
ОТЗЫВ  
официального оппонента на диссертацию  

на соискание учёной степени кандидата физико-математических наук  

ХАРЬКОВОЙ Алёны Валерьевны на тему «Синтез сферических наночастиц 

сульфида цинка в условиях лазерной абляции в газовой среде», по 

специальности 1.3.8 – Физика конденсированного состояния. 

 
Актуальность работы 
В диссертационной работе Харьковой А.В. решается задача 

управляемого синтеза сферических наночастиц сульфида цинка (ZnS) с 

контролируемым размером и фракционным составом для создания оптической 

керамики. Высокая актуальность исследования определяется насущной 

необходимостью перехода к масштабируемым порошковым технологиям 

формования таких керамик, востребованным при серийном выпуске 

оптических элементов для мультиспектральных систем. Ключевой проблемой, 

сдерживающей развитие данного направления, является отсутствие 

коммерчески доступных нанопорошков с точно заданным фазовым, 

химическим и фракционным составом. Использование материалов с 

оптимальными характеристиками должно существенно повысить плотность 

упаковки и минимизировать образование дефектов структуры компактов (пор, 

трещин, примесей по границам зерен). В этих условиях разработка методов 

синтеза наночастиц, решаемая автором, представляет собой практически 

значимую задачу отечественного оптического материаловедения. 

 

Структура и оценка содержания работы 
Структура диссертационной работы включает введение, три главы, 

основные результаты и выводы, а также список цитированной литературы, 

состоящий из 190 источников. Материал изложен на 150 страницах, включает 

5 таблиц и 61 рисунок. 

Во введении обосновывается актуальность темы исследования, 

формулируются основные положения, выносимые на защиту.  

Первая глава посвящена анализу основ лазерного синтеза 

халькогенидных наночастиц, влиянию параметров лазерного излучения и 

внешних факторов на характеристики продуктов абляции и методам их 

характеризации. Обоснована ключевая роль сферической формы частиц для 

обеспечения высокой компактируемости порошковых смесей. На основе 

проведённого обзора сформулированы цели и задачи диссертационного 

исследования. 



Вторая глава посвящена разработке методик синтеза наночастиц 

сульфида цинка методом фемтосекундной лазерной абляции и методам для 

исследования влияния ключевых параметров воздействия на характеристики 

получаемых материалов. Изучено влияние скорости сканирования луча на 

процесс лазерной абляции. Разработаны оптимальные методики синтеза 

наночастиц. Установлено, что формирование ванны расплава при 

неоптимальных режимах (низкой скорости сканирования лучом 4 мм/с) 

приводит к появлению неконтролируемой фракции с брызгами, а низкое 

давление буферного газа (1 бар) снижает воспроизводимость результатов. 

Определён оптимальный диапазон давления газа (5-20 бар), обеспечивающий 

высокую воспроизводимость синтеза сферических частиц. Характеризация 

полученных материалов проведена комплексом методов (РЭМ, ПЭМ, РФА, 

ЭДС), позволивших достоверно оценить размер, форму, фазовое и химическое 

состояние наночастиц. 

Основная часть работы представлена третьей главой, в которой 

исследуется влияние условий лазерно-абляционного синтеза на свойства 

наночастиц сульфида цинка. Установлено, что наиболее эффективный режим 

абляции достигается при расположении фокальной плоскости внутри образца, 

что позволяет избежать повторного переоблучения наночастиц и 

минимизировать тепловое воздействие плазмы. В таких условиях плотность 

энергии лазерного излучения превышает порог абляции, но не достигает 

порога плазмообразования. Исследован фазовый состав синтезированных 

наночастиц ZnS при давлениях буферного газа 5, 10, 15 и 20 бар, представлены 

данные СЭМ и гистограммы распределения частиц по размерам. Путем 

сопоставления результатов СЭМ и ПЭМ анализа с данными о размерах 

кристаллитов сделан вывод о поликристалличности полученных проб. 

Определено влияние давления буферного газа на размеры наночастиц и их 

фазовое состояние. 
 
Степень обоснованности научных положений и достоверность 
полученных результатов 
Достоверность и обоснованность полученных результатов 

обеспечиваются использованием современного аналитического 

оборудования, сходимостью результатов, полученных независимыми 

методами измерений (РЭМ, ПЭМ, РФА). Результаты являются 

воспроизводимыми и статистически подтвержденными. Основные положения 

и выводы диссертации опубликованы в рецензируемых научных изданиях, 

индексируемых в международных базах данных, и представлены на 

международных научных конференциях. 



Научная новизна 
Впервые показано, что в процессе лазерной абляции возможно 

целенаправленное управление фракционным составом порошкового 

материала путем варьирования давления буферного газа (патент на 

изобретение № 2688001). 

Впервые продемонстрировано, что изменение давления буферного газа 

(аргона) при фемтосекундной лазерной абляции существенно влияет не только 

на конечные размеры получаемых наночастиц, но и на их внутреннюю 

структуру, определяя возможность формирования моно- и 

поликристаллических частиц сульфида цинка. 

Обнаружено, что изменение плотности энергии лазерного излучения в 

диапазоне 0,2-0,9 Дж/см2 позволяет осуществлять абляцию в режиме, 

исключающем образование плазменного факела. Экспериментально 

установлено, что при значении плотности энергии 1 Дж/см2 в среде аргона при 

атмосферном давлении происходит оптический пробой на взвешенных 

частицах, что приводит к подавлению процесса абляции. 

 
Практическая значимость 
Практическая значимость диссертационного исследования заключается 

в разработке методов управляемого синтеза сферических наночастиц 

сульфида цинка (ZnS), создающих технологический задел для производства 

высокопрозрачной оптической керамики методами шликерного литья. 

Установленные корреляции между давлением буферного газа, размером 

и фазовым составом частиц определяют физико-механические и оптические 

характеристики материалов, обеспечивая масштабируемость их производства. 

Сформулированные практические рекомендации востребованы не только в 

оптическом приборостроении (в частности, для ИК-диапазона), но и при 

создании модельных нанообъектов для плазмоники, оптоэлектроники и 

тераностических систем нового поколения.  

 

Степень завершенности работы и качество ее оформления 
Диссертация Харьковой А.В. представляет законченную научно-

исследовательскую работу. Постановка задач исследования, методики их 

реализации, полученные результаты представлены на должном 

методологическом уровне и в необходимом объеме. В целом диссертация 

написана четким и понятным языком, хорошо оформлена. 

 

 

 



Апробация результатов и публикации 
Результаты работы были апробированы на тематических всероссийских 

и международных научных конференциях. По материалам диссертации 

опубликовано 15 научных работ, из них 5 статей в журналах, входящих в 

перечень ВАК и приравненных к ним; получено 5 свидетельств о 

государственной регистрации программы для ЭВМ и 1 патент на изобретение. 

 

Вопросы и замечания по содержанию работы 
1. В работе проведен анализ влияния параметров лазерной абляции 

(энергии излучения и давления буферного газа) на фракционный состав 

синтезируемых наночастиц. Обосновано, что целенаправленный подбор 

фракционного состава позволяет формировать оптические заготовки с 

улучшенными физико-механическими характеристиками за счет достижения 

более высокой плотности упаковки частиц. Вместе с тем, в диссертации 

недостаточно полно раскрыт вопрос взаимосвязи между фракционным 

составом и параметрами упаковки частиц при формировании оптических 

элементов, который представляет значительный научный и практический 

интерес.  

2. На стр. 72 диссертации сообщается о получении карт элементного 

распределения методом энергодисперсионного рентгеновского микроанализа 

(ЭДС), подтверждающих равномерное распределение серы, цинка и кислорода 

в наночастицах. При этом в диссертационной работе уделено мало внимания 

вопросу полноты представления данных элементного анализа для всей серии 

исследованных образцов. Между тем, стабильность химической однородности 

и стехиометрии состава является принципиально важной для применения 

данных материалов в качестве сырья для оптических элементов. Фактически в 

работе приведен лишь единичный пример (рис. 27) для образца, 

синтезированного при давлении 20 бар, тогда как систематический анализ 

элементного состава и соответствующие карты ЭДС для образцов, 

полученных при давлениях 5, 10 и 15 бар, отсутствуют.  

3. Имеются отдельные замечания к изложению экспериментов. В 

частности, в работе отсутствует детальное описание процесса сбора 

наночастиц из камеры высокого давления. Упоминания о наличии электродов, 

к которым необходимо прикладывать постоянное электрическое напряжение, 

о процессе очистки электродов от аблированного материала фрагментарны и 

разбросаны по тексту диссертации, что затрудняет понимание результатов 

автора. 

4. В описании лазерной установки отсутствуют ключевые параметры 

импульсного излучения, а именно, длина волны и длительность импульса. В 



этом же ряду неполная информация о пятне лазерного излучения на 

облучаемой поверхности. В тексте указано, что размер пятна 67 микрон, 

однако нет никаких данных о модовом составе пучка, распределении 

интенсивности в зоне лазерной перетяжки и уровне, по которому 

рассчитывался приведённый размер. 

5. В тексте диссертации присутствует незначительное количество 

опечаток. Например, в выводе 3 – «объемлемой» (стр. 129) вместо 

«объемной». На странице 37 «электрон-фотонных процессов – от сотен 

фемтосекунд до единиц пикосекунд» вместо «электрон-фононных 

процессов». 

 

Заключение 

Сделанные замечания никак не влияют на положительную оценку 

диссертационной работы Харьковой А.В. Содержание автореферата и 

публикаций соответствует содержанию диссертации. Диссертационная работа 

представляет полноценное диссертационное исследование, имеющее ярко 

выраженную научную и практическую ценность.  Работа выполнена на 

хорошем научном и экспериментальном уровне, полученные результаты 

обладают научной новизной, а также имеют практическую значимость. Все 

перечисленное выше позволяет утверждать, что обозначенные в работе цели 

достигнуты, задачи исследования решены, а положения, выносимые на 

защиту, доказаны. 

Считаю, что диссертационная работа Харьковой Алёны Валерьевны 

соответствует паспорту специальности 1.3.8 Физика конденсированного 

состояния по физико-математическим наукам по пунктам: 4. Теоретическое и 

экспериментальное исследование воздействия различных видов излучений, 

высокотемпературной плазмы на природу изменений физических свойств 

конденсированных веществ; 6.  Разработка экспериментальных методов 

изучения физических свойств и создание физических основ промышленной 

технологии получения материалов с определенными свойствами; отвечает 

требованиям ВАК РФ, предъявляемых к кандидатским диссертациям в 

соответствии с п.п. 9-14 «Положения о присуждении ученых степеней» 

(Постановление Правительства РФ от 24.09.2013 №842), а ее автор 

заслуживает присуждения ученой степени кандидата физико-математических 

наук по специальности 1.3.8 - Физика конденсированного состояния. 

 
 
 




