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NbSe2 纳米材料的合成及减摩性能研究
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摘　要 : 将 Se粉和 Nb粉按一定的比例混合 ,然后密封在石英管中或压成片状后密封于石英管中 ,加热到一定温

度 ,分别获得了 NbSe2纳米纤维和 NbSe2纳米颗粒.采用 X射线衍射仪 (XRD)、透射电子显微镜 ( TEM )和扫描电子

显微镜 ( SEM )对所得产物进行了表征 ,分析了其微观形貌 ;采用 MS - T3000摩擦磨损试验机测定了纳米颗粒作为

基础润滑油 N40添加剂的摩擦学性能.结果表明 ,制备的纳米纤维直径 100～200 nm,纳米颗粒直径 40～300 nm,二

者都具有层状结构和良好的结晶性 ; NbSe2纳米颗粒作为润滑油添加剂具有明显优于基础润滑油的极压减摩性能 ;

同纳米纤维相比 ,纳米颗粒的减摩性能较好.
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　　硒化物在真空中的蒸发率比硫化物小 ,并具有

良好的耐热性 ,这些特性使其摩擦应用领域中逐渐

成为研究热点 [ 1 ] .近年来 ,相继有科学家采用不同

方法制备出了过渡族金属硒化物材料 [ 2 - 4 ]
.目前 ,过

渡族金属硒化物的制备方法中 ,几乎都引进了 H2

或 H2 Se等具有危险性或对环境有污染的气体 ,为

此 ,研究人员倾向于寻找一种安全 ,对环境污染小的

方法.本文中 ,作者采用固相反应的方法 ,在无 H2

或 H2 Se等危险气体存在的条件下制备了 NbSe2纳

米颗粒和纤维 ,并研究了两种形貌的 NbSe2的减摩

性能.

1　实验部分

1. 1　样品制备

原料采用纯度 99. 5%的铌粉 ,粒度为 300目 ;

纯度为 99. 9%的硒粉 ;将硒粉和铌粉按化学计量比

(3∶1)混合 ,用玛瑙研钵研磨 ,采用 <6 ×100 mm的

石英管密封.将封好的石英管置于不锈钢水热反应

釜中 (防止爆炸 ) ,使反应釜呈滚动放置 (石英管在

其内可以滚动 ).然后将反应釜放入马弗炉中加热

至 700 ℃,保温 1 h后空冷至室温.打开石英管得到

NbSe2的纤维状结构.

将 Nb粉和 Se粉按摩尔比为 1∶2的比例 ( Se

粉过量 4% )混合 ,连同 100 g不锈钢球 ( <6 mm )放

入不锈钢罐中 ,加盖密封 ,抽出罐内空气 ,充入 A r

气 ,重复多次以完全排除罐内氧气.在 QM - ISPZ行

星式球磨机上高能球磨 50 h (自转速度 500 r/m in).

将球磨后的粉末在 10 MPa压力下 ,用万能压片机上

压片 30 m in,把制好的试样 ( <10 mm,厚度为 5 mm)

放入瓷舟内 ,将试样和瓷舟放进特制的不锈钢反应

管内 ,拧紧密封 ,抽真空 ,充入 A r气.放入管式反应

炉中加热 ,管内压力为 0. 3 MPa,以 10 ℃ /m in的速

度升温 ,温度为 850 ℃时保温 5 h,在 A r气氛中自然

冷却至室温 ,得到 NbSe2的颗粒状结构.

1. 2　摩擦试验

在 MS - T3000摩擦磨损试验机上测试 N40油

和添加了 NbSe2纳米材料的 N40油在不同载荷、转

速下的摩擦系数 ,以此来考察添加了不同形貌

NbSe2后的 N40油摩擦学性能的变化.试验用钢球

为 <3 mmGCr15不锈钢球 ,硬度为 HRC59～61.摩擦

速度为 10～250 r/m in.

2种形貌 NbSe2 按质量分数 1% , 5% , 10%与

N40油配比 ,超声波振荡分散 ,沾取一滴 ,滴在钢球

与盘接触处.
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2　结果与讨论

2. 1　样品表征

图 1 ( a)和图 1 ( b)分别为制备的纤维状和颗粒

状 NbSe2 的 XRD图谱. 由图 1可见 , 2种产物的

XRD图谱主峰均主要为 ( 002)相 ,同 NbSe2的标准

XRD图谱相吻合 ,因此可以证实产物主要是 NbSe2.

但在图 1 ( a)中显示同时有少量的 NbSe3的存在 ,在

图 1 ( b)中显示了 Nb2 O5等 Nb的氧化物的存在 ,这

主要是因为 NbSe2纳米纤维的形成是在 NbSe3前驱

体的基础上进一步失去 Se原子形成的 ,因此 ,在生

成的 NbSe2纳米纤维中会存在少量的 NbSe3.而在

形成 NbSe2纳米颗粒的过程中 ,随着温度的升高 , Se

原子会蒸发为气氛 ,使得部分 Nb与残余的 O发生

反应 ,生成了 Nb的氧化物.图 2 ( a)和图 2 ( b)分别

为制备的纤维状和颗粒状 NbSe2的 EDS图谱 ,通过

计算 ,图中 Se∶Nb的原子比分别为 2. 11和 1. 78,

接近于 NbSe2.图 2 ( b)中 Se的原子比重下降 ,主要

是由于部分 Se被 O取代 ,而 EDS图谱中 O的存在

和 XRD图谱中氧化物的存在也验证了这一结果.

图 3为制备的纤维状和颗粒状 NbSe2的 SEM

图片.由图 3 ( a)中可以看出 ,反应生成了纤维状

NbSe2材料 ,直径约在 100～200 nm左右 ,长度可以

达到几十微米 ,粗细比较均匀 ,生长方向一致.由于

范德华力的影响 ,使得制备的纤维相互黏结成束.图

3 ( b)是单根纤维的 SEM图片 ,图中产物生成的纤

维外壁平坦光滑 ,粗细均匀.图 3 ( c)是 850 ℃获得

的 NbSe2颗粒结构的 SEM图片.产物发生了团聚现

象 ,基本上找不到单个的纳米粒子.图 3 ( d)是在无

水乙醇溶剂中超声震荡 5 h后得到的纳米粒子的

SEM图像 ,从图中可以看出 ,图中纳米颗粒的形貌

呈正方或菱形结构 ,尺寸在 150～300 nm之间 ,并且

由于颗粒不稳定 ,活性强 ,也发生了团聚现象.

图 4为制备的 NbSe2纳米材料的 TEM图.图 4

( a)为制备的单根 NbSe2纤维 ,由于长度较长 ,未能

拍到全貌 ,直径约为 200 nm,外壁光滑 ,由于Nb的相

对原子量较大 ,核外电子多 ,使得电子束不易透过 ,

因此 ,得到的 TEM图像发暗.产物的中部和边缘部

分颜色区别不大 ,可以认为产物是实心的纤维.但有

个别地方颜色深暗 ,初步认为是由于产物中存在缺

陷所致.图 4 ( b)是单根纤维尖端的高倍透射图像 ,

可以看到明显的分层 ,因此可以确定制备的纤维为

层状结构 ,层与层之间的间距约为 0. 6 nm.插图为

所选区域的电子衍射花样 ,从中可以得出纤维是由
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层状结构的正六边形的 NbSe2多晶体组成 ,具有良

好的结晶程度和均匀一致的条纹宽度 ,层间距约为

0. 6 nm,与 NbSe2 (002)面层间距一致.由图 4 ( c)可

以清楚地看到单个的纳米颗粒 ,其形貌为正方结构

或准菱形结构.图 4 ( d)是在高分辨电镜下的单个纳

米颗粒的图像 ,可以看出 ,纳米颗粒和纤维一样 ,有
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明显分层 ,其层间距也与纤维相同 ,约 0. 6 nm.这说

明虽然纳米颗粒与纤维在形貌上不一致 ,但在原子

排列上具有类似性 ,两者皆为层状纳米材料.插图为

所选区域的电子衍射花样 ,可以看出 ,制备的纳米颗

粒没有明显的缺陷.

2. 2　减摩性能分析
图 5 ( a)为添加不同量 NbSe2纤维的 N40油摩

擦系数随载荷的变化 ,由图可见 ,随着添加 NbSe2的

量的增加 ,摩擦系数逐渐下降 ,但添加 10% NbSe2

的 N40油的摩擦系数较添加 5%的 N40油的摩擦系

数高 ,可见 NbSe2的添加量在 5%左右时 ,摩擦系数

最小.没有添加 NbSe2的 N40油 ,摩擦系数随载荷

的增加迅速增大 ,而添加了 NbSe2的 N40油的摩擦

系数随载荷的变化幅度不大 ,可见 NbSe2作为润滑

剂具有一定的承载能力.图 5 ( b)是添加不同量的

NbSe2纳米颗粒 N40油摩擦系数随载荷的变化曲

线 ,可以看出 ,添加量为 5%的润滑油 ,摩擦系数要

比添加量为 1%和 10%的润滑油的摩擦系数要低 ,

并且摩擦系数波动小 ,基本保持在 0. 95左右.

图 6为添加两种形貌 NbSe2的 N40油的摩擦系

Fig. 5　Friction coefficient vs load of N40 oil with different amounts of NbSe2

图 5　添加不同量 NbSe2的 N40油摩擦系数随载荷的变化曲线

Fig. 6　Friction coefficient vs rotating speed of N40 oil with

addition of NbSe2 NbSe2 nanofibers and nanoparticles

图 6　添加 2种形貌

NbSe2的 N40油的摩擦系数随转速的变化曲线

数随转速的变化曲线 ,图中添加 2种形貌 NbSe2的
N40油的摩擦系数远小于没有添加 NbSe2的 N40油

的摩擦系数 ,随着转速的增加 ,摩擦系数下降 ,在转速

在 100 r/m in以内时 ,摩擦系数下降较快 ,当转速达到

一定值后 ,摩擦系数下降幅度变小 ,趋于平缓.并且添

加 NbSe2纳米颗粒的 N40油的摩擦系数低于添加纳

米纤维的 N40油 ,随着转速的增加 ,摩擦系数的差距

变大.说明作为 N40润滑油添加剂 , NbSe2纳米颗粒

的减摩性能优于 NbSe2纤维的减摩性能.

NbSe2纳米材料具有良好的减摩性能 ,主要是

由于层状材料中层与层之间的范德华力较弱 ,在摩

擦过程压力或黏附会引起纳米材料的分层剥落 ,剥

落的单分子纳米层 ,转移到金属表面上 ,留在粗糙表

面的谷中和峰尖上 ,覆盖了接触点 ,形成了黏附在金

属基体上的摩擦膜 ,因而减少了从黏附转变到咬合

的黏附点的数量 ,缓和并降低摩擦和磨损 [ 5 - 7 ]
.纳米

颗粒之所以具有优于纳米纤维的减磨性能 ,可能是

因为纳米纤维的长度达到了微米级甚至更长 ,因此

在填充摩擦副表面的凹坑时 ,纳米颗粒较纳米纤维

更容易填充.并且由于纳米颗粒比纳米纤维具有更

大的比表面积 ,因此具有更高的表面能 [ 8 ]
,根据吸

附、渗透和摩擦化学观点 [ 9 ]
,分散在润滑油中的纳

米颗粒的表面能高 ,在摩擦开始时就通过表面的不

饱和残键吸附在摩擦表面而形成一层物理吸附膜 ,

在摩擦过程中纳米颗粒中的元素渗透到金属的亚表

面或在摩擦表面发生反应 ,生成坚固的耐磨复合膜 ,
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将摩擦金属表面隔开 ,减少摩擦过程中的卡咬 ,从而

降低了磨损 [ 10 ]
.另一方面 ,纳米颗粒由于其具有较

大的表面能 ,很难以单个微粒的形态存在 ,而是以一

定尺度的纳米颗粒团聚体的形式存在 (如图 3).在

重载荷和高温条件下 ,两摩擦表面的纳米颗粒团聚

体被压平 ,形成一滑动系 ,降低了摩擦与磨损 [ 11 ]
.

3　结论

a. 　采用固相反应的方法分别制备了纤维

和颗粒状的 N bSe2纳米材料 ,均具有良好的纯度

和结晶性 .

b. 　与纯 N40油相比 ,添加了纤维和颗粒状

NbSe2纳米材料的 N40油具有更低的摩擦系数 ,并

且摩擦系数随载荷的增加变化不大 ,随转速的加快

而减小.

c. 　颗粒状 NbSe2较纤维状 NbSe2具有更好的

减磨性能 ,其摩擦系数更低 ,最低可达到 0109.
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Abstract: The m ixture of Nb and Se powders in stoichiometric ratio were encap sulated in a quartz ampoules or

p ressed as flakes. After being heated to a desired temperature, NbSe2 nanofibers and nanoparticles were obtained.

The morphology of NbSe2 nanomaterials were analyzed by X - ray diffraction, scanning electron m icroscopy and

transm ission electron m icroscopy. The friction and wear of NbSe2 nanomaterials as additive in commercial

lubricating oil N40 were initially investigated on a MS - T3000 tribo - meter. The results showed that NbSe2

nanofibers with diameter of 100～200 nm and NbSe2 nanoparticles with diameter of 40～300 nm had sandwich

structure and good crystallinity. The antiwear and friction reducing abilities of N40 with NbSe2 as additive were

much better than that of base oil N40. Compared with NbSe2 nanofibers, the nanoparticles have better friction

reducing ability.
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