Получение сложных оксидов La1-xSrxFeO3 гидротермальным методом в условиях микроволнового нагрева
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Оксиды cо структурой перовскита находят широкое применение в области гетерогенного катализа, где одной из актуальных реакций является каталитическое разложение закиси азота (N2O). Экологичным методом синтеза перовскитоподобных оксидов является микроволновый, который также улучшает каталитические свойства в случае LaFeO3 [1]. Несмотря на перспективы получения еще более каталитически активных образцов катионным допированием [2], нет литературных данных о синтезе образцов La1-xM xFeO3 микроволново-гидротермальным методом.
В ходе данной работы были синтезированы и исследованы образцы состава La1-xSrxFeO3 (xтеор=0.00-0.50) гидротермально-микроволновым методом. В основу синтеза легла ранее предложенная методика получения LaFeO3 [1]. Понижением рабочей мощности СВЧ-установки с 900 до 300 Вт решена проблема температурных перепадов в исходной методике получения LaFeO3. Также был повышен выход продукта путем двукратного увеличения степени заполнения гидротермальной ячейки.
По окончании синтеза образцы подвергались ультразвуковой очистке в растворе 0.5 М HNO3, затем - в дистиллированной H2O. Отдельно исследована серия образцов, промытая после синтеза только с H2O (дист.). В этом случае с помощью рентгенофазового анализа (РФА) установлено присутствие примесных фаз Fe2O3, LaCO3OH и SrCO3, образование которых мешает получению допированных образцов рассчитанной стехиометрии. Так, согласно результатам энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии (ЭРС), степень допирования во всех образцах не превышает 0.1.
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Рис. 1. Микрофотографии СЭМ промытых с 0.5 М HNO3 образцов 
La1-xSrxFeO3 при (1) x=0.00 (2) x=0.05 (3) x=0.20 (4) x=0.50
Уменьшение количества мочевины в реакционной среде привело к значительному снижению выхода и, по данным сканирующей электронной микроскопии и ЭРС, неоднородному распределению металлов в образцах. С повышением концентрации минерализатора KOH наблюдается рост кристаллитов.
Проведено сравнение каталитических свойств полученных образцов в отношении реакции разложения закиси азота.
Работа выполнена при поддержке Министерства науки и высшего образования РФ (грант 075-15-2021-591).
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