Синтез композита Fe3O4/C на основе FeCl2∙4H2O и полиакрилонитрила при термообработке на воздухе
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Одной из задач при разработке композиционных материалов на основе полиакрилонитрила (ПАН) и солей переходных металлов является получение контролируемых физико-химических свойств. Такие композиты представляют интерес в решении экологических проблем (загрязнение воды тяжелыми металлами), поэтому создание основ технологии синтеза Fe3O4/C без применения специального оборудования (нагрев на воздухе) является актуальным с технологической и экономической точек зрения.

На УФ-спектрах раствора FeCl2∙4H2O/ПАН/ДМФА были выявлены характерные полосы поглощения: λ1=270 нм, λ2=296 нм, отвечающие соответственно за электронный переход π→π* для групп C≡N в ПАН, за взаимодействие групп C≡N ПАН с ДМФА с последующим образованием комплексных соединений, а также полоса λ3=366 нм, иллюстрирующая образование C=N системы при добавлении соли Fe с дальнейшим их взаимодействием, что также подтверждают ИК-спектры пленок FeCl2·4H2O/ПАН наличием полосы ν=1590 см-1 и увеличением фона в длинноволновой области спектра.

На ИК-спектрах пленки FeCl2·4H2O/ПАН были отмечены интенсивные пики в области ν=1358, 1645 см-1, свидетельствующие о присутствии амидных групп ДМФА, уменьшение и последующее исчезновение которых происходит при нагревании до 120 0С, что в свою очередь подтверждается методом ДСК. Происходит смещение полос ν=1070, 2242, 1590 см-1 в ν=1060, 2214, 1538 см-1 с увеличением температуры пиролиза пленки, что говорит о взаимодействии Fe и C≡N групп. Увеличение температуры термообработки «сглаживает» спектр и уменьшает теплоту ΔH на ДСК-кривых, что является признаком трансформации ПАН в углеродную матрицу для будущих частиц Fe3O4.
Мессбауэровская спектроскопия и рентгенофазовый анализ показали фазы магнетита при 400 ºС, что также определило температуру и время синтеза композита.
Таким образом, композит Fe3O4/C на основе FeCl2·4H2O и ПАН при термообработке на воздухе был успешно синтезирован. Продемонстрированы основные этапы синтеза, а также поведение системы при изменении внешних условий с помощью УФ- и ИК- спектроскопий, дифференциальной сканирующей калориметрии, Мессбауэровской спектроскопии и ренгенофазового анализа.
