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سال نهم، شماره 3، پاییز 94*عهده‌دار مکاتبات:
25

JARC
ساخت سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک در مقیاس آزمایشگاهی

ابراهیم بختیاری دوست1و*،  احسان اردستانی جوادی2، علی اصغر احتشامی3، قیس رخشان4 و اصغر کرمی5

1- کارشناس ارشد شیمی آلی، گروه شیمی، سازمان جهاددانشگاهی صنعتی شریف، تهران، ایران
2- دکترای شیمی آلی، گروه شیمی، سازمان جهاددانشگاهی صنعتی شریف، تهران، ایران

3- کارشناس شیمی کاربردی، گروه شیمی، سازمان جهاددانشگاهی صنعتی شریف، تهران، ایران
4- کارشناس ارشد بهداشت حرفه‌ای، گروه شیمی، سازمان جهاددانشگاهی صنعتی شریف، تهران، ایران

5- کارشناس ارشد شیمی تجزیه، گروه شیمی، سازمان جهاددانشگاهی صنعتی شریف، تهران، ایران

دریافت: مهر 1393، بازنگری: اسفند 1393، پذیرش: خرداد 1394

چکیده: سیلیکاژل مورد استفاده در کروماتوگرافی لایه نازک از ویژگی‌های فیزیکی و شیمیایی ویژه‌ای برخوردار است که از نظر توزیع اندازه ذرات، 
سطح ویژه، حجم حفره‌ها و قطر حفره‌ها در گستره‌ی مشخصی قرار می‌گیرد. در این پژوهش، برای ساخت این نوع سیلیکاژل پس از جمع‌آوری و 
بررسی اسناد و مدارک علمی مورد نیاز روش موسوم به روش دوغابی انتخاب شد. در این روش با استفاده از سدیم سیلیکات و سولفوریک اسید و با 
تکیه بر تجارب و امکانات موجود در گروه پژوهشی شیمی معدنی نمونه آزمایشگاهی مورد تأیید تهیه شد. به منظور دست‌یابی به ویژگی‌های سیلیکاژل 
کروماتوگرافی لایه نازک یک نمونه تجاری معتبر با کد St.MN به‌عنوان معیار برای سنجش ویژگی‌های نمونه‌های ساخته شده، مورد استفاده قرار 
گرفت. در ساخت نمونه‌ها با کنترل زمان واکنش در گستره‌ی 12 تا 15 دقیقه، رشد ذرات سیلیکا در مرحله تهیه هیدروسل محدود شد و با کنترل دما 
و pH در حمام انعقاد هیدروسل در گستره‌ی C° 80 تا 85 و pH برابر با 9 هیدروژل تهیه شد. در مرحله پیوندسازی و شست‌وشوی هیدروژل، فراوری 
هیدروژل به دست آمده صورت پذیرفت. در این مرحله، هم‌زدن هیدروژل پس از 30 دقیقه از زمان انعقاد و نیز شست‌وشو در pH برابر با 4 تا 5 در دمای 
محیط اجرا شد با پخت نهایی هیدروژل‌های به دست آمده فراوره سیلیکاژل تهیه شد. نتیجه‌های آزمایش‌های اولیه نظیر تعیین ظرفیت جذب، دانسیته 
توده‌ای و pH سوسپانسیون 10% در آب و نیز نتیجه‌های به‌دست آمده با روش‌های BET ،XRF، و اندازه‌گیری ذرات )PSA( نشان می‌دهند نمونه‌های 
ساخته شده با کد STC07 و STC08 در مقایسه با نمونه تجاری با کد St.MN از تطبیق قابل قبولی برخوردار است. هم‌چنین صفحات TLC تهیه 

شده با نمونه‌های ساخته شده در مقایسه با نمونه تجاری مورد آزمایش عملکردی قرارگرفته و عملکرد مشابه از خود نشان دادند.

واژه‌های کلیدی: سیلیکاژل، لایه نازک، کروماتوگرافی، هیدروژل، جاذب

مقدمه
کروماتوگرافی لایه نازک یکی از روش‌های جداسازی است که 
کاربرد  شیمیایی  نمونه‌های  کم  بسیار  مقدارهای  جداسازی  برای 

این کروماتوگرافی جداسازی براساس تقسیم نمونه بین  دارد. در 
انجام می‌شود. جسم جاذب  مایع  فاز متحرک  فاز ساکن جامد و 
بر  نازک  لایه  یک  صورت  به  را   )... و  آلومینا  )سیلیکاژل،  جامد 

ebakht1340@gmail.com
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روی یک صفحه شیشه‌ای یا پلاستیکی و... به‌صورت یکنواخت 
پخش میک‌نند. حلال با سازوکار جذب سطحی روی لایه جاذب 
بالا می‌رود و اجزای متفاوت نمونه برحسب نوع و استحکام پیوند 

جداسازی می‌شوند ]1[.
استفاده از این روش در اواخر دهه 1950 آغاز شد و صفحات 
 1960 سال  در   TLC عنوان  تحت  روش  این  در  استفاده  مورد 
به  تجاری  به صورت  دساگا  و  مرک  کارخانجات  توسط  میلادی 

بازار ارایه شد ]2[.
امروزه جاذب‌هایی که در کروماتوگرافی لایه نازک مورد استفاده 
قرار می‌گیرند چندین نوع هستند که عبارت‌اند از سیلیکاژل، آلومینا، 
خاک دیاتومه، سلولز، پلی‌آمیدها و سفادکس که متداول‌ترین آن‌ها 

سیلیکاژل است ]3[.
از نظر ساختاری در سیلیکاژل‌ها هر اتم سیلیکون با چهار اتم 
اکسیژن احاطه شده است و شکل فضایی چهار وجهی را تشکیل 
می‌دهند. در سطح سیلیکاژل، ظرفیت‌های آزاد اکسیژن یا به اتم 
تشکیل  را   Si-O-H سیلانول  گروه‌های  و  متصل‌اند  هیدروژن 
گروه‌های سیلوکسان  و  متصل‌اند  اتم سیلیکون  به  یا  و  می‌دهند 

Si-O-Si را به وجود آورده‌اند.

 تعداد گروه‌های سیلانول موجود درسطح سیلیکاژل میزان سطح 
فعال در دسترس برای فعالیت جذب سطحی را نشان می‌دهند. این 
گروه‌ها قادرند با مولکول‌های نمونه برهمک‌نش  داشته باشند و به 
همین دلیل سیلیکاژل به عنوان یک فاز ساکن در کروماتوگرافی 
کاربرد مناسبی دارد. عامل‌هایی مانند قطر حفرات  حجم‌حفرات  و 
سطح ویژه ویژگی‌های شیمی فیزیکی سیلیکاژل را تعیین میک‌نند.
سیلیکاژل  در  مایع  جذب  ظرفیت  دهنده  نشان  حفرات  حجم 
است قابل ذکر است که پر شدن تمام یا بخشی از حفرات جاذب 
کروماتوگرافی )فاز ساکن( یکی از شرایط لازم برای انجام عملیات 
کروماتوگرافی است. این پارامتر )Vp( بر حسب میلی لیتر بر هر 
مورد  سیلیکاژل  حفرات  حجم  می‌شود.  اندازه‌گیری  جاذب  گرم 
استفاده در کروماتوگرافی لایه نازک )TLC( در گستره‌ی 0/5 تا 

ml/g 2 متغیر است.

به دلیل ثابت بودن دانسیته گروه‌های سیلانول در سیلیکاژل، 

در  به ظرفیت جذب سیلیکاژل  به‌طور مستقیم  ویژه  مقدار سطح 
مورد  سیلیکاژل   )SBET( ویژه  سطح  دارد.  اشاره  کروماتوگرافی 
استفاده در کروماتوگرافی‌لایه‌نازک درگستره 200 تا 800 متر مربع 

برگرم جاذب متفاوت است.
متوسط قطر حفرات )D( در سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک 

تجاری 40 تا 100 آنگستروم است ]4[.
با  سیلیکاتی  محلول  یک  سیلیکاژل،  ساخت  در  کلی  طور  به 
آب  در  که  گازهایی  یا  اسید،  یک  نمک  یا  اسید  یک  از  استفاده 
 .)1 )واکنش  می‌شوند  تبدیل  هیدروسل  به  میک‌نند,  اسید  تولید 
هیدروژل  به  بلافاصله  یا  زمانی  مدت  گذشت  از  پس  هیدروسل 
تغییر حالت می‌دهد. در اغلب روش‌ها به منظور حذف الکترولیت یا 
نمک جانبی تولید شده, هیدروژل را شست‌وشو می‌دهند تا عاری 

از الکترولیت شود.
Na2SiO3 + Mineral Acid + xH2O → Si(OH)4 + sodium salt 

+ (x-1) H2O                                                                   (1) 
در نهایت هیدروژل عاری از نمک را خشک میک‌نند. نحوه و 
فیزیکی  شیمی  ویژگی‌های  در  زیادی  تأثیر  کردن  میزان خشک 

سلیکاژل فراورده دارد ]5[.
مواد  از  استفاده  با  سیلیکاژل  ساخت  هدف  پژوهش  این  در 
از  تلفیقی  با  اسید  سولفوریک  و  سیلیکات  سدیم  واکنشگرهای 
و  هیدروسل  تهیه  در  که  به‌گونه‌ای  دوغابی  و  توده‌ای  روش  دو 
هیدروژل به روش دوغابی عمل می‌شود و روش خشک کردن به 
روش توده‌ای انجام می‌گیرد. در طی این پژوهش هم‌چنین تأثیر 
متغیرهای متفاوت هم‌چون pH، دما، همزدن و زمان واکنش بر 
این  بررسی می‌شود.  فیزیکی سیلیکاژل  ویژگی‌های شیمی  روی 
روش در مقایسه با روش استفاده از ماده اولیه TEOS بسیار ارزان 
قیمت‌تر و دارای فرایندی به مراتب ساده تر است ]7[، از این‌رو، 

برای تولید صنعتی روش مناسب‌تری است.

بخش تجربی
تجهیزات و مواد مورد استفاده

- همزن مکانیکی )الکتریکی( با دور متغیر

ساخت سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک در مقیاس  ... 
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- آون الکتریکی
 Biomedical Engineering CO. Ltd( متر pH دستگاه -
 JENCO با الکترود ساخت شرکت )Model BLD 8252

IP-600-10.pH مدل
- بومه سنج

- سولفوریک اسید غلیظ و سدیم سیلیکات %40
 Belsorp mini II مدل BET دستگاه تعیین مساحت سطح ویژه -

Bel ساخت شرکت ژاپنی
- دستگاه طیف سنجی فلورسانس پرتو ایکس )XRF( ساخت 

ED2000 شرکت آکسفورد مدل

روش‌ها
هدف اصلی در این طرح ساخت سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه 
Kieselgel N نازک با خصوصیات شیمیایی و فیزیکی مشابه نمونه 

 MACHEREY    NAGEL با شماره کاتالوگ 816340 تولیدی شرکت
کشور آلمان است. نخست ویژگی‌های فیزیکی و شیمیایی نمونه 
نمونه‌ی  رطوبت  جذب  ظرفیت  منظور  بدین  شد.  تعیین  وارداتی 
در   %60 و   %10 نسبی  رطوبت‌های  در   St.MN کد  با  تجاری 
آن   %10 سوسپانسیون   pH دانسیته،  ساعت،   24 و   2 زمان‌های 
را  تعیین شد. جدول 1 مشخصات نمونه مورد نظر  در آب مقطر 

نشان می‌دهد.
ویژگی‌های نمونه‌های ساخته شده با ویژگی‌های نمونه مذکور 
ویژگی  بودن  از مشابه  اطمینان  از  قرار گرفته پس  مقایسه  مورد 
تکمیلی  آزمایش‌های  تجاری،  نمونه  با  شده  ساخته  نمونه‌های 
تجزیه  و حجم حفرات،  قطر حفرات  میانگین  ویژه،  تعیین سطح 
شیمیایی و تعیین اندازه ذرات نمونه‌ها انجام شد و مقایسه نهایی 

صورت گرفت.
در  شده  داده  نشان  شمای  مطابق  نمونه‌ها  تمام  کلی  طور  به 
شکل 1 سنتز شدند. برای سنتز نمونه‌ها 150 میلی لیتر سولفوریک 
اسید بومه 10 درجه را در یک راکتور استیل یک لیتری ریخته و 
محلول سدیم سیلیکات با بومه 25 درجه در دمای محیط تحت 
 pH هم زدن به آن افزوده شد. افزودن سدیم سیلیکات تا رسیدن

به نقطه 2/5 ادامه یافت. هیدورسل اولیه به مدت 15 دقیقه هم 
زده شد. سپس با سدیم سیلیکات, pH در مدت 10 تا 15 دقیقه 
به  نمونه‌های متفاوت  برای ساخت  ادامه  یافت. در  افزایش  به 3 

ترتیب زیر عمل شد:
 

)STC01( 1 نمونه
با  برابر   pH دارای  انعقاد  حمام  به  بلافاصله  ثانویه  هیدروسل 
4 و دمای C° 70 تا 75 منتقل شد. در این مرحله هیدروسل به 
هیدروژل تبدیل شد. محتوای حمام انعقاد بدون هم‌زدن به مدت 
نمک  برای  شده,  تهیه  هیدروژل  سپس  و  شده  رها  ساعت  یک 
زدایی توسط آب-اسید با pH برابر با 2 و آب مقطر شست‌وشو شد.

نم‌کهای  وجود  عدم  از  اطمینان  برای  شست‌وشو  مرحله  در 
سولفات به محلول پس از شست‌وشو, محلول باریم کلراید %10 
و هم‌چنین برای اطمینان از عدم وجود نم‌کهای کلراید، محلول 
نقره نیترات افزوده شد. عدم تشکیل رسوب نشان دهنده تکمیل 

مرحله شست‌وشو است.
هیدروژل‌ها پس از آبکشی، به مدت 2 ساعت در معرض جریان 
 4 مدت  هیدروژل،  خوردن سطح  ترک  از  پس  گرفتند.  قرار  هوا 
 145  °C دمای  در  ساعت   5 مدت  و   95  °C دمای  در  ساعت 
و  شده  دانه‌بندی  و  آسیاب  شده  خشک  نمونه  شدند.  داده  قرار 

آزمایش‌های کنترل کیفیت فراورده روی آن‌ها انجام شد.

بختیاری دوست و همکاران

 
 
 

 

 هشاحل ػٌتض ػلیکبطل کشٍهبتَگشافی لایِ ًبصک 1ؿکل 
 

 (STC01) 1ًووًه 
. دس ایي هشحلِ ّیذسٍػل ثِ ؿذهٌتقل  75تب  oC 70ٍ دهبی  4 ثشاثش ثب pHّیذسٍػل ثبًَیِ ثلافبكلِ ثِ حوبم اًؼقبد داسای 

ثِ هذت یک ػبػت سّب ؿذُ ٍ ػپغ ّیذسٍطل تْیِ ؿذُ, ثشای ًوک  صدى ّن. هحتَای حوبم اًؼقبد ثذٍى ؿذّیذسٍطل تجذیل 
 .ؿذٍ آة هقطش ؿؼتـَ  2ثشاثش ثب  pHثب اػیذ -صدایی تَػط آة

% ٍ ّوچٌیي 10ػَلفبت ثِ هحلَل پغ اص ؿؼتـَ, هحلَل ثبسین کلشایذ  یّب ًوکدس هشحلِ ؿؼتـَ ثشای اطویٌبى اص ػذم ٍجَد 
. ػذم تـکیل سػَة ًـبى دٌّذُ تکویل هشحلِ افضٍدُ ؿذکلشایذ, هحلَل ًقشُ ًیتشات  یّب ًوکثشای اطویٌبى اص ػذم ٍجَد 

 .اػتؿؼتـَ 
 4. پغ اص تشک خَسدى ػطح ّیذسٍطل، هذت گشفتٌذدس هؼشم جشیبى َّا قشاس  ػبػت 2ذت ّیذسٍطل ّب پغ اص آثکـی، ثِ ه

آػیبة ٍ داًِ ثٌذی ؿذُ ٍ . ًوًَِ خـک ؿذُ قشاس دادُ ؿذًذ oC145ػبػت دس دهبی  5ٍ هذت  oC95دس دهبی  ػبػت
 .اًجبم ؿذ ّب آىفشاٍسدُ سٍی کٌتشل کیفیت  یّب ؾیآصهب

سولفوسیک اسیذ 
 10 بوهه

سذین سیلیکات 
 25بوهه 

 تهیه هیذسوسل با
 pH  5/2بشابش با 

 تهیه هیذسوسل با
 pH 3 بشابش با 

اًتقال هیذسوسل به 
 حوام اًعقاد داسای

 pH و دهای هشخص 

 شووشست تهیه هیذسوطل

 پخت

سذین سیلیکات 
 25بوهه 

 تعییي هشخصات شیویایی و فیضیکی

شکل 1 مراحل سنتز سلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک
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)STC02( 2 نمونه
هیدروسل بلافاصله به حمام انعقاد با pH برابر با 4 و دمای 70 
تا C° 75 منتقل و پس از 15 دقیقه سکون به مدت 3 دقیقه هم 
زده شد. نمونه‌ی به دست آمده دوباره به مدت 40 دقیقه به حال 
سکون رها شده و سپس بقیه مراحل مطابق روش تهیه نمونه 1 

ادامه یافت.

)STC03( 2 نمونه
دمای  و   5 با  برابر   pH با  انعقاد  به حمام  بلافاصله  هیدروسل 
70 تا C° 75 منتقل شده و سپس بقیه مراحل مطابق روش تهیه 

نمونه 2 ادامه می‌یابد.

)STC30( نمونه 3-آلکوژل
هیدروژل ساخته شده مطابق روش نمونه 3 با اتانول به آلکوژل 

تبدیل و مابقی مراحل همانند نمونه 3 ادامه یافت.

)STC04( 4 نمونه 
75 °C برابر با 6/5 و دمای 70 تا pH هیدروسل به حمام با 

منتقل شده. روش هم زدن همانند روش 2 انجام گرفت. هیدروژل‌ها 
در مرحله شست‌وشو با محلول اسید-آب با pH برابر با 4 شسته 

می‌شوند و بقیه مراحل خشک شدن همانند نمونه 1 انجام شد.

)STC05( 5 نمونه 
تا   80 دمای  و   6/5 با  برابر   pH با  انعقاد  حمام  به  هیدروسل 
C° 85 منتقل شد. روش هم زدن همانند روش 2 انجام گرفت. 

 50 °C برابر با 4 و دمای pH هیدروژل‌ها با محلول اسید-آب با
انجام   1 نمونه  همانند  شدن  مراحل خشک  بقیه  و  شدند   شسته 

شد.

)STC06( 6 نمونه
هیدروسل ثانویه به حمام با pH برابر 9 )با سدیم هیدروکسید( 
و دمای 80 تا C° 85 منتقل شد. پس از 30 دقیقه سکون به مدت 

3 دقیقه هم زده شد. دوباره به مدت 30 دقیقه به حال سکون رها 
و در مرحله شست‌وشو از آب مقطر برای نمک زدایی استفاده شد. 

بقیه مراحل همانند روش نمونه 1 انجام گرفت.

)STC07( 7 نمونه
هیدروسل ثانویه به حمام با pH برابر 9 )با سدیم سیلیکات( و 
دمای 80 تا C° 85 منتقل شد. بقیه مراحل همانند نمونه 6 ادامه 

یافت.

)STC08( 8 نمونه
)با سدیم سیلیکات(   9 برابر   pH با  به حمام  ثانویه  هیدروسل 
انعقاد  حمام  زدن  هم  مرحله  شد.  منتقل   85  °C تا   80 دمای  و 
همانند نمونه 6 انجام گرفت. در مرحله شست‌وشو از آب-اسید با 
 pH برابر 5 استفاده شد. بقیه مراحل همانند روش نمونه 1 انجام 

گرفت.
 

نتیجه‌ها و بحث
اینکه سیلیکاژل به عنوان لایه جاذب در صفحات  با توجه به 
کروماتوگرافی لایه نازک )TLC( از ویژگی‌های شیمیایی و فیزیکی 
 Kieselgel N/UV254 ویژه‌ای برخوردار است، از نمونه تجاری
نمونه‌های  ویژگی‌های  و  شد  استفاده  استاندارد  نمونه  عنوان  به 
انجام و  با  با نمونه مذکور مورد مقایسه قرار گرفت.  ساخته شده 
در  ظرفیت جذب  تعیین  دانسیته،  تعیین  مانند  اولیه  آزمایش‌های 
رطوبت‌های نسبی متفاوت و تعیین pH سوسپانسیون آن در آب 
به انجام آزمایشات تکمیلی مانند تعیین سطح‌ویژه، حجم‌حفرات، 

قطر حفرات، تجزیه XRF اقدام شد )جدول‌های 1 و 2(.
برای ساخت سیلیکاژل با ویژگی‌های مورد نظر به روش استفاده 
بر  مؤثر  عوامل  اسید، لازمست  سولفوریک  و  سیلیکات  سدیم  از 
خصوصیات شیمی فیزیکی را کنترل کرد؛ به همین منظور درابتدا 
انعقاد هیدروسل  برای تهیه نمونه‌ها از حمام اسیدی و داغ برای 
استفاده شد. از آزمایش‌های کنترل کیفیت نمونه‌های ساخته شده 
STC01 تا STC05 نتیجه‌های مطلوبی به دست نیامد )جدول 1(. 

ساخت سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک در مقیاس  ... 
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همان طور که در این جدول مشخص است نمونه‌های تهیه شده از 
دانسیته و ظرفیت جذب به مراتب بالاتری نسبت به نمونه تجاری 
برخودارند در این خصوص از انجام آزمایش‌های کنترلی تکمیلی 
مانند تعیین سطح ویژه، حجم حفرات، اندازه قطر حفرات و تعیین 
اندازه ذرات پرهیز و با استناد به تجارب قبلی در کاهش دانسیته 
pH محلول  تغییر  نیز  و  انعقاد  pH حمام  تغییر  و ظرفیت جذب؛ 
 pH حمام انعقاد و pH شست‌وشو مد نظر قرار گرفت. با افزایش
محلول شست‌وشو، روند بهبود ویژگی‌های نمونه‌های ساخته شده 
در  جذب  ظرفیت  مانند  تجاری  نمونه  ویژگی‌های  با  مقایسه  در 
 pH رطوبت‌های نسبی 10% و 60% مشاهده شد. با توجه به اینک‌ه
سوسپانسیون 10% هر یک از نمونه‌های ساخته شده STC06 و 
STC07 در آب از pH بالاتری نسبت به نمونه تجاری برخوردار 

بهبود  در   5 گستره  در  محلول شست‌وشو   pH کاهش  لذا  بودند 
نمونه  شد،  شناخته  مؤثر  آب  در   %10 سوسپانسیون   pH ویژگی 
STC08 به صورت بهینه و با به کارگیری حمام قلیایی و داغ با 

pH برابر 9 و محلول شست‌وشو با pH برابر 5 تهیه شد. در تنظیم 

pH حمام انعقاد استفاده از باز قوی نظیر سدیم هیدروکسید باعث 

کاهش زیاد در دانسیته محصول شد )نمونه STC06( ضمن اینکه 
افزایش نامطلوبی در pH سوسپانسیون 10% محصول در آب به 
همراه داشت. از این‌رو، استفاده از سدیم سیلیکات در قلیایی کردن 
حمام انعقاد با توجه به سنخیت آن با ماده اولیه مصرفی، نه تنها 
مضرات به کارگیری سدیم هیدروکسید را به‌همراه نداشت بلکه در 
نیز مؤثر واقع  یابی به خصوصیات شیمی فیزیکی مطلوب  دست 
شد. با توجه به اینکه خصوصیات فیزیکی و شیمیایی نمونه‌های 
STC07 و STC08 به نمونه استاندارد نزدیک است تجزیه‌های 

تکمیلی تعیین مساحت سطح و XRF بر روی این دو نمونه انجام 
گرفت )شکل 1 و جدول 2(.

همان گونه که در جدول 1 مشاهده می‌شود سطح ویژه دو نمونه 
376 m2/g و   342 ترتیب  به   STC08 و   STC07 شده   ساخته 
در مقایسه با m2/g 319 برای نمونه تجاری St.MN، در گستره 

قابل قبول قرار دارند.
 2 جدول  در   )XRF( ایکس  پرتو  فلورسانس  آنالیز  نتیجه‌های 
ارایه شده‌اند. همان گونه که مشاهده می‌شود نمونه STC07 دارای 
)Fe 105 ppm معادل( Fe2O3 300 از ppm 450 کلر و ppm 

بختیاری دوست و همکاران

 هتفبٍت pHّبی ثب  ثب تأثیش حوبم اًؼقبد ٍ ؿشایط ؿؼتـَ دسهحیط تْیِ ؿذ ثْیٌِ یّب ًوًًَِوًَِ اػتبًذاسد ٍ  یّب یظگیٍهقبیؼِ  -1جذٍل 

 ًووًه
 سل ثاًویه  

 minصهاى 

 اًعقاد حوام
 هیذسوسل

هحلول 
 ًوع طل  شوو شست

 دس پخت
 داًسیته
)g /cm3( 

 ظشفیت جزب
R.H=60%)) 

 ظشفیت جزب
R.H.=10%)) 

pH  
 وىیسوسپاًس 

10%   
 دسآب

 ی شیوی فیضیکیها یظگیو

 دها
oC 

 ششایط
 هن صدى 

pH 
 

 دها
oC 

pH 
 

h. 2 h. 24 h. 2 h. 24 
 سطح 
 ویظه

)m2
/g( 

 حجن 
 حفشات
)cm3

/g( 

 هتوسط 
 حفشاتقطش

)nm( 

St.MN - - - - - - - 02/0±52/0 1/0±52/5% 1/0±48/7% 1/0±39/2% 1/0±14/3% 7 
319 736

9/0 

2417/9 

STC01 12-10 75-70 63/26±1/0 %70/7±1/0 69/0±02/0 ّیذسٍطل 2 25 4 ػبکي%  1/0±42/2% 1/0±21/5% 3-5/2 - - - 

STC02 12-10 75-70 15/21±1/0 %52/6±1/0 67/0±02/0 ّیذسٍطل 2 25 4 ّن صدى%  1/0±18/2% 1/0±13/5% 3 - - - 

STC03 14-12 75-70 23/16±1/0 %70/6±1/0 66/0±02/0 ّیذسٍطل 2 25 5 ّن صدى%  1/0±25/2% 1/0±17/5% 4-5/3 - - - 

STC30 15-14 75-70 25/16±1/0 %67/6±1/0 60/0±02/0 آلکَطل 2 25 5 ّن صدى%  1/0±19/2% 1/0±15/5% 4-5/3    

STC04 15-14 75-70 43/12±1/0 %02/6±1/0 57/0±02/0 ّیذسٍطل 4 25 5/6 ّن صدى%  1/0±75/2% 1/0±03/5% 5 - - - 

STC05 15-14 85-80 43/12±1/0 %92/5±1/0 55/0±02/0 ّیذسٍطل 4 55 5/6 ّن صدى%  1/0±15/2% 1/0±05/5% 5 - - - 

STC06 15-14 85-80 ّن صدى 
9 

 )ػَد(
%73/7±1/0 %70/6±1/0 43/0±02/0 ّیذسٍطل 7 25  1/0±72/2% 1/0±21/4% 5/8 - - - 

STC07 15-14 85-80 ّن صدى 
)ػذین 9

 ػیلیکبت
%45/7±1/0 %62/5±1/0 50/0±02/0 ّیذسٍطل 7 25  1/0±48/2% 1/0±23/3% 8-5/7 342 9306/0  885/10 

STC08 15-14 85-80 ّن صدى 
)ػذین 9

 ػیلیکبت
%33/7±1/0 %60/5±1/0 51/0±02/0 ّیذسٍطل 5 25  1/0±35/2% 1/0±17/3% 7 376 9073/0  6632/9 

 
 

 

جدول 1  مقایسه ویژگی‌های نمونه استاندارد و نمونه‌های بهینه تهیه شد با تأثیر حمام انعقاد و شرایط شست‌وشو درمحیط‌های با pH متفاوت
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و نمونه STC08 دارای 350ppm کلر و عاری از آهن در مقایسه 
 St.MN درنمونه تجاری Fe از  300 ppm 400 کلر و ppm با
و   STC08 نمونه  ناخالصی آهن هر دو  نظر  از  بنابراین،  هستند، 
ناخالصی  نظر  از  و  هستند  برخوردار  بالایی  ازخلوص   STC07

 St.MN به نمونه STC08 دارای کلر کمتری نسبت  نمونه   کلر 
است.

Schmoll, R., Gies, H. and Schiffmann, D. 
2008. Silica. Ullmann's Encyclopedia of In-
dustrial Chemistry. 

[5]	 Iler, Ralph K. "The chemistry of silica." 
(1979): 83.

[6]	 Bernhard, S.A.; The Preparation of Specific 
Adsorbents, J.A.C.S.; 74, 4946-48, 1952.

[7]	 Kajihara, Koichi. "Recent advances in sol–gel 
synthesis of monolithic silica and silica-based 
glasses." Journal of Asian Ceramic Societies 
1.2 (2013): 121-133.
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 STC07ًوًَِ  ؿَد یه. ّوبى گًَِ کِ هـبّذُ اًذ ؿذُ اسائِ 2دس جذٍل  (XRF)ًتبیج آًبلیض فلَسػبًغ پشتَایکغ 
کلش ٍ  350ppm یداسا STC08 ( ٍ ًوppm105 Feًَِ)هؼبدل  ppm 300 Fe2O3کلش ٍ  ppm 450داسای 

اص ًظش  ،ثٌبثشایيّؼتٌذ،  St.MN یتجبسدسًوًَِ  ppm 300 Feٍ  کلش ppm 400 ػبسی اص آّي دس هقبیؼِ ثب
ٍ اص ًظش ًبخبللی کلش ًوًَِ  ّؼتٌذاصخلَف ثبلایی ثشخَسداس  STC08  ٍSTC07 ًوًَِ آّي ّش دٍ یًبخبلل

STC08 کلش کوتشی ًؼجت ثِ ًوًَِ داسای St.MN اػت. 
 

 
 ٍ آصهبیؾ تؼییي اًذاصُ رسات XRFًتبیج آًبلیض -2جذٍل 

 ًووًه

 XRFآًالیض  های ًتیجه
(ppm) 

 های ًتیجه
آصهایش تعییي 

 اًذاصه رسات
(µ) 

Cl Fe Fe2O3 

St.MN 400 300 - 250/20 
STC07 450 - 300 729/28 
STC08 380 - - 077/27 

 
 

 ًتیجه گیشی
دس ایي تحقیق ػیلیکبطل کشٍهبتَگشافی لایِ ًبصک ثب هَاد اٍلیِ اسصاى قیوت ػذین ػیلیکبت ٍ ػَلفَسیک اػیذ ٍ طی 
یک فشایٌذ ػبدُ دس فـبس هحیط ٍ دهبّبی پبییي تْیِ ؿذ. کیفیت ًوًَِ ػبختِ ؿذُ دس هقبیؼِ ثب ًوًَِ تجبسی 

اص ًظش تؼت ػولکشدی  STC08ًوًَِ ػبختِ ؿذُ  تاػهَسد اػتفبدُ دس هشاکض آهَصؿی هؼتجش کـَس قبثل سقبثت 
 تَػط داًـکذُ ؿیوی داًـگبُ كٌؼتی ؿشیف هَسد آصهبیؾ ٍ تبئیذ قشاس گشفتِ اػت.

 
 تشکش و قذس داًی 

ًَیؼٌذگبى هقبلِ قذسداًی ٍ تـکش خَد سا اص هؼئَلیي داًـکذُ ؿیوی داًـگبُ كٌؼتی ؿشیف ثِ ٍیظُ جٌبة آقبی 
 .داسًذ یهکِ تؼت ػولکشدی هَسد ثشسػی ٍ تبئیذ قشاس دادى اثشاص دکتش فیشٍص هطلَثی هقذم 

 
 
 
 
 
 
 
 

نتیجه‌گیری
در این پژوهش سیلیکاژل کروماتوگرافی لایه نازک با مواد اولیه 
ارزان قیمت سدیم سیلیکات و سولفوریک اسید و طی یک فرایند 
نمونه  کیفیت  شد.  تهیه  پایین  دماهای  و  محیط  فشار  در  ساده 
مراکز  در  استفاده  مورد  تجاری  نمونه  با  مقایسه  در  شده  ساخته 
 STC08 آموزشی معتبر کشور قابل رقابت است. نمونه ساخته شده
از نظر آزمون عملکردی توسط دانشکده شیمی دانشگاه صنعتی 

شریف مورد آزمایش و تائید قرار گرفته است.

سپاسگزاری
نویسندگان مقاله قدردانی و تشکر خود را از مسئولین دانشکده 
فیروز  دکتر  آقای  جناب  ویژه  به  شریف  صنعتی  دانشگاه  شیمی 
قرار  تأیید  و  بررسی  مورد  را  عملکردی  تست  که  مقدم  مطلوبی 

دادند، ابراز می‌دارند.
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جدول 2  نتیجه‌های آنالیز XRF و آزمایش تعیین اندازه ذرات
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Construction of thin layer chromatography silica gel in a laboratory scale
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Abstract: Thin layer chromatography silica gel is used in a special chemical-physical properties. 
Particle size distribution, specific surface area, pore volume, and pore diameter of this type of 
silica gel are within the specified range. After reviewing scientific and industrial related literature, 
documents and sources, finally the so-called slurry method was selected as our rout to prepare 
this kind of silica gel. According to our previous knowledge and experiences in the field of the 
silica, the silica gel product was prepared in laboratory scale in the Inorganic Chemistry Research 
Group. In this study initially, a well-known commercial silca gel sample named St.MN was 
characterized and consider as our evaluation criteria to evaluate our products. Then hydrogels 
were prepared in pH=9 via controlling temperature and reaction time in the range 80-85ºC and 12-
15 minutes, respectively. In the next steps, aging and washing, the hydrogel was more processed. 
At this stage at 30 minutes after coagulation time, the hydrogels stirring and washing at room 
temperature via pH=4-5; then the resulting hydrogels, curing and silica gel product was prepared. 
The characterization results such as determination of adsorption capacity, pH of 10% aqueous 
suspension, bulk density, porosimetery (BET), elemental analysis (XRF), particle size analysis 
(PSA) show that two of the prepared products, STC07 & STC08 have an acceptable quality in 
comparison with dose of  St.MN compound. the results obtained from qualifying tests for the TLC 
plates built with STC07 & STC08 samples were similar to dose of obtained for St.MN plate.
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