Сравнение спрей пиролиза и химического осаждения при получении порошков системы никель-оксид алюминия
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Актуальность исследования заключается в широком применении системы никель – оксид алюминия (NiAl2O4) в катализе, энергетике и изготовлении термостойких покрытий. Интерес к этому материалу вызывает синергия каталитической активности никеля и термической стабильности матрицы из оксида алюминия. Характеристики этого композитного материала, которые включают дисперсность, фазовый состав и пористость, определяются технологическими параметрами метода синтеза. Целью данной работы является сравнительный анализ влияния методов спрей пиролиза аэрозолей и химического осаждения и их влияния на структуру и свойства получаемых порошков.
Метод исследования основывался на получении порошков из кристаллогидратов нитратов никеля (Ni(NO3)2·6H2O) и алюминия (Al(NO3)3·9H O). Исходные растворы были приготовлены с разными соотношениями компонентов Ni:Al – 25:75, 50:50, 75:25. Спрей пиролиз [1] аэрозоли был проведен при температуре 900 °С в трубчатой печи, что обеспечивало термическое разложение прекурсоров. Во время химического осаждения [2] к раствору добавляли NaOH до достижения pH = 8, после этого выпавшие осадки гидроксидов промывали, центрифугировали, обезвоживали ацетоном и сушили в сушильном шкафу. Микроструктуру и элементный анализ проводили с помощью сканирующего электронного микроскопа Vega 3 с приставкой Oxford Instruments X-Act, фазовый состав определяли на дифрактометре Дифрей-401, а распереление частиц на анализаторе распределения Bettersizer ST.
Результаты исследования показали, что микроструктурный анализ выявил, что при применении метода спрей пиролиза образуются преимущественно сферические частицы, которые имеют полую структуру, в то время как при химическом осаждении появляются мелкодисперсные рыхлые агрегаты. Элементный анализ показал равномерное распределение компонентов в образцах, полученных методом спрей пиролиза, тогда как у порошка после химического осаждения отмечается тенденция к локальной сегрегации никеля и менее однородному смешению компонентов. Рентгенофазовый анализ показал наличие фаз NiO, Al2O3 и шпинели NiAl2O4 в порошке, полученном при пиролизе, а при осаждении у порошков наблюдается большая фазовая неоднородность. Распределение размеров показывает, что при пиролизе диапазон размера частиц составляет от 0,8 до 14,2 мкм, а при осаждении от 0,9 до 12,6 мкм. Сравнение методов дает возможность сделать вывод, что химическое осаждение обеспечивает получение высокодисперсных систем, а спрей пиролиз аэрозолей способствует формированию плотных термостабильных сферических частиц с повышенной степенью структурной и фазовой однородностями. Дальнейшие исследования будут заключаться в изучение структуры и фазового состава порошков NiAl2O4 после термической обработки в атмосфере водорода.
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