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Наночастицы карбида титана TiC размером менее 16 нм, получены в одну стадию из объемных образ-
цов методом индукционной потоковой левитации (ИПЛ). Этот метод обладает рядом преимуществ: 
высокая производительность (до 100  г/ч наночастиц), контроль размера в  широком диапазоне (от 
0.5  до 500  нм) и  бесконтактный нагрев (до 2500°C). Кроме того, он соответствует принципам “зе-
леной химии”. Метод относится к газофазным технологиям, где металл нагревается высокочастот-
ным электромагнитным полем, находясь при этом в состоянии левитации. Полученные наночастицы 
карбида титана охарактеризованы различными физико-химическими методами: просвечивающей 
электронной микроскопией, сканирующей электронной микроскопией, рентгеновской дифракцией, 
методом низкотемпературной адсорбции азота и динамическим рассеянием света. Исследования по-
казали, что метод ИПЛ является одним из наиболее перспективных способов получения наночастиц, 
обеспечивает высокую степень чистоты и дисперсности продукции в одну стадию синтеза.
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ВВЕДЕНИЕ
Наночастицы определяются как струк-

туры с размерами до 100 нм, что сильно от-
личает их от макроскопических объектов 
[1]. Наночастицы применяются в  широком 
спектре областей, включая медицину, хи-
мическую промышленность [2, 3], произ-
водство солнечных батарей и  топливных 
элементов для накопления энергии. Кроме 
того, они интегрируются в  состав материа-
лов, используемых в  повседневной жизни, 
таких как косметические продукты и  тек-
стиль [4–6]. Наночастицы (НЧ) демонстри-
руют уникальный арсенал физических, хи-
мических, электронных, электрических, 
механических, магнитных, тепловых, ди-

электрических, оптических и биологических 
свойств [7–9]. НЧ карбида титана занимают 
особое место благодаря своим уникальным 
механическим и каталитическим свойствам 
[10]. Карбид титана представляет собой 
уникальное сверхтвердое соединение, ха-
рактеризующееся исключительными проч-
ностными свойствами (9 по шкале Мооса), 
термостойкостью и  устойчивостью к  опре-
деленным видам кислот [11, 12]. Таким об-
разом, карбид титана играет ключевую роль 
в  создании материалов и  инструментов, 
обеспечивая высокую производительность, 
стойкость к износу и теплостойкость в раз-
личных технических и промышленных при-
ложениях. Среди методов получения на-
ночастиц карбида титана можно выделить 
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вакуумный отжиг [13], карбидизацию [14], 
самораспространяющийся высокотемпера-
турный синтез [15].

Один из перспективных методов синте-
за НЧ карбида титана  – индукционная по-
токовая левитация (ИПЛ). Основные пре-
имущества этого метода включают высокую 
производительность (до 100  г/ч), возмож-
ность контроля размера наночастиц в  ши-
роком диапазоне (0.5–500 нм), бесконтакт-
ный нагрев (до 2500°С) и отсутствие вредных 
побочных продуктов, что обеспечивает 
высокую чистоту получаемых наночастиц 
и  экологичность процесса. Особенностью 
данного метода является испарение метал-
ла в  состоянии левитации в  высокочастот-
ном поле индуктора особой конфигурации. 
С помощью данного метода уже были полу-
чены наночастицы различных металлов [16].

Целью работы является получение нано-
частиц карбида титана со средним размером 
15 нм и оптимизация условий синтеза.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Используемые материалы. В  качестве ис-

ходных материалов использовались: титано-
вая проволока диаметром 0.4 мм (99.9999%, 
Sigma-Aldrich, Германия); метан газооб-
разный чистый (99.9% НИИ КМ, Россия); 
аргон (99.9995%) (ООО “Мониторинг”, Рос-
сия)

Методика синтеза. Предварительно систе-
ма откачивается до вакуума 10–2–10–3 мбар 
в течение 2 ч для удаления влаги и кислорода, 
затем заполняется аргоном до 1000 мбар при 
скорости 9 л/мин. Для синтеза НЧ карбида 
титана методом ИПЛ использовался реактор 
из кварца. Под действием электромагнитно-
го поля особой конфигурации, создаваемого 
катушкой индуктивности, объемный обра-
зец титана переходит в состояние левитации 
и разогревается до температуры, превышаю
щей температуру плавления (2100°C). Для 
поддержания непрерывности процесса об-
разец подпитывается проволокой того же 
материала. НЧ конденсируются в  потоке 
газа-хладагента и  оседают на нейлоновом 
фильтре. Система имеет два сборника: пер-
вый для стабилизации условий синтеза, вто-
рой для сбора наночастиц. По завершении 

синтеза вакуумные краны на обоих сторонах 
сборника закрываются, сохраняя инертную 
атмосферу, а  сбор НЧ проводится в  перча-
точном боксе Mbraun Labstar. НЧ получали 
в  потоке газовой смеси метана 0.2  л/мин 
и  аргона 9  л/мин в  прямоточном реакторе 
с  производительностью 2  г/ч при давлении 
500 мбар.

Физико-химическую характеризацию син-
тезированных НЧ TiC проводили следую-
щими методами. Морфологию частиц изуча-
ли методом просвечивающей электронной 
микроскопии (ПЭМ) и сканирующей элек-
тронной микроскопии (СЭМ). Структурные 
характеристики нанопорошков оценивали 
методом низкотемпературной порометрии, 
распределение частиц по размерам получе-
но с  помощью метода динамического рас-
сеяния света (ДРС). Фазовый состав образ-
ца определялся методом рентгенофазового 
анализа (РФА).

Размер и  морфология частиц изучены 
методом СЭМ на Regulus SU8100  (Hitachi, 
Япония) и  Merlin (Carl Zeiss, Германия) 
с  использованием встроенного вторичного 
электронного детектора при энергии 5–7 эВ. 
Вакуум в камере микроскопа составлял при-
близительно 10–6  мбар. Частицы дисперги-
ровались в  гексане с  помощью ультразву-
ка, закреплялись на держателе с  помощью 
углеродной клейкой ленты и  покрывались 
пленкой Au/Pd толщиной 3 нм методом маг-
нетронного распыления на установке Q150R S  
(Кворум, Великобритания) для компенса-
ции заряда от электронного пучка.

ПЭМ проводилась на приборе LIBRA 
200  MC Schottky (Carl Zeiss AG, Германия) 
с  автоэмиссионной пушкой при 200  кВ 
и  разрешении 0.12  нм. Пробы наносились 
на медные сетки с формованным покрыти-
ем типа Lacey, 200 меш методом “фишинга” 
после ультразвукового диспергирования НЧ 
в н-гексане.

Фазовый состав НЧ был подтвержден ме-
тодом РФА (Shimadzu XRD-6100, Япония). 
Измерения проводились при 30 кВ и 30 мА, 
с  рассеивающей щелью 0.3  мм в  диапазоне 
углов 20°–80° (2θ) с  шагом сканирования 
0.02° и экспозицией 0.5 с на шаг.
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Распределение НЧ по размерам было 
найдено методом ДРС на приборе NANO-
flex II (Microtrac Inc., США), который ана-
лизирует частицы в  диапазоне от 0.3  нм до 
10 мкм. В качестве жидкой фазы использо-
вался н-гексан с  ζ-потенциалом 40–46  мВ, 
определенным на приборе NANO-flex 
Stabino (Microtrac Inc., США). Концентра-
ция суспензий составляла 1000  ppm, дис-
пергирование ультразвуком проводилось 
в течение 20 мин.

Изучение сыпучих материалов часто тре-
бует анализа их поверхности. Интерпре-
тация различных типов изотерм позволяет 
оценить удельную поверхность с  использо-
ванием метода БЭТ и  найти распределение 
пор по размерам по методу Барретта–Джой-
нер–Халенды, а  также общий объем пор 
и средний размер частиц. Удельную поверх-
ность и  распределение пор по размерам 
определяли по изотермам абсорбции/де-
сорбции, полученным на приборе Autosorb 
IQ (Quantachrome Instruments, США) с пред-
варительной временной подготовкой образ-
цов. Перед началом анализа образцы дега-

зировались при 50°С в течение 6 ч в вакууме 
10–4 мбар.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
На рис.  1 представлено СЭМ изображе-

ние образца TiC. Видно, что образец карби-
да титана представляет собой сильно агло-
мерированные сферические НЧ. Пиковые 
и  средние значения размера НЧ представ-
лены в  табл.  1. Распределение НЧ карбида 
титана на основании данных СЭМ можно 
отнести к логнормальному.

Полученные ПЭМ-снимки были подверг-
нуты статистической обработке для уста-
новления распределения НЧ по размерам. 
На рис.  2 представлена микрофотография 
НЧ карбида титана. Просматривается чет-
кая прямоугольная форма синтезированных 
НЧ, согласующаяся с кубической сингонией 
соединения. Средний размер НЧ составляет 
12 нм.

На рис.  3 показана рентгенограмма по-
лученных НЧ карбида титана, синтези-
рованных методом ИПЛ. Наблюдаются 
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Рис. 1. СЭМ-снимок НЧ карбида титана (а) и распределение частиц по размерам (б).

                                              
1.00 мкм  

Таблица 1. Средний размер НЧ карбида титана, определенный различными методами

<D>БЭТ, нм
ПЭМ СЭМ

<D>РФА, нм
ДРС

<D>, нм Peak, нм <D>, нм Peak, нм <D>, нм Peak, нм

12 11.7 13.2 13.9 12.6 15 12.8 10.9
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пять характерных пиков (111, 200, 202, 311 
и 222) при 2θ = 36.06°, 41.84°, 60.64°, 72.52° 
и  76.38° соответственно. Эти пики отвеча-
ют кубической сингонии (структурный тип 
Fm3

–
 m) и  согласуются с  базой данных COD 

№ 9008747. Размер кристаллитов, рассчи-
танный на основании уравнения Шеррера 
по наиболее интенсивному пику, составил 
15 нм.

На рис.  4 представлено распределение 
наночастиц карбида титана. Анализ рас-
пределения наночастиц TiC с  усредненным 
удельным размером 12  нм указывает на их 
монодисперсность, однако присутствуют 
более крупные частицы, примерно 20  нм 
в диаметре. Наблюдается небольшое откло-

нение в  распределении по интенсивности 
и  количеству НЧ, что также позволяет сде-
лать предположение об их монодисперсно-
сти. Это предположение подтверждается 
индексом полидисперсности, оцененным на 
уровне 0.184.

Результаты порометрии представлены 
в табл. 2. Благодаря сферической форме НЧ 
можно оценить их средний размер по удель-
ной поверхности Sуд, что важно для даль-
нейшего понимания и  использования этих 
материалов. Зная удельную поверхность 
и считая НЧ сферическими, можно приме-
нить формулу

DБЭТ = 6
Sудr ,

где ρ – плотность материала, г/см3.
Из табл. 2 видно, что полученные ре-

зультаты по размерам частиц имеют хоро-
шую сходимость с другими методами иссле-
дования, особенно с ПЭМ и СЭМ.

Таблица 2. Структурные характеристики НЧ кар-
бида титана по данным низкотемпературной ад-
сорбции азота

SБЭТ,
м2/г

Vпор, 
см3/г

<D>пор, 
нм

Средний размер 
частиц, нм

107.34 0.732 1.944 12
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Рис. 2. ПЭМ-снимок НЧ карбида титана (а) и распределение частиц по размерам (б).
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Рис. 3. Рентгенограмма синтезированных НЧ карбида 
титана.
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На рис.  5 показаны изотермы адсорб-
ции/десорбции, полученные для НЧ кар-
бида титана. Кривая относится к  изотерме 
смешанного типа 2 и  3, присущей макро-
пористым адсорбентам. Этот тип изотермы 
характеризует собой свободную монослой-
ную адсорбцию. Незначительная точка пе-
региба в  области относительного давления 
0.15 определяется повышенным взаимодей-
ствием адсорбат–адсорбат по сравнению 
с  взаимодействием адсорбат–адсорбент. 
Полученный гистерезис между изотермами 
адсорбции и  десорбции указывает на на-
личие мезопор. Этот тип гистерезиса отно-
сится к типу А и характерен для пор цилин-
дрической формы.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В работе методом ИПЛ получены НЧ кар-

бида титана. Показано, что полученные НЧ 
имеют средний размер 12 нм и обладают ку-
бической кристаллической структурой (пр.
гр. Fm3

–
 m). Отсутствие рефлексов примесных 

компонентов на рентгенограмме образца 
карбида титана указывает на возможность 
синтеза методом ИПЛ высокочистых НЧ, 
применяемых в  качестве жаропрочных, из-
носостойких материалов. Данный метод 
обеспечивает бесконтактный способ на-
грева образцов, одностадийность процес-
са и  отсутствие дополнительных реагентов 
в процессе получения НЧ.

Полученные образцы были исследованы 
с  помощью комплекса физико-химических 
методов. Метод ИПЛ перспективен для по-
лучения карбидов металлов в  соответствии 
с  современными требованиями “зеленой” 
химии.

ФИНАНСИРОВАНИЕ РАБОТЫ
Работа выполнена при финансовой под-

держке Российского научного фонда, грант 
№ 20-79-10097 “Физико-химические осно-
вы управляемого синтеза наночастиц, на-
нокластеров и  летучих гидридов методом 
левитации в индукционном потоке”.

КОНФЛИКТ ИНТЕРЕСОВ
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