Исследование твердых растворов замещения Sc(PO4)x(VO4)1-x 
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Сведения о квазибинарной системе ScPO4-ScVO4 в литературе отсутствуют. Материалы же на основе ортованадата скандия ScVO4 активно используются в качестве матриц люминофоров, и в связи с этим исследование твердых растворов замещения на его основе также представляют интерес в плане неорганического материаловедения. Объекты исследования в настоящей работе - твердые растворы замещения состава Sc(PO4)x(VO4)1-x. 

Синтез проводили твердофазным методом, используя стехиометрические количества фосфата скандия и ванадата скандия. Фосфат скандия был получен методом осаждения из раствора, с последующей сушкой, а ванадат скандия– твердофазным методом из оксидов скандия и ванадия. Синтез исследуемых объектов ранее не был описан в литературе. Методика их получения нами была разработана по аналогии с известным методом синтеза ортованадата скандия. Отжиг проводили на воздухе при 1000оС в течение 24 часов.


Фазовый состав продуктов синтеза определяли методом РФА. Полученные образцы твердых растворов исследовали методами термогравиметрии (ТГ) и дифференциальной сканирующей калориметрии (ДСК), а также методом инфракрасной спектроскопии (ИК). 

Все полученные образцы твердых растворов были однофазны. Их рентгенограммы проиндицированы в тетрагональной сингонии и пространственной группе I41/amd, которая характерна для исходных фосфата и ванадата скандия. Рассчитаны параметры кристаллических ячеек. Для образца с содержанием ванадата 95 мол.% было выявлено понижение симметрии кристаллической решетки от тетрагональной до орторомбической с сохранением центрировки.. На кривой ДСК при нагревании в интервале температур 310-508°С наблюдался термический эффект, предположительно соответствующий фазовому переходу первого рода. Он имеет эндотермическую природу, его величина составляла 4,15 кДж/моль с точностью до 5%. Термический эффект, связанный с обратным переходом, на кривой охлаждения не выявился, однако имеются основания считать, что этот фазовый переход обратим, так как синтез образца проводили при температурах выше перехода. Параметры кристаллической решетки всех образцов подчиняются правилу Вегарда даже в случае образца с пониженной симметрией. Это свидетельствует о сохранении общего структурного мотива, но допускает возможность появления локальных искажений, повлиявших на симметрию ячейки, что подтверждается результатами ИК-спектроскопии. 


Таким образом, был синтезирован ряд образцов с различной степенью замещения, определены их параметры кристаллических ячеек, проверено выполнение правила Вегарда, исследованы термические свойства.

