Эффективная оптимизация синтеза наночастиц ε-Fe2O3 путем циклической термогравиметрии в градиентном магнитном поле
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[bookmark: OLE_LINK14]Неразрушающие способы непосредственного мониторинга параметров системы в зависимости от какого-либо воздействия (in situ) являются очень информативными. Однако, как правило, такие методы подразумевают использование установок типа мегасаенс, которые являются труднодоступными и дорогими в обслуживании. Поэтому развитие лабораторных методов in situ является крайне важной задачей. 
Настоящая работа посвящена разработке феноменологической модели и методологии для реализации quasi in situ метода полуколичественного определения фазового состава с помощью термогравиметрии в магнитном поле на примере системы Fe-Si-O. 
Для достижения этой цели были получены ксерогели номинального состава Fe2O3@SiO2 с 10, 20, 30, 40 и 50 масс. % Fe2O3 методом быстрого гидролиза тетраэтоксисилана в водно-спиртовом растворе нитрата железа [1]. Далее был проведен термогравиметрический анализ в градиентном магнитном поле (МТГА) в режиме циклирования (нагрев – охлаждение), в процессе которого происходит термическая обработка образца (конечные температуры 900 – 1100 ℃, время выдержки 0 – 5 ч) и измерение магнитных переходов (специфичных для ε-, γ-, α-Fe2O3) в нем при охлаждении. Полученные кривые охлаждения были аппроксимированы суперпозицией функций ωiMi(1-T/TNi)ni, где i ∈ {суперпарамагнитные ε-, γ-, и несуперпарамагнитные ε-, γ-, α-Fe2O3}. Избранные образцы были всесторонне изучены (РФА, СКВИД, ПЭМ) для анализа данных, полученных МТГА. 
Разработаны модель для аппроксимации МТГА кривых и методология проведения фазового анализа с помощью МТГА. Математические погрешности получаемых параметров в процессе аппроксимации экспериментальных данных годятся для проведения полуколичественного фазового анализа. Результаты МТГА, в целом, показывают хорошую согласованность с РФА, однако МТГА показывает существенно лучшую чувствительность к γ-Fe2O3, что очень важно для получения магнитотвердых образцов. Согласно МТГА, доля ε-Fe2O3 возрастает с увеличением температуры отжига и слабо меняется при длительном изотермическом отжиге при 1100 °C. Наибольшее содержание ε-Fe2O3 (≈ 0.3 г на 1 г Fe2O3@SiO2) наблюдается для ксерогелей с 30 и 40 масс. % Fe2O3, при этом средний размер частиц Fe2O3 составляет ≈ 25 нм, а коэрцитивная сила – 20 кЭ, то есть, максимальное значение для фазы ε-Fe2O3.
Работа выполнена при финансовой поддержке РНФ (грант № 24-79-10053).
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