Аэрогели простых и смешанных оксидов в системе Al2O3-TiO2
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Аэрогели – продукт замещения жидкой фазы в структуре геля на газообразную. В то время как большая часть внимания традиционно уделяется аэрогелям на основе SiO2, аэрогели на основе оксидов металлов также заслуживают пристальное внимание, в частности, смешанные аэрогели.
Al2O3 аэрогели находят применение как высокотемпературные теплоизоляторы [1], катализаторы [2]. TiO2 аэрогели чаще всего рассматривают как перспективные фотокатализаторы для очистки воды, воздуха [3].
Ранее смешанные аэрогели Al2O3-TiO2 получали из алкоксидов этих металлов [4], либо только один из металлов был в виде неорганической соли [5], либо путем согелирования в присутствии ПАВ [6]. Однако аэрогели Al2O3-TiO2 до сих пор  не были синтезированы только из неорганических прекурсоров путем эпоксид-индуцированного золь-гель метода, который отличается простотой и возможностью получения более гомогенных материалов.
Целью нашей работы была разработка методики синтеза аэрогелей Al2O3-TiO2 из неорганических солей путем эпоксид-индуцированного гелеобразования.
Были синтезированы образцы состава xAl2O3-(1-x)TiO2, где x=0, 0.1, 0.2, 0.5, 1. Так, образец аэрогеля Al2O3-TiO2 с мольной долей TiO2 50% был синтезирован следующим образом: в 20 мл ДМФА было по капле растворено 0,51 мл TiCl4​, затем 1 мл H2O при перемешивании. Через 5 минут в раствор было добавлено 2 г Al(NO3)3* H2O. После полного растворения соли в смесь постепенно было добавлено 8,76 мл пропиленоксида. Время гелирования составило 15 минут. Полученный лиогель был оставлен на 24 часа при комнатной температуре для старения. После промывки 2-пропанолом для полного удаления воды, образцы были высушены в токе СКФ CO2.

Определение величины удельной площади поверхности аэрогелей осуществляли методом низкотемпературной адсорбции азота с использованием анализатора АТХ-06 (КАТАКОН, Россия). 

Рентгенофазовый анализ (РФА) проводили на дифрактометре Bruker D8 Advance (CuKα-излучение) при скорости вращения гониометра 5°2θ/мин.

Микроморфологию и элементный анализ анализировали с помощью РЭМ Carl Zeiss NVision40, оснащенного рентгеноспектральным детектором Oxford X-Max, при ускоряющем напряжении 1 и 20 кВ соответственно и увеличении 100000.
Аэрогели Al2O3-TiO2 отличаются малой плотностью (0,10-0,15 г/см3), высокой площадью поверхности (300-750 м2/г), средним объемом пор (0,25-0,35 см3/г) ренгеноаморфны и обладают однородной сетчатой микроструктурой с равномерным распределением Al и Ti по поверхности.
Таким образом, разработана методика синтеза аэрогелей Al2O3-TiO2 с высокой удельной площадью поверхности и объемом пор.
Работа выполнена в рамках проекта РФФИ 18-29-06014.
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