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JARC
سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان فاز ساکن معکوس در سوانگاری مایعی با 

کارایی بالا

کورش تبار حیدر1و*، زینب دین محمدپور2 و مریم افشارپور3

1- دانشیار شیمی تجزیه، گروه شیمی تجزیه، پژوهشکده فناوری های پاک، پژوهشگاه شیمی و مهندسی شیمی ایران، تهران، ایران
2- دانشجوی کارشناسی ارشد شیمی تجزیه، گروه شیمی تجزیه، پژوهشکده فناوری های پاک، پژوهشگاه شیمی و مهندسی شیمی ایران، تهران، ایران

3- استادیار شیمی معدنی، گروه شیمی معدنی، پژوهشکده توسعه فرایندهای شیمیایی، پژوهشگاه شیمی و مهندسی شیمی ایران، تهران، ایران

دریافت: اردیبهشت 1396، بازنگری: تیر 1396، پذیرش: مرداد 1396

چکیده: بستر فازهای ساکن ستون های سوانگاری مایعی با کارایی بالا بیشتر سیلیکا است. سیلیکای مزوپور به دلیل ویژگی های خاصی که دارد، 
بیشتر استفاده می شود. از طرفی، ذرات کروی سیلیکای مزوپور نسبت به ذرات نامنظم کارایی بیشتر و فشار برگشتی کمتری را ایجاد می کنند. بنابراین، 
در این پژوهش، سیلیکای مزوپور کروی شکل با میانگین اندازه ذرات حدود µm 5/5، سطح ویژه حدود m2/g 670 و قطر حفره ی حدود nm 7 با 
بهینه سازی روش سنتز دومرحله ای با استفاده از تترااتوکسی سیلان، بسپار سه بخشی دوگانه دوست، ستیل تری متیل آمونیم برمید و اتانول به دست آمد. 
تعیین ریخت و اندازه ذرات با میکروسکوپ الکترونی روبشی و اندازه گیری سطح ویژه و اندازه حفرات با استفاده از روش جذب - واجذب نیتروژن انجام 
شد. پس از بهینه سازی، نمونه سیلیکای موردنظر با اکتادسیل دی متیل کلروسیلان عامل دار شد که طبق نتایج آنالیز عنصری حدود 21% کربن داشت. 
سپس این فاز ساکن با روش پر کردن با دوغاب در ستون cm 25 با قطر داخلی mm 4/0 پر و برای جداسازی مخلوط های آلکیل بنزن های یک تا 
پنج کربنی، هیدروکربن های آروماتیک چندحلقه ای، پیریدین و فنل )برای بررسی میزان سیلانول های سطحی فعال( و مشتقات پیریدین ارزیابی شد. 
نتایج به دست آمده، تکرارپذیری و پایداری این فاز را نشان داد. کارایی ستون برای بنزن با تعداد بشقابک نظری برابر با 1484، از سایر ترکیبات بیشتر 
است. قدرت تفکیک ترکیبات بین 1 تا 4 بود و با توجه به فاکتورهای دنباله دارشدن، پیک ها به تقریب متقارن بودند، به جز مشتقات پیریدین که کمی 

دنباله دار بودند.

واژه های کلیدی: سیلیکای مزوپور، سوانگاری مایعی با کارایی بالا، فاز ساکن معکوس

مقدمه
سیلیکاهای مزوپور مواد معدنی سنتز شده در حضور مواد فعال در 
سطح1 به عنوان قالب برای بسپارش گونه های سیلیکایی به دست 
آلکوکسیدها  سیلیکات،  )سدیم  سیلیکا  متفاوت  منابع  از  آمده 

تترامتیل ارتوسیلیکات3   و   )TEOS( تترااتیل ارتوسیلیکات2  مانند 
ماده  نوع  سیلیکا،  منبع  مانند  سنتز  شرایط  هستند.   )TMOS(
فعال در سطح، قدرت یونی، pH و ترکیب درصد مخلوط واکنش، 
سطح،  در  فعال  ماده  مایسلی  صورت بندی4  و  سنتز  مدت  و  دما 
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1. Surfactants           2. Tetraethylorthosilicate               3. Tetramethylorthosilicate              4. Conformation
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برهم کنش های سیلیکا - ماده فعال در سطح و درجه ی بسپارش 
سیلیکا را تغییر می دهند ]1 تا 2[. این شرایط مشخصات ساختار 
متخلخل )نوع مزوساختار، قطر و حجم حفرات و ضخامت دیواره( 
و ریخت شناسی ماکروسکوپی1 و پایداری های حرارتی، آب گرمایی2  

و مکانیکی را تعیین می کنند ]3 تا 5[.
جداسازی،  کاتالیز،  در  زیادی  کاربردهای  مزوپور  سیلیکاهای 
این  دارند.  نوری  وسایل  و  دارورسانی  نانوکامپوزیت ها، حسگرها، 
حفره ی  حجم  زیاد،  سطح  مانند  قابل توجهی  ویژگی های  مواد 
و  باریک  حفرات  اندازه  توزیع  تنظیم،  قابل  حفره ی  قطر  بزرگ، 
بازداری،  ظرفیت  می رود  انتظار  که  دارند  منظم  حفره ی  ساختار 
گزینش پذیری جداسازی، سینتیک جداسازی و نفوذپذیری ستون 
به راحتی  می توانند  همچنین،  مزوپور  سیلیکاهای  دهند.  بهبود  را 
ساکن  فاز  به عنوان  می توانند  مواد  این  نتیجه  در  شوند.  عامل دار 
خوبی در سوانگاری مایعی با کارایی بالاHPLC( 3( مورداستفاده 

قرار گیرند ]6 تا 9[.
با  مزوپور  سیلیکای  کره های  سنتز  برای  بسیاری  تلاش های 
اندازه و قطر حفره ی معین، انجام شده است چون کنترل ریخت 
جدیدی  امکانات  می تواند  مزوپور  سیلیکای  حفرات  اندازه  و  ذره 
سیلیکای  کره های  کند.  فراهم  سوانگاری  در  آن  کاربرد  برای  را 
سنتز  متفاوتی  روش های  با  میکرومتر  چند  اندازه ی  در  مزوپور 
فعال  ماده  خودهمگذاری   شامل  و  است  پیچیده  فرایند  شده اند. 
است.  سیلیکات  تراکم  واکنش  و  مزوفازها  محلول،  در  سطح  در 
سنتز  اسیدی  و  قلیایی  روش  دو  با  می توان  را  مزوپور  سیلیکای 
مورفولوژی های  به  می توان  اسیدی  روش  از  استفاده  با  که  کرد 
با  تهیه شده  مزوپور  سیلیکای  کره های   .]3[ دست یافت  متنوعی 
روش اسیدی ابتدا با استفاده از ماده فعال در سطح کاتیونی تحت 
شرایط اسیدی سنتز شدند ]10 تا 11[. کره های سیلیکای متفاوتی 
نیز با استفاده از ماده فعال در سطح غیر یونی به عنوان قالب تحت 
شرایط اسیدی با خودهمگذاری4 به کمک نمک ]12[ و یا افزودن 
در  فعال  ماده  به عنوان   )CTAB( برمید5  ستیل تری متیل آمونیم 
سطح کمکی ]13 تا 14[ سنتز شده اند. در مقایسه با مواد فعال در 

یونی متداول، بسپارهای کمکی سه بخشی  سطح کاتیونی و غیر 
دوگانه دوست به عنوان قالب های بسیار مؤثر برای سنتز سیلیکای 
مانند  )50  nm )تا  یکنواخت  و  بزرگ  حفرات  اندازه  با   مزوپور 

SBA-15 استفاده شده اند ]15 تا 16[. روش سنتز دومرحله ای نیز 

برای تهیه ی کره های سیلیکای مزوپور با تنظیم pH ]17, 18[ یا 
با مقادیر کم فلورید به عنوان کاتالیست ]19 تا 20[ توسعه یافته 

است.
ذرات  می شود  استفاده   HPLC برای که  ساکنی  فاز  بیشترین 
 HPLC ستون های  در  استفاده شده  سیلیکاهای  هستند.  سیلیکا 
مورداستفاده  سیلیکاهای  از  کمتری  سطح  به طورمعمول  تجاری 
است.  زیاد  آن ها  حفرات  اندازه  توزیع  و  دارند  کاربردها  سایر  در 
به تقریب  یا  کروی  مزوپور  سیلیکای  ذرات  با  پرشده  ستون های 
کارایی  کروی  ذرات  چون  هستند  بهتر  سوانگاری  برای  کروی 
در  را  کمتری  برگشتی  فشارهای  و  بهتر  ستون  پایداری  بالاتر، 

مقایسه با ذرات نامنظم فراهم می کنند ]21[.
بهینه سازی  با  کروی شکل  مزوپور  سیلیکای  پژوهش،  این  در 
به عنوان  تترااتوکسی سیلان  از  استفاده  با  روش سنتز دومرحله ای 
پیش ساز سیلیکا، بسپار سه بخشی دوگانه دوست P123 6 به عنوان 
ماده فعال در سطح، ماده فعال در سطح کمکی CTAB و اتانول 
به عنوان حلال کمکی به دست می آید. سپس با اکتادسیل دی متیل 
برای جداسازی مخلوط های  و  )C18( عامل دار شده  کلروسیلان 
هیدروکربن های  کربنی،  پنج  تا  بنزن های یک  آلکیل  از  جداگانه 
ارزیابی  پیریدین  مشتقات  و   )PAHs( چندحلقه ای7  آروماتیک 
میزان  بررسی  برای  نیز  فنل  و  پیریدین  مخلوط  می شود. 

سیلانول های سطحی فعال به کار می رود ]22[.

بخش تجربی
مواد شیمیایی و دستگاه های استفاده شده

M(  از شرکت سیگما-
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. روش سنتز [10 و 15]اند  استفاده شده SBA-15( مانند nm 56سیلیکای مزوپور با اندازه حفرات بزرگ و یکنواخت )تا 

 و 19]عنوان کاتالیست ‌با مقادیر کم فلورید به یا pH [17 ,14]های سیلیکای مزوپور با تنظیم  ی کره نیز برای تهیه ای دومرحله

 توسعه یافته است. [26

 HPLCهای  ستوندر  شده استفادهسیلیکاهای شود ذرات سیلیکا هستند.  استفاده می HPLCبیشترین فاز ساکنی که برای 

. ها زیاد است‌دازه حفرات آنوزیع اندر سایر کاربردها دارند و ت مورداستفادهسطح کمتری از سیلیکاهای  طورمعمول بهتجاری 

بهتر هستند چون ذرات کروی کارایی  سوانگاریکروی برای  تقریب‌بهبا ذرات سیلیکای مزوپور کروی یا  پرشدههای  ستون

 .[21]کنند  بالاتر، پایداری ستون بهتر و فشارهای برگشتی کمتری را در مقایسه با ذرات نامنظم فراهم می

 عنوان بهسیلان ‌با استفاده از تترااتوکسی ای دومرحلهسازی روش سنتز  شکل با بهینه ور کرویسیلیکای مزوپدر این پژوهش، 

و  CTABکمکی  ماده فعال در سطح، ماده فعال در سطح عنوان به P1231دوست  بخشی دوگانه سه بسپارساز سیلیکا،  پیش

و برای جداسازی  هشد دار عامل( C18لروسیلان )متیل ک دی‌با اکتادسیل . سپسدیآ میدست ‌حلال کمکی به عنوان بهاتانول 

و مشتقات ( PAHs) 2ای های آروماتیک چندحلقه هیدروکربن ،های یک تا پنج کربنی آلکیل بنزنجداگانه از های  مخلوط

 .[22] رود می کار بهفعال سطحی های  میزان سیلانول بررسیل نیز برای د. مخلوط پیریدین و فنوش میارزیابی پیریدین 

 

 خش تجربیب

 شده استفادههای  مواد شیمیایی و دستگاه

، اتانول، هیدروکلریک CTAB ،TEOSخریداری شد.  3آلدریچ-از شرکت سیگما P123 (EO20PO70EO20 ،M≃5800) بسپار

روپیل استات، استیک اسید گلاسیال، بنزن، تولوئن، اتیل بنزن، پ آمونیماتر، تتراهیدروفوران،  لیات%، پارازایلن، دی 37اسید 

 متیل پیریدین، -2آمینوپیریدین، -2ل، ن، پیریدین، فنبنزن، بوتیل بنزن، پنتیل بنزن، نفتالن، آنتراسن، پیر

از شرکت  HPLCاستونیتریل و متانول با خلوص  تهیه شدند. 4از شرکت مرک بنزیل پیریدین -2 و دی متیل پیریدین -4,2

از  دست آمد.‌به)آمریکا(  Milli-Q Millipore سامانهاز  ها شدر آزمای مورداستفادهآب  شدند. خریداری 5کالدون

 استفاده شد. C18[ برای سنتز فاز ساکن 23متیل کلروسیلان سنتز شده ] دی‌اکتادسیل

های حفره و میکروسکوپ الکترونی ‌عاملبرای تعیین ژاپن( ساخت ) BELSORP Mini IIواجذب نیتروژن  -دستگاه جذب

ذرات سیلیکای سنتز شده استفاده شدند. شناسی ‌ریختبرای جمهوری چک( ساخت ) Vega 3 TESCAN (SEM) 0روبشی

                                                           
1.‌Poly)ethylene oxide)-block-poly)propylene oxide)-block- poly)ethylene oxide) 
2.‌Polycyclic Aromatic Hydrocarbons 
3.‌Sigma-Aldrich 
4.‌Merck 
5.‌Caledon 
6.‌Scanning Electron Microscope 

5800 EO20PO70EO20) P123 بسپار
هیدروکلریک  اتانول،   ،CTAB، TEOS شد.  خریداری  آلدریچ8 
اسید 37%، پارازایلن، دی اتیل اتر، تتراهیدروفوران، آمونیم استات، 

سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان   ... 

1. Macroscopic morphology           2. Hydrothermal               3. High Performance Liquid Chromatography             4. Self-assembly
     5. Cetyltrimethylammonium bromide        6. Poly)ethylene oxide)-block-poly)propylene oxide)-block- poly)ethylene oxide)
 7. Polycyclic Aromatic Hydrocarbons           8. Sigma-Aldrich
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استیک اسید گلاسیال، بنزن، تولوئن، اتیل بنزن، پروپیل بنزن، 
بوتیل بنزن، پنتیل بنزن، نفتالن، آنتراسن، پیرن، پیریدین، فنل، 
2-آمینوپیریدین، 2-متیل پیریدین، 4,2- دی متیل پیریدین و 
و  استونیتریل  تهیه شدند.  از شرکت مرک1  پیریدین  بنزیل   -2
کالدون2 خریداری شدند.  از شرکت   HPLC با خلوص  متانول 
 Millipore Milli-Q آب مورداستفاده در آزمایش ها از سامانه
سنتز  کلروسیلان  اکتادسیل دی متیل  از  آمد.  به دست  )آمریکا( 

شده ]23[ برای سنتز فاز ساکن C18 استفاده شد.
 BELSORP Mini II نیتروژن  واجذب  جذب-  دستگاه   
میکروسکوپ  و  حفره  عامل های  تعیین  برای  ژاپن(  )ساخت 
)ساخت   Vega 3 TESCAN )SEM) روبشی3  الکترونی 
سیلیکای  ذرات  ریخت شناسی  برای  چک(  جمهوری 
عنصری تجزیه ی  دستگاه  شدند.  استفاده  شده   سنتز 

تعیین  برای  )آمریکا(   Thermo Quest-Fash EA 1112  
فاز ساکن سنتز  به کار رفت.  فاز ساکن سنتز شده  درصد کربن 
 Knauer 4شده با استفاده از دستگاه پرکننده ی ستون نیوماتیک
K-1900 )ساخت آلمان( در ستون پر شدند و آزمون ستون با 

دستگاه HPLC دارای پمپ مدل K-1001، گاززدای حلال ها 
K-2600 که همگی  UV مدل  با مدل K-1500 و آشکارساز 
فراصوت5 حمام  شد.  انجام  بودند،  آلمان   Knauer شرکت   از 

قرار  مورداستفاده  نیز  آلمان(  )ساخت   Sonorex RK 156  

گرفت.

سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل
 دو روش کلی برای سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل 
به کار رفت که برای تهیه نمونه موردنظر تغییراتی در این دو روش 

ایجاد شد.
 33 ml .27/5 اتانول حل شد ml در P123 روش اول: 3/3 گرم
HCl )2M به آن افزوده و سپس 0/55  آب مقطر و ml 66 از )
گرم CTAB در آن حل شد. درحالی که محلول به دست آمده با 
هم زده  محیط  دمای  در  مغناطیسی  همزن  با   500  rpm سرعت 
می شد، ml 11 از TEOS به آن افزوده و به مدت 30 دقیقه با 
همان سرعت هم زده شد. محلول به داخل اتوکلاو6 منتقل و در 
به مدت 15/5  C°80 و سپس  به مدت 5 ساعت در دمای  آون 
ساعت در دمای C°120 قرار داده شد. رسوب سفید به دست آمده 
صاف شده و با آب یون زده و سپس اتانول شسته شد. جامد به دست 
آمده طی 24 ساعت در دمای C°90 در آون خشک و سپس به 

مدت 5 ساعت در دمای C°550 در کوره قرار داده شد.
چهار نمونه دیگر با تغییراتی در روش اول سنتز شدند که به طور 

خلاصه شرایط به کار گرفته شده در جدول 1 آورده شده است.

 تبار حیدر و همکاران

1. Merck           2. Caledon            3. Scanning Electron Microscope                4. Pneumatic            5. Ultrasonic bath        6. Autoclave

جدول 1 تغییرات ایجادشده در روش اول سنتز
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کار رفت. ‌برای تعیین درصد کربن فاز ساکن سنتز شده به)آمریکا(  Thermo Quest-Fash EA 1112ی عنصری  دستگاه تجزیه

در ستون پر شدند و آلمان( ساخت ) Knauer K-1900 1ی ستون نیوماتیک فاز ساکن سنتز شده با استفاده از دستگاه پرکننده

 مدل  UVو آشکارساز  K-1500ها با مدل  ، گاززدای حلالK-1001دارای پمپ مدل  HPLCستون با دستگاه  آزمون

K-2600‌ که همگی از شرکتKnauer  2حمام فراصوت انجام شد. ،بودندآلمان Sonorex RK 156 ( ساخت )نیز آلمان

 قرار گرفت. مورداستفاده

 شکل سیلیکای مزوپور کرویمیکروسنتز 

و تغییراتی در این د موردنظرنمونه  تهیهرفت که برای  کار به شکل یکروسیلیکای مزوپور میکرودو روش کلی برای سنتز  
 روش ایجاد شد.

سپس و  افزودهبه آن  HCl (M2) از ml 00آب مقطر و  ml 33اتانول حل شد.  ml 5/27در  P123گرم  3/3روش اول: 
ا همزن مغناطیسی در دمای محیط ب rpm 566با سرعت  دست آمده‌بهمحلول  که درحالیدر آن حل شد.  CTABگرم  55/6
منتقل  3زده شد. محلول به داخل اتوکلاو‌با همان سرعت همدقیقه  36به آن افزوده و به مدت  TEOSاز  ml 11شد،  زده می‌هم

 دست بهقرار داده شد. رسوب سفید  C126°ساعت در دمای  5/15 و سپس به مدت C46°ساعت در دمای  5و در آون به مدت 
در آون خشک و  C96°ساعت در دمای  24طی  دست آمده‌بهو سپس اتانول شسته شد. جامد  دهز‌یونب و با آ شده صافآمده 

 در کوره قرار داده شد. C556°ساعت در دمای  5سپس به مدت 
آورده شده  1در جدول  شده گرفتهکار ‌شرایط بهطور خلاصه ‌تز شدند که بهچهار نمونه دیگر با تغییراتی در روش اول سن

 است.

 سنتزاول در روش  جادشدهیاتغییرات  1جدول 

برای شستشو  مورداستفادهحلال  کد نمونه نمونه
 کردن‌صافی  در مرحله

دمای دومین 
گرمادهی ی  مرحله

(°C) 
P123 
(g) 

CTAB 
(g) توضیحات 

1 SiO2-1 
ml 126  56:56 و اتانول زوده‌یونآب 

(v:v) 126 36/3 55/6 ــــــــــ 

2 SiO2-2 
ml 126  56:56و اتانول  زوده‌یونآب 

(v:v) 136 36/3 55/6 ــــــــــ 

3 SiO2-3 ml 126 ــــــــــ 55/6 36/3 156 اتانول 
4 SiO2-4 ml 126 ــــــــــ 39/6 31/2 156 اتانول 
5 SiO2-5 ml 126 در حضور فشار بخار حلال 55/6 36/3 136 اتانول 

 
 

 افزودهآب نیز  ml 4/20در آن،  CTABگرم  55/6اتانول حل شد. پس از حل شدن  ml 22در  P123گرم  3/3روش دوم: 

زده ‌هم rpm 566مغناطیسی با سرعت  با همزن که درحالیآب مقطر  ml 0/0اتانول و  ml 5/5متشکل از  یشد. به محلول
                                                           
1.‌Pneumatic 
2. Ultrasonic bath 
3.‌Autoclave 
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روش دوم: 3/3 گرم P123 در ml 22 اتانول حل شد. پس از حل 
شدن 0/55 گرم CTAB در آن، ml 26/4 آب نیز افزوده شد. به 
محلولی متشکل از ml 5/5 اتانول و ml 6/6 آب مقطر درحالی که 
 11 ml ،500 هم زده می شد rpm با همزن مغناطیسی با سرعت
از TEOS قطره قطره افزوده و به مدت 5 دقیقه با همان سرعت 
هم زده   500  rpm سرعت  با  اول  محلول  درحالی که  شد.  هم زده 
به مدت 5 دقیقه  افزوده و  به آن  می شد، محلول دوم قطره قطره 
 ml داشت،  ادامه  درحالی که هم زدن  با همان سرعت هم زده شد. 
HCl )2M قطره قطره به محلول به دست آمده افزوده شده  66 از )
و به مدت 10 دقیقه با همان سرعت هم زده شد. محلول به داخل 
با سرعت آون  دمای  داده شد.  قرار  آون  در  و  منتقل شده   اتوکلاو 

دما  این  در  ساعت   5 مدت  به  و  رسید   80 °C به   5  °C /min  
رسید   130°C دمای  به  سرعت  همان  با  سپس  شد.  نگه داشته 
همان  با  آن  از  پس  ماند.  باقی  دما  آن  در  مدت 12 ساعت  به  و 
با  و  صاف  آمده  به دست  سفید  رسوب  شد.  سرد  قبلی   سرعت 
ml 120 اتانول شسته شد. جامد به دست آمده به مدت 24 ساعت 

در دمای °C 90 خشک و سپس در کوره قرار داده شد. دمای کوره با 
سرعت C /min° 2 به C° 550 رسید و پس از 5 ساعت، با سرعت 

کمتری سرد شد.
چهار نمونه ی دیگر نیز با تغییراتی در این روش سنتز شدند که 

به طور خلاصه شرایط به کار گرفته شده در جدول 2 آورده شده است.

C18 سنتز فاز ساکن
2/5 گرم از نمونه ی SiO2-8 پس از آسیاب شدن، به مدت دو 

ساعت در آون خلاء در دمای C°150 قرار داده شد. سپس 
پارازایلن   50  ml در  اکتادسیل دی متیل کلروسیلان   3  ml

خشک حل و به نمونه ی سیلیکا افزوده شد. مخلوط به دست آمده 
گرمادهی و به مدت 15 ساعت بازروانی شد. در کل مدت واکنش 
واکنش  مخلوط  سپس  شد.  استفاده  هم زدن  برای  آرگون  گاز  از 
تحت گاز آرگون صاف و به ترتیب با دی اتیل اتر، تتراهیدروفوران 
و متانول شسته شد. جامد به دست آمده، با استفاده از سوکسله با 
متانول به مدت 9 ساعت شسته و سپس به مدت 5 ساعت در آون 

در دمای C°100 قرار داده شد.

آزمون ستون
برای پر کردن ستون cm 25 با قطر داخلی mm 4/0 با استفاده 
از دستگاه پرکننده ی ستون نیوماتیک Knauer K-1900، حدود 
 2/5 به  تتراهیدروفوران  و  ایزوپروپانول   50:50 مخلوط   60  ml

گرم از فاز ساکن سنتز شده افزوده و در حمام فراصوت قرار داده 
شود.  پخش  حلال ها  مخلوط  در  کامل  به طور  ساکن  فاز  تا  شد 
و  منتقل شده  پرکننده  مخزن  داخل  به  حاصل  دوغاب  بلافاصله 
تا زمانی که  با متانول پر شد. فشار bar 500 اعمال شد  مخزن 
شود.  تتراهیدروفوران  و  ایزوپروپانول  مخلوط  جایگزین  متانول 
سپس ستون پرشده برای جداسازی مخلوط های جداگانه از آلکیل 
بنزن ها، هیدروکربن های آروماتیک چندحلقه ای، پیریدین و فنل و 

همچنین مشتقات پیریدین به کار رفت.

نتیجه ها و بحث
شناسایی میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل

اندازه  توزیع  و  نیتروژن  واجذب   - جذب  هم دما1  نمودارهای 
حفرات همه ی نمونه های سیلیکای سنتز شده در شکل های 1 و 

سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان ... 

جدول 2 تغییرات ایجادشده در روش دوم سنتز
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سرعت با محلول اول  که درحالیزده شد. ‌با همان سرعت هم دقیقه 5و به مدت  افزوده قطره قطره TEOSاز  ml 11 ،شد‌می

rpm 566 که درحالیزده شد. ‌با همان سرعت همدقیقه  5و به مدت  افزودهبه آن  قطره قطره، محلول دوم شد‌زده می‌هم 

با همان سرعت  دقیقه 16و به مدت  شده افزوده ت آمدهدس‌بهبه محلول  قطره قطره HCl (M2)از  ml 00 زدن ادامه داشت،‌هم

رسید و به  C‌46°به  C /min5°و در آون قرار داده شد. دمای آون با سرعت  شده منتقلزده شد. محلول به داخل اتوکلاو ‌هم

باقی ما ساعت در آن د 12رسید و به مدت  C136°سپس با همان سرعت به دمای  .دش داشته نگهدما ساعت در این  5مدت 

دست ‌بهاتانول شسته شد. جامد  ml 126و با  صافآمده  دست به. پس از آن با همان سرعت قبلی سرد شد. رسوب سفید ماند

 C‌556°به  C /min2°خشک و سپس در کوره قرار داده شد. دمای کوره با سرعت  C‌96°ساعت در دمای  24به مدت  آمده

 شد. با سرعت کمتری سرد ،ساعت 5پس از رسید و 

آورده  2در جدول  شده گرفتهکار ‌شرایط بهطور خلاصه ‌ی دیگر نیز با تغییراتی در این روش سنتز شدند که به نمونه چهار

 شده است.

 سنتزدوم در روش  جادشدهیاتغییرات  2جدول 

 نمونه
کد 
 نمونه

CTAB: P123 
 )نسبت مولی(

دمای 
 کردن‌کلسینه

 (°C) 

مدت 
 کردن‌کلسینه

 )ساعت( 

0 SiO2-6 0 :1 556 5 
7 SiO2-7 0 :5/1 556 5 
4 SiO2-8 0 :1 566 15 
9 SiO2-9 0 :1 556 5 

16 SiO2-10 0 :1 566 5 
و یک ساعت ساکن ماند. در  شده دادهدقیقه در حمام فراصوت قرار  16*پیش از صاف کردن، 

 کردن از آون خلاء استفاده شد.‌ی خشک مرحله
 

 C18سنتز فاز ساکن 

 سپس قرار داده شد.  C156°در دمای  ءبه مدت دو ساعت در آون خلا ،شدن‌آسیاباز  پس SiO2-8ی  نمونه گرم از 5/2

ml 3 کلروسیلان در ‌متیل دی‌اکتادسیلml 56  دست آمده‌بهمخلوط شد.  افزوده ی سیلیکا نمونهپارازایلن خشک حل و به 

مخلوط واکنش سپس زدن استفاده شد. ‌گاز آرگون برای هم شد. در کل مدت واکنش از بازروانیساعت  15و به مدت  گرمادهی

 ، با استفاده از سوکسلهدست آمده‌د. جامد بهاتر، تتراهیدروفوران و متانول شسته ش‌اتیل‌و به ترتیب با دی صافتحت گاز آرگون 

 .داده شدقرار  C166°ساعت در آون در دمای  5به مدت سپس  وساعت شسته  9با متانول به مدت 

 ستون نآزمو

*پیش از صاف کردن، 10 دقیقه در حمام فراصوت قرار داده شده و یک ساعت ساکن ماند. در 
مرحله ی خشک کردن از آون خلاء استفاده شد.

1.  Isotherm
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2 و عامل های ساختار حفره ی آن ها در جدول 3 آورده شده است. 
نیتروژن همه ی  واجذب  نشان می دهد که هم دما جذب -  نتایج 
نمونه های سیلیکای سنتز شده از نوع IV بوده که نشان دهنده ی 
ساختار مزوپوری آن ها است و همچنین حلقه ی پسماند1 همه ی 
آن ها از نوع H1 است یعنی حفرات شبه استوانه ای منظم هستند 
که از تجمع کره های سیلیکای به تقریب یکنواخت به دست می آیند. 
متمایل   H2 به سمت  پسماند  نمونه ی SiO2-4، حلقه ی  در  فقط 
شده است )شکل 1( که نشان دهنده ی بی نظمی در حفرات است. 
همچنین، توزیع اندازه حفرات در تمام نمونه ها کم بوده )شکل 2( 
که نشان دهنده ی وجود حفراتی با اندازه های به نسبت یکدست در 

 تبار حیدر و همکاران

1. Hysteresis loop

شکل 1 نمودارهای هم دما جذب - واجذب نیتروژن نمونه های میکروسیلیکای 
مزوپور کروی شکل سنتز شده با )الف( روش اول و )ب( روش دوم

شکل 2 نمودار توزیع اندازه حفرات به دست آمده از داده های جذب نیتروژن 
مربوط به نمونه های میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل سنتز شده با )الف( 

روش اول و )ب( روش دوم

هر نمونه است.
چهار نمونه ی اول که در روش سنتز آن ها، بخار به دست آمده 
شدند،  خارج  اتوکلاو  از  آب گرمایی  مرحله ی  دو  طی  حلال ها  از 
هم دماهای مشابهی دارند و همان طور که پیش از این نیز ذکر شد، 
فقط در حلقه ی پسماند نمونه ی چهارم که غلظت هر دو ماده فعال 
در سطح 30% کاهش یافت، تفاوت مشاهده می شود. شش نمونه ی 
بعدی که در حضور فشار بخار حلال ها سنتز شده اند نیز هم دماهای 
یکسانی دارند و همچنین تغییر روش سنتز و حتی افزایش مقدار 
یکی از مواد فعال در سطح تغییری در حلقه ی پسماند ایجاد نکرده 

است.  
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 سنتز شده با روش اول )الف( و روش دوم )ب( شکلهای میکروسیلیکای مزوپور کروی  واجذب نیتروژن نمونه -دما جذب ‌نمودارهای هم 1شکل 
 

 
 

 )ب(  )الف( 

  
شکل سنتز  کروسیلیکای مزوپور کرویهای می های جذب نیتروژن مربوط به نمونه دست آمده از داده‌نمودار توزیع اندازه حفرات به 2شکل 
 با روش اول )الف( و روش دوم )ب(شده 
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 سنتز شده با روش اول )الف( و روش دوم )ب( شکلهای میکروسیلیکای مزوپور کروی  واجذب نیتروژن نمونه -دما جذب ‌نمودارهای هم 1شکل 
 

 
 

 )ب(  )الف( 

  
شکل سنتز  کروسیلیکای مزوپور کرویهای می های جذب نیتروژن مربوط به نمونه دست آمده از داده‌نمودار توزیع اندازه حفرات به 2شکل 
 با روش اول )الف( و روش دوم )ب(شده 
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 سنتز شده با روش اول )الف( و روش دوم )ب( شکلهای میکروسیلیکای مزوپور کروی  واجذب نیتروژن نمونه -دما جذب ‌نمودارهای هم 1شکل 
 

 
 

 )ب(  )الف( 

  
شکل سنتز  کروسیلیکای مزوپور کرویهای می های جذب نیتروژن مربوط به نمونه دست آمده از داده‌نمودار توزیع اندازه حفرات به 2شکل 
 با روش اول )الف( و روش دوم )ب(شده 
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 سنتز شده با روش اول )الف( و روش دوم )ب( شکلهای میکروسیلیکای مزوپور کروی  واجذب نیتروژن نمونه -دما جذب ‌نمودارهای هم 1شکل 
 

 
 

 )ب(  )الف( 

  
شکل سنتز  کروسیلیکای مزوپور کرویهای می های جذب نیتروژن مربوط به نمونه دست آمده از داده‌نمودار توزیع اندازه حفرات به 2شکل 
 با روش اول )الف( و روش دوم )ب(شده 
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بخار  فشار  دما،  صاف کردن،  مرحله ی  در  مورداستفاده  حلال 
بر  سطح  در  فعال  مواد  مقدار  و  آب گرمایی  مراحل  در  حلال ها 
سطح ویژه تأثیر می گذارند که در این میان، تأثیر مقدار مواد فعال 
است.  کمتر   CTAB سطح  در  فعال  ماده  به خصوص  سطح  در 
استفاده از اتانول به عنوان حلال در مرحله ی صاف کردن و حضور 
را  ویژه  سطح  آب گرمایی،  مرحله ی  دو  طی  حلال ها  بخار  فشار 
مواد  مقدار  تأثیر  تحت  حفرات  اندازه ی  می دهند.  کاهش  بسیار 
فعال در سطح، فشار بخار حلال ها طی مراحل آب گرمایی، حلال 

مورداستفاده در مرحله ی صاف کردن و دما است.
شکل و اندازه ذرات نمونه های سنتز شده با استفاده از تصاویر 
نتایج، سنتز   .)4 و   3 گرفتند )شکل های  قرار  موردمطالعه   SEM

میکروسیلیکای کروی را در تمام نمونه ها نشان می دهد.
ازنظر متقارن بودن ذرات، نمونه های SiO2-1 )شکل 3- الف( 
دوم،  از روش  آمده  به دست  )نمونه های   SiO2-10 تا   SiO2-6 و 
 شکل 4( بهتر از سایر نمونه های سنتز شده هستند. در نمونه های

 SiO2-8 تا SiO2-10 )شکل 4- ج، د و ه(، بهم چسبیدگی ذرات 
ذرات   SiO2-8 نمونه ی  میان،  این  در  که  است  کمتر  سیلیکا 

جداتری دارد.
افزایش  باعث  آب گرمایی  مرحله  دومین  دمای  افزایش 

سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان ... 

جدول 3 عامل های ساختار حفره ی سیلیکاهای مزوپور کروی شکل سنتز شده
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 سنتز شده شکل یمزوپور کرو یلیکاهایس ی ساختار حفره یها عامل 3جدول 

 ویژهسطح  کد نمونه
(m2/g) 

 قطر حفره
(nm) 

 حجم حفره
(cm3/g) 

SiO2-1 1612 42/5 27/1 
SiO2-2 1671 42/5 30/1 
SiO2-3 700 40/4 95/6 
SiO2-4 404 70/4 47/6 
SiO2-5 059 60/7 35/1 
SiO2-6 000 60/7 24/1 
SiO2-7 021 42/5 17/1 
SiO2-8 075 60/7 20/1 
SiO2-9 054 60/7 25/1 

SiO2-10 007 60/7 32/1 
 

بر  اد فعال در سطحموو مقدار  گرمایی‌آبها در مراحل  ، دما، فشار بخار حلالکردن‌صافی  در مرحله مورداستفادهحلال 

کمتر است.  CTAB ماده فعال در سطح خصوص به مواد فعال در سطحگذارند که در این میان، تأثیر مقدار  تأثیر می ویژهسطح 

را  ویژه، سطح گرمایی‌آبی  ها طی دو مرحله و حضور فشار بخار حلال کردن‌صافی  حلال در مرحله عنوان بهاستفاده از اتانول 

، حلال گرمایی‌آبها طی مراحل  ، فشار بخار حلالمواد فعال در سطحی حفرات تحت تأثیر مقدار  دهند. اندازه بسیار کاهش می

 و دما است. کردن‌صافی  در مرحله مورداستفاده

نتایج،  (.4و  3های  شکل)قرار گرفتند  موردمطالعه SEMهای سنتز شده با استفاده از تصاویر  شکل و اندازه ذرات نمونه

 دهد. ها نشان می سیلیکای کروی را در تمام نمونهیکرومسنتز 

، آمده از روش دوم دست بههای  )نمونه SiO2-10تا  SiO2-6و الف(  -3)شکل  SiO2-1های  متقارن بودن ذرات، نمونه ازنظر

چسبیدگی  هم، بج، د و ه( -4)شکل  SiO2-10تا  SiO2-8های  ند. در نمونههستهای سنتز شده  بهتر از سایر نمونه( 4شکل 

 ذرات جداتری دارد. SiO2-8ی  ذرات سیلیکا کمتر است که در این میان، نمونه

ماده کاهش هر دو . ب، ج و د( -3)شکل  شود میچسبیدگی ذرات  باعث افزایش بهم گرمایی‌آبافزایش دمای دومین مرحله 

ماده فعال در افزایش مقدار  .د( -3)شکل  ردذرات نداچسبیدگی  و بهم ریختبهبود ، تأثیری در زانیم کیبه  فعال در سطح

 در آون خلاء کردن خشکو  کردن‌صافاز  پیش اصوتقراردادن در حمام فر ،شود که باعث ایجاد شکل کروی می CTAB سطح

 .ب و د( -4 شکل)به ترتیب  دهد میرا کاهش نهای سیلیکا  چسبیدگی کره همب

ها دارد و همچنین سطح  ذرات جداتری نسبت به سایر نمونهچون فت ر کار به C18برای سنتز فاز ساکن  SiO2-8ی  نمونه

 مناسب است. HPLCبستر فاز ساکن در  عنوان بهبرای استفاده ، قطر حفره و اندازه ذرات آن ویژه

 

شکل 3 تصاویر SEM نمونه های میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل سنتز 
شده با روش اول: )الف( SiO2-1 )ب( SiO2-2، )ج( SiO2-3 ، )د( SiO2-4 و 

SiO2-5 )ه(

د(. کاهش هر  و  ذرات می شود )شکل 3- ب، ج  بهم چسبیدگی 
تأثیری در بهبود ریخت و  به یک میزان،  دو ماده فعال در سطح 
بهم چسبیدگی ذرات ندارد )شکل 3- د(. افزایش مقدار ماده فعال 
در سطح CTAB که باعث ایجاد شکل کروی می شود، قراردادن 
در حمام فراصوت پیش از صاف کردن و خشک کردن در آون خلاء 
بهم چسبیدگی کره های سیلیکا را کاهش نمی دهد )به ترتیب شکل 

4- ب و د(.  
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
 

)ب()الف(

)د()ج(

)ه(
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به کار رفت چون   C18 فاز ساکن برای سنتز   SiO2-8 نمونه ی 
ذرات جداتری نسبت به سایر نمونه ها دارد و همچنین سطح ویژه، 
قطر حفره و اندازه ذرات آن برای استفاده به عنوان بستر فاز ساکن 

در HPLC مناسب است.
آزمون کاربردی فاز ساکن C18 سنتز شده

با توجه به نتایج تجزیه ی عنصری، فاز ساکن C18 سنتز شده 

21/8% کربن داشت که درصد بالایی از کربن به حساب می آید.
ستون پرشده با فاز ساکن )ستون C18( برای جداسازی مخلوط 
آلکیل بنزن ها، هیدروکربن های آروماتیک چندحلقه ای و همچنین، 
مخلوط پیریدین و فنل به کار رفت که در تمام این موارد سرعت 
آشکارساز طول موج  و  بود   1  ml/min متحرک  فاز   جریان 

 nm 254 انتخاب شد.
فاز  با  بنزن ها  آلکیل  مخلوط  به  مربوط  سوانگاشت1   5 شکل 
را   70:30 نسبت حجمی  با  یون زوده  آب   - استونیتریل  متحرک 
نشان می دهد. عامل های مربوط به کارایی ستون برای این ترکیبات 
در جدول 4 آورده شده است. با توجه به شکل 5 مشخص است که 
جداسازی آلکیل بنزن ها به خوبی انجام می گیرد. قدرت تفکیک و 
گزینش پذیری )α( میان تولوئن و اتیل بنزن کمتر از قدرت تفکیک 
بشقابک های  تعداد  است.  دیگر  ترکیبات  میان  گزینش پذیری  و 
نظری )N( ستون برای پنتیل بنزن بیشتر از سایر آلکیل بنزن های 
استفاده شده در این آزمون است. فاکتور دنباله دار شدن )TF( پیک 
پنتیل بنزن برابر با 1 بوده و برای سایر آلکیل بنزن های استفاده شده 
نزدیک به 1 است که قابل قبول است. درکل، کارایی این ستون 
برای پنتیل بنزن بالاتر از سایر آلکیل بنزن های استفاده شده در این 

آزمون است.

 تبار حیدر و همکاران

شکل 4 تصاویر SEM نمونه های میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل سنتز 
شده با روش دوم: )الف( SiO2-6، )ب( SiO2- 7)ج( SiO2-8، )د( SiO2-9 و 

SiO2-10 )ه(
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
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  SiO2-3، ()ب SiO2-2 ،()الف SiO2-1 :شکل سنتز شده با روش اول های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  3شکل 

 ه() SiO2-5 و ()د SiO2-4 ،()ج

 
  SiO2-8 ،()ب SiO2-7 ،()الف SiO2-6: شکل سنتز شده با روش دوم های میکروسیلیکای مزوپور کروی نمونه SEMتصاویر  4شکل 

 )ه( SiO2-10 و ()د SiO2-9 ،()ج
 

)ب()الف(

)د()ج(

شکل 5 سوانگاشت مربوط به مخلوط آلکیل بنزن ها شامل تولوئن )1( ppm )ه(
600، )2( اتیل بنزن ppm 600، )3( پروپیل بنزن ppm 720، )4( بوتیل بنزن 

ppm 780 و )5( پنتیل بنزن ppm 900؛ فاز متحرک: استونیتریل - آب 

 یون زوده با نسبت حجمی 70:30، سرعت جریان فاز متحرک: 1ml/min و
.λ = 254 nm

1. Chromatogram

 

11 
 

 سنتز شده C18فاز ساکن  یکاربردآزمون 

 .دآی‌می حساب بهرصد بالایی از کربن د% کربن داشت که 4/21سنتز شده  C18، فاز ساکن ی عنصری تجزیهبا توجه به نتایج 

ای و  های آروماتیک چندحلقه ، هیدروکربنها مخلوط آلکیل بنزنبرای جداسازی ( C18با فاز ساکن )ستون  پرشدهستون 

 موج طولبود و  ml/min 1این موارد سرعت جریان فاز متحرک  تمامرفت که در  کار بهل ، مخلوط پیریدین و فنهمچنین

 انتخاب شد. nm 254آشکارساز 

را  76:36 یحجمبا نسبت زوده ‌یونآب  -ها با فاز متحرک استونیتریل  مخلوط آلکیل بنزنبوط به مر 1سوانگاشت 5شکل 

 مشخص 5با توجه به شکل . آورده شده است 4ایی ستون برای این ترکیبات در جدول کار بههای مربوط ‌عامل .دهد نشان می

بنزن کمتر از ‌میان تولوئن و اتیل( α)پذیری  قدرت تفکیک و گزینش .گیرد میانجام  خوبی بهها  آلکیل بنزنجداسازی است که 

بنزن بیشتر از سایر ‌( ستون برای پنتیلN) نظریهای  تعداد بشقابک میان ترکیبات دیگر است.پذیری  و گزینشقدرت تفکیک 

سایر برای بوده و  1بنزن برابر با ‌پنتیلپیک ( TFدار شدن ) . فاکتور دنبالهاست آزمون در این شده استفادههای  بنزن‌آلکیل

بنزن بالاتر از سایر ‌، کارایی این ستون برای پنتیلکل. دراست قبول قابلکه  است 1نزدیک به  شده استفاده های بنزن‌آلکیل

 .است آزموندر این  شده استفاده های بنزن‌آلکیل

 
   

، ppm 066 (1)تولوئن  شاملها  مخلوط آلکیل بنزن نگاشت مربوط بهسوا 5شکل 
ppm 746 (4 )بنزن ‌، بوتیلppm 726 (3)بنزن ‌، پروپیلppm 066 (2)بنزن ‌اتیل

با نسبت  زوده‌یونآب  -استونیتریل  :فاز متحرک (؛5) ppm 966بنزن  پنتیل و
 .nm 254  =λ و ml/min1 ، سرعت جریان فاز متحرک:76:36 حجمی

 
 
 

 
                                                           
1. Chromatogram 
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در شکل 6 سوانگاشت های مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک 
چندحلقه ای با فاز متحرک استونیتریل - آب یون زوده آورده شده اند 
که مربوط به درصد فاز متحرک 80:20 )شکل 6- الف( و 85:15 
به کارایی ستون  مربوط  )v:v( )شکل 6- ب( هستند. عامل های 
برای این ترکیبات در جدول 5 آورده شده است. با هر دو شرایط 
می توان جداسازی خوبی داشت؛ با وجود این که در نخستین شرایط 
)شکل 6- الف(، گزینش پذیری و قدرت تفکیک ترکیبات بیشتر 
از دومین شرایط است، دومین شرایط )شکل 6- ب( بهتر است 

سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان ... 

جدول 4 عامل های مربوط به کارایی ستون برای مخلوط آلکیل بنزن ها با فاز متحرک استونیتریل - آب یون زوده با نسبت حجمی v:v( 70:30(، سرعت جریان فاز 
.λ = 254 nm ،1 mL/min :متحرک
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ایی ستون برای مخلوط آلکیل کار بههای مربوط ‌عامل 4جدول 
زوده با نسبت حجمی ‌آب یون -ها با فاز متحرک استونیتریل  بنزن

76:36 (v:v :سرعت جریان فاز متحرک ،)mL/min 1 ،nm 254  =
λ. 

شماره 
 k′ N TF α Rs نام ترکیب پیک

 ـــ ـــ 65/1 1264 94/1 تولوئن 1
 73/1 33/1 94/6 1274 03/2 اتیل بنزن 2
 31/2 46/1 63/1 1324 09/3 پروپیل بنزن 3
 44/2 46/1 63/1 1360 14/5 بوتیل بنزن 4
 07/2 41/1 66/1 1334 31/7 پنتیل بنزن 5

 
آورده  زوده‌یونآب  -با فاز متحرک استونیتریل ای  های مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه‌سوانگاشت 0 شکلدر 

های مربوط ‌عامل ند.هستب(  -0)شکل ( v:v) 45:15و الف(  -0)شکل  46:26مربوط به درصد فاز متحرک  کهد ان شده

؛ با وجود توان جداسازی خوبی داشت با هر دو شرایط می آورده شده است. 5ول در جدبرای این ترکیبات ایی ستون کار به

دومین ، استبیشتر از دومین شرایط  ت تفکیک ترکیباتپذیری و قدر ، گزینشالف( -0)شکل  شرایط نخستینکه در ‌این

پیک دار شدن  فاکتور دنباله شود. انجام می تر کوتاه( بهتر است چون جداسازی بسیار خوب در زمان ب -0شکل ) شرایط

بنزن در ای کل، کارایی این ستون براست. در 1قط برای بنزن برابر با فو  است 1نزدیک به  تقریب بهترکیبات در هر دو شرایط 

 .است آزموندر این  شده استفادهای  های آروماتیک چندحلقه هر دو شرایط بالاتر از سایر هیدروکربن

 

 )ب(  )الف( 

  

 ،ppm 00 (2)(، نفتالن 1) ppm 325ای شامل بنزن  مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه سوانگاشت 0شکل 
فاز متحرک  و ml/min 1، nm 254  =λ سرعت جریان فاز متحرک: با ppm 39 (4)پیرن  و ppm 36 (3)آنتراسن 

جدول 5 عامل های مربوط به کارایی ستون برای مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه ای با سرعت جریان فاز متحرک: λ = 254 nm ،1 ml/min و فاز 
متحرک استونیتریل - آب یون زوده با نسبت حجمی )الف( 80:20 و )ب( 85:15
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 .)ب( 45:15 والف( ) 46:26 یزوده با نسبت حجم‌یونآب  -استونیتریل 
 
 

ایی ستون برای مخلوط چهار کار بههای مربوط ‌عامل 5جدول 
ای با سرعت جریان فاز متحرک:  هیدروکربن آروماتیک چندحلقه

ml/min 1 ،nm 254  =λ زوده با ‌آب یون -فاز متحرک استونیتریل  و
 )ب( 45:15)الف( و  46:26نسبت حجمی 

شرایط 
 جداسازی

شماره 
 پیک

نام 
 ترکیب

k′ N TF α Rs 

 الف

 ـــ ـــ 66/1 1444 91/6 بنزن 1
 22/2 54/1 64/1 1199 44/1 نفتالن 2
 32/3 46/1 65/1 1192 06/2 آنتراسن 3
 16/2 34/1 97/6 1264 59/3 پیرن 4

 ب

 ـــ ـــ 66/1 1441 09/6 بنزن 1
 47/1 50/1 14/1 1194 64/1 نفتالن 2
 44/2 77/1 64/1 1236 91/1 آنتراسن 3
 97/1 34/1 16/1 1271 03/2 پیرن 4

 
 آنمربوط به  سوانگاشت 7شکل که  [22رفت ] کار بهفعال سطحی های  ل برای بررسی میزان سیلانولمخلوط پیریدین و فن

ایی ستون کار بههای مربوط ‌عامل 0و در جدول  دهد را نشان می 76:36 زوده با نسبت حجمی‌آب یون -استونیتریل فاز متحرک  با

تعداد در نتیجه ، است کمی پیک پیریدین  دنباله ،0پیریدین در جدول پیک  TFبا توجه به . ها آورده شده است‌برای آن

توان برای جداسازی بازها مانند مشتقات پیریدین  بنابراین، از این ستون می .استفعال این ستون کم سطحی های  سیلانول

 استفاده کرد.

 
لوط پیریدین و فنل مخ سوانگاشت 7شکل  

 ppm( و پیریدین 1) ppm 25شامل فنل 
آب  -( با فاز متحرک استونیتریل 2) 5/12

 

چون جداسازی بسیار خوب در زمان کوتاه تر انجام می شود. فاکتور 
نزدیک  به تقریب  ترکیبات در هر دو شرایط  دنباله دار شدن پیک 
به 1 است و فقط برای بنزن برابر با 1 است. درکل، کارایی این 
ستون برای بنزن در هر دو شرایط بالاتر از سایر هیدروکربن های 

آروماتیک چندحلقه ای استفاده شده در این آزمون است.
سیلانول های  میزان  بررسی  برای  فنل  و  پیریدین  مخلوط 
مربوط  سوانگاشت   7 شکل  که   ]22[ رفت  به کار  فعال  سطحی 
به آن با فاز متحرک استونیتریل - آب یون زوده با نسبت حجمی 
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70:30 را نشان می دهد و در جدول 6 عامل های مربوط به کارایی 
ستون برای آن ها آورده شده است. با توجه به TF پیک پیریدین 
تعداد  نتیجه  در  است،  کم  پیریدین  پیک  دنباله ی   ،6 جدول  در 
از  بنابراین،  است.  کم  ستون  این  فعال  سطحی  سیلانول های 
بازها مانند مشتقات پیریدین  این ستون می توان برای جداسازی 

استفاده کرد.

 تبار حیدر و همکاران

شکل 6 سوانگاشت مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه ای شامل )1( 
 ppm 4( پیرن( 30 و ppm آنتراسن )3( ،66 ppm نفتالن )325، )2 ppm بنزن
39 با سرعت جریان فاز متحرک: λ = 254 nm ،1 ml/min و فاز متحرک 

استونیتریل - آب یون زوده با نسبت حجمی )الف( 80:20 و )ب( 85:15
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ایی ستون برای مخلوط آلکیل کار بههای مربوط ‌عامل 4جدول 
زوده با نسبت حجمی ‌آب یون -ها با فاز متحرک استونیتریل  بنزن

76:36 (v:v :سرعت جریان فاز متحرک ،)mL/min 1 ،nm 254  =
λ. 

شماره 
 k′ N TF α Rs نام ترکیب پیک

 ـــ ـــ 65/1 1264 94/1 تولوئن 1
 73/1 33/1 94/6 1274 03/2 اتیل بنزن 2
 31/2 46/1 63/1 1324 09/3 پروپیل بنزن 3
 44/2 46/1 63/1 1360 14/5 بوتیل بنزن 4
 07/2 41/1 66/1 1334 31/7 پنتیل بنزن 5

 
آورده  زوده‌یونآب  -با فاز متحرک استونیتریل ای  های مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه‌سوانگاشت 0 شکلدر 

های مربوط ‌عامل ند.هستب(  -0)شکل ( v:v) 45:15و الف(  -0)شکل  46:26مربوط به درصد فاز متحرک  کهد ان شده

؛ با وجود توان جداسازی خوبی داشت با هر دو شرایط می آورده شده است. 5ول در جدبرای این ترکیبات ایی ستون کار به

دومین ، استبیشتر از دومین شرایط  ت تفکیک ترکیباتپذیری و قدر ، گزینشالف( -0)شکل  شرایط نخستینکه در ‌این

پیک دار شدن  فاکتور دنباله شود. انجام می تر کوتاه( بهتر است چون جداسازی بسیار خوب در زمان ب -0شکل ) شرایط

بنزن در ای کل، کارایی این ستون براست. در 1قط برای بنزن برابر با فو  است 1نزدیک به  تقریب بهترکیبات در هر دو شرایط 

 .است آزموندر این  شده استفادهای  های آروماتیک چندحلقه هر دو شرایط بالاتر از سایر هیدروکربن

 

 )ب(  )الف( 

  

 ،ppm 00 (2)(، نفتالن 1) ppm 325ای شامل بنزن  مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه سوانگاشت 0شکل 
فاز متحرک  و ml/min 1، nm 254  =λ سرعت جریان فاز متحرک: با ppm 39 (4)پیرن  و ppm 36 (3)آنتراسن 
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ایی ستون برای مخلوط آلکیل کار بههای مربوط ‌عامل 4جدول 
زوده با نسبت حجمی ‌آب یون -ها با فاز متحرک استونیتریل  بنزن

76:36 (v:v :سرعت جریان فاز متحرک ،)mL/min 1 ،nm 254  =
λ. 

شماره 
 k′ N TF α Rs نام ترکیب پیک

 ـــ ـــ 65/1 1264 94/1 تولوئن 1
 73/1 33/1 94/6 1274 03/2 اتیل بنزن 2
 31/2 46/1 63/1 1324 09/3 پروپیل بنزن 3
 44/2 46/1 63/1 1360 14/5 بوتیل بنزن 4
 07/2 41/1 66/1 1334 31/7 پنتیل بنزن 5

 
آورده  زوده‌یونآب  -با فاز متحرک استونیتریل ای  های مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه‌سوانگاشت 0 شکلدر 

های مربوط ‌عامل ند.هستب(  -0)شکل ( v:v) 45:15و الف(  -0)شکل  46:26مربوط به درصد فاز متحرک  کهد ان شده

؛ با وجود توان جداسازی خوبی داشت با هر دو شرایط می آورده شده است. 5ول در جدبرای این ترکیبات ایی ستون کار به

دومین ، استبیشتر از دومین شرایط  ت تفکیک ترکیباتپذیری و قدر ، گزینشالف( -0)شکل  شرایط نخستینکه در ‌این

پیک دار شدن  فاکتور دنباله شود. انجام می تر کوتاه( بهتر است چون جداسازی بسیار خوب در زمان ب -0شکل ) شرایط

بنزن در ای کل، کارایی این ستون براست. در 1قط برای بنزن برابر با فو  است 1نزدیک به  تقریب بهترکیبات در هر دو شرایط 

 .است آزموندر این  شده استفادهای  های آروماتیک چندحلقه هر دو شرایط بالاتر از سایر هیدروکربن

 

 )ب(  )الف( 

  

 ،ppm 00 (2)(، نفتالن 1) ppm 325ای شامل بنزن  مخلوط چهار هیدروکربن آروماتیک چندحلقه سوانگاشت 0شکل 
فاز متحرک  و ml/min 1، nm 254  =λ سرعت جریان فاز متحرک: با ppm 39 (4)پیرن  و ppm 36 (3)آنتراسن 

)الف(

)ب(

شکل 7 سوانگاشت مخلوط پیریدین و فنل شامل )1( فنل ppm 25 و )2( 
پیریدین ppm 12/5 با فاز متحرک استونیتریل - آب یون زوده با نسبت 
λ = 254 nm 1 و ml/min :حجمی 70:30، سرعت جریان فاز متحرک

جدول 6 عامل های مربوط به کارایی ستون برای مخلوط پیریدین و فنل با فاز 
متحرک استونیتریل - آب یون زوده با نسبت حجمی 70:30، سرعت جریان 

λ = 254 nm 1 و ml/min :فاز متحرک

 

12 
 

 .)ب( 45:15 والف( ) 46:26 یزوده با نسبت حجم‌یونآب  -استونیتریل 
 
 

ایی ستون برای مخلوط چهار کار بههای مربوط ‌عامل 5جدول 
ای با سرعت جریان فاز متحرک:  هیدروکربن آروماتیک چندحلقه

ml/min 1 ،nm 254  =λ زوده با ‌آب یون -فاز متحرک استونیتریل  و
 )ب( 45:15)الف( و  46:26نسبت حجمی 

شرایط 
 جداسازی

شماره 
 پیک

نام 
 ترکیب

k′ N TF α Rs 

 الف

 ـــ ـــ 66/1 1444 91/6 بنزن 1
 22/2 54/1 64/1 1199 44/1 نفتالن 2
 32/3 46/1 65/1 1192 06/2 آنتراسن 3
 16/2 34/1 97/6 1264 59/3 پیرن 4

 ب

 ـــ ـــ 66/1 1441 09/6 بنزن 1
 47/1 50/1 14/1 1194 64/1 نفتالن 2
 44/2 77/1 64/1 1236 91/1 آنتراسن 3
 97/1 34/1 16/1 1271 03/2 پیرن 4

 
 آنمربوط به  سوانگاشت 7شکل که  [22رفت ] کار بهفعال سطحی های  ل برای بررسی میزان سیلانولمخلوط پیریدین و فن

ایی ستون کار بههای مربوط ‌عامل 0و در جدول  دهد را نشان می 76:36 زوده با نسبت حجمی‌آب یون -استونیتریل فاز متحرک  با

تعداد در نتیجه ، است کمی پیک پیریدین  دنباله ،0پیریدین در جدول پیک  TFبا توجه به . ها آورده شده است‌برای آن

توان برای جداسازی بازها مانند مشتقات پیریدین  بنابراین، از این ستون می .استفعال این ستون کم سطحی های  سیلانول

 استفاده کرد.

 
لوط پیریدین و فنل مخ سوانگاشت 7شکل  

 ppm( و پیریدین 1) ppm 25شامل فنل 
آب  -( با فاز متحرک استونیتریل 2) 5/12
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، سرعت 76:36 زوده با نسبت حجمی‌یون
 .nm 254  =λو  ml/min 1جریان فاز متحرک: 

 
ایی ستون برای مخلوط کار بههای مربوط ‌عامل 0جدول 

زوده با ‌آب یون -پیریدین و فنل با فاز متحرک استونیتریل 
 ml/min 1، سرعت جریان فاز متحرک: 76:36نسبت حجمی 

 .nm 254  =λو 

شماره 
 پیک

نام 
 ترکیب

k′ N TF α Rs 

 ـــ ـــ 64/1 1129 49/6 لفن 1
 54/3 22/3 53/1 579 54/1 پیریدین 2

 
)شکل  شدبافر استات استفاده  -که در هر دو از فاز متحرک استونیتریل  شدندبا دو شرایط جداسازی مشتقات پیریدین نیز 

( و در شرایط دوم، ترکیب الف -4)شکل  بود 75/4برابر با  pH( و v:v) 56:56(. در شرایط اول، ترکیب درصد فاز متحرک 4
 7ها در جدول ‌ایی ستون برای آنکار بههای مربوط ‌عامل .(ب -4)شکل  بود 5برابر با  pH( و v:v) 45:55حرک درصد فاز مت

فاکتور  .شدانتخاب  nm 254آشکارساز  موج طولو  ml/min 1در هر دو مورد، سرعت جریان فاز متحرک آورده شده است. 
در هر دو شرایط،  .استبسته به شرایط متغیر و فاصله گرفته  1ز ا ،هر دو شرایط در ،این ترکیباتهای  دار شدن پیک دنباله

 .استپیریدین بیشتر از مشتقاتش  نظریهای  پذیری و قدرت تفکیک ترکیبات مناسب بوده و تعداد بشقابک گزینش

 

 )ب(  )الف( 

  
، پیریدین ppm 322 (1)آمینوپیریدین  -2مخلوط مشتقات پیریدین شامل مربوط به جداسازی  سوانگاشت 4شکل 
ppm 99 (2،) 2-  پیریدینمتیل ppm 073 (3) ،4,2-  دی متیل پیریدینppm 194(4و ) بنزیل پیریدین  -2
ppm 297 (5با ) برابر با سرعت جریان فاز متحرک ml/min 1 ،nm 254  =λ بافر  -فاز متحرک استونیتریل  و

با نسبت حجمی  (pH=5) بافر استات -استونیتریل  فاز متحرکو ( الف ( 56:56با نسبت حجمی  (pH=75/4استات )
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سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان ... 

مشتقات پیریدین نیز با دو شرایط جداسازی شدند که در هر دو 
استفاده شد )شکل 8(.  استات  بافر  استونیتریل -  فاز متحرک  از 
 pH و   )v:v(  50:50 متحرک  فاز  درصد  ترکیب  اول،  شرایط  در 
برابر با 4/75 بود )شکل 8- الف( و در شرایط دوم، ترکیب درصد 
بود )شکل 8- ب(.   5 با  برابر   pH و   )v:v( متحرک 45:55  فاز 
آورده  برای آن ها در جدول 7  به کارایی ستون  عامل های مربوط 
 1 ml/min شده است. در هر دو مورد، سرعت جریان فاز متحرک
و طول موج آشکارساز nm 254 انتخاب شد. فاکتور دنباله دار شدن 
پیک های این ترکیبات، در هر دو شرایط، از 1 فاصله گرفته و بسته 
به شرایط متغیر است. در هر دو شرایط، گزینش پذیری و قدرت 
تفکیک ترکیبات مناسب بوده و تعداد بشقابک های نظری پیریدین 

بیشتر از مشتقاتش است.
تکرار  بار  سه  تزریق ها  تمام  ستون،  تکرارپذیری  بررسی  برای 
شدند و تغییر محسوسی در زمان های بازداری مشاهده نشد. پس از 
50 تزریق، آزمون های اولیه به منظور بررسی پایداری ستون تکرار 
محسوسی  تغییر  بازداری  زمان های  که  دادند  نشان  نتایج  شدند. 

نداشتند و پایداری خوبی مشاهده شد.
در تمام جداسازی های انجام شده با این ستون فشار دستگاهی 
بسیار کمتر از ستون های تجاری بود. برای مثال، در فاز متحرک 
با سرعت   20  :80 نسبت حجمی  با  یون زوده  آب   - استونیتریل 
فشار  که  بود   9  bar برابر  دستگاهی  فشار   ،1  ml/min جریان 
از  می توان  بنابراین،  است.  تجاری  ستون های  از  کمتری  خیلی 
ستون های بلندتر و سرعت جریان های بیشتر فاز متحرک استفاده 
به  نسبت  شده  سنتز  ساکن  فاز  کرد.  کوتاه تر  را  تجزیه  زمان  و 
بیشتر ستون های تجاری متداول درصد کربن بیشتری دارد و چون 
دنباله ی پیک پیریدین آن کمتر است، دارای سیلانول های سطحی 
فعال کمتری است. همچنین، هزینه ی تمام شده برای تهیه ی این 
این  ستون حداقل 20% ستون های تجاری متداول است. کارایی 
ولی  است  متداول  تجاری  ستون های  از  پایین تر  به مراتب  ستون 
از  می توان  دارد،  که  کمتری  خیلی  دستگاهی  فشار  به  توجه  با 
ذرات ریزتر این نوع فازهای ساکن به منظور افزایش کارایی ستون 

استفاده کرد.

شکل 8 سوانگاشت مربوط به جداسازی مخلوط مشتقات )1( پیریدین شامل 
2- آمینوپیریدین ppm 322، )2( پیریدین ppm 99، )3( 2- متیل پیریدین 
ppm 673،  )4( 4- دی متیل پیریدین ppm 198و )5( 2- بنزیل پیریدین 

 λ = 254 nm ،1 ml/min 297 با سرعت جریان فاز متحرک برابر با ppm

و الف( فاز متحرک استونیتریل - بافر استات )pH=4/75( با نسبت حجمی 
50:50 ( و )ب( فاز متحرک استونیتریل - بافر استات )pH=5( با نسبت 

حجمی 45:55
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، سرعت 76:36 زوده با نسبت حجمی‌یون
 .nm 254  =λو  ml/min 1جریان فاز متحرک: 

 
ایی ستون برای مخلوط کار بههای مربوط ‌عامل 0جدول 

زوده با ‌آب یون -پیریدین و فنل با فاز متحرک استونیتریل 
 ml/min 1، سرعت جریان فاز متحرک: 76:36نسبت حجمی 

 .nm 254  =λو 

شماره 
 پیک

نام 
 ترکیب

k′ N TF α Rs 

 ـــ ـــ 64/1 1129 49/6 لفن 1
 54/3 22/3 53/1 579 54/1 پیریدین 2

 
)شکل  شدبافر استات استفاده  -که در هر دو از فاز متحرک استونیتریل  شدندبا دو شرایط جداسازی مشتقات پیریدین نیز 

( و در شرایط دوم، ترکیب الف -4)شکل  بود 75/4برابر با  pH( و v:v) 56:56(. در شرایط اول، ترکیب درصد فاز متحرک 4
 7ها در جدول ‌ایی ستون برای آنکار بههای مربوط ‌عامل .(ب -4)شکل  بود 5برابر با  pH( و v:v) 45:55حرک درصد فاز مت

فاکتور  .شدانتخاب  nm 254آشکارساز  موج طولو  ml/min 1در هر دو مورد، سرعت جریان فاز متحرک آورده شده است. 
در هر دو شرایط،  .استبسته به شرایط متغیر و فاصله گرفته  1ز ا ،هر دو شرایط در ،این ترکیباتهای  دار شدن پیک دنباله

 .استپیریدین بیشتر از مشتقاتش  نظریهای  پذیری و قدرت تفکیک ترکیبات مناسب بوده و تعداد بشقابک گزینش

 

 )ب(  )الف( 

  
، پیریدین ppm 322 (1)آمینوپیریدین  -2مخلوط مشتقات پیریدین شامل مربوط به جداسازی  سوانگاشت 4شکل 
ppm 99 (2،) 2-  پیریدینمتیل ppm 073 (3) ،4,2-  دی متیل پیریدینppm 194(4و ) بنزیل پیریدین  -2
ppm 297 (5با ) برابر با سرعت جریان فاز متحرک ml/min 1 ،nm 254  =λ بافر  -فاز متحرک استونیتریل  و

با نسبت حجمی  (pH=5) بافر استات -استونیتریل  فاز متحرکو ( الف ( 56:56با نسبت حجمی  (pH=75/4استات )
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 تبار حیدر و همکاران

در  کروی شکل  مزوپور  میکروسیلیکای  با  که   C18 ساکن  فاز 
سنتز   C18 ساکن  فاز  به  نسبت  است  شده  سنتز  پژوهش  این 
)2/43=پیریدین   Lichrosorb SI-100  5μm سیلیکای  با  شده 
نتیجه  در  و  داشته  کمتری  پیریدین  پیک  دنباله ی   ]24[  )TF

سیلانول های سطحی فعال کمتری دارد.

نتیجه گیری
به طورکلی بهینه سازی روش سنتز سیلیکای مزوپور کروی بسیار 
مشکل است به این علت که هر تغییر کوچک در شرایط سنتز باعث 
گاهی  که  می شود  حفرات  اندازه  و  ویژه  سطح  ریخت،  در  تغییر 
نمونه های سیلیکای  اتفاق می افتند.  تغییرات همزمان  این  اوقات 
مزوپوری که در این پژوهش سنتز شدند قطر حفره، سطح ویژه 
و مدل حفرات تکرارپذیر ولی ریخت متغیری دارند و ذرات آن ها 
 SiO2-10 تا SiO2-8 بسیار بهم چسبیده هستند به جز نمونه های
که ذرات جداتری نسبت به سایر نمونه های سنتز شده دارند. به 
همین دلیل و با توجه به اینکه نمونه SiO2-8 ازنظر مورفولوژی، 

جدول 7 عامل های مربوط به کارایی ستون برای مخلوط مشتقات پیریدین با سرعت جریان فاز متحرک برابر با λ = 254 nm ،1 ml/min الف( و )الف( فاز متحرک 

استونیتریل - بافر استات )pH=4/75( با نسبت حجمی 50:50 و)ب( فاز متحرک استونیتریل - بافر استات )pH=5( با نسبت حجمی 45:55

برای سنتز  را داشت،  بهترین شرایط  اندازه حفرات  و  سطح ویژه 
برای  روش  این  به طورکلی،  شد.  گرفته  به کار   C18 ساکن  فاز 
سنتز سیلیکای مزوپور کروی مناسب است و فقط بهم چسبیدگی 
آن ها مشکل ایجاد می کند. فاز ساکن سنتز شده را می توان برای 
جداسازی آلکیل بنزن ها و هیدروکربن های آروماتیک چندحلقه ای 
به کار برد و با توجه به پیک پیریدین در مخلوط پیریدین و فنل، 
است.  کم  ساکن  فاز  این  فعال  آزاد  سیلانول های سطحی  تعداد 
ازاین رو، برای جداسازی ترکیبات بازی نیز مناسب است. کارایی 
این ستون که دارای 1484 بشقابک نظری است، برای بنزن بیشتر 
این  پایداری  و  تکرارپذیری  است.  استفاده شده  ترکیبات  از سایر 
ستون و تقارن پیک ها مناسب است. این فاز ساکن فشار دستگاهی 
کمتری دارد. بنابراین، می توان از ستون های بلندتر استفاده کرده، 
سرعت جریان های بالاتر فاز متحرک را به کاربرده و زمان تجزیه 
مزوپور  میکروسیلیکای  ذرات  می توان  همچنین،  کرد.  کوتاه تر  را 
کروی شکل ریزتری را با این روش سنتز کرد و کارایی ستون را 

بهبود بخشید.
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 .)ب( 45:55

 
ایی ستون برای مخلوط مشتقات پیریدین با سرعت کار بههای مربوط ‌عامل 7جدول 

‌-الف( و فاز متحرک استونیتریل  ml/min 1 ،nm 254  =λجریان فاز متحرک برابر با 
 -ز متحرک استونیتریل )الف( و فا 56:56 با نسبت حجمی( pH=75/4بافر استات )
 45:55 با نسبت حجمی( pH=5بافر استات )

شرایط 
 جداسازی

شماره 
 k′ N TF α Rs نام ترکیب پیک

 الف

 ـــ ـــ 52/1 555 41/6 پیریدینآمینو -2 1
 71/3 06/2 27/1 1613 11/2 پیریدین 2
 44/2 50/1 34/1 914 36/3 پیریدین‌متیل -2 3

4 4,2- 
 24/1 29/1 96/1 490 27/4 پیریدین‌متیل‌دی

5 2- 
 46/2 05/1 22/1 945 60/7 پیریدین‌بنزیل

 ب

 ـــ ـــ 23/1 961 60/1 پیریدینآمینو -2 1
 57/2 73/1 36/1 1269 43/1 پیریدین 2
 74/2 03/1 43/1 1664 94/2 پیریدین‌متیل -2 3

4 4,2- 
 70/1 33/1 26/1 1624 97/3 پیریدین‌متیل‌دی

 22/1 23/1 05/1 004 96/4 پیریدین‌لبنزی -2 5

های بازداری مشاهده نشد.  ها سه بار تکرار شدند و تغییر محسوسی در زمان بررسی تکرارپذیری ستون، تمام تزریق برای
 های بازداری تغییر که زمان . نتایج نشان دادندتکرار شدندبررسی پایداری ستون  منظور بههای اولیه  آزمونتزریق،  56از  پس

 محسوسی نداشتند و پایداری خوبی مشاهده شد.
در فاز مثال،  برای. بودهای تجاری  های انجام شده با این ستون فشار دستگاهی بسیار کمتر از ستون در تمام جداسازی

که  بود bar 9، فشار دستگاهی برابر ml/min 1با سرعت جریان  26: 46 با نسبت حجمی زوده‌یونآب  -تریل یمتحرک استون
های بیشتر فاز متحرک  های بلندتر و سرعت جریان توان از ستون می ،های تجاری است. بنابراین فشار خیلی کمتری از ستون

های تجاری متداول درصد کربن بیشتری  ستون بیشترنسبت به فاز ساکن سنتز شده  کرد. تر کوتاهرا  تجزیهاستفاده و زمان 
 شده تمامی  . همچنین، هزینهاستهای سطحی فعال کمتری  ر است، دارای سیلانولپیریدین آن کمتی پیک  دارد و چون دنباله

های تجاری  ستونتر از  پایین مراتب به. کارایی این ستون استهای تجاری متداول  ستون% 26ی این ستون حداقل  برای تهیه
 منظور بهساکن  یریزتر این نوع فازهاتوان از ذرات  ولی با توجه به فشار دستگاهی خیلی کمتری که دارد، می متداول است

 افزایش کارایی ستون استفاده کرد.
سنتز شده  C18شکل در این پژوهش سنتز شده است نسبت به فاز ساکن  که با میکروسیلیکای مزوپور کروی C18 فاز ساکن
های  شته و در نتیجه سیلانولی پیک پیریدین کمتری دا دنباله[ 24( ]TF نیدیریپ=43/2) μm5 166-Lichrosorb SIبا سیلیکای 

 .دارد سطحی فعال کمتری
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سنتز میکروسیلیکای مزوپور کروی شکل و کاربرد آن به عنوان ... 
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Abstract: Silica is the most used support for high-performance liquid chromatography columns. 
Mesoporous silica has attracted much attention due to its properties. Columns with spherical shaped 
mesoporous silica particles are superior for chromatographic applications because they provide 
higher efficiency and lower back-pressure compared to irregular particles. In this work, mesoporous 
silica microspheres were prepared via a two-step synthesis process by using tetraethyl orthosilicate, 
amphiphilic triblock copolymer, cetyltrimethylammonium bromide, and ethanol. To obtain mesoporous 
silica spheres with mean particle size about 5.5 µm )obtained by scanning electron microscopy), 
specific surface area about 670 m2/g and pore diameter about 7 nm )obtained by N2 adsorption-
desorption), parameters of synthesis were optimized. After surface functionalization with C18 )about 
21% C, obtained by elemental analysis), they were slurry packed into a column )25 cm × 4.0 mm i.d.) 
and used for separation of alkylbenzenes containing 1-5 carbons, polycyclic aromatic hydrocarbons, 
and pyridine derivatives mixtures. Phenol and pyridine mixture were used for investigation of active 
silanols. The synthesized C18-modified mesoporous silica microspheres showed good, repeatable and 
stable results for separation of above compounds. Among them, the highest efficiency of the column is 
for benzene with 1484 theoretical plates. Resolutions of copmounds are between 1 and 4. According to 
tailing factors, peaks are almost symmetric, except pyridine derivatives that show a little tailing.
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