Характеристики высокодисперсных ксерогелей ZrO2(Yb2O3) – Al2O3 c ПВП
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Для получения высокодисперсных порошков - прекурсоров керамики используется золь-гель технология, позволяющая варьировать характеристики порошков, например, размер частиц, пор, фазовую однородность, снижение агломерации частиц после обработки. В высушенных ксерогелях, имеющие высокую удельную поверхность, присутствуют элементы кристаллической оксидной структуры и метастабильные соединения. Данные материалы могут быть использованы как альтернатива углеродным сорбентам [1] в качестве эффективных сорбентов для удаления из водной среды ионов тяжелых металлов за счет донорно-акцепторных свойств поверхности [2]. Для получения высокодисперсных оксидных порошков в золь-гель синтез целесообразно вводить структурообразующий компонент (ПАВ или полимер). 
Целью работы являлось определение влияния соотношения оксидов мольного состава 65Zr(3Yb)-35Al и 35Zr(3Yb)-65Al золь-гель синтеза в присутствии поливинилпирролидона на пористость, морфологию, спектральные характеристики.
Гидрогели были получены обратным золь-гель синтезом (ЗГС) с использованием оксихлорида циркония, нитрата алюминия, нитрата иттербия и осадителя NH4OH с добавлением полимера при 10оС. После синтеза длительностью 1 ч гидрогель высушивали при 180оС, часть высушенных образцов прокаливали при 500оС.

 Методом ИК спектроскопии для просушенных при 180оС было установлено преимущественное образование связей Al-O-Zr (полоса поглощения 580 см1) у 65%Zr, с увеличением содержания алюминия до 65% появлялись деформационные колебания AlOOH (п.п. 1068 см1) а также связи Yb-O (п.п. 884 см1). Помимо этого, 65%Al содержит больше адсорбированных на поверхности ионов аммония (3110) и воды (3452 см-1).  Гидроксильный покров (п.п в области 3600-4000 см-1) схож у обоих образцов, наиболее интенсивные пики в этой области 3853 (M-OH), 3743 (M-O-M) см-1.
 

По данным РЭМ было выявлено, что частицы имели низкое значение среднего размера, из-за этого слипались в агрегаты. Для 65%Al, преимущественно содержащий терминальные группы, не наблюдалось после прокаливания резкого уменьшения удельной поверхности. Такое поведение для 65%Zr можно объяснить перестройкой мостиковой связи Al-O-Zr в отдельные терминальные группы. Материал, содержащий гибридную мостиковую группу, имел наибольшее значение удельной поверхности, что может рекомендовать его как перспективный сорбент. 
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Таблица 1. Результаты анализа ксерогелей методом БЭТ и РЭМ�
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Sуд, м2/г�
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Dпор, нм�
Sуд, м2/г�
Dчастиц, нм�
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65Zr�
427�
0,33�
3,1�
175�
6,4�
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65Al�
216�
0,25�
4,7�
200�
7,2�
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