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АННОТАЦИЯ 

 

Из за развития нанотехнологий следует потребность  разработки свежего 

исследовательского и измерительного оснащения, , разрешающего создавать и 

контролировать свойства наноструктур, также для контроля качества новых 

материалов, качества обработки поверхностей. 

В последнее время все больше внимания уделяется исследованию 

процессов синтеза и направленной трансформации наноструктурных 

материалов и приборов на их основе. 

Рентгеновские способы изучения считаются больше универсальными и к 

подленнему времени больше современными способами изучения материалов. 

Рентгеновские лучи появляются под влиянием катодных лучей – потока 

электронов при осаждении ими поверхности отдельных металлов в 

электронных рентгеновских трубках. 
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АҢДАТПА 

 

Нанотехнологияның дамуы наноқұрылымдардың қасиеттерін 

қалыптастыруға және бақылауға мүмкіндік беретін, оның ішінде жаңа 

материалдардың сапасын, беттерді өңдеу сапасын бақылауға мүмкіндік беретін 

жаңа зерттеу және өлшеу жабдықтарын жасау қажеттілігін туындатады 

Соңғы уақытта наноқұрылымдық материалдар мен оларға негізделген 

құрылғылардың синтез процестерін және бағытты модификациясын зерттеуге 

көп көңіл бөлінуде. 

Рентгендік зерттеу әдістері әмбебап және қазіргі заманғы материалдарды 

зерттеу әдістері болып табылады. Рентген сәулелері катод сәулелерінің 

әсерінен пайда болады-электронды рентген түтіктеріндегі кейбір металдардың 

бетін бомбалау кезінде электрондар ағыны. 
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ABSTRACT 

 

The development of nanotechnology dictates the need to develop new research 

and measuring equipment that allows the formation and control of the properties of 

nanostructures, including for quality control of new materials, the quality of surface 

treatment 

Recently, more and more attention has been paid to the study of the processes 

of synthesis and directed modification of nanostructured materials and devices based 

on them. 

X-ray research methods are more universal and by now more modern methods 

of materials research. X–rays arise under the influence of cathode rays - the flow of 

electrons when they bombard the surface of some metals in electronic X-ray tubes. 
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1 Көміртекті наноматериалдарды алу мен зерттеудің қазіргі жағдайы 

 

1.1 Көміртекті наноматериалдардың түрлері мен құрылымы 

 

Қазіргі уақытта наноөнеркәсіп объектілерінің жағдайы мен даму 

тенденцияларын талдау нанотехнологияның ең перспективалы бағыттарының 

бірі көміртекті наноматериалдар - фуллерен тәрізді құрылымдардың синтезі 

болып табылады, олар көміртектің жаңа аллотропиялық түрі тұйық, рамкалық, 

жоғары молекулалық жүйелердің формасы. 

  



11 
 

1.2 Нанотүтікшелер 

 

Көміртекті нанотүтікшелер (КНТ) - көміртегі атомдарының 

алтыбұрышты ұйымы бар түтікке оралған бір немесе бірнеше графит 

қабаттарынан тұратын қуыс цилиндр түріндегі кеңейтілген құрылымдар. КНТ 

диаметрі бірден бірнеше ондаған нанометрге дейін ауытқиды, ал ұзындығы 

ондаған микронмен өлшенеді және оларды алу технологиясы жақсарған сайын 

үнемі өсіп отырады. Шағын көлденең өлшемдерге байланысты мұндай 

түзілімдер нанотүтікшелер деп аталады[5]. 

Нанотүтікшелердің ұштары көбінесе жартылай сфералық бас түрінде 

тарылады, оны фуллерен молекуласының жартысы деп санауға болады. КНТ 

құрылымы бойынша графит пен фуллерендер арасында аралық орын алады, 

бірақ олардың көптеген қасиеттері графитке де, фуллерендерге де ешқандай 

қатысы жоқ. Бұл нанотүтікшелерді ерекше физика-химиялық сипаттамалары 

бар тәуелсіз материал ретінде қарастыруға мүмкіндік береді[5]. 

КНТ қасиеттері: оның құрылымын өзгерту арқылы электр өткізгіштігін 

реттеу мүмкіндігі; нанотүтікшенің кіші нанометр диаметрі қолданылатын 

орташа кернеуге қатысты пайда болатын электронды өрістің жоғары кернеуі. 

Нанотүтікшенің қуысы адсорбция үшін және газ тәрізді немесе сұйық 

заттардың қоймасы ретінде пайдаланылуы мүмкін. 

Нанотүтіктердің құрылымы: Нанотүтіктер бір қабатты немесе көп қабатты 

болуы мүмкін. Идеал бір қабатты түтік дұрыс алтыбұрыштардан тұратын 

графиттік (графен) жазықтығы тігіссіз цилиндрлік бетке бүгу арқылы 

қалыптасады және ұштары, екі жағында, алтыбұрыштардан басқа, 5 

бесбұрышты қамтитын фуллерен жарты шарлары бар. Кресельді, зигзагты және 

киральды түтіктер бар(1.2.1 суретте көрсетілген) [3]. 

 

 
 

Сурет 1.2.1 – (а) кресельді көміртекті нанотүтік құрылымы, (б) зигзагты 

құрылым, (в) киральді құрылым[3] 
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Жақында нанотүтіктердің физика-химиялық сипаттамаларын анықтауға 

бағытталған зерттеулерде нағыз серпіліс болды. Мұндай зерттеулердің 

дамуына түрткі болатын екі негізгі ынталандыруды атап өтуге болады. Бір 

жағынан, бұл нанотүтіктердің миниатюралық өлшемдеріне және ерекше 

физикалық-химиялық сипаттамаларына байланысты негізгі аспект. Екінші 

жағынан, нанотүтіктердің айтарлықтай қолданбалы әлеуетінің мүмкіндіктері.  

Мұндай зерттеулердің кеңеюі нанотүтіктердің көптеген қасиеттері олардың 

геометриясына байланысты болуымен де байланысты. Бүгінгі таңда 

нанотүтіктердің ең әсерлі және зерттелген қасиеттері олардың өткізгіш, 

эмиссиялық және механикалық қасиеттері болып табылады. КНТ үшін 

құрылым мен өткізгіш қасиеттер арасында бір мәнді байланыс орнатылған. Бұл 

нанотүтікшенің электрондық құрылымының оның хиралдылығына 

тәуелділігінің нәтижесі, ол толтырылған электрондық күйлердің құрылымы 

болып табылады. Диаметрі мен хиралдылығына байланысты УНТ металл 

немесе жартылай өткізгіш болуы мүмкін. Сонымен қатар, жартылай өткізгіш 

нанотүтікшенің электронды қасиеттерінің маңызды сипаттамалары, мысалы, 

тыйым салынған аймақтың ені, электр кедергісі, заряд тасымалдаушылардың 

концентрациясы және қозғалғыштығы оның геометриялық параметрлерімен 

анықталады - диаметрі мен хирургиясы, яғни, түтіктің осіне қатысты графит 

бетінің бағдарлау бұрышы. Металл күйінде нанотүтікшенің өткізгіштігі өте 

жоғары. Олар ток тығыздығы ~109А/см2 , ал мыс сым ток тығыздығы ~10б 

А/см2 болған кезде істен шығуы мүмкін деп есептеледі. Жоғары өткізгіштіктің 

себептерінің бірі-электрондардың шашырауын тудыратын ақаулардың өте аз 

саны, бұл олардың төмен электр кедергісін қамтамасыз етеді. Бұған 

нанотүтіктердің жоғары жылу өткізгіштігі де ықпал етеді. Нанотүтікшелердің 

электр өткізгіштігіне механикалық әсер етуі мүмкін. Деформация нәтижесінде 

тыйым салынған аймақтың ені, тасымалдаушылардың концентрациясы, 

фонондық спектр және т. б. өзгереді. Бұл өз кезегінде нанотүтіктің 

өткізгіштігіне әсер етеді. Сонымен, нанотүтікшені 105° бұрышқа бүгу оның 

өткізгіштігінің 100 есе төмендеуіне әкеледі. Нанотүтікшенің Бұл қасиеті 

наноқұрылғының — механикалық сигнал түрлендіргішінің электрге және 

керісінше болуы мүмкін. Болжам бойынша, КНТ кедергісі CU-ге қарағанда 2-3 

есе аз[5].  

Нанотүтікшелердің механикалық қасиеттері[3]: 

Көміртекті нанотүтікшелер өте берік. Гук заңы: механикалық кернеу  

салыстырмалы деформацияға пропорционал,  

 =
Δ𝐿

𝐿
 (1.1) 

= E, мұндағы E – Юнг модулі материалдың қаттылығын немесе серпімділігін 
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сипаттайды. Көміртекті нанотүтіктердің Янг модулі 1280-ден 1800 ГПа-ға 

дейін, болат үшін E=210 ГПа. Көміртекті түтік болаттан 10 есе қаттырақ.  

Көміртекті нанотүтік иілу кезінде өте серпімді және ақаулардың 

(дислокациялар мен түйіршіктердің шекаралары) болмауына байланысты 

үзілмейді. Түтіктің көміртекті қабырғалары қалыпты алтыбұрыштардан тұрады, 

олар майысқан кезде деформацияланады, бірақ жыртылмайды. Бір қабырғалы 

көміртекті нанотүтікшенің созылу күші 45 ГПа, болат қорытпалары 2 ГПа-да 

істен шығады. Осылайша, көміртекті нанотүтіктер болаттан шамамен 20 есе 

берік. Диаметрі 200 нм көп қабатты нанотүтікшенің созылу күші 7 ГПа және 

Юнг модулі 600 ГПа. (1 ГПа = 104 атм) [3]. 
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1.3 Фуллерен 

 

Көміртектің жаңа формасының - фуллерендер деп аталатын алып 

молекулалардың ашылуы соңғы жылдары үлкен серпіліс тудырды.  

Фуллерендерге деген үлкен қызығушылық зат туралы жаңа іргелі білім алуға 

ғана емес, сонымен бірге оларды практикалық қолдану мүмкіндіктеріне де 

байланысты. Қазіргі уақытта "фуллерендер" ұғымы жабық қуыс полихедрон 

тәрізді Сп (N - жұп) жалпы формуласы бар көп атомды көміртек 

молекулаларының кең класына қолданылады[5]. 

Тұйық қуыс пішіні көпқырлы, Қазіргі уақытта «фуллерендер» ұғымы 

жалпы формуласы Сn (n - жұп) бар көп атомды көміртегі молекулаларының кең 

класына қолданылады. Фуллерендер-көміртектің төртінші аллотропты түрі 

(алғашқы үшеуі - алмаз, графит және карбин). Ең танымал фуллерендер-C6o 

(1.3.1 сурет) және C70. Фуллерендерді зерттеу барысында көміртек 

атомдарының саны әртүрлі - 36-дан 540-қа дейін және одан да көп болатын 

фуллерендердің басқа молекулалары синтезделді және зерттелді. С6о 

молекуласы - осы уақытқа дейін белгілі болған ең симметриялы. Ол диаметрі 

~1 нм болатын сфералық бетінде орналасқан алпыс көміртек атомдарынан 

тұрады[5].  

 

 
 

Сурет 1.3.1 – Фуллерен С-60 құрылымы 

 

1.3.1 суретте көміртегі атомдары сфераның бетінде бесбұрыштар 

(пентагондар) мен алтыбұрыштардың (гексагондардың) шыңдарында 
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орналасқанын көруге болады. Бұл молекула 12 Қара пентагоннан және 20 АҚ 

гексагоннан тұратын футбол допына ұқсайды. C60 молекуласында көміртек 

атомдары коваленттік байланыс арқылы байланысады. Мұндай байланыс 

атомдардың валенттік (сыртқы) электрондарын әлеуметтендіру арқылы жүзеге 

асырылады[5].   

Фуллерендер коллоидты кластерлер ретінде сұйық және қатты фазаларда 

мүмкін болатын ұйым мен өзін-өзі ұйымдастырудың айқын қасиеттерін 

көрсетеді. Бұл жағдайда үш өлшемді ұйымы бар құрылымдар пайда болады. Екі 

өлшемді құрылымдар ұйымға аз сезімтал. Көміртекті – көміртекті 

нанотүтікшелерге негізделген бір өлшемді ұйымдасқан құрылымдар жақсы 

танымал және белсенді зерттелуде. Белгілі бір жағдайларда C60 молекулалары 

кристалдық тордың түйіндерінде орналасқан кеңістікте орналасады. Фуллерен 

молекулалары негізінде түзілген қатты фазалық құрылымдар фуллериттер деп 

аталады[5]. 

Енгізілген металл атомдары бар фуллериттер (m1c60, м3с60, М6С60 

қосылыстары) фуллеридтер деп аталады. Атап айтқанда, фуллеридтер МС60 

тұрақты кешендері ретінде белгіленеді (М = Na, К, Cs, Sr, Ва, La, Li және т.б.). 

Металл атомы фуллереннің ішінде және одан тыс жерде болуы мүмкін, 

сонымен қатар көміртегі рамасының құрылымына да енуі мүмкін[5]. 

Легирлеуге байланысты C60 фуллериттері жартылай өткізгіш (n-және P-

типтері) немесе металл қасиеттеріне ие болуы мүмкін. Бөлме 

температурасындағы таза фуллерен-бұл тыйым салынған аймақтың мөлшері 2 

эВ-дан асатын оқшаулағыш немесе өте төмен өткізгіштігі бар өзіндік жартылай 

өткізгіш[5].. 

M3С60 (M = K, Rb, Cs) құрамы бар сілтілі металл фуллеридтері тек 

металл ғана емес, сонымен қатар үш өлшемді органикалық қосылыстарға ғана 

тән өткізгіш қасиеттерге ие[5]. 

Легирленген фуллерендердің тағы бір қызықты қасиеті-олардың 

ферромагнетизмі. Бұл құбылыс алғаш рет фуллерен С60 

тетрадиметиламиноэтиленмен (ТДАЭ) легирлеу кезінде анықталды. 

Ферромагнетизм басқа фуллеридте де кездеседі, ол фуллерен С60 қоспасымен 

бор мен йод қосындысымен тең пропорцияда алынады[5]. 
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1.4 Графен 

 

Графен-алтыбұрышты торға салынған көміртек атомдарынан тұратын екі 

өлшемді Атом кристалы. Графен торының моделі бос аралардан жұқа қабатты 

олардың жалпақ негізіне параллель кесіп тастағанда алынады. Тұрақты бірдей 

алтыбұрышты жасушалары бар жалпақ тор пайда болады[3]. 

 

 
 

Сурет 1.4.1 – Графен 

 

Графен массасыз релятивистік квази-бөлшектер (массасыз Дирак 

фермиондары) ретінде әрекет ететін заряд тасымалдаушылардың арқасында 

ерекше сипаттамалары бар жаңа электрондық жүйеге ие. Графен-химиялық 

модификацияға жарамды алып молекула. Оның қосымшалары электроникадан 

композициялық материалдарға дейін созылады[3]. 

Қасиеттері. Графен жоғары беріктікке ие, ол өте кішкентай қалыңдығына 

байланысты мөлдір. Сонымен қатар, графен-бұл электр тогының керемет 

өткізгіші, оны күн панельдерінің немесе сенсорлық дисплейлердің мөлдір 

электродтары ретінде қолдануға өте тартымды етеді[8]. 

Өзінің қасиеттеріне байланысты графен наноэлектроникада 

қолданылатын материалдардың келесі буыны болып саналады. Бұл 

компьютерлердің жылдамдығын едәуір арттырады, жұмыс кезінде олардың 

энергия тұтынуы мен қызуын азайтады, оларды жеңілдетеді. Графенді авиация 

және ғарыш индустриясында ауыр мыс сымдарын ауыстыру ретінде, сондай-ақ 

қазіргі уақытта прототиптері жасалынған икемді электронды құрылғылардың 

кең жиынтығында пайдалануға болады[8]. 



17 
 

 
 

Сурет 1.4.2 - Химиялық қабыршақтану әдісі[3] 

 

Химиялық қабыршақтану әдісі (графон) деп аталатын графен оксидтерін 

алу үшін графитті қышқылдармен өңдеуден тұрады. Бұл оттегі топтарымен 

араласқан графит, оны суда оңай ыдырайтын гидрофильді материалға 

айналдырады. Бұл графит оксиді үлпектері, кейде бір қабатты, сапасы төмен 

графенге дейін азаяды. 

Микромеханикалық немесе химиялық қабыршақтану басқа қабатты 

материалдарды алу үшін қолданылады. Bi2Sr2CaCu2Ox, NbSe2, BN, MoS2, Bi2Te3 

және де басқа дихалькогенидтер[3]. 

Қазіргі уақытта графеннің екі кристалды реттелген химиялық 

модификациясы алынды[3]: 

Графан-әрбір көміртек атомына бір сутегі атомы (CH)қосылған[3]; 

Фторграфен-әрбір көміртек атомына бір фтор атомы (CF) қосылады[3]. 

Екі кристалды материал да бөлме температурасына төзімді кең тыйым 

салынған 36 аймағы бар изоляторлар болып табылады. Олар материалдардың 

жаңа класын - екі өлшемді Атом кристалдарын ашады[3]. 

Графеннің механикалық қасиеттері 

Графен-бұл екі өлшемді атомдық материал оңай механикалық созылып, 

деформациялануы мүмкін, кішірейіп, бүгіліп, жарылып кетуі мүмкін. Кез-

келген осындай механикалық әсер графеннің электронды құрылымының қатты 

өзгеруіне әкеледі[3]. 

Кернеу жергілікті магнит өрісінің пайда болуына тең (K және 

K`аңғарларындағы квази бөлшектер үшін қарама-қарсы бағытта бағытталған). 

Графен механикалық күшті және өте серпімді, қолданылатын кернеулер және 

сәйкес псевдомагниттік өрістер өте күшті болуы мүмкін және энергия 

спектріндегі Елеулі жарықтардың ашылуына әкеледі. Электроникада жаңа 

зерттелмеген бағыт пайда болады: электронды құрылым мен валлейтрониканың 

деформациялық инженериясы[3]. 
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Валлейтроника– электроникаға балама перспектива, онда электронды 

газдың «поляризациясының» K және K` аңғарлары бойымен тасымалдануы 

ақпарат қозғалысын жүзеге асырады. Салыстыру үшін[3]: 

Спинтроникада ақпарат электронды газдың спин тығыздығының 

қозғалысын білдіретін спин токтарымен тасымалданады[3].. 

Электроникада ақпарат электр тогымен беріледі (зарядтардың 

бағытталған қозғалысы) [3]. 

 Графенді қолдану 

Графен субстраты нано объектілерді, биологиялық және басқа үлгілерді 

мөлдір электронды спектроскопия арқылы зерттеу үшін қолданылады. Графен 

өте жұқа, өткізгіш, қарама-қарсы 80 кэВ энергияға төзімді[2,3]. 

Металл бетіне химиялық газ фазалық тұндыру (CVD) арқылы өсірілген 

Графен полимер қабатымен жабылған. Содан кейін металл субстрат ою арқылы 

алынады. Оған графен қосылған полимерлі пленка бірнеше микрон тесіктері 

бар металл торға ауысады. Полимер торын алып тастағаннан кейін еркін ілулі 

мембрана пайда болады.[2,3]. 

Күн батареялары мен сұйық кристалды дисплейлерге арналған графенді 

мөлдір өткізгіш жабындар металл және оксидметалл орнына қолданылады. 

Графен интегралдық микросхемалар интегралдық микросхема үшін 

жеткілікті мөлшердегі бор нитридінен жасалған төсемге графенді (графит 

монослоясын) жағу технологиясы жасалды. Тор тұрақтысы графиттің тұрақты 

торынан өте ерекшеленеді, сондықтан кремний графен үшін субстрат ретінде 

жарамайды. Алайда, графен, өкінішке орай, "өшірулі"күйде үлкен минималды 

өткізгіштікке ие[2,3]. 
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2.1 Рентгендік фазалық талдау әдісі 

 

Рентгендік фазалық талдаудың (РФТ) негізгі міндеті-зерттелетін үлгі 

берген дифракциялық суретті талдау негізінде олардың қоспасындағы әртүрлі 

фазаларды анықтау. Қоспадағы затты анықтау оның жазықтықаралық 

қашықтықтарының жиынтығы және рентгенограммадағы тиісті сызықтардың 

салыстырмалы қарқындылығы бойынша жүргізіледі [1]. 

Рентгендік фазалық талдаудың (РФТ) негізгі қағидаларына мыналар 

жатады: 

* ұнтақ дифракцияның сурет, кристал заттарының арнайы сипаттама бола 

алады[1]; 

* әрбір кристалдық фаза әрдайым бірдей дифракциялық спектр береді, 

жазықтарараалық қашықтықтар жиын d(hkl) және сәйкес келетін сызық 

қарқындылықпен I(hkl) сипатталады , тек осы кристалдық фазаға тән  [1]; 

* рентгендік дифракция спектрі жеке фазалар қоспасынан олардың 

дифракциялық спектрлердің суперпозициясы бола алады[1];  

* зерттелетін үлгіде бар қоспаның дифракциялық спектрі кристалдық 

фазаларының қатынасын, сандық түрде анықтауға мүмкіндік береді. Нақты бір 

үлгілердің кристалды фазалардың қарқындылық өзара қатынасы [1]. 

РФТ әдісінде кристалл торларындағы рентген сәулелерін, дифракция 

құбылысы пайдаланатын сәуле толқын ұзындығы λ қолданады. Рентген 

сәулесін шашыратуға қабілетті болатын кристалл торларының нүктесі, кей 

жағдайларда фазалар айырмашылық байланысына, электрондар шашырау 

толқында араларында, жалпы амплитуда пайда бола алады.   Дифракция 

максимумдар пайда болатын жағдайларды табуға кристалл параллельді, бірдей 

орнатылған атом жазықтықтар жиынтығы ұсынуға болады, кристалл бағыты 

hkl индекстерімен белгінуі тиіс. Кристалл торларында, параллель жазықтық 

жүйесін неше түрлі жолдармен жүргізуге келеді. Осындай жазықтықтар жүйесі 

көрші жазықтықтар d(hkl) – жазықтықаралық қашықтықтар арасындағы белгілі 

бір қашықтыққа сәйкестендірге болады. Бұндай жүйелерінің біреуіне θ 

бұрышында рентгендік сәуле түседі. Бұл монатомиялық қабаты көміген оңай 

жүреді және өзара ұқсас бұрышымен әсер етеді θ . Түрлі жазықтықтар 

шағылысатын толқындар (төмендегі суретте) ішінара араласады. Амплитуда 

және салыстырмалы фазалар арқылы бірдей толқындар пайда болатын кедергісі 

анықталады. Жазықтықтары шағылысатын толқындар амплитудаларын бірдей 

деуге болады, егер терең енген рентген сәулелерінің әлсірегенін есептемесе. 

Толқындардың салыстырмалы фазалары жазықтықаралық қашықтықтың d(hkl) 
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шамасына және сәуленің"шағылысу" бұрышына байланысты θ . Сонымен , 1 

және 2 сәулелер қозғалысының айырмасы Δ = AB + BC = 2D sin θ, ал олардың 

салыстырмалы фазасы φ = Δ/λ периодпен периодты[1]. 

 

 
 

Сурет 2.1.1 - Вульф-Брагг шартын шығаруға[1] 

 

Көп жағдайларында көрші үштары, түрлі-түрлі фазаларында 

шағылысқанда. Бірінші және үшінші сәулелерде, инсульттің айырмашылығы 

екі есе, бірінші және төртінші үшін үш есе және тағы басқа көптеген 

шағылысқан жазықтық болған жағдайда , бетінен қашықтықта орналасқан k 

жазықтықты алуға болады, ол үшін Δ = λ/2, яғни бұл өзіне қарсы фазасында 

шағылысқан: біріншще және k сәулелер сөнеді бір-біріне. Соған ұқсас екінші 

және k +1, үшінші және k2 сәулелері және тағы басқары сөніп қалады, 

нәтижесінде пайда шыққан толқын қарқындылығы 0 тең. Бүткіл ұшақтар бір 

фазада шағылғанда, қозғалыс айырмашылығы толқын ұзындықтың толық 

санын құрайды Δ=nλ, шағылған сәулесі өзін максимал түрін күшейткізеді. Δ 

түсінігін құрып, біз Брэгг-Вульф теңдеуін нәтижелейміз[1]: 

 nλ = 2d(hkl) sin θ (2.1) 
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2.2 Рентгендік фазалық талдау әдісімен көміртекті 

нанотүтікшелердің құрылымдық сипаттамаларын зерттеу 

 

Табиғи газдан көміртекті нанотүтікшелерді алу үшін металл катализатор 

мен микротолқынды разряд плазмасының газына біріктірілген әсер ету арқылы 

табиғи газды көміртекті материал мен сутекке конверсиялаудың жаңа тәсілі 

қолданылды. Алынған көміртегі материалының құрамында көміртегі 

нанотүтікшелері көп (~70%), қалғаны – 10...50 нм бөлшектердің мөлшері бар 

аморфты көміртегі мен графит, бұл табиғи газдан көміртекті нанотүтікшелерді 

алу үшін осы әдісті қолдануға мүмкіндік береді[6]. 

Бұл жұмыста табиғи газды жоғары көміртекті нанотүтікшелер мен сутегі 

бар көміртекті материалға металл катализатор мен микротолқынды разряд 

плазмасының газға бірлескен әрекеті арқылы конверсиялау арқылы көміртекті 

нанотүтікшелерді алу әдісі және оларды тазарту және көміртекті материалдан 

бөлу әдісі қарастырылған. Алынған нәтижелерге сәйкес көміртегі материалын 

құрамы бойынша көміртекті нанофилдерге, көміртекті нанотүтіктерге (бір 

қабатты, көп қабатты, пияз тәрізді), аморфты көміртекке, графитке бөлуге 

болады.  

Аморфты көміртектің, көміртекті нанотүтіктердің, графиттің құрамы 

рентгендік фазалық талдаудан анықталды: көміртекті нанотүтікшелер ~70 %, 

аморфты көміртек 30% – дейін, қалғаны-графит. Катализатор – Темірдің іздері 

де байқалды.  

Наноталшықтар, КНТ, аморфты көміртегі бөлшектерінің өлшемдері олардың 

микрофотографиясымен бағаланды. КНТ көлденең өлшемі 8-ден 100 нм-ге 

дейін өзгерді. Аморфты көміртегі бөлшектерінің мөлшері 10-нан 50 нм-ге 

дейін. Көміртекті нанофилдердің диаметрі 100 нм-ден асады, олардың 

ұзындығы 1 мкм-ден асады. "Sorbi-M" типті аспаптағы көміртекті материалдың 

өлшенген үлестік беті Материалдың құрамына байланысты 30 г/м2-ден 500 

г/м2-ге дейін өзгереді[6]. 
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Кесте 2.2.1 - Көміртекті материалды рентгендік фазалық талдау 

 

Образец Фазалық құрамы 
Фазалардың 

мазмұны, 
об. % 

Торлар 
параметрлері 
, Å 

Мөлшері
окр., нм 

Ескертпе 

 

 

 
1 

Бір қабатты КНТ 
(SWCNT) 

36 
а = 2,57 
с = 7,00 

9,2 
 

Көп қабатты УНТ 
(MWCNT) 

25 
а = 2,46 
с = 6,90 

9,8 

Пияз тәрізді (Onions) 14 
а = 2,37 
с = 6,87 

10 

Графит – – – 

Аморфты көміртек 25 – – 

 

 

 
2 

Бір қабатты КНТ 
(SWCNT) 

13 
а = 2,57 
с = 6,966 

9,3  

 
Катализа

тор 

іздері 

Көп қабатты КНТ 
 (MWCNT) 

37 
а = 2,465 
с = 6,82 

18 

Пияз тәрізді (Onions) 22 
а = 2,532 
с = 7,07 

11 

Графит 5 
а = 2,51 
с = 6,69 

9,3 

Аморфты көміртек 23 – – 

 

 

2.2.1 кестеде рентгенофазалық талдау (РФТ) әдісімен анықталған 

көміртегі материалының фазалық құрамы келтірілген. Көміртегі материалы 

айналымдарының фазалық құрамы мен параметрлерінің құрылымын зерттеу 

CuKα - сәулесіндегі xrd-6000 дифрактометрінде жүргізілді[6]. 

Микротолқынды разряд плазмасында алынған көміртегі материалының 

құрамы бойынша екі процестің барысы туралы айтуға болады: разряд 

аймағында өтетін аморфты көміртектің пайда болуы-біртекті реакция; келесі 

ықтимал механизмдерге сәйкес разряд аймағында КНТ түзілуі[6]: 

1. Катализатор аймағынан микротолқынды разряд аймағына газ 

ағынымен шығарылатын темір асты металдары бар көміртекті микробтардағы 

көміртекті нанотүтікшелердің өсуі[6]. 

2. Микротолқынды разряд-бұл разряд камерасының коаксиалды 

электродтары арасындағы кеңістікті толтыратын біртекті плазмалық форма. 

Микротолқынды разряд ядросы тот баспайтын болаттан жасалған ішкі 

электродтың соңына жақын, мұнда микротолқынды өріс кернеуі максималды 

болады. Микротолқынды разрядтың ядросында жоғары температураның 

әсерінен электрод бетінен металл буланып кетеді. Балқытылған Темірдің 

микрокапльдері бу– сұйық–тамшы механизміне сәйкес нанотүтікшелердің 

шығу орталығы болуы мүмкін . Нанотүтікшелер көміртекпен қаныққан металл 

балқымасының тамшысынан көміртектің шығуы нәтижесінде өседі. Біздің 
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жағдайда жұмыста қарастырылған көміртекпен қаныққан тамшы бетіндегі 

графит аралының моделі ең қолайлы[6]. 
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2.3 Рентгенофазалық талдау әдісімен графеннің құрылымдық 

сипаттамаларын зерттеу 

 

Жұмыс иондық емес ББЗ (полиакрил қышқылы және pluronic F-127) 

қоспасымен тұрақтандырылған графен суспензияларын пайдалана отырып, 

тұрақты токта электрохимиялық тұндыру әдісімен "мыс-графен" композиттік 

жабындарын алуға арналған. Алынған композициялық жабындар сканерлейтін 

электронды микроскопия және рентгендік фазалық талдау әдістерімен 

зерттелген[7]. 

"Мыс-графен" композиттік жабындарын алу үшін бұрын нано-

тұндырылған мысты тұндыру үшін сәтті қолданылған тұрақты ток 

электрохимиялық тұндыру әдісі қолданылды. Ол үшін CuSO4*6h2o 

кристаллогидратын (х. сағ. маркасы) 25 ° С-та дистилденген суда еріту арқылы 

мыс сульфатының бір полярлы су ерітіндісі дайындалды, 37,5 мл/л 

концентрациясын алу үшін этил спиртінің есептелген мөлшері дайындалған 

ерітіндіге қосылды, содан кейін күкірт қышқылымен РН=1 дейін 

қышқылданды. Графеннің көзі ретінде табиғи графитті төмен температурада 

бөлу арқылы алынған коммерциялық қол жетімді графит-графен қоспасы 

қолданылды. Дайындалған мыс сульфатының су-спирт ерітіндісіне қосылған 

графит-графен композитінің суспензиясын тұрақтандыру үшін иондық емес 

ПАВ - полиакрил қышқылы және Pluronic F-127 таңдалды. Беттік-белсенді 

заттарды таңдау критерийлері олардың едәуір үлкен молекулалық салмағы, 

сулы ерітінділерде жақсы ерігіштігі және қышқыл ортада мицелланың болмауы 

болды. Берілген концентрациядағы графен суспензиясын алу үшін графит-

графен қоспасы құрамында иондық емес ББЗ бар дайындалған ерітіндіге 

қосылды. Бастапқы суспензиялардың құрамы тұрақты токта электрохимиялық 

тұндыру арқылы алынған үлгілердің нөмірлерімен бірге 2.3.1-кестеде 

келтірілген[7]. 
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Кесте – 2.3.1  Графеннің бастапқы суспензияларының құрамы және 

электрохимиялық тұндыру барысында алынған үлгілердің нөмірлері. 

 

Үлгі номері графен концентрациясы, г/л Концентрация ПАВ, ppm 

ПАВ – полиакрил қышқылы, ПАК 

1 0,05 25 

2 0,1 25 

3 0,1 50 

4 0,1 100 

ПАВ – Pluronic F-127 

5 0,1 25 

6 0,1 50 

7 0,5 50 

 

 

Алынған жабындардың микроқұрылымы Zeiss Supra V-55 электронды 

микроскопында сканерлейтін электронды микроскопия әдісі арқылы 

анықталды. Беттік құрылым туралы алынған мәліметтерге сүйене отырып, 4 

және 6 үлгілері рентгендік фазалық талдау арқылы зерттеу үшін таңдалды 

(SHIMADZU xrd-6000 рентгендік дифрактометрі, c-Ka сәулеленуі λ=1,54 Å 

бөлме температурасында, заттар мен сингонияларды анықтау үшін PDF ұнтақ 

картотекасы пайдаланылды[7]. 
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2.4 Фуллереннің құрылымдық сипаттамаларын рентгенофазалық 

талдау әдісімен зерттеу  

 

Зерттеу әдісі және жабдықтар. Рентгенқұрылымдық зерттеулер Жалпы 

мақсаттағы дифрактометр ДРОН-3-те (Брэгг-Брентано бойынша фокустау) 2θ-

ден 40° - қа дейінгі бұрыштық диапазонда Сu Кα мыс монохроматикалық 

сәулеленуін пайдалана отырып жүргізілді. Бастапқы және қайталама сәуле 

саңылаулармен шектелген, көлденең - 0,25 мм., тік-6 мм., Соллер саңылаулары-

0,5 мм.зерттелетін үлгіні өз жазықтығында минутына 120 айналым 

жылдамдығымен айналдыру жүзеге асырылды[10]. 

Дифракциялық шыңдардың бұрыштық позицияларын анықтағаннан 

кейін, Вульф-Брегг формуласы бойынша d/n жазықтықаралық қашықтықтар 

есептелді: 

 

 2d sin = n  (1) 

мұндағы,d-жазықтықаралық қашықтық; 

θ-дифракциялық шыңның орналасу бұрышы(Брегг бұрышы); 

n-шағылысу тәртібі; 

λ-рентген сәулесінің толқын ұзындығы 

Фазаларды сәйкестендіру дифрактометриялық базаны қолдану арқылы 

жүргізілді[10]. 

Конденсацияланған күйде фуллерендер текше бетке бағытталған тор-

фуллерит бар Молекулалық кристалл түзетіні белгілі. Фуллериттің жоғары 

температуралық үлгісінің дифрактограммасында C60 фуллеритіне тән бірқатар 

шыңдар, сондай-ақ басқа кристалды фазалардың шыңдары бар[10]. 

 

 
Сурет 2.4.1 – Құрамында фуллерены бар жоғары температуралы үлгінің 

дифрактограммасы[10] 
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Сурет 2.4.2 – Сепарирленген фуллерені бар Жоғары температуралы 

үлгінің дифрактограммасы[10]. 

 

Дифрактограмманы талдау (Сурет 2.4.2) бөлектелген үлгі а=1,42 нм 

элементар ұяшық параметрі бар текше бетке бағытталған кристалды торы бар 

бір фазалы фуллерит екенін көрсетеді. Бірлік ұяшықтың үлкен параметріне 

байланысты алғашқы және ең күшті шағылысулар 10° - тан басталатын өте 

кішкентай шашырау бұрыштарында байқалады[10].   
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3 Эксперименттік бөлім 

 

3.1 X'Pert MPD PRO (PANalytical) рентгендік дифрактометрде 

көміртекті наноматериалдарды зерттеу. 

 

Көміртекті наноматериал үлгілерін сипаттау үшін, яғни, пішіні мен 

өлшемін және олардың кеңістікте таралуын анықтау үшін әдетте 

рентгендік дифракциялық талдау, шағын бұрышты рентгендік шашырау 

және электронды микроскопия қолданылады. 

Үлгілердің рентгендік спектрлерін Cu-K альфа-сәулеленуін 

пайдаланатын X'Pert MPD PRO (PANalytical) рентгендік 

дифрактометрінде алынды.(4.1.1-сурет). 

 

 

 

Сурет – 4.1.1 X'Pert MPD PRO рентгендік дифрактометр 
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X'Pert MPD PRO (PANalytical) дифрактометрі-бұл стационарлық құрылғы 

және негізгі блоктар орналасқан аспаптық жақтау түрінде жасалған: қорғаныс 

корпусындағы рентген түтігі, рентген түтігінің жоғары вольтты қуат көзі, 

гониометрмен дифрактометриялық тірек, анықтау блогы, басқару және 

деректерді жинау блогы, жетекті басқару блогы, пайдаланылмаған рентген 

сәулесінен қорғалған. 

Қолдану салалары: 

1)жоғары ажыратымдылықтағы дифрактометрия 

2)құрылымды талдау 

3)жұқа және өте жұқа нанопленкаларды талдау 

4)жазықтықтағы дифракция 

5)монокристалдарды талдау және т. б.  

Дифрактометрдің жұмыс принципі зерттелетін заттың кристалдық 

торының атомдық жазықтықтарынан рентген сәулелерінің дифракциясына 

негізделген. Дифракциялық көрінісін тіркеу үшін детектор және/немесе үлгіні 

гониометр осінің айналасында айналғанда жүзеге асырылады. Рентген 

сәулелері hkl индекстері бар кристаллографиялық жазықтықтардан 

шағылысады да, және детектордың қабылдау саңылауына назараударады. 
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.(4.1.2-сурет).X'Pert MPD PRO (PANalytical) дифрактометрі жалпы түрі 
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Заттың кристалды құрылымын рентгендік талдау әдісімен зерттеу, 

қатты денелердегі атомдар мен молекулалардың өзара орналасуын 

анықтауға мүмкіндік береді. Поликристалды үлгілердегі 

рентгенографияны қолдана отырып, келесі мәселелерді шешуге болады: 

1)күрделі және күрделі емес құрылымдарды құрылымдық талдауды; 

2) белгісіз заттың элементар жасушасын анықтау; 

3) фазалық ауысуларды зерттеу, қатты дененің күйін зерттеу 

(кристалды, аморфты, кристалды қосындылары бар аморфты); 

4) заттың фазалық құрамын зерттеу (сапалық және сандық 

талдаулар); 

5) қоспадағы белгілі бір фазалардың санын анықтау; 

6) сынамадағы кристалдардың, дәндердің орташа мөлшерін анықтау, 

оларды өлшемдер бойынша бөлу функциясы, сызық профилін талдау; 

7) ішкі кернеулерді зерттеу: дифракциялық сызықтарға талдау 

жүргізу және осы сызықтардың орнын ауыстыру; 

8) текстураларды, яғни кристаллиттердің басым бағытының сипатын 

зерттеу.  

Қатты заттың қасиетін оның кристалды торының құрылымы, 

кристаллиттердің мөлшері, тордың бұрмалану дәрежесі, атомдар 

арасындағы өзара әрекеттесу күштерінің сипаты мен шамасы бойынша 

анықтау рентгендік талдаудың түпкі мақсатын білдіреді. 

Сипаттамалық шыңдар мен когерентті шашырау блоктарының 

қалыңдығын және кристаллиттердің тиімді мөлшерін есептеу 

Н.Я.Селякованың формуласы бойынша жүргізілген. Поликристалды 

изотропты үлгіні монохроматтық түсіру кезінде пайда болатын 

дифракциялық сызықтың ені кристаллдың орташа мөлшеріне кері 

пропорционал: 

 
     

 

 

максI

dxxI

B




  (2.1) 

 

Мұндағы, В – сызықтардың жарты ені; 

I – сәуленің интенсивтілігі, фотометрия арқылы пленка 

бойымен немесе тікелей иондану камерасының көмегімен x шашырау 

бұрышының функциясы ретінде өлшенеді, ол мынаған тең: х=2(-0); 0 

– Вульф-Брагг формуласымен анықталатын шолу бұрышы, Imax – 
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дифракция сызығының максималды қарқындылығы. Интенсивтік 

интегралдау келеси формула бойынша есептелінді: 

0cos



Bd
L          (2.2) 

 

мұндағы L – кристаллдардың өлшемі;  

d – жазықаралық қашықтық;  

 – толқын ұзындығы; 

 - бұрыш; 
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Жұмыстың орындалу  барысы:  

1) Үлгі камераның ішіне орнатылды. 

2) Рентген түтігінің сәулесі зерттелетін үлгіге түсті. 

3) Гониометр үлгінің синхронды айналуын және бұрыштық 

жылдамдықпен осьтің айналасында қажетті анықтау блогын 

қамтамасыз етті. 

4) Айналу процесінде дифракцияланған сәуленің интенсивтілігі айналу 

бұрышына тәуелділігі өлшенеді, оның негізінде зерттелетін 

материалдың сипаттамалары есептеді.  

 

  

 

Сурет 4.1.3 – Үлгі және дифрактометр ішіндегі үлгі көрінісі 
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4 Алынған нәтижелер мен талдау 

 

"X' pert highscore plus " программасы арқылы ультрадыбыс өрісінде 

таза графитті органикалық реагент толуолмен 40 минут өңдеу 

нәтижесінде алынған нанокөміртекті  үлгінің спектірін түсіру нәтижесі 

алынды.  

 

 

Сурет 4.1 – Ультрадыбыс өрісінде таза графитті органикалық реагент 

толуолмен 40 минут өңдеу үлгісінің спектрі 

 

"X' pert highscore plus " бағдарламасы X'Pert MPD PRO (PANalytical)  

дифрактометрлерінен алынған ұнтақты дифракциялық деректерді (4.1 

суретте) автоматтандырылған алдын-ала өңдеуге және сапалық және 

сандық фазалық талдауға, сондай-ақ тордың параметрлері және т. б. 

сияқты заттың кейбір құрылымдық сипаттамаларын нақтылауға 

мүмкіндік береді.  
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Сурет 4.2 – Көміртегінің түзілу спектрінің амплитудасы 

Рентгендік спектроскопиялық зерттеулер көрсеткендей, толуолдағы таза 

графитті ультрадыбыстық өңдеу кезінде 40 минут ішінде көміртегінің 

гексагональды жүйесінің жазықтықаралық қашықтықтары d=3,36×10-10 тән 

шыңдары байқалады, бұл көміртегіге рефлекстерді көрсетеді. Ультрадыбыстық 

өңдеу кезінде көміртегі кристалдарының өлшемдері бағаланды. Рентген 

шыңының жарты шарын талдаудан, L=0,36•10-10, аралық қашықтық d=3,36•10-10 

тең. Бұл шыңда интегралдық интенсивтіліктің абсолютті мәні 2θ=26,50 және 

2θ=55,50 бұрыштар аймағында 100-ге тең. Картотеканың деректері бойынша 

бұл факт құрамында 5-20% кремний, алюминий және темір оксидтері бар 

көміртегі шөгінділері мен күлдің бар екендігін көрсетеді.  
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Қорытынды 

 

Дипломдық жұмыс рентгендік спектроскоп әдісімен көміртекті 

наноматериалдардың құрылымдық ерекшеліктері зерттелінді. Дипломдық 

жұмыстың тақырыбы ашылып, қойылған мақсаттар мен міндеттер орындалды. 

Көміртекті наноматериал үлгілерін сипаттау үшін, пішіні мен өлшемін 

және олардың кеңістікте таралуын анықтау үшін рентген фазалық талдау 

әдісітері қарастырылды. 

X'Pert MPD PRO (PANalytical) рентгендік дифрактометрде көміртекті 

наноматериалдарды түсірдім. Оның көмегімен үлгілердің рентгендік 

спектрлерін ала алдым және алынған нәтижелерге талдау жасалынды 

Рентгендік спектроскоппен зерттеулер нәтижесінде, гексагональды 

жүйесінің жазықтықаралық қашықтықтарына тән шыңдарын байқадым. 

Картотеканың деректерімен сәйкестендіре отырып, құрамында 5-20% кремний, 

алюминий және темір оксидтері бар көміртегі шөгінділері мен күлдің бар 

екендігін көрседі. 
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ТЕРМИНДЕР МЕН ҚЫСҚАРТУЛАР ТІЗІМІ 

КНТ – көміртекті нанотүтікше 

ТДАЭ – тетрадиметиламиноэтилен  

CVD – химиялық булы фазалық тұндыру 

РФТ – Рентгендік фазалық талдау 

ББЗ – Беттік белсенді заттар 
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