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Аэрогели – название класса очень легких материалов с высокой площадью поверхности, пористостью и объемом пор; применяются в качестве теплоизоляторов, сорбентов и носителей катализаторов. Цель этой работы – получение полимерного аэрогеля с контролируемой пористостью путем удаления SiO2-матрицы из композита SiO2-гель/полимер этоксилат триметилпропанон триакрилата (ETPTA).
Для синтеза ИАГ использовался золь SiO2 (мольное соотношение MeOH:TEOS:H2O = 3:1:3 (метиловый спирт, тетраэтоксисилан и вода, подкисленная HCl до pH 5.6) и трифункциональный мономер ETPTA с добавленными 2%масс. фотоинциатора HMPP (2-гидрокси-2-метил-1-фенил-1-пропанона). x мл золя смешивали с (2-x) мл ETPTA и гелировали в 2 мл мед. шприце, добавив 15 мкл 2%об. водного NH4OH. Для получения ИАГ ETPTA в геле полимеризовали, облучая образцы в течение 2 часов в УФ-камере Bio-link Crosslinker BLX-312 (λex = 312 нм, P = 36 Вт, Германия), затем удаляли темплат, дважды промывая образец в 50 мл 9%об. р-ра HF в течение суток. Затем дважды заменяли растворитель на 100 мл деионизованной воды и трижды на 20 мл изопропанола. Наконец, образцы сушили в сверхкритическом CO2 (Pcr = 73.8 Бар, Tcr = 31 °C) при 150 Бар и 50 °С в течение 3 часов. В качестве образцов сравнения получали аналогичные SiO2-аэрогели, которые будем называть неинвертированными аэрогелями (НАГ). Для этого из гелей с мономером вымывали ETPTA, трижды промывая образцы 20 мл ацетона в течение суток, затем растворитель трижды меняли на 20 мл IsOH и сушили образцы аналогично ИАГ.
ИК спектры образцов ИАГ и НАГ подтверждают формирование в них полимерной и SiO2 матрицы, соответственно. В образцах ИАГ виден очень сильный пик при 1728 см-1, соответствующий колебаниям эфирной карбонильной группы в ETPTA и два пика при 2877 и 2917 см-1, соответствующие валентным колебаниям метильной и метиленовой групп полимера. Эти пики отсутствуют в спектре НАГ. В спектрах образцов НАГ есть характерные для SiO2-аэрогеля пики при 800, 945 и 1045 см-1, относящиеся, соответственно к валентным Si-O-Si колебаниям, Si-O колебаниям поверхностных Si-OH групп и асимметричным колебаниям Si-O-Si групп в матрице аэрогеля. Таким образом в образце НАГ присутствует, SiO2-матрица, а в образце ИАГ – полимерная матрица ETPTA. В обоих образцах есть небольшие примеси прекурсоров противоположной матриц (SiO2 для ИАГ и ETPTA для НАГ), говорящие о их неполном вымывании из образцов, с чем согласуется рост скелетной плотности для ИАГ при увеличении VSiO2 и уменьшение её для НАГ. Пористость ИАГ сильно зависит от VSiO2: чем меньше в геле было мономера, тем больше пористость образца.
НАГ имеют типичную для SiO2-аэрогелей хлопьеобразную микроструктуру со стабильно большим количеством хорошо различимых пор, а микроструктура ИАГ сильно изменяется с ростом VSiO2: от значительных (сотни нм) промежутков до большого количества частично слившихся друг с другом сферических наночастиц, хаотично образом уложенных в плоскости со случайными порами между ними.
Впервые показана возможность контроля пористости полимерного аэрогеля за счет варьирования объемного соотношения темплатной SiO2-матрицы и полимера на стадии синтеза композита «SiO2-лиогель/органический полимер». Пористость полученных инвертированных аэрогелей варьируется в широких пределах (6 ÷ 70% с предельным теоретическим значением, равным Pmax= 79%).
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