Синтез и диагностика наночастиц палладия на подложке из оксида кремния
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Наночастицы палладия (Pd НЧ) активно применяются в катализе, электрокатализе и других областях. Большое влияние на качество таких катализаторов оказывают размеры, форма и распределение НЧ по поверхности подложки, поэтому целью данного исследования было определение зависимости морфологии Pd НЧ от условий синтеза.
В работе представлены три методики синтеза Pd НЧ на подложке оксида кремния, полученные восстановлением тетрагидроборатом натрия (NaBH4), в парах гидразина (N2H4.H2O) и полиэтиленгликолем (ПЭГ). В качестве исходного реагента использовался дихлорид палладия PdCl2, растворенный в соляной кислоте HCl. В качестве подложки был использован пористый оксид кремния SiO2 [1].
В первом случае высушенную смесь соли палладия, смешанной с подложкой, растворили в водном растворе этиленгликоля C2H4(OH)2 и смешали с тетрагидроборатом натрия NaBH4; восстановление длилось 40 минут при температуре 50 °C. Во втором случае сухая смесь подложки с хлоридом палладия, была приклеена на предметное стекло в одном случае с помощью этилового спирта (C2H5OH), а в другом – с помощью аммиака (NH4). Предметное стекло помещалось над испаряющимся при 80 °С гидразином. И, наконец, в третьем случае комплекс прекурсора с подложкой диспергировали в ПЭГ, и поместили в реактор высокого давления при 180 °С. В процессе синтеза аликвоты с реакционной смесью измерялись на УФ-спектрометре для наблюдения изменений электрохимической активности.
Полученные образцы были охарактеризованы методом порошковой рентгеновской дифракции, рентгеновским флуоресцентным анализом, просвечивающей электронной микроскопией, термогравиметрическим анализом, а также методом газовой порометрии. Установлено, что восстановление в парах гидразина с гидроксидом аммония дает частицы с широким распределением размеров со средним значением 15 нм. Синтез в гидразине без модификации гидроксидом аммония и боргидридом натрия дали похожие результаты со средним размеров НЧ около 8 нм и узкое распределение по размерам. Самые маленькие образцы с размером 4,8 нм были получены восстановлением в ПЭГ.
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