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Настоящее исследование посвящено получению прочных сферических композиционных материалов 
V2O5/TiO2-SiO2 комбинированным методом, включающим темплатный и золь-гель синтез. Установ-
лены состав, размер и форма коллоидных частиц в бутанольном золе с тетрабутоксититаном и те-
траэтоксисиланом, а также физико-химические процессы, приводящие к упрочнению сферических 
агломератов, полученных с использованием анионита гелевой структуры. Методами электрофореза, 
малоуглового рентгеновского рассеяния, вискозиметрии показано присутствие в золе положительно 
заряженных коллоидных частиц линзообразной и цилиндрической формы, размер которых при ста-
билизации золя достигает 53 Å. Поглощение золя анионитом в ванадиевой форме происходит за счет 
выравнивания осмотического давления в системе анионит/золь. Получены композиты сферической 
формы диаметром 300 мкм. Методом РФА показано, что композиты состоят из V2O5 ромбической 
структуры, TiO2 со структурой анатаза и аморфного диоксида кремния. Взаимодействие на границе 
раздела фаз V2O5 с TiO2 и SiO2, приводящее к упрочнению сферы композита V2O5/TiO2-SiO2, доказано 
методами ИК- и КР-спектроскопии. Полученные результаты могут быть использованы для синтеза 
оксидных композитов МхOy/TiO2-SiO2 со сферической формой агломератов.
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ВВЕДЕНИЕ

Композиционные оксидные материалы с  ие-
рархической гетероструктурой и заданной формой 
агломератов получают комбинированным методом, 
включающим темплатный и золь-гель синтез [1-5]. 
Объединение этих методов связано с необходимо-
стью получения механически устойчивых агломе-
ратов оксидных композитов, например для катали-
за в жидком слое [6, 7]. В качестве темплатов при-
меняют как жидкие, так и твердые вещества. Чаще 
всего это поверхностно-активные вещества (неко-
валентно связанные) [8, 9], хелатные комплексы 
[10], иониты (ковалентно связанные) [11, 12], кото-
рые удаляются в процессе термической обработки, 
в результате образуются оксидные материалы с упо-
рядоченной структурой. При применении твердых 
темплатов их  многостадийная термодеструкция 
оказывает большое влияние на процесс агрегации 
частиц при формировании агломератов различ-
ной формы. С одной стороны, поток газообразных 

продуктов разложения темплатов оказывает дав-
ление и  уплотняет структуру образующего агло-
мерата (механическая прочность увеличивается), 
с другой – удаление газообразных продуктов через 
формирующийся агломерат приводит к увеличению 
размера пор (механическая прочность снижется). 
Известно [13-15], что упрочнения агломератов мож-
но добиться введением частиц наполнителя в тем-
плат. Частицы наполнителя, имеющие небольшие 
размеры и плотно упакованные между собой, стано-
вятся барьером для удаления газообразных продук-
тов. Это повышает давление в реакционной системе, 
уплотняет структуру формирующегося агломерата 
и позволяет сохранить форму темплата. Ввести на-
полнитель в каркас твердотельного шаблона можно 
методом его пропитки золем.

Ранее в  работе [16] на  примере получения 
композита МоО3/TiO2-SiO2 показано, что ре-
акции разложения анионита (темплат) гелевой 
структуры, имеющего полиакрилатную матрицу 
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с третичными функциональными аминогруппа-
ми, лимитируются стадией зародышеобразования 
и не позволяют получить МоО3 в виде сферическо-
го агломерата. Газообразные продукты разложения 
анионита (СхНу, СО, СО2), удаляющиеся при тем-
пературе формирования оксидного каркаса МоО3, 
мешают объединению кристаллов и их сращива-
нию. Упрочнение формы поликристаллических 
агломератов МоО3 было достигнуто введением 
в них частиц наполнителя – TiO2 и SiO2 [17, 18]. 
Наночастицы диоксида титана c диоксидом крем-
ния были получены из золя на основе тетраэтокси-
силана (ТЭОС) и тетрабутоксититана (ТБТ).

Процессы формирования золя на основе ТЭОС 
и ТБТ в разных средах в настоящее время хорошо 
изучены [19-26]. Известно, что золь формируется 
за счет процессов гидролиза и поликонденсации, 
приводящих к образованию коллоидных частиц. 
Устойчивость таких частиц чувствительна к содер-
жанию воды и кислотности коллоидного раство-
ра. Эти параметры определяют в том числе размер 
и форму коллоидных частиц, которые могут ока-
зывать влияние на степень пропитки темплата и, 
следовательно, на возможность упрочнения сфери-
ческого агломерата оксидного композита. Поэтому 
исследования, направленные на изучение свойств 
золей, определяющих образование композицион-
ных материалов с  разной формой агломератов, 
являются актуальными.

Настоящая работа посвящена установлению со-
става, размера и формы коллоидных частиц в бута-
нольном золе с ТБТ и ТЭОС, а также физико-хи-
мических процессов, приводящих к упрочнению 
сферических агломератов на  примере компози-
ционных материалов V2O5/TiO2-SiO2, полученных 
комбинированным методом (темплатный и золь-
гель синтез). Выбор V2O5 обусловлен его слоистой 
структурой и рядом уникальных свойств: способ-
ностью к  интеркаляции, расслоению, ионному 
обмену. Эти свойства открывают широкие воз-
можности для модифицирования V2O5 с  целью 
получения оптически активных гетероструктур, 
которые находят применение в составе литий-и-
онных аккумуляторов [27], датчиков газов [28] 
и катализаторов [29].

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Приготовление золя. Золь готовили на  осно-
ве бутанола-1 (х. ч., Экос-1, Россия), ТБТ (х. ч., 
Acros, США), ТЭОС (х. ч., Экос-1, Россия) и рас-
твора соляной кислоты (ос. ч., Химреактивснаб, 

Россия). Для этого к 7.33 мл бутанола добавляли 
0.072 мл дистиллированной воды и полученный 
раствор перемешивали в  течение 20 мин. Затем 
к  раствору приливали 1 мл  бутанольного рас-
твора соляной кислоты (С = 2.5 × 10‒2 моль/л), 
раствор перемешивали и  оставляли на 1 ч. По-
сле достижения равновесия к полученному рас-
твору добавляли смесь, состоящую из 1.4 мл ТБТ 
и 0.2 мл ТЭОС. Вещества в полученном золе име-
ли следующую концентрацию: СТБТ = 0.4 моль/л, 
СТЭОС = 8.8 × 10-2 моль/л, СHСl = 2.5 × 10-3 моль/л, 
СН2О = 0.4 моль/л.

Получение композитов V2O5/TiO2–SiO2. В каче-
стве темплата для получения агломератов сфери-
ческой формы применяли слабоосновный анионит 
гелевой структуры ТОКЕМ-400 (Токем, Россия), 
состоящий из полиакрилатной матрицы и третич-
ного амина. Анионит (2 г) выдерживали при по-
стоянном перемешивании в насыщенном водном 
растворе (20 мл) ванадата аммония (Югратив, Рос-
сия) до наступления равновесия обменной реак-
ции между ОН-группами анионита и ионами VO3

–, 
затем фильтровали, промывали небольшим коли-
чеством дистиллированной воды и сушили в су-
шильном шкафу при 60°C до постоянной массы. 
Образцы анионита получали в ванадиевой форме, 
далее их погружали в 10 мл золя на 2 ч. Затем об-
разцы отфильтровывали и подвергали ступенча-
той термической обработке: 1 ч при 60°С, 6 ч при 
350°C и 5 ч при 500°C. Скорость нагрева муфель-
ной печи составляла 14 град/мин.

Методы исследования формирования золя. Ка-
чественную оценку равновесного состояния золя 
проводили методами вискозиметрии и потенцио-
метрии. Кинематическую вязкость золей измеряли 
с помощью стеклянного капиллярного вискозиме-
тра типа ВПЖ-2. Внутренний диаметр капилляра 
составлял 0.99 мм. Значения кинематической вяз-
кости рассчитывали по формуле:

	 η = g 9.807 TK,( )

где η – кинематическая вязкость жидкости, мм2/с; 
g – ускорение свободного падения, м/с2; Т – сред-
нее время истечения жидкости, с; К – постоянная 
вискозиметра, мм2/с2.

Значение электродного потенциала золя во вре-
мени измеряли на pH-метре ИТАН (точность из-
мерения ±0.03, стеклянный электрод). Взаимодей-
ствие бутанола-1 с соляной кислотой исследовали 
на ЯМР-Фурье-спектрометре ASCEND 400 фирмы 
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Bruker. В качестве растворителя использовали дей-
терохлороформ.

Методом электрофореза определяли заряд 
коллоидных частиц. Пленкообразующий раствор 
помещали в U-образную трубку объемом 30 мл, 
сверху наливали разбавленный раствор некоа-
гулирующего электролита (боковую жидкость) 
и наблюдали за направлением перемещения гра-
ницы раздела золь–боковая жидкость под дей-
ствием приложенной к  раствору разности по-
тенциалов. Форму и размер коллоидных частиц 
оценивали с помощью метода малоуглового рент-
геновского рассеяния (МУРР). Измерения прово-
дили на малоугловом дифрактометре S3 MICRO 
(HECUS) (излучение CuKα, мощность источни-
ка 50 Вт) с  точечной коллимацией пучка. Вол-
новой вектор h, определяемый как h = 4π sinθ/λ, 
где 2θ – угол рассеивания, а λ = 1.541 Å – длина 
волны используемого излучения, измеряли в диа-
пазоне 0.01 < h < 0.6 Å-1. Из полученных кривых 
рентгеновского рассеяния вычитали фоновые кри-
вые рентгеновского рассеяния смеси бутанола с во-
дой и соляной кислотой с учетом коэффициентов 
их поглощения. Пробы золя анализировали методом 
МУРР во временном интервале от 10 мин до 4 нед. 
Объем единичной пробы составлял 70 мкл. Образцы 
для исследования помещали в специальную кювету 
из кварцевого стекла с диаметром 1.0 мм. Обработку 
данных проводили в программе ATSAS [30]. Радиус 
инерции частиц (RG) определяли по наклону мало-
угловой кривой в координатах ln(I(h)/h2), а радиус 
инерции поперечного сечения частиц (RG(cross)) – 
по  наклону малоугловой кривой в  координатах 
ln(I(h) h); h2. Интенсивность рассеяния описывали 
как I(h) ~ hx, где х равен от 1.5 до 2.0 в зависимости 
от системы и времени старения.

Методы исследования взаимодействия золя с ани-
онитом в ванадиевой форме. Фазовый состав и пара-
метры кристаллической решетки композитов опре-
деляли методом рентгенофазового анализа (РФА). 
Дифрактограммы получали на  дифрактометре 
Rigaku Miniflex 600 с использованием CuKα-излу-
чения в интервале углов 2°‒90° (2θ) с шагом 0.02° 
и скоростью съемки 2 град/мин. Морфологию по-
верхности образцов изучали методом сканирую-
щей электронной микроскопии с использованием 
сканирующего электронного микроскопа Hitachi 
TM-3000. Образование химических связей меж-
ду оксидами устанавливали по  результатам КР- 
и ИК-спектроскопии. ИК- и КР-спектры образцов 

Рис. 2. Кинетические кривые стандартного электродного потенциала Н+/Н2 (а) и кинематической вязкости (б) 
раствора C4H9OH–H2O (0.4 М)–HCl (2.5 × 10–3 М).
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Рис.  1. Зависимость агрегативной устойчивости 
золя C4H9OH–H2О (0.4 М)–HCl (2.5 × 10-3 М)-ТБТ 
(0.4 М)-ТЭОС (8.8 × 10-2 М) от времени выдержива-
ния C4H9OH–H2O (0.4 М)–HCl (2.5 × 10-3 М) перед 
введением ТБТ и ТЭОС.
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были получены на спектрофотометре Nicolet 6700 
в диапазоне от 400 до 4000 см–1 и спектрофотоме-
тре Nicolet NXR 9650 (США) в диапазоне от 100 
до 1300 см–1 соответственно.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Агрегативная устойчивость золей во времени 
определяется не только их качественным и коли-
чественным составом, но и порядком, а также вре-
менем смешивания всех компонентов. Как видно 
из рис. 1, введение ТБТ и ТЭОС в раствор бута-
нола-1 с соляной кислотой и водой после выдер-
живания последнего в течение 60 мин при ком-
натной температуре повышает устойчивость золя 
C4H9OH–H2O–HCl-ТБТ-ТЭОС до 15 сут. Ана-
лиз кривых изменения электродного потенциала 
(рис. 2а) и вязкости (рис. 2б) подкисленного рас-
твора бутанола-1 указывает на то, что равновесие 
в растворе наступает через 30 мин после смешива-
ния бутанола-1 с соляной кислотой и водой. За это 
время в растворе заканчиваются процессы элек-
тростатического взаимодействия всех компонен-
тов, приводящие к образованию новых ассоциатов 
бутанола.

Данные 1Н ЯМР-спектра бутанольного раствора 
с кислотой и водой (рис. 3) указывают на смещение 

химического сдвига протона гидроксильной груп-
пы в область сильного поля (2.946 м.д.) по сравне-
нию с 1Н ЯМР-спектром бутанола-1 (2.240 м.д.). 
Этот факт свидетельствует о  снижении кислот-
ности бутанола за счет образования иона лиония 
(C4H9OH2

+), который способен обмениваться ионом 
водорода с  водой, образуя ионы Н3О+ [31, 32]. 
Ионы гидроксония и лиония участвуют в разруше-
нии межмолекулярных связей между молекулами 
спирта. В результате этих реакций происходит пе-
рестройка ассоциатов бутанола: вязкость раствора 
сначала уменьшается, а затем возрастает с образо-
ванием новых ассоциатов до момента наступления 
равновесия. Добавление ТБТ и ТЭОС в раствор 
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Рис.  4. Кинетическая кривая кинематической 
вязкости золя C4H9OH–H2O (0.4  М)–HCl (2.5 × 
10-3 М)-ТБТ (0.4 М)-ТЭОС (8.8 × 10-2 М).
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Рис. 3. Спектр ЯМР 1Н раствора C4H9OH–H2O (0.4 М)–HCl (2.5 × 10-3 М).
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C4H9OH–H2O–HCl, выдержанный 60  мин при 
комнатной температуре, приводит к  снижению 
вязкости последнего до 3.70 мм2/с (рис. 4), которая 
через 10 мин возрастает до 3.84 мм2/с и остается 
без изменения в течение 15 сут. За 10 мин в рас-
творе происходят процессы гидролиза и поликон-
денсации гидролизованных частиц ТБТ и ТЭОС, 
приводящие к  образованию устойчивого золя. 
На основании электрофоретических исследований 

установлено, что коллоидные частицы в золях имеют 
положительный заряд.

На рис.  5 приведена зависимость величи-
ны радиуса инерции частиц дисперсной фазы 
в  исследуемом золе C4H9OH–H2O (0.4  М)–HCl 
(2.5 × 10-3 М)-ТБТ (0.4 М)-ТЭОС (8.8 × 10-2 М) 
от  времени созревания в  диапазоне от 10 
до 40000 мин (4 нед.). Начальная величина ради-
уса инерции частиц в этом золе составляет ⁓15 Å. 
При стабилизации золя максимальная величина 
радиуса инерции достигает 53  Å. Дальнейший 
рост частиц приводит к их коагуляции. Сравне-
ние кривых радиусов инерции для золя без ТЭОС 
(рис. 5, кривая 1) и с ТЭОС (рис. 5, кривая 2) ука-
зывает на замедление роста частиц в последнем. 
Возможно, это связано с тем, что для золей на ос-
нове ТЭОС характерно образование сферических 
форм коллоидных частиц [33]. При незначитель-
ном содержании ТБТ в золе  ТЭОС гидролизует-
ся на поверхности титансодержащих частиц, что 
и приводит к некоторому замедлению скорости 
их роста.

На рис. 6 приведены кривые МУРР для частиц, 
формирующихся в золе в зависимости от времени. 
Математическая обработка кривой рентгеновско-
го рассеяния показала, что ее можно описать с по-
мощью цилиндрического форм-фактора (рис. 6а). 
Распределение цилиндрических частиц золя 
по размерам (рис. 6б) указывает на преобладание 
в золе частиц длиной от ⁓35 до 120 Å. Из вышеска-
занного можно заключить, что исследуемый золь 
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состоит из положительно заряженных коллоидных 
частиц линзообразной и цилиндрической формы 
(рис. 7).

После погружения в золь ионита в ванадиевой 
форме последний увеличивается в объеме за счет 
набухания. Установлено, что 1 г такого анионита 
поглощает 2.37 мл золя. В результате поглощения 
растворителя (бутанол-1) происходит деформа-
ция полимерного каркаса ионита, увеличение его 

пористости и внедрение в структуру ионита колло-
идных частиц золя, присутствие которых доказано 
при помощи ИК-спектроскопии.

ИК-спектры (рис. 8) образцов ионита в вана-
диевой форме и этих же образцов, пропитанных 
золем C4H9OH–H2O–HCl-ТБТ-ТЭОС, указывают 
на наличие в их составе ванадат-ионов и группи-
ровок золя Ti-O-Ti и Ti-O-Si. В области колеба-
ний связей ванадат-иона (1100-500 см-1) в спектре 
образцов анионита в ванадиевой форме (рис. 8, 
кривая 1) присутствуют три интенсивных макси-
мума поглощения при 1038, 913 и 639 см-1 и один 
максимум поглощения слабой интенсивности при 
711 см-1. Согласно данным [34, 35], полосы погло-
щения при 1038 и 913 см-1 обусловлены валентны-
ми колебаниями концевых кислородных связей 
V=O в искаженных октаэдрах VO6 и квадратных 
пирамидах VO5 соответственно. Полоса поглоще-
ния при 711 см-1 отвечает асимметричным валент-
ным колебаниям мостиковых связей V-O-V, а при 
639 см-1 – симметричным и асимметричным ва-
лентным колебаниям в цикле V-O [36]:

R = 53 Å

35 Å ≤ l ≤ 120 Å

{m(TiO2)k(SiO2)n(C4H9OH2)+(n − x)(Cl)–}xCl–

Рис. 7. Состав мицеллы и схематичное изображение 
частиц в золе.

60

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

65
70
75
80
85
90
95

100

T
, %

2700

400 600 800 1000 1200

2800 2900

2931

1123
1097

1099913

711

639

639
711

2955

2939

3000 3100
ν, см−1

ν, см−1

400 800 1200 1600 2000 2400 2800 3200 3600 4000
ν, см−1

30
40
50
60
70
80
90

1

2

T
, %

T
, %

Рис. 8. ИК-спектры пропускания анионита ТОКЕМ-400 в ванадиевой форме (1) и анионита ТОКЕМ-400 в вана-
диевой форме, пропитанного золем (2).



552	 КУЗНЕЦОВА  и др.

ЖУРНАЛ НЕОРГАНИЧЕСКОЙ ХИМИИ  том 69  № 4  2024

	

O

O
−V V−

Остальные полосы поглощения относятся 
к колебаниям связей полиметилметакрилата и ами-
нов [37] (3100-3600 см-1 - -ОН-, -NH-групп; 2730-
3000 см-1 - -СH3-, -CH2-групп; 1200-1700 см-1 - 
-NН-, -NCH2-, -С-С-, С=О-групп). ИК-спектр 
(рис. 8, кривая 2) анионита в ванадиевой форме, 
выдержанного в  золе, отличается присутствием 
дополнительных максимумов поглощения при 
2955 и 1133 см-1, а также изменением внешнего 
вида кривой поглощения в области 4000-1000 см-1. 
Полоса поглощения при 2955 см-1 соответству-
ет колебаниям бутокси-СН2-групп, а полоса при 
1123 см-1 – колебаниям Si-O-Si-групп. Измене-
ние интенсивности поглощения в области 4000-
1000 см-1, характеризующее колебания связей в ва-
надат-ионе, связано с наложением колебаний связей 

Ti-O-Si (980 см-1 [38]) и Ti-O (546 и 768 см-1 [39]) 
в этой области.

После высокотемпературной обработки об-
разцов ионита в ванадиевой форме, пропитанных 
золем C4H9OH–H2O–HCl-ТБТ-ТЭОС, согласно 

I
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Рис. 9. Рентгенограмма оксидного композита.
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РФА (рис. 9), образуется оксидный композит, со-
стоящий из пентаоксида диванадия ромбической 
структуры с параметрами кристаллической решет-
ки: а = 1149, b = 437, с = 356 пм и диоксида титана 
структуры анатаза: а = b = 375 пм, с = 939 пм. При-
сутствие в композите соединений кремния мето-
дом РФА не обнаружено.

Результаты ИК- и  КР-спектроскопии 
(рис. 10) позволяют предположить, что образу-
ющиеся на границе раздела фаз оксиды ванадия, 
титана и кремния связаны между собой кисло-
родными мостиками V-O-Ti, V-O-Si и Ti-O-Si. 
Максимумы поглощения в ИК-спектре пентаок-
сида диванадия (рис. 10а) при 508, 786 и 984 см-1 
возникают из-за валентной вибрации в цепочках 
связей V-O деформационных колебаний V-O-V 
в поливанадатах. В спектре КР этого же образ-
ца (рис. 10б) полоса поглощения при 993 см-1 

связана с колебательной модой кристаллическо-
го V2O5 [40], которая соответствует его пикам 
на рентгенограмме. Преобладающий пик в спек-
тре при 143 см-1 указывает на искаженную струк-
туру ванадий-кислородного каркаса, а пики при 
283 и 704 см-1 соответствуют деформационным 
колебаниям связи V-O [41] и  асимметричным 
валентным колебаниям мостиков V-O-V соот-
ветственно. В ИК-спектре оксидного композита 
V2O5/TiO2–SiO2 (рис. 10а) наблюдается смеще-
ние максимумов поглощения, соответствующих 
пентаоксиду диванадия (495, 803, 956 см-1), ко-
торое может быть обусловлено наложением ко-
лебаний связей в  ванадий-кислородном и  ти-
тан-кислородном каркасах. Полоса поглощения 

при 1023 см-1 (V=O) свидетельствует о наличии 
в композите монованадатов, входящих в состав 
тетраэдра ТiO2 ([O=V(–O–Ti)3]) [42-45]. Обра-
зование связей V-O-Ti подтверждается и  на-
личием полосы поглощения с максимумом при 
1103  см-1. Смещение полос поглощения пен-
таоксида диванадия в  КР-спектрах композита 
V2O5/TiO2-SiO2 (рис. 10б) в более низкочастот-
ную область (281, 700, 985 см-1) по сравнению 
с полосами поглощения в КР-спектре V2O5 объ-
ясняется образованием дисперсных поливана-
датов более плотной упаковки [46], что важно 
при упрочнении сферических агломератов. Ши-
рокие полосы поглощения при 1101 и 1471 см-1 

соответствуют колебательным модам V-O-Ti, 
V-O-Si и Ti-O-Si.

Как видно из рис. 11, агломераты полученных 
композитов V2O5/TiO2-SiO2 имеют сферическую 
форму диаметром 300 мкм, который соответ-
ствует диаметру темплата. При кристаллизации 
V2O5 путем термической обработки темплата 
в ванадиевой форме без золя сферы не образу-
ются (рис.  11). Вероятно, поток удаляющихся 
газообразных продуктов разложения анионита 
через поры формирующегося оксида увеличи-
вает их размер в ⁓2 раза, вплоть до разрушения 
сферического агломерата. Частицы диоксида 
титана и диоксида кремния упрочняют сфери-
ческий агломерат, повышая плотность упаков-
ки частиц в объеме ионита и снижая пористость 
композита V2O5/TiO2-SiO2 по сравнению с об-
разцами V2O5.

300 мкм 300 мкм

Рис. 11. Сканирующие электронные микрофотографии образцов.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Показано, что образованию сферических 
агломератов на основе V2O5/TiO2-SiO2 темплат-
ным методом, где в качестве шаблона применя-
ется ионит гелевой структуры с полиакрилатной 
матрицей, способствует пропитка золем на ос-
нове C4H9OH–H2O (0.4 М)–HCl (2.5 × 10-3 М)-
ТБТ (0.4 М)-ТЭОС (8.8 × 10-2 М). Данный золь 
состоит из  коллоидных частиц линзообразной 
и  цилиндрической формы с  длиной от 35 до 
120 Å и радиусом инерции от 15 до 53 Å. Эти зна-
чения гораздо больше размеров “пор” гелевого 
анионита (10-20 Å [47]) в сухом состоянии. Про-
никновению частиц золя в структуру анионита 
предшествует поглощение им бутанола из золя 
вследствие выравнивания осмотического дав-
ления, возникающего на  границе раздела фаз 
анионит/золь. Пропитка анионита в ванадиевой 
форме сопровождается только распределением 
частиц золя, а химическое взаимодействие меж-
ду частицами золя и ванадат-ионами происходит 
только при повышенных температурах (500°С) 
с образованием связанных между собой кисло-
родных каркасов V2O5, TiO2, SiO2.

Упрочнение сферической формы композитов 
V2O5/TiO2-SiO2 происходит за счет образования 
связей между ванадием, титаном и кремнием че-
рез кислородные мостики. Добавка TiO2-SiO2 при-
водит к увеличению содержания кристаллов V2O5 
с концевыми фрагментами V=O, которые встра-
иваются в  структуру тетраэдра TiO2 и повышает 
плотность упаковки дисперсных частиц с полива-
надиевыми фрагментами [VO6]n.
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STRONG SPHERICAL V2O5/TiO2–SiO2 COMPOSITES OBTAINED 
BY TEMPLATE COMBINED WITH SOL-GEL METHOD

S. A. Kuznetsovaa, *, O. S. Khalipovaa, A. N. Shamsutdinovaa

aNational Research Tomsk State University, Tomsk 634050 Russia
*e-mail: katy20.05.2004@mail.ru

This study is devoted to the preparation of strong spherical composites V2O5/TiO2–SiO2 by a combined tem-
plate and sol-gel method. The composition, size and shape of the colloidal particles in butanol ash with tetra-
butoxytitanium and tetraethoxysilane, as well as the physicochemical processes leading to the strengthening 
of the spherical agglomerates obtained using an anion exchanger with a gel structure, have been determined. 
Electrophoresis, small-angle X-ray scattering, and viscometry were used to demonstrate the presence in the sol 
of positively charged colloidal particles of lenticular and cylindrical shape, whose size, when the sol is stabilised, 
reaches 53 Å. The absorption of the sol by the anion exchanger in vanadium form is due to the equalisation 
of the osmotic pressure in the anion exchanger/sol system. Spherical composites with a diameter of 300 µm 
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were obtained. It was shown by X-ray diffraction that the composites consist of V2O5 with an orthorhombic 
structure, TiO2 with an anatase structure, and amorphous silicon dioxide. The interaction at the interface be-
tween the phases of V2O5 with TiO2 and SiO2, which leads to the strengthening of the sphere of the V2O5/TiO2–
SiO2 composite, has been demonstrated by IR and Raman spectroscopy. The results obtained can be used for 
the synthesis of MxOy/TiO2–SiO2 oxide composites with spherical agglomerates.

Keywords: colloidal particles, oxides, fillers
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