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(54) Способ получения нанопроволок карбида титана
(57) Изобретение относится к области химической технологии неорганических материалов и может быть использовано для получения нанопроволок карбида титана.

Задача предлагаемого изобретения - ускорение, упрощение и удешевление технологического процесса.

Поставленная задача решается в способе получения нанопроволок карбида титана на основе соединений титана, где электроды карбида титана подвергают одноступенчатой наномодификации в дистиллированной воде при комнатной температуре, энергии единичного импульса - 0,1-0,2 Дж, емкости конденсаторов - 2-5 мкф, напряжении - 160-180 В, частоте единичных импульсов - 80-100 Гц.  1 н.п. ф., 2 фиг.
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(54) Method for producing of titanium carbide nanowires
(57) The invention relates to the field of chemical technology and inorganic materials can be used for obtaining titanium carbide nanowires.

Problem of the present invention – is acceleration, simplification and reduction the cost of the process.

The stated problem is solved in a method for producing of titanium carbide nanowires, based on titanium compounds, where the titanium carbide electrodes are subjected to a single stage of nano modification in the distilled water at room temperature, the energy of a single pulse is 0.1-0.2 J, condensers capacity is 2.5 microfarads, voltage - 160-180 V, frequency of single pulses - 80-100 Hz. 1 independ. claim, 2 figures.

Предлагаемое изобретение относится к химической технологии неорганических материалов, в частности, к способам получения нанопроволок карбида титана.

Известен способ получения нанопроволок карбида титана следующим образом: в качестве катализатора используют железо, который получают пропиткой наночастиц оксида алюминия водным раствором оксалата железа (III) и дальнейшим их нагреванием в кварцевом реакторе при 250°C в течение 2 ч в токе азота. Далее восстановление железа проводят при 350°C в токе водорода в течение 4 ч. Синтезированный катализатор смешивают с порошками титана и диоксид титана массовом отношении катализатора : Ti : TiO2 = 10 : 48 : 80. Полученный порошок гомогенизирован перемешиванием в агатовой ступке. Шихту помещают в корундовую лодку и нагревают до 1400°C в газе аргона. В качестве реакционного газа используют смесь метана (30 %), водорода (20 %) и аргона (50 %). При достижении температуры до 1400°C поток аргона перекрывают и вводят реакционный газ. Газовый поток подают в течение 2 часов, затем заменяют аргоном и печь охлаждают до комнатной температуры. Длина полученных нанопроволок карбида титана достигает нескольких сотен микрон, а диаметры диапазоном от 30 до 100 нм (S.R. Qi, Х.Т. Huang, Z.W. Gan, X.X. Ding, Y. Cheng Synthesis of titanium carbide nanowires // Journal of Cristal Growth. V. 219., Issue 4, 01.11.2000. - P. 485-488).

Недостатком известного способа является многостадийность, длительность процесса, сложность оборудования и дороговизна применяемых материалов.

Прототипом предлагаемого способа является получение нанопроволок карбида титана с использованием в качестве катализатора наночастицы кобальта (Со@С) и никеля (Ni@C) в углеродной оболочке с размерами около 20-50 нм, предоставленные компанией Shenzhen Junye Nano Material Co., Ltd (Shenzhen, China). В качестве прекурсоров используют активированный уголь и аналитически чистый диоксид титана фирмы Shanghai Chemical Reagent Company (Shanghai, China). Шихту из диоксида  титана, активированного угля, хлорида натрия и Co@С / Ni@C наночастиц тщательно перемешивают и помещают в алюминиевую лодочку в горизонтальную трубчатую печь. Печь откачана от кислорода воздуха и наполнена чистым аргоном. Шихту нагревают до 1300°C и выдерживают при этой температуре в течение 60 мин. После реакции печь охлаждают до 550°C в токе аргона и выдерживают при этой температуре в течение 30 мин для удаления остатков активированного угля. Нанопроволоки карбида титана диаметром 20-50 нм и длиной до нескольких микрон имеют гранецентрированную кубическую структуру (Kaifu Huo, Yemin Hu, Yanwen Ma, Yinong Lu, Zheng Hu and Yi Chen Synthesis and field emission properties of titanium carbide nanowires // Nanjtechnology, 18, 2007. - P. l-6).
Недостатком прототипа является многостадийность, дороговизна, длительность, необходимость использования катализатора и сложность аппаратурно-технологического оформления. Кроме того, есть опасность загрязнения целевого продукта кислородом прекурсора диоксида титана и компонентами катализатора.

Задача предлагаемого изобретения - ускорение, упрощение и удешевление технологического процесса.

Поставленная задача решается в способе получения нанопроволок карбида титана на основе соединений титана, где электроды карбида титана подвергают одноступенчатой наномодификации в дистиллированной воде при комнатной температуре, энергии единичного импульса - 0,1-0,2 Дж, емкости конденсаторов - 2-5 мкф, напряжении - 160-180 В, частоте единичных импульсов - 80-100 Гц.

Наномодифицирование карбида титана осуществляют по схеме фиг. 1. Необходимыми элементами схемы являются источник постоянного тока - АС; нагрузочные сопротивления - R1, R2; батарея конденсаторов - С; тиристоры - Т1, Т2; диод - D; лампа - L; подсоединенный к отрицательному полюсу источника питания первый электрод - 1; подключенный к положительному полюсу обрабатываемый второй электрод - 2; среда - 3; осадок - 4.

Импульсная плазма в жидких диэлектриках возникает в результате пробоя межэлектродного пространства при высокой разности потенциалов между электродами и относительно небольшой мощности источника, недостаточной для возбуждения дугового разряда. Единичный импульс имеет чрезвычайно малую длительность (10-3 - 10-5 с), высокую плотность тока (106 - 108 А/см2) в зоне воздействия, очень высокую температуру в канале разряда (104 - 105 K) и давление - 3-10 кбар.

При сближении электродов выпрямитель от конденсатора отключается и между электродами возникает единичный импульс за счет энергии, запасенной в конденсаторе. 
Пример 1.
Электроды из карбида титана диаметром 12 мм (чистотой 89,99 %) наномодифицируют в дистиллированной воде при комнатной температуре. Темный осадок отделяют от воды декантированием и фильтрацией, выход продукта на лабораторной установке составляет 8 г/ч. Полученный дисперсный порошок подвергают электронно-микроскопическому анализу на сканирующем электронном микроскопе (СЭМ) марки JEOL JSM-6490LA с энергодисперсионным анализатором.

Электронно-микроскопический снимок показывает образование сплющенных нанопроволок карбида титана (72,95 %) шириной 100-250 нм и длиной 1-1,50 мкм. Результаты энергодисперсионного анализа показывают следующее содержание образца (%): карбид титана - 72,95; кислород - 33,05.

Преимуществом предлагаемого способа является:

· одностадийность без использования катализатора и кислородсодержащих прекурсора;

· наномодифицирование карбида титана достигается за очень короткий промежуток времени в одну ступень, в то время как для достижения такого эффекта в прототипе необходим длительный процесс, включающий изготовление катализатора и выдерживание шихты;
· процесс проходит при комнатной температуре, т. к. высокотемпературное наномодифицирование карбида титана осуществляют в объеме единичного импульса (10-3 - 10-4 см3), представляющего собой нанореактор, за очень короткий промежуток времени, т. е. почти вся подаваемая энергия расходуется на формирование нанопроволок карбида титана, не теряясь в окружающую среду;

· быстротечность единичного импульса (10-3 - 10-5 с) и высокий температурный перепад (107 - 109 К/с) позволяет стабилизироваться метастабильным нанопроволокам карбида титана;

· упрощение аппаратурного оформления процесса достигается за счет подключения установки с несложной электрической схемой в обычную электрическую сеть;

· протекание процесса наномодифицирования при комнатной температуре позволяет удешевить предлагаемый способ получения нанопроволок карбида титана, исключая использование высокотемпературных печей;

· высокие давления (3-10 кбар) и температуры (104 - 105 K) возникают лишь в около искровом пространстве (в объеме, не превышающем 10-3 - 10-4 см-3), а не во всем объеме реактора, т. е. имеет место локализованное и эффективное воздействие экстремальных давлений и температур на материал электродов;
· производительность предлагаемой технологии может быть легко урегулирована конструированием многоэлектродных установок.
Формула изобретения
Способ получения нанопроволок карбида титана на основе соединений титана, отличающийся тем, что электроды карбида титана подвергают одноступенчатой наномодификации в дистиллированной воде при комнатной температуре, энергии единичного импульса - 0,1-0,2 Дж, емкости конденсаторов - 2-5 мкф, напряжении - 160-180 В, частоте единичных импульсов - 80-100 Гц.
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Фиг. 1. Технологическая схема диспергирования карбида титана 
в дистиллированной воде
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Фиг.2. Микроснимок нанопроволок карбида титана из импульсной плазмы 
в дистиллированной воде
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