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В рамках создания новых материалов с расширенными функциональными возмож-

ностями рассматривается каталитический процесс синтеза углеродных нанотрубок с 

использованием энергии сверхвысокочастотного электромагнитного поля, анализиру-

ются параметры, влияющие на протекание процесса. В качестве источника углерода для 

построения каркаса углеродных нанотрубок использовались двух- и трехатомные фенолы. 

В роли прекурсоров металлического кобальта ‒ катализатора роста нанотрубок, приме-

нялись металлические соли органических кислот (ацетаты, оксалаты), металлооргани-

ческие комплексы (ацетилацетонаты) и неорганические соли (хлориды, сульфаты) ко-

бальта (II). Оксид графита выступал как акцептор, эффективно поглощающий и преоб-

разующий микроволновую энергию в тепловую. Эксперименты осуществлялись в мульти-

модовой микроволновой печи с частотой 2450 МГц и регулируемой мощностью от 200 до 

1000 Вт, модифицированной устройством для отвода газообразных продуктов реакции. 

Основные продукты реакции идентифицированы как многостенные углеродные нано-

трубки и пакеты графеновых частиц. Для исследования структуры и морфологии синте-

зированных углеродных образцов привлекались методы просвечивающей электронной 

микроскопии и рентгенофазового анализа. Показана эффективность использования мно-

гоатомных фенолов в качестве реагентов-доноров углерода для формирования многостен-

ных углеродных нанотрубок в процессах, протекающих под воздействием микроволнового 

излучения. Определены факторы, влияющие на процесс направленного получения углерод-

ных нанотрубок. Установлено, что для успешного микроволнового синтеза углеродных 

нанотрубок предпочтительно использование в роли реагентов-доноров углерода и предше-

ственников металлических катализаторов соединений, способствующих созданию и под-

держанию восстановительной среды в зоне реакции. Показано, что изменение мощности 

микроволнового излучения в диапазоне 800-1000 Вт не приводит к существенным измене-

ниям морфологических характеристик синтезируемых углеродных наноструктур. 

Ключевые слова: микроволновой синтез, многоатомные фенолы, предшественники катализатора, мощ-

ность микроволнового излучения, углеродные нанотрубки 
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As part of the development of new materials with advanced functionality, the catalytic pro-

cess of synthesizing carbon nanotubes using the energy of an ultra-high frequency electromagnetic 

field is being considered. Di- and triatomic phenols were used as a carbon source for constructing 

the framework of carbon nanotubes. Metal salts of organic acids (acetates, oxalates), organome-

tallic complexes (acetylacetonates), and inorganic salts (chlorides, sulfates) of cobalt (II) were used 
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as precursors of metallic cobalt, a catalyst for nanotube growth. Graphite oxide acted as an accep-

tor, capable of efficiently absorbing microwave energy and converting it into thermal energy. The 

experiments were conducted in a multimode microwave oven operating at a frequency of 2450 MHz, 

with adjustable power ranging from 200 to 1000 W, and modified with a device for venting gaseous 

reaction products. The primary reaction products were identified as multi-walled carbon nanotubes 

and packets of graphene particles. Transmission electron microscopy and X-ray phase analysis 

techniques were employed to investigate the structure and morphology of the synthesized carbon 

samples. The effectiveness of microwave irradiation in the formation of multi-walled carbon nano-

tubes using polyatomic phenols as carbon donor reagents has been demonstrated. Factors influ-

encing the directed production of carbon nanotubes have been identified. It has been established 

that for successful microwave synthesis of carbon nanotubes, it is preferable to use compounds that 

promote the creation and maintenance of a reducing environment in the reaction zone as carbon 

source reagents and metal catalyst precursors. It has been shown that varying the microwave radi-

ation power within the range of 800-1000 W does not result in significant changes in the morpho-

logical characteristics of the synthesized carbon nanostructures. 

Keywords: microwave synthesis, polyatomic phenols, catalyst precursors, microwave radiation power, carbon 

nanotubes 
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ВВЕДЕНИЕ 

Углубление теоретических представлений о 

процессах, происходящих при реорганизации матриц 

различных углеродсодержащих соединений, а также 

интенсификация исследований в области нанотехно-

логий способствовали созданию углеродных струк-

тур и материалов нанометрового диапазона, харак-

теризующихся рядом уникальных свойств и пред-

ставляющих ввиду этого несомненный практиче-

ский интерес [1-3]. Лидирующее место среди разра-

ботанных наноструктур принадлежит одно-, двух- и 

многослойным нанотрубкам, уже нашедшим при-

менение в различных прикладных областях [1-5]. 

Приведенные в литературе различные спо-

собы получения углеродных нанотрубок (УНТ) 

имеют ряд недостатков, устранить которые воз-

можно созданием экологически безопасных техно-

логий, в основе которых лежат новые принципы 

активации химических процессов синтеза нанотру-

бок, в частности за счет использования энергии мик-

роволнового (МВ) излучения [6, 7]. В настоящее 

время микроволновые технологии занимают пере-

довую позицию среди инновационных решений в об-

ласти энергоэффективных процессов, полностью 

соответствуя принципам «зеленой химии». 

Микроволновая энергия, применяемая в хи-

мии как одно из направлений активации химических 

превращений, обеспечивает необходимый темпера-

турный режим реакции и может быть использована 

при разработке энергосберегающих и экономичных 

методов синтеза углеродных наноструктур (УНС). 

Микроволновый синтез УНС относится к 

процессам, в которых аккумулирование и передача 

теплоты к реагентам осуществляется посредством 

компонента твердой технологической среды, участ-

вующего в превращении как в виде нейтральной 

составляющей, так и в виде реакционного агента. 

В качестве компонента твердой технологической 

среды могут выступать графиты и соединения на 

их основе, активные угли, карбид кремния, оксиды 

металлов и пр. Нагрев происходит вследствие 

преобразования абсорбированной электромагнит-

ной (ЭМ) энергии в тепловую за счет взаимодей-

ствия молекул реагирующих веществ с электриче-

ской компонентой ЭМ поля [8-14]. 

Следует отметить, что пути формирования 

УНТ с привлечением МВ излучения отображены в 

обзорах довольно широко и многопланово. Однако 

исследования по выявлению факторов, влияющих 

на протекание данных процессов, не получили до-
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статочного развития и носят разрозненный, неси-

стемный характер. Оценка влияния МВ излучения 

на преобразование реагентов в углеродные нано-

структуры осложнена из-за одновременного протека-

ния целого ряда взаимосвязанных процессов (разло-

жение предшественников-доноров углерода, полу-

чение мелкодисперсного катализатора, его частич-

ная агломерация и осаждение на графеновые плоско-

сти и их дефекты, образование УНТ и пр.) [15, 16]. 

До настоящего времени остается нерешен-

ным ряд вопросов, связанных с подбором парамет-

ров проведения процесса, выяснением влияния хи-

мических свойств реагирующих агентов, мощно-

сти микроволновой обработки, характера среды в 

зоне реакции на протекание процесса, структуру и 

свойства образующихся продуктов. 

Одним из ключевых факторов при синтезе 

углеродных нанотрубок, существенно влияющих 

на скорость их формирования, морфологию, свой-

ства, а также эксплуатационные характеристики, яв-

ляется выбор донора углерода [17-19]. При подборе 

сырьевого источника для получения УНТ необхо-

димо учитывать его физико-химические особенно-

сти, степень распространенности, удобство приме-

нения в технологическом процессе и пр. 

В литературе на данный момент недоста-

точно информации о влиянии строения и химиче-

ских свойств углеродного предшественника, нали-

чия в нем различных функциональных групп, сте-

пени ароматичности и других особенностей на про-

текание процесса микроволнового синтеза УНТ 

[20, 21]. 

В связи с этим перспективным направлением 

представляется исследование соединений, сочетаю-

щих ароматическую структуру с функциональными 

группами, способными участвовать в окисли-

тельно-восстановительных процессах. В качестве 

модельных прекурсоров в данной работе выбраны 

многоатомные фенолы, которые не только обеспе-

чивают поставку углерода, но и создают благопри-

ятную для формирования УНС восстановительную 

среду в реакционной зоне. Кроме того, использова-

ние именно этого класса соединений продиктовано 

высокой актуальностью задачи утилизации феноль-

ных отходов коксохимических производств. 

Целью данной работы является изучение 

закономерностей микроволнового синтеза много-

стенных углеродных нанотрубок (МУНТ) из мно-

гоатомных фенолов и установление влияния пара-

метров процесса (характер предшественника ме-

таллического катализатора и мощность микровол-

нового воздействия) на формирование и морфоло-

гию МУНТ. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

В качестве доноров углерода (прекурсоров) 

для формирования углеродного каркаса УНТ ис-

пользованы двух- и трехатомные фенолы (пирока-

техин, резорцин, гидрохинон, пирогаллол, флоро-

глюцин, марки ч). Эксперименты осуществлялись 

в присутствии органических и неорганических со-

единений кобальта как предшественников кобальт-

металлических катализаторов роста УНТ: ацети-

лацетонат кобальта (II) (CoC15H21O62Н2О, ч), ок-

салат кобальта (II) (CoC2O42H2O, ч), ацетат ко-

бальта (II) (Co(CH3COO)24H2O, ч), хлорид ко-

бальта (II) (CoCl26Н2О, ч), сульфат·кобальта (II) 

(CoSO47H2O, ч). В роли рецептора, обеспечиваю-

щего температурные показатели процесса за счет 

поглощения-преобразования микроволновой энер-

гии в тепловую, применялся оксид графита. 

Эксперименты проводились в кварцевом ре-

акторе цилиндрической формы диаметром 25 мм и 

высотой 100 мм, снабженном системой для подачи 

инертного газа и удаления газообразных продуктов 

реакции и размещенном в рабочей камере мульти-

модовой микроволновой печи (частота 2450 МГц, 

регулируемая мощность от 200 до 1000 Вт) (рис. 1). 
 

 

1 – Баллон с инертным газом; 2 – рабочая камера микровол-

новой печи; 3 – кварцевый реактор; 4 – технологическое 

окно; 5 – система охлаждения; 6 – ловушка конденсата;  

7 – газовый счетчик; 8 – контроль температуры 

Рис. 1. Схема лабораторной установки для проведения мик-

роволнового синтеза УНС 

Fig. 1. Diagram of the laboratory setup for conducting microwave 

synthesis of СNS 
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Смесь дигидроксибензола (пирокатехина 

(образец UM1), резорцина (образец UM2), гидрохи-

нона (образец UM3)), или тригидроксибензола (пи-

рогаллола, флороглюцина), предшественника ме-

таллического кобальтового катализатора и оксида 

графита, взятых в массовом соотношении 1 : 0,5 : 5, 

соответственно, подвергали СВЧ-облучению мощ-

ностью 1000 Вт в течение 3 мин (циклически по 

1 мин с минутным интервалом). Эксперименты вы-

полняли при подаче в реактор инертного газа (Ar) 

со скоростью 150 мл/мин. Контроль температуры 

осуществляли с помощью пирометра через техно-

логическое окно периодически, после завершения 

каждого цикла МВ воздействия. Углеродный депо-

зит получали в виде мелкодисперсного темного по-

рошка. 

Структурные характеристики синтезирован-

ных углеродных соединений исследовались с при-

менением просвечивающего электронного микро-

скопа JEM-200А производства компании JEOL (Япо-

ния). Рентгенофазовый анализ (РФА) структуры по-

лученных УНС выполнен на дифрактометре ДРОН-

3 (CuKα: λα = 1,54181 Å, U = 30 кВ, I = 20 мА). Ин-

дексация дифракционных отражений проводилась 

для гексагональной кристаллической решетки. Раз-

деление пиков и их анализ осуществлялись с при-

менением программного обеспечения Origin. 

Оценку параметров дифрактограмм нано-

материалов выполняли с использованием уравне-

ния Вульфа-Брэгга: 

2d sinΘ = nλ,   (1) 

где d – межплоскостное расстояние, нм; Θ – угол 

скольжения, рад; n – порядок отражения; λ – длина 

волны, нм. 

Реплики рефлексов 002 рассчитывались на 

базе функции Лоренца по уравнению: 

220
)(4

2

wxx

wA
yy

c 



, (2) 

где y0 – ордината нулевой (базисной линии дифрак-

тограммы); 

A – площадь рефлекса; 

w – полуширина рефлекса; 

xc и уc – координаты максимума рассчитан-

ного рефлекса:  

xc – значение 2Θ; уc – интенсивность отра-

жения, где: уc = y0 +2А/(w∙π). 

Степень графитации УНС рассчитывали по 

формуле: 

γ = (cM – с)/(cM – сm),  (3) 

где c – период решетки исследуемого углеродного 

материала (с = 2·d002); 

d002 – межплоскостное расстояние, соответ-

ствующее основной плоскости графита (002); 

cM – период решетки слабо упорядоченного 

углеродного материала (6,88 Å);  

сm – период решетки «цейлонского» графита 

(6,708 Å). 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Продукты микроволнового каталитического 

синтеза, согласно данным просвечивающей элек-

тронной микроскопии (ПЭМ) (рис. 2), представ-

ляют собой смесь углеродных наноструктур раз-

личной морфологии, основным компонентом кото-

рой являются многостенные углеродные нанотрубки 

(МУНТ), с диаметрами от 22 до 70 нм, а также бо-

лее крупные трубки диаметром до 210 нм, форми-

рующие на электронограмме размытое кольцо, ха-

рактерное для поликристаллических образцов. Обна-

руженные малослойные графеновые частицы прояв-

ляются на электронограммах четкими рефлексами 

гексагональной структуры. 

 

   

а б в 

Рис. 2. ПЭМ-микрофотографии образцов, синтезированных из смеси на основе: а) пирокатехина (UM1), б) резорцина (UM2), 

в) гидрохинона (UM3) 

Fig. 1. TEM micrographs of the samples synthesized from a mixture based on: a) pyrocatechin (UM1), б) resorcinol (UM2),  

в) hydroquinone (UM3) 
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В отдельных случаях образуются скроллы, 

а при использовании гидрохинона – сферические 

углеродные структуры диаметром до 500 нм, пред-

ставляющие самостоятельный интерес для даль-

нейших исследований (рис. 1 в). 

В литературе имеется информация о спосо-

бах получения и характеристиках углеродных сфе-

рических структур, образующихся в высокотемпе-

ратурных пиролитических процессах с участием 

углеродных соединений, в том числе протекающих 

с участием микроволнового излучения, приводятся 

данные об их потенциальном применении [22-24]. 

Образование углеродных нанотрубок в ка-

честве основного компонента смеси синтезирован-

ных УНС было подтверждено результатами рентге-

нофазового анализа (проявлением рефлексов 00l и 

h0l на дифрактограммах полученных образцов). По 

данным РФА рефлексы 00l синтезированных струк-

тур низкой интенсивности, несимметричны, имеют 

наплыв и сдвинуты в сторону меньших значений 

2Θ, что свидетельствует о присутствии в образцах 

более «рыхлых» графитоподобных углеродных фаз, 

установленных с помощью процедуры деконволю-

ции профиля 002, проведенной для каждого из них. 

На рис. 3 представлены данные РФА для об-

разца UM2, полученного при использовании смеси 

резорцина и оксида графита в процессе микровол-

нового каталитического синтеза УНТ. 

 

 
Рис. 3. Дифрактограмма и деконволюция пика 002 продукта МВ обработки смеси резорцина и оксида графита (UM2) 

Fig. 3. Diffractogram and (002) peak deconvolution of the product of MW processing of resorcinol and graphite oxide mixture (UM2) 

 

Оказалось, что основной пик 002 на рентге-

нограммах исследуемых образцов является супер-

позицией трех дифракционных линий, каждая из 

которых характеризуется своим межплоскостным 

расстоянием (рис. 3). Основная фаза в структуре 

синтезированных наноуглеродных материалов уста-

новлена по рассчитанному истинному положению 

максимума пика 002. 

Поскольку микроволновой синтез суще-

ственно изменяет структуру исходных углерод-

ных реагентов и способствует реализации процесса 

графитации, структурное совершенство получае-

мых массивов УНТ оценивали по степени графита-

ции γ (3). Аналогичным образом проведены вычис-

ления для образцов UM1 и UM3, результаты кото-

рых представлены в табл. 1. 

Согласно проделанным расчетам, межплос-

костные расстояния основной и первых двух фаз 

исследуемых образцов в первом приближении со-

относятся с параметрами многослойных углеродных 

нанотрубок с разным содержанием коаксиально 

вложенных цилиндров. 

Материал основной и I-й фаз имеет доста-

точно высокую трехмерно упорядоченную кристал-

лическую структуру со степенью графитации γ от 

0,70 до 0,93, II-я фаза характеризуется степенью 

совершенства кристаллической структуры γ от 

0,58 до 0,66. Третья фаза по вычисленному рассто-

янию между плоскостями, предположительно, 

имеет структуру так называемого турбостратного 

углерода – материала, представляющего собой обра-

зование из разориентированных графеновых слоев. 

Рассчитанный фазовый состав синтезированных 

образцов находит косвенное подтверждение в ре-

зультатах электронной микроскопии (рис. 2). 

Использование в аналогичных процессах 

тригидроксибензолов приводит, на основании дан-

ных просвечивающей электронной микроскопии, в 

случае пирогаллола к смеси углеродных нанострук-

тур с преобладанием МУНТ различной морфологии 

с широким диапазоном диаметров от 18 до 145 нм 

(рис. 4 а). В процессах с флороглюцином на ПЭМ-
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микрофотографиях наблюдаются обширные па-

кеты графеновых нанолистов протяженностью в 

десятки микрометров, при этом зафиксировано об-

разование лишь небольшого количества углерод-

ных нанотрубок диаметром 7-10 нм (рис. 4 б). 
 

Таблица 1 

Данные деконволюции профилей 002 и степень графитации для установленных фаз продуктов МВ синтеза 

углеродных наноструктур 

Table 1. Deconvolution data of (002) profiles and degree of graphitization for the determined phases of the products 

of MW synthesis of carbon nanostructures 

Образец Параметр 
Фаза 

Основная I II III 

UM1 

2Θ(расч.), º 26,42 26,22 26,16 25,81 

d(002), Å 3,374 3,380 3,391 3,406 

γ 0,81 0,70 0,58  

UM2 

2Θ(расч.), º 26,53 26,23 26,37 25,94 

d(002), Å 3,361 3,371 3,384 3,414 

γ 0,93 0,80 0,65  

UM3 

2Θ(расч.), º 26,49 26,453 26,18 25,82 

d(002), Å 3,367 3,369 3,383 3,409 

γ 0,85 0,83 0,66  
 

  

а б 

Рис. 4. ПЭМ микрофотографии продуктов МВ обработки смеси оксида графита и а) пирогаллола, б) флороглюцина в присут-

ствии кобальтового катализатора 

Fig. 4. TEM microphotographs of the MW products processing of a mixture of graphite oxide and a) pyrogallol, б) phloroglucin in the 

cobalt catalyst presence 

 

Факт изменения протекания процесса в слу-

чае флороглюцина может быть связан с особенно-

стью его физико-химических свойств и требует до-

полнительных исследований. 

Таким образом, при осуществлении экспе-

риментов необходимо учитывать химические ха-

рактеристики веществ, выступающих в роли доно-

ров углерода, отдавая предпочтение тем, кото-

рые обладают восстановительными свойствами, 

поскольку они выполняют две важные функции ‒ 

обеспечивают поступление углерода и создают бла-

гоприятную восстановительную среду в реакторе. 

Одним из важных аспектов, определяющих 

эффективность микроволнового синтеза, морфоло-

гию и свойства получаемых нанотрубок, является 

химическая природа предшественника (прекур-

сора) катализатора. Выбор подходящего предше-

ственника и оптимизация его использования позво-

ляют контролировать свойства получаемых нанотру-

бок и повышать эффективность процесса [25-27]. 

В связи с этим изучены различные предше-

ственники металлического катализатора в микро-

волновом синтезе углеродных нанотрубок. Экспе-

рименты проводились по описанным выше мето-

дикам с использованием органических предше-

ственников, в качестве которых применялись ме-

таллические соли органических кислот (ацетаты 

(образец MV1), оксалаты (образец MV2)), металло-

органические комплексы (ацетилацетонаты (обра-

зец MV3)) и неорганические соли (хлориды, суль-

фаты) двухвалентного кобальта в смеси с пирока-

техином и оксидом графита. 
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Рис. 5. ПЭМ-микрофотографии продуктов МВ обработки смеси оксида графита и пирокатехина в присутствии: а) ацетата ко-

бальта (II) (MV1), б) ацетилацетоната кобальта (II) (MV2), в) оксалата кобальта (II) (MV3) 

Fig. 5. TEM microphotographs of the products of MW processing of graphite oxide and pyrocatechin mixture in the presence of: a) co-

balt (II) acetate (MV1), б) cobalt (II) acetylacetonate (MV2), в) cobalt (II) oxalate (MV3) 

 

Таблица 2 

Данные деконволюции профилей 002 для установленных фаз продуктов МВ синтеза углеродных нано-

структур 

Table 2. Deconvolution data of (002) profiles for the determined phases of the MW synthesis products of carbon 

nanostructures 

Образец Параметр 
Фаза 

Основная I II III 

MV1 
2Θ(расч.), º 26,42 26,30 26,12 25,81 

d(002), Å 3,373 3,388 3,411 3,451 

MV2 
2Θ(расч.), º 26,49 26,34 26,15 25,94 

d(002), Å 3,364 3,383 3,407 3,434 

MV3 
2Θ(расч.), º 26,49 26,45 26,17 ‒ 

d(002), Å 3,364 3,369 3,405 ‒ 

 

Кратковременная обработка смеси пирока-

техина, органических соединений кобальта и ок-

сида графита высокочастотным электромагнитным 

излучением мощностью 1000 Вт сопровождалась 

искрением и активным выделением газов. Процесс 

характеризовался быстрым ростом температуры ре-

акционной массы. Результаты приборных методов 

анализа продуктов реакции, образующихся в виде 

черных порошков, приведены на рис. 5 и в табл. 2. 

На ПЭМ-микрофотографиях всех образцов 

зафиксированы изогнутые многостенные углерод-

ные нанотрубки с диаметрами в интервале 40-80 нм 

и пакеты графеновых плоскостей микрометровых 

размеров, что подтверждают картины электрон-

ной микродифракции и данные рентгенофазо-

вого анализа. 

Согласно РФА, основной рефлекс 002 на 

рентгенограммах синтезированных углеродных об-

разцов, аппроксимированный посредством кривых 

Лоренца на составляющие, состоит из трех кривых, 

каждая из которых отвечает определенной фазе и 

характеризуется своим межплоскостным расстоя-

нием. Наблюдаемые на дифрактограммах всех об-

разцов рефлексы при 2Θ = 21,16º и 2Θ = 22,56º 

определяются и на рентгенограмме катализатора, 

что указывает на присутствие в образцах остаточ-

ных количеств кобальта. В табл. 2 приведены рассчи-

танные параметры, позволившие определить фазо-

вый состав синтезированных образцов. 

Как видно из табл. 2, рассчитанные по дан-

ным РФА фазы позволили в составе всех продуктов 

синтеза идентифицировать многостенные углерод-

ные нанотрубки (основная и I фаза), турбостратный 

углерод (II фаза), остаточные количества катализа-

тора (~ 2 мас. %, III фаза). 

Эксперименты показали, что характер орга-

нической части изученных прекурсоров практиче-

ски не влияет на активность образующегося ката-

лизатора и структуру основного компонента в син-

тезированных углеродных образцах. 

При использовании неорганических солей 

кобальта в указанных условиях процесс протекает 

менее интенсивно и не сопровождается образова-

нием МУНТ, что может быть связано с более слож-

ным и длительным процессом восстановления не-

органических солей до каталитически активного 

металлического кобальта. 

Положительный эффект от использования 

органических соединений кобальта в качестве пре-

курсоров катализатора может быть обусловлен вос-

становительными свойствами реакционной среды, 
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которые содействуют процессу формирования угле-

родных нанотрубок. Кроме того, под действием мик-

роволнового излучения органические предшествен-

ники подвергаются быстрому термическому распаду 

с образованием продуктов, которые наряду с ис-

пользуемыми углеродными прекурсорами также 

поддерживают необходимую восстановительную 

атмосферу в реакционной зоне и могут активно 

участвовать в процессе синтеза УНТ, выступая до-

полнительным источником углерода. 

При проведении микроволновых синтезов 

УНТ одним из ключевых факторов, который содей-

ствует необходимой температуре и скорости реак-

ции и существенным образом влияет на морфоло-

гию образующихся продуктов, является мощность 

сверхвысокочастотного электромагнитного излу-

чения, подаваемого в реакционную зону [28-31]. 

В работе проведены исследования по изуче-

нию влияния мощности СВЧ-излучения на микро-

волновый каталитический синтез углеродных нано-

трубок по приведенной выше методике с использо-

ванием пирокатехина, ацетилацетоната кобальта и 

оксида графита. Регулируемая мощность электро-

магнитного излучения варьировалась от 400 до 

1000 Вт. 

Эксперименты показали, что при использо-

вании мощности МВ излучения 1000 Вт наблюда-

лось энергичное протекание процесса с бурным вы-

делением газов, искрением и возникновением мик-

родуг. Процесс сопровождался термическим разло-

жением углеродного прекурсора, частичной поте-

рей вещества вследствие сгорания или испарения, 

а также резким возрастанием температуры в зоне 

реакции до 800 и более градусов. 

Подобное явление характерно для микро-

волновых процессов пиролиза и связано с неравно-

мерным нагревом материала из-за различий в ди-

электрических свойствах компонентов смеси, воз-

никновением локальных перегревов («горячих то-

чек»), температура в которых значительно превы-

шает среднюю температуру реакционной среды, 

ионизацией выделяющихся летучих газов с образо-

ванием плазмы, сопровождающейся свечением и 

искрами [30]. Такая динамика процесса считается 

неблагоприятной, поскольку отрицательно сказы-

вается на выходе конечных продуктов. 

Процесс искрообразования зависит от струк-

туры, размеров, плотности и электропроводности ча-

стиц акцептора МВ энергии. В данном случае в 

роли акцептора выступают наночастицы оксида 

графита и образующегося графена. 

При микроволновой обработке реакционной 

смеси с мощностью 800 Вт в течение 3 мин процесс 

протекал стабильно, не сопровождался интенсив-

ным искрообразованием и значительным выделе-

нием газообразных веществ. 

Проведение трехминутной МВ обработки 

реакционной смеси с использованием мощности 

400 и 600 Вт приводил к образованию углеродных 

материалов с невысокой степенью кристаллично-

сти (например, аморфного углерода) в качестве ос-

новного продукта. 

На рис. 6 представлены ПЭМ-изображения 

наноматериалов, синтезированных при микровол-

новой обработке реакционной смеси с мощностью 

1000 Вт (образец MV1), 800 Вт (образец MV8) и 

400 Вт. 

По результатам электронной микроскопии 

углеродные образцы, полученные в ходе микровол-

нового синтеза с мощностью 800 и 1000 Вт, представ-

ляли собой смесь УНС, различающихся по форме и 

структурным характеристикам (рис. 6 а, б). 

Основным компонентом этой смеси явля-

ются многостенные углеродные нанотрубки, также 

обнаружены полупрозрачные графеновые пакеты 

больших размеров. Микроволновая обработка c 
 

 

   
а б в 

Рис. 6. ПЭМ-микрофотографии продуктов, полученных при обработке смеси пирокатехина, ацетилацетоната кобальта (II) в 

присутствии оксида графита МВ-излучением мощностью: а – 1000 Вт (MV1); б – 800 Вт (MV8); в – 400 Вт 

Fig. 6. TEM micrographs of the products obtained by treatment of a mixture of pyrocatechin, cobalt (II) acetylacetonate in the presence 

of graphite oxide by MW radiation power: a – 1000 W (MV1); б – 800 W (MV8); в – 400 W 
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мощностью 800 Вт приводит к формированию про-

дуктов, содержащих многочисленные изогнутые 

углеродные трубки с разбросом по диаметрам от 40 

до 160 нм и длиной, достигающей нескольких де-

сятков микрометров (образец MV8). В случае уве-

личения мощности микроволнового воздействия 

до 1000 Вт наблюдалась интенсификация процесса 

и образование продуктов, содержащих в основном 

пакеты графеновых плоскостей и небольшое коли-

чество МУНТ с диаметрами в пределах 40-90 нм 

(образец MV1). 

Расчетные данные, полученные в резуль-

тате вычислений с использованием рентгенофазо-

вого анализа, представлены в табл. 3. 

Структура основной и I-й фаз синтезиро-

ванных продуктов, по рассчитанным межплоскост-

ным расстояниям, в первом приближении может 

соответствовать смеси многостенных углеродных 

нанотрубок; II-я фаза ‒ структуре турбостратного 

углерода; III-я фаза согласуется с рефлексами ката-

лизатора. 
Таблица 3 

Результаты деконволюции профилей 002 и рассчи-

танная степень графитации для установленных фаз 

продуктов МВ синтеза углеродных наноструктур 

Table 3. Results of deconvolution data of (002) profiles 

and calculated degree of graphitization for the deter-

mined phases of MW synthesis products of carbon 

nanostructures 

Обра-

зец 
Параметр 

Фаза 

Основ-

ная 
I II III 

MV8 

2Θ(расч.), 

º 
26,52 26,38 26,19 25,44 

d(002), нм  3,362 3,379 3,409 3,502 

γ 0,91 0,71 0,44  

MV1 

2Θ(расч.), 

º 
26,49 26,34 26,16 25.95 

d(002), нм 3,364 3,383 3,407 3,434 

γ 0,88 0,66 0,38  

 

Определенный с помощью расчетов по дан-

ным РФА, фазовый состав вполне согласуется с ре-

зультатами электронной микроскопии (рис. 6 а, б). 

На картинах электронной микродифракции наблю-

даются характерные размытые кольца Дебая, отно-

сящиеся к структуре УНТ, а дополнительные ди-

фракционные максимумы, соответствующие гек-

сагональной решетке, указывают на наличие тур-

бостратного углерода. 

ВЫВОДЫ 

Продемонстрирована возможность исполь-

зования многоатомных фенолов как реагентов-до-

норов углерода в микроволновом синтезе смеси угле-

родных наноструктур, основным компонентом кото-

рой являются многостенные углеродные нанотрубки. 

Показано, что варьирование мощности мик-

роволнового излучения в диапазоне 800–1000 Вт не 

оказывает существенного влияния на морфологию 

синтезированных углеродных наноструктур. 

Установлено, что ключевым фактором, опре-

деляющим успешность формирования углеродных 

наноструктур в микроволновых процессах преоб-

разования многоатомных фенолов, является способ-

ность углеродного прекурсора и предшественника 

металлического катализатора создавать и поддержи-

вать восстановительную среду в реакционной зоне. 
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