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THERMOCATALYTIC SYNTHESIS OF CARBON NANOTUBES  
ON Fe2O3-GLASS FIBER FABRICS CATALYSTS 
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Key words: carbon nanotubes, catalyst, glass, chemical vapor deposition. 
Abstract. The article describes information about synthesis of carbon nanotubes using Fe2O3-glass fiber fabrics 

catalysts. The structure and properties of carbon nanotubes depends of catalyst composition and morphology. The 
goal was the creation of catalysts based on fiberglass. Fiberglass is used as a matrix for catalysts because of high 
chemical and mechanical indicators of properties. For the production of catalysts the method of self-propagating 
surface thermosynthesis (SST) was used. As a result, the metal oxide particles (10-50 nm) are formed on the surface 
of the glass fibers. Synthesis of carbon nanotubes was performed by CVD-method. Synthesis of carbon nanotubes is 
carried out from a mixture of helium, hydrogen and acetylene. The structure of the carbon nanotubes was investi-
gated by scanning and transmission electron microscopy. Carbon nanotubes with diameters ranging from 9 to 25 nm 
were obtained. There is a small amount of amorphous carbon phase. A considerable amount spiral nanotubes with a 
diameter of 14-15 nm was obtained. By varying the composition of the active ingredient and its concentration diffe-
rent one dimensional nanomaterials structure can be grown. This fact is of interest in the context of the development 
of new catalytic systems, cheap, simple and easy to use, effective for the synthesis of carbon nanomaterials. 
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Ключевые слова: углеродные нанотрубки, катализатор, стеклоткань, химическое парофазное осаж-
дение. 

Аннотация. В статье описаны результаты по синтезу углеродных нанотрубок с применением Fe2O3-
стеклотканных катализаторов. Структура и свойства углеродных нанотрубок во многом зависит состава и 
морфологии катализатора. Целью работы было создание катализаторов на основе стеклоткани. Применение 
стеклоткани в качестве носителя для катализаторов обусловлено высокими показателями химических и 
механических свойств. Для изготовления катализаторов использовали метод поверхностного самораспро-
страняющегося термосинтеза (ПСТ). В результате на поверхности стекловолокон образуются частицы 
оксидов металлов 10-50 нм. Синтез углеродных нанотрубок проводили методом CVD. Синтез углеродных 
нанотрубок проводили из смеси гелия, водорода и ацетилена. Структура полученных углеродных нанотрубок 
была исследована сканирующим и трансмиссионным электронными микроскопами. В результате синтеза 
были получены углеродные нанотрубки с диаметрами от 9 до 25 нм. Наблюдается небольшое содержание 
аморфной фазы углерода. Кроме того, в значительном количестве получены спиральные нанотрубки с 
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диаметром 14–15 нм. Варьируя составом активного компонента и его концентрацией, можно выращивать 
одномерные наноматериалы с различной структурой. Данный факт представляет интерес в контексте раз-
работки новых каталитических систем, дешевых, простых и удобных в использовании, для эффективного 
синтеза углеродных наноматериалов. 

 
Введение. Углеродные нанотрубки, благодаря своим уникальным физико-химическим 

свойствам были названы материалом будущего и вызвали необычайный всплеск исследований в 
области наноматериалов. Именно благодаря своим свойствам, углеродные нанотрубки (УНТ) 
находят применение в различных областях, такие как энергетика, биотехнология, микроэлек-
троника и др. [1, 2]. Одним из ведущих направлений в данной области, является создание 
композиционных материалов на основе углеродных нанотрубок.  

Структура и свойства углеродных нанотрубок зависят от многих факторов: исходные ком-
поненты, состав и морфология катализатора, условия синтезаи др. [3, 4]. Нередко при синтезе 
углеродных нанотрубок катализатор представляет систему, состоящую из активной фазы и 
матрицы. В качестве матриц для катализатора используются кремниевые пластины [4], цеолиты 
[5], аэрогели, кварц, сапфир [6] и др. Выбор матрицы активной фазы катализатора, ее структура во 
многом предопределяют свойства конечного продукта. Создание новых каталитических систем, с 
различными вариациями активной фазы и матрицы, позволит синтезировать углеродные нано-
трубки с различной морфологией и свойствами. В работе [7] авторы сообщают о синтезе углерод-
ных нанотрубок и нановолокон на стеклотканях с палладием (1 и 2 %), выступающего в роли 
катализатора. Однако в работе [7] образцы требуют 3-х часовой обработки в среде N2/H2 при 
температуре 400 °С, а время роста углеродных наноматериалов составляет 2 часа.  

Применение стеклоткани в качестве носителя для катализаторов обусловлено высокими 
показателями химических и механических свойств: устойчивостью к воздействию высоких тем-
ператур, химической стойкостью, гибкостью и возможностью создания различных геометрических 
форм. Сферы и области применения катализаторов на основе стекловолокнистых тканых 
материалов включают каталитическую очистку газовых промышленных выхлопов; каталитическое 
азотирование сталей и сплавов, конверсию метана для получения синтез – газа и др. 

 

Экспериментальная часть 
 

Изготовление катализаторов на стеклотканях. При выборе катализаторов необходимо 
учитывать природу переходного металла. В ряду переходных металлов от Ti до Ni, по мере 
заполнения d-уровня электронами наблюдается уменьшение прочности связи M–C в алкильных и 
арильных производных этих металлов [8]. Образование относительно сильных химических связей 
металлов Ti, V, Cr с углеродом обуславливает их низкую каталитическую эффективность. Исходя 
из этого, в качестве активной фазы катализатора, был использован оксид железа (III). 

Для разработки катализаторов в качестве носителя использовали Na-Si-стеклоткань марки  
КС-11-ЛА. Данный образец стеклоткани выдерживает температуру нагрева до 1200 °С без 
изменения своей структуры; уменьшение объема при термической обработке не превышает 3 %; 
устойчив к воздействию кислот и щелочей. 

Для приготовления катализаторов образец стеклоткани размером 5 см2 предварительно 
промывался в 5 мл изопропилового спирта, затем в 5 мл ацетона и высушивался при 100 °С. Затем, 
исходя из массы исходного образца стеклоткани пропитывали рассчитанным количеством водного 
раствора хлорида железа и глицина (C2H5NO2), выступающий в роли восстановителя. Образец 
подсушивали в течение 30 минут на воздухе при температуре 100 °С. После чего образец 
катализатора помещали в муфельную печь, где выдерживался в течение 1 часа, при температуре 
500-600 °С. Под воздействием высокой температуры протекает реакция: 

3FeCl3·6H2O + C2H5NO2+3.5O2 =2CO+20.5H2O+0.5N2+4.5Cl2+1.5Fe2O3 

Данный метод называется поверхностным самораспространяющимся термосинтезом (ПСТ) 
[9]. На рисунке 1а, б представлены снимки оптического микроскопа катализатора на стеклоткани с 
Fe2O3 с концентрацией 3 % масс. Для установления структуры получаемого оксида железа был 
проведен рентгенофазовый анализ полученных образцов. На рисунке 1в представлена дифрак-
тограмма для стеклоткани с Fe2O3 (3 % масс.). 
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Рисунок 1 – а, б – снимки оптического микроскопа стеклоткани с Fe2O3 (3 % масс.);  
в – дифрактограмма образца стеклоткани с Fe2O3 (3 % масс.) 

 
В результате протекания реакции при ПСТ, происходит образование наночастиц с размерами 

от 10 до 50 нм [10]. 
Синтез углеродных нанотрубок на стеклотканях методом химического парофазного 

осаждения. Исследования, представленные в данной статье, являются продолжением работ, 
проводимых в NanoTechInstitute, UniversityofTexasatDallas (США) под руководством профессора 
Anvar A. Zakhidov [11], и работ проводимых в Институте проблем горения (г. Алматы, Казахстан). 

Синтез углеродных нанотрубок проводили на установке для химического парофазного осаж-
дения, состоящая из печки с тремя зонами нагрева и трубчатого кварцевого реактора. Расход газов: 
He – 650 см3/мин, H2 – 150 см3/мин, C2H2 – 19,5 см3/мин. Гелий в данном случае, выступает в каче-
стве буферного и транспортного газа. Роль буферного газа, в процессе синтеза углеродных 
нанотрубок, до конца не ясна. В работе [4], авторы описывают влияние расхода гелия на структуру 
УНТ. Авторы считают, что изменение расхода гелия влияет на концентрацию продуктов терми-
ческого разложения, на время их пребывания в реакционной зоне, а также влияет на тепловой и 
массообмен. В работе [12] авторы описывают влияние буферного газа на процесс образования 
фуллеренов, которые являются родственными структурами для углеродных нанотрубок. В данной 
работе [12], авторы предполагают, что роль буферного газа заключается в стабилизации активных 
радикалов, образующихся при разложении исходного углеродсодержащего компонента. Высокие 
расходы исходного газообразного углеводорода (ацетилен), приводит к образованию значитель-
ного количества аморфного углерода на катализаторе, что приводит к ухудшению свойств 
конечного продукта, кроме того на стенках реактора осаждается аморфный углерод, являющийся 
центром «гибели» активных радикалов, что приводит к конкуренции между процессом синтеза 
углеродных нанотрубок и рекомбинации активных частиц на агрегированном аморфном углероде. 

Влияние водорода на процесс синтеза углеродных нанотрубок при химическом парофазном 
осаждении также до конца не ясно. Как было отмечено ранее, в процессе синтеза углеродных 
нанотрубок образуется аморфный углерод, и для минимального его присутствия в продукте, 
применяют разбавление исходного углеводорода водородом [13]. Кроме того, водород восста-
навливает оксидные катализаторы до чистых металлов.  

При температуре 400 °С ацетилен легко вступает в реакции полимеризации и конденсации, 
при температуре выше 700–800 ºС ацетилен распадается с образованием углерода и водорода, и 
других продуктов. Исходя из этого, температура синтеза – 710 ºС, время синтеза – 20 мин. 

 
Результаты и обсуждение 

  
Полученные образцы углеродных нанотрубок были исследованы с помощью сканирующего 

электронного микроскопа (Zeiss-LEO Model 1530 VariablePressureFieldEffectScanningElectronMicroscope). 
На рисунке 2 представлены СЭМ фотографии углеродных нанотрубок, выращенных на стек-

лоткани с Fe2O3 (2 % масс.) 
На рисунке 3 представлены ПЭМ изображения для углеродных нанотрубок, синтезированных 

на стеклотканях с Fe2O3 (2 % масс.). 
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Рисунок 2 – СЭМ фотографии углеродных нанотрубок, выращенных на Fe2O3 – стеклотканном катализаторе (2 % масс.) 
 

   
 

Рисунок 3 – ПЭМ изображения углеродных нанотрубок и нановолокон, выращенных на стеклоткани с Fe2O3 (2 % масс.) 
 

Как видно из ПЭМ снимков, в результате синтеза были получены углеродные нанотрубки                  
с диаметрами от 9 до 25 нм. Наблюдается небольшое содержание аморфной фазы углерода.            
Кроме того, в значительном количестве в образце содержатся спиральные нанотрубки с диаметром 
14–15 нм.  

В работе [14] авторы сообщают о синтезе спиральных углеродных нанотрубок на Ni–P–Cl 
кристалле. Возможная модель роста спиралевидных нанотрубок (рисунок 4) основана на теории 
«анизотропного осаждения углерода». 

 

 
 

Рисунок 4 – 3 D-модель образования спиралевидных нанотрубок [14] 
 

Согласно данной модели образование спиралей обусловлено разностью в скорости осаждения 
углерода на различных гранях наночастиц катализаторов. Можно отметить, что в настоящее время 
нет отработанной технологии синтеза спиралевидных углеродных нанотрубок с заданными 
параметрами структуры и свойства.  

Заключение. Результаты проведенных экспериментов показали возможность использования 
стеклоткани, как матрицы для катализаторов в процессе синтеза углеродных нанотрубок методом 
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химического парофазного осаждения. Универсальность данных катализаторов обусловлена 
следующими факторами: 

1. простота процесса нанесения активной фазы катализатора на поверхность стекловолокон, 
не требующих больших затрат и усилий; 

2. возможность вариации активной фазы катализатора на стеклотканях; 
3. стабильность стеклоткани, как матрицы для катализатора и способность принимать любые 

геометрические формы. 
Варьируя составом активного компонента и его концентрацией, можно выращивать одно-

мерные наноматериалы с различной структурой. В данной статье показано, что при использовании 
Fe2O3 – стеклотканного катализатора образуются спиралевидные многослойные углеродные 
нанотрубкис диаметром 14-15 нм. Данный факт представляет интерес в контексте разработки 
новых каталитических систем, дешевых, простых и удобных в использовании, для эффективного 
синтеза углеродных наноматериалов. 
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Fe2O3 –-ШЫНЫТАЛШЫҚТЫМАТАЛАРНЕГІЗІНДЕ КАТАЛИЗАТОРЛАРДА 
КӨМІРТЕК НАНОТҮТІКШЕЛЕРДІТЕРМОКАТАЛИТИКАЛЫСИНТЕЗІ 
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Тірек сөздер: көміртек нанотүтікшілері, катализатор, шыныталшықты маталар, химиялық буфазалық 

тұндыру. 
Аннотация. Берілген мақалада Fe2O3-шыныматалы катализаторын қолдана отырып, көміртекті нано-

түтікшелер алу жұмысының нəтижелері көрсетілген. Көміртекті нанотүтікшелердің құрылымы мен қасиет-
тері көбінесе катализатордың морфологиясына жəне құрамына тəуелді болып келеді. Жұмыстың мақсаты 
ретінде шыныматалы катализатор жасау болып табылады. Шыныматаларды катализаторлардың негізі ре-
тінде пайдалануы, олардыңжоғары деңгейлік химиялық жəне механикалық қасиеттеріне байланысты. Ката-
лизатор дайындау үшін беттің өздігінен таралу термосинтезі əдісі қолданылды. Нəтижесінде шынымата 
бетінде 10-50 нм металл бөлшектері түзіледі. Көміртекті нанотүтікшелер синтезі CVD əдісімен жасалды. 
Көміртекті нанотүтікшелердің синтезігелий, сутегіжəне ацетилен қоспасынан жасалынды. Алынған көмір-
текті нанотүтікшелер құрылымы сканерлеуші жəне трансмиссионды электрондық микроскоп көмегімен зерт-
телді. Синтез нəтижесінде диаметрі 9-25 нм аралығында көміртекті нанотүтікшелер алынды. Аз мөлшерде 
аморфты көмір фазасы бар екендігі байқалды. Сонымен қатар, айтарлықтай мөлшерде диаметрі 14-15 нм 
спиралді нанотүтікшелер бар екендігі анықталды. Белсенді компоненттің құрамы мен концентрациясын 
өзгерте отырып, əртүрлі құрылымды бірөлшемді наноматериал алуға болады. Алынған нəтижелер бойынша 
тиімді көміртекті наноматериалдар синтезі үшін қолдануға ыңғайлы, қарапайым, арзан жаңа каталитикалық 
жүйелер жасауға болатындығын көруге болады. 
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