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Al2O3–TiO2 И ИХ УФ-ЗАЩИТНЫЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ
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Предложен новый метод синтеза аэрогелей на основе Al2O3–TiO2, основанный на гидролизе сме-
шанных растворов тетрахлорида титана и нитрата алюминия в присутствии оксида пропилена с по-
следующей сверхкритической сушкой образующихся гелей. Полученные аэрогели характеризуются
высокой удельной поверхностью (140–500 м2/г) и высокой удельной пористостью (1.7–2.7 см3/г).
Термическая обработка аэрогелей Al2O3–TiO2 при температурах до 600°С не приводит к кристалли-
зации диоксида титана, тогда как формирование кристаллического анатаза в аэрогелях на основе
индивидуального TiO2 наблюдается уже при температуре 450°С. С использованием стандартизован-
ной методики ISO 24443-2016 определены значения солнцезащитного фактора SPF полученных ма-
териалов, которые оказались сопоставимы с характеристиками коммерческого неорганического
УФ-фильтра на основе TiO2 (Kronos 1171). При этом фотокаталитическая активность аэрогелей
Al2O3–TiO2 оказалась ниже аналогичной характеристики коммерческого УФ-фильтра на основе ди-
оксида титана более чем в 120 раз. Полученные результаты демонстрируют перспективность ис-
пользования аэрогелей Al2O3–TiO2 в качестве компонента солнцезащитных средств.

Ключевые слова: оксид титана, оксид алюминия, композиты, аэрогели
DOI: 10.31857/S0044457X23601505, EDN: XENVOW

ВВЕДЕНИЕ

Солнечное излучение необходимо для поддер-
жания здоровья человека, однако длительное воз-
действие солнечных лучей может привести к не-
гативным последствиям за счет воздействия уль-
трафиолетового излучения УФ-А (320–400 нм) и

УФ-В (290–320 нм) диапазонов, которое вызыва-
ет солнечные ожоги, повреждение клеток кожи и
даже онкологические заболевания [1, 2]. Для за-
щиты кожи от негативного действия ультрафио-
летового излучения традиционно используют
солнцезащитные кремы, в состав которых входят
УФ-фильтры: органические или неорганические
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вещества, поглощающие УФ-излучение. Органи-
ческие УФ-фильтры обладают высокими значения-
ми солнцезащитного фактора (SPF) и фактора за-
щиты от излучения УФ-A диапазона (UVAPF) [3],
однако они склонны к деградации под действием
УФ-излучения, что приводит к снижению их фо-
топротекторной активности [4, 5]. Кроме того, в
результате фотодеградации органических соеди-
нений могут образовываться реакционноспособ-
ные соединения, способные оказывать негатив-
ное влияние на кожу, в частности, вызывать фо-
тоаллергический контактный дерматит [6, 7].

Удачной альтернативой органическим УФ-филь-
трам являются некоторые неорганические высо-
кодисперсные материалы и наноматериалы (TiO2
и ZnO), которые, обеспечивая эффективное по-
глощение УФ-излучения, характеризуются высо-
кой химической устойчивостью и сохраняют свои
фотопротекторные свойства в течение длитель-
ного времени [8–10]. Существенным недостат-
ком неорганических УФ-фильтров, в частности ди-
оксида титана, является его высокая фотокаталити-
ческая активность [11] и ассоциированная с ней
фотоцитотоксичность [12]. Например, ультрафио-
летовое облучение (УФ-A) кератиноцитов чело-
века в присутствии высокодисперсного диоксида
титана (анатаз) вызывало снижение их жизнеспо-
собности в результате окислительного стресса и
повреждение клеточных мембран [12].

Таким образом, в составе солнцезащитных
средств с точки зрения безопасности для здоро-
вья кожи необходимо использовать неорганиче-
ские УФ-фильтры с пониженной фотокаталити-
ческой активностью.

Низкая фотокаталитическая активность ха-
рактерна в первую очередь для материалов на ос-
нове аморфного диоксида титана [13]. Снижения
фотокаталитической активности кристаллического
диоксида титана можно также добиться за счет на-
несения на его поверхность диэлектрических мате-
риалов, например оксида или гидроксида алюми-
ния, которые дополнительно выступают в качестве
адсорбентов и матирующих компонентов, улуч-
шающих потребительские характеристики кос-
метических солнцезащитных средств [14, 15].

В качестве перспективных УФ-фильтров мо-
гут рассматриваться неорганические аэрогели.
Недавно была продемонстрирована возмож-
ность использования оксидных аэрогелей (на ос-
нове SiO2) в качестве матирующего компонента
косметических средств [16]. При этом матирую-
щий эффект полученных композиций значитель-
но превышал аналогичную характеристику для
составов на основе традиционных минеральных
добавок (перлита и талька). Аналогичные дан-
ные были получены и для двухкомпонентных
аэрогелей SiO2–TiO2, которые дополнительно
продемонстрировали высокие значения солн-

цезащитных характеристик (SPF и UVAPF), со-
поставимые с коммерческими УФ-фильтрами на
основе диоксида титана, а также крайне низкую
фотокаталитическую активность [17].

Необходимо подчеркнуть, что оксидные аэро-
гели, получаемые золь-гель методом, характери-
зуются высокими значениями удельной поверх-
ности (порядка сотен м2/г), удельной пористости
(порядка нескольких см3/г) и ультрамалым раз-
мером частиц (порядка нескольких нм) [18–21],
что обеспечивает их высокую сорбционную ем-
кость по отношению к компонентам косметиче-
ских композиций, а также необходимые реологиче-
ские свойства и потребительские характеристики
косметической продукции [22]. Кроме того, аэроге-
ли на основе диоксида титана, получаемые мето-
дом сушки в сверхкритическом диоксиде углеро-
да, содержат аморфный диоксид титана [23], для
которого характерна низкая фотокаталитическая
активность [13].

К настоящему времени разработан ряд мето-
дов получения аэрогелей на основе диоксида ти-
тана, в том числе двухкомпонентных, большин-
ство из которых основано на контролируемом
гидролизе соответствующих алкоксидов в спир-
товых растворах [24–30]. В то же время получение
таким методом высокодисперсных и химически
однородных неорганических материалов сопря-
жено с определенными трудностями, связанными с
крайне высокой реакционной способностью, а так-
же существенно различающейся скоростью гидро-
лиза алкоксидов различных металлов [31]. Аль-
тернативным подходом к получению индивиду-
альных и смешанных аэрогелей оксидов металлов
служит так называемый эпоксидный метод, осно-
ванный на контролируемом гидролизе неоргани-
ческих солей в водных растворах в присутствии
органических эпоксидов [23, 32–39].

В настоящей работе разработан метод получе-
ния аэрогелей на основе Al2O3–TiO2 с использова-
нием эпоксид-индуцированного гелеобразования,
а также анализ солнцезащитных характеристик и
фотокаталитической активности полученных вы-
сокодисперсных материалов как перспективных
УФ-фильтров для солнцезащитных косметиче-
ских композиций.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Синтез аэрогелей Al2O3–TiO2. В качестве ис-

ходных реагентов использовали тетрахлорид ти-
тана TiCl4 (х. ч., Химмед), нонагидрат нитрата алю-
миния Al(NO3)3 ⋅ 9H2O (х. ч., Химмед), диметилфор-
мамид (ДМФА, х. ч., Химмед), изопропанол (ч. д. а.,
Химмед). Химический состав Al(NO3)3 ⋅ 9H2O уточ-
няли методом термогравиметрического анализа.

Методика синтеза аэрогеля с номинальным со-
ставом (TiO2)0.2(Al2O3)0.8 описана ниже. К 20 мл
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ДМФА при постоянном перемешивании
(400 об/мин) медленно добавляли 0.20 мл TiCl4.
Через 5 мин к полученному раствору последова-
тельно добавляли 1.00 мл дистиллированной во-
ды и нонагидрат нитрата алюминия для получе-
ния смеси, в которой мольное отношение Ti : Al
составило 1 : 4. После 5 мин перемешивания к сме-
си добавили 7.00 мл 1,2-пропиленоксида (C3H6O).
Мольное соотношение H2O : C3H6O : M (M = Al, Ti)
составило около 7 : 10 : 1. Через 10 мин после до-
бавления 1,2-пропиленоксида наблюдали гели-
рование реакционной смеси. Гель остаривали в
маточном растворе при комнатной температуре
в течение 24 ч, затем трижды промывали изопро-
панолом, замену растворителя проводили раз в
сутки.

Сверхкритическую сушку гелей проводили в
диоксиде углерода с использованием установки,
состоящей из насоса высокого давления для CO2
Supercritical 24 (SSI, США), стального реактора
емкостью 50 мл и регулятора обратного давления
BPR (Goregulator, Waters, США). Гель промывали
жидким CO2 в течение 2 ч при температуре 20°C и
давлении 15 MПа, затем повышали температуру в
реакторе до 50°C и продолжали промывку при
том же давлении в течение 2–2.5 ч. Затем посте-
пенно (в течение 30–40 мин) снижали давление в
нагретом автоклаве до атмосферного, после чего
автоклав охлаждали и вскрывали.

Описанную методику использовали для полу-
чения аэрогелей (Al2O3)1 – x(TiO2)x (x = 0, 0.1, 0.2,
0.5 и 1.0). В ходе всех синтезов суммарное моль-
ное содержание металлов (титана и/или алюми-
ния) в реакционной смеси было одинаковым. Да-
лее образцы аэрогелей обозначены АТx, где x от-
вечает номинальному мольному процентному
содержанию титана (0, 10, 20, 50, 100).

Полученные аэрогели отжигали на воздухе в
муфельной печи СНОЛ при температуре 600°С в
течение 2 ч, скорость нагрева до температуры изо-
термической выдержки составляла 3 град/мин. По-
сле отжига образцы остужали с печью.

Рентгенофазовый анализ (РФА) проводили с ис-
пользованием порошкового дифрактометра Riga-
kuMiniflex600 (CuKα-излучение, геометрия Брегга–
Брентано) в диапазоне углов 10°−70° с шагом
0.02° и выдержкой 0.3 с/шаг.

Термический анализ образцов проводили с
помощью ТГА/ДСК/ДТА-анализатора TA In-
struments SDT Q-600 в режиме нагрева до 1000°C
(10 град/мин) в токе воздуха (250 мл/мин).

Анализ текстурных характеристик проводили
методом низкотемпературной адсорбции азота с
использованием анализатора QuantaChrome Nova
1200e. Перед измерениями образцы дегазировали
(при 120°С для исходных аэрогелей и при 200°C
для аэрогелей после их термической обработки) в

вакууме в течение 15–17 ч. Удельную поверхность
(Sуд) определяли с использованием модели Брю-
науэра–Эммета–Теллера (БЭТ) по 7 точкам в диа-
пазоне парциальных давлений азота 0.07–0.25.
Применимость модели БЭТ оценивали по крите-
риям Рукерола [40]. Удельный объем пор опреде-
ляли при парциальном давлении азота 0.995. Рас-
чет распределения пор по размерам проводили
анализом десорбционных ветвей полных изотерм
адсорбции–десорбции в диапазоне парциальных
давлений азота 0.01–0.99 с использованием моде-
ли Барретта–Джойнера–Халенды (БДХ).

Анализ методом малоуглового рассеяния рентге-
новского излучения (МУРР) проводили на уста-
новке Xeuss 3.0 SAXS/WAXS (Объединенный ин-
ститут ядерных исследований, Дубна, Россия) с
использованием микрофокусного генератора
рентгеновского излучения GeniX3D (CuKα-излу-
чение) в режиме 30 Вт/30 мкм и подвижного де-
тектора Eiger2 R 1M. Использование двух расстоя-
ний образец–детектор (400 и 4500 мм) позволило
измерить интенсивность рассеяния рентгенов-
ского излучения I(q) в диапазоне переданных им-
пульсов 3 × 10–3 < q < 0.65 Å–1. Измерения проводи-
ли в вакууме при комнатной температуре.

Анализ методом растровой электронной микро-
скопии (РЭМ) проводили с использованием элек-
тронного микроскопа высокого разрешения Carl
Zeiss NVision 40, оснащенного энергодисперсион-
ным детектором Oxford Instruments X-MAX (80 мм2)
при ускоряющем напряжении 1 кВ (получение
изображений в отраженных и обратно-рассеян-
ных электронах) или 20 кВ (проведение рентгено-
спектрального микроанализа, РСМА).

ИК-спектры образцов в смеси с KBr регистри-
ровали с помощью спектрометров Shimadzu
IRAffinity-1 и ФСМ-2202 с использованием при-
ставки диффузного отражения.

Спектры диффузного отражения в ультрафио-
летовом и видимом диапазоне регистрировали с
помощью спектрометра Ocean Optics QE65000,
снабженного интегрирующей сферой Micropack
ISP-50-8-R-GT диаметром 50 мм. В качестве источ-
ника излучения использовали ксеноновую лампу
HPX-2000 мощностью 50 Вт, в качестве эталона
белого использовали стандартный образец суль-
фата бария (Ocean Optics).

Анализ фотокаталитической активности и фото-
протекторных свойств. Для оценки фотокаталити-
ческой активности применяли модельную реакцию
фоторазложения красителя кристаллического фио-
летового. Навеску (1.5 мг) анализируемого порош-
ка смешивали с 2 мл дистиллированной воды,
смесь гомогенизировали с использованием ультра-
звуковой бани в течение 1 мин, после чего дополни-
тельно перемешивали в течение 15 мин на магнит-
ной мешалке (200 об/мин). Полученную суспензию
помещали в кювету из полиметилметакрилата с
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длиной оптического пути 10 мм, которую устанав-
ливали в ячейку спектрометра Ocean Optics
QE65000. В качестве источника излучения ис-
пользовали ксеноновую лампу HPX-2000. После
регистрации спектра суспензии к ней добавляли
40 мкл водного раствора кристаллического фио-
летового с концентрацией 400 мг/л. Для установ-
ления адсорбционного равновесия смесь выдер-
живали в темноте в течение 45 мин, после чего
включали источник излучения и регистрировали
спектры поглощения каждую минуту.

Оценку значений солнцезащитных факторов
SPF и UVAPF проводили согласно рекомендаци-
ям ГОСТ ISO 24443-2016. Перед проведением
анализа навеску анализируемого материала сме-
шивали с раствором додецилсульфата натрия в сме-
си воды и глицерина. Анализ методом спектроско-
пии диффузного отражения образцов, нанесенных
на подложку из медицинского скотча 3М, проводи-
ли в диапазоне 290–400 нм с помощью спектромет-
ра Perkin Elmer Lambda 950, снабженного интегри-
рующей сферой Micropack диаметром 150 мм. Для
корректного определения значений UVAPF образ-
цы подвергали облучению в камере ATLAS Sunt-
est CPS+, имитирующей солнечное излучение.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
В ходе предварительных экспериментов были

осуществлены попытки получения гелей диокси-
да титана гидролизом тетрахлорида титана в при-
сутствии 1,2-пропиленоксида с использованием в
качестве растворителя алифатического спирта (ме-
танола или изопропанола) [23]. При добавлении
1,2-пропиленоксида к реакционным смесям, полу-
ченным смешением TiCl4, спирта и воды (мольное
соотношение реагентов составляло 1 : 60 : 6), рас-
твор нагревался и закипал, при этом происходило
мгновенное образование осадка гидратированно-
го диоксида титана. Такой результат связан, во-
первых, с низкими температурами кипения мета-
нола и изопропанола (65 и 83°С), во-вторых, с
крайне высокой склонностью тетрахлорида тита-
на к гидролизу в присутствии растворителей с
низким донорным числом (DN = 19 и 20 для мета-
нола и изопропанола, соответственно) [41–43].

Образование осадка диоксида титана делало по-
лучение аэрогелей невозможным в рамках данно-
го метода.

В связи с этим в дальнейших экспериментах с
целью замедления скорости гидролиза соедине-
ний титана в качестве растворителя на стадии ге-
лирования был использован N,N-диметилфор-
мамид (ДМФА) (DN = 27 [41], tкип = 153°С [41]), ко-
торый при взаимодействии с тетрахлоридом титана
образует устойчивые комплексы, имеющие харак-
терную желтую окраску [44, 45]. Катионы алюми-
ния также склонны к образованию координаци-
онных соединений с ДМФА [46, 47]. Проведение
синтеза в ДМФА позволило получить монолит-
ные гели из реакционных смесей с различными
мольными соотношениями титана и алюминия. В
табл. 1 приведены оценки продолжительности ге-
лирования реакционных смесей, которое фикси-
ровали по остановке вращения якоря магнитной
мешалки.

Выраженная зависимость продолжительности
гелирования от состава реакционной смеси, оче-
видно, связана с различной скоростью гидролиза
координационных соединений алюминия и тита-
на с ДМФА. К сожалению, в литературе отсут-
ствуют соответствующие количественные оцен-
ки, однако косвенно различную скорость гидро-
лиза таких комплексов подтверждают значения
произведений растворимости оксидных соедине-
ний титана и алюминия, pПР(TiO(OH)2) = 3.56
[48] и pПР(Al(OH)3) = –7.55 [49]. Кроме того, ско-
рость раскрытия эпоксидного цикла и скорость
гидролиза зависят от концентрации хлорид-
ионов [35, 50], которая определяется содержани-
ем тетрахлорида титана в реакционной смеси.

В ходе остаривания гелей наблюдалась их усадка
(табл. 1), при этом увеличение номинального со-
держания титана в реакционных смесях приводи-
ло к получению гелей, более подверженных усад-
ке. Данное явление, вероятно, связано с более
эффективным протеканием процессов оксоля-
ции в гидроксосоединениях титана по сравнению
с аналогичными соединениями алюминия.

В результате сверхкритической сушки в диокси-
де углерода были получены непрозрачные хрупкие

Таблица 1. Химический состав, продолжительность гелирования и объемная усадка гелей, полученных из реак-
ционных смесей с различным мольным соотношением алюминия и титана

Образец Номинальное мольное 
отношение Ti : Al

Мольное отношение
Ti : Al по данным РСМА

τгел, мин Объемная усадка гелей 
при остаривании, %

AТ0 0 : 1 – 1500 12
AT10 0.11 : 1 0.16 : 1 900 15
AT20 0.25 : 1 0.28 : 1 300 16
AT50 1.00 : 1 1.87 : 1 15 20
АТ100 1 : 0 – 0.1 25
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аэрогели белого цвета. Согласно данным РФА,
все полученные аэрогели являлись рентге-
ноаморфными (рис. 1).

Положение широких гало, присутствующих на
дифрактограммах образцов, существенно зависит
от номинального состава аэрогелей. Положение
гало на дифрактограмме аэрогеля, не содержаще-
го титана, свидетельствует о наличии в нем струк-
турного мотива, характерного для гидроксида
алюминия Al(OH)3 (гиббсит) [51]. Напротив, по-
ложение гало на дифрактограмме аэрогеля TiO2
указывает на близость его локального строения к
структуре анатаза, что характерно для аморфных
материалов на основе TiO2, получаемых золь-гель
методом [23].

На рис. 2 приведены результаты анализа аэро-
гелей методом низкотемпературной адсорбции–
десорбции азота. Полные изотермы адсорбции–
десорбции азота относятся к типу IIb по класси-
фикации IUPAC [52], характерному для мезопо-
ристых материалов с открытой пористой структу-
рой. Отметим, что величины парциального дав-
ления азота, при которых наблюдается смыкание
адсорбционных и десорбционных ветвей гистере-
зиса, превышают 0.5, что указывает на присут-
ствие в образцах мезопор достаточно большого
размера. Математическая обработка адсорбцион-
ных данных в рамках модели БДХ позволила по-
строить для полученных аэрогелей распределе-
ния пор по размерам (рис. 2б). Из рис. 2б следует,
что для всех образцов указанные распределения
являются бимодальными, на них присутствуют

максимумы в области малых размеров, указываю-
щие на наличие микропор, а также широкие мак-
симумы при 10–30 нм, относящиеся к мезопорам.
Отметим, что увеличение номинального содержа-
ния титана в аэрогелях приводит к увеличению в их
структуре доли микропор. Данный результат, веро-
ятно, обусловлен существенно меньшей продолжи-
тельностью гелирования реакционных смесей с вы-
соким содержанием тетрахлорида титана (табл. 1),
что приводит к образованию сетки геля, состоя-
щей из меньших по размеру частиц и разделяю-
щих их пор. Указанный вывод подтверждается
результатами определения удельной поверхности
аэрогелей (табл. 2) – с увеличением номинального
содержания титана наблюдается примерно трех-
кратное увеличение удельной поверхности аэроге-
лей (от ~140 до ~400 м2/г). Аналогичный эф-
фект увеличения удельной поверхности аэроге-
лей Al2O3–TiO2 при увеличении номинального
содержания титана в реакционной смеси наблю-
дали ранее для материалов, полученных согели-
рованием хлорида алюминия и тетра-втор-буток-
сида титана [53].

Анализ характера изменения распределений
пор по размерам в зависимости от химического
состава пористых материалов (рис. 2б) показыва-
ет, что увеличение содержания диоксида титана в
аэрогелях приводит к увеличению удельного объе-
ма микропор (табл. 2), о чем можно судить по t-кри-
вым. В свою очередь, распределение мезопор по
размерам (рис. 2) и удельный объем мезопор прак-
тически не зависят от химического состава матери-

Рис. 1. Дифрактограммы неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2: AT0 (1), AT10 (2), AT20 (3), AT50 (4), AT100 (5).
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алов. Результаты РЭМ в целом соответствуют дан-
ным низкотемпературной адсорбции азота и ука-
зывают на мезопористую структуру полученных
материалов.

На рис. 3 представлены экспериментальные
зависимости сечения малоуглового рассеяния
рентгеновского излучения образцами аэрогелей
Al2O3–TiO2. Характер рассеяния образцами аэро-
гелей не зависит от номинального соотношения
металлов. В области малых переданных импуль-
сов (q < 0.25 Å–1) рассеяние типично для пористых
систем, состоящих из случайно ориентирован-
ных несферических неоднородностей. Характер
рассеяния в области больших переданных им-
пульсов (q > 0.25 Å–1) указывает на наличие в ма-
териалах сферических неоднородностей (инди-
видуальных частиц или пор) ультрамалого разме-
ра (~1 нм). Анализ всей совокупности данных

малоуглового рассеяния рентгеновского излуче-
ния позволяет сделать вывод, что их обработка
может быть корректно проведена в рамках обоб-
щенной эмпирической модели Гинье [54]:

(1)

где (3 − s1) и (3 − s2) – размерные факторы (s1 > s2);
Rg1 = T/(12)1/2 и Rg2 = (W2/12 + T2/12)1/2 − радиусы
гирации несферических рассеивающих неодно-
родностей (Rg1 < Rg2); G2 и G1 − коэффициенты Ги-
нье [54]; B − коэффициент, зависящий от локаль-
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Рис. 2. Полные изотермы адсорбции–десорбции азота для неотожженных аэрогелей (а), распределения пор по разме-
рам dV (d), полученные в рамках модели БДХ для неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2 (б): АТ0 (1), АТ10 (2), АТ20 (3),
АТ50 (4), АТ100 (5).
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Таблица 2. Текстурные характеристики (удельная поверхность SБЭТ; удельный объем пор Vуд; средний диаметр
пор dp; объем микропор Vмикро; доля микропор) неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2

Образец SБЭT, м2/г Vуд, см3/г dp, нм Vмикро, см3/г
Доля микропор, 

об. %

AT0 140 1.2 13 0.11 9
AT10 240 1.14 13 0.28 25
AT20 330 1.57 24 0.4 26
AT50 380 1.6 24 0.46 29
AT100 400 1.27 13 0.5 39
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ной структуры рассеивающих неоднородностей
[55]; T и W – толщина и ширина несферических
неоднородностей.

В табл. 3 и на рис. 3 приведены результаты об-
работки данных МУРР по методу наименьших
квадратов в рамках модели (1). Из приведенных в
табл. 3 данных следует, что структура аэрогелей
Al2O3–TiO2 включает в себя ультрамалые неодно-
родности размером 1–1.5 нм, а также пластинчатые
структуры с характерной толщиной (T) 3–13 нм и
шириной (W) от 40 нм. Природа указанных ква-
зидвумерных структур не может быть установле-
на на основании имеющихся данных. В то же вре-
мя известно, что структура гидроксидов алюми-
ния является слоистой [18, 56]. Помимо этого, в
выбранных синтетических условиях можно ожи-
дать и формирования квазидвумерных структур

на основе титаноксидных соединений. Согласно
литературным данным, тетрахлорид титана обра-
зует шестикоординированный комплекс с ДМФА
[44, 45], в котором атомы хлора занимают экватори-
альные позиции, а молекулы ДМФА – аксиальные.
При гидролизе комплексов с такой структурой и
последующей конденсации продуктов гидролиза
можно ожидать формирования двумерных струк-
тур, при этом молекулы ДМФА могут препятство-
вать их агрегации и образованию связей Ti–O–Ti
между слоями. Формирование квазидвумерных
структур в гелях, полученных из растворов тетра-
хлорида титана в ДМФА, наблюдали ранее [45].

Данные, приведенные в табл. 3, указывают,
что поверхность аэрогелей характеризуется до-
статочно высокой фрактальной размерностью,
2.2 ≤ DS ≤ 2.95. Отметим, что материалы на основе

Рис. 3. Зависимости сечения dΣ(q)/dΩ МУРР от переданного импульса q для неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2:
AТ0 (1), АТ10 (2), АТ20 (3), АТ50 (4) и АТ100 (5). Для наглядности кривые 2, 3, 4 и 5 умножены на 20, 100, 500 и 2500
соответственно. Черные сплошные линии – результат описания данных по модели (1).

108

0.01 0.1

107

106

105

104

103

102

101

100

10–1

10–2

10–3
1

2

3

4

5

Переданный импульс q, A–1

С
еч

ен
ие

 р
ас

се
ян

ия
 d
�(

q)
/d
�

, с
м

–
1

Таблица 3. Параметры мезоструктуры неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2, полученные на основании анализа
данных МУРР

Образец s2 W, Å s1 T, Å DS r0 = (5/3)1/2rg, Å

AT0 1.55 ± 0.02 431 ± 20 2.50 ± 0.01 55 ± 3 2.37 ± 0.01 6.9 ± 0.6
AT10 0.81 ± 0.01 613 ± 31 2.41 ± 0.01 39 ± 2 2.59 ± 0.01 5.4 ± 0.4
AT20 0.83 ± 0.01 526 ± 26 2.47 ± 0.01 29 ± 1.5 2.40 ± 0.01 5.5 ± 0.4
AT50 0.63 ± 0.01 484 ± 24 2.31 ± 0.01 42 ± 2 2.20 ± 0.01 5.1 ± 0.4
AT100 – > 1150 2.03 ± 0.01 128 ± 6 2.95 ± 0.01 6.5 ± 0.5
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металлооксидных аэрогелей, получаемые золь-
гель методом, зачастую обладают высокоразви-
той поверхностью с выраженными фрактальны-
ми свойствами. Ранее были синтезированы аэро-
гели на основе индивидуальных оксидов алюминия
и титана, характеризующиеся величинами DS,
близкими к полученным в настоящей работе (для
Al2O3 – 2.6–2.9 [57], для TiO2 – 2.8 [58]).

Анализ химического состава аэрогелей был
проведен с использованием ИК-спектроскопии,
рентгеноспектрального микроанализа и термо-
гравиметрии. На рис. 4 приведены ИК-спектры
поглощения индивидуальных и двухкомпонент-
ных аэрогелей на основе оксидов алюминия и ти-
тана. Отметим, что в ИК-спектрах отсутствуют
полосы поглощения, характерные для ДМФА,
что подтверждает полноту удаления растворите-
ля, использовавшегося на стадии гелирования.
Согласно полученным данным, все аэрогели со-
держат значительное количество адсорбирован-
ной воды, а также молекул изопропанола, кото-
рый использовался в ходе промывки лиогелей.
Это проявляется в наличии в спектрах всех исход-
ных аэрогелей полос валентных и деформацион-
ных колебаний молекул воды и гидроксильных
групп при 3200–3700 и 1550–1650 см–1, а также
полос валентных и деформационных колебаний
связей C–H при 2850–2950 и 1440–1460 см–1 и
связи C–O при 1070, 1120 см–1 [59]. Полоса погло-
щения при 1370–1380 см–1 обусловлена деформа-
ционными колебаниями связей C–H [44, 59, 60].
В спектрах аэрогелей с высоким содержанием
алюминия присутствует полоса поглощения при

938 см–1, характерная для связи Al–OH [61]. В
спектрах образцов с высоким содержанием тита-
на присутствуют слабые полосы поглощения при
1040 см–1, которые можно отнести к колебаниям
связей Ti–O–Ti [62]. В области 500–800 см–1 в
спектрах всех аэрогелей присутствуют широкие по-
лосы поглощения, обусловленные колебаниями
связей Ti–O и Al–O [62]. В ИК-спектрах двухком-
понентных аэрогелей также присутствуют характе-
ристические полосы поглощения при 840 см–1, от-
вечающие колебаниям связей Al–O–Ti [62], ин-
тенсивность которых закономерно увеличивается
с увеличением содержания титана.

Анализ аэрогелей методом РСМА позволил оце-
нить относительное содержание в них алюминия и
титана (табл. 1). Согласно полученным данным, во
всех двухкомпонентных аэрогелях эксперимен-
тально определенное содержание титана не-
сколько выше номинального. Такое несоответ-
ствие, вероятно, связано с различной раствори-
мостью гидроксосоединений титана и алюминия
в смесях диметилформамид–вода, использован-
ных на стадии гелирования. Известно, что в вод-
ных средах растворимость гидроксидов алюми-
ния и титана различается на несколько порядков
[48, 49].

Согласно данным термического анализа, при
нагреве аэрогелей до 500°С потеря массы состав-
ляет 30–60 мас. %. Очевидно, это связано с удале-
нием физически и химически связанной воды и
примесей органических соединений [24, 25], при
более высоких температурах потеря массы состав-
ляет >2%. По данным дифференциального терми-

Рис. 4. ИК-спектры неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2: AT0 (1), AT10 (2), AT20 (3), AT50 (4), AT100 (5).
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ческого анализа аэрогеля диоксида титана, экзо-
термический эффект, отвечающий кристаллиза-
ции диоксида титана, наблюдается при ~495°C.
Аналогичный эффект для двухкомпонентных
аэрогелей смещен в область более высоких темпе-
ратур и для образца AT100 наблюдается при
~650°С. Наблюдаемая зависимость температуры
кристаллизации TiO2 от его содержания в аэрогелях
Al2O3–TiO2 связана, по-видимому, с высокой од-
нородностью химического состава полученных
материалов и высоким содержанием связей Al–
O–Ti. Отметим, что аналогичный эффект инги-
бирования кристаллизации диоксида титана на-
блюдали ранее при термическом отжиге двухком-
понентных материалов SiO2–TiO2 [29, 63].

Таким образом, отжиг двухкомпонентных
аэрогелей при температуре 600°С позволяет пол-
ностью удалить из их состава воду и органические
соединения, при этом при данной температуре не
происходит кристаллизации диоксида титана. С
точки зрения практического использования ма-
териалов на основе Al2O3–TiO2 в солнцезащитных
композициях отсутствие в их составе кристалличе-
ского диоксида титана является предпочтитель-
ным, поскольку обеспечивает низкую фотокатали-
тическую активность [8, 64]. В связи с этим все
полученные аэрогели были подвергнуты отжигу
на воздухе при 600°С в течение 2 ч.

Результаты рентгенофазового анализа (рис. 5)
подтверждают высказанное выше предположение и
показывают, что продукты отжига всех двухкомпо-
нентных аэрогелей являются рентгеноаморфными.

Напротив, в результате отжига аэрогеля на основе
индивидуального TiO2 был получен многофаз-
ный образец, содержащий помимо кристалли-
ческого анатаза (ICDD PDF2 21-1272) рутил
(ICDD PDF2 21-1276) и брукит (ICDD PDF2 29-
1360), с наиболее интенсивными пиками при
25.3°, 27.5° и 30.8° соответственно [65].

Формирование кристаллического анатаза, мета-
стабильной модификации TiO2, при отжиге аморф-
ного гидратированного диоксида титана обычно
связывают с реализацией топотактического меха-
низма кристаллизации гидроксосоединений ти-
тана, имеющих ближний порядок, характерный
для анатаза, а также с размерным фактором [66–
68]. Брукит, еще одна метастабильная модифика-
ция TiO2, как правило, образуется в качестве при-
меси к анатазу при медленном гидролизе TiCl4 с
последующей термической обработкой [65, 69].

Согласно данным РЭМ (рис. 6), термическая
обработка аэрогелей лишь незначительно сказы-
вается на их микроструктуре, и укрупнение ча-
стиц практически не наблюдается.

Результаты анализа отожженных аэрогелей
методом низкотемпературной адсорбции азота
(табл. 4) подтверждают, что обработка при 600°С
практически не повлияла на микроструктуру ма-
териалов (их удельную поверхность и удельный
объем пор). Все продукты отжига двухкомпонент-
ных аэрогелей характеризуются величинами удель-
ной поверхности 100–220 м2/г и удельного объема
пор 1.2–1.7 см3/г, что незначительно уступает ана-

Рис. 5. Дифрактограммы аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AТ0 (1), AT10 (2), AT20 (3), AT50 (4), АТ100
(5). Обозначения: * – анатаз, + – рутил, ∨ – брукит.
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логичным характеристикам исходных аэрогелей
(140–380 м2/г и 1.2–1.6 см3/г соответственно).

Более существенные различия в структуре ис-
ходных и отожженных аэрогелей наблюдаются
при анализе полных изотерм низкотемператур-
ной адсорбции–десорбции азота (рис. 7а). Ана-
лиз данных, приведенных на рис. 7, указывает,
что изотермы для отожженных образцов аэроге-
лей также относятся к типу II и характеризуются ка-
пиллярно-конденсационным гистерезисом, харак-
терным для мезопористых материалов.

Анализ изотерм в рамках модели БДХ (рис. 7б,
табл. 4) показывает, что полученные в результате
отжига материалы, в отличие от исходных аэроге-
лей, практически не содержат микропор, при
этом основной вклад в их пористость вносят мез-
опоры размером 5–50 нм. Анализ t-кривых пока-
зывает, что образцы с содержанием титана более
10 мол. % не содержат микропор, а удельный объем

микропор в АТ0 и АТ10 практически не изменился
после отжига. Отсутствие микропор (табл. 4), веро-
ятно, связано с разложением гидроксосоединений
алюминия и титана в ходе отжига и образованием
на поверхности частиц достаточно плотного слоя.

Совокупность данных, полученных методом
низкотемпературной адсорбции азота, показыва-
ет, что в результате отжига аэрогелей Al2O3–TiO2
были получены высокопористые материалы, при
этом увеличение содержания титана в оксидных
аэрогелях приводит к увеличению удельной по-
верхности, а также удельного объема мезопор
(рис. 7, табл. 4). Отметим, что текстурные характе-
ристики продуктов отжига аэрогелей Al2O3–TiO2,
полученных в настоящей работе с использовани-
ем эпоксидного метода, сопоставимы с характе-
ристиками аналогичных аэрогелей Al2O3–TiO2,
полученных исходя из алкоксида титана и ото-
жженных в аналогичных условиях [53].

Рис. 6. Микрофотографии (в режиме детектирования вторичных электронов) образцов неотожженных аэрогелей
Al2O3–TiO2: AT0 (а), АТ50 (б), АТ100 (в); отожженных при 600°С аэрогелей Al2O3–TiO2: АТ0 (г), AT50 (д), АТ100 (е).
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Таблица 4. Текстурные характеристики (удельная поверхность SБЭТ; удельный объем пор Vуд; средний диаметр
пор dp; объем микропор Vмикро; доля микропор) аэрогелей, отожженных при 600°С

Образец SБЭT, м2/г Vуд, см3/г dp, нм Vмикро, см3/г
Доля микропор, 

об. %

AТ0 600 108 ± 2 1.18 23.4 0.11 9
AT10 600 193 ± 3 1.73 23.9 0.24 14
AT20 600 210 ± 4 2.69 24 0 0
AT50 600 217 ± 4 1.3 17 0 0
АТ100 600 258 ± 5 1.44 24.2 0 0



ЖУРНАЛ НЕОРГАНИЧЕСКОЙ ХИМИИ  том 68  № 12  2023

ЭПОКСИДНЫЙ МЕТОД СИНТЕЗА ДВУХКОМПОНЕНТНЫХ АЭРОГЕЛЕЙ 1841

Структурные особенности материалов, получен-
ных в результате термического отжига двухкомпо-
нентных аэрогелей, определенные методом низко-
температурной адсорбции азота, подтверждаются
данными малоуглового рассеяния рентгеновского
излучения. На рис. 8 представлены зависимости
сечения dΣ(q)/dΩ МУРР образцами, полученны-
ми в результате отжига аэрогелей при 600°С. Ана-
лиз полученных экспериментальных данных в
области переданных импульсов q > 0.25 Å–1 поз-
воляет заключить, что для этих аэрогелей харак-
терно практически полное отсутствие неоднород-
ностей с размером 1–1.5 нм.

Анализ зависимостей сечения рассеяния для
отожженных аэрогелей от переданного импульса
также проводили с использованием обобщенной
модели Гинье [70]

(2)

где Iinc – независящая от q константа, обусловлен-
ная некогерентным рассеянием.

Результаты обработки экспериментальных дан-
ных представлены на рис. 8 и в табл. 5.

Из данных, приведенных в табл. 5, следует, что
структура отожженных аэрогелей Al2O3–TiO2 вклю-
чает в себя квазидвумерные неоднородности с ха-
рактерной толщиной (T) 3–6 нм и шириной (W)
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Рис. 7. (а) Полные изотермы адсорбции–десорбции азота для аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AТ0 (1),
АТ10 (2), АТ20 (3), AT50 (4) и АТ100 (5); (б) распределения пор по размерам dV(d), полученные в рамках модели БДХ
для аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AT0 (1), АТ10 (2), АТ20 (3), AT50 (4) и AT100 (5).
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Таблица 5. Параметры мезоструктуры отожженных аэрогелей Al2O3–TiO2, полученные из анализа данных МУРР

Образец s2 W, Å s1 T, Å т DS = 6 – n 2β = n – 4

AТ0 600 0.78 ± 0.01 609 ± 30 2.41 ± 0.01 62 ± 4 3.80 ± 0.01 2.20 ± 0.01 –

AT10 600 0.54 ± 0.01 524 ± 27 2.17 ± 0.01 35 ± 2 4.43 ± 0.01 – 0.43 ± 0.01

AT20 600 0.52 ± 0.01 476 ± 25 2.22 ± 0.01 30 ± 2 4.43 ± 0.01 – 0.43 ± 0.01

AT50 600 0.52 ± 0.01 430 ± 23 2.00 ± 0.01 36 ± 3 4.58 ± 0.02 – 0.58 ± 0.02

АТ100 600 0.37 ± 0.01 404 ± 20 1.97 ± 0.01 33 ± 2 4.54 ± 0.02 – 0.54 ± 0.02
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40 нм, что достаточно близко к параметрам ана-
логичных неоднородностей в исходных аэроге-
лях. Важной особенностью структуры продуктов
отжига двухкомпонентных аэрогелей является то,
что граница раздела фаз для неоднородностей
наименьшего размера является диффузной [71], а
не обладает фрактальными свойствами. Отметим,
что единственным продуктом отжига, демонстри-
рующим фрактальную организацию структуры, яв-
ляется индивидуальный Al2O3 (образец AT0 600),
однако величина DS для него значительно меньше,
чем для исходного аэрогеля (образец AT0). Наблю-
даемое из анализа данных МУРР исчезновение
фрактальных свойств поверхности структурных
неоднородностей аэрогелей коррелирует с изме-
нениями пористой структуры аэрогелей в результа-
те их термического отжига, а именно существен-
ным уменьшением доли микропор.

В результате отжига произошло не только из-
менение структуры аэрогелей, но и изменение их
химического состава. В частности, в ИК-спектрах
отожженных аэрогелей отсутствуют полосы коле-
баний связей Ti–OH, C–O и C–H, а интенсив-
ность полос поглощения сорбированной воды су-
щественно снижена. В области 400–900 см–1 ре-
гистрируются широкие полосы, которые могут
быть отнесены к колебаниям связей Ti–O–Ti,
Al–O–Al или Al–O–Ti, однако достоверно иден-
тифицировать их не представляется возможным.
В ИК-спектрах соответствующих материалов
(рис. 9) присутствуют полосы, соответствующие
валентным и деформационным колебаниям оста-
точных связей О–Н (3200–3600 и 1560, 1660 см–1,
соответственно) [72]. Интересно присутствие во

всех спектрах слабоинтенсивной полосы погло-
щения при 1380 см–1, которая, вероятно, относит-
ся к колебаниям связей M=O (M = Al, Ti), харак-
терных для материалов с сильными кислотными
центрами Льюиса [73, 74].

В целом сопоставление ИК-спектров, приведен-
ных на рис. 9, с ИК-спектрами исходных аэрогелей
позволяет заключить, что термическая обработка
в выбранных условиях позволяет полностью
удалить органические фрагменты и гидроксиль-
ные группы из структуры аэрогелей.

Ключевыми характеристиками материалов для
использования в составе солнцезащитных средств
являются их фотофизические свойства и фотока-
талитическая активность. На рис. 10 приведены
спектры диффузного отражения исходных аэро-
гелей на основе оксидов алюминия и титана, а
также продуктов их отжига при 600°С.

Анализ полученных данных позволяет заклю-
чить, что, во-первых, как для исходных аэроге-
лей, так и для продуктов их отжига с увеличением
содержания титана наблюдается смещение мак-
симума полосы поглощения в более длинновол-
новой диапазон, характерный для индивидуаль-
ного TiO2 [75]. Аналогичная зависимость положе-
ния края поглощения наблюдалась авторами
работы [76]. Во-вторых, отжиг аэрогелей также
способствует смещению края полосы поглоще-
ния в длинноволновую область, что связано, ско-
рее всего, с повышением локальной плотности
материала вследствие удаления воды и органиче-
ских фрагментов [77]. Результаты расчета шири-
ны запрещенной зоны с помощью функции Ку-

Рис. 8. Зависимости сечения dΣ(q)/dΩ МУРР от переданного импульса q для аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при
600°С: AT0 (1), АТ10 (2), АТ20 (3), АТ50 (4) и AT100 (5). Для наглядности кривые 2, 3, 4 и 5 умножены на 5, 50, 500 и
5000 соответственно. Сплошные линии − результат описания экспериментальных данных по модели (2).
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белки–Мунка в предположении о непрямозон-
ном типе перехода, характерном для анатаза и
рутила [75], приведены в табл. 6.

На рис. 11 приведены кинетические кривые фо-
торазложения красителя кристаллического фиоле-
тового в присутствии индивидуальных и двухком-
понентных аэрогелей Al2O3–TiO2, а также про-
дуктов их отжига при 600°С. Из приведенных
данных следует, что все двухкомпонентные аэро-
гели, а также аэрогели на основе индивидуально-
го Al2O3 характеризуются пренебрежимо малой
фотокаталитической активностью, и соответ-
ствующие значения констант скорости нулево-
го порядка обесцвечивания красителя составля-
ют k0 = 1.3–2.6 × 10–4 мин–1. Степень разложения
красителя, оцениваемая по степени его обесцвечи-
вания, составляет не более 4% за 3 ч проведения из-
мерений. Аналогичные результаты, демонстрирую-
щие пренебрежимо малую фотокаталитическую ак-
тивность рентгеноаморфных высокопористых
материалов на основе SiO2–TiO2, были получены

ранее [17]. Среди проанализированных материа-
лов заметную фотокаталитичсекую активность
демонстрирует лишь образец, полученный тер-
мической обработкой аэрогеля на основе инди-
видуального диоксида титана (k0 = 0.002 мин–1),
что примерно в 3 раза меньше, чем для коммерче-
ского фотокатализатора Evonik Aeroxide® TiO2 P 25
(k0 = 0.006 мин–1).

Отметим, что при анализе фоторазложения кри-
сталлического фиолетового в присутствии индиви-
дуального аморфного оксида алюминия была за-
регистрирована крайне малая, но отличная от нуля
фотокаталитическая активность данного материа-
ла (k0 = 2.5 × 10–4 мин–1). Данный результат явля-
ется достаточно неожиданным, учитывая боль-
шую ширину запрещенной зоны оксидных и гид-
роксидных соединений алюминия (3.8–7.6 эВ)
[78–80]. В то же время ранее отмечалось, что оксид
алюминия может проявлять заметную фотокатали-
тическую активность, связанную с наличием на

Рис. 9. ИК-спектры аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AT0 (1), АТ10 (2), АТ20 (3), АТ50 (4) и AT100 (5).
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Таблица 6. Ширина запрещенной зоны аэрогелей Al2O3–TiO2

Образец Ширина 
запрещенной зоны, эВ Образец Ширина 

запрещенной зоны, эВ

AТ0 – AТ0 600 –
AT10 3.6 AT10 600 3.2
AT20 3.5 AT20 600 3.2
AT50 3.4 AT50 600 3.1
АТ100 3.4 АТ100 600 3.0
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его поверхности гидроксильных групп, играю-
щих роль каталитически активных центров [81].

Анализ кинетики разложения красителя кри-
сталлического фиолетового позволяет сделать
вывод о том, что она может быть описана в рамках
модели нулевого порядка, что соответствует из-
вестным моделям протекания фотокаталитиче-
ских реакций с участием диоксида титана (Ленг-
мюра–Хиншельвуда или Эли-Ридела) [82]. Это
позволяет количественно сопоставить значения
констант скорости фотоиндуцированного разло-

жения красителя в присутствии различных мате-
риалов (табл. 7).

Данные, приведенные в табл. 7, иллюстрируют
отмеченную выше качественную закономерность –
все рентгеноаморфные двухкомпонентные аэроге-
ли на основе Al2O3–TiO2 продемонстрировали край-
не низкую фотокаталитическую активность, более
чем в 50 раз уступающую аналогичной характери-
стике коммерческого фотокатализатора Evonik
Aeroxide® TiO2 P25. В то же время характерное
для этих материалов поглощение УФ-излучения

Рис. 10. Спектры диффузного отражения в УФ- и видимом диапазоне (а) неотожженных аэрогелей Al2O3–TiO2 и
(б) аэрогелей Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AT0 (1), AT10 (2), AT20 (3), AT50 (4), AT100 (5).
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(рис. 10) подтверждает перспективность их исполь-
зования в составе солнцезащитных композиций.

В табл. 7 приведены результаты определения
величин солнцезащитных факторов (SPF) полу-
ченных материалов, выполненного согласно ре-
комендациям стандартного метода испытаний
ISO 24443-2016.

Полученные оценки показывают, что аэрогели
с относительно низким номинальным содержа-
нием диоксида титана (до 20 мол. %) характеризу-
ются величиной SPF не более 1.5, в то время как
для аэрогелей с номинальным содержанием TiO2
50 мол. % величина SPF составляет 2.1–2.6. Отме-
тим, что полученные в настоящей работе матери-

алы превосходят по своим солнцезащитным ха-
рактеристикам аналогичные материалы на основе
SiO2–TiO2, для которых величина SPF находилась в
диапазоне 0.7–2.5 [17]. С другой стороны, они усту-
пают коммерческим косметическим пигментам
Kronos® 2971 и Kronos® 1171, для которых величи-
ны SPF, измеренные в идентичных условиях, соста-
вили 4.3 и 5.5 [17]. В то же время фотокаталитиче-
ская активность Kronos® 1171 в единицах k0 при-
близительно в 150 раз выше [12], чем у аэрогеля с
содержанием титана 50 мол. %, что позволяет пред-
положить меньшую фотоцитотоксичность аэроге-
лей, коррелирующую с фотокаталитической актив-
ностью.

Рис. 11. Кинетические кривые фоторазложения красителя кристаллического фиолетового в присутствии аэрогелей
Al2O3–TiO2, отожженных при 600°С: AT0 (1), AT10 (2), AT20 (3), AT50 (4), AT100 (5); Evonik Aeroxide P25 (6), контроль
(холостой опыт без фотокатализатора) (7).
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Таблица 7. Величины солнцезащитного фактора (SPF) для исходных и отожженных аэрогелей, а также их фото-
каталитическая активность, представленная в виде констант скорости фоторазложения красителя кристалличе-
ского фиолетового

Исходные образцы Образцы после отжига

название SPF название SPF k0 × 104, мин–1

AT0 1.1 AT0 600 1.1 2.6

AT10 1.3 AT10 600 1.4 2.4

AT20 1.5 AT20 600 1.4 1.7

AT50 2.1 AT50 600 2.6 1.3

AT100 1.5 AT100 600 2.6 20
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Предложен метод получения двухкомпонент-
ных аэрогелей Al2O3–TiO2, основанный на гели-
ровании смешанных растворов тетрахлорида ти-
тана и нитрата алюминия в диметилформамиде
при добавлении пропиленоксида в качестве гид-
ролизующего агента. Метод может быть исполь-
зован и для получения аэрогелей на основе индиви-
дуальных оксидов алюминия и титана. Продолжи-
тельность гелирования реакционных смесей в
существенной степени зависит от мольного соот-
ношения титана и алюминия и составляет от ~103

(при гелировании растворов нитрата алюминия)
до ~10–1 мин (при гелировании растворов тетра-
хлорида титана). Полученные оксидные аэрогели
характеризуются высокими значениями удель-
ной поверхности (140–400 м2/г) и удельной пори-
стости (1.1–1.6 см3/г), при этом доля микропор в
общей пористости материалов достигает 40%.
Термическая обработка двухкомпонентных аэро-
гелей при 600°С приводит к получению рентге-
ноаморфных материалов, характеризующихся
удельной поверхностью 110–260 м2/г и удельной
пористостью 1.2–2.7 см3/г, при этом в их структу-
ре практически отсутствуют микропоры. Аэроге-
ли, отожженные при 600°С, характеризуются ши-
риной запрещенной зоны 3.1–3.2 эВ и демонстри-
руют фотокаталитическую активность, в 150 раз
меньшую по сравнению с коммерческим косме-
тическим пигментом Kronos® 1171, используе-
мым в составе солнцезащитных кремов. Низкая
фотокаталитическая активность полученных вы-
сокопористых материалов на основе Al2O3–TiO2,
несмотря на умеренные значения солнцезащит-
ного фактора (SPF 2.1–2.6), делает их перспек-
тивными компонентами солнцезащитных косме-
тических композиций.
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