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Рассмотрены особенности пиролитического синтеза и аттестации углеродных наноструктурных материалов. 

Отмечено, что при проведении пиролиза на формирование продукта могут влиять следующие факторы: конст-

рукция реактора, способ введения энергии, подготовка и химический состав газовой смеси, а также выбор и 

подготовка катализатора. Проведено исследование наноуглеродных продуктов в процессе их нагрева от ком-

натной температуры до 1 400 ºС, установлен температурный интервал взаимодействия этих продуктов с возду-

хом. Показано, что особенности окисления на воздухе различных углеродных наноматериалов являются инди-

видуальными для каждой наноструктуры. Исследования сажи, фуллерита, нанотрубок, графита позволили дать 

качественную оценку наличия в продуктах синтеза (неизвестного состава) различных углеродных структур. 

Температуры изменения массы оказались полезными для определения состава их смесей. 

В работе показано, что анализ кривых, соответствующих окислению исходной фуллереносодержащей са-

жи, свидетельствует о присутствии в образце по меньшей мере трех фаз. Кроме того, анализ продуктов пиро-

лиза показал, что на параметры взаимодействия (скорость и температура) углеродных наноструктур с кисло-

родом воздуха особое влияние оказывает степень графитизации таких структур. Так, при пиролизе ацетилена 

на стенках кварцевого реактора образуется зеркальная графитоподобная пленка, причем характер кривых 

окисления этой плёнки идентичен характеру окисления графита МПГ-7, но несколько смещен в высокотем-

пературную область. Впервые проведен комплексный анализ углеродных наноструктур, полученных различ-

ными методами, а также показана возможность классификации углеродных наноструктур по их термической 

устойчивости на воздухе при нормальном давлении. 

 
Ключевые слова: графит; фуллерит; углеродные наноструктурные материалы; сажа; окисление; термогравиметрия; диффе-
ренциально-термический анализ.  
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The paper considers the peculiarities of pyrolytic synthesis and attestation of carbon nanostructured materials. It is 

noted that the factors which influence the formation of the product during pyrolysis could be: the reactor design, the 

method of energy introduction, preparation and chemical composition of the gas mixture, as well as the choice and 

preparation of the catalyst. We have researched the nanocarbon products during their heating from room temperature 

to 1,400 ° C and have found out the temperature interval of their interaction with air. The features oxidation by air 

various carbon nanomaterials are shown to be individual for each nanostructure. The studies of soot, fullerites, nano-

tubes, graphite have made it possible to give a qualitative assessment of the presence in the products of synthesis (un-

known composition) of various carbon structures. The temperatures of the change in mass proved to be useful for 

determining the composition of their mixtures. 

The paper shows that analysis of the curves corresponding to the oxidation of the initial fullerene-containing soot 

indicates the presence of at least three phases in the sample. Moreover, pyrolysis products analysis has showed that 

the degree of graphitization of such structures exerts a special influence on the interaction parameters (speed and 

temperature) of carbon nanostructures with air oxygen. During the acetylene pyrolysis, a mirror graphite-like film 

forms on the walls of the quartz reactor. The nature of its oxidation curves is identical to the character of the oxidation 

of graphite MPG-7, but is somewhat shifted to the high-temperature region. In this paper, a complex analysis of car-

bon nanostructures obtained by various methods is carried out for the first time, and it is also shown that carbon 

nanostructures can be classified according to their thermal stability in air at normal pressure. 

 
Key words: graphite; fullerite; carbon nanostructured materials; soot; oxidation; thermogravimetry; differential-thermal analysis. 
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1. Введение 

 

В связи с открытием фуллеренов и формировани-

ем нового направления в нанонауке широко изучает-

ся ряд углеродных наноструктур, которые могут 

формировать миллионы себе подобных производных 

[1]. Такие наноструктуры различаются геометрией, 

структурой, содержанием атомов углерода, различ-

ными примесями и способом их присоединения. Ка-

ждая индивидуальная структура имеет свои собст-

венные физические и химические свойства, которые, 

в частности, могут проявляться при взаимодействии 

с кислородом воздуха. 

Поскольку все синтезируемые углеродные нано-

структуры можно условно разделить (по температуре 

взаимодействия с кислородом воздуха) на две части: 

дографитовые и графеноподобные,  диапазон тем-

ператур до 800 ºC является более насыщенным нано-

структурами и по этой причине более интересной 

температурной зоной для изучения взаимодействия 

углеродных материалов с кислородом воздуха. Выше 

800 ºC графиты начинают интенсивно окисляться на 

воздухе. 

Информация о термостойкости на воздухе, полу-

ченная для каждой индивидуальной углеродной на-

ноструктуры, может быть полезной для идентифика-

ции этих структур. Кроме того, эта информация мо-

жет использоваться для качественного и полуколи-

чественного экспресс-анализа различных продуктов, 

синтезируемых различными методами. 

В настоящей работе впервые проведен комплекс-

ный анализ углеродных наноструктур, полученных 

различными методами, а также показана возмож-

ность классификации углеродных наноструктур по 

их термической устойчивости на воздухе при нор-

мальном давлении. 

 

Список обозначений 

Буквы греческого алфавита 

 Время, мин 

Буквы латинского алфавита 

С60 Фуллерит 

Т Температура, градусы К  

Аббревиатуры 

DSC Дифференциальная сканирующая калориметрия 

DTA Дифференциальный температурный анализ 

DTG Скорость изменения массы 

TG Термическая гравиметрия 

TPD Термическая программируемая десорбция 

MУНТ Многослойные углеродные нанотрубки 

УНТ Углеродные нанотрубки 
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2. Условия эксперимента 

 

В работе применялось три метода синтеза угле-

родных наноструктур: пиролитический [2]; дуговой в 

инертной газовой среде [3, 4]; дуговой в жидкой фазе 

[5–7]. Все эти методы предполагают деструкцию пре-

курсора, но время пребывания продукта в зоне реак-

ции в каждом из них отличается на семь порядков: 

1) пиролитический метод синтеза  1 10
4
 сек.; 

2) дуговой синтез в газовой фазе  1 10
–3

 сек.; 

3) дуговой синтез в жидкой фазе  1 10
–10

 сек. 

При анализе образующегося продукта применяют-

ся следующие методы: фотоэлектронная спектроско-

пия [8–13]; сканирующая электронная микроскопия; 

просвечивающая электронная микроскопия; окисли-

тельный термогравиметрический анализ [14–16]; 

рентгеновский анализ; эмиссионный спектральный 

анализ; Оже-спектроскопия; рамановская спектроско-

пия. В работе описывался окислительный термогра-

виметрический анализ [14–18], который авторы на-

стоящей статьи применяли и в работах [19–22].  

 

2.1. Пиролитический метод синтеза 

Углеродные наноструктуры, полученные пироли-

зом углеводородов, ученые наблюдали и начали 

серьезно изучать после изобретения электронного 

микроскопа в 50-х годах прошлого века. В качестве 

основных методов их синтеза применяли пиролити-

ческое разложение углеводородов и диспропорцио-

нирование СО на металлических катализаторах на 

основе элементов группы железа. При проведении 

пиролиза важными факторами, влияющими на фор-

мирование продукта, могут быть: конструкция реак-

тора, способ введения энергии, подготовка и хими-

ческий состав газовой смеси, а также выбор и подго-

товка катализатора (рис. 1). 

 

 
 

Рис. 1 – Параметры, влияющие на морфологию  
и выход продукта 

Fig. 1 – Parameters affecting morphology and product yield 

 

Особое место в ходе исследования отводится 

процессу приготовления и составу газовой смеси. 

Смесь обычно включает газ-носитель и газ (или пар), 

который является источником углерода. Кроме того, 

к газовой смеси может быть добавлен жидкий или 

газообразный катализатор. В экспериментах N2, He, 

Ar, H2 и их смеси используются в качестве носителей 

(рис. 2). Источником углерода обычно служат CO, 

углеводороды, углеродсодержащие соединения и их 

смеси. Газовая смесь предварительно очищается, 

осушается и нагревается (при необходимости). 

 

 
 
 

Рис. 2 – Приготовление и состав реакционной смеси 
Fig. 2 – Preparation and composition of the reaction mixture 
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Энергия вводится в реакционную зону следующими способами: конвективным, плазменным, лучистым и 

комбинированным (рис. 3). 

 

 
 

Рис. 3 – Способы введения энергии, используемые при проведении исследований 
Fig. 3 – Methods of energy introduction used in research 

 

В экспериментах использовалось два типа уста-

новок, специально предназначенных для проведения 

реальных исследований: с горизонтальным и верти-

кальным расположением реакторов. В оборудовании 

с горизонтальным реактором была задействована 

одиночная или сдвоенная печь (одна для нагрева ка-

тализатора, а другая для нагрева подложки). На ус-

тановке с вертикальным реактором реактор вращает-

ся на 360º вокруг оси, перпендикулярной оси реакто-

ра (рис. 4). 

 

 
 

Рис. 4 – Конструкция реактора 
Fig. 4 – Reactor design 
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Особенно важным в пиролитическом синтезе на-

ноструктур для реальных исследований является вы-

бор и подготовка катализатора (рис. 5). В эксперимен-

тах использовались как жидкие, так и твердые катали-

заторы. Жидкие катализаторы вводили в реакционную 

зону при комнатной температуре или предварительно 

нагревали. Твердые катализаторы использовали в ви-

де порошков или наносили на подложку. В качестве 

порошковых катализаторов брались смеси металлов с 

углеродом, углерод, металлы или их смеси. 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Рис. 5 – Выбор  
и подготовка  
катализатора 

Fig. 5 – Selection 
and preparation  

of catalyst 
 

 
 

В качестве подложки для нанесения катализато-

ров использовали следующие материалы: 1) оксиды 

– SiO2, Al2O3, MgO, La2O3; 2) слоистые материалы – 

графит, пластины с регулярно расположенными по-

рами, гидриды циркония и титана. 

В ходе исследований наблюдалось множество 

случаев различного расположения частиц катализа-

тора как на кончиках УНТ (рис. 6), так и в ее объеме. 

Помимо этого, наблюдался рост как нанотрубок, так 

и волокон и на Ni, и на LaNi5 катализаторах.  

В ходе исследований в основном изучали влияние 

катализатора на морфологию и выход углеродных 

наноструктур. 

В зависимости от условий синтеза и природы ка-

тализатора, синтезируемый продукт получали в виде 

пучков или канатов, состоящих из правильно уло-

женных УНТ. В зависимости от времени выдержки в 

зоне реакции УНТ могут иметь вид: а) войлока (или 

леса УНТ) при   1 мин; b) пучков параллельно 

уложенных УНТ при  = 15 мин; c) в виде ватопо-

добного продукта при  = 120 мин (рис. 7). 

 

 

 

 
Рис. 6 – Способ расположения частицы катализатора  

и механизм роста углеродных нанотрубок 
Fig. 6 – Method for positioning the catalyst particle  
and the growth mechanism of carbon nanotubes 
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a 

 

 
 

 
 

Рис. 7 – Различные виды синтезируемого  

продукта в зависимости от времени   
выдержки в зоне реакции:  

а –   1 мин; b –  = 15 мин; c –  = 120 мин 
Fig. 7 – Different types of synthesized product  

as a function  

of time  holding in the reaction zone:  

a –   1 min; b –  = 15 min; c –  = 120 min 
 

 
 

b 

 
 

c 

 

При замене никелевого катализатора на фуллереновый был синтезирован более плотный продукт, состоя-

щий из УНТ малого диаметра (2 7 нм) (рис. 8).  

 

  
 

a 
 

b 
 

Рис. 8 – Продукт, синтезированный на никелевом (a) и фуллереновом (b) катализаторах 
Fig. 8 – Product synthesized on nickel (a) and fullerene (b) catalysts 

 

Добавка Мо в никелевый катализатор приводит к 

увеличению выхода УНТ и уменьшению выхода 

аморфного углерода (рис. 9а). При использовании 

LaNi5 катализатора в виде высокодисперсного (нано-

размерного) порошка образуются УНТ диаметром 

1,5 5 нм (рис. 9b). Наноразмерный порошкообраз-

ный катализатор получали дуговым распылением 

металла в жидкой фазе. Механизм влияния Ni-

катализатора на образование Y-образных структур 

показан на рис. 9с. 

Каталитические частицы, инкапсулированные в 

объем нанотрубок, хорошо видны на рис. 9d. 
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                     a 

                                  

                                   b 

 

 

                 

                    c 

                                 

                                   d 
 

Рис. 9 – Влияние катализаторов на выходящий продукт: 
а – на молибденовом; b – на LaNi5; c, d – на Ni катализаторах 

Fig. 9 – Catalysts effect on the product: 
a – on the molybdenum; b – on LaNi5; c, d – on Ni catalysts 

 

Синтез спиралевидных пространственных нано-

структур, равномерно скрученных в виде колец или 

спиралей, представляет особый интерес для создания 

композиционных материалов. 

 

2.2. Продукты дугового синтеза 

В качестве примера растворимых углеродных на-

ноструктур исследовались фуллерены, полученные 

методом дугового синтеза. Было рассмотрено окис-

ление трех партий (различного происхождения) фул-

леритов С60: (I) – фуллериты, получаемые в Черно-

головке; (II) – фуллериты, получаемые в Нижнем 

Новгороде; (III) – фуллериты, получаемые в Киеве и 

их смеси.  

 

3. Результаты термоанализа  

исследуемых продуктов 

 

Термоанализ  различных наноструктур прово-

дился на приборе «Дериватограф Q-1500D» в усло-

виях динамического нагрева от комнатной темпера-

туры до 1 400 ºС. Дериватограф представляет собой 

многофункциональную систему термического ана-

лиза, позволяющую одновременно получать ин-

формацию о температуре вещества (Т), которая из-

меняется с контролируемой скоростью в данной 

среде, об изменении массы (TG), скорости измене-

ния массы (DTG), изменении энтальпии вещества 

(DTA), вызванном химическими реакциями или 

фазовыми превращениями, сопровождающимися 

высвобождением (экзоэффект) или поглощением 

(эндоэффект) тепла [8]. В качестве исходного мате-

риала для синтеза наноструктур дуговым методом 

был выбран графит класса MПГ-7. В экспериментах 

использовались углеродные наноструктурирован-

ные материалы, полученные в лаборатории № 67 

Института материаловедения Национальной акаде-

мии наук Украины, а также фуллериты, полученные 

в Черноголовке (I), Нижнем Новгороде (II) и Киеве 

(III). Основные результаты исследований приведе-

ны в таблице и показаны на рис. 10–19. 
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Таблица  

Результаты тер моанализа  углеро дных нано матер иалов  

Tab le  

Resu l t s  o f  thermo analys is  o f  ca rbon  nano mater i a ls  
 

№ 

п/п 
Материал 

Температурный  

интервал термического 

взаимодействия, °С 

DTG  DTA  

Т1mах, 

°С 

Т2mах, 

°С 

Т1mах, 

°С 

Т2mах, 

°С 

1. Исходный графит 600 840 783  782  

2. Фуллериты: С60(I)* 

                      С60(II)** 

                      С60(III)*** 

                      С70(II) 

            смесь С60+С70(III) 

380 580 

420 580 

370 600 

300 575 

370 600 

470 

480 

 

500 

 

 

 

565 

 

575 

465 

475 

 

505 

 

 

 

570 

 

565 

3. Сажа, полученная дуговым методом  

(до экстракции)  
290 810 605  620  

4. Сажа, полученная дуговым методом (после 

экстрагирования в толуоле) 
270 790 660  670  

5. Неочищенные МУНТ, полученные  

методом пиролиза толуола при 1 200 °С 
400 610  586 585  

6. Продукт пиролиза ацетилена на Ni-Cu 

катализаторе при 1 200 °С 
396 700  586 590  

7. Продукт пиролиза ацетилена на  

Ni-Cu катализаторе при 500 °С 
400 530 445 465 445 480 

8 Продукт пиролиза ацетилена на LaNi5 : Ni-

Cu катализаторе (A:В = 70:30) при: 

а) 500 ºС 

b) 650 ºС 

 

 

 

300 550 

330 620 

 

 

 

420 

430 

  

 

 

420 

440 

 

 

 

510 

510 

9. Продукт пиролиза ацетилена на латунной 

подложке при 650 ºС 
310 600  545  550 

10. Продукты пиролиза ацетилена на  

Ni-катализаторе: 

без отжига 

отжиг до 800 ºС в гелии 

отжиг до 1 000 ºС в гелии 

отжиг до 1 200 ºС в гелии 

отжиг до 1 400 ºС в гелии 

 

 

370 530 

450 620 

500 670 

510 690 

515 700 

 

 

445 

500 

580 

590 

645 

 

 

490 

580 

635 

670 

 

 

460 

505 

585 

586 

675 

 

 

495 

585 

650 

675 

11. Графитизированная пленка на стенках 

реактора (пиролиз) 

600 980   795  

 
*(I) – фуллериты, получаемые в Черноголовке; **(II) – фуллериты, получаемые в Нижнем Новгороде; ***(III) – фуллериты, получаемые в Киеве. 

 

3.1. Исследование исходного графита 

 

Окисление исходного графита происходило в ин-

тервале температур 600 840 ºС (рис. 10). При нагре-

вании графита от 600 ºС до 700 ºС потеря массы со-

ставила около 10 %. Выше 700 ºC наблюдалось за-

метное увеличение скорости потери массы, которая 

достигала максимального значения при 783 ºC. На 

кривой DTA этот процесс соответствует слегка 

асимметричному экзопику (Tmax = 782 ºC) (см. табл.). 

 

3.2. Исследование растворимых углеродных  

наноструктур 

(фуллеритов С60, С70 и их смеси) 

 

Было исследовано окисление трех партий про-

дуктов дугового синтеза (различного происхожде-

ния) фуллеритов С60 (рис. 11а–c, кривые 1–3, табл. 

п. 2), фуллерита С70 (рис. 11а–c, кривые 4, табл. п. 2) 

и их смеси (рис. 11а–c, кривые 5, табл. п. 2). 
 

Рис. 10 – Термограмма исходного графита (МПГ-7) 
Fig. 10 – Thermogram of the initial graphite (MPG-7) 
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а b 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

Рис. 11 – Термограммы фуллеритов С60, С70 и их смеси: 
а – кривые TG; b – кривые DTG; c – кривые DTA; 

1–3 – фуллериты С60(I), С60(II), С60(III) соответственно; 
4 – фуллерит С70(II); 5 – смесь фуллеритов  

С60 и С70(III) 
Fig. 11 – Thermograms of fullerites C60, C70 and their mixtures: 

a – TG curves; b – DTG curves; c – DTA curves; 
1–3 – fullerites of C60 (I), C60 (II), C60 (III) respectively; 
4 – fullerite C70 (II); 5 – mixture of fullerites C60 and C70 (III) 

 

c  

 

Полученные результаты свидетельствуют о том, 

что, в общем, окисление фуллеритов С60 происходит 

в температурном диапазоне 370 600 ºС, однако 

форма пиков и температуры их взаимодействия 

(табл. п. 2) различны. Некоторое увеличение массы 

фуллерита С60 в области 400 420 ºС обусловлено, 

по-видимому, образованием оксофуллеритов. 

Термическая деградация фуллерита С70 фикси-

ровалась при более низкой температуре, что можно 

объяснить более низкой температурной стойкостью 

С70 по сравнению с фуллеритом С60. Этот процесс 

протекал в более широком (300 575 ºС) темпера-

турном интервале (табл. п. 2). 
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При окислении смеси С60 и С70 на кривой DTG 

(рис. 11b, кривая 5) появляется плечо (Т = 475 ºС) и 

широкий пик (Тmax = 575 °С), а на кривой DTA (рис. 

11c, кривая 5, см. табл. п. 2) – два перекрывающихся 

экзопика (Тmax = 565 ºС). 

Фуллереносодержащая сажа исследовалась до и 

после экстракции в толуоле.  

 

 
Рис. 12 – Термограмма пристенной фуллереносодержащей 

сажи, полученной дуговым методом: 

а – до экстрагирования (сплошная линия);  

б – после экстрагирования (пунктирная линия) 

Fig. 12 – Thermogram of wall fullerene-containing soot 

obtained by the arc method: 

a – before extraction (solid line); 

б – after extraction (dashed line) 

 

Термическое взаимодействие фуллереносодер-

жащей сажи до экстракции (рис. 12а, см. табл. п. 3) 

происходило при температуре 290 810 ºС. Этот 

процесс на кривой DTG соответствует одному широ-

кому пику (Тmax = 605 ºС) и двум плечам (Т = 470 ºС 

и 735 ºС), а на кривой DTA – трём перекрывающимся 

экзопикам (Тmax = 620 ºС) (см. табл. п. 3). Термиче-

ское взаимодействие экстрагированной толуолом 

сажи с воздухом протекало при температуре 

270 790 ºС (рис. 12б, см. табл. п. 4). На кривых DTG 

и DTA главный пик увеличивается, становится ост-

рым, значение Тmax возрастает (см. табл. п. 4), а ос-

тальные пики заметно уменьшаются (рис. 12б). 

 

3.3. Продукты пиролиза 

Результаты исследования продуктов, полученных 

методом пиролиза углеводородов, отражены на рис. 

13–18 и в таблице (см. пп. 5–11). 

 

 
 

Рис. 13 – Термограмма неочищенных МУНТ,  

полученных методом 

пиролиза толуола при 1 200 ºС 

Fig. 13 – Thermogram of untreated MWCNs  

obtained by the method 

pyrolysis of toluene at 1,200 ºC. 

 

Неочищенные многослойные углеродные нанот-

рубки (МУНТ), полученные методом пиролиза то-

луола при 1 200 ºС, окислялись в температурном ин-

тервале 400 610 ºС. Этому процессу на кривых DTG 

и DTA соответствует появление острых пиков 

(Тmax = 586 ºС и 585 ºС) (рис. 13, см. табл. п. 5), что 

может свидетельствовать о хорошей однородности 

образца, полученного в этих условиях. 

Продукты пиролиза ацетилена на Ni-Cu катализа-

торе, полученные при той же температуре 1 200 ºС 

(рис. 14а, см. табл. п. 6), окислялись в более широ-

ком температурном интервале (395 700 ºС), но мак-

симальные скорости процесса наблюдались при тех 

же значениях температуры (см. табл. пп. 5, 6). По-

видимому, при пиролизе ацетилена кроме углерод-

ных нанотрубок образуется аморфный углерод раз-

личных модификаций, обладающий разной термо-

стойкостью. 
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Рис. 14 – Термограмма продукта пиролиза ацетилена  
на Ni-Cu-катализаторе: а – при 1 200 °С (пунктирная линия); 

б – при 500 °С (сплошная линия) 
Fig. 14 – Thermogram of the product of acetylene pyrolysis  

on a Ni-Cu catalyst: 
a – at 1,200 °C (dashed line); б – at 500 °C (solid line) 

 

Если температуру пиролиза ацетилена на тех же 

катализаторах снижали с 1 200 ºС до 500 ºС 

(рис. 14б, см. табл. п. 7), то окисление продукта 

происходило в интервале 400 530 ºС. Этому про-

цессу на кривых DTG и DTA соответствует появле-

ние двух острых перекрывающихся пиков 

(Тmax = 445 ºС, 480 ºС), что свидетельствует о при-

сутствии двух фаз, обладающих низкой термостой-

костью (вероятнее всего, углеродных нанотрубок и 

полимерных образований). 

При замене катализатора на LaNi5:Ni-Cu (в со-

отношении А:В = 70:30) температура начала взаи-

модействия продукта с кислородом воздуха, а также 

максимальные скорости процесса смещались в зону 

более низких температур. Процесс протекал в не-

сколько более широком температурном интервале 

300 550 ºС (рис. 15, см. табл. п. 8а). Продукт пи-

ролиза ацетилена при 650 ºС окислялся при более 

высоких температурах (рис. 16а, см. табл. п. 8b). 

Снижению термостойкости могло способствовать 

присутствие лантана, окисляющегося уже при ком-

натной температуре. 

Окисление продукта пиролиза ацетилена, полу-

ченного на латунной подложке при 650 ºС, протекало 

в интервале 310 600 ºС. На кривых DTG и DTA по-

являются достаточно широкие пики (Тmax = 545 ºС, 

550 ºС) (рис. 16а, см. табл. п. 9). 

 
 

Рис. 15 – Термограммы продукта пиролиза ацетилена  
на LaNi5:Ni-Cu катализаторе (A:B = 70:30) при 500 °С 

Fig. 15 – Thermograms of the product of acetylene pyrolysis 
on LaNi5: Ni-Cu catalyst (A: B = 70:30) at 500 ° C 

 

 
Рис. 16 – Термограммы продукта пиролиза ацетилена:  

а – на латунной подложке при 650 °С (пунктирная линия); 
б – на LaNi5:Ni-Cu катализаторе (A:B = 70:30) при 650 °С 

(сплошная линия) 
Fig. 16 – Thermograms of the product of acetylene pyrolysis: 

a – on a brass substrate at 650 ° C (dashed line); 
б – on a LaNi5: Ni-Cu catalyst (A: B = 70:30) at 650 °C  

(solid line) 
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Как следует из рис. 16а,б и табл. пп. 8b, 9, тем-

пературные интервалы окисления продукта пироли-

за ацетилена на латунной подложке (рис. 16а) и 

продукта пиролиза ацетилена на LaNi5:Ni-Cu ката-

лизаторе (рис. 16б) близки по своим значениям, но 

в первом случае окисление с максимальной скоро-

стью происходило при более высокой температуре 

(см. табл. пп. 8b, 9). При окислении этого продукта 

в температурном интервале 310 600 ºС убыль мас-

сы составила 30 %. При дальнейшем нагреве до 

930 ºС происходило медленное увеличение массы. 

Заметное увеличение массы продукта выше 930 ºС 

было вызвано окислением металла, который приме-

нялся в качестве катализатора. 

На рис. 17а–c представлены кривые окисления 

продукта, полученного пиролизом ацетилена на нике-

левом катализаторе при 500 ºС и после отжига образца 

в среде гелия при 800 ºС, 1 000 ºС, 1 200 ºС, 1 400 ºС. 

Следует отметить, что термический распад продукта 

до отжига происходил в температурном интервале 

370 530 ºС (см. табл. п. 10). На кривой DTG этому 

процессу соответствует появление нескольких пиков 

(рис. 17b, см. табл. п. 10), а на экспериментальной 

кривой DTA – несколько накладывающихся друг на 

друга экзопиков (рис. 17c).  

 

 

 
 
 
 
 
 
 

Рис. 17 – Термограммы продуктов пиролиза ацетилена  
на Ni-катализаторе: 

а – кривые DTA; b – кривые TG; c – кривые DTG; 
1 – без отжига; 2 – отжиг в среде He до 800 °С;  

3 – отжиг в среде He до 1 000 °С;  
4 – отжиг в среде He до 1 200 °С;  
5 – отжиг в среде He до 1 400 °С 

Fig. 17 – Thermograms of the products of acetylene pyrolysis  
on an Ni catalyst: 

a – DTA curves; b – the TG curves; c – DTG curves; 
1 – without annealing; 2 – annealing in He medium to 800 °C;  

3 – annealing in He medium up to 1,000 °C; 
4 – annealing in He medium to 1,200 °C;  

5 – annealing in He medium up to 1,400 °С 
 

a  

 
 

b c 
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При окислении продукта, предварительно ото-

жженного в гелии до температуры 800 ºС, 1 000 ºС и 

1 200 ºС, на кривых DTG и DTA также фиксируется ряд 

пиков. При взаимодействии продукта с кислородом 

воздуха, исследованного при температуре 1 400 ºС, на 

экспериментальных кривых DTG (Тmax = 645 ºС) и DTA 

(Тmax = 675 ºС) существует только один пик, свиде-

тельствующий об однородности продукта. По мере 

роста температуры отжига продукта температура на-

чала окисления и температура Тmax росли (табл. п. 10).  

При пиролизе ацетилена на стенках кварцевого 

реактора образовалась зеркальная графитоподобная 

пленка. Характер кривых ее окисления идентичен 

характеру окисления графита МПГ-7, но несколько 

смещен в высокотемпературную область (рис. 18, см. 

табл. п. 11). 

 

 
 

Рис. 18 – Термограмма: а – графитизированной пленки  
на стенках реактора пиролиза (сплошная линия);  
б – исходного графита МПГ-7 (пунктирная линия) 

Fig. 18 – Thermogram: а – graphitized film on the walls  
of the pyrolysis reactor (solid line);  

б – initial graphite of MPG-7 (dashed line) 
 

4. Результаты и их обсуждение 

 

В этой работе термический анализ продуктов ду-

гового синтеза ограничивался рассмотрением взаи-

модействия фуллереносодержащей сажи и состав-

ляющих ее компонентов с кислородом воздуха. 

Различные температуры максимальных скоростей 

взаимодействия фуллеритов C60 с воздухом можно 

объяснить их различной кристалличностью и дис-

персностью. На температуру их взаимодействия с 

кислородом также могут влиять степень их полиме-

ризации и примеси. При термическом анализе смеси 

фуллеритов C60 и C70 как на кривых DTA, так и на 

кривых DTG четко прослеживаются по два эффекта, 

отвечающих за взаимодействие каждой из фракций. 

Выяснению влияния тех или иных факторов на проте-

кание реакции взаимодействия фуллеритов с кислоро-

дом будут посвящены дальнейшие исследования. 

Анализ кривых, соответствующих окислению ис-

ходной фуллереносодержащей сажи, свидетельствует о 

присутствии в образце по меньшей мере трех фаз, ко-

торые могли бы соответствовать полимерам (аморфно-

му углероду), фуллеренам и графитизированным час-

тицам (см. рис. 11). Предполагается, что первыми на-

чинают окисляться полимеры при Т = 290 ºС, затем 

фуллерены (300 600 ºС) и в интервале 550 810 ºС 

окисляется графитизированная масса, содержащая в 

своем объеме нанотрубки. Процессы взаимодействия 

продуктов синтеза с кислородом, следующие по тем-

пературной шкале за окислением полимеров (учиты-

вая тепловой эффект предыдущих реакций), могут 

протекать при более низких температурах печи. 

Анализ сажи, прошедшей экстракцию, указывает 

на то, что в области 500 ºС сохраняется небольшой 

экзопик (см. рис. 12). Это может быть обусловлено 

взаимодействием с кислородом воздуха при 500 ºС 

высших фуллеренов, которые, как известно, экстрак-

цией толуолом из сажи не вымываются. Потеря мас-

сы образцом в этом случае начинается при более 

низких температурах, что может быть связано с ос-

таточным присутствием экстрагента, который испа-

ряется при нагреве до 270 ºС. 

Анализ продуктов пиролиза (см. рис. 14–18) по-

казал, что на параметры взаимодействия (скорость и 

температура) углеродных наноструктур с кислоро-

дом воздуха особое влияние оказывает степень гра-

фитизации таких структур. 

Так, продукты пиролиза толуола, полученные в 

одинаковых условиях, менее устойчивы к окисле-

нию, чем продукты пиролиза ацетилена. А продукты 

пиролиза ацетилена, полученные при температуре 

500 ºС, менее устойчивы к окислению, чем получен-

ные при Т = 1 200 ºС. Применение различных катали-

заторов влияет на температуру окисления продукта. 

Исследования показали, что только отжиг при 

температуре 1 400 ºС в среде гелия даёт однофаз-

ность полученного продукта, обладающего высокой 

температурой окисления. 

 

5. Заключение 

 

Как показали эксперименты, важными фактора-

ми, влияющими на формирование продукта, полу-

чаемого методом пиролиза, могут быть: конструкция 

реактора, способ введения энергии, подготовка и 

химический состав газовой смеси, а также выбор и 

подготовка катализатора. 

Анализ окисления продуктов, полученных дуго-

вым и пиролитическим методами, определил влия-



Конструкционные материалы. Наноструктуры. Наносистемы: синтез, свойства, применение 
 

 
 

М 

International Scientific Journal for  
Alternative Energy and Ecology 
© Scientific Technical Centre «TATA», 2000-2018    

№ 19-21 
(267-269) 

2018 

Международный научный журнал  
«Альтернативная энергетика и экология»  

© Научно-технический центр «TATA», 2000-2018 

88 
 

ние различных факторов на термостойкость угле-

родных наноматериалов. Изучение особенностей  

пиролитического синтеза и аттестация углеродных 

наноструктурных материалов показали наличие в 

каждом продукте нескольких побочных продуктов, 

присутствие которых хорошо чувствует деривато-

графический анализ. 

Дериватографический метод дает возможность 

выполнять экспресс-анализ и проводить предвари-

тельную аттестацию смесей углеродных нанострук-

турных материалов 
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КРАТКИЙ ЭНЦИКЛОПЕДИЧЕСКИЙ СПРАВОЧНИК ПО СВОЙСТВАМ ХИМИЧЕСКИХ ЭЛЕМЕНТОВ  

НА ОСНОВЕ ТАБЛИЦЫ МЕНДЕЛЕЕВА 

 

Авторы этой статьи совместно с Международной Ассоциацией Водородной Энергетики подготовили краткий энцик-

лопедический справочник по свойствам химических элементов на основе таблицы Менделеева. 

 

Периодическая система химических элементов Менделеева дополнена данными, которые позволяют использовать её в 

качестве энциклопедического справочника. В дополнение к информации, обычно присутствующей в таких таблицах, 

представляется информация о соединениях водорода, образованных каждым элементом. Кроме того, таблица позволяет 

быстро найти ответ на вопрос, с каким химическим элементом взаимодействует исследуемый химический элемент и ка-

ким образом. Каждая ячейка в этой таблице содержит большой объем информации, полученной из анализа многих спра-

вочников и монографий. Таблица будет полезна не только для ученых, работающих с водородом, но и для всех ученых 

материаловедов, химиков и физиков. 

 

Электронный вариант этого справочника можно найти на сайте Международной Ассоциацией Водородной Энергети-

ки (Майями, США) HTTP://WWW.IAHE.ORG/BOOKS.ASP  или  (http://www.iahe.org/downloads/mendelpro/). При нажатии 

клавиши на интересующий исследователя элемент появляется страница с полной информацией об этом элементе. 

 

 

 

A SHORT ENCYCLOPAEDIC REFERENCE BOOK ON THE PROPERTIES OF CHEMICAL ELEMENTS  

ON THE BASIS OF MENDELEYEV'S TABLE 

 

The authors of this article together with the International Association of Hydrogen Energy prepared a short encyclopaedic ref-

erence book on the properties of chemical elements on the basis of Mendeleyev's table. 

 

The periodic system of chemical elements of Mendeleyev is supplemented with data, which allow using it as an encyclopaedic 

reference book. In addition to the information usually present in such tables, information is provided on the hydrogen compounds 

formed by each element. In addition, it allows you to quickly find the answer to the question with which chemical element the 

chemical element under investigation interacts and how. Each cell in this table contains a large amount of information obtained 

from the analysis of many reference books and monographs. The table will be useful not only for scientists working with hydro-

gen, but for all materials of scientists, chemists and physicists. 

 

The periodic table in paper or in the electronic version (http://www.iahe.org/downloads/mendelpro/) can be obtained from 

IAHE HTTP://WWW.IAHE.ORG/BOOKS.ASP. 
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