
94                                                                   ПОЛЗУНОВСКИЙ ВЕСТНИК № 3 2015 

УДК 547.495.4,546.09 
 

ВЛИЯНИЕ МОДУЛЯ РАСТВОРИТЕЛЯ НА ВЫХОД 
НАНООКСИДАМЕДИ (II) ПРИ ТЕРМОЛИЗЕ  

МЕДНОЙ СОЛИ N,N’-ДИНИТРОМОЧЕВИНЫ 
 

С.Г. Ильясов, М.В. Тильзо, И.В. Казанцев 
 

Оптимизация способа получения наноразмерного порошка оксида меди термолизом 
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ВВЕДЕНИЕ 

 
Ранее в работе [1] нами был описан спо-

соб получения наноразмерных частиц оксида 
меди (II) термолизом медной соли N,N'-
динитромочевины (2) в апротонных раствори-
телях. Данный способ отличается простотой 
аппаратурного оформления, не требует до-
полнительных реагентов и дает порошки вы-
сокой чистоты. 

К недостаткам этого метода можно отне-
сти малый выход и длительное время выде-
ления готового порошка. 

В настоящей работе исследовано влия-
ние модуля растворителя на выход и время 
седиментации нанооксида меди (II) из реак-
ционной массы. 

 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 

 
Регистрацию ИК-спектров проводили на 

Фурье-спектрометре «ФТ-801», в таблетках  
с KBr. 

Термоаналитические исследования про-
водили в условиях программируемого линей-
ного нагрева на дифференциально-сканирую-
щем калориметре DSC822е/400 и модуле тер-
могравиметрического и дифференциального 
термического анализа TGA/SDTA851е/LF/1600 
фирмы «METTLERTOLEDO» в политермиче-
ском режиме (в атмосфере азота, при скоро-
сти нагрева 10 °С/мин от 23 до 1100 ºC). 

N,N'-динитромочевина (1). Получали по 
методике, приведенной в литературе [2]. 
Промывали 3×10 мл трифторуксусной кисло-
той, сушили и хранили в эксикаторе над хло-

ристым кальцием не более 3 суток. Физиче-
ские константы продукта соответствуют лите-
ратурным данным. Соединение очень чувст-
вительно к статическому электричеству, по-
этому при обращении с ним необходимо со-
блюдать осторожность! 

Медная соль N,N'-динитромочевины (2). 
Получали по методике, описанной в работе [3]. 
Полученный продукт хранили под вакуумом 
при комнатной температуре не более 12 ч. 
Выход 75 %.  

Физические константы продукта соответ-
ствуют литературным данным.  

Получение нанопорошка оксида меди 
(II) (3). 

К расчетному количеству медной соли 
ДНМ (3) прибавляли 140 мл (132,23 г) ДМФА. 
При перемешивании за 20 минут нагревали 
до 125 °С и выдерживали в течении 6 ч. при 
температуре 125–130 ºС. Затем реакционную 
массу охлаждали и отстаивали до образова-
ния прозрачного раствора. Седиментировав-
ший осадок отделяли декантацией. Промы-
вали 3×100 мл этанола и 1×100 мл этокси-
этана. Затем сушили до постоянного веса под 
вакуумом при комнатной температуре. 

 
РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ 

 
Для применения разработанного спосо-

ба в промышленных масштабах необходимо 
повысить выход порошка наноразмерного 
оксида меди (II) до приемлемого уровня при 
неизменном качественном составе . 

Синтез нанооксида меди (II) вели по 
разработанной ранее схеме 1. 
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Термолиз вели в неизменном объеме 

ДМФА, увеличивая загрузку медной соли (2) с 

шагом 1,4 г. Критерием предела уменьшения 

модуля служила растворимость исходного 

реагента в ДМФА. 

В результате термолиза, проведенного 

при различном модуле, были получены дан-

ные приведенные в таблице 1 . 

Из представленных значений следует, 

что при первом же снижении модуля до 1 : 47 

выход резко возрастает до 94 % и далее ос-

тается на уровне 94÷97 %. Такое резкое уве-

личение выхода объясняется уменьшением 

абсолютного значения потерь целевого про-

дукта при большем его количестве в реакци-

онной массе. 

 

Таблица 1 – Результаты термолиза медной соли (2) при различных модулях растворителя 

№ 

Условия эксперимента Время седиментации  

из реакционной  

массы, ч 

Выход оксида меди (II) 

медная соль 

ДНМ (2), г 
ДМФА, г 

весовой 

модуль 
масса, г % от теор. 

1 1,3 132,23 1 :94 49 0,09 30 

2 2,8 132,23 1 :47 12 0,78 94 

3 4,2 132,23 1 :31 8 1,2 96 

4 5,6 132,23 1 :23 6 1,55 93 

5 7 132,23 1 :19 5 2,0 96 

6 8,4 132,23 1 :16 5 2,42 97 

 

Время седиментации с увеличением мо-

дуля растворителя уменьшается достигая 

предела в 5 ч при соотношении медная 

соль (2) : ДМФА = 1 : 19. 

Качественный состав порошков контро-

лировали термогравиметрическим методом 

и методом ИК-спектроскопии. Результаты 

анализа соответствуют приведенным в ли-

тературе [5].  

Независимо от модуля растворителя на-

нооксид меди (II) имеет неизменный химиче-

ский состав, что подтверждают одинаковые 

ИК-спектры исследуемых партий оксида (3) 

(см. рисунок 1). 

 

 
Рисунок 1 – Типичный ИК-спектр  

нанооксида меди (II) 

 
 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

 

Проведенными исследованиями уста-

новлено, что снижение модуля растворителя 

ведет к увеличению выхода наноразмерного 

порошка оксида меди (II) и уменьшению вре-

мени седиментации вплоть до 5 ч. Выход ре-

акции термолиза составил 94÷97 %. 

Таким образом, не изменяя технологию 

и количество используемых растворителей, 

удалось значительно увеличить производи-

тельность способа получения нанопорошка 

оксида меди (II) методом термолиза медной 

соли ДНМ. 
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