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In this work, precipitates of zirconium hydroxide were obtained from zirconium chloride 

by the controlled double-jet precipitation method. A comparison was made with precipitation 

from nitric acid solutions at constant pH values. 

 

Метод контролируемого двухструйного осаждения (КДО) нашел широкое 

применение для синтеза кристаллических осадков с контролируемыми свой-

ствами. Метод нашел применение для производства галогенидов серебра [1], 

комплексных и смешанных гидроксидов [2], а также слоистых гидроксонитратов 

РЗЭ [3]. В основе метода - контролируемое смешение реагентов при постоянном 

значении pH и концентрации компонентов в реакционной зоне. За счет этого воз-

можно контролировать распределение размеров частиц, форму, фазовый состав, 

что позволяет получать материалы с различными свойствами. Целью данной ра-

боты является исследование влияния значения pH на свойства частиц гидроксида 

циркония при контролируемом двухструйном осаждении из хлоридных раство-

ров.   

Осаждение проводили в 3-х литровом реакторе, в качестве прекурсора ис-

пользовали раствор хлорида цирконила с концентрацией 1 моль/л. Дозирование 

раствора осуществляли перистальтическим насосом со скоростью 5 мл/мин. Пе-

ремешивание осуществляли верхнеприводной мешалкой, в качестве осадителя 

использовали 10% аммиак. Осаждение проводили при постоянных значениях 

pH=3, 5 и 8 (далее образцы Zr-pH3, Zr-pH5 и Zr-pH8 соответственно). В ходе оса-

ждения отбирали пробы суспензии для анализа гранулометрического состава и 

формы частиц методами лазерной дифракции и оптической микроскопией соот-

ветственно.   
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Рис. 1. Изменение среднего диаметра частиц в ходе КДО – а); изменение диспер-

сии размеров в ходе КДО – б); оптические изображения частиц на финальном этапе 

КДО для образцов Zr-pH3, Zr-pH5 и Zr-pH8 – в), г) и д) соответственно. 
 

На рисунке 1-а показано, что для образца Zr-pH3 характерно постоянное сни-

жение среднего диаметра частиц, для образца Zr-pH5 наблюдается постоянное 

увеличение среднего диаметра частиц, тогда как для образца Zr-pH8 изменение 

среднего диаметра практически не происходит. Для образца Zr-pH5 характерно 

получение однородных узкодисперсных сфероидальных частиц, как видно на ри-

сунке 1-б, г. С начальных минут осаждения происходит формирования первич-

ных агрегатов, которые увеличиваются в размерах за счет послойной агрегации. 

Образцы, полученные при значениях pH=3 и 8 характеризуются образованием 

частиц с широким распределением размеров, которые отличаются неоднородной 

формой (рис. 1-б, в, д). Для этих образцов наблюдается увеличение дисперсии 

размеров на всем протяжении осаждения. В работе [4] было показано влияние 

значения pH на свойства частиц гидроксида циркония в ходе КДО из нитратного 

раствора. В рамках этой работы показано, что использование в качестве прекур-

сора солянокислого раствора циркония существенно не оказывает влияние на 

свойства частиц. Таким образом, при формировании частиц гидроксида цирко-

ния методом КДО самым важным параметром в первую очередь является значе-

ние pH осаждения. 
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