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СИНТЕЗ  Fe3N  И  Fe4N,  И  КАРБИДА  ЖЕЛЕЗА 
МЕТОДОМ  ИМПУЛЬСНОГО  НАГРЕВА 

 
В работе исследован синтез карбида (Fe3C) и нитрида железа (Fe3N) с использованием метода импульсного 
джоулева нагрева. Данным методом можно достигать экстремальных температур (до ~3000 К) за миллисе-
кунды, что позволяет формировать соединения, недоступные при применении традиционных методов син-
теза. В качестве исходных компонентов использовались порошки технического железа, графита и диоксида 
титана. Элементный состав и фазовая идентификация полученных продуктов подтверждены комбинирован-
ным применением энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии и качественным анализом. Получен-
ные результаты демонстрируют перспективность метода импульсного джоулева нагрева для энергоэффек-
тивного и высокоскоростного синтеза функциональных материалов. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Нитриды и карбиды железа представляют со-
бой перспективные материалы с уникальными фи-
зико-химическими свойствами, которые благодаря 
высокой износостойкости и коррозионной стойко-
сти активно используются для создания защитных 
покрытий в авиационной промышленности, судо-
строении и машиностроении. Особый интерес  
к ним проявляется в последние десятилетия: ведь 
высокоазотистые (Fe-N) и высококарбидные (Fe-
C) фазы железа являются, в свою очередь, основой 
для получения функциональных материалов с за-
данными характеристиками, такими как высокая 
твердость, износостойкость и магнитные свойства 
[1–3]. В работе [1] методами глобального поиска 
структур и расчетов предсказаны новые термоди-
намически стабильные нитриды железа, включая 
FeN4, FeN6 и FeN8, устойчивые при высоких дав-
лениях, а также показано поэтапное формирование 
полинитрогенных видов — от изолированных 
атомов азота до бесконечных N∞-цепочек, что 
связано с резким ростом энергетической плотно-
сти (до 2.02 кДж/г). Обнаружено, что некоторые 
из предсказанных фаз, такие как марказит — FeN2, 
FeN3 и FeN4, — проявляют ультранесжимаемость, 
сравнимую с алмазом, а их механические свойства 
открывают возможности для создания сверхтвер-
дых покрытий. Изучение фазовых превращений  
и свойств этих соединений проводится преимуще-
ственно на ультрадисперсных порошках или тон-
ких пленках. Высокоазотистые и высококарбид-
ные фазы железа являются термически нестабиль-
ными при стандартных условиях синтеза и обра-
ботки. Обусловлено это их метастабильной при-

родой: нитриды железа склонны к разложению 
при нагреве, а цементит (Fe₃C) — к разложению 
при длительном нагреве, что создает серьезные 
трудности при их получении и последующем ис-
пользовании. Традиционные методы, такие как 
нитрирование в аммиаке или карбидизация в угле-
родсодержащих средах, позволяют получать пре-
имущественно соединения с низким содержанием 
азота или углерода (Fe₄N, Fe₃C), но сталкиваются 
с серьезными трудностями при попытках синтеза 
фаз с высоким содержанием неметалла, таких как 
FeN₃, FeN₄ и др. 

Авторы исследования [2] получили образцы 
нитрида железа; в качестве источника азота ис-
пользовался (применялся) аммиак, нитрирование 
железа проводилось в аммиак-водородной газовой 
смеси при температуре 500 °C для получения час-
тиц и тонких пленок Fe4N. Соединения FeN3  
и FeN4 не обладают магнитными свойствами в от-
личие от таких фаз, как Fe4N (γ'-фаза) и Fe16N2 (α"-
фаза), которые демонстрируют выдающиеся маг-
нитные характеристики. Нитриды железа ценятся 
за свою доступность и низкую стоимость в отли-
чие от современных магнитных материалов, со-
держащих редкоземельные элементы. Существует 
мнение [3], что следующее поколение магнитных 
материалов — за нитридами железа, в особенно-
сти для применения таких материалов в таких уст-
ройствах, как трансформаторы, индукторы, элек-
тродвигатели, генераторы. Согласно эксперимен-
тальным данным и теоретическим расчетам, маг-
нитные моменты нитридов железа должны значи-
тельно превосходить характеристики современных 
магнитных материалов [3].  
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Получение нитридов железа с высоким содер-
жанием азота, таких как FeN3 и FeN4, представляет 
собой сложную научную задачу из-за их термоди-
намической нестабильности при стандартных ус-
ловиях синтеза. Традиционные методы, основан-
ные на использовании аммиака в качестве источ-
ника азота, как правило, позволяют получить 
только Fe3N и Fe4N, но не более насыщенные азо-
том фазы. При попытках получения FeN3 и FeN4 
традиционными методами происходит частичное 
разложение соединения с выделением азота, что 
приводит к снижению концентрации азота в ко-
нечном продукте и образованию примесных фаз. 

Также существует и другое перспективное  
и ключевое соединение в системе железо – угле-
род, имеющее фундаментальное значение для 
промышленности, — цементит (Fe3С). Цементит 
обладает сложной орторомбической решеткой  
и проявляет магнитные свойства до температуры 
210 °C, а при длительном нагреве (500 °C) проис-
ходит его разложение. Карбид железа (Fe3C) рас-
сматривается как привлекательная альтернатива 
элементарному железу, сочетающая высокую маг-
нитную насыщенность и химическую стабиль-
ность. Карбид железа (Fe₃C), являясь основным 
компонентом в черной металлургии, обеспечивает 
высокую твердость и износостойкость сталей  
и чугунов, его часто применяют при изготовлении 
режущего инструмента. Однако синтез чистой фа-
зы Fe3C представляет значительную трудность, 
поскольку высокотемпературные и восстанови-
тельные условия, характерные для многих методов 
получения карбидов, часто приводят к образова-
нию металлического железа или смесей железа  
и Fe3C. В современной науке цементит классифи-
цируется по способу образования. Так, первичный 
цементит кристаллизуется непосредственно из рас-
плава при охлаждении сплавов с содержанием уг-
лерода более 2.14%. Вторичный цементит форми-
руется при охлаждении аустенита в процессе пре-
вращения  

γ-Fe(C) → α-Fe + Fe₃C, 
что соответствует одному из основных механиз-
мов, используемых в металлургии. Третичный це-
ментит образуется при охлаждении феррита. По-
мимо этих классических механизмов также цемен-
тит можно формировать при отпуске закаленных 
на мартенсит сталей и через механическое сплав-
ление смесей порошков железа и углерода в высо-
коэнергонапряженных мельницах [4]. Исследова-
ния [5, 6] демонстрируют возможность формиро-
вания карбида железа методом термовакуумного 
напыления с последующим отжигом.  

Существующие методы синтеза нитридов железа 
и карбидов железа требуют многоступенчатых про-
цедур или высоких энергозатрат на процесс синтеза, 

не говоря уже о дорогостоящих химических реакти-
вах. Осложняется процесс также из-за работы при 
экстремальных высоких давлениях, что осложняет 
технологический процесс и делает его более дорого-
стоящим. При условии успешного синтеза данных 
соединений их еще необходимо очищать, не стоит 
забывать, что при высоких температурах и при дли-
тельном нагреве нитриды и карбиды железа разла-
гаются. А синтез фазово-чистого карбида железа 
представляет собой значительную сложность, по-
скольку традиционные методы, такие как микро-
эмульсии или осаждение, не подходят для формиро-
вания карбидных структур. Таким образом, точное 
управление параметрами процесса, включая состав 
газовой среды, давление и температурный режим, 
становится критически важным для получения каче-
ственных карбидных соединений с заданными свой-
ствами. Однако существует более дешевый и про-
стой метод для формирования композитов, и это — 
импульсный джоулев нагрев. 

Таким образом, несмотря на продолжающиеся 
исследования [5, 7] в области синтеза нитридов  
и карбидов переходных металлов, получение ме-
тастабильных фаз железа с высоким содержанием 
азота, таких как FeN3 и FeN4, а также управляемое 
формирование карбидных структур, остаются 
сложной научной задачей из-за их термической 
нестабильности при стандартных условиях. Целью 
настоящего исследования является разработка  
и оптимизация метода синтеза нитридов (FeN3, 
FeN4) и карбида железа с использованием им-
пульсного джоулева нагрева как высокоскорост-
ного и энергоэффективного подхода, позволяюще-
го достичь экстремальных температур за миллисе-
кунды. 

ИДЕИ И МЕТОДЫ 

Метод быстрого джоулева нагрева (Fast Joule 
Heating) представляет собой перспективный под-
ход к синтезу материалов, основанный на сверх-
быстром разряде конденсаторной батареи с высо-
ким током. Этот метод обеспечивает локальный  
и интенсивный нагрев (до ~3000 К) за короткий 
промежуток времени (20–100 мс) и, следователь-
но, быстрое охлаждение после теплового удара, 
что существенно снижает риск образования де-
фектов в получаемых материалах. Чаще всего об-
разец помещается в вакуумную камеру (при дав-
лении около 0.3 бар), где и подвергается воздейст-
вию импульсного тока высокой плотности [7]. 
Также этот метод позволяет достичь экстремально 
высоких скоростей нагрева (до 105–106 К/с)  
и обеспечивает уникальные условия для синтеза 
метастабильных фаз, которые невозможно полу-
чить традиционными методами. Типичное обору-
дование для быстрого джоулева нагрева включает 
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конденсаторную батарею, кварцевую трубку, куда 
помещается образец, токопроводы [8]. При им-
пульсном джоулевом нагреве используют батарею 
конденсаторов различных емкостей от 30  
до 180 мФ, заряжаемых до напряжения 100–500 В, 
длительность импульса варьируется от 10 мс до 1 с 
[7–9], зачастую параметры подбираются с учетом 
состава образцов. За счет резкого охлаждения об-
разцов снижается риск появления различных де-
фектов в конечном материале. 

Для получения карбидов и нитридов железа 
применялся порошок железа с размером частиц  
0–250 мкм; предварительно подготавливался  
в ступке порошок малозольного графита  и поро-
шок диоксида титана. Для исследования поверх-
ности, элементного состава и распределения ком-
понентов в получаемых порошковых материалах 
применялась энергодисперсионная рентгеновская 
спектроскопия (ЭДС). Процедура анализа включа-
ет несколько этапов. Предварительно проводится 
первичная визуализация поверхности образца  
с использованием сканирующего электронного 
микроскопа, что позволяет определить области 
для последующего детального ЭДС-анализа  
(рис. 1). Изображение демонстрирует агрегатную 
структуру порошковых частиц, которые имеют 
неровную, фрагментированную поверхность и не-
однородную морфологию. Размеры отдельных зе-
рен варьируются в диапазоне от ~100 до 400 мкм, 
что подтверждается нанесенными на изображение 
измерительными линейками. Например, наиболее 
крупные агрегаты достигают размеров около  
400 мкм, в то время как более мелкие составляют 
порядка 100–200 мкм. 

Затем, фокусируя электронный пучок на вы-
бранных участках, регистрируется характеристи-
ческое рентгеновское излучение, возникающее 
при взаимодействии электронов с атомами образ-
ца. Так, на рис. 2 представлен спектр рассеяния 
порошка железа, который использовался в малых 

 
 

Рис. 1. СЭМ-изображение порошка технического железа. 
Увеличение ×100, ускоряющее напряжение 30 кВ, ра-
бочее расстояние 14.5 мм 

 
 

количествах как присадка к порошкам графита  
и диоксида титана. В диоксиде титана присутство-
вал азот, порядка 5%; изначально образцы приме-
нялись в качестве основы для получения карбида 
титана. Однако в ходе эксперимента при напряже-
ниях разряда от 100 до 500 В всего было подго-
товлено 3 образца с изменением концентрации 
диоксида титана от 50–70% от общей массы. 

На рис. 2 представлен энергодисперсионный 
рентгеновский анализ исходного порошка железа, 
а также уже спеченого порошка с добавлением 
диоксида титана. Как видим из пиков, на рис. 2, б, 
есть пики, коррелирующие с исходными компо-
нентами, добавляемыми в порошковую смесь (Ti, 
O, C), однако также виден пик N Kα, который сви-
детельствует о наличии нитридов в образце. Также 
наличие нитридов подтверждается качественным 
анализом, проведенным на дифрактометре ДРОН-6, 
где было обнаружено 2.3% Fe3N.  
 

 

  
 

Рис. 2. Экспериментальные картины рассеяния.  
а — порошок железа и б — порошок диоксида титана после импульсного нагрева 
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Получались нитриды, скорее всего, из-за про-

ведения эксперимента на открытом воздухе, отсю-
да можно и объяснить увеличение содержание ки-
слорода в сравнении с исходными образцами.  

На рис. 3 и 4 представлены электронно-микро-
скопические изображения образца № 1, получен-
ные при увеличении ×45 и ×300 соответственно. 
Микроструктура образца демонстрирует неодно-
родное распределение компонентов: наблюдаются 
отдельные агрегаты диоксида титана, вкрапления 
частиц железа и области, обогащенные графитом. 
На рис. 4 при большем увеличении становится за-
метной более детализированная морфология по-
верхности частиц — выраженная зернистая струк-
тура у оксидных фаз и пластинчатые формы  
у графита, что характерно для его кристалличе-
ской решетки. 

Сравнение трех подготовленных образцов  
с различным содержанием диоксида титана (50, 60 
и 70%) показало, что с увеличением доли TiO2 
возрастает однородность распределения оксида  
в матрице, однако при концентрации 70% наблю-
даются локальные агломерации, снижающие гомо-
генность смеси. 

Рентгенографирование образцов проводилось 
на дифрактометре ДРОН-6 в Cu-Kα излучении. 
Интеграл углов сканирования 2º–145º с шагом 
0.05º.  

На картине рассеяния (рис. 5) заметен неболь-
шой фон от аморфной углеродной составляющей. 
Качественный анализ, выполненный в программе 
QUAL, показал небольшое наличие в образце кар-
бида железа и углерода. Последний имеет гексаго-
нальную решетку. 

На рис. 6 приведено качественное сравнение 
дифракционных данных модели карбида железа  
и экспериментального образца. Как видим, из по-
ложения и визуального совпадения пиков можно 
сделать вывод о наличии в образце кристалличе-
ской фазы карбида железа. 

ВЫВОДЫ 

В ходе проведения быстрого джоулева нагрева 
получены как карбиды железа, так и нитриды  

 
Рис. 3. Образец № 1 диоксида титана, железа, гра-
фита при увеличении ×45.  
Рабочее расстояние 14.6 мм, ускоряющее напряже-
ние 30 кВ 
 

 
Рис. 4. Образец № 1 диоксида титана, железа, гра-
фита при увеличении ×300.  
Рабочее расстояние 14.6 мм, ускоряющее напряже-
ние 30 кВ 
 

 
 
Рис. 5. Картина рассеяния рентгеновских лучей 
на образце 
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Рис. 6. Сравнение штрих-диаграмм модели и образца 
 
 
 
железа, что свидетельствует о достижении необ-
ходимых температур для диффузии и протекания 
фазовых превращений. Наличие фаз подтвержда-
ется энергодисперсионным рентгеновским анали-
зом СЭМ изображений, где зафиксировано при-
сутствие характерных элементов — Fe, C и N.  
А также, расчетом условных концентраций в про-
грамме PDWin, показавшим совпадение экспери-
ментальных дифракционных пиков с теоретиче-
скими штрих-диаграммами соответствующих фаз. 
Достижение высоких температур за миллисекун-
ды, а также резкое охлаждение позволяют стаби-
лизировать метастабильные соединения и полу-
чать требуемые соединения. 

 
Работа выполнена в рамках Государственного за-

дания Министерства науки и высшего образования 
Российской Федерации № 075-00444-25-00 (от 
26.12.2024), тема НИР FFZM-2025-0006. 
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SYNTHESIS  OF  Fe3N  AND  Fe4N  AND  IRON  CARBIDE 
BY  PULSE  HEATING 

 
 

G. Y. Motin  
 

Petrozavodsk State University, Institute of Physics and Technology, Petrozavodsk, Russia 
 
 

The synthesis of carbide (Fe3C) and iron nitride (Fe3N) using the method of pulsed Joule heating is investi-
gated. This method allows you to reach extreme temperatures (up to ~3000 K) in milliseconds, which makes it 
possible to form compounds that are not available using traditional synthesis methods. Powders of technical 
iron, graphite and titanium dioxide were used as the initial components. The elemental composition and phase 
identification of the obtained products were confirmed by the combined use of energy dispersive X-ray spec-
troscopy and qualitative analysis. The results obtained demonstrate the promise of the pulsed Joule heating me-
thod for energy-efficient and high-speed synthesis of functional materials. 
 
 
Keywords: powder structures, pulsed heating, nanostructured materials, carbon allotropes, iron carbide, iron nitrides,  
dispersed media 
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INTRODUCTION 

Iron nitrides and carbides are promising materials 
with unique physicochemical properties. Due to their 
high wear and corrosion resistance, they are widely 
used to create protective coatings in the aviation, 
shipbuilding, and mechanical engineering industries. 
They have attracted particular interest in recent dec-
ades, as high-nitrogen (Fe-N) and high-carbide (Fe-C) 
iron phases are, in turn, the basis for producing func-
tional materials with desired characteristics, such as 
high hardness, wear resistance, and magnetic proper-
ties [1–3]. In [1], global structure search and calcula-
tion methods were used to predict new thermodynam-
ically stable iron nitrides, including FeN4, FeN6, and 
FeN8, stable at high pressures, and to demonstrate the 
step-by-step formation of polynitrogen species — 
from isolated nitrogen atoms to infinite N∞ chains — 
which is associated with a sharp increase in energy 
density (up to 2.02 kJ/g). It was found that some of 
the predicted phases, such as marcasite — FeN2, 
FeN3, and FeN4 — exhibit ultraincompressibility 
comparable to diamond, and their mechanical proper-
ties open up possibilities for creating superhard coat-
ings. The study of phase transformations and proper-
ties of these compounds is carried out mainly on ul-
tradispersed powders or thin films. High-nitrogen and 
high-carbide iron phases are thermally unstable under 
standard synthesis and processing conditions. This is 
due to their metastable nature: iron nitrides are prone 
to decomposition upon heating, while cementite 
(Fe₃C) decomposes upon prolonged heating, creating 
significant difficulties in their production and subse-
quent use. Traditional methods, such as nitridation in 
ammonia or carbidization in carbon-containing envi-
ronments, produce predominantly compounds with 
low nitrogen or carbon content (Fe₄N, Fe₃C), but en-
counter significant difficulties when attempting to 
synthesize phases with high non-metal content, such 
as FeN₃, FeN₄, and others. 

The authors of the study [2] obtained iron nitride 
samples using ammonia as the nitrogen source. Iron 
nitridation was carried out in an ammonia-hydrogen 
gas mixture at 500°C to produce Fe4N particles and 
thin films. Compounds FeN3 and FeN4 do not have 
magnetic properties, unlike such phases as Fe4N (γ'-
phase) and Fe16N2 (α"-phase), which demonstrate out-
standing magnetic characteristics. Iron nitrides are 
valued for their availability and low cost, in contrast 
to modern magnetic materials containing rare earth 
elements. There is an opinion [3] that the next genera-
tion of magnetic materials beyond iron nitrides is es-
pecially suitable for the use of such materials in de-
vices such as transformers, inductors, electric motors, 
and generators. According to experimental data and 
theoretical calculations, the magnetic moments of iron 

nitrides should significantly exceed the characteristics 
of modern magnetic materials [3]. 

The production of iron nitrides with high nitrogen 
content, such as FeN3 and FeN4, is a complex scientif-
ic challenge due to their thermodynamic instability 
under standard synthesis conditions. Traditional me-
thods, based on the use of ammonia as a nitrogen 
source, typically yield only Fe3N and Fe4N, but not 
more nitrogen-rich phases. Attempts to produce FeN3 
and FeN4 by traditional methods result in partial de-
composition of the compounds with the release of ni-
trogen, which leads to a decrease in the nitrogen con-
centration in the final product and the formation of 
impurity phases. 

Cementite (Fe3С), another promising and key 
compound in the iron-carbon system, is of fundamen-
tal industrial importance. Cementite has a complex 
orthorhombic lattice and exhibits magnetic properties 
up to 210 °C, and decomposition occurs with pro-
longed heating (500 °C). Iron carbide (Fe3C) is consi-
dered an attractive alternative to elemental iron, com-
bining high magnetic saturation and chemical stabili-
ty. Iron carbide (Fe3C), a key component in ferrous 
metallurgy, provides high hardness and wear resis-
tance to steels and cast irons and is often used in the 
manufacture of cutting tools. However, synthesizing a 
pure Fe3C phase presents significant difficulties, as 
the high-temperature and reducing conditions charac-
teristic of many methods for producing carbides often 
result in the formation of metallic iron or mixtures of 
iron and Fe3C. In modern science, cementite is classi-
fied by its formation method: primary cementite crys-
tallizes directly from the melt upon cooling of alloys 
with a carbon content greater than 2.14%. Secondary 
cementite forms during the cooling of austenite 
through the transformation γ-Fe(C) → α-Fe + Fe₃C, 
which corresponds to one of the main mechanisms 
used in metallurgy. Tertiary cementite forms during 
the cooling of ferrite. In addition to these classical 
mechanisms, cementite can also be formed during the 
tempering of martensite-hardened steels and through 
the mechanical alloying of iron and carbon powder 
mixtures in high-energy mills [4]. Research [5, 6] de-
monstrates the possibility of forming iron carbide by 
thermal vacuum deposition followed by annealing. 

Existing methods for synthesizing iron nitrides and 
iron carbides require multi-step procedures or high 
energy consumption for the synthesis process, not to 
mention expensive chemical reagents. The process is 
also complicated by the need to operate at extremely 
high pressures, which complicates the manufacturing 
process and makes it more expensive. Even if these 
compounds are successfully synthesized, they still 
need to be purified. It's important to remember that 
iron nitrides and carbides decompose at high tempera-
tures and with prolonged heating. Synthesizing phase-
pure iron carbide presents significant challenges, as 



traditional methods such as micro-emulsions or preci-
pitation are unsuitable for forming carbide structures. 
Thus, precise control of process parameters, including 
gas composition, pressure, and temperature, becomes 
critical for obtaining high-quality carbide compounds 
with the desired properties. However, a cheaper and 
simpler method for forming composites is pulsed 
Joule heating.  

Thus, despite ongoing research [5, 7] in the field of 
synthesis of transition metal nitrides and carbides, the 
production of metastable nitrogen-rich iron phases 
such as FeN3 and FeN4, as well as the controlled for-
mation of carbide structures, remains a challenging 
scientific task due to their thermal instability under 
standard conditions. The aim of this study is to devel-
op and optimize a method for the synthesis of nitrides 
(FeN3, FeN4) and iron carbide using pulsed Joule heat-
ing as a high-speed and energy-efficient approach that 
allows reaching extreme temperatures in milliseconds. 

IDEAS AND METHODS 

Fast Joule heating is a promising approach to mate-
rials synthesis based on the ultrafast discharge of  
a capacitor bank with a high current. This method 
provides localized and intense heating (up to ~3000 K) 
in a short period of time (20–100 ms) and, conse-
quently, rapid cooling after thermal shock, significant-
ly reducing the risk of defect formation in the result-
ing materials. Most often, the sample is placed in  
a vacuum chamber (at a pressure of approximately  
0.3 bar), where it is exposed to a high-density pulsed 
current [7]. This method also enables extremely high 
heating rates (up to 105–106 K/s) and provides unique 
conditions for the synthesis of metastable phases that 
cannot be obtained by traditional methods. Typical 
equipment for fast Joule heating includes a capacitor 
bank, a quartz tube into which the sample is placed, 
and electrical leads [8]. Pulsed Joule heating utilizes  
a capacitor bank with various capacitances ranging 
from 30 to 180 mF, charged to a voltage of 100– 
500 V, and pulse durations ranging from 10 ms to 1 s 
[7–9]. The parameters are often selected based on the 
sample composition. Rapid cooling of the samples 
reduces the risk of various defects in the final materi-
al. 

To obtain iron carbides and nitrides, iron powder 
with a particle size of 0–250 μm was used, along with 
low-ash graphite powder (pre-treated in a mortar) and 
titanium dioxide powder. Energy-dispersive X-ray 
spectroscopy (EDS) was used to study the surface, 
elemental composition, and component distribution in 
the resulting powder materials. The analysis proce-
dure involves several steps. Initial visualization of the 
sample surface is performed using a scanning electron 
microscope (SEM), which allows identifying areas for 
subsequent detailed EDS analysis (Fig. 1). The image 

demonstrates the aggregate structure of powder par-
ticles, which have an uneven, fragmented surface and 
non-uniform morphology. The sizes of individual 
grains vary from ~100 to 400 µm, as confirmed by 
measuring rulers applied to the image. For example, 
the largest aggregates reach sizes of approximately 
400 µm, while smaller ones are approximately 100–
200 µm. 

 

 
Then, by focusing the electron beam on selected 

areas, the characteristic X-ray emission generated by 
the interaction of electrons with sample atoms is rec-
orded. For example, Figure 2 shows the scattering 
spectrum of iron powder, which was used in small  
quantities as an additive to graphite and titanium dio-
xide powders. The titanium dioxide contained approx-
imately 5% nitrogen: the samples were initially used 
as a base for producing titanium carbide. However, 
during the experiment, at discharge voltages from 100 
to 500 V, a total of three samples were prepared with 
varying titanium dioxide concentrations ranging from 
50–70% of the total mass. 

 

 
Figure 2 shows the energy-dispersive X-ray analy-

sis of the original iron powder, as well as the sintered 
powder with the addition of titanium dioxide. As can 
be seen from the peaks in Fig. 2, б, there are peaks 
that correlate with the initial components added to the 
powder mixture (Ti, O, C), but an N Kα peak is also 
visible, indicating the presence of nitrides in the sam-
ple. The presence of nitrides is also confirmed by qua-
litative analysis conducted using a ДРОН-6 diffrac-
tometer, where 2.3% Fe3N was detected. 

Nitrides were most likely obtained due to the expe-
riment being conducted in open air, which may ex-
plain the increased oxygen content compared to the 
original samples. Figures 3 and 4 show electron mi-
croscopic images of sample #1, obtained at ×45 and 
×300 magnification, respectively. The sample's micro-
structure demonstrates a non-uniform distribution of 
components: individual titanium dioxide aggregates, 
inclusions of iron particles, and graphite-rich areas are 
observed. In Figure 3, at higher magnification, a more 
detailed particle surface morphology becomes notice-
able — a pronounced granular structure in the oxide 

Fig. 1. SEM image of technical iron powder.  
Magnification ×100, accelerating voltage 30 kV, 
working distance 14.5 mm 
 

Fig. 2. Experimental scattering patterns of (a) iron 
powder and (б) titanium dioxide powder after pulsed 
heating. 
 



phases and lamellar forms in the graphite, which is 
characteristic of its crystal lattice.  

 

 

 
A comparison of three prepared samples with vari-

ous titanium dioxide contents (50, 60, and 70%) 
showed that growing the TiO2 content increased the 
homogeneity of the oxide distribution in the matrix. 
However, at a concentration of 70%, localized agglo-
merations were observed, reducing the homogeneity 
of the mixture. 

X-ray diffraction analysis of the samples was per-
formed using a ДРОН-6 diffractometer and Cu-Kα 
radiation. The integral scan angles were 2°–145° with 
a step of 0.05°. 

The scattering pattern (Fig. 5) shows a slight back-
ground from the amorphous carbon component. Qua-
litative analysis performed using the QUAL software 
revealed a small presence of iron carbide and carbon 
in the sample. The latter has a hexagonal lattice. 

 

Figure 6 shows a qualitative comparison of the dif-
fraction data for the iron carbide model and the expe-
rimental sample. As can be seen from the position and 
visual coincidence of the peaks, we can conclude that 
the sample contains a crystalline phase of iron car-
bide. 

 

 

CONCLUSIONS 

Both iron carbides and iron nitrides were obtained 
during fast Joule heating, indicating that the required 
temperatures for diffusion and phase transformations 
were reached. The presence of the phases is confirmed 
by energy dispersive X-ray analysis of SEM images, 
which revealed the presence of characteristic elements 
— Fe, C, and N. Furthermore, calculation of relative 
concentrations in the PDWin program demonstrated  
a match between the experimental diffraction peaks 
and the theoretical bar diagrams of the corresponding 
phases. Achieving high temperatures in milliseconds, 
coupled with rapid cooling, allows for the stabilization 
of metastable compounds and the production of the 
desired compounds. 

 
 

 
 
 

 
 

 
 
 

 

Fig. 5. X-ray scattering pattern of a sample. 
 
 

Fig. 6. Comparison of the bar diagram of the fitted 
curve and the experimental one. 
 
 

Fig. 3. Sample No. 1, titanium dioxide, iron, graphite 
at ×45 magnification, working distance 14.6 mm, 
accelerating voltage 30 kV. 
 
 

Fig. 4. Sample No. 1, titanium dioxide, iron, graphite 
at ×300 magnification, working distance 14.6 mm, 
accelerating voltage 30 kV. 
 
 


