
Введение
Оксид ниобия (Nb2O5) является продуктом пер�

вичной переработки минерального сырья в метал�
лический ниобий и является полезным компонен�
том специальных сталей [1]. Рост промышленного

потенциала РФ связан с глубокой переработкой
минеральных ресурсов и, в частности, с получени�
ем нитридов ниобия. Ранее было эксперименталь�
но показано, что при сжигании смесей нанопорош�
ка алюминия с оксидами титана, циркония и гаф�
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Актуальность. Получение тугоплавких нитридов в воздухе в условиях теплового взрыва смесей нанопорошка алюминия с ок/
сидами металлов представляет практический интерес для материаловедения и для теории реакционной способности воздуха
при высоких температурах. Такой синтез является наименее энергозатратным и не требует сложного оборудования. Для проте/
кания синтеза необходим только нагрев исходной шихты, затем процесс протекает самoпроизвольнo. Синтез нитридсодержа/
щих продуктов в воздухе с использованием атмосферного азота при нормальных условиях представляет интерес для получения
новых видов керамики, добавок в обрабатывающий инструмент, для дисперсного упрочнения полимерных и композиционных
материалов.
Цель исследования: экспериментально определить состав продуктов сгорания смесей нанопорошка алюминия с пентаоксидом
ниобия в воздухе.
Объект: порошок, содержащий нитрид ниобия, полученный при сжигании смеси нанопорошка алюминия с пентаоксидом нио/
бия в воздухе.
Методы: рентгенофазовый анализ (дифрактометр Дифрей/401), дифференциальный термический анализ (термоанализатор
SDT Q600, фирма Instrument). На основании результатов дифференциального термического анализа были рассчитаны четыре
параметра активности смeсей: температура начала окисления (tн.о, °C), степень окисленности (, %), максимальная скорость
окисления (vmax, мг/мин), удельный тепловой эффект (Н, Дж/г). Рентгенофазовый анализ использовали для изучения фазово/
го состава продуктов окисления.
Результаты. Процесс горения смесей нанопорошка алюминия с пентаоксидом ниобия в воздухе протекал в две стадии с фор/
мированием нитрида ниобия Nb2N. Согласно рентгенофазовому анализу, выход нитрида ниобия в продукте сгорания смеси НП
Al:Nb2O5=3:1 в мольном соотношении (при массе смесей НП Al:Nb2O5=2,64:1,36) достигал максимума и составлял 47 отн. %. Рас/
чет изобарно/изотермического потенциала показал, что нитрид ниобия должен окисляться кислородом воздуха. Причиной ста/
билизации кристаллической фазы Nb2N является дезактивация кислорода воздуха излучением горящего нанопорошка алюми/
ния.
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ния в воздухе в продуктах сгорания стабилизиро�
вались соответствующие нитриды с общей форму�
лой MeN [2]. Для элементов V группы Периодиче�
ской системы аналогичные эксперименты не про�
водились.

При окислении порошкообразного ниобия при
нагревании в воздухе в продуктах окисления была
обнаружена кристаллическая фаза нитрида нио�
бия [1]. Получение тугоплавких нитридов в возду�
хе в условиях теплового взрыва смесей нанопорош�
ка алюминия с оксидами металлов представляет
практический интерес для материаловедения и
для теории реакционной способности воздуха при
высоких температурах [3–7].

Процесс сжигания свободно насыпанной наве�
ски проводится с помощью инициирования горе�
ния при атмосферном давлении [8]. Такой синтез
является наименее энергозатратным и не требует
сложного оборудования. Для протекания синтеза
необходим тoлько нагрев исходной шихты, затем
процесс протекает самoпроизвольнo [9, 10].

Целью настоящей работы является экспери�
ментальное определение состава продуктов сгора�
ния смесей нанопорошка алюминия с пентаокси�
дом ниобия в воздухе.

Методики экспериментов и характеристики веществ
В работе использовался нанопорошок (НП)

алюминия, полученный с помощью электрическо�
го взрыва проводников [2]. Нанопорошок алюми�
ния, полученный в среде аргона, является пиро�
форным, т. е. воспламеняется при контакте с воз�
духом. Его пассивировали медленным окислением
малыми добавками воздуха [11–15]. Нанопорошок
алюминия характеризовался следующими пара�
метрами активности: температура начала окисле�
ния 400 °С; степень окисленности 47,3 %; макси�
мальная скорость окисления 0,19 мас. %/°С;
удельный тепловой эффект 8,8 кДж/г. В экспери�
менте использовали промышленный порошок пен�
таоксида ниобия с содержанием пентаоксида нио�
бия в порошке более чем 99 мас. % со средним ди�
аметром частиц 20–40 мкм.

Массы образцов подбирались таким образом,
чтобы горение смесей было устойчивым с достаточ�
ным количеством продуктов сгорания для прове�
дения последующих физико�химических анализов
(табл. 1) [16–18].

С помощью дифференциального термического
анализа (ДТА) диагностировали исходные смеси
порошков (НП Al, Nb2O5). Это позволяет опреде�
лить скорость окисления и степень превращения
при определенных температурах.

Исходные смеси нанопорошка алюминия с пен�
таоксидом ниобия, используя термоанализатор
STD Q600, проверяли на пирофорность путем рас�
чета по ДТА четырех параметров активностей [3]:
температура начала окисления (tн.о, °С), макси�
мальная скорость окисления (vmax, мг/мин), сте�
пень превращения (степень окисленности) нанопо�
рошка в определенном температурном интервале

(, %), удельный тепловой эффект (Н/m,
кДж/г) [3]. Все приготовленные смеси имеют тем�
пературу начала окисления выше 300 °С, поэтому
они не пирофорны (табл. 2) и их приготовление не
требует особых мер предосторожности.

Таблица 1. Состав исследуемых смесей НП Al с пентаоксидом
ниобия

Table 1. Composition of the investigated mixtures of NP Al
with niobium pentoxide

Рентгенофазовый анализ осуществляли методом
порошка, используя дифрактрометр «Дифрей�401»
с анодом из железа. Длина волны излучения анода
(FeK)=0,193 нм [4].

Обработку рентгенограмм проводили по стан�
дартному методу сравнения рефлексов рентгено�
грамм исследуемых образцов с рентгенограммами
из базы данных картотеки АSТМ (Американское
общество испытаний материалов). Необходимым
минимальным критерием отбора присутствующих
фаз являлось совпадение минимум с тремя наибо�
лее интенсивными рефлексами эталона.

Результаты экспериментов
На основе данных дифференциального терми�

ческого анализа была оценена реакционная спо�
собность исходного нанопорошка алюминия и ис�
следуемых смесей. Типичная термограмма пред�
ставлена на рис. 1.

Были записаны термограммы, и рассчитаны
четыре параметра активности исследуемых смесей
[13–21]. Благодаря методу дифференциального
термического анализа, были рассчитано четыре
параметра химической активности, позволяющие
характеризовать свойства нанопорошка (табл. 2).

С ростом содержания нанопорошка алюминия
наблюдалось повышение температуры начала оки�
сления (Тн.о.), исследуемых смесей нанопорошка
алюминия с пентаоксидом ниобия (табл. 2), с 310
до 410 °С. При этом происходило увеличение степе�
ни окисленности с 26,06 до 40,69 % и максималь�
ной скорости окисления с 0,03 до 0,18 мас. %. Так�
же при анализе полученных данных было устано�
влено закономерное увеличение удельного теплово�
го эффекта смесей с 2960,06 до 5238,12 Дж/г при
увеличении содержания нанопорошка алюминия в
смесях.

№
об

ра
зц

а 
Sa

m
pl

e 
no

.

Состав образца, мас. части 
Sample composition, 

wt. parts

Соотноше/
ние НП

Al:Nb2O5,
мольное 
Ratio NP
Al:Nb2O5,

molar

Массовая
доля НП Al
в смеси, % 
Mass frac/

tion of NP Al
in the 

mixture, %

Масса НП
Al, г 

Weight of
NP Al, g

Масса порош/
ка Nb2O5, г 

Weight of pow/
der NP Nb2O5, g

1 1,60 2,40 2:1 40

2 2,06 1,94 3:1 51

3 2,64 1,36 4:1 66

4 2,80 1,20 5:1 70

5 – NP Al 0,00 4,00 – 100
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Рис. 1. Термограмма смеси нанопорошка алюминия с по/
рошком пентаоксида ниобия (атмосфера – воздух,
скорость нагрева 10 °С/мин, масса навески –
8,758 мг, НП Al:Nb2O5=3:1)

Fig. 1. Thermogram of aluminum nanopowder and niobium
pentaoxide mixture (air, heating rate 10 °С/min, sample
weight is 8,758 mg, NP Al:Nb2O5=3:1)

Таблица 2. Параметры активности смесей нанопорошка алю/
миния с пентаоксидом ниобия

Table 2. Parameters of niobium pentaoxide and aluminum
nanopowder mixtures activity

На рис. 2 представлена рентгенограмма про�
дуктов сгорания образца № 2 (табл. 1). Данные для
определения кристаллических фаз были взяты из
международной картотеки ASTM. При увеличе�
нии содержания НП Al в продуктах сгорания при�
сутствуют фазы Nb2N и Al2O3 (рис. 2). На рентгено�
грамме рефлекс интенсивностью 100 % соответ�
ствует рефлексу интенсивностью 100 % фазы ни�
трида ниобия (рис. 2) (международная картотека
PDF № 391398).

Исследованы продукты сгорания в жидком азо�
те в смесях компактированных образцов нанопо�
рошка алюминия с пентаоксидом ниобия. Газопро�
ницаемость образцов (масса каждого образца была
3 г) при гетерогенном горении систем «ме�
талл–газ» имеет большое значение. Давление ком�
пактирования влияет на величину пористости об�
разца. Поэтому в дальнейшем образцы компакти�
рованы небольшим усилием Р=25 кПа.

За счёт высокотемпературного связывания азо�
та воздуха в газовой фазе и последовательного вы�
теснения кислорода азотом из �оксида алюминия
происходит процесс формирования нитрида алю�

миния. Эти результаты не противоречат ранее
предложенному механизму горения нанопорошка
алюминия в воздухе [22, 23]. Одновременно фор�
мирование фазы AlN происходит путем прямого
взаимодействия алюминия с азотом.

Рис. 2. Рентгенограмма продуктов сгорания в воздухе смеси
нанопорошка алюминия с пентаоксидом ниобия
(массовое соотношение НП Al:Nb2O5=3:1)

Fig. 2. X/ray diagram of combustion products of niobium pen/
taoxide and aluminum nanopowder mixture (NP
Al:Nb2O5=3:1)

Заключение
Предложен способ синтеза тугоплавкого нитри�

да ниобия Nb2N сжиганием смесей нанопорошка
алюминия с пентаоксидом ниобия Nb2O5. Процесс
сжигания проводится с помощью инициирования
горения свободно насыпанной навески при атмо�
сферном давлении.
1. Формирование нитрида ниобия в присутствии

кислорода происходит в условиях теплового
взрыва, при котором происходит нетепловой
процесс дезактивации триплетного кислорода
путем его перевода в неактивное синглетное со�
стояние [24].

2. Вероятно, что Nb2N является наиболее терми�
чески устойчивым нитридом среди соединений
ниобия с азотом.

Выводы
1. Максимальный выход нитрида ниобия Nb2N в

продуктах сгорания смесей нанопорошка алю�
миния с пентаоксидом ниобия в воздухе харак�
терен для смеси НП Al:Nb2O5=3:1.

2. При горении в воздухе смесей нанопорошка
алюминия с пентаоксидом ниобия (массовое со�
отношение НП Al:Nb2O5=3:1) в режиме тепло�
вого взрыва в составе продуктов сгорания со�
держание фазы нитрида ниобия достигает
47 отн. %.
Работа выполнена при поддержке Государственного

задания «Наука», проект № 11.1928.2017/4.6.

№ образца
Sample no.

Тн.о/Тn.о, °С , %
Vmax, мас. %/c
Vmax, wt. %/s

Н, кДж/г Al
Н, kJ/g Al

1 310 26,06 0,03 2,9
2 400 31,64 0,08 3,4
3 330 46,50 0,19 6,1
4 410 40,69 0,18 5,2
5 400 47,3 0,19 8,8
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The relevance. The preparation of refractory nitrides in the air under the conditions of thermal explosion of aluminum nanopowder mix/
tures with metal oxides presents practical interest both for materials science and for the theory of the reactivity of air at high tempera/
tures. This synthesis is the least energy/intensive, and it does not require complicated equipment. Only the heating of the initial charge
is necessary for synthesis, then the process proceeds spontaneously.
The main aim of the research is to determine experimentally the composition of combustion products of aluminum nanopowder mix/
tures with niobium pentaoxide in the air, to substantiate theoretically the stabilization of niobium nitride Nb2N in the air.
Object: powder containing niobium nitride obtained by burning a mixture of aluminum nanopowder with niobium pentoxide in the air.
Methods: x/ray analysis (diffractometer Difrey/401), differential thermal analysis SDT Q600 Instrument company. On the basis of the
results of the differential thermal analysis the authors have calculated four parameters of the mixtures activity: temperature of oxida/
tion beginning (tst.ox., °C), oxidation degree (, %), maximal oxidation speed (vmax, mg/min), specific thermal effect (Н, J/g). X/ray
analysis was used for investigating crystal structure of oxidation ending products.
Results. Combustion of mixtures of aluminum nanopowder with niobium pentaoxide in the air proceeded in two stages with formation of
niobium nitride Nb2N. According to the x/ray analysis in the combustion products, the mixture of NP Al:Nb2O5=3:1 reached maximum of
47 rel. %. The calculation of the isobaric/isothermal potential showed that niobium nitride should be oxidized by air oxygen. The reason
of stabilization of Nb2N crystalline phase is the air oxygen deactivation by emission of burning aluminum nanopowder.

Key words:
Niobium nitride, thermal explosion, nanopowder, aluminum, air nitrogen, X/ray analysis, 
differential thermal analysis, aluminum nitride, parameters of activity.
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