Влияние концентрации исходного раствора на порошки алюмината цинка, полученные методом спрей пиролиза
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Функциональные порошки алюмината цинка (ZnAl2O4) со структурой шпинели являются очень востребованными в катализе, сенсорике и энергетике благодаря своей высокой удельной поверхности и термической стабильности [1]. Отдельный интерес вызывают полые сферические частицы, так как обеспечивают более эффективный массоперенос, благодаря своей архитектуре. Характеристики у таких материалов часто зависят от концентрации прекурсоров при спрей пиролизе, которая определяет морфологию и дисперсность получаемых порошков, влияя на массу вещества в капле и формирование частиц. Целью данной работы является исследование влияния концентрации исходного раствора в диапазоне от 5 % до 25 % на стрктурные и морфологические свойства порошка ZnAl2O4, которые был синтезирован методом спрей пиролиза [2].
Для синтеза порошков были приготовлены растворы из кристаллогидратов нитратов цинка (Zn(NO3)2·6H2O) и алюминия (Al(NO3)3·9H2O) концентрациями 5 %, 10 %, 15 %, 20 %, 25 %, расчет велся по массе безводной соли без учета гидратированной воды. Порошок был получен ультразвуковым спрей пиролизом при 900 °С в трубчатой печи, кварцевый реактор которой имеет габариты L = 510 мм, d=28 мм, при скорости воздушного потока 0,67 м/с. Порошок улавливался фильтром, а отходящие газы NO2 нейтрализовались в абсорбционных колбах. Далее порошок прокаливался в муфельной печи для определения потерь при прокаливании. Для проведения микроструктурного и элементного анализов использовался сканирующий электронный микроскоп Vega 3 с приставкой Oxford Instruments X-Act. Фазовый состав исследовался на дифрактометре Дифрей 401, а распределение частиц на анализаторе Bettersizer ST.
Было установлено, что во всех полученных порошках частицы преимущественно имеют сферическую форму с полой структурой, что обусловлено образованием оболочки при испарении растворителя с поверхности капли. Сравнительный анализ показал, что увеличение концентрации раствора приводит к росту размера частиц: наиболее мелкие образуются при низких концентрациях, у 5 % раствора размеры от 0,05 мкм до 4,07 мкм, тогда как при высоких концентрациях размер увеличивается у 25 % раствора от 0,21 мкм до 5,74 мкм размеры определялись методом лазерной дифракции, погрешность измерений в пределах 1%. Потери при прокаливании показывают, что концентрация влияет на завершенность термических процессов, так как при низких концентрациях они достигают около 6,4 %, а при высоких доходят до 12.7%. Фазовый анализ показал образование стабильной шпинели ZnAl2O4, без образования посторонних фаз. Полученные результаты показывают, что концентрация исходного раствора является одним из важнейших технологических параметров, с помощью которого можно управлять геометрией и дисперсностью частиц за счет изменения количества вещества в распыляемой капли, при этом сохраняя стабильную структуру шпинели и химического состава ZnAl2O4.
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