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КРИТИЧНА ЛИ СВЕРХКРИТИЧЕСКАЯ? О ВЫБОРЕ ТЕМПЕРАТУРЫ 
СУШКИ ДЛЯ СИНТЕЗА АЭРОГЕЛЕЙ SiO2
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Выполнен детальный анализ структуры материалов на основе SiO2, получаемых сушкой при темпе-
ратурах от 85 до 265°С лиогелей SiO2, синтезированных гидролизом тетраэтоксисилана. Установле-
но, что условия сушки не оказывают значимого влияния на удельную площадь поверхности SiO2, во
всех случаях она составляет ∼1000 м2/г. Увеличение температуры сушки приводит к монотонному
увеличению среднего размера и удельного объема пор, при этом при высоких температурах сушки
возрастает вклад крупных мезопор (>20 нм) в общую пористость материала. Температура сушки
оказывает существенное влияние на степень и характер агрегации индивидуальных частиц SiO2.
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ВВЕДЕНИЕ

Аэрогели на основе SiO2 являются уникальны-
ми материалами, характеризующимися высокой
пористостью (до 99% и более), удельной площа-
дью поверхности (∼1000 м2/г), низкой тепло- и
звукопроводностью, что обеспечивает широкие
возможности их практического применения в со-
ставе сорбентов, катализаторов, а также кон-
струкционных материалов для тепло- и звукоизо-
ляции [1–6].

Со времени синтеза Кистлером в 1931 г. перво-
го аэрогеля [7] разработан целый комплекс под-
ходов к синтезу аэрогелей и аэрогелеподобных
материалов различного химического состава: ок-
сидных соединений металлов, органических по-
лимеров, углерода и др. [4, 8–14]. Наиболее часто
аэрогели (в особенности металлооксидные аэро-
гели) получают с использованием золь-гель тех-
нологии с последующей сверхкритической суш-
кой, обеспечивающей удаление растворителя из

матрицы с минимальной усадкой материала [9].
Принято считать, что использование сверхкрити-
ческой сушки позволяет избежать появления гра-
ниц раздела жидкость–твердое тело и минимизи-
ровать капиллярные силы, приводящие к возник-
новению в гелях значительных механических
напряжений, приводящих к их разрушению.

Cверхкритическую сушку лиогелей принято
подразделять на низкотемпературную и высоко-
температурную. В качестве сверхкритических
сред для реализации низкотемпературной сверх-
критической сушки наиболее часто используют
диоксид углерода (критическая температура
31°C, критическое давление 7.3 МПа), а для реа-
лизации высокотемпературной сверхкритиче-
ской сушки – низшие алифатические спирты, та-
кие как метанол, этанол, изопропанол (значения
критической температуры 240, 243, 235°С, значе-
ния критического давления 7.9, 6.3, 4.7 МПа соот-
ветственно). В качестве сверхкритических сред
для синтеза металлооксидных аэрогелей нами

УДК 546.284-31+54-168:544.032.4

НЕОРГАНИЧЕСКИЕ МАТЕРИАЛЫ
И НАНОМАТЕРИАЛЫ



ЖУРНАЛ НЕОРГАНИЧЕСКОЙ ХИМИИ  том 65  № 2  2020

КРИТИЧНА ЛИ СВЕРХКРИТИЧЕСКАЯ? О ВЫБОРЕ ТЕМПЕРАТУРЫ СУШКИ 253

были предложены и другие органические соеди-
нения, в том числе простые и сложные эфиры
[15–18] и перфторированные спирты [19]. Ана-
лиз литературы показывает, что практически во
всех случаях при синтезе аэрогелей выбор темпе-
ратуры сверхкритической сушки обусловлен вы-
бором растворителя, и сушку проводят при тем-
пературах, заведомо превышающих его критиче-
скую температуру. Имеющиеся данные о
влиянии условий удаления растворителя из лио-
гелей в докритических условиях на структуру по-
лучаемых из них аэрогелей являются крайне
фрагментарными (например, работы Киркбира
с соавт. [20, 21]).

В последнее время значительное распростра-
нение получил метод сушки лиогелей при атмо-
сферном давлении (так называемый ambient pres-
sure drying), не требующий использования специ-
ального оборудования (автоклавов и систем
контроля давления), необходимого для проведения
сушки при повышенных температурах и давлениях
[14, 22–24]. В то же время реализация данного под-
хода сопряжена с определенными синтетическими
сложностями: необходимостью многоступенчатой
замены растворителя, упрочнения металлооксид-
ной матрицы геля, увеличения продолжительно-
сти процесса удаления растворителя и т.д.

Ранее мы отмечали, что сушка лиогелей SiO2 в
этаноле и гексафторизопропаноле при темпера-
турах несколько ниже критической для соответ-
ствующего растворителя (210°С для этанола и
160°С для гексафторизопропанола при значениях
критических температур для этих веществ 240 и
190°С соответственно) приводит к получению
аэрогелей, характеризующихся удельной площа-
дью поверхности, не меньшей, чем при использо-
вании сверхкритической сушки [25]. Полученные
результаты, по нашему мнению, открывают путь к
созданию новых энергосберегающих и экспресс-
ных методов получения функциональных и кон-
струкционных материалов на основе аэрогелей.

Целью настоящей работы является детальный
анализ структуры аэрогелей SiO2, получаемых
сушкой в докритических и сверхкритических
условиях в широком температурном интервале
(от 85 до 265°С) с использованием изопропанола
в качестве сверхкритического флюида.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Синтез лиогелей SiO2 проводили следующим

образом: 9 мл тетраэтоксисилана (0.0405 моль,
98%, Sigma-Aldrich) растворяли в 7.05 мл этанола
(0.121 моль, ос. ч., Химмед), затем к полученному
раствору добавляли разбавленную плавиковую
кислоту, приготовленную смешением 2.85 мл ди-
стиллированной воды (0.162 моль) и 0.081 мл
40 мас. %-ного водного раствора HF (0.00165 моль,

puriss. p.a., Sigma-Aldrich). Полученную смесь пе-
ремешивали в течение нескольких секунд, пере-
носили равными порциями в полипропиленовые
контейнеры и выдерживали в течение 24 ч при
комнатной температуре для формирования и
“старения” лиогелей. Полученные лиогели про-
мывали изопропанолом (ос. ч., Химмед) один раз
в сутки в течение 5 сут для удаления этанола и
продуктов гидролиза тетраэтоксисилана.

Сверхкритическую сушку лиогелей проводили
при температурах 85, 145, 175, 205, 235 или 265°С
(критическая температура изопропанола 235°С).
Для этого лиогели из полипропиленовых контей-
неров переносили в стеклянные пробирки, до-
бавляли в них изопропанол (16–18 мл) так, чтобы
лиогель полностью находился под слоем раство-
рителя, и помещали пробирки в автоклавы емко-
стью 40 мл. Автоклавы нагревали до заданной тем-
пературы в течение 1.5–2 ч. По достижении необхо-
димой температуры давление в нагретом автоклаве
постепенно понижали до атмосферного, автоклав
вакуумировали при давлении 15–20 мм рт. ст. в те-
чение 10 мин, после чего охлаждали до комнатной
температуры и вскрывали.

Рентгенофазовый анализ образцов проводили
на дифрактометре Bruker D8 Advance (CuKα-излу-
чение) в диапазоне углов 2θ 10°–80° (с шагом
0.02° и выдержкой 0.3 с/шаг).

Термогравиметрический и дифференциаль-
ный термический анализ проводили с помощью
совмещенного ТГА/ДСК/ДТА анализатора TA
Instruments SDT Q-600 в режиме линейного на-
грева до 1200°С (скорость нагрева составляла
5 град/мин до температуры 500°С и 10 град/мин
до 1200°С) в токе синтетического воздуха
(250 мл/мин). Масса навесок составляла 10–30 мг.

Микроструктуру образцов анализировали с ис-
пользованием растрового электронного микро-
скопа высокого разрешения Carl Zeiss NVision 40
при ускоряющем напряжении 1 кВ и увеличении
до ×100000.

Анализ текстурных характеристик материалов
выполняли методом низкотемпературной ад-
сорбции азота с использованием анализатора
QuantaChrome Nova 1200e. Перед измерениями
проводили дегазацию образцов при 90°C в вакуу-
ме в течение 17 ч. Удельную площадь поверхности
образцов (SБЭТ) определяли с помощью модели
Брюнауэра–Эммета–Теллера по семи точкам в
диапазоне парциальных давлений азота P/P0
0.07–0.25. Распределение пор по размерам осу-
ществляли путем анализа десорбционных ветвей
полных изотерм адсорбции-десорбции (в диапа-
зоне парциальных давлений азота 0.01–0.99) с ис-
пользованием моделей Барретта–Джойнера–Ха-
ленды (БДХ) и по методу оценки функционала
плотности (ТФП, равновесная модель нелокаль-
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ного функционала плотности для цилиндриче-
ских пор).

Измерения малоуглового рассеяния нейтрон-
ного излучения (МУРН) проводили при комнат-
ной температуре на дифрактометре Yellow subma-
rine исследовательского реактора Budapest Re-
search Reactor (BRR) Будапештского нейтронного
центра (Венгрия) с использованием двух длин
волн нейтронов (λ = 0.46 и 1.2 нм) и двух расстоя-
ний образец–детектор (1.33 и 5.6 м), которые обес-
печивали измерение интенсивности рассеяния в
диапазоне переданных импульсов 4.2 × 10–2 нм–1 <
< q < 3.8 нм–1, где q = 4πλ–1sin(θ/2) (θ – угол рас-
сеяния). Рассеянные нейтроны регистрировали с
помощью двухмерного позиционно-чувствитель-
ного газового детектора (BF3, 64 × 64 ячейки, раз-
мер ячейки 1 × 1 см). Для измерений предвари-
тельно перетертые аэрогели помещали в кварце-
вые кюветы (длина оптического хода 1 мм).
Насыпную плотность ρН порошков определяли
как отношение их массы к объему. Корректиров-
ку исходных экспериментальных данных прово-
дили по стандартной методике [26] с учетом фона
зала, рассеяния установкой и измерительной
ячейкой. Полученные двумерные спектры азиму-
тально усредняли с учетом эффективности детек-
тора и насыпной плотности образца. Для обра-
ботки данных использовали программное обес-
печение BerSANS [27].

Анализируемую в настоящей работе интенсив-
ность МУРН IS(q) определяли как

(1)

где M – счет монитора; I0(λ) – интенсивность
нейтронного излучения на образце; ΔΩ – телес-
ный угол, занимаемый детектором из позиции об-

разца; ε(λ) – эффективность детектора;  –

дифференциальное макроскопическое сечение
рассеяния (см–1); TS – коэффициент пропуска-

ния, равный TS =  = exp(–ΣLS), где Σ = σS + σa –

интегральное сечение, включающее ядерное рас-
сеяние σS и поглощение σa; LS – толщина образца.

Абсолютные значения дифференциального се-

чения малоуглового рассеяния нейтронов 

были получены нормированием эксперименталь-
ных данных на сечение некогерентного рассея-
ния слоем воды толщиной 1 мм:

(2)

где IW(q) – интенсивность малоуглового рассея-
ния слоем воды толщиной 1 мм; K – параметр,
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значение которого определяется длиной волны
нейтронов и коэффициентом пропускания воды.

Функцию разрешения установки аппроксими-
ровали функцией Гаусса и рассчитывали незави-
симо для каждого измерения по стандартной про-
цедуре [28].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
По данным рентгенофазового анализа, все по-

лученные образцы аэрогелей являются рентге-
ноаморфными, и на соответствующих дифракто-
граммах наблюдается гало с максимумом при 2θ
21°–22°.

По данным термического анализа (рис. 1), тер-
молиз аэрогелей SiO2 при температурах до 1200°С
протекает в три хорошо разделяемые стадии. На
первой стадии (до 200°С) происходит удаление
воды и изопропанола, адсорбированных на по-
верхности пористого материала, на второй стадии
(200–400°С) – удаление химически связанной во-
ды и спирта, а также окисление органических
фрагментов, химически связанных с оксидной
матрицей. На третьей, заключительной стадии
(400–1100°С), сопровождаемой небольшим изме-
нением массы материалов, по-видимому, проис-
ходит удаление остаточного углерода и OH-групп.
Отметим, что величина потери массы на третьей
стадии практически не зависит от условий сушки
аэрогелей SiO2. Сравнение термического поведе-
ния аэрогелей SiO2 позволяет выявить некоторые
закономерности зависимости их состава от усло-
вий сушки. Обращает на себя внимание суще-
ственное различие в величинах относительной
потери массы образцов на первой и второй стади-
ях термического разложения. Это различие одно-
значно указывает на значительное уменьшение
содержания физически связанных молекул воды
и спирта с увеличением температуры сушки лио-
гелей SiO2. Для аэрогеля, полученного при сверх-
критической температуре (265°С), потеря массы
на первой стадии термического разложения со-
ставляет <1%. Напротив, практически линейная
зависимость потери массы образцов на второй
стадии термического разложения от температуры
их сушки (от 8% при 85°С до 21% при 265°С) мо-
жет свидетельствовать об увеличении содержания
химически связанных с оксидной матрицей моле-
кул спирта. Действительно, химическую модифи-
кацию поверхности оксидных аэрогелей в результа-
те их высокотемпературной сушки в присутствии
спиртов и других органических растворителей на-
блюдали ранее [20, 29–31].

На рис. 2 приведены полные изотермы адсорб-
ции–десорбции азота для аэрогелей SiO2, полу-
ченных сушкой в докритических и сверхкритиче-
ских условиях. Из полученных данных следует,
что с увеличением температуры сушки происхо-
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дит незначительное уменьшение удельной пло-
щади поверхности аэрогелей, о чем свидетель-
ствует снижение положения адсорбционных вет-
вей полных изотерм в области парциальных
давлений азота до P/P0 ≈ 0.6. Напротив, удельный
объем пор закономерно увеличивается – наблю-
дается рост абсолютных значений адсорбции в
области высоких парциальных давлений азота.

Все полученные изотермы характеризуются
выраженным капиллярно-конденсационным ги-
стерезисом и относятся к IV(a) типу по классифи-
кации ИЮПАК [32], соответствуя адсорбции на
мезопористых (содержащих поры диаметром 2–
50 нм) материалах. Отметим, что точки смыкания
адсорбционных и десорбционных ветвей полных
изотерм (и положение петель гистерезиса) зако-
номерно сдвигаются в область больших парци-
альных давлений при увеличении температуры
сушки аэрогелей SiO2, что однозначно указывает
на увеличение размера пор в получаемых матери-
алах. Для аэрогелей, высушенных при различных
температурах, также несколько различается фор-
ма петель гистерезиса. Так, для аэрогеля SiO2, по-
лученного сушкой при 85°С, форма петли гисте-
резиса практически полностью соответствует
классическому типу H2(a), характерному для по-
ристых материалов, содержащих бутылкообраз-
ные поры с широким распределением диаметров
горлышек пор по размерам [32]. Увеличение тем-
пературы сушки приводит к приближению фор-
мы петель гистерезиса к типу H3, характерному
для материалов, преимущественно содержащих
макропоры.

Обработка полных изотерм адсорбции-де-
сорбции азота в рамках модели БДХ позволила

получить распределения пор по размерам, приве-
денные на рис. 3а. Из этих распределений следует
наличие заметного количества микропор в полу-
ченных материалах, однако этот вывод противо-
речит результатам обработки полных изотерм в
рамках t-метода, указывающим на практически
полное отсутствие микропор в образцах. В связи с
этим, а также с учетом рекомендаций компании
Quantachrome Instruments [33, 34], для корректно-
го определения распределения пор по размерам
представляется необходимым использовать мо-
дели, основанные на теории функционала плот-
ности (рис. 3б). Полученные в рамках модели
ТФП распределения пор по размерам удовлетво-
рительно соответствуют выводам, сделанным на
основании анализа полных изотерм адсорбции-
десорбции азота.

Вне зависимости от модели, использованной
для построения распределения пор по размерам,
из рис. 4 следует, что увеличение температуры
сушки лиогелей приводит к закономерному сме-
щению максимума на распределении пор по раз-
мерам в область больших размеров мезопор. Кро-
ме того, наблюдается возникновение и постепен-

Рис. 1. Данные термогравиметрического анализа
аэрогелей SiO2, полученных сушкой в изопропаноле
при 85 (1), 145 (2), 175 (3), 205 (4), 235 (5), 265°С (6).

40

50

90

100

80

70

60

0 600400200 800 1000 1200

Δm
/m

0,
 %

t, °C

1
2
3
4
5
6

Рис. 2. Полные изотермы адсорбции–десорбции азо-
та для аэрогелей SiO2, полученных сушкой в изопро-
паноле при 85 (1), 145 (2), 175 (3), 205 (4), 235 (5) и
265°С (6). На рисунке приведены адсорбционные
(Адс.) и десорбционные (Дес.) ветви полных изотерм.
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ное увеличение количества крупных мезопор
(диаметром >20 нм).

Результаты определения текстурных характе-
ристик аэрогелей SiO2, полученные из анализа
полных изотерм адсорбции-десорбции азота с ис-
пользованием моделей БЭТ, БДХ и ТФП, обоб-
щены в табл. 1, из которой видно, что значения
удельной площади поверхности для всех образ-
цов различаются незначительно и остаются до-
статочно высокими при сушке во всем диапазоне
температур – около 1000 м2/г. Удельный объем
пор с увеличением температуры сушки от 85 до
265°С закономерно увеличивается примерно в
2.5 раза. Также обращает на себя внимание суще-
ственное уменьшение насыпной плотности по-
рошкообразных аэрогелей с увеличением темпера-

туры их сушки. Так, для материалов, высушенных
при температурах 85 и 265°С, соответствующие ве-
личины различаются более чем в 4 раза.

Зависимость пористой структуры диоксида
кремния от температуры сушки подтверждается
данными растровой электронной микроскопии
(рис. 4). Из полученных данных следует, что уве-
личение температуры сушки приводит к появле-
нию в материале относительно крупных пор (50–
200 нм).

В целом, анализ полученных данных показы-
вает, что сушка лиогелей SiO2 в выбранном широ-
ком температурном интервале (в том числе при
температурах значительно ниже критической для
изопропанола) позволяет получать мезопористые

Рис. 3. Распределения пор по размерам для аэрогелей SiO2, полученных сушкой в изопропаноле при 85 (1), 145 (2), 175
(3), 205 (4), 235 (5), 265°С (6), построенные в результате обработки полных изотерм адсорбции–десорбции азота в рам-
ках модели БДХ (а) и ТФП (б).
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Таблица 1. Текстурные характеристики (насыпная плотность, ρH; удельная площадь поверхности SБЭТ; удель-
ный объем пор Vуд; средний диаметр пор d) аэрогелей SiO2, высушенных в изопропаноле при различных темпе-
ратурах, определенные из анализа полных изотерм адсорбции–десорбции азота с использованием моделей БЭТ,
БДХ и ТФП

* Расчет по модели БДХ из десорбционной ветви полной изотермы адсорбции–десорбции азота. 
** Расчет по равновесной модели ТФП.

Параметр
Температура сушки, °С

85 145 175 205 235 265

ρH, г/см3 0.62 ± 0.03 0.41 ± 0.02 0.34 ± 0.02 0.28 ± 0.02 0.15 ± 0.01 0.14 ± 0.01

SБЭТ, м2/г 1115 ± 65 1060 ± 74 1018 ± 86 949 ± 81 954 ± 95 932 ± 94

Vуд*, см3/г 1.34 1.66 1.80 2.21 3.48 3.83

d*, нм 3.90 5.13 5.65 6.26 7.07 6.29

Vуд**, см3/г 1.15 1.37 1.59 1.86 2.75 2.9

d**, нм 5.48 6.79 7.31 7.87 8.46 8.15
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материалы, характеризующиеся контролируе-
мым распределением пор по размерам, включая
контролируемое содержание крупных мезопор.

На рис. 5 представлены экспериментальные
зависимости дифференциального макроскопиче-
ского сечения dΣ(q)/dΩ малоуглового рассеяния
нейтронов для аэрогелей SiO2, полученных суш-
кой при температурах от 85 до 265°С, из которых
следует, что с увеличением температуры сушки
происходит рост абсолютной величины сечения

рассеяния dΣ(q)/dΩ, свидетельствующий об
уменьшении однородности материалов по ядер-
ной плотности.

Значения показателя степени n, найденные из
наклона прямолинейных участков эксперимен-
тальных зависимостей dΣ(q)/dΩ в двойных лога-
рифмических координатах, находятся в диапазоне
от 2.14 до 2.61 (табл. 2), что соответствует рассея-
нию на объектах, структура которых сформирова-
на в результате массово-фрактальной агрегации

Рис. 4. Данные растровой электронной микроскопии аэрогелей SiO2, полученных сушкой в изопропаноле при 85 (а),
145 (б), 175 (в), 205 (г), 235 (д), 265°С (е).
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частиц и имеет фрактальную размерность 2.14 ≤
≤ DM = n ≤ 2.61. Массово-фрактальный характер
агрегации частиц в аэрогелях на основе SiO2 на-
блюдали ранее в работах [25, 35].

Отклонения от степенного закона q–n в зависи-
мостях dΣ(q)/dΩ наблюдаются в области и малых,
и больших переданных импульсов q. В области
малых q такое отклонение связано с выходом в ре-
жим Гинье, где рассеяние определяется характер-
ным размером кластеров Rс. Отметим, что в слу-
чае фрактальных систем значение Rс отвечает
верхней границе самоподобия. Анализ результа-
тов рассеяния в режиме Гинье позволил оценить
радиусы гирации и характерный размер класте-

ров Rg и Rс (Rc = Rg [36]) соответственно

(табл. 2).

В области больших q рассеяние определяется
характерным размером rc независимо рассеиваю-
щих индивидуальных частиц, соответствующим
нижней границе самоподобия массово-фракталь-
ных кластеров. Анализ рассеяния в данной обла-
сти позволил получить оценки радиусов гирации и
характерных размеров индивидуальных частиц rg и

rc (для сферических частиц rc = rg [37]).

Учитывая общий вид картины рассеяния, ха-
рактерный для систем с неупорядоченной струк-
турой, содержащей массово-фрактальные кла-
стеры, для описания экспериментальных данных
использовали унифицированное экспоненциаль-
но-степенное выражение [38]:
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Рис. 5. Малоугловое рассеяние нейтронного излуче-
ния на аэрогелях SiO2, полученных сушкой в изопро-
паноле при 85 (1), 145 (2), 175 (3), 205 (4), 235 (5),
265°С (6). Результаты описания экспериментальных
данных по уравнению (3) представлены в виде
сплошных линий.
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Таблица 2. Результаты описания данных малоуглового рассеяния нейтронного излучения, коэффициенты (B, G1,
G0, Iinc) и параметры мезоструктуры (характерные радиусы кластеров Rc и составляющих их индивидуальных ча-
стиц rc; фрактальная размерность DM; степень агрегации Z) для аэрогелей SiO2, полученных сушкой в изопропа-
ноле при различных температурах

Параметр
Температура сушки, °С

85 145 175 205 235 265

G0, см2/г 0.22 ± 0.02 0.21 ± 0.03 0.20 ± 0.03 0.24 ± 0.02 0.24 ± 0.05 0.24 ± 0.05

G1, см2/г 1.18 ± 0.05 4.1 ± 0.1 6.3 ± 0.1 9.5 ± 0.3 43.2 ± 0.7 49.3 ± 0.8

B, см2/(г нмn) 0.74 ± 0.07 0.68 ± 0.06 0.65 ± 0.06 0.65 ± 0.05 0.55 ± 0.05 0.60 ± 0.06

Iinc, см2/г 0.08 ± 0.02 0.09 ± 0.01 0.10 ± 0.01 0.10 ± 0.01 0.11 ± 0.01 0.10 ± 0.01

rc, нм 1.2 ± 0.1 1.2 ± 0.1 1.1 ± 0.1 1.1 ± 0.09 1.1 ± 0.09 1.0 ± 0.09
Rc, нм 2.6 ± 0.2 4.6 ± 0.5 5.8 ± 0.6 6.8 ± 0.7 12.1 ± 0.9 12.3 ± 0.9
DM 2.61 ± 0.02 2.53 ± 0.02 2.41 ± 0.02 2.38 ± 0.02 2.17 ± 0.02 2.14 ± 0.02
Z 7 28 49 67 157 184
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где B, G1 и G0 – коэффициенты; Rg и rg – радиусы
гирации верхней и нижней границ самоподобия
массово-фрактальных кластеров соответственно;
n – показатель степени, связанный с характером
агрегации частиц; Iinc – константа, обусловлен-
ная некогерентным рассеянием на атомах водо-
рода. Для получения окончательных результатов
выражение (3) сворачивали с функцией разреше-
ния установки и обрабатывали по методу наи-
меньших квадратов. Результаты обработки пред-
ставлены на рис. 5 и в табл. 2.

Из данных, приведенных в табл. 2, следует, что
размер индивидуальных частиц (2rc) SiO2 практи-
чески не зависит от условий сушки и остается
равным 2–2.5 нм, что удовлетворительно соот-
ветствует полученным нами ранее данным [25].
Напротив, с увеличением температуры сушки на-
блюдается закономерное увеличение размеров
кластеров индивидуальных частиц (и степени аг-
регированности Z), а также уменьшение их фрак-
тальной размерности. Данное наблюдение хоро-
шо соотносится с представлениями о химических
процессах, протекающих в ходе обработки лиоге-
лей SiO2 в полярных растворителях, в том числе в
условиях сверхкритической сушки, – обратимой
переконденсации частиц SiO2, приводящей к
укрупнению агрегатов и увеличению однородно-
сти их структуры [39].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Впервые исследовано влияние температуры
сушки лиогелей SiO2 в среде изопропанола (в диа-
пазоне температур 85–265°С) на структуру полу-
чаемых материалов. Сушка лиогелей как в сверх-
критических, так и в докритических условиях
позволяет получать материалы с высокой удель-
ной площадью поверхности (∼1000 м2/г) и удель-
ным объемом пор (1–4 см3/г). Увеличение удель-
ного объема пор при увеличении температуры
сушки лиогелей происходит за счет увеличения
содержания крупных мезопор (>20 нм). С увеличе-
нием температуры сушки аэрогелей SiO2 происхо-
дит некоторое изменение их структуры, что отража-
ется в увеличении степени агрегированности инди-
видуальных частиц и размера состоящих из них
кластеров (от 5 нм при 85°С до 25 нм при 265°С) и
уменьшении массово-фрактальной размерности
кластеров (от 2.6 при 85°С до 2.1 при 265°С).
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