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Золь-гель метод в настоящее время рассматривается как один из наиболее гибких методов получения наноразмерных порошков простых и сложных неорганических соединений. С позиций технологичности и масштабируемости синтеза большой интерес представляет модификация золь-гель метода, которая основана на использовании полимерно-солевых систем. Такой подход дает возможность не только получать ультрадисперсные порошки с равномерным гранулометрическим составом, но и расширяет границы применимости золь-гель синтеза, в том числе для создания сложных оксидных соединений с металл-анионами [1]. 

Цель настоящей работы – изучить влияние вида полимера и солевого компонента на процесс фазообразования в полимер-солевых системах под действием микроволнового (СВЧ) излучения. Солевая составляющая была представлена смесями солей-предшественников эвтектических составов в двух тройных системах CaO – Al2O3 – Y2O3 (tэвт = 1675 °С) и MgO – Al2O3 – Y2O3 (tэвт = 1775 °С) [2], для приготовления указанных смесей использовали только хлориды и только нитраты соответствующих металлов. В качестве полимерной составляющей в работе в форме 10 мас. % водных растворов использовали соединения с различным строением элементарного звена и кислотно-основным поведением: поливиниловый спирт (ПВС), Na-соль карбоксиметилцеллюлозы (Na-КМЦ) и поливинилпирролидон (ПВП). Оценку воздействия СВЧ-излучения на исследуемые составы проводили с использованием ИК-Фурье спектроскопии (ИК), сканирующей электронной микроскопии (СЭМ), рентгенофазового анализа (РФА).

Полученные результаты свидетельствуют о том, что СВЧ-излучение не оказывало заметного воздействия на солевую и полимерную компоненту по отдельности. В ИК-спектрах, снятых с пленок, полученных СВЧ-сушкой исходных полимеров, присутствовали характерные полосы, соответствующие основным структурным и функциональным группам, экспериментальные спектры хорошо согласуются с эталонными (БД SDBSWeb). Исходные солевые смеси также не претерпели заметных изменений: согласно данным РФА, в обеих исследуемых системах образовались стабильные безводные соли, в том числе – термически неустойчивых нитратных составов. При совмещении полимерной и солевой компонент, напротив, отмечено резкое изменение химического и фазового состава композиции под действием СВЧ-излучения. В составах на основе ПВС и Na-КМЦ происходит деструкция полимерных цепей, вплоть до их разрушения; по-видимому, это связано с их высокой связывающей способностью по отношению к ионам металлов и неустойчивостью к кислотному гидролизу. В системе на основе ПВП отмечена лучшая сохранность углеводородных цепей и выделение рентгеноаморфных неорганических осадков; по-видимому, такой эффект связан с присутствием в структуре элементарного звена ПВП сложного заместителя, который также несет в себе функциональную группу с возможностью перераспределения электронной плотности.
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