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Аннотация 

В работе представлены результаты экспериментов по синтезу ультрадисперсных частиц оксида 

кобальта, полученные методом solution combustion. Исследовано влияние добавки азотной кислоты на 

размеры полученных частиц оксида кобальта. Представлены результаты синтеза частиц оксида 

кобальта с применением микроволнового излучения.  

 

Введение 

В современном мире всё более расширяется спектр исследований в области получения 

наноразмерных материалов, в том числе наноразмерных частиц металлов и их оксидов. Благодаря 

уникальным свойствам наночастицы находят широкое применение в различных сферах технологий и 

жизни. Большое внимание исследователей, в плане практического применения, привлекли оксиды 

переходных металлов, и в частности оксиды кобальта. Оксид кобальта Co3O4 нашел свое применение 

как электродный материал [1], магнитный материал [2], материал для термокаталитических сенсоров 

токсичных газов и этанола [3], оптический материал [4], в составе, композитов, а также широко 

применяется как катализатор гетерогенного катализа [5] и в качестве катализаторов роста 

одномерных углеродных наноматериалов [6]. Многообразие и широкий спектр практических 

приложений данного материала обусловило интенсификацию исследований и разработок новых 

методов получения высокодисперсных порошков Со3О4. Современные достижения в области 

нанотехнологий, позволяют синтезировать наночастицы оксида кобальта Со3О4 с высокими 

показателями удельной поверхности, контролируемой дисперсностью и формой частиц.  

В литературе широко освещены различные методы получения наноразмерных порошков  

оксида кобальта. К наиболее распространенным методам получения относятся – прямые методы 

механохимического дробления, плазмохимические методы [7], химическое осаждение из газовой 

фазы (CVD) [8], золь-гель метод [9]. Методы, использующие водную среду, в частности, так 

называемый метод «solution combustion», относятся к сравнительно новым направлениям в синтезе 

наноматериалов [10]. Исходный состав растворов определяется исходя из основного правила 

самораспространяющегося высокотемпературного синтеза – экзотермичность процесса [11]. Метод 

жидкофазного горения имеет ряд преимуществ по сравнению с классическими методами: 

относительно низкие энергозатраты, высокая чистота полученного продукта, высокая удельная 

поверхность частиц [12]. 

В настоящее время, интенсивно развивающимися методами получения наноматериалов 

являются методы, основанные на микроволновом воздействии [13]. Под воздействием 

микроволнового излучения исходные реагенты взаимодействуют с образованием конечного 

продукта. В работе [14] авторы использовали в качестве исходных реагентов нитрат кобальта 

(окислитель) и глицин (горючее), а полученный оксид кобальта имел пористую структуру, за счет 

газов, выделяющихся в ходе реакции. Кроме того, возможна вариация исходных компонентов, также 

в качестве горючего возможно использование глицина, лимонной кислоты и др.  

 

Экспериментальная часть 
Исходными реагентами для получения наноразмерных частиц оксида кобальта служили нитрат 

кобальта и глицин, которые растворяли в дистиллированной воде, что обеспечивает перемешивание 

реагентов на молекулярном уровне. Оксид кобальта образуется в результате протекания реакции:  
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              3Co(NO3)2 6H2O + 6C2H5NO2 + 6.5O2 = Co3O4 + 12CO2↑ + 6N2↑+ 33H2O↑. 

 

Для инициирования реакции необходимо введение в систему дополнительной энергии. Нагрев 

реакционной смеси осуществляли микроволновым воздействием. Соотношение нитрата кобальта и 

глицина: 1:0,5. Для установления влияния добавок к исходной смеси, также были проведены 

эксперименты с добавлением концентрированной азотной кислоты. Микроволновое излучение имело 

фиксированную частоту колебаний 2.450 МГц и регулируемую выходную мощность 0 – 700 Вт. В 

ходе реакции наблюдалось самовоспламенение реакционной смеси. Продукт реакции представлял 

собой ультрадисперсный черный порошок. Условия экспериментов представлены в таблице 1.  

 

Таблица 1. Условия экспериментов 
№ 

образца 

Соотношение исходных реагентов Температура 

нагрева, °С 

Мощность 

излучения, Вт 

Время 

процесса, мин m 

(Co(NO3)2·6H2O), g 

m 

(C2H5NO2), g 

НNO3, 

ml 

1 0,873 0,192 - - 350 10 

2 0,873 0,192 2 - 350 10 

 

Результаты и обсуждение 
Результаты рентгенофазового анализа образцов показали, что все образцы представляют собой 

оксид кобальта с формулой Co3O4. 

Для определения морфологии были проведены и исследования на сканирующем электронном 

микроскопе (Quanta 3D 200i, FEI) полученных оксидов металлов (Рис. 1). 

     

 
а                                                                б 

Рисунок 1. СЭМ снимки частиц Co3O4 полученные с применением СВЧ-излучения а) без добавления азотной 

кислоты в исходную смесь; б) с добавлением азотной кислоты в исходную смесь 

 

Как видно из результатов СЭМ снимков для образца на рис. 1 а большинство частиц имеют 

размер от 1.5 мкм и выше. Исходя из СЭМ снимков образца на рис. 1 б размеры частиц составляют от 

114 нм, также присутствуют агломераты с размерами выше 1 мкм. Как видно из СЭМ-снимков при 

использовании СВЧ-излучения разброс по размерам частиц ниже в сравнении с образцом, 

полученным при использовании электроплиты. Это объясняется тем, что в случае использования 

микроволнового излучения образец равномерно разогревается по всему объему. Для эксперимента с 

использованием микроволнового излучения наблюдается положительное влияние добавления 

азотной кислоты на размер получаемых частиц оксида кобальта.  

Удельная поверхность полученных образцов была исследована анализатором удельной 

поверхности «Сорбтометр-М».  Исходя из полученных данных удельной поверхности образцов, были 

рассчитаны средние размеры частиц по формуле [15], исходя из того, что частицы имеют кубическую 

структуру: 
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где dср – средний размер частиц, ρ – удельная плотность оксида Co3O4, равная 6,11 г/см
3
, S – удельная 

поверхность м
2
/г. В таблице 2 приведены данные удельной поверхности и рассчитанных средних 

размеров частиц (нумерация образцов согласно данным приведенным в таблице 1). 

 

Таблица 2. 
№ 

образца 

Удельная 

поверхность, м
2
/г 

dср, мкм 

1 0.831 0.980 

2 2.202 0.370 

 

Расчет среднего размера полученных наночастиц оксида кобальта показал, что лучшие 

результаты показал образец № 2, для которого рассчитанный средний размер частиц составил 370 нм. 

Таким образом, применение микроволнового излучения с мощностью в 350 В приводит к 

образованию частиц меньшего размера, по сравнению с использованием электроплиты. Для 

получения более дисперсных частиц необходимо увеличить мощность микроволнового излучения. 

Добавление азотной кислоты приводит к уменьшению размеров частиц оксида кобальта, вследствие 

того, что в процессе разложения азотной кислоты образуется дополнительное количество 

газообразных веществ, выделение которых приводит к дополнительному измельчению конечного 

продукта в процессе реакции.  

 

Заключение 
Были проведены эксперименты по получению ультрадисперсных частиц оксида кобальта, с 

применением СВЧ-излучения. В качестве горючего использовался глицин, как один из дешевых и 

доступных органических горючих. Было исследовано влияние добавки в исходную смесь азотной 

кислоты на размер частиц получаемого оксида кобальта. Было установлено, что в случае добавления 

азотной кислоты дисперсность конечного продукта выше. Результаты исследований показали 

высокую эффективность метода жидкофазного горения для получения ультрадисперсных частиц 

оксидов металлов. Для частиц оксида кобальта, полученных под воздействием СВЧ-излучения 

размеры частиц меньше, а удельная поверхность выше для образца, полученного с добавлением 

азотной кислоты в исходную смесь. 

Среди большого количества различных методов получения наночастиц оксидов металлов, 

метод жидкофазного горения занимает обособленную позицию ввиду высокой эффективности 

данного метода, низких затрат, возможность получения наночастиц оксидов различных металлов.  
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