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  ДИФФЕРЕНЦИАЛЬНЫЙ ТЕРМИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ УЛЬТРАДИСПЕРСНОГО ПРОДУКТА СИНТЕЗА СИСТЕМЫ «МОЛИБДЕН-УГЛЕРОД»  П.Н. Кононенко, А.Я. Пак  Научный руководитель: доцент, к.т.н. А.Я. Пак Национальный исследовательский Томский политехнический университет,  Россия, г. Томск, пр. Ленина, 30, 634050 E-mail: ayapak@tpu.ru    DIFFERENTIAL THERMAL ANALYSIS OF THE ULTRA-DISPERSION PRODUCT OF SYNTHESIS OF THE SYSTEM «MOLYBDEN-CARBON» P.N. Kononenko, A.Ya. Pak Scientific Supervisor: assistant professor, Ph.D. A.Ya. Pak Tomsk Polytechnic University, Russia, Tomsk, Lenin str., 30, 634050 E-mail: ayapak@tpu.ru    Abstract. This work presents studies on the preparation and research of the properties of molybdenum carbides. Molybdenum carbides have a number of useful properties: high hardness, good electrical conductivity, corrosion resistance and high catalytic activity in comparison with Pt-group metals. This material can be used as catalysts in hydrogen generation reactions. The product was obtained, using a vacuumless electric arc method and analyzed by the differential method of thermal analysis.  Введение. Карбиды молибдена являются важными для науки и техники соединениями благодаря своим физическим и химическим свойствам таким, как высокая температура плавления, высокая твердость, устойчивость к коррозии и окислению, высокая износостойкость, относительно высокая электропроводность [1]. К тому же кристаллические фазы карбида молибдена характеризуются высокой каталитической активностью, сравнимой с благородными металлами [2]. Благодаря данным свойствам карбиды молибдена можно использовать в качестве катализаторов в реакциях генерации выделения водорода из воды (HER). Их схожесть с электронной структурой металлов Pt-группы делает их подходящими для замены благородных металлов в составе катализаторов, но при этом данные аналоги являются более недорогими и распространенными, что говорит о важности изучения их свойств и разработке методов их синтеза [2-5].  Существует несколько известных и распространенных способов получения кристаллических материалов на основе карбидов молибдена, в основном, основанных на достижении высоких температур согласно известной диаграмме состояний в присутствии молибдена, или его оксидов, а также углерода [6-9]. В настоящей работе синтез порошкового материала, содержащего карбиды молибдена, происходит при использовании электроразрядного метода, основанного на генерации дугового разряда постоянного тока [10]. В данной работе представлены результаты дифференциального термического анализа полученного порошкового продукта, содержащего карбид молибдена.  Экспериментальная часть. Электродуговой синтез материала происходил при помощи лабораторной плазменной установки. Графитовые электроды подключались к управляемому источнику 
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  постоянного тока. На дно катода, выполненного в виде графитового тигля, помещалась смесь из исходных реагентов: порошков графита и молибдена в соотношение Мо:С=3:1. Электродуговой разряд происходил при кратком соприкосновении цилиндрического анода с катодом при следующий параметрах: ток разрядного контура ~150 А, время горения разряда ~11-12 с.  Во время дугового разряда происходила генерация СО и СО2, которые экранировали реакционную зону от кислорода воздуха, т.е. синтез материала выполнялся в открытой воздушной среде, в объеме самопроизвольно изолирующемся от воздушной атмосферы. Полученный продукт собирался со стенок катода и анализировался методом дифференциального термического анализа (NETZSCH STA 449F3) в диапазоне температур от комнатной до 1000 °С. Результаты. С помощью дифференциального термического анализа (ДТА) были получены следующие данные: термогравиметрическая кривая – зависимость изменения массы образца от температуры (рис. 1); кривая изменения тепловых потоков в зависимости от температуры (рис.2). Зависимости сняты при скорости нагревания 10 К/мин в атмосфере N2, O2, Ar (моделирование воздушной среды, разбавленной аргоном). Согласно рис. 1, продукт при нагревании до 1000 °С потерял до ~91,12% исходной массы, что говорит о выделении графита в атмосферу в виде оксидов углерода. Согласно кривой изменения тепловых потоков (рис. 2), можно однозначно идентифицировать экзотермический процесс во на интервале температуры от ~555,7 °С до ~791,1°С с двумя максимумами: на ~670 °С и ~730 °С.  

 Рис. 1. График изменения массы образца в зависимости от температуры 

 Рис. 2. График изменения тепловых потоков в зависимости от температуры 
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