
35

Оригинальные статьи
Original Papers

образующейся оксидной фазы. Сольвотермический синтез триоксида вольфрама, как и в случае три-
оксида молибдена, обусловливает образование хорошо закристаллизованной оксидной фазы, представ
ляющей собой, по данным рентгеновской дифракции, смесь гексагонального триоксида вольфрама [26] 
и орторомбического гидрата WO3 ∙ 0,33Н2O [27]. Постепенная конверсия WO3 ∙ 0,33Н2O в результате 
рекристаллизации образовавшихся частиц в процессе дальнейшего сольвотермического синтеза приво-
дит к их обогащению h-WO3, концентрация которого в продуктах синтеза после инкубирования в тече-
ние 240 мин превышает 80 % (оценка сделана по данным термического анализа в предположении, что 
вся связанная вода входит в состав кристаллогидрата). Полученные в этих условиях оксидные частицы 
имеют вид пластинчатых кристаллов со средним размером 1 мкм (рис. 5, а).

Разбавление рабочего раствора после прохождения начальных стадий синтеза триоксида вольфрама, 
как и в случае MoO3, подавляет зародышеобразование и обеспечивает эффективное диспергирование 
оксидной фазы, что проявляется в снижении светорассеяния (рис. 6). Можно предположить, что на-
личие примеси гидрата WO3 ∙ 0,33Н2O создает условия для расщепления оксидных частиц по ламелям, 

Рис. 3. Электронно-микроскопические изображения микрокристаллов h-MoO3,  
полученных поликонденсацией молибденовой кислоты (0,5 моль/л) при 100 °C (а)  

и двухстадийным сольвотермическим синтезом (продолжительность первой стадии 10 мин,  
затем разбавление 1 : 5, общая продолжительность синтеза 240 мин) (б)

Fig. 3. SEM images of h-MoO3 microcrystals grown via polycondensation of molybdic acid (0.5 mol/L) at 100 °C (a)  
and via two-step polycondensation synthesis (duration of the first step is 10 min  

whereupon the reaction solution was diluted 1 : 5, the overall duration of synthesis was 240 min) (b)

50

0,1

0,3

0 5 10 25 240

Время, мин

Степень
превращения, %

1,3

1,5

1,7

1,9

pH

Светорассеяние,
отн. ед.

20155 10 (0)

40

30

20

10

0,2

60

70

Момент
разбавления

1

2

3

Рис. 4. Изменение во времени светорассеяния (1), степени превращения (2)  
и рН реакционной среды (3) в ходе двухстадийного сольвотермического синтеза MoO3  

за счет поликонденсации молибденовой кислоты (0,5 моль/л) при 100 °C
Fig. 4. Time dependence of (1) light scattering, (2) degree of conversion, (3) pH  

of reaction medium during the two-step solvothermal synthesis of MoO3  
via polycondensation of molybdic acid (0.5 mol/L) at 100 °C


