Микроструктура и механические свойства микросфер диоксида титана
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Материалы на основе диоксида титана перспективны для применения в высокоэффективной жидкостной хроматографии. В этой области применения они должны обладать сферической морфологией частиц при среднем диаметре микросфер 1-5 мкм и среднеквадратичном отклонении не более 30%.
Ранее в нашей группе были получены частицы, удовлетворяющие требованиям к размерам сорбентов. Проведенные испытания показали низкую эффективность, вероятной причиной которой является малый размер пор (диаметр 2 нм). Гидротермальная обработка привела к увеличению диаметра пор до 10 нм. Однако в процессе испытаний произошло закупоривание колонки, что говорит о потере прочности частиц.
Таким образом, целью данной работы является изучение микроструктуры и механических свойств микросфер оксида титана, полученных с использованием различных методов обработки.

Сферические частицы оксида титана были синтезированы гидролизом бутилата титана в водно-этанольной смеси. Был проведен отжиг частиц при различных температурах и гидротермальная обработка. Часть гидротермально обработанных частиц была также подвержена последующему отжигу. Частицы были исследованы методами растровой электронной микроскопии, рентгенофазового анализа, пикнометрии, низкотемпературной сорбции азота, малоуглового рентгеновского рассеяния, просвечивающей электронной микроскопии.
Механические испытания проводились в колонне просвечивающего электронного микроскопа Zeiss Libra 200MC при помощи пикоиндентора Hysitron PI-95. Для проведения испытаний частицы были осаждены на кремниевую подложку, сечение которой представляет из себя трапецию с шириной основания – 1 мкм. Предварительные испытания оказались неудачными из-за сильного дрейфа. Было написано программное обеспечение для получения количественной информации из видео процесса индентирования: перемещение индентора, размеры частицы и контактных пятен. Сравнении данных индентора и видео позволило находить функцию дрейфа и делать её программный вычет. В рамках приближения задачи Герца были получены значения пределов упругости и модуля юнга исследуемых частиц. Предел упругости гидротермально обработанных частиц оказался в 2 раза ниже, чем у аморфных и отожженых. Характер разрушения аморфных частиц – вязкий, в то время как отожженых частиц – хрупкий.
