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Praca miala na celu sbadanie wplywu warunkdw wytwarzania
nanoproszkow AlLO-Ag jak rownieZ iloder dodanego srebra
na ich wlasciwodei izyeme [ 1]

Nanoproszki ALO,-Ag zustaly wytworzone metody rozkla-
du termicmega-redukeji. W pierwszym clapie olrzyinany
prekursor poddsno wyprzewaniu w temperaturze 700°C
w atmesferse powictrza praer 14 k. Nasigpnie, produkt po-
sredm Al O -Ag O poddano redukeji w temperaturze 700°C
w atinoslerze wodoru przez 2 h w celu uzyskania produktu
koncowege- nanoproszku ALO, -Ag. Mewoda ta pozwalila na
orzymame serii probek ALQ,+ x wag® Ag (x = 0.30, | .38,
2 84,1 1255)

W celach porownawczych wytworzono rowniez nanoproszki
ALD -Ag metoda impregnacii nanoproszke A1, nanosre-
hrem 2 ukladu Koloidalnego nanosrebro-heksan. Metoda 14
olrzymano serie probek ALO .+ x wagh Ag (x=0.30, 1.4,
2.85, oraz 12.70).

Otrzymane nanoproszki AlLO-Ag poddano analizie takich
parametriw firycrnych jak powicrzehnia wlasciwa, objytosc
| rezmisr porow, a takze gestose rzeczywista. Produkty obu
metod charakteryrujn si¢ #znacznie rozwinigty powierzch-
nig wlagciwg \ponad 200 m? /g) oraz duZg objgtosceia porow
(04— 1.} com'fg).

Shrwa giuczowe: nanoproszki ALO-Ag

Physical properties of Al,O,-Ag nanopowders
produced by thermal decomposition-reduction
and colloidal nanosilver impregnation

The main aim of this work was to investigate the infitence of
AL -Ag production parameters and Ag percentage addition
on surface mosphology and physical properties of the middle
as well as final product,
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The ALO,-Ag nanopowders wer: produced by two methods
The first one, thermal decomposition-reduction allowed nece-
iving the series of samples: ALO+ x wt% Ag (x=0.30, 1.35,
284, and 12.55;.

The second, was colloidal nanosilver-hexane impregnation,
This method allow ed receiving the series of samples: ALOL+
xwi% Ag (x - 0.30, 1.40, 2.85, and 12.70).

Muorphology and physical properties were examined uvsing
scanning eléctron micrescope, nitrogen sorpiion measure-
ments and helium pycnometer.

Both methods allow to obtain Al,0,-Ag nanopowders with
comparable average panticle size (between 40 and 100 nm).
large specitic BET surface area {over 200 m¥/g) and large
open porosity volume {between (14 - 1.1 emYg),

Keywords: ALQ -Ag nanopowders

1. WSTEP

Srebro juz od czasdéw starozytnych uvznawane
bylo jako $rodek leczniczy. W antycznym Rzymie
rany wyzszej rangi legionistow okladano srebmy-
mi monetami. dzigki czemu szybko sie goity. Jony
srebra nie wykazuja toksycznosci wobec komorek
ludzkich, przy czym najczesciej uzywanym w
lecznictwic zwigzkiem srebra jest azotan srebra
(AgNQO,), stosowany w zakresie stezen od 0.01%
do 10%. W roztworach o stezeniv 0,1% dziala on
bakteriobdjezo glownie na szczepy Gram-dodatnie,
natomiast roztwor dziesigciokrotnic rozcienczony
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dziala Sciggajgco i jest bezposrednio stosowany na
blony Sluzowe. W przypadku trudno gojacych sig
ran stosowane sg rowniez opatrunki ze srebrem
kationowym. Lokalizacja i czas trwania procesu w
trudno gojacych sie ranach decyduja o intensywnosci
mechanizmow obronnych i rozprzestrzenianiu sig
zakazenia [2].

Srebro w postaci nanoczastek daje ostatnio duze
nadzicje jako czynmik silnie antybakteryjny i im-
munostymulujacy. Dzigki lakim wlasciwodciom jak
bakterio | grzybobdyczosé mozliwe jest stosowanie
go jako srodka antyseptycznego (biocyd) do farb
wodorozeienczalnych [3[.Nalezy wspomnied, ze jego
aklywnos$¢ mikrobiologiczna zalezna jest zardowno od
wiclkosci jak i ksztattu czastek [4].

~Waolne™ nanoczystki srebra sg czesto niestoso-
walne w przypadku materialéw medycznych juk na
przykiud opatrunki. W takich przypadkach istotne
jest uwalnianie srebra przez dingi okres czasu. Taki
~wolne” nanoczigstki moga latwo ulegadé usuwaniu
z materiulu w trakeie jego cksploatacji. W tym
celu konjeczae jest umieszezanie nanoczasiek na
powierzchni nosnika [S].

Zaatakowanic materistu konstrukcyjnego przez
mikroorganizmy moze spowodowad jego odbarwie-
nia. spckania. w skrainych przypadkach jego znisz-
czenie. Dodatek nanosrebra do roznych materialow
konstrukcyjnych daje mozliwos¢ przedtuzenia ich
trwatoscei i wydluzenia zywotnosci wykonanych z
nich produktow, Dotyczy to na przyktad betonu,
torketu, blokéw betonowych, cegiel, piyt gipsowych
itp. |6].

Wirdéd obojgtnych nicorganicznych nosnikow
godnym uwagi jest tenek glinu, Jak dotad do osa-
dzania nanoczastek srebra uzywano jedynie takich
jego form jak: porowale ksztaliki [ 7], stery [8) czy
igly |3]. Jednakze ntimo to, dla nosnikéw takich jak
tlenek glinu, bedacych w postaci nanoczasiek. nie
przeprowadzono juk dotad szezegdlowych testow.

Tak skomponowane materialy caly czas pozostajq
miedoslatecznie scharakleryzowane. Dlatego tez jako
nosnik dla nanoczastck srebra wnminiejsze) pracy
wybrano nanotlenek glinu.

Nanoczastki srebra osadzone na nosniku w po-
stac) tlenku glinu wykorzystuje si¢ takze w matena-
lach absorpeyjnych uzywanych w gospodarstwach
roinych i hodowli zwicrzat do likwidacjt odoréw
zwierzgeyeh, Dodatek nanosrebra do tych materialow
absorpeyinych zapewnia kontrole mikrobiologiczng
skutkujacy redukcya nicprzyiemnych zapachow
oraz wydluzeniem czasu uzylkowania absorbentow.
Uklady oparte na tlenkach metali i osadzonych na
ich powierzchni czgstkach srebra, stosuje sie réwniez

z powodzeniem w procesach cpoksydacji etylenu
oraz uwodomicnia zwiazkéw aromatycznych |9].
Polaczenie nanoczastek srebra oraz ceramiczne)
osnowy stwarza ogromne mozliwosel zastosowanta
takich materialow m.in. w katalizie.

Katalizatory srebrowe skladaja si¢ zwykle z
trzech lub czterech komponentdéw: materialu no-
snikowego, katalityczme aklywnego srebra meta-
licznego, promelora oraz inhibitora stosowanego
opcjonalnie, przy czym skiad katalizalorow przemy-
slowych jest najezgscie) zastrzezony jako wlasnosé
firm je stosujgeych. Tlenek glinu w katalizatorach
przemystowych peini tunkeje najozgsciej nosnika.
odpowiadajac miedzy innymi za rozwinig¢cie ich
powierzchni wilasciwej, zwigkszenie odpornosci
mechanicznej katalizatora, wzrost stabilnosc) procesi
oraz modylikacj¢ naniesionych na jego powierzchnig
skladnikow aktywnych [6].

2. NANOPROSZKI ALLO -Ag

Do otrzymania probek nanoproszkow Al,O-Ap
zostaly wykorzyslane dwiec metody:

- metoda rozkladu temmicznego - redukgeji,

- metoda impregnacii nanosrebrem z wykorzysta-
niem ukladu koleidalnego nanosrebro — heksan,
Nanoczastkt srebra na podlozu w postaci nano-

proszku tlenky gling wytworzone zostaly nowatorska

w skali swiatawe] metoda rozktadu lermicznego-re-

dukgji. Jest to metoda opracowana przy wspolpracy

z zespolem Wydzialu Chemicznego Politechniki

Warszawskicj oraz zastrzezona zlozeniem wniosku

patentowego [ 1G]

Zaleta metody rozkladu termicznego-redukeji jest
jej prostota, fatwosé kontroli {gwarancia zachewania
pozadanego skladu chemicznego) a takze nieskompli-
kowana aparatura, (Opracowany proces otrzymywarid
nanoczastek AlLO-Ag prowadzono w latwym do
zawrocenia rozpuszezalniku organicznym jakim jest
heksan z wydajnoscig bliskg 108, Proces otrzymy-
wania nanoczastek srebra osadzonych na nosniku w
postaci nanollenku glinu przedstawia Rys. 1.

Prekursor organiczny tlenku glinu syntezowano
w reakcji mieszaniny zwiazku plinoorganmeznego
i alkoksyglinowego z tienem z powietrza, kiory
nast¢pnie modyfikowano organicznym zwigzkiem
srebra - benzoesanem srebra:

. prekursor

(PFOLAT+ BLAL & 1 CO00AE © orgameany (1),

Po odparowaniu rozpuszczalnika, ktorym jest
heksan, otrzymany proszek poddano procesowi roz-
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Rys. 1. Schemal otreymywania nanoproszkow Al O-Ag
mehnly rozkfadu lermicznepy i redukeii.

Fig.l. Preparation of AL Ay nanopowders by thermal
decampuosition and reduction method.

kladu termicznego w picey muflowym HEATECH
firmy Lab-Lme insiruments. Proces rozkladu ter-
micznego przeprowadzono w lemperaturze 700 C
przez 24 h w atmoslerze powietrza:

Prekursor  Mosklad lermiczny

: ALO Ag,O (2)
OTRANICZNY  qu0e, 24 h =

Nastgpnie powstaly produkt posredni poddano
procesowi redukeji w atmosterze wodoru w lempe-
rurze 700 C przez 2 h.

reduken (H

AlLO A0 2
TC. 2h

nanoproszek

ALO-Ag 3.

Powy?zszq metodg wylworrona zostala seria pro-
bek ALO,t X% wag Ag (x=0.30, 1.35, 2.84, {2.55).
Otrzymane nanoproszki ALO -Ag poddano obserwa-
cjom przy uzveiu mikroskopu skaningowego Zeiss
LEO 1530 oraz analizie stereologicznej. Otrzymane
dla tych nanoproszkéw obrazy SI:M przedstawiono
na Rys, 2, natomeast charakterystyke stereologiczng
w Tab. 1.
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Rys.2, Obrazy SEM nanoproszkdw AL -Ag zawiers-
jacych a) 0.3%wag. Ag, by 1,35%wap. Ag, ¢} 2.84%wap.
Ap. dy 12.54%wag. Ag. otrzymanych metody rozktady
termiicznego  redukeji.

Fig.2. SEM images ol the ALO-Ag nanopowders with
2) 0.3 wt%, bY 135 wt %, o) 284 wi.%. d) 12.54 wi%
‘¢ obtained by the thennal decompusition - reduction
method.
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Fabeln 1. Zestawienic wynikow analizy stereologicrnej
nanoproszkow AlLO -Ag otrsymanych w procesic rozktadu
termicznego 1 redukeji.

Table |, Summary results of stereological analysis AlLQ,
~Ay nunopowders obtained by the thermal decompaosition-
reduction method.
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Na podstawie obrazow uzyskanych z mikroskopu
skaningowego (Rys. 1} oraz wynikéw analizy ste-
reologicznej {Tab. 1) mozna zauwazyé, ze srednia
wielkad$c czastek nunoproszkow ALO-Ag zawicra
si¢ w przedziale 41 - 39 nm przy odchyleniu stan-
dardowym -~ 15 nm. Wszysikie probki charaktery-
7uja si¢ réwniez obecnodcig aglomeratow. Jednak
w preypadku nanoproszku AL O ~Ag o najwigkszym
udziale srebra obserwuje sig najwigksza ilosé aglo-
meratdw, kidrych srednia wielkosé wynosi 962 nm
przy odchyleniu standardowym 609 nm.

Alternatywng metoda osadzania nanoczastek
srebra na powierzchni ceramicznego nosnika jest
metoda impregnacji z wykorzystaniem ukiadu ko-
loidalnego nanoczastek srebra. Metodg impregnach
nanoproszku Al,O. nanusrebrem koloidalnym uryto
w ¢elu poréwnania m.in. wlasciwoéel fizyeznych
nanoproszkow Al O -Ap otrzymanych tg metody z
wlasciwosciami nanoproszkdw otrzymanych metoda
rozktadu termicznego - redukegi.

Do heksanu dodano nanosrebro w postaci proszku
otrzymujac uklad koloidalny nanosrebro- heksan o
ciemno zohym odeieniu. Nastgpnie dodano do niego
wezesniej otrzymany tlenek glinu, Uklad mieszano
przez 5 min w homogenizatorze ultradzwickowym
stosujac impuls 2/2 sek. Otrzymang zawiesing osu-
szono, a otrzymany nanoproszek Al O,-Ag zebrano
w celu przeprowadzenia analizy. Jako nosnika dla
nanoczastek Ag uzyto nanoproszek ALO, wytworzo-
ny wezesnic) metoda rozkladu termicznego.

Metoda ta. otrzymano cztery probki ALO+
x %wag, Ag (x = 0,30, 1.40, 2,85, 12.70). Do
syntezy mctodg impregnacii nanoczgsick tlenku
plinu srebrem koloidalnym, dzigki uprzejmosci dr.
Pawla Uznainskiego z Ldodzkiego Centnun Badan

.

Molekulamych 1 Makromolekulamych PAN, zasto-
sowano nanoczasiki srebra stabilizowane kwasem
mirystynowym (C, 11,,0,). Kwas mirystynowy, jest
> nieszkodliwy, nasycony kwas tluszczowy wysig-
pujacy naturalnie m.in. w nasionach muszkatolowca,
oleju kokosowym oraz palmowym. Siabilizacja
nanoczastek srebra przy pomocy kwasu mirystyno-
wego umozliwia otrzymanie ukiadu koloidalnego
nanosrebro-heksan, o zalozonym udziale wagowym
nanosrebra.

Ourzymane nanoproszki AlLO -Ag rowniez pod-
dano obserwacjom przy uZzyciu mikroskopu skanin-
gowego oraz analizie stereologiczne).

a)
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Rys. 3 Ubrazy SEM nanoproszkow AlO.-Ag rawiera-
Jacyeh ad 0.3%wap. Ap, by | 4%way, Ag, ¢) 2 8B5%wag,
Ap.dy 12,7 wag. Ag. otrgymanych melody impregnacii
z ukiadu koloidalnego nanosrebro-heksan,

Fied. SEM images of the ALO ~Ayg nanppowders with
#) 0.3 wi% Ag, b L4 wibe A ) 285 wi% Ag. d)
12.77 wi.% Aw obtained by the culloidal nangsilver im-
pregnation method,

Tabela 2. Zestawienie wynikow analizy stereologicznej
nanoprosziow otrzymanych meteda impregnacy nanosre-
bra z ukladu koloidalnege nanosrebro-heksan.

Table 2. Summary results of stereological analysis of
ninopuwders obtained by the colloidal nanovsilver im-
pregnation method from the colloidal system nanostlver-
-hexane.
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Na podstawie uzyskanych zdjgd (Rys, 3) oraz
unalizy stereologiezne) (Tab. 2) mozna stwierdzic,
7e manoproszki ALO-Ae wylworzone metoda unpre-
gnacji ALO  srebrem kolodalnym charakieryzug sie
drednig wielkoseig czastek w zakresie 39-95 am przy
odehyleniu standardowym ~ 21 min. TakZze § w tvm
przypadku mozna zauwazye obecnode aglomeratow,
Probka ALO,_Ap_kolod_4 zawierajgca 12,7%wag
srebra wyroznia sig nywigkszym udziatem aglome-
raléw spusrod pozostalyeh probek. Srednia wiclkosd

34

agtomeratdw tej probki jest -~ dwukromie wigksza
w porownaniu do pezostalych probek 1 wynosi
520 nm przy odchylenmin standardowym 210 nm.

3. METODYKA BADAN

Badania powierzehini wlasciwe) nanoproszkow
przeprowadzono wykorzysiujac wyznaczone cks-
perymenlalme izotermy sorpejy lizyczne) azotuw,
Wiym celu uzyto aparatu Quadrasorb-S1 fitmy
Quantachrome. Przed pomiarem prabki odgazowy-
wano 48 h.w lemperatusze 330°C. Pomiary adsorpepi
i desorpeji azotu na powterzehni nanoczgsick pro-
wadzono w pelnym zakresie cisnienia wzglednego,
przy czym proces adsorpedi odbywal sic w lempe-
ratlurze - 192870 a proces desorpcii w lemperaturze
pokojowe). Badanta wykonywuane byly pray uryeiu
mcilody BET { Brunauers. Emetta i Tellera), kiora
oparia jeslt na niskolemperaturowej adsorpe)i azotu
i porwala na wvznaczenie powierzchni wlaseiwe
vraz melody BIM (Barrewa, foynera 1 Halenda)
pozwalyjace) wyznaczyd rozklad wiclkosei porow
badanego proszku.

Pomigdzy tlakimi wielkosciami jak powicrzch-
nig wlasciwa oraz porowatosé isinicje dosé scisly
rwizek,  Migdzynarodowa Umia Chenii Czysie
1 Stosowanej (ILIPAC) z¢ wezgledu na  zréimico-
wune wielkosei pordw podsielila je na uzy grupy
{Rys. 4):

« mikropory o rozmiarach ponizej 20 A {2 nmy,
« mezopory o rozmiarach migdzy 20-500 A

{2 5nm).

« makropory o rozmiarach powyzej S0t A {50t nm).

Z uwagi na 1o, iz wyznaczone doswiadczalnie izo-
lerimy adsorpeyt mogg posiadad zrdamicowane kselaly
Miedzynarodowa Unia Chemii Czysiej i Stosowanej

E
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e s v et bbbt ety
Grsdnssvantbesa d
Hacopury
20-500 A sprasebonadrasd
Ehbaafrasbiband
e a9@®
Ba
4

L -

vaa it A0 [T ] 132
Roowior porde 4]

Rys. 4. Klasvlikacja rozmiaréw porow | |1
Fig. 4. Classihcation of pore sizes | 11|
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(IUPAC) sklasyfikowala rownicz izotermy wedlug
ich tvpéw (Rys. 3al. lzoterma |- zwana izolermg
Langrnuira pojawia si¢ w przypadku adsorbentéw
mikroporowatych. lzotenny |l, 1) sy charaktery-
styczne dla adsorbentow makroporowatych, gdzie
najczedeiej spotykana jest izoterma 11, 4 izoterma 11
pojawia sig rzadziej § odpowiada bardzo stabym od-
dzialywaniom adsorbat-adsorbent. lzotermy 1V oraz
V pojawiaiq sig jako petle histerezy. co jest zwiazane
z kondensac)a kapilarng w mezoporach, lzolerma V
jest rzadko spotykana. Wysigpuje dla adsorbentow
o slabym oddzialywaniu z adsorbentem. lzoterma VI
charakteryzuje sig¢ etapowa adsorpeja wielowarstwo-
wa 1o jednorodnej powierzchni nieporowate;.
Zdarza sie. zc powstale izolermy nie przypo-
minajq zadnego typu izoterm. dlatego tez [UPAC
zatwierdzita cztery typy petli histerezy (Rys. 5b),
Typ 111 jest charaklerystyczny dla poréw o ksztal-
cie cylindrycznym o stosunkowo niezmiennym

a)
! -] /
5
,-‘\
o a2 T—
f [ //
w -
» - b
b)
(LB -z
}:‘ D y (FE

Rya.5. Typy izoterm wedlug klasyfikacji IUPAC [11].
Fig. 8. Tvpes ol isotherms by the (UPAC classificaion
TH

przekroju. Ponadto. pory w przypadku tego typu
izotermy moga przybieraé rozne ksztally, Najczgscie)
spolykanym typem hislerezy jest typ H2 w kiérym
pory przypomingja ksztaltem ,kalamarz™. Typ len
odpowiada takze sferycznym porom z otwartymi
koficami oraz ze zpacznymi przewegzeniami we-
wngtrznymi. Typ H3 zalezny jest od kondensacji
kapilamej wystepujacej migdzy dwicma plaszczy-
znami. W przypadku bardzo waskich porow, ktore
powstalty migdzy dwoma plaszczyznami mamy do
czynicnia z histereza typu H4 [} ).

Badania geslosci rzeczywislej przeprowadzono
metodg piknometryczng przy uzyciu piknometru
helowege firmy Quantachrome Instruments, przy-
stosowanego do pomiaru objgtodei 1t ggslesci cial
stalych.

4. WYNIKI

W celu charakteryzacji fizyczne) olrzymanych
nanoproszkéw Al,O,-Ag przeprowadzono bada-
nia wybranych parametréw fizycznych takich jak:
powierzchnia wlasciwa, objglosc i rozmiar pordw,
a lakZe pestodd rzeczywista.

Z uzyskanych izowenn somiji fizycznej azotu na
powierzchni nanoproszkow AlLQ -Ag otrzymanych
metoda rozkladu termicznego - redukeii (Rys. 6)
mazna zauwazyC, 12 izoleriny adsorpeji-desorpeji
azolu otrzymane dla badanych nanoproszkow opi-
sane sq w literaturze przedmiotu jake typ H3, od-
powiadajacy kszialtowi poréw typu . bulelkowego™
{wedlug IUPAC), Jedynie nanoproszek AlO-Ag
zawierajacy [2.54%way srebra charakteryzuje sig
innym ksztattern izotermy - typem Hl. W tego typu
izotermie pory moga przybierad¢ rozne ksztalty.
Jednak przy najwiekszych cisnieniach wzglednych
obserwuje si¢ znaczng rdznicg migdzy obj¢tosciami
zaadsorbowanego i zdesorbowanepo gazu, co moze
swiadczy¢ o obecnoscei pordw o duzej srednicy.

Srednia wielko$e poru wynosi ~ 10 nm, Sposrod
otrzymanych nanoproszkow. probka zawierajaca
0.3%wag srebra posiada najszerszy rozktad wielkosci
pordw, Opracz mnicjszych mezoporow (2 -5 nm)
obserwuje si¢ dla tej probki znaczny udzial wick-
szych mezopordw (5 - 40 nm), Przy czym objglosé
mezoporow stopniowe maleje wraz ze wzroslem
dodatku nanoczastek srebra co $wiadezy o lym, ze
osadzajg si¢ one w pierwszej kolenoser w wigkszych
mezoporach. a nastgpnie na powierzehni nancczastek
tlenku glinu.

Dia nanoproszkow Al.O,-Ag otrzymanych me-
todg rozkladu termicznego - reduke)i wyznaczono
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Wiasciw edei tizvezne nanoproszkow AlQ-Ag wytworzonych metods...
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Rys. 6. Pordwnanie izoterm adsorpeji-desorpeji (o) oraz
razktadow wietkaser porow (b) nanoproszkow AlO,-Ag
otrzymanych metoda rozktadu temmicznepo - redukeji.
Fig. 6. I'we companson of adsorplion-desorplion isotherms
{a) and pore size distribution (b) Al1,O - Ag nanopow-
ders obtained by the thermal decompasition- reduction
method

rowniez powierzchnie wilasciwg mieszczaca sig w
zakresie [48.5- 208 m%g. Wartosci gestose rze-
czywislej nanoproszkéw  AlLO -Ag mieszeza sig
w przedziale 2,706 - 4,7767 g/cm’. Najwigksza ge-
stoscig charakteryzuje sig nanoproszek posiadajacy
najwigkszy udziat wagowy dodatku srebra {Tab. 3)
Natomiast najwigkszq powierzchnia wiasciwa cha-
rakteryzuje si¢ probka o udziale 1.40%wag srebra,

{zotermy sorpcji fizycznej azotu zostaly takze
uzyskane dla nanoproszkow A1.0,-Ag otrzymanych
metoda impregnacji nanoczastek srebra z uktadu
koloidalnego nanosrebro-heksan (Rys. 7). Mozna
zaobserwowac iz nanoproszki AlLO,-Ag rdwniez w
lym przypadku zaabsorbowaly podobng ilod¢ azotu

350-400 cm'/g). Otrzymane izotermy adsorpcji
- desorpejy azolu badanych nanoproszkow maja
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Tabela 3. Zesiawienie wartosci powierzchni wlasciwej.
objgtoscei i Sredniej wielkodui pordw a tukize gestose rze-
czywistej nanoproszkow ALQ -Ag oltrzymanych metody
rozkladu lermicznego - redukeji.

Table 3. Sumary of values of the analysis ot 1he surlace
area, volume and average pore size and density of Al O
-Ag nanopowders obtained by the thermal decompositiom-
reduction methol.

Merodn Ag \ n
wytwigza- | o, > 1y Jem®
i [Mowag | | méig} i |omt gemi]
1,30 14850002 | (16|53 I 34141
|44 Jug. 0.0l 1.19 I
termicrmy
Credukeie | B0 | 157608002 | weddd | 7| 27000
12.55 172802003 | D.4563 1 4. 7167
0.3t 1 79800001 ® JoAd
uhlml kelo-
dalive 40| (6E3020.000 | 16346 | K
naupsrebra | 2xs | [76.00:002 | DSRTK | R | 34606
- licksan
1.7 184504004 1L5833 7 17182

ksztall odpowiadajacy typowi H3, klory jest cha-
rakterystyczny dla porow ksztaltu  butelkowego™
Jedynie probka o najwigkszym udziale dodatku
srebra (12.7%wag Ag) Znacznie rozni si¢ ksztattem
od pozostatych nanoproszkoéw. Réwniez i w lym
przypadku moze to byé spowodowane obecnoscig
pordw o duzo wigkszej srednicy niz pory w pozosta-
tych nanoproszkach AILO,-Ag. Natomiast ich Srednta
wielkosé poru rowna jest ~ 7.7 nm. Wszystkie probki
charakleryzuja si¢ obecnoscia mniejszych i wick-
szych mezopordw. Przy czym, nanoproszek AlQ.
-Ag zawierajacy U,3%wag srebra posiada najszerszy
rozktad ich wiclkosei.

Nanoproszki Al.O,-Ag otrzymane metoda im-
pregnaci nanoczastek srebra z ukladu koloidalnego
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1, 3Mwwarg
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Rys. 7. Pordwnanie izoterm adsorpeji - desorpeji {a) oraz
rozkladow wielkosci pordw (b} nanoproszkow ALO, -Ag
otrrymanych metodg » wykorzysianiem ukladu keloidal-
nego nanosrebro-heksan,

Fig.7. The comparison of adsorption-desorption isotherms
ta) and pore size distribution th) ALO,-Ag nanopowders
abtained by the use of colloidal nanosilver-hexane sys-
em

nanosrebro-heksan charakieryzuja sie powierzchmg
wlasciwa w zakresie 168-184 m¥/g, najwigksza jej
wartose¢ uzyskana dla probki o najwigkszym 12,77%
wag dodatku srebra. Ggstosé rzeczywista tych nano-
proszkOw mieser sig natomiast w przedziale 3,4069-
-3,7152 g/em’ (Tab. 3).

3. WNIOSKI

Pordwnujye obie metody olrzymywania nanoczg-
stek srebra na nosniku wopostaci nanotlenku glinu
mozna stwierdzi€. 12 metoda rozkladu lermiczrego
1 redukeji oraz metody impregnacji nanosrehra na
nanoproszku Al,O, z uktadu koloidalnego nanosre-
bro-heksan. mozliwe jest wylworzenie nanoproszkow
ALO,-Ag charakieryzujacych si¢ zadowalajacymi
wartosciami parametrow fizycznych.

[zotermy surpeji (izyczne) azolu wyznaczone dla
nanoproszkow AlLO-Ap olrzymanych metodam
rozkladu termicznego - redukeji, oraz impregnacji
nanosrebra na nanoproszku Al,Q, z ukfadu koloidal-
nego nanosrchro-heksan charakteryzujy sig obecno-
fcig poréw typu L butelkowego™ {typ H3). Probki
otrzymane metodg rozkladu termicznego - redukcji
zaadsorbowaly wigksza iloéc gazu (300 - 800 cm’/g)
w pordwnaniu do nanoproszkdow otrzymanych druga
metoda w (350 - 425 emg). Wigksza objglosé zaad-
sorbowanepo gazu Swiadezy o wigkszej powierzchni

wlasciwej tych nanoproszkdw oraz wigkszej srednicy
pordw o czym $wiadceza rdwniez uzyskane warlosci
powierzchni wlasciwej dla obu metod. W metodzie
rozkladu termicznego i redukcji najwigksza po-
wierzchni¢ wlasciwa posiada probka o udziale wa-
gowym srebra rownym 1,33% wynoszacy 208 m-/g.
Natomiast w metodzie impregnacji czastkami nano-
srebra z ukladu kolmdalnego najwigksza wartoseig
powierzchni wlasciwej (184,5 m*/g) charakteryzuje
si¢ manoproszek z 12,7%wag dodatkiem srebra,

Natomiast nanoproszki ALO -Ag o najmniejszym
udziale wagowym srebra (0.3%wag) posiadajg naj-
szersze rozklady wielkosci wigkszych mezoporow,
prZzy czym obscrwuje sig stopniowe zmniejszenie
ich objglosci wraz ze wzrostem dodatku nanosrebra,
ktore najbardziej widoczne jest dla nanoproszkéw
ALO,-Ag otrzymanych metody rozkladu termicz-
nego - redukeji.
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