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По лу че ние уг ле род ных  
на нот ру бок в ду го вом раз ря де 

в сре де дио ни зи ро ван ной во ды 
без ка та ли ти чес ким ме то дом

Дан ная ра бо та пос вя ще на ме то ду элект ро ду го во го дис пер ги ро ва
ния в жид кой фа зе. В хо де экс пе ри мен таль ных ра бот бы ли по лу че ны 
про дук ты плаз мо хи ми чес кой реак ции при элект ро ду го вом ис па ре нии 
гра фи та в дис тил ли ро ван ной во де. Исс ле до ва ние на ска ни рующем 
элект рон ном мик рос ко пе по ка за ло, что про дук та ми реак ции в боль
шей сте пе ни яв ляют ся уг ле род ные (гра фи то вые) мик рос ко лы, сфе ри
чес кие на но и мик ро час ти цы. Бы ла об на ру же на за ви си мос ть раз ме ра 
син те зи руемых сфе ри чес ких час тиц от мощ нос ти раз ря да. В хо де экс
пе ри мен тов был раз ра бо тан ап па рат для очист ки са же во го про дук та 
от при ме сей (аморф ный уг ле род, мик рос ко лы и т.д.). По лу чен ные об
раз цы пос ле очист ки бы ли исс ле до ва ны на прос ве чи вающем элект
рон ном и ска ни рующем зон до вом мик рос ко пах. По лу чен ные дан ные 
поз во ли ли иден ти фи ци ро вать их как уг ле род ные на нот руб ки, а так же 
устано вить от су тс твие в них ка кихли бо ка та ли за то ров. В нас тоящее 
вре мя все уг ле род ные на нот руб ки по лу чают с ис поль зо ва нием ка та
ли за то ров (в ос нов ном ме тал лы Fe, Co, Ni и их сме си). Мас са ка та ли
за то ра сос тав ляет 30% от об щей мас сы про дук та. Для уда ле ния ка та
ли за то ра ис поль зуют раз лич ные кис ло ты и дру гие ме то ди ки очист ки 
уг ле род ных на нот ру бок. Поэто му, поиск без ка та ли ти чес ко го ме то да 
син те за УНТ, расс мот рен но го в дан ной ра бо те, яв ляет ся ак ту аль ным.

Клю че вые сло ва: ду го вой раз ряд, уг ле род ная на нот руб ка, син
тез, се па ра ция, Ра ман спектр.
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Obtaining of carbon nanotubes 
in plasma of arc discharge in 

the medium of deionized water 
without using of catalysts

The method of electric arc dispersion in the liquid phase is considered. 
The products of plasma chemical reaction under electric arc evaporation 
of graphite in the deionized water were obtained. Analysis of samples on 
a scanning electron microscope shows, that the most of reaction products 
are carbon (graphite) microstone chip, spherical nano and microparticles. 
The size dependence of synthesized spherical particles on discharge power 
was obtained. The apparatus for purification of carbon black products from 
impurities (amorphous carbon, microstone chips, etc.) was developed. Ob
tained samples were studied on a transmission electron and scanning probe 
microscopes. Microscopy analysis showed that samples after purification are 
identified as a carbon nanotubes (CNTs) and absence of catalysts in CNTs. In 
nowadays the carbon nanotubes are synthesized in the presence of catalysts 
(usually with Fe, Co, Ni or the combination). The mass of catalysts is 30 % 
of mass of total CNT products. The various acids and different purification 
methods of CNTs are used for removing of catalysts. Because of this, the 
search of CNT synthesis without using of catalysts is actual task. 
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Дио ни за циялан ған  
су лы ор та да да ға лық раз ряд 

кө ме гі мен кө мір тек ті  
на но тү тік ше лер ді  

ка та ли за тор сыз әдіс пен алу

Атал ған жұ мыс сұй ық фа за да электр до ға лық то заң дан ды ру әді сі
не ар нал ған. Тә жі ри бе лік жұ мыс ба ры сын да дис тил ден ген су да гра фи
тт тен электр до ға лық бу лан ды ру не гі зін де хи миялық реак циядан пай да 
бол ған өнім дер алын ды. Элект рон ды ска нер леу ші мик рос коп зерт тел
ген өнім дер дің кө бі кө мір тек ті (гра фит) мик ро сы нық та ры, сфе ра лық 
на но жә не мик ро бөл шек тер дер тұ ра тын ды ғын көр сет ті. Син тез де лу
ші сфе ра лық бөл шек тер өл ше мі нің раз ряд қуаты на тәуел ді лі гі анық та
ды. Тә жі ри бе ба ры сын да тұн ба өнім де рін қос па лар дан (аморф ты кө
мір тек, мик ро сы нық тар жә не т.б.) та за лауға ар нал ған құ рал жа сал ды. 
Та за лан ған нан кейін гі үл гі лер сәуле лік элект рон ды жә не ска нер леу ші 
зонд ты мик рос коп тар кө ме гі мен зерт тел ді. Алын ған нә ти же лер кө мір
тек ті на но тү тік ше ге ұқ сас екен ді гі жә не олар дың құ ра мын да қан дай да 
бір ка та ли за тор дың жоқ екен ді гін көр сет ті. Қа зір гі таң да бар лық на
но тү тік ше лер ка та ли за тор лар ды (не гі зін де Fe, Co, Ni ме та лл да ры мен 
олар дың кос па ла ры) қол да ну мен алы на ды. Ка та ли за тор мас са сы жал
пы өнім мас са сы ның 30% құ рай ды. Ка та ли за тор ды жою үшін әр түр лі 
қыш қыл дар мен на но тү тік ше ні та за лаудың бас қа да әдіс те рін қол да
на ды. Сол се беп ті осы жұ мыс та қа рас ты лыр ған КНТ син тез деудің ка
та ли за тор сыз әді сі бол ған дық тан ма ңыз ды бо лып та бы ла ды.

Түйін сөз дер: до ға лық раз ряд, кө мір тек ті на но тү тік ше, син тез, 
се па ра ция, Ра ман спект рі.
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Вве де ние

Уг ле род ная на нот руб ка (УНТ) это мно го обе щающий ком-
по зит ный ма те ри ал с уни каль ны ми ме ха ни чес ки ми, элект-
ри чес ки ми и теп ло вы ми свой ст ва ми [1]. Теоре ти чес ки бы ло 
установ ле но, что имен но без де фе кт ные С–С свя зи, об на ру жи-
ваемые на дальних по ряд ках в гра фи то вых плос кос тях, фор ми-
рующие УНТ, оп ре де ляют их уни каль ные свой ст ва [1]. Теоре-
ти чес кие вы чис ле ния [2–4] и по лу чен ные экс пе ри мен тальные 
дан ные [5–9] подт верж дают вы со кую проч ность и твер дость 
УНТ, ко то рые мо гут быть ис поль зо ва ны в ка че ст ве ар ми-
рующе го ком по зит но го ма те ри ала. Од на ко по ка за те ли свой ств 
УНТ, по лу чен ные при теоре ти чес ких вы чис ле ниях, нес колько 
от ли чают ся от экс пе ри мен таль ных в си лу об ра зую щих ся де-
фек тов в ст рук ту ре УНТ в хо де их син те за [5–9]. Та кие же от-
ли чия об на ру жи вают ся и при раз лич ных ме то дах син те за УНТ, 
к при ме ру, исс ле до ва ние свой ств син те зи ро ван ных мно гос тен-
ных УНТ ме то дом га зо фаз но го осаж де ния [10,11], по ка за ло их 
низ кую проч ность, по срав не нию с мно гос тен ны ми УНТ син те-
зи ро ван ных в ду го вом раз ря де [5,6,9,11]. УНТ с хо ро ши ми ме-
ха ни чес ки ми свой ст ва ми ис поль зуют в ка че ст ве ар ми рующе го 
ма те ри ала в по ли ме рах [12–19], ке ра ми ке [20] и в раз лич ных 
ме тал ли чес ких мат ри цах [21]. Для по лу че ния УНТ с улуч шен-
ны ми ха рак те рис ти ка ми необ хо ди мо очи щать их от при ме сей и 
ка та ли за то ров, поэто му син тез УНТ без ка та ли ти чес ким ме то-
дом яв ляет ся ак ту аль ной за да чей.

Экс пе ри мен тальная установ ка

Схе ма установ ки ду го во го раз ря да в жид кой фа зе (ДРЖ) 
для син те за на но ст рук ту ри ро ван ных ма те риалов бы ла опи са на 
в ра бо те [22]. Про дук том син те за на установ ке  ДРЖ по лу чает-
ся са же вый по ро шок с со дер жа нием аморф но го уг ле ро да, на но-
ст рук ту ри ро ван ных ма те риалов, мик роп ро дук тов и т.д.

Для изв ле че ния на но ст рук ту ри ро ван но го ма те ри ала су ще-
ст вует це лый ряд про це дур по раз де ле нию и очист ке са же во го 
про дук та раст во ри те ля ми при филь тра ции, с целью уда ле ния 
раст во ри мых соеди не ний. Для от де ле ния на ноп ро дук та от мик-

ПО ЛУ ЧЕ НИЕ  
УГ ЛЕ РОД НЫХ  
НА НОТ РУ БОК  

В ДУ ГО ВОМ РАЗ РЯ ДЕ 
В СРЕ ДЕ ДИО НИ ЗИ РО-

ВАН НОЙ ВО ДЫ  
БЕЗ КА ТА ЛИ ТИ ЧЕС КИМ 

МЕ ТО ДОМ
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ро час тиц, ко то рые яв ляют ся по боч ным про дук-
том плаз мо хи ми чес ко го син те за при ис па ре нии 
ма те ри ала элект ро да, ис поль зуют про цесс се ди-
мен та ции. Как по ка за ли экс пе ри мен ты, лег кие 
на но ст рук ту ры (имеющие раз мер 10 – 100  нм) 
при суш ке мо гу по ки дать про дукт под дей ст вием 
па ров раст во ра, бла го да ря их ма ло му соот но ше-
нию мас са и раз мер. Эти экс пе ри мен тальные 
наб лю де ния лег ли в ос но ву раз ра бо тан но го на-
ми ме то да от де ле ния уг ле род ных на но ст рук тур 
от по боч ных про дук тов реак ции (ско лов элект-
ро дов, клас те ров аморф но го уг ле ро да и дру гих 
при ме сей) пос редст вом ис па ре ния жид кой фа зы, 
зах ва ты вающей на ноп ро дукт, при тем пе ра ту ре, 
близ кой к тем пе ра ту ре ки пе ния раст во ра.

Схе ма про цес са от де ле ния уг ле род ных на но-
ст рук тур от по боч ных про дук тов реак ции (мик-
ро час тиц) предс тав ле на на ри сун ке 1.

(а) – смесь про дук тов, по лу чен ных при элект ро ду го вом 
син те зе в жид кой сре де, (б) – на ноп ро дукт, на хо дя щий ся 

при тем пе ра ту ре близ кой к ком нат ной

Ри су нок 1 – Схе ма про цес са раз де ле ния уг ле род ных 
на но ст рук тур от по боч ных про дук тов, по лу чен ных  

плаз мо хи ми чес ким ме то дом син те за в жид кой сре де

Параметры емкости а) 10 мкФ, б) 20 мкФ, в)  30 мкФ, г) 40 мкФ 

  (а)   (б) 

  (в)   (г) 

Ри су нок 2 – Мик рос ним ки са же вых на ноп ро дук тов
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Экс пе ри мент

Для син те за УНТ в ду го вом раз ря де в жид-
кой фа зе был ис поль зо ван сле дующий ма те ри-
ал с реа ген том: в ка че ст ве ма те ри ала элект ро-
да и ис точ ни ка уг ле ро да – гра фит, а в ка че ст ве 
диэлект ри чес кой и инерт ной сре ды – дис тил ли-
ро ван ная во да.

В хо де экс пе ри мен та гра фи то вые элект ро ды 
мар ки МПГ-7 ис па ря лись в дис тил ли ро ван ной 
во де при элект ри чес кой ду ге с ис поль зо ва нием 
элект ро маг нит но го пре ры ва те ля.

Са же вые про дук ты бы ли по лу че ны при сле-
дующих па ра мет рах раз ря да: U = 110 В и C = 10 
– 40 мкФ. Син тез про во дил ся в сре де дис тил ли-
ро ван ной во ды, пос ле филь тро вал ся и су шил ся
на филь тро валь ной бу ма ге. По лу чен ные об раз-
цы исс ле до ва лись на ска ни рующем элект рон-
ном мик рос ко пе. Мик рос ним ки об раз цов при ве-
де ны на ри сун ке 2.

Из ри сун ка вид но, что в про дук те реак ции 
об ра зуют ся сфе ри чес кие час ти цы, раз ме ры ко-
то рых за ви сят от мощ нос ти раз ря да (ем кос ти 
кон ден са то ра W = CU2/2). С уве ли че нием, мощ-
нос ти раз мер син те зи руемых сфе ри чес ких час-
тиц рас тет. На ри сун ке 2 при С = 10 мкФ диа-
метр сфе ри чес ких час тиц ра вен ~ 900 нм, тог да 
как при С = 20 мкФ диа метр ра вен ~ 3-6 мкм. 
Воз мож ным объяс не нием это му яв ляет ся уве ли-
че ние зо ны па ро вой фа зы, в ко то ром проис хо дит 
про цесс коагу ля ции при плаз мо хи ми чес ком син-
те зе на но ст рук ту ри ро ван ных ма те риалов.

Для изв ле че ния уг ле род ных на но ст рук тур из 
са же во го про дук та при ме ня лась ме то ди ка опи-
сан ная вы ше – ме тод се ди мен та ции.

Ана лиз уг ле род ных на но ст рук тур, пос ле их 
от де ле ния от мик роп ро дук тов плаз мо хи ми чес-
ко го син те за, на прос ве чи вающем элект рон ном 
и ска ни рующем зон до вом мик рос ко пах подт вер-
дил по лу че ние уг ле род ных на нот ру бок, ко то рые 
не со дер жат час ти цы ка та ли за то ра. Боль шая 
час ть ко неч но го про дук та со дер жа ла на нот руб-
ки раз ме ром от 10 до 15 нм, но при из ме не нии 
ре жи ма в про дук те син те за по лу ча ли лен точ ные 
ст рук ту ры. Ре зуль та ты ана ли за предс тав ле ны на 
ри сун ках 3-5.

Вы со кое ка че ст во по лу чен ных уг ле род ных 
на нот ру бок, син те зи ро ван ных в сре де дис тил ли-
ро ван ной во ды, подт вер дил ана лиз Ра ма но вс кой 
спект рос ко пии ре зуль тат, ко то ро го при ве ден на 
ри сун ке 5.

Ри су нок 4 – Мно гос тен ные на нот руб ки и лен ты, 
по лу чен ные в дис тил ли ро ван ной во де (на бе лом фо не)

Ри су нок 3 – Мно гос тен ные на нот руб ки и лен ты, 
по лу чен ные в дис тил ли ро ван ной во де (на чер ном фо не)

(а) – спектр про дук та, по лу чен но го в сре де во ды, 
(б) – эта лон ный спектр МУНТ по сп ра воч ни ку Хир ша

Ри су нок 5 – Ра ма но вс кий спектр про дук та,  
подт верж даю щий на ли чие на нот ру бок, син те зи ро ван ных 

в сре де дис тил ли ро ва ван ной во ды при ис па ре нии  
гра фи то вых элект ро дов
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Вы вод

В дан ной ра бо те бы ли син те зи ро ва ны уг-
ле род ные на нот руб ки без ка та ли ти чес ким ме-
то дом в ду го вом раз ря де в сре де дис тил ли ро-
ван ной во ды. По лу чен ный са же вый про дукт 
исс ле до вал ся на ска ни рующем элект рон ном 
мик рос ко пе. Об на ру же но, что про дук та ми син-
те за яв ляют ся в боль шей сте пе ни мик ро час-
ти цы. Для изв ле че ния на но ст рук тур, са же вый 

про дукт под вер гал ся к очист ке от при ме сей 
ме то дом се ди мен та ции на раз ра бо тан ном ап-
па ра те для очист ки. По лу чен ные об раз цы пос-
ле очист ки исс ле до ва лись на прос ве чи вающем 
элект рон ном и зон до вом ска ни рующем мик-
рос ко пах. По лу чен ные дан ные на мик рос ко пах 
подт вер ди ли по лу че ние уг ле род ных на нот ру-
бок без ка та ли ти чес ким ме то дом элект ро ду го-
во го дис пер ги ро ва ния гра фи то во го ма те ри ала 
элект ро да в дис тил ли ро ван ной во де. 
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