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Аннотация. Методом горения были синтезированы продукты горения ксерогеля (ПГК) никельалюминатного состава с 
использованием лимонной кислоты (ЛК) в качестве топлива.  Описаны свойства ПГК, определенные методами 
рентгенофазового, термического, ИК-спектрального анализа. С помощью инфракрасного пирометра установлена 
максимальная температура горения – 468 оС. Получена зависимость температуры от времени. Выполнен термический анализ 
ПГК. Определен состав газов, выделяющихся в ходе горения. Масс-спектральные кривые свидетельствовали о 
преимущественном выделении газообразных продуктов, соответствовавших уравнению окислительно-восстановительных 
реакций: Н2О, N2, CO2. Приведен предположительный перечень уравнений реакций, приводивших к образованию шпинели. 
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Abstract.  Combustion products of xerogel (XCP) of nickel aluminate composition were synthesized using citric acid (CA) as fuel.  
The XCP properties determined by different methods are described. With the help of an infrared pyrometer, the maximum burning 
temperature was set at 468 оС. The dependence of temperature on time is obtained. A thermal analysis of XCP was performed. The 
composition of gases released during combustion has been determined. The mass spectral curves indicated the predominant release of 
gaseous products that corresponded to the equation of redox reactions: Н2О, N2, CO2. A hypothetical list of equations of reactions 
leading to the formation of spinel is given. 
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1. Введение  

Метод горения активно применяется для получения различных шпинелей, в том числе 

и NiAl2O4 [1-6]. В последние годы метод горения востребован для получения катализаторов и 

их носителей различного состава: Ni/Al2O3, NiO/Al2O3, Ni-NiAl2O4, а также композитов типа 

NiAl2O4/NiO. Это вызвано стабильностью шпинели, устойчивостью к кислотам и щелочам, 

высокой температурой плавления. В обзоре [7] показано, что NiAl2O4 образуется в процессе 

горения, особенно при повышенных температурах, или отжига (500-900 оC). Рентгенофазовый 

анализ подтвердил сосуществование фаз NiO и NiAl2O4 и отсутствие оксида алюминия, что 

свидетельствует о полном включении алюминия в структуру шпинели. Отжиг выше 800 оC 

способствует кристаллизации стабильной фазы NiAl2O4, в которой никель распределяется 

равномерно. Последующее восстановление шпинели приводит к образованию катализаторов 

Ni/Al2O3 с тонкодисперсными частицами Ni (10-30 нм), обеспечивая повышенную активность 

при умеренных температурах реакции. 

2. Постановка задачи (Цель исследования) 

В данной работе изложены результаты исследования продукта горения ксерогеля, 

полученного из нитратов никеля и алюминия с использованием лимонной кислоты, 

приводящих к образованию никельалюминатной шпинели. 

3. Методы и материалы исследования 

Для синтеза были использованы реактивы: нитрат алюминия (НА) Al(NO3)3·9H2O, 

нитрат никеля (НН) Ni(NO3)2·6H2O, лимонная кислота (ЛК) C6H8O7·H2O [HOOC-CH2-

C(OH)COOH-CH2COOH] квалификации "ч.д.а.". 

Для получения ПГК (NA) использовали кристаллогидраты НН и НА (окислители) и ЛК 

(восстановитель) в соответствии с уравнением реакции: 

2[Ni(NO3)2∙6H2O] + 4[Al(NO3)3∙9H2O] + 5С6Н8О7 + 2HNO3 = 2NiAl2O4 + 9N2 + 30CO2 + 69H2O 

Исходные компоненты вводили в смеси для горения в стехиометрическом 

соотношении. Методика эксперимента и используемые приборы описаны ранее [8].  

4. Полученные результаты 

Замеры температуры с помощью инфракрасного пирометра в процессе горения 

(рисунок 1) дали возможность установить ее максимальное значение Тmax для ПГК (NA), 
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равное 468 оС (кривая 3). Для сравнения представлены аналогичные зависимости для ПГК 

никельоксидного состава [ПГК (N)] (кривая 1) и алюмооксидного состава [ПГК (A)] (кривая 

2): 447 и 429 оС соответственно. Различие в ходе полученных зависимостей проявлялось лишь 

в различной скорости подъема температуры до ~300 оС. 

 

Рисунок 1. Изменение температуры во время горения ПГК (N)(1), ПГК (А)(2), ПГК (NA)(3). 

Термические зависимости (TG, DSC) для ПГК приведены на рисунке 2. Наличие четко 

выраженного экзоэффекта свидетельствовало о незавершенной окислительно-

восстановительной реакции в процессе собственно горения. Температура максимума, как и 

отмечено ранее [8], были близки к измеренным с помощью пирометра: 471 (рисунок 2) и 468 
оС (рисунок 1, кривая 3). Масс-спектральные кривые (MS), снятые онлайн (рисунок 2), 

свидетельствовали о преимущественном выделении газообразных продуктов, 

соответствовавших уравнениям окислительно-восстановительных реакций, приведенных 

выше: Н2О, N2, CO2. Часть азота отщеплялась в виде NO и NO2. 

Основываясь на данных продуктах и литературных данных [9, 10], можно 

предположить протекание реакций по следующим схемам: 

Ni(NO3)2⋅6H2O  
54 ℃
�⎯� Ni(NO3)2⋅4H2O 

85,4 ℃
�⎯⎯⎯� Ni(NO3)2⋅2H2O (1) 

Ni(NO3)2⋅2H2O = NiO + NO2 + NO + O2 + 2H2O (2) 

Al(NO3)3⋅9H2O 
130 ℃
�⎯⎯� Al(NO3)3 

200 ℃
�⎯⎯� 1/2Al2O3+3/2NO2 +3/2NO +3/2O2 (3) 

Ni(NO3)2⋅2H2O + C6H8O7 → Ni + NiO + NO2+ NO + N2 + CO2 +H2O +O2 (4) 
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6[Al(NO3)3∙9H2O] + 5С6Н8О7 = 3Al2O3 + 9N2 + 30CO2 + 74H2O (5) 

2[Ni(NO3)2∙6H2O] + 4[Al(NO3)3∙9H2O] + 5С6Н8О7 + 2HNO3 = 2NiAl2O4 + 

9N2 + 30CO2 + 69H2O 
(6) 

Ni + O2 = NiO +1/2O2 (7) 

C6H8O7 = C5H4O3 (цитраконовый/итаконовый ангидрид) + CO2 + 2H2O (8) 

На поверхности Al2O3: 2Al2O3 + Ni2+ = NiAl2O4 + 2Al3++ 2O2- (9) 

На поверхности NiO: 2NiO + 2Al3+ + 2O2- = NiAl2O4 + Ni2+ (10) 

          

 

Рисунок 2. ТГ/ДСК и масс-спектральные кривые для ПГК (NA). 

5. Выводы 

С помощью комплексного термического анализа изучен продукт горения ксерогеля, 

полученный из нитратов никеля и алюминия (окислителей) с применением лимонной кислоты 
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в качестве топлива (восстановителя). Оценена максимальная температура горения – 468 оС. 

Установлен состав газов, выделяющихся в ходе горения.  
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