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(57) Изобретение позволяет упро*тить
процесс и cHHjHTb его энергоемкость.
Чавеску сахарозы растворяют в дистил-

Йэобретение относится «ч способам
получения боридов металлов IV-VI л
VIII групп период "ЇЄСКОИ системы,
которые находят применение в составе
композиционных и ині_т іументальньіх
материалов.

Цель изобретения - упрощение про-
цесса зд счет исклшчеичч rpvfloeĵ KHx
операций 01 гонки растворителей помо-
ла конечного продукте

s
 а также сни-

жение энергоемкости процесса*

П р и м Р р t . Для '/олучелля 40 і
борида титана берут меі ̂ .титановую
кислоту Н^ііОз марки "ч

м
, борную кис

лоту Н
Э
ЕЭ

3
марки "чда" и сахарозу мар

•ки "хч
г
. Навгску 82,01 г сахарозы

46-89

лнрованноіі воде, доплвл-шт борную

кислоту и notле полиогл растпор

поспеднеч з раствор помещают оксид,

гидр оксид, или оке идсодержащую сочь

четалпа и хлорид ешмония, который

сііужиг разрыхлителем. Полученную

смесь нагревают на воздухе дл?і упари-

вания и получения порошка. Порошок

высыпают в графигоймй тигепь и по-

рыдают в реакционное пространство

вакуумной печи и при достижении ва-

куума 5*10" мм рт, ст. нагреваю*»

до 1J00-1500°С. Альтернативно тер-

мообработку можно проводить в пото-

ке зргона 1-3 п/мин щ и 1 800-1 85^°С .

Полученный продукт предсгаіз-iPt т со-

бой высокоди*_персный порошок бори-

да металла размером частиц 0,^-3 мкм.

В тексте описания изобретения приве-

дены примеры получения боридов тита -

гіа, ганталсі, хром^, никеля. 2 ч. и.

ф~лы.

в S00 tin дне гшглирован-
нои воды, добавляют 156,АС. г борной
кислоты, после полного раствог о чия
послепнеи в рісгвор помещают

 r
ib,j2r

метатитановой ки^-ло^ы V
і
. 44,1 •* И ЪА

от общей массы шихты) NH^CI» ко горый
служит разрыхлителем. Полученную
<. іесь нагревают на воздухе для vna-
ривания и получения коричневого лег-
косьшучего порошка при 125 С. Поро -
шок высылают в графитивый тигель,
тзкъывают графитовой крепкой с от-
верстием 0^1-0,2 мм (для свободного
аьхоца газообразных продуктов реак-
ции» помещает в реакционное птїострлн
ство Бакуумкой печи любого гипа, при

С

" • 7 1
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достижении яакуума ̂ -5 "lO-5
 № 1

 рт.сі.

нагревают до 135О
Й
С, выдерживают 3 ч

после остывания печь разгружают.

Полученный продукт представляет

собой высокодисперсный порошо;; ТіВ,

серого цвета состава, %: Ті 69,0;

В 30,8; С не обнаружен. Выход 99£.
Размер частиц O

s
3-3 мкн. Примеси

0,2%. По своей морфологии частицы

борида - пластинчатые монокристаллы*

П р и м е р 2, Для получения 40 г

диборида титана берут метатитановую

кислоту, борную кислоту и сахарозу.

Навеску 82,01 г сахарозы раство-

ряют в 500 мл дистиллированной воды*

добавляют 156,46 г борной кислоты,

после полного растворения последней

в раствор помещают 56,32 г метатчта-

новой кислоты и 44,1 г (15% от об-

щей массы шихты) NH^Cl, который слу-

жит разрыхлителем. Восстановление в

вакуумной печи проводят при 1500 С в

течение 1 ч„ Посгіе завершення про-

20

пературы регулируют показаниями ва-

кууметра), выдерживают при этой тем-

пературе 3 ч до завершения процесса

газовыделенил. Затем выключают наг-

рев, по охлаждении печь разгружают.

Полученньт продукт представляет

собой высокодисперсный порошок ди-

борпда титана серого цвета состава,

% Ті 68,8; В 31,0; С не обнаружен.

Выход 99,6%. Размер частиц ТіВ
а
0,5-

3 мкм. Примеси ^0,3%, Морфология

частиц борида - пластинчатые моно-

кристаллы.

П р и м е р 4. Навеску 100,00 г

сахарозы растворяют в 500 мл уксус-

ной кислоты (ледяной), добавляют 121г*

борной кислоты, после полного раст-

ворения последней в раствор помеща- •

ют 56,32 г метатитановой кислоты и

41,6 г КІЦСІ (что составляет 15% от

общей массы сухих компонентов шихты),

Полученную смесь нагревают на возду-

хе до 125 С для упаривания и полу-

цесса восстановления включают нагрев, 25 чения светло-коричневого легкосыпу-

30
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по остывании печь разгружают.

Полученный продукт представляет

собой дисперсный порошок ТІВ 2 серого

цвета состава, % Ті 68,8; В 30,9; С

не обнаружен. Выход 99,6%. Размер

частиц 2-Ю мкм. Примеси/-0,2%. Мор-

фология частиц - пластинчатые моно-

кристаллы .

П р и м е р 3. Для получения 40 г

дисперсного борида титана использу-

ют пигментный оксид титана (ТіО„) с

удельной поверхностью 16 м /г, бор-

ную кислоту Н
3
ВО

3
 марки "чда" и са-

харозу марки
 и
хч".

Навеску 82,01 сахарозы растворяют до

в 500 мл дистиллированной воды, до-

бавляют 156,46 г борной кислоты, пос-

ле полного растворения последней в

раствор помещают 46,0 г оксида ти-

тана и 42,6 г (15% от общей массы 45

шихты) N11 jCl
 f
 кторый служит разрыхли-

телем.

Полученную смесь нагревают на воз-

духе до 125°С для упаривания и полу-

чения светло-коричневого легкосыпу- 50

чего порошка.

Шихту засыпают в графитовый
 т
и-

гель, закрывают графитовой крышкой с

отверстием 1,5 мм для выхода газооб-

разных продуктов реакции, помещают в с̂

реакционное пространство вакуумной

печи любого типа, при достижении ва-

.куума 5 і0"
3
мм, рт.ст. нагревают

до 1350°С (длительность подъема тем-

чего порошка (шихты). Шихту высыпа-

ют в графитовый патрон с завинчиваю-

щимися торцовыми крышками с отверсти-

ями для выхода газообразных продук-

тов реакции. Патрон помещают в гра-

фитово-трубчатую печь типа Таммана,

нагретую до 1700 С (среда аргон),

температуру повышают до 1800
е
С и вы-

держивают при указанной температуре

1,5 ч, после охлаждения печь разг-

ружают .

і

Полученный продукт 'представляет со-

бой высокодисперсный порошок дибори-

да титана серого цвета состава, %

Ті 68,9; В 30,9; С 0,2. Выход 99,3%.

Размер частиц 0,5-3 мкм. По своей

морфологии частицы диборида титана

являются пластинчатыми монокристал-

лами .

П р и м е р 5. Навеску 100 г са-

харозы растворяют в 500 мл уксусной

кислоты (ледяной), добавляют 121 г

барной кислоты, после полного раст-

ворения последней в раствор помеща-

ют 56,32 г метатитановой кислоты и

41,6 г KH^Cl. Полученную смесь нагре-

вают на воздухе до 120°С для упарива-

ния и получения светло-коричневого

легкосыпучего порошка (шихты). Ших-

ту высыпают в графитовый патрон-ти-

гель, как в примере 4, помещают в

графитово-трубчатую печь, нагретую

•.до 1700°С (среда аргон), температу-

ру повышают до 1850 С и выдержива-



ют 1 ч, после чего патрон охлаждают

и печь разгружают.

Полученный продукт представляет

собой конгломерированныи выеокодис-

персный порошок диборида титана серо-

го цвета состава, %:Ti 68,6; В 31,0;

G 0,2. Выход 99,6%. Размер частиц

5-60 мкм. По своей чорфоттогии части-

цы диборида титана являются пластин-

чатыми монокристаллами.

П р и м е D 6. Для получения 40 г

диборида тантала берут оксид танта-

ла Та
?
0

5
 марки "ч", борную килоту

марки "чда" и сахарозу марки "хч".

Навеску 30,96 г сахарозы растворяют

в 300 мл дистиллированной воды, до-

бавляют 53,68 г борной кислоты (это

количество в 2,2 раза выше расчет-

ного) , после полного ее растворения

в раствор помещают 43,6 г оксида тан-

тала и 19,23 г NH
4
C1 (t5% от общей

массы смеси).

Полученную смесь нагревают на

воздухе при 170°С для упаривания и

получения светло-коричневого легко

сыпучего порошка.

Шихту засыпают в графитовый ти-

гель, закрывают графитовой крышкой

с отверстием (1,5 мм) для выхода га-

зообразных продуктов реакции, поме-

щают в реакционное пространство ва-

куумной печи любого типа, при дости-

жении вакуума /-5-Ю" мм рт.ст. наг-

ревают до 1300 С, выдерживают при

этой температуре 3 ч до завершения

процесса газовыделения. Затем выклю-

чают нагрев, по охлаждении печь раз-

гружают .

Полученный продукт представляет

собой высокодисперсный порошок дибо-

рида тантала серого цвета состава,%:

Та 89,3; В 10,5. Выход 99%. Примеси--

0,2%. Размер частиц 0,5-3 мкм.

1529621
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при I25°С для упаривания и получения

светло-коричневого легко-сыпучего

порошка (шихты).

Шихту засыпают з "графитовый ти-

гель, закрывают графитовой крышкой

с отверстием для выхода газообраз-

ных продуктов реакции, помещают в ре-

акционное пространство вакуумной пе-

чи любого типа, при достижении ваку-

5

10

20

25

30

35

40

ума г* 5.10
 э
 мм рт.ст. нагревают до

1300 С, вьщерживают при этой темпе-

ратуре 3 ч до завершения процесса

газообразования. Затем выключают на-

грев, после полного охлаждения печь

загружают.

Полученный продукт представляет

собой высокодисперсный порошок ди-

борида хрома серого цвета состава,

%: Сг 70,6; В 29,0; С 0,2. Выход

98,7%. Примеси 0,2%. Размер частиц

0,5-3 мкм.

П р и м е р 8 . Для получения 40 г

диборида хрома в графитово-трубча-

той печи Таммана навеску сахарозы

85,03 растворяют в 500 мл уксусной

кислоты, добавляют f14, 17 г борной

кислоты, после растворения послед-

ней в расТвор вносят 41,29 г оксида

хрома Сг
7
0

3
 и 36 г NH

4
Cl. Получен-

ную смесь нагревают на воздухе до

125 С для упаривания и получения

светло-коричневого легкосыпучего по-

рошка (шихты). Шихту после остыва-

ния высыпают в графитовый патрон-ти-

гель с завинчивающимися торцовыми

крышками с отверстиями для выхода

газообразных продуктов реакции и по-

мещают в реакционное пространство

графитово-трубчатой печи, нагретой

до 1700 С (среда - аргон), темпера-

туру повышают до 1800°С и выдержива-

ют при этой температуре 1 ч, после

чего патрон проталкивают в холодиль-

П р и м е Р 7. Для синтеза диспер-
 4 5
 ,

н и к и п
»сле охлаждения разгружают,

сного порочжа борида хрома использу- Полученный продукт представляет

марки "<-ют оксид хрома Сг^О
3
 марки ч , бор- собой высокодисперсный порошок ди-

ную кислоту марки "чда" и сахарозу борида хрома серого цвета состава,

марки "хч". %: Сг 70,5; В 29,0; С 0,2. Выход

Для получения 40 г диборида хрома 50 98,7%. Примеси 0,5%. Размер частиц

СгВ„ берут 69,7 г сахарозы» раство-

ряют ее в 500 мл дистиллированной во-

ды, вносят в раствор 147,7 г борной

кислоты, что в 2
S
2 раза превышает

расчетное по реакции, после полного

растворения последней в раствор до-

бавляют 41,29 г оксида хрома и 38,8г

NH4CI (15% от общей массы смеси). По-

лученную смесь нагревают на воздухе

0,5-3 мкм.

П р и м е р 9. Для получения вы-

сокодисперсного борида никеля исполь-

зуют углекислый никель основной

2NiCO
3
- 3Ni(OH)^-4H4O марки "ч", бор-

ную кислоту Н3ВО3 марки "чда" и са-

харозу марки "хч".

Навеску сахарозы 68,6 г раство-

ряют в 500 мл дистиллированной воды,
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в раствор сеодчт 72,6 г борной кис-

лоты (что включает н себя 120% избы-

ток ее по отношению к расчетному ко-

личеству) , после растворение послед-

ней в раствор добавляют 188,6 г уг-

лекислого никеля (основного).Смесь

нагревают до ^120°С, при непрерыв-

ном перемешивании доводят до полного

упаривания воды и получения легкосы-

пучего порошка темно-серого цвета.

Полученную смесь высыпают з никеле-

вый (или стальной) противень, поме-

щают в муфельную печь, нагревают в

токе инертного газа (аргон) до 300 С

в течение 2 ч, выдерживают при этой

температуре 1 ч для прохождения пи-

ролиза сахарозы и частичной дегидра-

тации борной кислоты и ут-пекчелого

никеля. Затем температуру поднимают

до 600°С, выдерживают 15 мин для

удаления кристаллизационной воды.

Печь выключают и по остывании разг-

ружают. Полученная таким образом ших-

та представляет высокооднородную дис- 25

персную размер частиц 500 А смесь

карбоната никеля, борного ангидрида

и углерода.

Шихту высыпают в графитовый тигель,

закрывают графитовой крышкой с от- ЗО

верстием 1,5 мм для выхода газообраз-

ных продуктов реакции, тигель помеща-

ет в реакционное пространство_вакуум-

ной печи любого типа, вакуумируют

до 5 -W~' мм рт.ст, , нагревают до

1050°С в течение 3 ч, при этом вакуум

спгчажа ухудшается до 5 * 10" мм рт.ст.,

затем при выдерживании в течение 1 ч

при 1050°С повышается до 5 -і0~~мм рт.

ст.j что свидетельствует об оконча-

нии газовыделенкя и завершений про-*

десса восстановления. Печь выключа-

ют , охлаждают
 s
 разгружагат.

Полученный продукт представляет

собой дисперсный порошок борида нике-

ля М - В состава^: Ni 93,9; Б 5,9„

Примеси не более 0,2%, Выход боріїда

99,6Z. Размер частиц 1-3 мкк..

35

Таким образом, предлагаемый спо-

соб позволяет по сравнению с извест-

ным упростить процесс за счет сокра-

щения числа технологических опера-

ций ̂  исклютеніія трудоемких операций

отгонки органических растворителей,

прессования, нячала конечного про-

дукта, который по известному способу

получают в виде спеченных пористых

таблеток и,
5
 как следствие

t
снизить

энергоемкости процесса, Кроге тог о,

в отличие от известного способа, в

котором в качестве иехсы'ых соеди-

нений металлов используют их апко-

галяты, в предлагаемом способе в ка-

честзе исходных металлов используют

неорганические соли? основания и

окислы, что значительно удешевляет

процесс.

Ф о р м у л а и з о б р е т е н и я

1. Способ получения порошков бори-

дов металлов IV-VI и VIII групп пери-

одической системы, включающий смеше-

ние металл ос одержанного соединения с

борной кислотой и сахарозой и терми-

ческую обработку смес)', о т л и ч а-

ю щ и и с ч тем, что, с целью упро-

щения процесса за счет исключения

трудоемких операций отточки раство-

рителей, помоля конечного продукта

и снижения энергоемкости процесса, •

р. качестве исходных металлосодержа-

щих соединений используют неоргани-

ческие оксидные соединения, смешение

ведут
4
с добавлением хлорида аммония

и полученную смесь перед термооб-

работкой упаривают до получения по-

рошка.

2.Способ ЇЇО п. 1, о т л и ч а ы-

щ и й с я тем, что термообработку ре-

дут в вакуум- при 13ОО-1500
г
С.

3. Способ по п. 1, о т л и ч а ю-"

щ и и с я тем, что термообработку ве-

дут в потоке аргона !-3 а/мин при

1800-Ї850
0
С.
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