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Синтезовано активну добавку до полімерів на основі аморфного кремнезему з величиною питомої 
поверхні до 50 м2/г. За рахунок використання гексахлордисилоксану замість тетрахлорсилану та 
збільшення надстехіометричного надлишку водню, іцо подасться на стадію полум’яного гідролізу, 
досягнуто збільшення розміру частинок ЗЮ2 та зниження ступеня гідроксилювання і гідратації його 
поверхні. Цим забезпечується вища, у порівнянні з аеросилом, ліофільність продукту.
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Вступ

Синтетичний аморфний кремнезем -  
аеросил- широко використовується в наукових 
дослідженнях та практичному використанні.

Ефективність застосування аеросилу значною 
мірою залежить від дисперсності та ступеня 
гідратації його поверхні, які визначаються 
умовами синтезу. Технологія одержання аеросилу 
полягає у спалюванні гомогенізованої суміші 
парів 8іС14 з воднем і повітрям за температури 
1000-1400°С за схемою:
8ІСЦ + 2Н2 + 0 2 -*• 8Ю2 + 4НС1 + 662,6 кДж (1)

Фактично процес утворення наночастинок 
8Ю2 має досить складний механізм і включає 
багато стадій [1, 2, 3]. Структурною одиницею, з 
якої шляхом поліконденсації утворюються

частинки аморфного кремнезему, є 8і(ОН)4, тому 
не дивно, що найбільший вплив на характер 
отримуваного продута має витрата водню і спосіб 
спалювання силанів [4, 5].

Тривалий час основна увага приділяється 
високодисперсним препаратам синтетичного 8і02 
з величиною питомої поверхні (8ПНТ) 150-450 м2/г. 
Однак, як показує досвід широкого застосування 
аеросилів, високий ступінь гідроксилювання та 
гідратації їх поверхні не тільки є причиною 
гігроскопічності, але погіршує сумісність з 
ліофільними середовищами, негативно впливає на 
стабільність полімерів та інших композицій [6]. 
Цим обмежуються сфери застосування аеросилів.

Метою роботи був синтез активної добавки до 
полімерів на основі аморфного кремнезему з 
величиною питомі поверхні до 50 м2/г.
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І. Експериментальна частина

Замість 8іС14 -  ректифікату -  в якості вихідної 
сировини використано гексахлордисилоксан 
(8і2ОС16) та збільшено надстехіометричний 
надлишок водню в процесі полум’яного гідролізу 
на спеціальному спалюючому пристрої. 
Підвищена також температура випаровування 
силанів з 40°С до 140°С з врахуванням різниці їх 
температур кипіння.

Формально реакція відбувається за наведеною 
схемою (1), однак утворені при гідролізі зв’язків -  
8і -  СІ силандіоли і вищі похідні, конденсуються 
не з димерів,

СІ СІ
1 І

НО-8І-ОН+НО-5І-ОН—‘Н 08 і(С12)-0  -  8і(С12)ОН
1 І -НгО

СІ СІ
(2)

а тримерів:
2 Н08і(С12)-О -8 і(С12)ОН ->
— Н08і(С12)08 і(С12)08 і(С120Н) + Н20  (3)
Зрозуміло, що процес йде не лише з 

утворенням продуктів лінійної будови. Внаслідок 
протікання паралельних реакцій формується 
тривимірна структура наночастинок. При цьому в 
процесах гідролізу беруть участь не тільки 
молекули води, утворені при згоранні водню, але 
й вода, що виділяється в процесі поліконденсації 
силанолів.

Отримано синтетичний аморфний кремнезем

у вигляді активної добавки 8І-50 з більшим 
розміром частинок і меншою гідрофільністю 
поверхні. На відміну від голубувато-білого 
аеросилу, 8І-50 -  це порошок насиченого білого 
кольору, не схильний до інтенсивного 
пилоутворення. Порівняльні технічні
характеристики 8І-50 та аеросилу наведені у 
табл.І.

На відміну від тетрахлорсилану 8ІСІ, 
гексахлордисилан, як побічний продукт, містить 
невелику кількість ТіСЦ, відігнати який через 
близькість температур кипіння (135°С) важко. 
Цим пояснюється перевищення вмісту ТІ02 в 
зразках 8І-50 порівняно з аналогічним показником 
для аеросилу.

Визначення питомої поверхні зразків 
проведені стандартним методом БЕТ за 
низькотемпературною адсорбцією азоту [7]. Крім 
хімічних методів аналізу залучені методи ІЧ- 
спектроскопії та гравіметрії. ІЧ-спектральні 
дослідження проведенні на спектрофотометрі 
«Спекорд М-80». Для цього зразки порошків в 
стандартних умовах пресували у прямокутні 
пластини розміром 22x5 мм вагою 10 мг.

II. Результати та обговорення

Як видно з рис.1 в спектрах аеросилу 
спостерігається інтенсивна смуга поглинання в 
ділянці 3400-3500 см'1 (рис.1, крива 1), яка 
характеризує різні форми сорбованої води [8].

Таблиця 1
Фізико-хімічні характеристики зразків аеросилу та §і-50

Назва показника Значення
аеросил 8І-50

Питома поверхня, м2/г 420 45
Насипна густина, г/л 15 50
рН 4% - ної водної суспензії 3,95 3,80
Середній розмір частинок, нм 8,1 60
Вміст 8і0 2, % 99,90 98,50
Вміст ТЮ2, % 0,003 0,80
Вміст А120 3 + Ре20 3, % 0,025 0,30
Вміст НС1, % 0,025 0,027
Вміст Н2О(105°СхЗ), % 1,20 0,92
Втрати при прожарюванні (700°Сх 1), % 2,80 0,60
Концентрація груп -  ОН, мкмоль/м2 2,50 0,50

Інтенсивність смуги 3750 см'1 поглинання 
вільних силанольних груп на поверхні 8 і02 також 
висока, однак зростає в міру прогрівання зразка 
до 450°С (рис.1, крива 2) і стає практично 
симетричною після 650°С (рис.1, крива 3)
низькочастотне плече при цьому майже зникає.

Поверхня зразків 8І-50 гідратована менше 
(рис. 1, крива 4), тобто кількість утримуваної води 
менша навіть у порівнянні з аеросилом, 
прожареним при 450°С. Концентрація

структурних ОН-груп за абсолютною величиною 
значно нижча, тому більшою буде різниця 
кількості груп =С-ОН віднесеної до 1 м2 поверхні.

Висновки
Встановлено, що отриманий продукт 

характеризується значно меншою, в порівнянні з 
аеросилами, гідрофільністю поверхні та 
гігроскопічністю.
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Рис.1. ІЧ-спектри аеросилу з величиною питомої поверхні 8П1П. = 420 мг/г на повітрі (1) після 
вакуумування за 450 °С (2) та 650°С (3) та вихідного продукту 8І-50 з величиною питомої поверхні

8п„т = 45 м2/г (кр.4).
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