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Во многих промышленных процессах переработки или получения органических соединений часто используются катализаторы на основе никеля, вследствие его высокой способности разрушать связь С-Н и дешевизны [1]. Носителями для частиц металла обычно являются Al2O3 и цеолиты, реже - шпинели, в частности, наиболее термически устойчивая MgAl2O4. В последнее время катализаторы получают также восстановлением твердых растворов на основе NiAl2O4. При этом частицы никеля частично мигрируют на поверхность оксида, образуя более устойчивую структуру, чем в случае механического нанесения металла на носитель. Недостаток никелевых катализаторов заключается в склонности к коксованию, приводящей к ухудшению каталитических свойств. Ослабить негативный эффект возможно при увеличении содержания магния в прекурсоре состава (Ni,Mg)Al2O4. Известно, что при этом повышается термическая устойчивость соединения, но каталитическая активность может уменьшаться [2]. В научных работах рассмотрены свойства катализаторов на основе шпинелей с различным содержанием никеля и магния [2,3], однако при этом практически не изучались процессы их получения. В связи с этим целью этой работы является криохимический синтез сложных оксидов состава NixMg1-xAl2O4 (0 ≤ x ≤ 1) и изучение характера и условий их восстановительного разложения.
Синтез образцов NixMg1-xAl2O4 проводили с помощью модифицированного криохимического метода [4]. Солевые прекурсоры прокаливали на воздухе при T = 600 - 1200 ºC в течение 4 часов. По данным РФА установлено, что во всей области составов  однофазные образцы можно получить только при T1100˚C. Кристаллическую структуру продуктов синтеза уточняли методом Ле Бейля по данным порошковой рентгеновской дифракции. По данным растровой электронной микроскопии, порошки полученных соединений состоят из агрегированных кристаллитов микронного размера.
Анализ процессов восстановительного разложения NixMg1-xAl2O4 проводили методом ТПВ в смеси Ar/10%H2 c использованием ТГ-ДТГ. Установлено, что последовательность и характер процессов восстановления исследуемых твердых растворов существенно зависят от их состава. В присутствии водорода при 700-850˚С NiAl2O4 претерпевает полное разложение на металлический никель и Al2O3. Восстановление замещенных шпинелей NixMg1-xAl2O4 (х ≠ 0, 1) протекает в две стадии, при этом продуктами реакции являются металлический никель и оксидная фаза со структурой шпинели. Анализ микроструктуры продуктов восстановления NixMg1-xAl2O4 в водороде показал, что полученные композиты состоят из плотных оксидных кристаллитов, на поверхности которых располагаются частицы нанометрового размера, по-видимому, относящиеся к металлическому никелю.
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