
63  1390بهار / 3ي شماره/1جلد / ي مواد نوينمجله

 
 
  

   سطحيي عوامل فعال كنندهكاربردسنتز  نانو سيليكا به روش رسوب گذاري با 
  2حميد خرسند و 1*مهديه محمدي

  
  چكيده

سيليكاي . اند قرار گرفتهپژوهشگران مورد توجه ،دهندهاي منحصر به فردي كه از خود بروز مي  نانو ذرات به دليل ويژگي  
    به عنوان پركننده در بتن بكار ،چنين هم؛ استحكامي لاستيك داردويژگي هاياي در تقويت رسوبي تاثير قابل ملاحظه

، از سيليكات سديم، اسيد سولفوريك، آب پژوهشدر اين .  موارد كاربرد سيليكا در صنعت بسيار گسترده است،البته. رودمي
 ياثر غلظت اجزا. ت استفاده شده است سديم دودسيل سولفات و پلي وينيل پيروليدون به عنوان سرفكتان،چنينمقطر و هم

 .هاي بهينه بدست آمدفراسنج ذرات بررسي شد و ي اثر افزودن سرفكتانت بر اندازه، شكل و توزيع اندازه،چنينمحلول و هم
 ميكروسكوپ الكتروني روبشي و يبه وسيله ذرات ي و اندازهشناسيريخت پراش پرتو ايكس و يبه وسيلهطبيعت اين ذرات 

 ذرات همراه ي افزايش غلظت سيليكات سديم با كاهش اندازه كهدندهنتايج نشان مي. وري مورد مطالعه جامع قرار گرفتعب
 ذرات در يتوان به اندازه با افزودن سديم دودسيل سولفات و پلي وينيل پيروليدون به عنوان سرفكتانت مي،چنينهم. است
  .  نانو متر دست يافت15حد 

  
  . پلي وينيل پيروليدون، سديم دو دسيل سولفات، رسوب گذاري، نانو ذرات،سيليكا: يدي كلهايواژه

                                                 
 .مهندسي مواد  دانشجوي كارشناسي ارشد دانشگاه صنعتي خواجه نصير طوسي،-1
  . مكانيك، گروه مهندسي مواديدانشكده  استاديار دانشگاه صنعتي خواجه نصير طوسي،-2
 m.mohammadi58@yahoo.com: ي مسئول مقاله نويسنده-*
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  پيشگفتار
هاي منحصر به فردي ذرات نانومتري به دليل ويژگي    

 مورد توجه ،دهندكه در اين ابعاد از خود بروز مي
هاي اخير  بسياري قرار گرفته و در سالپژوهشگران

 گوناگون نانو ذرات مواد  گسترده در توليديهايتلاش
 اكسيد ،از جمله نانو ذرات توليد شده.  استشدهانجام 

  اكسيد تيتانيم با توجه به و اينديم، اكسيد مس
ها، اكسيد بيسموت در  حسگر گازي آنهايويژگي

    ... هاي كربني و الكتروليت پيل سوختي، نانو لوله
ردهاي  نانو ذرات سيليكا كارب،از اين بين. دنباشمي
 مكانيكي، نوري، الكترونيكي و شيمي فيزيكي يويژه
اين ذرات به عنوان كاتاليست، جاذب گاز، جاذب . دارد
 مواد معدني و يهاي سنگين فلزي، حمل كنندهيون

تواند به عنوان نانو سيليكا مي. روندنيمه رسانا  بكار مي
  و استحكامي لاستيكهايويژگيپركننده براي تقويت 

 براي تقويت بتن استفاده ،چنينا بكار رود و همپليمره
استفاده از نانو سيليس در سيمان، نه تنها به علت . شود

، دشوخاصيت پركنندگي منافذ باعث بهبود ساختار مي
 .]1[دكنتر مي هاي پوزولاني را فعالبلكه واكنش

 نانو ذرات تهيه شده ء نخستيننانو ذرات سيليكا جز    
 نخستين 1940در سال . ]2[بوده است بشر يبه وسيله

 سيليكاي آمورف به روش رسوب گيري يگزارش تهيه
سازي با در حضور عوامل قليايي و در پي آن خنثي

 سيليكا از دو روش روي هم رفته،. ]3[اسيد منتشر شد 
سيليكاي ناشي . آيدكلي فاز گازي و فاز مايع بدست مي

ر خالص بوده و بسيا 1از فاز گاز يا سيليكاي پيروژنيك
اين گونه . ]4[باشد مي درصد99داراي خلوص بالاي 
هاي ديگر آن داراي قيمت بالاتر سيليكا نسبت به گونه

هاي سيليكا. ]5[است تري و فناوري توليد پيچيده
هاي آبي شامل سيليكاي ناشي از فرآيند در محيط

 ژل، - كلوئيدي، سيليكاي تهيه شده از فرآيند سل
 از فرآيند رسوب گذاري ناشيسيليكاي امولسيوني و 

با توجه به شرايط توليد، سيليكاي بدست آمده . است
گونه تا رسوبي با پراكندگي بالا تواند ساختار ژلمي

   .داشته باشد

                                                 
1-pyrogenic silica 

 تجمع راه ذرات سيليكا از ،گذاري   طي فرآيند رسوب 
ذرات اوليه كه در محلول فوق اشباع هسته گذاري 

بنابراين، اندازه و توزيع . ]8-6[شوندمياند، تشكيل شده
ذرات با تغيير غلظت مواد واكنش دهنده كه بر روي 

. كند تغيير مي،گذاري ذرات اوليه تاثير گذاشتههسته
 براي كنترل اندازه و يكنواختي ذرات تربيشسرفكتانت 

يكنواختي . ]11- 9[رودگذاري بكار ميدر فرآيند رسوب
 انفعال مولكولي با سرفكتانت  ذرات از فعل ويدر اندازه

 فعال هاياستفاده از عامل. ]10،9[شودناشي مي
 سطحي، توليد ذرات نانومتري سيليكا را با يكننده

امكان پذير ) كاهش كلوخه اي شدن(پراكندگي بالا 
  .سازدمي
گذاري براي توليد  از روش رسوبپژوهشدر اين     

ت لازم براي  و ابتدا مطالعاشدنانو سيليكا استفاده 
 انجام روشتعيين دماي مناسب، نوع مواد اوليه و 

هاي عوامل گوناگوني بر ويژگي. واكنش صورت گرفت
 پژوهشنهايي محصول تاثير گذار هستند كه در اين 

 بر بررسي غلظت مواد واكنش دهنده، افزودن دو افزون
 و پلي 2 سديم دودسيل سولفاتگوناگونسرفكتانت 

     ر سنتز نانو ذرات سيليكا و  د3وينيل پيروليدون
گذاري دو سرفكتانت بر  تاثيري مقايسه،چنينهم

  .]18 [،]14- 12 [ويژگي محصول نهايي بررسي شد
  

  مواد شيميايي و روش آزمايش
آب (از سيليكات سديم   سيليكا،يبمنظور تهيه    

 و اسيد سولفوريك با گوناگونهاي در غلظت) شيشه
 ي         و دانسيتهg/mol 086/98  جرم مولي

g/cm3 84/1 گذاري استفاده به عنوان عامل رسوب
هاي  سرفكتانتپژوهش در اين ،چنينهم. گرديد

گرفته بكار جداگانه هايدر آزمايش) 1جدول (گوناگون
، )1 شكل( اي دو جداره دستگاههاي راكتور شيشه. شد

دستگاه همزن مكانيكي، سانتريفيوژ، اولتراسوند، طيف 
 ،PW1800 ايكس مدل فيليپس يج اشعهسن

 مدل (FE-SEM) ميكروسكوپ الكتروني روبشي
Hitachi S4160 و ميكروسكوپ الكتروني عبوري 

                                                 
2 - Sodium lauryl sulfate 
3 - Polyvinylpyrrolidone 
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(TEM) مدلCarl Ziesse EM 900  در فرآيند 
  .شد گرفته بكار پژوهش

 و اسيد گوناگونهاي محلول سيليكات سديم در غلظت    
ر براي انجام  با نسبت حجمي براب درصد20سولفوريك 

 غلظت انجام گرفته،با توجه به مطالعات . شدآزمايش تهيه 
 مشخص بر اندازه و شكل ذرات ياسيد سولفوريك تاثير

 در ، و به همين دليل]12،11[ توليد شده ندارديسيليكا
 از تغيير غلظت اسيد سولفوريك صرف نظر پژوهشاين 

 سلسيوس ي درجه80 واكنش در يشده و دماي محفظه
 .ظيم گرديدتن

 يك پمپ به يبه وسيلهمحلول سيليكات سديم     
محيط واكنش تزريق و همزمان با آن اسيد به محفظه 

به  دقيقه، 15مواد داخل محفظه در مدت . شداضافه 
 rpm 1050  همزن مكانيكي با سرعت يوسيله

ي از ا جداگانههايدر آزمايش. گرديدندهموژن 
دوغاب سفيد . ه شد استفادگوناگونهاي سرفكتانت

رنگ بدست آمده از واكنش، با استفاده از سانتريفيوژ و 
هنگامي كه دوغاب بدست . شستشو داده شد اولتراسوند

 سفيد ،شودآمده درون ظرف سانتريفيوژ ريخته مي
. شود ميمشاهدهرنگ و كدر است و ذرات معلق در آن 

 دقيقه و با 10محلول تخليه شده از راكتور به مدت 
 دور بر دقيقه تحت عمليات سانتريفيوژ 2000ت سرع

رسوب در ته ظرف ته ، به اين ترتيب. گيردقرار مي
شود و مايع نسبتا شفافي روي رسوب ته نشين مي

مايع شفاف روي رسوب را . ماندنشين شده باقي مي
ظرف مورد نظر . خالي كرده و روي آن آب مقطر ريخته

قيقه قرار گرفت  د10در دستگاه اولتراسونيك به مدت 
.  در ظرف پخش شونددوبارهتا ذرات رسوب كرده 

 در دستگاه بار ديگرسپس ظرف حاوي محلول 
 مرتبه با آب 3اين عمليات تا . سانتريفيوژ قرار داده شد

 درجه تكرار شد و محلول 96 مرتبه با اتانول 2مقطر و 
 سلسيوس ي درجه105شستشو داده شده در كوره با 

     كه گونههمان. ه خشك گرديد دقيق40به مدت 
استفاده از ( هاي مرسوم دانيم استفاده از روشمي

هاي نانومتري مناسب نيست زيرا براي سيستم) صافي 
  . دهدصافي ذرات نانومتري را از خود عبور مي

تاثير غلظت سيليكات سديم، افزودن سرفكتانت بر     
العه هاي سيليكاي رسوبي بدست آمده، مورد مطنمونه

ها قرارگرفت و شرايط بهينه با استفاده از نتايج آزمايش
  .تعيين گرديد

  
هاي بدست  فيزيكي شيميايي سيليكاهايويژگي
  آمده

بمنظور بررسي دقيق نانو ذرات سيليكاي توليد شده     
ميكروسكوپ  (گوناگونهاي فيزيكي و شيميايي آزمايش

كتروني  پرتو ال،چنينالكتروني روبشي و عبوري و هم
     ها انجام گرفت و مطالعات  آندر مورد) ايكس
 و ريز ساختار بمنظور تعيين  اندازه، شناسيريخت

 ذرات ياندازه. گرفتپراكندگي و شكل ذرات انجام 
 ميكروسكوپ يبه وسيلهتوليدي با تقريب خوبي 

  .الكتروني روبشي قابل اندازه گيري است
 قطر ،ات در هر نمونه ذريبراي بررسي توزيع اندازه    

جا كه ذرات توليد از آن. گيري شد ذره اندازه50حدود 
شده ممكن است كاملا كروي نباشند، براي هر نمونه 

. گيري شدگيري و ميانگيندو قطر عمود بر هم اندازه
 ي ذرات هر نمونه در گروههايي با محدوده و اندازه

nm5طبقه بندي و درصد ذرات موجود در هر دسته  
به اين ترتيب نمودار ستوني توزيع . محاسبه شدند

براي رسم منحني توزيع .  ذرات قابل رسم استياندازه
 ي وسط هر بازه به عنوان نمايندهي ذرات، نقطهياندازه

آن  آن بازه در نظر گرفته و درصد ذرات موجود در
  . وسط بازه نسبت داده شده استيدسته به نقطه

  
  نتايج و بحث

لعات انجام شده بر نانو سيليكاهاي بدست آمده در مطا    
سيستم رسوبي براي رسيدن به شرايط بهينه با بهترين 

سيليكا با خنثي سازي .  فيزيكي شيميايي استهايويژگي
سيليكات سديم با اسيد سولفوريك طي واكنش زير بدست 

 .آيدمي
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Na2SiO3 +H2SO4→ SiO2·H2O + 
Na2SO4  

 نانو ذرات نسبت سطح ي برجستهايهويژگييكي از     
اين موضوع باعث وجود انرژي . هاستبه حجم بالاي آن

طبيعتاً فرايندهاي خود . شودسطحي بالا در سيستم مي
به خودي در راستاي كاهش انرژي كل سيستم به 

اين فرايندها شامل آگلومراسيون و به . دنافتجريان مي
 كه دراي گونهد به نباشهم پيوستن نانو ذرات مي

به همين دليل  . نهايت مساحت سطوح آزاد كاهش يابد
  . اي استسيليكاي رسوبي بدست آمده به صورت كلوخه

  
  تاثير غلظت سيليكات سديم

 ي تاثير غلظت سيليكات سديم بر اندازه2شكل     
 را درصد 20 ذرات سيليكاي رسوبي با اسيد سولفوريك

ت كه غلظت نتايج مبتني بر اين اس. دهدنشان مي
 ذرات توليد يسيليكات سديم تاثير زيادي بر اندازه

  . شده دارد
 توزيع ميانگين ي از مقايسهبدست آمدهنتايج     

 كه گونههمان.  آمده است3 ذرات در شكل ياندازه
رفت، با افزايش غلظت سيليكات سديم انتظار مي

 باريك شدن توزيع ،چنين ذرات و هميكاهش اندازه
نمودارهاي توزيع از  . ذرات را خواهيم داشتياندازه

 37 و 33 ، 25هاي راست به چپ مربوط به غلظت
با افزايش غلظت سيليكات سديم از . درصد وزني است

 ذرات ي درصد وزني اندازه37 درصد وزني تا 25
  .يابدمي نانومتر كاهش 25 تا 70سيليكا از 

عت هسته  ذرات به تغيير در سريتغيير در اندازه    
        گذاري ذرات سيليكا توليد شده، نسبت داده 

افزايش غلظت سيليكات سديم منجر به . ]14[شودمي
 و در نتيجهافزايش سرعت هسته گذاري ذرات سيليكا 

 سرعت رشد ذرات ،البته. شودافزايش ذرات ريز مي
پيشرفت واكنش در جهت  به دليل  موجود نيزيسيليكا
 ولي به دليل سرعت ، يابد مي بايست افزايشرفت

د نشوهسته گذاري بالا، تعداد زيادي هسته تشكيل مي
ها در مقايسه با تعداد كمتر هسته تحت كه اين هسته

خواهند تري براي رشد شانس كم ،شرايط يكسان
هاي مورد  توجه به تصاوير در غلظت با،در نتيجه. داشت

تر از  افزايش سرعت هسته گذاري بيش،آزمايش
با افزايش غلظت باشد و ايش سرعت رشد ذرات ميافز

  . شوده ميشاهدم ذرات يكاهش اندازه ،سيليكات سديم
  

  تاثير افزودن سرفكتانت
از  ، سطحييكنندهها يا عوامل فعالسرفكتانت    
هاي مورد استفاده در فرآيند ترين پيش مادهمهم

 ها با فرمولسرفكتانت. باشندگذاري ميرسوب
هايي هستند كه توانايي ، مولكول CnH2n+1Xعمومي

كه اي گونهانحلال در دو فاز آلي و آب را دارند، به 
 ،گيرندوقتي در داخل مخلوطي از آب و فاز آلي قرار مي

كنند و به صورت به سطح تماس دو فاز مهاجرت مي
گيرند و به اي در سطح تماس دو فاز قرار ميتك لايه

      و فاز را كاهشاين ترتيب كشش سطحي بين د
ها داراي يك سر آب دوست اين مولكول. دهندمي

زنجيره ( آب گريز يو يك دنباله ) Xقطبي، (
كه اي ه گونهب. باشندمي) CnH2n+1هيدروكربني 

 آبگريز در فاز يها در فاز آب و دنبالهدوست آنسرآب
  .گيرندآلي قرار مي

 مثبت، فعل و انفعال يوني بين بارهاي منفي و    
 نانو سيليكا تشكيل مي پيرامون از سرفكتانت يزنجير
  .]15 [كندكه از كلوخه شدن ذرات جلوگيري مي دهد

  
 (SDS) تاثير افزودن سديم دو دسيل سولفات 

درصد /. 2 غلظت ، با توجه به مطالعات انجام شده   
وزني براي افزودن سرفكتانت به محلول مورد نظر در 

  تاثير افزودن5شكل . ]18- 16[ ،]14 [نظر گرفته شد
Wt. 2/0 سديم دو دسيل سولفات را در  درصد

 20 و اسيد سولفوريك درصد 37سيليكات سديم 
مشهود است كه . دهد ذرات نشان مييبر اندازه درصد

 قابل ملاحظه يافزودن سديم دو دسيل سولفات تاثير
 و افزايش  توليد شدهي ذرات سيليكايبر كاهش اندازه
  در سيليكات سديم،براي مثال.  داردپراكندگي ذرات

با افزايش  درصد، 20و اسيد سولفويك  درصد 37
SDSنانومتر كاهش15 تا 25 ذرات از ي، اندازه     

  .يابدمي
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 (PVP)تاثير افزودن پلي وينيل پيروليدون 
   درصد وزني پلي وينيل پيروليدون2/0 تاثير افزودن    

گذاري شده در  ذرات سيليكاي رسوبيبر اندازه
 درصد 20ك يرو اسيد سولفو درصد 37سيليكات سديم

مشهود است كه .  نشان داده شده است6در شكل 
 ي درصد وزني پلي وينيل پيروليدون تاثير2/0افزودن 

 ياي شدن و كاهش اندازهمشخص بر كاهش كلوخه
رسد بنظر مي. گذاري شده نداردذرات سيليكاي رسوب

تر از مقدار بهينه  سرفكتانت افزوده شده بيشكه مقدار
  .است
توان گفت افزودن   مي6 و 5با توجه به تصاوير     

Wt.  2/0 درصد SDS  به عنوان سرفكتانت در كاهش
  اي شدن كاهش كلوخه،چنين ذرات و همياندازه
 گفتني. است PVPدرصد Wt. 2/ 0تر از افزودن موثر

كه در محلول  هاي سيليكا جوانهاست بدون سرفكتانت،
هاي پيوندند و توده به يكديگر مي،شوندتشكيل مي

د كه خود باعث رشدهاي ورنآمتراكم بوجود مي
هاي سرفكتانت با پوشش مولكول ولي ،شودچندگانه مي

. دهنددادن سطوح جوانه، انرژي سطحي را كاهش مي
انو هاي سازنده در حضور سرفكتانت، ن واحد،در نتيجه

ذراتي با سطوح پايدار شده با يك پوشش آلي هستند 
  . شوندكه مانع كلوخه اي شدن مي

ي هنگام افزودن سرفكتانت به گوناگون     ساز و كارهاي
 ايجاد ،شوند كه از آن جملهمواد واكنش دهنده فعال مي

 مسدود كردن عوامل  وموانع نفوذي در مقابل رشد ذرات
ژي پيوند سرفكتانت با   انرتفاوت. دنباشرشد سطحي مي

 واكنش دهنده با ماده ي واكنش دهنده و مادهيماده
 ي ديگر بر تاثير سرفكتانت بر ذرهيواكنش دهنده نيز عامل

 عملكرد ،با توجه به اين مطلب. باشدتوليد شده مي
 بر اساس. متفاوت است با يكديگر گوناگونهاي سرفكتانت

وسكوپ الكتروني روبشي  از تصاوير ميكربدست آمدهنتايج 
سرفكتانت  درصد Wt. 2/0هاي تهيه شده، حضور نمونه

SDS در مقايسه با Wt. 2/0 د درصPVP  ، عملكرد
 كه است ذكر اين نكته لازم ،البته. ]14[بهتري داشته است

اثر گذاري سرفكتانت بستگي به مقدار آن نيز دارد و اگر 
تر شدن ث كلوخهتواند باع مي،تر از مقدار بهينه باشدبيش

 .ذرات شود و اثر منفي داشته باشد

   توليد شدهي سيليكاهايويژگي
سيليكات (سيليكاي توليد شده در شرايط بهينه     

 مورد ) درصد20و اسيد سولفوريك  درصد 37سديم 
ميكروسكوپ  پرتو الكتروني ايكس و هايآزمايش

 از  XRD آناليز7شكل . الكتروني عبوري قرار گرفت
  .دهدرا نشان مي توليد شده يكاسيلي
رفت، پيك مشخصي در كه انتظار ميگونه همان     

 ،به اين ترتيب. ]20،21[ ,]14[ شودده نميهنمونه مشا
يه شده حاوي ذرات آمورف  تهيتوان گفت كه نمونهمي

  . بوده است
 يتصوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري از نمونه    

و اسيد  درصد 37 تهيه شده در سيليكات سديم
بدون حضور سرفكتانت در شكل  درصد 20سولفوريك 

ساختار كروي شكل ذرات و يكنواختي . شود ديده مي8
 ذرات در ياندازه.  قابل مشاهده استهاآن ياندازه

   .باشدمي نانومتر 25حدود 
  

  نتيجه گيري
د كه نده نشان ميپژوهشنتايج بدست آمده از اين     

و سيليكاي رسوبي با كنترل شرايط  نانيامكان تهيه
 . صنعتي وجود دارديواكنش و با استفاده از مواد اوليه

تواند در كاربردهاي سيليكاي رسوبي توليد شده مي
هاي كاتاليست، جاذب گاز، جاذب يونگوناگون از قبيل 

 مواد معدني، نيمه رسانا و يسنگين فلزي، حمل كننده
يت لاستيك استفاده تقو به عنوان فيلر در ،چنينهم
 زير از اين پژوهش به شرح بدست آمدهنتايج  .شود
  :دنباشمي
 37 تا 25از با افزايش غلظت سيليكات سديم  - 1

 70 از  ذرات سيليكاي رسوبيياندازهدرصد وزني، 
 .يابدكاهش ميمتر  نانو25نانومتر تا 

 37 متر در سيليكات سديم نانو15 ذرات يزهااند - 2
 Wt. 2/ 0 و افزودن درصد 20 سولفوريك  اسيد،درصد
 .بدست آمدسديم دو دسيل سولفات  درصد

 آمورف، كروي شكل يسيليكاي رسوبي توليد شده - 3
  .باشدميي ذرات باريك با توزيع اندازه
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سديم دودسيل سولفات  درصد/ Wt. 2افزودن  - 4
پلي وينيل  درصد/ Wt. 2تر از افزودن  بيشيتاثير

 ذرات سيليكاي رسوبي ياهش اندازهپيروليدون در ك
 .توليد شده دارد

 
 

  تشكر و قدر داني
 جناب آقايان رسولي و مهالي ياز همكاري صميمانه    

، زحمات پژوهشكه در فراهم آوردن شرايط انجام اين 
  .شوداري ميز سپاسگ،زيادي را متقبل شده اند
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  . تهيه نانو سيليكاي راكتور دو جداره- 1شكل 
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 وسيليكات 20 درصدصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي نانو سيليكاي تهيه شده در اسيد سولفوريك ت- 2شكل 

  37 درصد)c و 33 درصد)b ،25درصد) aسديم 

c) 
c) 

 

b) 

a

a)
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 ) درصد وزني37 و 25،33از راست به چپ ( سيليكات سديمگوناگون نمودار توزيع ذرات در غلظت هاي - 3شكل 

  
  .]15[ آرايش مولكول هاي سرفكتانت در محلول- 4شكل

  
  

  
ديم دو دسيل س 2/0    درصد.Wt تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي سيليكاي رسوبي با افزودن -5شكل 

  سولفات
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   پلي وينيل پيروليدون2/0  درصد.Wt تصوير ميكروسكوپ الكتروني روبشي سيليكاي رسوبي با افزودن - 6شكل 

  
  20 درصد، اسيد سولفوريك37 درصد از سيليكاي رسوبي در سيليكات سيديم  XRDتصوير آناليز -7شكل
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  و اسيد سولفوريك 37درصداي رسوبي درسيليكات سديم  تصوير ميكروسكوپ الكتروني عبوري از سيليك- 8شكل 

  20درصد
  

   سرفكتانت هاي مورد استفاده در تهيه نانو سيليكا- 1جدول 
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