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Резюме 

Цель. Характеризация химической структуры наночастиц нитрида бора по ИК-спектроскопии в процессе 

испарения их коллоидной системы и их размеров методом малоуглового рентгеновского рассеяния. 

Методы. Процесс испарения растворителей из коллоидной системы изучался на ИК-Фурье-спектрометре 

Nicolet iS 50 в среднем ИК-диапазоне (400–4000 см-1) с приставкой нарушенного полного внутреннего отра-

жения с алмазным кристаллом (угол падения 45о) и жидкостной ячейкой (200 мкл). 

Размеры коллоидных частиц определялись на дифрактометре малоуглового рентгеновского рассеяния в 

режиме линейной коллимации (разрешение 0,03 нм–1, рентгеновская трубка с медным антикатодом 2,2 кВт, 

λ = 0,154 нм, время экспозиции 30 с). 

Результаты. Измерен ИК-спектр порошка наночастиц нитрида бора, который содержит линии, характер-

ные для кубической (952 см-1) c-BN и гексагональных кристаллических (758, 1301 и 1372 см-1) h-BN фаз. Сред-

ние размеры наночастиц нитрида бора в коллоидной системе после ультразвуковой обработки составили 

по данным малоуглового рентгеновского рассеяния 46 и 84 нм при размерах стеариновой кислоты, высту-

пающей в качестве стабилизирующей оболочки 0,8, 1,3 и 2,5 нм. Анализ ИК-спектров подтвердил полное 

испарение растворителей (гексана и хлороформа) из капли коллоидной системы толщиной 1,2 мм в тече-

ние 30 минут. 

Заключение. В работе определены средние размеры стабилизированных стеариновой кислотой наноча-

стиц нитрида бора в коллоидной системе и изучен процесс ее испарения.  
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Abstract 

Purpose. Characterization of the chemical structure of boron nitride nanoparticles by IR spectroscopy during the evap-

oration of their colloidal system and their sizes by small-angle X-ray scattering. 

Methods. The solvent evaporation process from the colloidal system was studied using a Nicolet iS 50 FT-IR spec-

trometer in the mid-IR range (400 – 4000 cm-1), with an attenuated total reflectance accessory with a diamond crystal 

(incident angle of 45°) and a liquid cell (200 μL). The sizes of the colloidal particles were determined using an small-

angle X-ray scattering diffractometer in linear collimation mode (resolution 0.03 nm-1, copper anode X-ray tube 2.2 kW, 

λ = 0.154 nm, exposure time 30 s). 

Results. The IR spectrum of boron nitride nanoparticles powder was measured, containing lines characteristic of cubic 

(952 cm-1) ) – c-BN and hexagonal crystalline phases (758, 1301, and 1372 cm-1)  – h-BN. The average size of boron 

nitride nanoparticles in the colloidal system, according to small-angle X-ray scattering data, was 46 and 84 nm. The 

size of stearic acid, which acts as a stabilizing shell, was 0.8, 1.3, and 2.5 nm. Analysis of the IR spectra showed 

complete evaporation of the solvents (hexane and chloroform) from a drop of colloidal solution 1.2 mm thick within 30 

minutes. 

Conclusion. In this work, the average sizes of boron nitride nanoparticles stabilized with stearic acid in a colloidal 

system were determined and the process of its evaporation was studied. 
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Введение 

В последние годы интерес к двумер-
ным материалам, которые обладают уни-
кальными физическими и химическими 
свойствами, значительно возрос [1]. Од-
ним из наиболее перспективных среди них 
является нитрид бора BN, получивший 
название «белый графен» из-за своего 
внешнего сходства с графеном – материа-

лом, который уже давно привлекает вни-
мание ученых своими выдающимися ха-
рактеристиками [2]. Нитрид бора  явля-
ется неорганическим материалом, кото-
рый обладает высокой термической и хи-
мической стойкостью, твердостью, низ-
ким коэффициентом трения и высокой 
теплопроводностью [3]. Однако для прак-
тических применений нитрида бора необ-
ходимо модифицировать его поверхность. 
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Присоединение различных функциональ-
ных групп посредством ковалентных или 
нековалентных связей способны значи-
тельным образом влиять на структуру и 
эксплуатационные свойства нитрида бора. 
Ковалентная модификация обычно сопро-
вождается появлением дефектов и пустот 
в слоях BN, в то время как нековалентная 
способна сохранить сопряженную струк-
туру, присущую BN [4]. Самая распро-
страненная модификация гидроксиль-
ными группами –OH, к которой в дальней-
шем могут присоединяться другие функ-
ционалы, получая более сложные соеди-
нения нитрида бора. Гидроксилирование 
сильно влияет на ширину запрещенной 
зоны, уменьшая ее с 3,0 эВ при полном 
гидрировании BN до 2,24 эВ при полугид-
рировании [5]. В работе [6] авторы пред-
лагают экономичную одноэтапную мето-
дологию функционализации BN с помо-
щью ультразвукового воздействия в вод-
ной среде глицином NH2-CH2-COOH, ами-
ногруппа которого связывается с нитри-
дом бора, карбоксильная группа глицина 
обеспечивает межслоевое взаимодействие 
с матрицей. Добавление поверхностно-ак-
тивных веществ улучшает диспергирова-
ние, термическое сопротивление [7], ста-
бильность [8]  и многие другие параметры 
нитрида бора [9]. В данной работе поверх-
ность наночастиц BN стабилизировалась 
карбоксильными группами –COOH стеа-
риновой кислоты. 

Материалы и методы  

Коммерческий порошок наночастиц 
нитрида бора, предварительно растворен-
ный в хлороформе, стабилизировался пу-
тем модификации его поверхности гидро-
фильными группами стеариновой кис-
лоты, растворенной в гексане и последую-
щей обработкой коллоидной системы в 
ультразвуковой ванне в течение 5 минут 
при мощности 30 Вт. 

Объемное распределение наночастиц 
по размерам рассчитывалось из данных, 

полученных на дифрактометре малоугло-
вого рентгеновского рассеяния в режиме 
линейной коллимации с разрешением  
0,03 нм–1. Для последовательного вычита-
ния спектров проводились поэтапные из-
мерения дифрактограмм раствора (капил-
ляр 0,1×20 мм) в процессе его приготовле-
ния: раствор наночастиц нитрида бора в 
хлороформе, раствор стеариновой кис-
лоты в гексане, коллоидная система стаби-
лизированных наночастиц нитрида бора 
молекулами стеариновой кислоты. 

Процесс испарения растворителей из 
коллоидной системы изучался на при-
ставке нарушенного полного внутреннего 
отражения (НПВО) ИК-Фурье-спектро-
метра Nicolet iS 50 при комнатной темпе-
ратуре. Жидкостная ячейка переменного 
сечения оставалась открытой в течение 
всего эксперимента вплоть до полного ис-
парения гексана и хлороформа. Измере-
ние спектров производилось через равные 
интервалы времени со спектром сравне-
ния, полученным в начале эксперимента.  

Результаты и их обсуждение 

ИК-спектр коммерческого порошка 
наночастиц нитрида бора содержит две 
явно выраженные линии 758 и 1301 см-1 
(рис. 1), отвечающие межплоскостным ко-
лебаниям атомов в решетке гексагональ-
ного нитрида бора с характерным пиком 
817 см-1 и внутриплоскостных колебаний 
атомов бора и азота (1370 см-1) данной 
фазы [10]. При более детальном рассмот-
рении области 800–1600 см-1 обнаружива-
ются полосы поглощения: 952 см-1, кото-
рая соответствует кубическому нитриду 
бора c-BN [11], имеющий одну собствен-
ную частоту колебания в ИК-спектре  
1100 см-1 [12], и линии для гексагональной 
фазы 1372 см-1 h-BN [13]. Таким образом, 
колебательные частоты для гексагональ-
ной и кубической фазы нитрида бора 
наблюдаются в виде смещений характер-
ных линии, что указывает на графитопо-
добную дефектную структуру исходного 
порошка [14]. 
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Рис. 1. ИК-спектр порошка нитрида бора (а) и деконволюция спектральной области 800–1600 см-1 (б) 

Fig. 1. IR spectrum of boron nitride powder (а) аnd the deconvolution of the spectral region  

 is 800-1600 cm-1 (б) 

Средние радиусы стабилизированных 
частиц нитрида бора в коллоидной си-
стеме по данным МУРР составили 23 и 
42 нм (рис. 2), что согласуется с радиу-
сами частиц в ленгмюровской пленке по 

данным атомно-силовой микроскопии 
[15]. На вставке представлены радиусы 
наночастиц стеариновой кислоты 0,8, 1,3 
и 2,5 нм. 

 

Рис. 2. Объемное распределение частиц нитрида бора по размерам по данным МУРР (а)  

и распределение частиц по размерам стеариновой кислоты (б) 

Fig. 2. Volumetric particle size distribution of boron nitride according to the SAXS data (а)  

аnd the particle size distribution of stearic acid (б) 

а б 

а б 
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На рисунке 3 представлены семейства 
ИК-спектров поглощения капли коллоид-
ной системы стабилизированного стеари-
новой кислотой наночастиц нитрида бора. 
Для исследования процессов испарения 

гексана и хлороформа спектры измеря-
лись через каждые 2 минуты до полного 
испарения растворителей, которое про-
изошло за 30 минут. 

 

Рис. 3. Семейство ИК-спектров капли коллоидной системы нитрида бора 

Fig. 3. The family of IR spectra of a drop of a colloidal boron nitride system 

 
В начале процесса испарения капли 

ИК-спектр содержит все компоненты кол-
лоидной системы: нитрид бора, стеарино-
вую кислоту и их растворители (хлоро-
форм и гексан соответственно). Хлоро-
форм представлен пиками 3034 и 771 см-1 
[16], полосы поглощения гексана 951, 
1025 см-1, соответствующие межатомным 
=С–Н колебаниям и 1462 см-1 – деформа-
ционным колебаниям С–Н-связей [17].  

Анализ зависимости интенсивностей 
линий поглощения от времени (рис. 4) по-
казал, что на начальных этапах скорость 
испарения гексана и хлороформа практи-
чески одинаковы, их графические зависи-
мости имеют равные углы наклона. Од-
нако после 25 минут концентрация гек- 

сана уменьшилась практически до нуля, 
что привело к увеличению скорости испа-
рения хлороформа, концентрация кото-
рого также снизилась до нуля за последу-
ющие 3 минуты. С уменьшением концен-
трации хлороформа резко возрастает ин-
тенсивность линии поглощения для внут-
риплоскостных колебаний гексагональ-
ного нитрида бора. Наибольший рост  
интенсивности (~500%) наблюдается для 
линии поглощения 1397 см-1. Интенсив-
ность линии 793 см-1 начинает возрастать 
после 14 минут, что совпадает с началом 
испарения гексана, которое приводит к 
структурному изменению межмолекуляр-
ных взаимодействий. 
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Рис. 4. Зависимость интенсивностей линий поглощения гексана, хлороформа и нитрида бора  

от времени 

Fig. 4. Dependence of the intensities of absorption lines of hexane, chloroform and boron nitride on time 

Характер изменения интенсивности 
линии поглощения, соответствующей сте-
ариновой кислоте (1354 см-1) [18], повто-
ряет форму линии нитрида бора 1379 см-1, 
что указывает на привитие молекул стеа-
риновой кислоты к поверхности наноча-
стиц BN (рис. 5) [19]. По мере испарения 

капли интенсивность пиков, соответству-
ющих летучим растворителям, посте-
пенно уменьшается и в итоге становится 
равной нулю, конечный спектр содержит 
только характерные пики нитрида бора и 
стеариновой кислоты [20]. 

 

Рис. 5. Зависимость интенсивностей линий поглощения гексана, хлороформа, нитрида бора  

и стеариновой кислоты от времени 

Fig. 5. Dependence of the intensities of absorption lines of hexane, chloroform, boron nitride  

 and stearic acid on time 
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При использовании приставки НПВО 
на ИК-Фурье-спектрометре могут наблю-
даться отражения от поверхности образца, 
приводящие к появлению разности хода 
лучей Δ. Если при этом разность хода 

меньше длины когерентности 
2

когl





, 

где λ – длина волны ИК-излучения; δλ – 
спектральный предел разрешения спек-
трометра, то наблюдается интерференци-
онный спектр (рис. 6, б, в). При этом спра-
ведливо соотношение 

? = 1
2	ΔA, (1) 

где d – расстояние между поверхностями; 
n – показатель преломления коллоидной 
системы; Δν – разность между волновыми 

числами, соответствующими соседним 
минимумам или максимумам. 

В ИК-спектрах испаряющейся колло-
идной системы на низких частотах наблю-
далась интерференционная картина, по 
которой была рассчитана скорость испа-
рения капли. Для расчета по (1) учитыва-
лись изменения разности хода в капле и 
расчетный показатель преломления 

n = 1,6, полученный с помощью модели-
рования коллоидной системы стабилизи-
рованных наночастиц нитрида бора [15]. 
Полученная зависимость толщины капли 
коллоидной системы стабилизированных 
наночастиц нитрида бора согласуется с из-
менениями расстояний между интерфе-
ренционными линиями в наблюдаемом 
спектре в начале и в конце процесса испа-
рения.  

 

Рис. 6. Зависимость толщины капли коллоидной системы стабилизированных наночастиц  

нитрида бора (а),  расстояний между интерференционными линиями, наблюдаемые  

в ИК-Фурье спектрах в начале (б) и в конце (в) процесса испарения 

Fig. 6. Dependence of the droplet thickness of the colloidal system of stabilized boron  

nitride nanoparticles (а) the changes in the distances between the interference lines observed  

in the IR-Fourier spectra at the beginning (б) and at the end (в) of the evaporation process 

Можно видеть, что скорость испаре-
ния коллоидной системы не постоянная и 
постепенно уменьшается с течением вре-
мени (см. рис. 6), что связано с увеличе-
нием концентрации молекул хлороформа 

и гексана в приповерхностном слое воз-
духа, а также с переменной площадью се-
чения жидкостной ячейки в приставке 
НПВО. Расчеты показали, что толщина 

а б в 
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капли коллоидной системы в процессе ис-
парения уменьшилась в течение 30 минут 
с 1,2 мм до ~10 мкм.  

Выводы 

ИК-Фурье спектр коммерческого по-
рошка из наночастиц нитрида бора пред-
ставлен линиями поглощения характер-
ными для кубической c-BN и гексагональ-
ной h-BN фаз, что указывало на его гете-

рофазность. Средний диаметр наночастиц 
обеих фаз по данным МУРР составил 46 и 
84 нм.  

В процессе испарения капли коллоид-
ной системы стабилизированного стеари-
новой кислотой нитрида бора установ-
лено, что после полного испарения хлоро-
форма и гексана в ИК-Фурье спектре со-
держатся только линии нитрида бора и 
стеариновой кислоты.  
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