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СИНТЕЗ УГЛЕРОДНЫХ НАНОТРУБОК С ПОМОЩЬЮ СВЧ:  
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В статье представлен синтез углеродных нанотрубок (УНТ) с помощью СВЧ, 

обоснована технология и проведено исследование свойства и структуры УНТ. Приведено 

описание аппаратурно-технологической схемы синтеза и обоснованы режимы СВЧ воз-

действия на каталитические системы на основе ферроценов (С10H10Fe). Для получения и 

анализа информации о морфологических особенностях синтезированных УНТ - использо-

ван метод сканирующей электронной микроскопии, а также спектроскопия комбинаци-

онного рассеяния и методы дифференциальной сканирующей калориметрии. УНТ имею 

важное значение при модифицировании кремнийорганических матриц в этом отношении 

в статье имеются исследования, связанные с модифицированием полимеров с помощью 

синтезированных УНТ. Проводится оценка равномерности распределения УНТ в мат-

рице полимера и исследуется теплопроводность кремнийорганического компаунда при 

различных концентрациях УНТ. Изменения теплопроводности составляет от 0,2 до 

0,32 Вт/м°С при изменении концентрации УНТ от 1 до 7%. 

Ключевые слова: углеродные нанотрубки, синтез, микроволновое излучение, кремнийорганический 

компаунд 
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The article presents the synthesis of carbon nanotubes (CNTs) using microwave, substan-

tiates the technology and studies the properties and structure of CNTs. The description of the in-

strumental-technological scheme of synthesis is given and the modes of microwave action on cata-

lytic systems based on ferrocenes (С10H10Fe) are substantiated. To obtain and analyze information 

on the morphological features of synthesized CNTs, the method of scanning electron microscopy, 

as well as Raman spectroscopy and methods of differential scanning calorimetry were used. CNTs 

are of great importance in the modification of organosilicon matrices in this regard, the article 

contains studies related to the modification of polymers using synthesized CNTs. The uniformity of 

distribution of CNTs in the polymer matrix is estimated and the thermal conductivity of the orga-

nosilicon compound is investigated at various concentrations of CNTs. The change in thermal con-

ductivity is from 0.2 to 0.32 W / m °C with a change in the concentration of CNTs from 1 to 7%. 
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Углеродные нанотрубки (УНТ), как одно-

слойные, так и многослойные играют важное зна-

чение в создание различных типов электро и теп-

лопроводящих композитных материалов. При этом 

на свойства композитных материалов модифици-

рованных УНТ существенное влияние оказывает 

морфология УНТ. Морфология УНТ связана с осо-

бенностям синтеза УНТ. В свою очередь суще-

ствуют различные технологии синтеза УНТ. 

Синтез УНТ осуществим с помощью разно-

образных методов и технологий [1]. Наибольшее 

распространение получили следующие методы: 

метод электро-дугового синтеза (в жидкой и газо-

образной среде), лазерная абляция, CVD-метод с 

применением таких газов, как пропан, метан, бутан 

или других углеродосодержащих газов или их сме-

сей. Однако существуют и другие методы синтеза 

УНТ, например, метод [2], основанный на механи-

ческом воздействии на углеродосодержащие мате-

риалы с последующей термической обработкой и 

дальнейшей механоактивацией, в результате кото-

рой происходит формирование и обработка УНТ.  

На синтез УНТ влияют различные факторы, 

такие как давление, температура и объем реакци-

онной зоны, где протекает синтез. В этом отноше-

нии имеет быть место технология синтеза с приме-

нением в качестве реактора – дизельного ДВС с 

воспламенением от сжатия. На определенных ре-

жимах работы ДВС от сжатия в отработавших га-

зах образуются твердые частицы, которые имеют 

морфологическую структуру, схожую с УНТ [3, 4].  

Также существует метод синтеза УНТ с 

применением СВЧ излучения. СВЧ-воздействие 

обеспечивает быстрый нагрев по всей глубине уг-

леродосодержащего материала. В качестве углеро-

досодержащего материала может быть использо-

ван ферроцен (С10H10Fe). 

В работе [5] УНТ были быстро синтезиро-

ваны в течение 20 – 40 с при помощи одностадий-

ного метода микроволнового нагрева.  

Медная, молибденовая и железная прово-

лока, а также стальное волокно смешивались с 

С10H10Fe для достижения быстрого роста УНТ при 

комнатной температуре на воздухе с помощью бы-

товой микроволновой печи. Медная, молибденовая 

и железная проволока, а также стальное волокно 

применялись для инициирования пиролиза С10H10Fe с 

целью стимулирования роста УНТ [6].  

УНТ оказывают влияние на электропровод-
ность композитных материалов и обеспечивают ре-
ализацию эффекта саморегулированного тепловы-
деления под действием электрического поля [7–9]. 

Наиболее быстрым метом синтеза УНТ яв-
ляется синтез с применением СВЧ излучения. Не 
смотря на преимущества этого метода связанные с 
быстротой синтеза – для этого метода отсутствует 
аппратурно-технологическое оформление и нет 
промышленного оборудования. 

Таким образом, основной целью исследова-
ний является синтез УНТ и исследование теплофи-
зических свойств наноструктурированных эласто-
меров, а также разработка аппаратурно-технологи-
ческой схемы синтеза УНТ при СВЧ воздействие. 

В рамках цели исследований были постав-
лены следующие задачи: 

Синтез УНТ с применением ферроцена и 
графита при СВЧ воздействие. 

Исследование свойств синтезированных УНТ, 
а также зависимости теплопроводности от концен-
трации УНТ в кремнийорганическом эластомере. 
Разработка аппаратурно-технологической схемы 
синтеза УНТ при СВЧ воздействие. 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ 

В качестве катализатора для синтеза УНТ 
использовали ферроцен (С10H10Fe) в смеси с графи-
том в соотношении 5:1. Для синтеза использовали 
микроволновую печь Samsung ME83KRW-2 (Ко-
рея) с мощностью 800 Вт и временем воздей-
ствия 20 с. 

Компонент (А) – кремнийорганический 
компаунд (силикон) и УНТ смешивали на верхне-
приводной механической мешалке WiseStir HT 
120DX (Корея) при 200 об/мин в течение 5 мин. 

Далее в смесь вводили второй компонент, 
обеспечивающий полимеризацию (В), с последую-
щим перемешиванием в течение 2 мин. при темпе-
ратуре 22 °С. Затем, полученные образцы поме-
щали в вакуумный шкаф и после этого формовали 
в виде плоских пластин по технологии представ-
ленной в работе [9]. 

Cпектры комбинационного рассеяния (КР) 
УНТ синтезированных УНТ регистрировались на 
рамановском микроскопе DXR (Raman Microscope 
Termo Scientific). Длина волны возбуждающего ла-
зера составляла 532 нм. 

Термогравиметрический анализ (ТГА) про-
веден совместно с дифференциальной сканирую-
щей калориметрией (ДСК) (STA 449 F3 Jupiter 
Netzsch). 
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В основе полимерной матрицы был исполь-

зован эластомер «Силагерм 8030» (ООО "ЭЛЕМЕНТ 

14", Москва, Россия) - кремнийорганический ком-

паунд с полярными Si-O связями. 

СЭМ исследования проводились с исполь-

зованием электронного микроскопа Hitachi H-800 с 

ускоряющим напряжением до 200 кэВ. 

Для исследования концентрационной зави-

симости теплопроводности модифицированного 

УНТ кремнийорганического компаунда использо-

вался прибор для измерения теплопроводности 

ИИС НК ТФСМ (Россия, Тамбов) 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

СЭМ - изображение МУНТ, синтезирован-

ных на катализаторе С10H10Fe с помощью СВЧ из-

лучения, представлено на рис. 1. На рис. 1 наблю-

даются нитевидные образования, обладающие вол-

нистостью, длиной около 1 мкм и более, которые 

объединены в хаотичные пучки.  

 

 
 

Рис. 1. СЭМ- изображения УНТ 

(УНТ (С10H10Fe –  катализатор) 
 

На рис. 2 представлен рамановский спектр 

УНТ, синтезированных на С10H10Fe катализаторе с 

графитом. 

 

Рис. 2. Рамановский спектр УНТ, синтезированных на 

С10H10Fe катализаторе 

 

Согласно рис. 2, степень дефектности гра-

феновых слоев УНТ (D/G), синтезированных на 

С10H10Fe катализаторе, составляет 1,08. 

На рис. 3 представлены ТГ и ДСК синтези-

рованных УНТ. 

 

 
Рис. 3. ТГ и ДСК синтезированных УНТ 

 

 

 

 
Рис. 4. Рамановское картирование поверхности  

кремнийорганического компаунда с УНТ 

 

Пиковое значение темпера-

туры фазового перехода в УНТ соот-

ветствует температуре 630,2 °С для 

первого замера и 631 °С для второго 

замера. 

На рис. 4 представлено рама-

новское картирование поверхности 

кремнийорганического компаунда с 

УНТ. 

Характер распределения УНТ 

в структуре эластомера имеет вид 

микрозамерного локального агломе-

рирования, что характерно для наноразмерных уг-

леродных структур с Ван-дер-Ваальсовым типом 

взаимодействия [7, 8]. 

400 500310
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На рис. 5 представлена зависимость тепло-

проводности кремнийорганичеcкого компаунда 

(наноструктурированного эластомера) от концен-

трации УНТ. 

 

 
Рис. 5. Зависимость теплопроводности наноструктурирован-

ного эластомера от концентрации УНТ   

 

Увеличение массовой концентрации УНТ c 

1 до 7% приводит к повышению теплопроводности 

кремнийорганического композита. По зависимости 

теплопроводности от концентрации УНТ просле-

живается возрастающий характер изменения теп-

лопроводности от 0,2 до 0,32 Вт/мС. 

На рис.6 представлена аппаратурно-техно-

логическая схема синтеза УНТ. 

 

Рис. 6. Аппаратурно-технологическая схема синтеза УНТ  

 

Аппаратурно-технологическая схема син-

теза УНТ при СВЧ воздействие на катализатор 

(С10H10Fe) (рис. 6) включает в себя две емкости с 

катализатором 1 и графитом 2, которые снабжены 

дозаторами 3 и 4. Ферроцен и графит загружаются 

в лопастной смеситель 5 в котором реализуется ре-

жим перемешивания с псевдоожиным слоем. По-

сле смешения вакуумный насос 9 перемещает сы-

пучий материал по трубопроводу 6 в емкость 8 с 

СВЧ излучателем 10, где под действием СВЧ излу-

чения происходит процесс синтеза УНТ. Далее по-

лученный материал вакуумным насосом 13 по тру-

бопроводу 11 при открытом вентиле 12 перемеща-

ется в накопительную емкость 14. 

Экспериментальные исследования пока-

зали, что наиболее эффективным является режим 

СВЧ воздействия на каталитические системы на 

основе ферроценов при мощности 800 Вт и време-

нем воздействия 20 с при котором наблюдается 

формирование углеродных наноструктур. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

Проведен синтез УНТ с помощью СВЧ воз-

действия на ферроцен и графит. Для получения ин-

формации о морфологических особенностях синте-

зированных УНТ - использован метод просвечива-

ющейся электронной микроскопии, а также спек-

троскопия комбинационного рассеяния и методы 

дифференциальной сканирующей калориметрии. 

Характер распределения УНТ в структуре эласто-

мера имеет вид микрозамерного локального агло-

мерирования, что характерно для наноразмерных 

углеродных структур с Ван-дер-Ваальсовым взаи-

модействием. По зависимости теплопроводности 

от концентрации УНТ прослеживается возрастаю-

щий характер изменения теплопроводности от 0,2 

до 0,32 Вт/м°С при изменении концентрации УНТ 

от 1 до 7%. 

Аппаратурно-технологическая 

схема синтеза включает в себя эле-

менты накопления, дозирования, а 

также пневмотранспорта - реализован-

ные с помощью вакуумных насосов. 

Обоснован режим СВЧ воздействия на 

каталитические системы на основе фер-

роценов и графита при мощности СВЧ 

излучения равной 800 Вт и временем 

воздействия 20 с. 
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