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Уникальными физико-техническими свой-
ствами обладают нитриды ряда элементов (Si, 
Al, Tа, Nb, B и др.). Такие соединения могут обе-
спечить значительные экономические эффекты, 
однако их применение сдерживается из-за от-
сутствия недорогих технологий производства, 
а также качественных порошков нитридов. По-
этому вопросы, связанные с поиском и приме-
нением нетрадиционных сырьевых материалов 
приобретают особую актуальность. 

Нитрид ниобия обладает высокой твердо-
стью, не растворяется в «царской водке», что де-
лает его отличным материалом для перспектив-
ных применений. С одной стороны, эта высокая 
твердость приводит к преимуществам высоких 
химической, термической и механической проч-
ности, а с другой стороны, высокая твердость за-
трудняет контроль структуры продуктов и про-
цесса его синтеза (износ при переработке) [1, 2].

Целью настоящей работы являлось получе-
ние тугоплавкого нитрида ниобия синтезом сжи-
ганием смесей нанопорошка алюминия с пента-
оксидом ниобия в среде жидкого азота.

Для изучения термических характеристик 
исходных смесей и продуктов сгорания подвер-
гали дифференциально-термическому анализу 
(ДТА) (термоанализатор Q600 STD) [3–5]. С 
помощью ДТА определяли параметры химиче-
ской активности: температура начала окисле-
ния (tн.о., °C), максимальная скорость окисления 
(vmax, мас. %/с), степень окисленности (α, %), 
удельный тепловой эффект окисления (Дж/г). 
Для выполнения качественного и количествен-
ного фазового анализа использовали дифракто-
метр «Дифрей-401». Обработку рентгенограмм 

проводили по стандартному методу сравнения 
рефлексов с данными картотеки АSТМ (Аме-
риканское общество испытаний материалов) с 
рефлексами исследуемого материала [6].

Согласно полученным результатам РФА 
основным продуктом сгорания в жидком азоте 
является кристаллическая фаза нитрида ниобия 
(Nb2N). На рисунке 1 представлена рентгено-
грамма продуктов сгорания смесей нанопорош-
ка алюминия с пентаоксидом ниобия в среде 
жидкого азота с массовым соотношением НП 
Al : Nb2O5 = 3 : 1.

При горении смесей нанопорошка алюми-
ния с пентаоксидом ниобия в жидком азоте в 
промежуточных продуктах горения в качестве 
основной фазы являлся нитрид ниобия. Макси-

Рис. 1.  Рентгенограмма продуктов сгора-
ния смесей нанопорошка алюминия с пен-
таоксидом ниобия в среде жидкого азота 

(массовое соотношение НП Al : Nb2O5 = 3 : 1)
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мальный выход нитрида ниобия Nb2N в продук-
тах сгорания смеси нанопорошка алюминия с 

пентаоксидом ниобия в уплотненном состоянии 
в среде жидкого азота, достигала 100 мас. %.
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Керамические пигменты на основе структу-
ры силиката циркония известны уже достаточно 
давно, их основными достоинствами является 
исключительная стойкость к действию глазурей 
и высоких температур. На данный момент разра-
ботаны различные способы синтеза цирконовых 
пигментов на основе синтетического и природ-
ного сырья, которые соответственно требуют 
использования дорогостоящих химических ре-
агентов высокой чистоты или высоких темпе-
ратур при обжиге. Одними из наиболее распро-
страненных окрашенных материалов на основе 
решетки силиката циркония являются ванадий-
цирконовые пигменты зеленого и синего цвета.

Для синтеза материалов на основе сили-
ката циркония, в том числе керамических пиг-
ментов, перспективным является использование 
продукта плазменной обработки природного 
циркона [1]. Циркон, активированный в плаз-
ме, представляет собой сферические частицы, 
состоящие из зерен моноклинного диоксида 
циркония, соединенных между собой стеклоо-
бразным кремнеземом. Особый интерес также 
представляет дополнительная активация такого 
материала с помощью его обработки неболь-
шим количеством гидродифторидом аммония 
(ГДФА) [2]. ГДФА взаимодействует преиму-
щественно с диоксидом кремния, что приводит 
к образованию гексафторосиликата аммония, 
сублимация которого приводит к разрушению 

отдельных зерен материала и его активации в 
твердофазных процессах.

Методика фторидной активации плазмодис-
социированного циркона включала его измель-
чение, смешение с ГДФА, термообработку при 
180 °C для проведения реакции фторирования с 
последующим нагревом при 400 °C для удаления 
летучих продуктов фторирования. Для синтеза 
пигментов в полученные материалы вводился 
оксид ванадия путем его осаждения из раствора 
метаванадата аммония азотной кислотой. Полу-
ченные материалы обжигались в электрической 
печи при различных температурах с четырехча-
совой выдержкой.

Анализ материалов проводился на рентге-
новском дифрактометре ДРОН-3М, термиче-
ском анализаторе ДСК/ТГ Netzsch Sta 449 F3 
Jupiter и сканирующем электронном микроскопе 
JEOL JSM 6000.

Синтез зеленых пигментов проводился в 
диапазоне температур 1100–1500 °C в отсут-
ствие минерализаторов. Фазовый состав образ-
цов представлен твердым раствором V-ZrSiO4 
и небольшим количеством диоксида циркония, 
количество которого составляло 12–15 % (расче-
ты количества ZrO2 велись по методике, предло-
женной в [3]). Увеличение температуры обжига 
приводило к более интенсивному зеленому цве-
ту пигментов за счет увеличения концентрации 
ионов ванадия в решетке циркона, а также с бо-


