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Аннотация. В работе получены наноразмерные 

соединения меди термическим разложением капро-

ната меди. Подобраны режимы пиролиза органиче-

ской соли. Представлены расчеты диаметра частиц 

на основе РФА и результаты седиментационного 

анализа. Установлены, что в процессе разложения 

капроната меди образуются частицы оксида меди (I) 

и частицы Сu, размер которых составляет соответст-

венно 30 нм и 11 нм.   
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Abstract. In this work, nanoscale copper compounds 

were obtained by thermal decomposition of copper ca-

pronate. Selected modes of pyrolysis of organic salt. 

Particle diameter calculations based on X-ray fluores-

cence analysis and sedimentation analysis are presented. 

It has been established that during the decomposition of 

copper capronate, copper (I) oxide particles and Cu par-

ticles, whose size is 30 nm and 11 nm, are formed. 
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Создание новых материалов на основе 

наноразмерных частиц переходных металлов 

является признанно перспективным направ-

лением нанотехнологий. Поэтому широко 

развиваются исследования, связанные с изу-

чением способов получения и регулирования 

размеров наночастиц [1]. В настоящее время 

разработаны различные физические, химиче-

ские и физико-химические методы получе-

ния наночастиц переходных металлов и их 

оксидов [2-4]. В зависимости от природы ис-

ходного соединения, условий среды (фазо-

вый состав, температура, атмосфера и т.д.) 

удается в широких пределах варьировать 

дисперсность, форму частиц и количество 

примесей в получающихся нанопорошках. 

Несмотря на значительное количество работ 

[5-8], посвященных технологии получения 

оксидов переходных металлов, синтез кон-

кретных оксидов требует индивидуального 

подхода и выработки синтетических приемов, 

обеспечивающих получение высокодисперс-

ных частиц. Поэтому актуальной проблемой 

является поиск эффективных методов полу-

чения оксидов переходных металлов.  

Цель настоящего исследования - полу-

чить наноразмерные соединения меди тер-

мическим разложением ее органической со-

ли и оценить их качественных состав и раз-

мер частиц.  

Для проведения термического разложе-

ния использовали соль меди – капронат меди 

((C5H9O2)2Cu), синтезированную в Южном 

федеральном университете. Разложение соли 

mailto:zadoshenkoq@rambler.ru
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проводили в фарфоровых тиглях в муфель-

ной печи при постоянной температуре 270ºС 

в атмосферных условиях. Для оптимизации 

времени пиролиза и определения его влия-

ния на качественный состав и размер нано-

частиц через каждые 20 мин образец выни-

мали из печи и проводили рентгенофазовый 

анализ. Качественный рентгенофазовый ана-

лиз проводили методом дифрактометрии на 

автоматизированном приборе ARLX’TRA с 

геометрией съемки по Бреггу-Брентано. Об-

разец порошка помещали в камеру и прово-

дили экспозицию при излучении Cu Кα ли-

ний анода с длиной волны 1,54056 Å с Fe-

фильтром в отраженном пучке. Экспозицию 

проводили в интервале 2θ от 5º
 
до 70º при 

скорости сканирования 5 º/мин.  Температу-

ра съемки составила 25º С.  

Для определения размеров синтезирован-

ных наночастиц оксида меди использовали 

дисковую центрифугу CPS Disk Centrifuge 

Model DC 24000 производства фирмы «CPS» 

(США). Анализ образца проводили введени-

ем 0,1 мл его водной дисперсии в градиент-

ный раствор. Предварительно образец вод-

ной дисперсии получали обработкой в ульт-

развуковом поле в течение 30 мин синтези-

рованных наночастиц в дистиллированной 

воде. Результатом седиментационного ана-

лиза являлись дифференциальный и инте-

гральный графики распределения частиц по 

размерам. 

В основе процесса пиролиза лежат реак-

ции разложения органических солей. Как из-

вестно из литературных данных [7-9], в про-

цессе пиролиза могут образовывать как чис-

тые металлы, их оксиды, а также нанопо-

рошки, где каждая частица покрыта поли-

мерной оболочкой.  

Анализ рентгенограмм (табл. 1) в зависи-

мости от времени выдержки показывает, что 

независимо от времени выдержки основным 

продуктом разложения является оксид меди 

(I). При времени выдержки от 20 до 40 мин 

наряду с оксидом установлено наличие соли 

карбоната меди. При проведении термиче-

ского разложения соли более 60 мин на рент-

генограмме появляются рефлексы оксида 

меди (I) и меди.  

Учитывая результаты рентгенофазового 

анализа, процесс термолиза соли капроната 

меди можно представить виде уравнений ре-

акций, где образуется непосредственно ок-

сид меди (I): 

4(C5H9O2)2Cu + 31O2 =  

= 2Cu2O + 40CO + 36H2O.            (1) 

Однако по мере накопления продуктов 

реакции могут развивать вторичные процес-

сы, приводящие к появлению меди: 

Cu2O + CO = Cu + CO2                  (2) 

Одной из важных характеристик наноча-

стиц является их размер, который зависит от 

условий процесса разложения. Расчет разме-

ров частиц проводили по формуле Дебая-

Шеррера [10]:   





cos

K
d  ,                          (3) 

где D – средний размер исследуемого кри-

сталла в объеме пленки; λ = 1,54056 нм – 

длина волны рентгеновского излучения, ис-

пользуемого в дифрактометре; β – ширина 

рефлекса на полувысоте, рад; θ – угол ди-

фракции (брэгговский угол). 

Полученные данные представлены в табл. 

2 и 3. 

Из результатов расчета видно, что диа-

метр кристаллитов составляет при по перво-

му рефлексу от 20,0 до 22,4 нм, по второму 

рефлексу – от 15,3 до 17,2 нм и практически 

не зависит от времени выдержки. 

Расчетные размеры кристаллитов меди 

также зависят от выбора рефлексов и прак-

тически не зависят от время выдержки. 

Различие в размерах по рефлексам связа-

но, с одной стороны с тем, что полученные 

интенсивности пиков соответствуют разным 

кристаллическим плоскостям, следователь-

но, и размеры кристаллитов получились раз-

ными, с другой, формула (3) используется 

для сферических частиц. 

Поэтому провели седиментационный 

анализ для оценки размеров частиц оксида 

меди (I), полученных при времени выдержки 

60 мин. Результат седиментационного анали-

за представлен на рис. 1.  

Как видно из полученных данных, поиск 

частиц по диаметру в диапазоне от 0 до 300 

нм показал, что частицы оксид меди (I), по-

лученные при пиролизе органической соли,  
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Таблица 1 

Время изотермической выдержки и рентгенограммы продуктов разложения соли 

Время   

выдержки, 

мин 

Вещество Рентгенограмма 

 

20 

  

 

40 

  

 

60 

  

 

80 

  

 

100 

 
 

 

120 

 
 

 

 

Таблица 2 

Размеры кристаллитов оксида меди (I) 

№ Время, мин 2θ1 [111] D1, нм 2θ2 [200] D2, нм 

1 20 36,6 22,3 42,5 15,3 

2 40 36,9 21,2 42,8 16,7 

3 60 36,5 21,5 42,4 17,2 

4 80 36,5 20,0 43,4 16,2 

5 100 36,5 21,4 43,2 15,4 

6 120 36,5 22,3 42,5 16,3 
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Таблица 3 

Размеры кристаллитов Cu 

№ Время, мин 2θ1 [111] D1, нм 2θ2 [200] D2, нм 

1 80 43,4 11,3 50,6 4,1 

2 100 43,2 11,2 50,6 3,1 

3 120 43,2 11,3 50,6 4,2 

 

 

 

Рис. 1. Гистограмма дисперсионного состава наночастиц оксида меди 

имеют полидисперсный характер со сле-

дующим распределением по размерам: 90% 

частиц находится в диапазоне от 0 до 100 нм, 

с максимумом в 25 нм – 100%.  

Как видно из полученных данных, поиск 

частиц по диаметру в диапазоне от 0 до 300 

нм показал, что частицы оксид меди (I), по-

лученные при пиролизе органической соли, 

имеют полидисперсный характер со сле-

дующим распределением по размерам: 90% 

частиц находится в диапазоне от 0 до 100 нм, 

с максимумом в 25 нм – 100%.  

Таким образом, основным продуктом 

разложения капроната меди является оксид 

меди (I) и медь. На основании результатов 

седиментационного анализа и расчетов рент-

генофазового анализа установлено, что диа-

метр частиц оксида меди (I) составляет от 20 

до 30 нм, а частиц Сu – от 11,2 до 11,3 нм. 

Дисперсность частиц не зависит от времени 

выдержки образцов. Определено, что 60 мин 

является оптимальным временем для прове-

дения процесса разложения соли. Капронат 

меди может выступать в качестве прекурсора 

для синтеза частиц наноразмерных соедине-

ний меди. 
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