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 زمـان واكـنش، غلظـت محلـول          مختلـف ماننـد    ثير عوامل أت.  شد تهيهپيوسته   گذاري نيمه   روش رسوب  به سيليكا   اتدر اين تحقيق نانوذر   
 سه عـاملي بـا      آزمونيك طرح   قالب   در   ي تهيه شده  يكا سيل اتنانوذر ويژه جذب روغن و مساحت سطح       هاي ويژگي بر   pHگرها و    واكنش

 اثـر  ،هـا  ثيرگذار بر ويژگي جـذب روغـن نمونـه   أ كه مهمترين عامل ت دادنتايج آماري نشان. سطح در هر عامل مورد بررسي قرار گرفت    دو
ي هـا   نمونـه  ويـژه احت سطح   مسميزان    بر pHگرها و     و هر سه عامل زمان واكنش، غلظت محلول واكنش         است و زمان واكنش     pHمتقابل  

 nm 20نـدازه كمتـر از      سيليكا با ا   نانوذراتآميز   موفقيت  تهيه  دهنده تصاوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري نشان    . باشند  مي ثرؤ م تهيه شده 
 BET  توسـط آزمـون     تهيـه شـده    نـانوذرات   مخـصوص  سـطح . باشد  مي g 100g/ 235 حدوددر   آنهاجذب روغن    كه قدرت متوسط     است
هاي هيدروكـسيل    گروهسطحي   چگالينشان داد كه     (TGA)آزمون ترموگراويمتري   . بود m2/g  230با   گيري شد و ميانگين آن برابر      زهاندا

  .باشد مي nm-2 15نانوسيليكا برابر با موجود بر سطح 
  

  .جذب روغن، ها سطح ويژه ذره مساحت ،نانوذراتتهيه ، گيري نانوسيليكا، رسوب :هاي كليدي واژه
  
  

Synthesis and Characterization of Nanosilica Prepared by 
Precipitation Method 

  

H. Kolahduzan*, S. S. Nuri Khorasani, S. M. Bidoki, S. Vaezifar 
 

  
 

In this work silica nanoparticles were synthesized in a semi-continuous precipitation method. The effects of reaction time, 
concentration of reactants and pH were investigated on oil absorption and specific surface area (SSA) of synthesized 
nanoparticles in a full factorial design of experiment (DOE) with three parameters. In this design, each parameter was 
investigated in two levels. The reaction time and pH were main parameters that affecting on particles oil absorption. BET 
results showed that all of the three parameters could significantly affect the specific surface area of the product. 
Morphology and particle size distribution of precipitated nanosilica were investigated using transmission electron 
microscopy. The particle size of the synthesized silica nanoparticles was observed to be smaller than 20 nm. The average 
specific surface was found to be of 230 m2/g and average oil absorption 235 g/100 g. The thermogravimetric analysis result 
showed that the total silanol density in the nanosilica was 15 nm-2. J. Color Sci. Tech. 2(2008), 57-66.© Institute for 
Colorants, Paint and Coatings. 
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   مقدمهـ1
دهنـده    بـه عنـوان افـزايش      اي گـسترده طور    سيليكا در صنايع رنگ به    

بـا كـاهش    . ]2،1[ گيـرد  كننده مورد استفاده قـرار مـي        و مات  گرانروي
 هـاي   ويژگـي  ، ويـژه آن    اين ماده و افزايش مساحت سـطح       ذراتاندازه  

 تهيه شده اتذرنانو سيليكا جزو اولين نانوذرات]. 3[ يابد ميرنگ بهبود 
 سيليكاي  تهيه اولين گزارش    1640 ر سال  د .]4[ استتوسط بشر بوده    

  در پـي آن    در حـضور عوامـل قليـايي و       گيـري    به روش رسـوب   آمورف  
روش  به طـور كلـي سـيليكا از دو        . ]5[ سازي با اسيد منتشر شد     خنثي

  سيليكاي ناشـي از فـاز گـاز       . آيد ميدست  ه  كلي فاز گازي و فاز مايع ب      
 ـ      1كيا سيليكاي پيروژني     .]1[ باشـد   مـي  99% از   يش بـسيار خـالص و ب

 بـالاتر و    قيمـت   داراي آنديگـر   ي  هـا   گونـه  نسبت به    گونه سيليكا اين  
ينـد در  آي ناشـي از فر هاسـيليكا . ]2[ اسـت اي     پيچيـده توليـد    فناوري
شـده از     آبـي شـامل سـيليكاي كلوئيـدي، سـيليكاي تهيـه            يها  محيط

 ـيند سلآفر  گيـري  يند رسـوب آ از فر و سيليكاي حاصل، امولسيون ژل 
  . است

اي  توان گفت كه سيليكاي آمورف شـامل مجموعـه    كلي مي  به طور 
 هيدروژني به    و ي كه از طريق پيوندهاي كووالانس     است كوچك   اتذراز  

مراحـل رشـد    . دهنـد  تـشكيل مـي    را   ي بزرگتـر  اتيگر متصل و ذر   يكد
  در شكل  nm 100 در حدود    اتي كوچك كلوئيدي تا ذر    اتسيليكا از ذر  

  .]5[ ارائه شده است 1
 داراي دو لايه 2 بر اساس ساختار موجود و مطابق شكل         نانوسيليكا

ي هيدروكسيل سطحي سيليكا متـصل      ها   كه به گروه   استسطحي آب   
  لايـه آب از سـطح سـيليكا        در اثر حـرارت در ابتـدا ايـن دو          .باشند  مي

  
  

  
  

بعدي توده  ها در يك ساختار سه ذره) Aا  سيليكذرات مراحل رشد :1شكل 
در محلول اسيدي و در حضور نمك ( شود شده و ژل ايجاد مي

 .]5[ دنكن  رشد ميآنها در سل با كاهش تعداد ها ذره) B )الكتروليت

                                                                 
1- Pyrogenic silica 

 شـده   2متراكمحي  هاي هيدروكسيل سط    و پس از آن گروه     شود  جدا مي 
 در دمـاي    سطحييه آب   اين دو لا  با توجه به اينكه     . كنند و آب آزاد مي   

ºC 170-20   به افزايش دماي بالاتر از اين بازه مربوط         و   شود  مي تبخير
تـوان از طريـق كـاهش وزن     هاي سيلانول سطحي است مي   حذف گروه 

  هـاي هيدروكـسيل را   نمونه در دماهاي مختلف چگـالي سـطحي گـروه       
  .]6[ دست آورده ب

گـذار  ثيرأا ت  نهايي محـصول سـيليك     يها  ويژگي بر    گوناگوني لعوام
ك روش آمـاري سـه عامـل         با اسـتفاده از ي ـ     تحقيق كه در اين     هستند

  .اند قرار گرفتهبررسي  مورد ثيرگذارأت
 ينـد آ چندين متغير فر   همزمانها مطالعه و بررسي      طراحي آزمايش 

 جداگانـه جاي انجام مطالعات    ه  در يك مطالعه ب   آنها   با تركيب    است كه 
 بـه ميـزان قابـل        را  مـورد نيـاز    يهـا   شيك از آنها تعداد آزماي     براي هر 

متغيرهـاي اثرگـذار     و در نتيجه درك بهتري از        دهد  مي توجهي كاهش 
  .دهد ارائه ميفرآيند بر 

  شـود كـه     گفتـه مـي    هـا   اي از آزمـايش    طرح آزمايش بـه مجموعـه     
يند بر متغير پاسـخ طبـق يـك طـرح           آي فر ها  ثير متغير أبراي بررسي ت  

هـاي   شـامل كليـه تركيـب     ارائـه شـده      طرح   اگر .شوند ميانجام  آماري  
 يك طرح عاملي  را ، آن ي انتخاب شده باشد   ها  ممكن براي سطوح عامل   

 سـه عامـل در دو سـطح         ،كه در يـك طـرح       در صورتي  .نامند ميكامل  
 در پايـه    2عـدد   ( شود  تشكيل مي  23مورد بررسي قرار گيرد يك طرح       

  ).دهـد  هـا را نـشان مـي        در تـوان تعـداد عامـل       3تعداد سطوح و عـدد      
 يك تركيب آزمايشي، تركيـب مشخـصي از سـطوح عامـل مـورد نظـر               

   حـداقل  هـا   يـك از آزمـايش      هـر  معمـولاً يك طرح آزمون    در   .باشد مي
 ـ          زمـاني   و شـوند  دوبار تكرار مـي      بـراي شود  كـه يـك آزمـايش تكـرار ن

  

  
 

  شدنمتراكمي سطحي آب در نانوسيليكا و نحوه ها  لايه:2شكل 
  .]6[ هاي هيدروكسيل سطحي با دما گروه

  

                                                                 
2- Condense  

 منومر

 ديمر

 حلقه
  7-10 بين pH ذره

  بدون حضور نمك

pH7 كمتر از 
  يا 
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 بعدي ژلشبكه سه
  سل
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 )ب( )الف(

خواهـد   بدون تكرار اسـتفاده      يها  آزمايشتحليل نتايج از روش تحليل      
 هـا  اين وضعيت يكي از شرايط معمول در بحـث طراحـي آزمـايش           .شد
 مـورد   ، خـاص  هـاي   آزمـايش   از ي زياد برخ ـ   كه به علت هزينه    باشد  مي

  .]7[ گرفته استتوجه قرار 
 انـدازه، توزيـع    مانند  محصولات سيليكاي رسوبي    نهايي يها  ويژگي

 و تركيـب    ماننـد  بـه عـواملي      ات ويژه ذر  و مساحت سطح  تجمع   اندازه،
، pH سـرعت انجـام واكـنش، دمـا،           و دهنده، نحـوه   ظت مواد واكنش  غل

نهـايي نمونـه    كيفيـت خـردايش      و    سيال تحت واكـنش    زدن هم شدت
  .]1[ بستگي دارد

 نـوع  ،مناسـب دماي  تعيين برايزم لا مطالعات   ابتدا در اين تحقيق  
 بـراي تعيـين چگـونگي    .صورت گرفـت مواد اوليه و نحوه انجام واكنش     

نيـز    محيط و سرعت انجام واكنشpHگرها،   ثير عوامل غلظت واكنش   أت
هر يك از ايـن عوامـل در دو         . دشعاملي كامل استفاده     از يك طرح سه   

رررسـي  مـورد ب  د  دست آم ـ ه   ب  ديگر با استناد به كار محققين    سطح كه   
گيـري اثـرات و رسـم        بررسي نتايج از طريق اندازه     .]7-15[ قرار گرفت 

 بـراي  .متقابـل آنهـا انجـام پـذيرفت        براي عوامل و اثرات    1نمودار پاراتو 
گيـري   ثيرگذاري عوامل و اثرات متقابل آنها از متوسـط        أ ميزان ت  مطالعه

هـر عامـل از     ثير  أ ت ـ .نتايج در سطوح بالا و پايين عوامـل اسـتفاده شـد           
  1جـدول   كـه در     پـايين سـطح   و   تفاضل مقادير متوسط در سطح بـالا      

طـرح  همچنـين   .  شده است به دسـت آمـد        مشخص - و+ به ترتيب با    
هشت آزمايش مطابق با شرايط بيان شـده        براي انجام    كامل سه عاملي  

  .گرديد طراحي 1در جدول 
  

   بخش تجربيـ2
  شيميايي و وسايل مواد ـ1ـ2

 و) شركت سيليكات گـستر اصـفهان     (% 37سيليكات سديم    شيمياييمواد  
مـورد اسـتفاده     )شركت مواد آزمايشگاهي مجللـي    (% 98اسيد سولفوريك   

به  متر pH دو جداره با الكترود استيل راكتورهاي  دستگاه از .قرار گرفتند
گندلـه  آسياب  ،  سانتريفيوژ،  پمپ دوزينگ  ،)3شكل  ( همزنميله  همراه  

، )BET3آزمــون (2 مونوســرب دســتگاه،)]8[ شــركت فــدك (بــازكن 
 5(TEM) ميكروسكوپ الكتروني عبوريو 4)پركين ـ المر  (ترموگراويمتر

  .استفاده شدنيز 
  

                                                                 
1- Pareto 
2- Monosorb 
3- Brunauer-Emmett-Teller   
4- Perkin-Elmer 
5- Transmission electron microscopy 

  
  .هاي مربوط به تهيه نانوسيليكا  طراحي آزمايش:1جدول 

 زمان

  )- ( دقيقه15  )+( دقيقه 30
  غلظت غلظت

  سطوح زمان و غلظت
  

 pH                                      سطوح 

-+,+,  -,-, +  -,+,-  -,-,-  )-( 8,4  

+,+,+  ,+ -, +  ,+,+-  ,+-,-  )+ (9  
pH 

  

  
  

  . همزنميله ) ب وتهيه نانوسيليكا راكتور )الف :3 شكل
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  ـ روش كار2ـ2
ساخته  متر  pH  الكترود بادوجداره   استيل   راكتور ،ها زمايش انجام آ  براي
 در   به تدريج  1 به   5ت حجمي    سيليكات و اسيد با نسب     هاي  محلول .شد

 بـه هنگـام   و افـزوده  براي واكنش به بـستر واكـنش     مشخص هاي  زمان
 ـ    . دش ـ  تنظـيم  ºC 80 درانجام واكنش دما      پمـپ   امحلـول سـيليكات ب

 ـ pHمحيط واكنش وارد و     به  دوزينگ   وسـيله محلـول اسـيد    ه  محيط ب
 3جدا شد و    سانتريفيوژ   بادست آمده   ه  دوغاب ب . گرديدورودي تنظيم   

   درسـپس .  شـد شو داده شست ـºC 40ليتـر آب مقطـر       ميلي 400 با   بار
ºC 105    خشك  1هاي گندله سرانجام.  ساعت خشك گرديد   15 به مدت 

 كنتـرل    هاي  انجام آزمون  براي و    شد  خرد 2گندله بازكن  آسياب   باشده  
  . مورد استفاده قرار گرفتكيفيت

   تهيـه شـده مطـابق طـرح آزمـون       يهـا   مونـه  ن همـه جذب روغـن    
 ـ ويـژه  و مـساحت سـطح   ASTM D281-95  بر اساس استاندارد  اآنهـا ب

مساحت با توجه به ميزان جذب روغن و    . ندگيري شد  اندازه BETآزمون
 بـه   ترموگراويمتريآزمون    براي )2جدول  ( 3 نمونه شماره    ، ويژه سطح

اد امكان مقايسه نتايج    ايج براي .قرار گرفت عنوان نماينده مورد بررسي     
 ميكروسـكوپ   تـصاوير  3و   2 يهـا   آماري با نتايج آزمايشگاهي از نمونه     

  .الكتروني عبوري تهيه گرديد
  

   نتايج و بحثـ3
  DOE3 كاربرد با  ويژه روغن و مساحت سطح نتايج جذبـ1ـ3

ثير تغييرات ايجـاد شـده در غلظـت         أبررسي ت  حاصل از     نتايج 2جدول  
ــنش ــا،  واك ــpHگره ــنش و س ــر  رارعت واك ــي ب ــاي ويژگ   محــصوله

 ايش مطابق با طـرح آزم ـ     ون، آزم هشت تهيه شده از انجام      ينانوسيليكا
   پارامترهــاي اثــر حاصــل از بررســينتــايج. دهــد  نــشان مــي1جــدول 

  

ي جـذب روغـن و   هـا   بـراي داده  جداگانهصورت  ه   ب يندآثيرگذار بر فر  أت
  . اند دهارائه ش 4 و 3 ولا در جد ويژهمساحت سطح

 ات پاراتو اثـر   نمودار ،4 و   3دست آمده از جداول     ه  ببر اساس نتايج    
 مـشاهده  4 كـه در شـكل       طـور  همـان . دش ـرسم   5و   4هاي    در شكل 

 ـ ا داراي بيـشترين  pHثير متقابل اثـرات زمـان و   أ ت ،شود مي ر روي ثـر ب
 از آن عامـل زمـان و      پـس و  باشد    ميي نانوسيليكا   ها  روغن نمونه  جذب

  .دنقرار دارهاي دوم و سوم  در مرتبه pH  ور متقابل غلظتيثتأ
 pHگرهـا و     غلظت واكـنش   دهد كه عوامل زمان،    نشان مي  5شكل  
 ولي هيچ يـك     مؤثر هستند،  ويژه   لفه پاسخ مساحت سطح   ؤهمگي بر م  

  .مؤثر نيستندسته بر اين متغير وابي يبه تنها متقابل اتريثتأاز 
 در شكل   ،5 جدول    به با توجه  ها  نمودار تغييرات جذب روغن نمونه    

 بـا   8,4  برابـر بـا    pHدهـد كـه در       نشان مي  6شكل   .رسم شده است   6
 جـذب   ، دقيقـه  30 دقيقه بـه سـطح       15 از سطح    افزايش زمان واكنش  

 در ايـن دو   با افزايش زمـان واكـنش  9 برابر با  pH كاهش و در     ها  نمونه
 پديده،براي بررسي علت اين     .  است يافته افزايش   ها   جذب نمونه  ،سطح

 مـورد مطالعـه قـرار       ها   نمونه  تهيه حينم تشكيل رسوب در   سايد مكاني ب
  .گيرد

 كلوئيـدي بـه   اتبراي تبديل ذر  در مرحله رشد1شكل با توجه به    
  اوليـه  4يها  گروهه كلوئيدي   ات نانومتر، در ابتدا ذر    100 اندازه   باي  اتذر

 در هـر مرحلـه      ات به علت تمايل بـالاي جـذب ذر        دهند كه  تشكيل مي 
بعـدي    ايجـاد شـبكه سـه       جداگانـه و   اتان به هم پيوستن ذر    رشد، امك 

  .]9-13[  دارديكپارچه يا حالت ژل وجود
                                                                 
1- Agglomerates 
2- Deagglomerator 
3- Design of experiment 
4- Aggregates 

  .ها دست آمده از آزمايشه  نتايج ب:2جدول 

  كد  شماره آزمايش
DOE 

  ها غلظت محلول
(%)  pH  مدت زمان واكنش  

(min) 
  متوسط جذب روغن

g/100 g sample 
  مساحت سطح

m2/g 

1  -,-,-  9,9  8,4  15  227  227  
2  ,+,+-  11,9  9  15  198  203  
3  -,+,-  11,9  8,4  15  234  262  
4  ,+-,-  9,9  9  15  163  227  
5  ,+ -, +  9,9  9  30  197  263  
6  -,-, +  9,9  8,4  30  213  231  
7  -+,+,  11,9  8,4  30  195  285  
8  +,+,+  11,9  9  30  202  254  
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  .1 تهيه شده بر اساس جدول ييكاي نانوسيلها  جذب روغن نمونهنتايج آزمون تحليل :3 جدول

 pH  غلظت  زمان
  شماره آزمايش

A  B C 
AB  AC BC  ABC  

ميانگين 
 جذب روغن

Y  
1  -  - -  + + + -  227  
2  +  -  - -  - + + 198  
3  -  + -  -  + -  +  234  
4  +  + -  + -  -  -  163  
5  -  -  +  + -  -  +  197  
6  +  -  +  -  +  -  -  213  
7  -  + + -  -  +  -  195  
8  +  + + + + + + 202  

+∑Y  776  794  807  789  876  822  831    
−∑Y  853  835  822  840  753  807  798    

+Y  194  198,5  201,75  197,25  219  205,5  208,75    
−Y  213,25  208,75  205,5  210  188,25  201,75  199,5    

=Y-+Y  19,25-  10,25-  3,75-  12,75-  30,75  3,75  8,25  203,63− اثر
=
Y  

  

  .1 تهيه شده بر اساس جدول يي نانوسيليكاها  نمونهBET نتايج آزمون تحليل :4 جدول

  شماره آزمايش pH AB AC BC  ABC  غلظت  زمان
A B  C         

ميانگين 
  ت سطحمساح

Y  
1  -  -  -  + + + -  227  
2  +  -  -  -  -  + + 203  
3  -  + -  -  +  -  + 262  
4  +  + -  + -  -  -  227  
5  -  -  + + -  -  +  263  
6  +  -  + -  +  -  -  231  
7  -  + + -  -  +  -  285  
8  +  + + + + + + 254  

+∑Y  915  1028  1033  971  974  969  982    
−∑Y  1037  924  919  981  978  983  970    

+Y  228,75  257  255,75  242,75  243,5  242,25  245,5    
−Y  259,25  231  229,75  245,25  244,5  245,75  242,5    

 =Y-+Y  30,5-  26  26  2,5-  1-  3,5-  3  244− اثر
=
Y  
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 تأثيروامل و  محاسبه شده براي عاتط به اثر نمودار پاراتو مربو:4شكل 

  .متقابل آنها بر جذب روغن نمونه
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 تأثير محاسبه شده براي عوامل و اتنمودار پاراتو مربوط به اثر :5شكل 
  .متقابل آنها بر مساحت سطح نمونه

  
   داراي عوامــل هيدروكــسيل ســطحي وي در حالــت كلوئيــداتذر

 كه منجر به ايجاد دافعه و پايـداري          هستند سطحيدر نتيجه بار منفي     
  سيلوكـسان  هاي عامـل     گروه ازتعدادي  كه   در صورتي . دنشو   مي كلوئيد

 غلظت  ختلفي مانند عوامل م حضور    در اثر  ليكا سي اتحاضر در سطح ذر   
 تبـديل   SiO– يا وجـود الكتروليـت بـه         دهنده محلي بالاي مواد واكنش   

. ]2[ كردخواهد   فراهم را ژل ايجاد و بعدي شبكه سه  رشد  عامل  كه شوند
 عوامل هيدروكـسيل    يغلظت بالا دليل  هاي بالاتر به    pHاين پديده در    

ينـد در ايـن مـوارد       آلت كنترل فر   به همين ع    و شود  ميسطحي بيشتر   
 به هـم پيوسـته      نانوذراتي  ها  گروهه ،ي رسوبي سيليكا. استتر   حساس
   كه  در حالي. تخلخل بالايي دارد،اي پايه خود تار ذره و به علت ساخهستند
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  .ي نانوسيليكاها  بر جذب روغن نمونهpH – اثر متقابل زمان واكنش :6شكل 

  
  

  .pHدست آمده از طرح آزمايش بر اساس دو عامل زمان و ه هاي ب داده :5 جدول

A) تغييرات زمان  )زمان  
  

  pH  -)  min ( 15  )  +min ( 30تغييرات 

-   8,4  
  234 و 227

230,5=
−
Y  

  163 و 198

180,5=
−
Y  

C (pH)  

   +9  
  195 و 197

196=
−
Y  

  202 و 213

207,5=
−
Y  
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اي نـانوحفره     و مـاده   رد دا پيوسـته يكنواخـت و     پايهشبكه  ،  سيليكاژل  
حفـرات    ميـزان  ايـن گونـه از سـيليكا       اي  وجود ساختار شبكه  . باشد  مي

رسـوب افـزايش      نـسبت بـه     ماده را  چگالي اين ماده را كاهش و       داخلي
ينـد  آتـوان از سـختي فر      وجود ژل در محصول نهـايي را مـي        . ]1[ دهد مي

فيلتراسيون و وجود درصد بالاي رطوبت در كيك تر ماده و كاهش حجـم              
  .كيك فيلتر بعد از فرآيند خشك شدن تشخيص داد

در اثـر    ،9 برابر بـا     pH افزايش جذب ماده در      نشان دادند كه   نتايج
تـوان بـه كـاهش        مي  در دو سطح مورد بررسي را      ان واكنش افزايش زم 

نـسبت  اد درصد ژل موجود در محصول بعد از كنترل سرعت افزودن مو         
 نظـر دسـت آمـده از      ه  با توجه به تغيير حالت ماده در محصولات ب        . داد

يند خشك شـدن  آكيفيت مرحله فيلتراسيون و تغيير حجم كيك در فر  
 حجم تخلخل موجود در ماده      ،وجود ژل در واقع   . شود  مي ثابتاين ادعا   

در . دهـد  هاي روغن است را كاهش مـي       كه فضاي درگير شدن مولكول    
 فرصت براي ، با افزايش زمان،صورت وجود حالت رسوب در دو آزمايش    

 اضافه شده   ات و امكان مصرف ذر    شود  مي اوليه ايجاد    اتن ذر پايدار شد 
 بـه دسـت      پايه بزرگتـري   ه انداز  ذرات با  به اين ترتيب،  . يابد   مي افزايش

  كـه يابـد   در نتيجه فضاي در دسترس و جذب روغن كاهش مي .آيد  مي
  . است6 شكل در 8,4  برابر باpHاين همان پديده مشاهده شده در 

 هـا    نمونه  ويژه  بر مساحت سطح   ،با توجه به اينكه تنها عوامل اصلي      
غييـر ايـن     بـا ت   ها   نمونه  ويژه  نمودار تغييرات مساحت سطح    ،تأثير دارند 

  ،در بررسي تغييرات مساحت سـطح      .شده است ارائه   7عوامل در شكل    
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زمان بر متغير پاسخ مساحت گرها و  ، غلظت واكنشpHامل و عتأثير :7شكل 
  . ويژهسطح

  

ها بـا     جذب روغن نمونه  ذكر اين نكته ضروري است كه عليرغم كاهش         
تغييـري  هـاي سـيليكا        نمونه  ويژه احت سطح  مس ،ايجاد درصدي از ژل   

نسبت به رسـوب   بالاتر چگاليها به عنوان موادي با   سيليكاژل. كند نمي
در واقع وجود تعـداد     . ]1[ شوند و مساحت سطح خيلي بالا شناخته مي      

هاي نانو بر سطح شبكه كلي ژل باعث افزايش مـساحت             زيادي از حفره  
  .شود ها مي  نمونه ويژهسطح

شود افزايش زمـان واكـنش        مشاهده مي  7نه كه در شكل     گو همان
بـه    ايـن پديـده    .گردد  ميها     نمونه  ويژه منجر به كاهش مساحت سطح    

  كـه شـود  نسبت داده مي ، زمانتشكيل شده با گذشت  اوليه   اترشد ذر 
افـزايش   . موجب كاهش مساحت سطح خواهد شد      ،اتافزايش اندازه ذر  

pH،  منجـر بـه ايجـاد بـار         د و ده ـ  مـي  را افـزايش     ات ذر  مساحت سطح 
 پايـه   اتانـدازه ذر  در نتيجـه     .گـردد   مي اتسطحي و دافعه بالاتر در ذر     

 گونه در صورتي كه اين عامل منجر به ايجاد درصدي از      . يابد كاهش مي 
باز  ها بالا بودن ذاتي مساحت سطح در ژل  به دليل    شودژل در محصول    

 مساحت سـطح   افزايش   نمودار. هم مساحت سطح افزايش خواهد يافت     
 ،در حالت كلي   علت است كه     اين  به گرها  با افزايش غلظت واكنش    ويژه

 اوليه و به دنبال آن كاهش       اتافزايش غلظت منجر به افزايش اندازه ذر      
 افزايش امكان ايجاد ژل      سبب pH عامل. ]11[ گردد مساحت سطح مي  

  .شود  ميي تهيه شدهها  نمونه ويژهافزايش مساحت سطح و در نمونه
  
  ميكروسكوپي تصاوير ـ2ـ3
، تـصاوير   هـا    به عنوان دو نمونه شاهد از كـل نمونـه          3 و 2ي  ها  نمونهاز  

 هـاي  شكل موجود در    تصاوير .ه شد گرفت ميكروسكوپ الكتروني عبوري  
داراي  يها گروهه و   nm 20پايه كوچكتر از     اتاندازه ذر وجود   10تا   8

شـود،    مـي شاهدهم ـگونه كه  همان. دهد را نشان مي  nm 50-30اندازه  
 در  باشـد   مـي  2 كمتر از نمونـه      3 در نمونه    ها  گروهه پايه و    اتاندازه ذر 
 بـا   نتيجـه ايـن   .  بيـشتر اسـت    3 در نمونه     گروهه شدن   شدت حالي كه 

 كــه در آن يكــي از  مطابقــت داردنتــايج حاصــل از طراحــي آزمــايش
 زمـان انجـام     ،هـا    نمونـه  هـاي  ويژگيثر در تغييرات    ؤمهمترين عوامل م  

  .باشد  مينشواك
با وجـود اينكـه در      دهد    نشان مي ) 8-10هاي    شكل( TEM تصاوير

 در  خلوص محصول رسـوبي    بزرگتر شده است ولي      ات اندازه ذر  2نمونه  
زمان واكنش امكـان كنتـرل بهتـر          زيرا با افزايش   .استاين نمونه بهتر    

ها در محيط واكـنش       اي واكنشگر  و يكنواختي لحظه   وجود دارد شرايط  
  . استسبمنانيز 
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  .ها گروههپايه و  اتذردهنده اندازه   نشان2 مربوط به نمونه TEM تصاوير :8 شكل

  

  
  .ها گروهه پايه و اتدهنده اندازه ذر  نشان3 مربوط به نمونه TEM تصاوير :9 شكل

  

    
  .3 ژل در نمونه حضور گونه TEM تصوير :10كل ش

    

50 nm 50 nm 

50 nm 50 nm 

50 nm 50 nm 
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  1 (TGA)  آزمون ترموگراويمتريـ3ـ3
 هـاي   اي از نمونه    به عنوان نماينده   3نمونه  روي  بررسي ترموگراويمتري   

گرم از نمونه بـا       ميلي 5,9 در اين آزمون   .انجام شد  تهيه شده    يسيليكا
 وزن نمونـه    رتغيي.  گرم شد  oC 900  تا 25 دماي   از oC/min 10سرعت  

  .است  نشان داده11 شكل دردر اين بازه دمايي 
لايـه سـطحي      به تبخير دو   oC 200  از كاهش وزن در دماي كمتر    

 تـوان كـاهش وزن در بـازه        ميبنابراين،  شود،   ميمربوط  آب نانوسيليكا   
 .نـسبت داد  هاي هيدروكسيل     گروه متراكم شدن  به   ا ر oC 890 تا   200

كـاهش وزن داشـته     % 5,16ر اين بازه دمـايي      با توجه به اينكه نمونه د     
 متراكم شـدن  گرم وزن آب ناشي از        ميلي 5,9 است بر اساس وزن اوليه    

   كـه معـادل   باشـد  گـرم مـي    ميلـي 0,3 هاي هيدروكسيل برابـر بـا     گروه
  . مولكول آب است1,018 × 1019

 يك مولكول آب    ،اينكه هر دو گروه هيدروكسيل    همچنين به دليل    
هاي هيدروكسيل معادل اين كاهش وزن برابر        گروه عدادكنند ت  آزاد مي 

  مساحت سـطحي ويـژه نمونـه برابـر بـا          . خواهد بود  2,036 × 1019با  
m2/g 230       گـرم مـساحت     ميلي5,9  است و با در نظر گرفتن وزن اوليه

 نانومتر مربع خواهـد شـد كـه از          1,357 × 1018 سطحي نمونه برابر با   
 سـطحي   يل بـر ايـن سـطح، چگـالي        كسوهاي هيدر  تقسيم ميزان گروه  

بـه دسـت     nm-2 15ي هيدروكسيل در ايـن محـصول برابـر بـا            ها  گروه
  .آيد مي

  

  گيري  نتيجهـ4
دهـد كـه امكـان تهيـه         نـشان مـي   تحقيق  نتايج به دست آمده در اين       

اوليـه  نانوسيليكاي رسوبي با كنترل شرايط واكنش و بـا اسـتفاده از مـواد               
 nm 20  از  پايه كمتر  اتليكا داراي اندازه ذر   اين نانوسي .  وجود دارد  صنعتي
 ،گراويمتريترمو  از نتايج آزمون   .است nm 50ي در حدود    يها   گروهه و اندازه 
محاسـبه شـده     nm-2 15هاي هيدروكسيل سطحي برابر با        گروه چگالي
از ميــان عوامــل بررســي شــده در طــرح آزمــون يعنــي غلظــت . اســت

  تأثير  بيشترين pH –قابل زمان   ، اثر مت  pHگرها، زمان واكنش و      واكنش
 و هـر سـه      داشـته اسـت    ي تهيه شده  ها  جذب روغن نمونه  ميزان  بر  را  

 هـا   نمونـه  ويـژه  بـر روي مـساحت سـطح       ي بـا معن ـ   ات داراي اثر  ،عامل
با توجه به اينكه در صـنايع رنـگ و پوشـش وجـود آلـودگي           .باشند  مي

روش بـا ايـن      كنـد،  اندك در محصول نانوسيليكا مـشكلي ايجـاد نمـي         
 پـنج    در حـدود   قيمتـي  مناسـب و بـا       هـاي  ويژگيتوان محصولي با     مي

  .ي آزمايشگاهي خارجي موجود در بازار تهيه نمودها نمونهقيمت  درصد
  

  تشكر و قدرداني
 جناب آقايان فخاري و نـصر كـه در فـراهم            ،از همكاري صميمانه همكاران   

نـاب آقـاي    همچنين از ج   و    تلاش نمودند  تحقيقآوردن شرايط انجام اين     
  زحمـات زيـادي را  ها ي كنترل كيفيت نمونهها  مايشكمالي كه در انجام آز   

  .شود صميمانه سپاسگزاري ميمتقبل شدند 
                                                                 
1- Thermogravimetric analysis 

  
  .ه نانو سيليكا تهيه شد3 مربوط به نمونه شماره TGA نمودار :11شكل 
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