Термическое исследование неочищенных наноалмазов детонационного синтеза

Данные дифференциальной сканирующей калориметрии (ДСК) и термогравиметрии (ТГ) получены с помощью прибора синхронного термического анализа Netzsch STA 449C “Jupiter”. Одновременно с термическими исследованиями проводился анализ выделяющихся газов при помощи сопряженных Фурье-ИК-спектрометра Bruker “Tensor 27” и квадрупольного масс-спектрометра Netzsch QMS 403C “Aeolos” (Рис. 1).
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Рис. 1. Объединенные данные термических исследований и масс-спектрометрии продуктов детонационного синтеза наноалмаза
Согласно данным ДСК и ТГ потеря массы образца происходит в три основные стадии: I - 160-230 ºС с потерей 2,5 мас. %, II - 230-345 ºС с потерей 2,0 мас. % и III - 345-780 ºС с потерей около 86 мас. %. Все три этапа происходят с экзотермическим эффектом.

Из данных ИК и масс-спектроскопии следует, что до 160 ºС удаляется адсорбированная вода (0,3 мас. %), далее на I стадии происходит разложение остатков взрывчатых веществ с выделением оксида азота NO (потеря массы образца 2,5 мас. %), на первой и второй стадиях выделяются также вода и углекислый газ, что, свидетельствует об окислении органических соединений. Однако на второй стадии нет выделения NO, возможно, потому, что второй этап (2,0 мас. %) связан с другим взрывчатым веществом (не выделяющим NO), либо вторая стадия отвечает испарению и горению невзрывчатых органических соединений (продуктов взрыва). О такой интерпретации свидетельствует слабый ИК пик поглощения около 2800 см-1, возникающий только на I этапе и отвечающий колебаниям СН-групп органических соединений в газовой фазе (Рис. 2). На втором этапе органических соединений в газовой фазе нет. Далее на третьем этапе вплоть до 780 ºС происходит окисление углерода в форме алмаза, графита и аморфного углерода, являющихся продуктами детонационного синтеза.
Остающийся негорючий остаток (зола), менее 14 мас. %, вероятно, состоит из оксида железа Fe2O3, так как по данным энергодисперсионного рентгенофлюоресцентного анализа в исходном продукте содержится как основная примесь около 4 мас. % железа.
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Рис. 2. ИК-спектры продуктов нагрева неочищенного наноалмаза, образующие поверхность в координатах "волновое число"-"адсорбция"-"время"

