то есть с течением времени происходит незна-

чительное увеличение краевого угла смачивания. 

На рис. 4 показаны результаты измерения 

углов смачивания на полученных покрытиях для 

неполярных жидкостей. Видно, что в случае CH2I2 

поведение угла смачивания с изменением времени 

осаждение качественно схоже с таковым для воды. 

В то же время можно отметить, что угол смачива-

ния глицерином меняется сильнее, снижаясь от ве-

личины ~65 до 45. 
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Рис. 3. Краевой угол смачивания по воде в зависимости от 

времени осаждения. 1 – измеренный после осаждения; 2 – из-

меренный через 50 дней хранения на воздухе 

Fig. 3. Contact angle by water as function of deposition time.  

1 – after deposition; 2 – after 50 days of storage 
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Рис. 4. Краевой угол смачивания в зависимости от времени 

осаждения. 1 – дийодометан; 2 – глицерин 

Fig. 4. Contact angle as function of deposition time. 1 – diiodo-

methane; 2 – glycerol 

 

В энергодисперсионном спектре как исход-

ной подложки, так и подложки с осажденным по-

крытием присутствуют линии натрия, калия и алю-

миния, которые входят в состав покровных стекол, 

использованных в качестве подложек. Известно 

[34], что типичная глубина ЭДС анализа состав-

ляет порядка 2 мкм, то есть толщина осажденных 

покрытий не превышает этой величины. Основное 

отличие в энергодисперсионном спектре образцов 

с нанесенным покрытием, это появление углерода 

в значительном количестве (~19 атомных процен-

тов, рис. 5). Это однозначно свидетельствует о том, 

что на поверхности формируется углеродсодержа-
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щее покрытие. Можно отметить также, что увели-

чивается число атомов кислорода и азота, приходя-

щихся на один атом кремния. То есть покрытие, ве-

роятно, имеет кремнийорганическую полиоргано-

силоксановую природу. 
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Рис. 5. Результаты элементного анализа исходной подложки 

и подложки с осажденным покрытием 

Fig. 5. EDX analysis results of the substrate and the substrate with 

the deposited coating 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

В работе показана возможность осаждения 

кремнийорганической полимерной пленки в пла-

нарном диэлектрическом барьерном разряде атмо-

сферного давления в среде гелий-гексаметилдиси-

лазан. Установлено, что осажденное покрытие при-

водит к увеличению смачиваемости поверхности 

исходной подложки как полярными (дистиллиро-

ванная вода), так и неполярными (глицерин, дийо-

дометан) жидкостями. 
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