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Исследован синтез высокодисперсного оксида цинка методом сжигания смеси нитрата или ацетата
цинка с глюкозой или целлюлозой при 800°С. Установлено, что при термической обработке реак-
ционной смеси в зависимости от использованных углеводов формируется высокодисперсный ок-
сид цинка различных размера и габитуса.
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ВВЕДЕНИЕ

Синтезу порошков оксидов металлов с задан-
ными свойствами посвящено большое число ра-
бот [1–9], что связано с возросшими требования-
ми промышленности к исходному сырью. Дис-
персность сырья является важной технической
характеристикой, так как от размера частиц зави-
сит удельная площадь межфазной поверхности, а
следовательно: скорость процессов, протекаю-
щих на поверхности порошка, качество компози-
ционных материалов и др. [1–5].

ZnO является распространенным материалом
и имеет не только самостоятельное применение,
но и широко используется в качестве добавок.
Перспективно применение высокодисперсного
ZnO в композитах металл/оксид для создания
функциональных электроконтактных материа-
лов, например Ag/ZnO. При этом высокая дис-
персность порошка ZnO и, как следствие, более
однородное распределение Ag в структуре компо-
зита положительно сказываются на его эксплуа-
тационных свойствах [5, 6]. Актуально примене-
ние высокодисперсного ZnO для создания на его
основе высокоэффективных катализаторов фото-
химического окисления органических соедине-
ний [6]. Добавка ZnO к связующим обеспечивает
их защиту от ультрафиолетового излучения на

длинах волн ниже 360 нм [4–6], это свойство ZnO
лежит в основе его широкого применения в кос-
метике. Антисептические свойства ZnO исполь-
зуются при различных заражениях кожи [5]. В ка-
честве компонента покрытий ZnO улучшает их
гибкость и твердость [10, 11]. ZnO может быть ис-
пользован в керамической промышленности,
при производстве стекла, цемента, клея, антипи-
ренов, как катализатор при производстве метано-
ла [4–6, 10–15].

Метод сжигания для синтеза высокодисперс-
ных и высокогомогенных оксидных материалов
(метод Печини или цитратный метод) экономи-
чен и прост в реализации. Сущность его заключа-
ется в смешении компонентов в растворе с после-
дующим переводом раствора в полимерный гель
и удалением полимерной матрицы путем сжига-
ния [16]. Однако для всех методов сжигания ха-
рактерен ряд недостатков: загрязнение получен-
ных материалов продуктами сгорания, трудность
контроля формы, размера и степени агломерации
синтезированных частиц. Проведены исследова-
ния по совершенствованию метода сжигания с
целью разработки оптимальных условий синтеза
различных оксидов [17–19]. Так, в работе [20]
представлен оригинальный метод получения на-
норазмерного порошка γ-Al2O3 со средним разме-
ром частиц 20–40 нм, заключающийся в обработке
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при температурах до 800°С насыщенного раствора
оксихлорида алюминия и сахарозы. Предложен-
ная в этой работе схема синтеза позволяет полу-
чать наноразмерные частицы γ-Al2O3, которые, од-
нако, агломерированы в блоки с размером до 10 мкм.

Целью данной работы является определение
оптимального состава компонентов реакционной
смеси для синтеза высокодисперсного оксида
цинка путем сжигания полимерной матрицы.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В основе предлагаемого метода синтеза высо-
кодисперсного оксида цинка лежит ранее опи-
санная схема синтеза наноразмерного порошка
оксида алюминия [20]. Сущность метода синтеза
заключается в смешении соли металла и углевода
с последующим термическим разложением до об-
разования оксида металла.

В качестве исходных компонентов использо-
вались цинка “х. ч.” нитрат или ацетат и кристал-
лическая глюкоза “ос. ч.” или суспензия микро-
кристаллической целлюлозы. Синтез высоко-
дисперсного оксида цинка выполнялся по двум
вариантам.

1. В кипящий 10%-ный раствор соли цинка при
интенсивном перемешивании добавляли кристал-
лическую глюкозу до образования насыщенного
смешанного раствора соли цинка и глюкозы. При
последующем упаривании раствора получали вяз-
кую коричневую массу, прогрев которой в печи
СНОЛ при 350°С в течение 5 ч приводил к ее ин-
тенсивному вспучиванию и образованию пере-
ходной формы с высоким содержанием углерода
и характерной морфологией, обусловленной об-
разованием тонких разделительных стенок во
вспученной массе. При последующем прогреве
на воздухе до 800°С в течение 4 ч происходило
формирование высокодисперсного порошка ок-
сида цинка.

2. В кипящий 10%-ный раствор ацетата цинка
при интенсивном перемешивании вносили мик-
рокристаллическую целлюлозу до полного погло-
щения ею раствора. Затем полученную массу про-
гревали в печи СНОЛ при 100°С в течение 24 ч до
постоянного веса. Последующий прогрев на воз-
духе до 800°С в течение 4 ч приводил к формиро-
ванию высокодисперсного порошка оксида
цинка.

Синтезированный оксид цинка исследовали
различными методами.

Морфологию и средний размер частиц опреде-
ляли с помощью сканирующей электронной мик-
роскопии (СЭМ). СЭМ-изображения снимали на
микроскопе CAMSCAN-S2 при ускоряющем на-
пряжении 20 кВ, фокусном расстоянии 10 мм в
режиме регистрации вторичных электронов.

Рентгенофазовый анализ синтезированных
образцов выполняли на дифрактометре Bruker
Advance D8 (излучение CuKα) в интервале углов
2θ = 10°–60° с шагом сканирования 0.0133°.
Съемка проводилась в кюветах из оргстекла. Для
идентификации кристаллической фазы межплос-
костные расстояния и интенсивности дифракци-
онных максимумов на рентгенограммах исследуе-
мых образцов сопоставляли с базой данных ICDD
PDF-2.

Удельную площадь поверхности определяли ме-
тодом низкотемпературной адсорбции азота с ис-
пользованием анализатора АТХ-06 (КАТАКОН,
Россия). Перед измерениями проводили дегазацию
образцов в токе азота при 150°C в течение 35 мин.

Теплопроводность измеряли на приборе
ИТП-МГ4 “Зонд” СКБ Стройприбор.

Насыпную плотность измеряли по ГОСТ
8735-88.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Выбор состава реакционной смеси был обу-

словлен термической нестабильностью исходных
компонентов. Так, нитрат цинка при температуре
300–500ºС (в зависимости от скорости нагрева)
разлагается с образованием оксида цинка, воды,
оксида азота(IV) и кислорода [21]:

(1)

Ацетат цинка разлагается при термической об-
работке в несколько стадий [22]:

(2)

(3)

(4)

Термическое разложение глюкозы на воздухе яв-
ляется сложным многостадийным процессом, ко-
торый в общем виде описывается уравнением [23]

(5)

Нагрев микрокристаллической целлюлозы
при температурах выше 120°С приводит к деполи-
меризации, а при температурах выше 240°С про-
исходит ее дегидратация с изменением элементар-
ного звена макромолекулы целлюлозы и последу-
ющим разрушением при продолжении прогрева с
образованием большого числа олигомеров, поли-
меров и других соединений. Подробно данный
процесс описан в работах [24, 25].

( ) ⋅ → + +
+ + °

3 2 22

2 2

Zn NO 6H O ZnO 0.5O
2NO 6H O ~300–500( С).

( ) ( )→ +
°

3 2 2 3 2 22 2Zn CH CO ·2H O Zn CH CO 2H O
дегидратация:  5( 0–100 C), 

( ) + → +
°

3 2 2 32Zn CH CO H O ZnO 2CH COOH
образование ZnO:  180–300( C),

→ + +
°

3 3 3 2 22CH COOH CH COCH CO H O
разложение уксусной кислоты:  180–400( C).

+ → +6 12 6 2 2 2С Н О 6O 6СО 6Н О.
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Таким образом, использование в качестве ис-
ходных компонентов реакционной смеси ацетата
или нитрата цинка, глюкозы или микрокристал-
лической целлюлозы обусловлено их разложени-
ем при температурах до 800°С.

Дифрактограммы синтезированных образцов
оксида цинка независимо от выбранного состава
реакционной смеси идентичны и соответствуют
гексагональной кристаллической модификации
вюртцита). На рис. 1 представлена дифракто-
грамма высокодисперсного оксида цинка, полу-
ченного при использовании в реакционной смеси
10%-ного раствора ацетата цинка и глюкозы с по-
следующим прогревом до 800°С.

Согласно представленным СЭМ-изображени-
ям (рис. 2), независимо от выбранного состава ре-
акционной смеси во всех случаях наблюдается
образование оксида цинка со средним размером
частиц от 100 нм. При использовании в реакци-
онной смеси ацетата цинка и глюкозы формиру-
ются сферические частицы со средним размером
около 100 нм, объединенные в массив стержнеоб-
разных кристаллов (рис. 2а, 2б). Предположи-
тельно такая особенность морфологии при дан-
ных условиях синтеза может быть связана с влия-

нием примеси кремнезема, возникающей при
выщелачивании стекла водным раствором ацета-
та цинка на начальных этапах синтеза.

Использование в реакционной смеси нитрата
цинка и глюкозы приводит к формированию
спекшегося агломерата с хорошо выраженными
частицами оксида цинка изометрической формы
со средним размером от 100 нм (рис. 2в, 2г). Со-
гласно СЭМ, данный материал не является высо-
кодисперсным порошком, поэтому состав реак-
ционной смеси из 10%-ного раствора нитрата
цинка с кристаллической глюкозой не удовлетво-
ряет требованиям к конечному продукту.

Реакционная смесь 10%-ного раствора ацетата
цинка и суспензии микрокристаллической цел-
люлозы после термической обработки до 800°С,
согласно результатам СЭМ, позволяет синтези-
ровать высокодисперсный оксид цинка изомет-
рического габитуса. Распределение по размерам
частиц [26] найдено по СЭМ-снимку (рис. 2е) и
представлено на рис. 3. Экспериментальные точки
удовлетворительно аппроксимируются функцией
логнормального распределения. Результат расчета
дает средний размер частиц 0.54 ± 0.01 мкм по
усреднению всех измеренных частиц. Однако

Рис. 1. Дифрактограмма высокодисперсного оксида цинка, полученного при использовании в реакционной смеси
10%-ного раствора ацетата цинка и глюкозы с последующим прогревом до 800°С.

40 6020
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площадь удельной поверхности синтезированно-
го порошка ZnO, определенная методом БЭТ, рав-
на 0.72 м2/г, что, согласно расчетам [27], указывает
на средний размер частиц порядка 1.49 мкм и поз-
воляет утверждать, что усредненная степень агло-
мерации для синтезированного порошка ZnO рав-
на 3. Данный реакционный состав можно считать
оптимальным для синтеза высокодисперсного по-

рошка оксида цинка с низкой степенью агломера-
ции. Свойства синтезированного порошка высо-
кодисперного оксида цинка по разработанной ме-
тодике представлены в табл. 1.

Синтезированный высокодисперсный оксид
цинка может найти применение как компонент по-
лупроводниковых приборов, датчиков, УФ-филь-
тров и др.

Рис. 2. СЭМ-изображения частиц оксида цинка, полученных после прогрева до 800°С при использовании в реакци-
онной смеси: 10%-ного раствора ацетата цинка и глюкозы (а, б); 10%-ного раствора нитрата цинка и глюкозы (в, г);
10%-ного раствора ацетата цинка и микрокристаллической целлюлозы (д, е).

(б)1 мкм 3 мкм

300 нм 3 мкм

1 мкм 3 мкм

(в) (г)

(д) (е)

(a)
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Разработан метод синтеза высокодисперсных
порошков оксида цинка, заключающийся в тер-
мической обработке до 800°С насыщенных рас-
творов солей цинка и раствора глюкозы или сус-
пензии микрокристаллической целлюлозы.

Определены оптимальные параметры синтеза
высокодисперсного оксида цинка. Установлено,
что размер частиц оксида цинка в синтезируемом
порошке зависит от компонентов исходной реак-
ционной смеси. Оптимальное соотношение ком-
понентов позволяет получать высокодисперсные
порошки оксида цинка со средним размеров ча-
стиц 500 нм.
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