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Просте отримання наночастинок карбіду  
ванадію методом термічного відновлення 

Синтезовано наночастинки карбіду ванадію за допомогою про-
цесу літій-термічного відновлення за температури 600 °C в автоклаві з нержа-
віючої сталі. Продукт було досліджено за допомогою рентгенівської дифракції, 
трансмісійної електронної мікроскопії та сканувальної електронної мікроскопії. 
Рентгенограми показали, що отриманий продукт є кубічною фазою карбіду ва-
надію.  
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бід, наночастинки. 

ВСТУП 

Карбіди перехідних металів, такі як WC, VC і TiC, викорис-
товують в різальних інструментах та як абразивні матеріали завдяки їхнім 
важливим властивостям, таким як висока твердість, відносно висока хімічна 
стабільність, висока температура плавлення і висока теплопровідність [1, 2]. 
Ці карбіди широко використовують у виробництві твердих сплавів в однофа-
зному вигляді або в поєднанні з іншими фазами для вищезгаданих застосу-
вань. Карбід ванадію, завдяки своїй відмінній високій хімічній стабільності, 
високотемпературним характеристикам (температурі плавлення 2810 °C) і 
високій твердості (9–9,5 за шкалою Мооса), широко використовують як ката-
лізатор, твердий сплав та інгібітор росту зерен у зміцнюючих фазах в матри-
чних матеріалах або для покриття [3–5]. Актуальним завданням у виробницт-
ві металокераміки є розробка простих методів синтезу, які б забезпечували 
необхідні характеристики продукту. Для синтезу карбіду ванадію було вико-
ристано багато методів, таких як гідротермальний [6], іскрове плазмове спі-
кання [7], золь-гель [8] та гаряче ізостатичне пресування [9]. Однак через такі 
фактори, як час, економічність та ефективність, більшість процесів ще не 
знайшли широкого застосування у реальному виробництві. Тому простий і 
ефективний спосіб синтезу карбіду ванадію за допомогою твердофазної реак-
ції за низької температури все ще залишається бажаним. Це ефективний метод 
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отримання неоксидів, таких як карбіди і нітриди, в помірних умовах за допомо-
гою проведення хімічних реакцій в автоклаві з нержавіючої сталі [10–21]. 

У цьому контексті автори повідомляють про простий процес літій-
термічного відновлення для синтезу наночастинок карбіду ванадію за низької 
температури 600 °C. Наночастинки карбіду ванадію було отримано в резуль-
таті хімічної реакції металічного літію та ванадилацетилацетонату в автоклаві 
з нержавіючої сталі. Отриманий зразок охарактеризовано за допомогою рент-
генівської дифракції, сканувальної електронної мікроскопії, трансмісійної 
електронної мікроскопії та енергодисперсійної рентгенівської спектроскопії. 

ПРОВЕДЕННЯ ЕКСПЕРИМЕНТУ 

Усі реактиви, що використовували в експериментах, були придбані у 
Shanghai Chemical Reagents Company. Ванадилацетилацетонат (1,32 г) і мета-
лічний літій (1,00 г) завантажували в автоклав з нержавіючої сталі (ємністю 
∼ 20 мл). Автоклав був закріплений у настільних лещатах. Автоклав нагрівали 
від кімнатної температури до 600 °C зі швидкістю нагрівання 5 °C/хв в елект-
ричній печі і витримували за температури 600 °C протягом 10 год, а потім охо-
лоджували до кімнатної температури в сушильній шафі природним шляхом. 
Вихідний продукт, зібраний з автоклава, промивали дистильованою водою, 
розведеним водним розчином HCl та абсолютним етиловим спиртом для вида-
лення побічних продуктів. Нарешті, кінцевий продукт сушили у вакуумі за 
температури 55 °C протягом 10 год для подальшого аналізу. Трибромметан 
використовували для відокремлення вільного вуглецю від отриманого зразка. 

Дифрактограми рентгенівського випромінювання (XRD) було отримано 
на рентгенівському дифрактометрі Philips X’Pert з CuKα-випромінюванням 
(λ = 1,54178 Å). Морфологію отриманого зразка досліджували за допомогою 
польової сканувальної електронної мікроскопії (JEOL-JSM-6700F) та транс-
місійної електронної мікроскопії (JEOL-2010). Для визначення складу вико-
ристовували енергодисперсійний рентгенівський спектральний аналіз (EDS). 
Зразок для електронного мікроскопа готували за допомогою кількахвилин-
ного ультразвукового диспергування підготовленого порошку з етанолом. 
Потім суспензію наносили на звичайну мідну сітку з вуглецевим покриттям і 
висушували на повітрі перед дослідженням. 

РЕЗУЛЬТАТИ ТА ОБГОВОРЕННЯ 

Х-променева дифракційна (XRD) картина отриманого зразка показана на 
рис. 1. Дифракційні піки, розташовані при 2θ = 37,500°, 43,629°, 63,303° і 
75,873°, можна індексувати як (111), (200), (220) і (311) дифракційні площини 
карбіду ванадію структури типу NaCl з постійною ґратки a = 4,1481 Å, що уз-
годжується з даними карбіду ванадію (JCPDS карта № 89-2719, a = 4,1500 Å). 
Наведений вище результат рентгенограми свідчить, що отриманий зразок є 
кубічною фазою карбіду ванадію. 

Подальше дослідження мікроструктури зразка проводили за допомогою 
електронної мікроскопії (FE-SEM та TEM). На рис. 2 показано SЕМ-
зображення отриманого продукту. Встановлено, що отриманий зразок скла-
дається з наночастинок карбіду ванадію. Діаметр наночастинок карбіду вана-
дію знаходиться в діапазоні 50–200 нм. ТЕМ-зображення отриманого зразка 
показано на рис. 3, а, де видно, що середній розмір наночастинок карбіду 
ванадію становить ∼ 100 нм, що узгоджується з даними SЕМ-аналізу. Енер-
годисперсійні рентгенівські спектри наночастинок карбіду ванадію (див. 
рис. 3, б) свідчать про наявність V і C, а також піка Cu на сітці TEM-
зображення. 
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Рис. 1. Рентгенограма отриманого зразка VC. 
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Рис. 2. SЕМ-зображення отриманого зразка VC. 
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Рис. 3. TEM-зображення (а) та EDS-аналіз (б) отриманого зразка VC. 

 
У цьому способі синтез наночастинок карбіду ванадію відбувається за до-

помогою реакції термічного відновлення літію. У процесі реакції ванадилаце-
тилацетонат є одночасно джерелом вуглецю і джерелом ванадію, а літій ви-
користовують для відновлення ванадилацетилацетонату з утворенням побіч-
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ного продукту (оксиду літію) і отримання цільового продукту (карбіду вана-
дію). Рівняння реакції можна виразити як 

10Li + C10H14O5V = 7H2 + 5Li2O +VC + 9C. 

ВИСНОВКИ 

Наночастинки карбіду ванадію можна синтезувати за допомогою процесу 
літій-термічного відновлення в автоклаві з нержавіючої сталі за температури 
600 °C.  

З використанням металічного літію і ванадилацетилацетонату як сирови-
ни, було отримано наночастинки карбіду ванадію за помірних умов реакції.  

Підхід літій-термічного відновлення може бути розширений для отриман-
ня інших карбідів перехідних металів. 
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Facile preparation of vanadium carbide nanoparticles  
by a thermal reduction method 

In this paper, we have synthesized vanadium carbide nanoparticles by a lith-
ium-thermal reduction process at 600 °C in a stainless-steel autoclave. The product was charac-
terized by X-ray diffraction (XRD), transmission electronmicroscopy (TEM) and scanning elec-
tron microscopy (SEM). X-ray diffraction patterns indicate that the obtained product is cubic 
phase vanadium carbide.  
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