Гидротермально-микроволновой синтез нанодисперсного Bi4Ge3O12.
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Монокристаллы германата висмута Bi4Ge3O12 хорошо зарекомендовали себя как материал для сцинтилляционных счетчиков. Однако выращивание монокристаллов германата висмута сопряжено со значительными технологическими трудностями и большими энергетическими затратами [1]. Решением данной проблемы могло бы стать создание прозрачной керамики на основе нанокристаллического Bi4Ge3O12, необходимым условием для которой является размер зерен менее длины волны видимого света, т.е. менее 100 нм. Тенденция к миниатюризации современных приборов порождает новые требования к их размерам и формам. Одним из подходов, позволяющих в широких пределах варьировать геометрию сцинтилляторов, является создание композитов на основе полимерной матрицы, содержащей сцинтиллирующие нанокристаллы. На сегодняшний день в различных лабораториях мира были получены порошки Bi4Ge3O12 с микронным размером частиц [2], которые не позволяют получить прозрачную сцинтилляционную керамику и композиты. Поэтому целью данной работы стала разработка методики синтеза наноразмерного Bi4Ge3O12.
В качестве способа синтеза был выбран гидротермально-микроволновой метод. Было исследовано влияние продолжительности и температуры синтеза, концентрации и соотношение прекурсоров (Bi(NO3)3·5H2O и GeO2), количества минерализатора (аммиака) на фазовый состав и морфологию продукта. Было установлено, что температура и время синтеза и количество минерализатора оказывают значительное влияние на фазовый состав. Однофазный порошок германата висмута удалось получить при концентрации минерализатора 14-60%об. При больших количествах аммиака (60%об.) минимальная температура синтеза составила 140˚С при продолжительности - 1 час. Уменьшение количества минерализатора ведет к увеличению минимальной температуры синтеза до 200˚С. Вне зависимости от температуры и продолжительности синтеза размеры кристаллитов однофазного Bi4Ge3O12 были порядка 150 нм, изменялся только размер агрегатов, уменьшающийся при увеличении концентрации аммиака. Агрегаты имели форму дендридов или зерен, размер которых в зависимости от условий синтеза варьировался в пределах 0,5-15 мкм. Эффективным параметром контроля морфологии оказалась общая концентрация реагентов в системе. Уменьшение концентрации реагентов в 10 раз позволило снизить скорость роста зародышей и синтезировать однофазный образец Bi4Ge3O12 с размером кристаллитов 50 нм. Для изучение возможности контроля морфологии порошков путем введения в систему дополнительного агента было синтезировано несколько образцов в присутствии глицерина. Добавление глицерина в количестве 5мл(16,7%об.) привело к восстановлению висмута до металла. Уменьшение содержания глицерина позволило получить однофазный Bi4Ge3O12 с размером кристаллитов порядка 100 нм, агломерированных в дендриды (15 мкм)  Таким образом, в результате выполнения работы была создана методика низкотемпературного синтеза, позволяющая получить в условиях гидротермально-микроволнового воздействия высокодисперсный Bi4Ge3O12.
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