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КУР1Ш КАБЫРЫНАН АЛЫНРАН АМОРФТЫ КРЕМНЕЗЕМНЩ 
СИПАТТАМАЛАРЫ

ТYЙiндеме. КYрiш еидеу ендiрiсiнiи акырты калдыктары болып табылатын 
кYрiш кабытын эртYрлi температуралык жатдайларда еидеу аркылы эртYрлi 
шытымдылыты бар кремнезем алута болады. Эдетте, MYндай калдыктары 
ертеуге ушырайды немесе жай тана далата лактырылынып тастауы MYMкiн 
болтандыктан, ертеуден белЫген тYтiн коршатан ортата табитатына кер1 эсерiн 
тиг1зу1 MYMкiн жэне ластануына алып келуi MYMкiн. Ka3iRri уакытта замануи 
электроникалык технологиялардыи дамуына байланысты, аморфты кремний 
диоксидi жотары колданыска ие. Сотан байланысты осы жумыста аморфты 
кремнеземдi алудыи мэселелерi карастырылды. Жэне оныи сипаттамаларын 
аныктау Yшiн жумыс барысында рентгендiк дифракциялау, инфракызыл 
спектрлеу жэне скaнерлеушi электронды микроскопия эдiстерi колданылды. 
Аталтан жумыста кремний диоксидЫщ тазалыты мен курылымы аныкталды. 
ТYйiндi свздер: Кремнезем, ^ рш  кауызы, кYрiш кауызы кYлi, куйд1ру, 
кремний диоксидi.

Аннотация. В статье приводится как из рисовой шелухи, которой является 
конечными отходами рисообрабатывающего производства, можно 
получить кремнезема различной степени выхода, обработав при различных 
температурных условиях. Как правило, такие отходы подвергаются сжиганию 
или могут быть просто выброшены, дым, выделенный от сжигания таких 
отходов, может негативно повлиять на окружающую среду и привести 
к загрязнению. В настоящее время, в связи с развитием современных 
электронных технологий, аморфный диоксид кремния обладает высоким 
использованием. В этой работе были рассмотрены вопросы получения 
аморфного кремнезема. Для определения их характеристик, в процессе 
работы были использованы методы рентгеновского дифракции, 
инфракрасного спектрального и сканирующей электронной микроскопии. В 
данной работе определена чистота и структура диоксида кремния. 
Ключевые слова: Кремнезем, рисовая шелуха, зола рисовой шелухи, обжиг, 
диоксид кремния.
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Abstract. The article shows how the rice husk, which is the final waste of rice 
processing production, can be obtained from silicon dioxide of various degrees of 
yield, processed under different temperature conditions. As a rule, such waste is 
incinerated or can be simply thrown out. the smoke emitted from the incineration 
of such waste can negatively affect the environment and lead to pollution. Current
ly, due to the development of modern electronic technologies, amorphous silicon 
dioxide has a high use. In this work, the issues of obtaining amorphous silica 
were considered. The methods, such as, X-ray diffraction, infrared spectral and 
scanning electron microscopy were used to determine characteristics of obtained 
silica. In this paper, the purity and structure of silicon dioxide are determined.
Key words: Silica, rice husk, rice husk ash, roasting, silicon dioxide.

Kipicne. Кремний -  ез алдына жеке кездесетш элементтердщ 
ете сирек минералды Typi болып табылады. Шын мэынде, бул 
кремнийдщ сирек химиялык элемент ретЫде танкаларлык жайы 
болып табылады, табигатта жер кыртыстарында 27,6% шамасында 
кездесун карамастан таза турде кездесу мумкшдИ ете аз [1]. Таза 
турде ол ю жузЫде жок, неганен Si+Ox деп аталатын косылыстар 
турЫде планетадамызда кездеседг Кремний диоксидi химиялык 
косылыс, сондай-ак SiO2 (латынша -  «Silex») pетiнде б е л гл  SiO2 
химиялык формуласы бар кремний оксидi болып табылады жэне 
ежелп уакыттан онын каттылыгы белгiлi болган. SiO2 кебiнесе 
табигатта кум немесе кварц TYpiнде кездеседi жэне жер кыртысындагы 
ен кеп таралган минерал болып табылады. SiO2 емipдiн барлык 
багыттарында колданылады, мысалы, шыны ендipiсiндегi narisri 
ингредиент болып табылады [2], кристалл куйдеп SiO2 тыгыз мунай 
мен сланец газы бар кабаттардын сумен бузылулары кезiнде 
пайдаланылады, сондай-ак кремний оксидi SiO2 гидратталган тамак 
енiмдеpiн ендipуде эдеттеri коспа болып табылады. Тю пасталарында 
катты абразив ретЫде пайдаланылады [3], микрочиптер жасауда 
жэне т.б. енеркэсттерде кен колданыска ие. Егер де кpемнийдi 
оттегщен белiп алатын болсак, онда литий батареяларында анодтык 
материал pетiнде, жэне сондай-ак баска да жартылай етшпш pетiнде 
де электроника енеpкэсiбiнде колдануга болады [5].

Будан бурын айтылып еткендей, SiO2 табигатта кептеген 
заттардан табылган жэне олардын бipi 1̂ рш кабыгы (КК,) болып 
табылады [6]. Курш кабыгы -  бул шю компонaнттеpдi жэндiктеp
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мен тYрлi бактериялардан коргайтын кYрiш ядросынын кабыгы 
болып табылады. Ол катты материалдардан, оный Ы нде SiO2 жэне 
тукымды коргайтын лигниннен куралган. ¥нтакталган ак курштщ 
8рбiр килограмы шамамен 0,28 кг салыстырмалы турде 0ндеу кезiнде 
кYрiш 0ндiрiсiнiн жанама 0нiмi ретiнде бередi [7]. КК, узак уакыт бойы 
калдык зат болып есептелдi жэне жи лактырылды немесе 0ртелдi. 
Бiрак оны жинау онай болгандыктан, ол арзан, кейбiр энергия K03i 
ретiнде жэне ф ш ш  0нд1р1с1 сиякты шагын колданыстар Yшiн жэне 
кейбiр кYрiш дтрмендершде кYрiштi кептiру Yшiн пайдаланылатын 
бу козгалткыштары мен газдандыргыштарыньщ отыны ретшде 
пайдаланылды. КК-дагы SiO2 жогары курамы оны курылыс жэне бетон 
0неркэсiбi Yшiн, сондай-ак тотыкпайтын наноматериалдарды 0ндiру 
Yшiн жаксы коспа жасауга колданылатын [8] жэне биостимуляторды 
тазалау ушш де колданылды [9].

2017 жылы кYрiш 0ндiрiсiнiн элемдiк к0лемi 758,8 млн. тоннаны 
курады, бул 2016 жылга караганда 0,8 пайызга, баскаша айтканда 5,8 
млнтоннага жогары. Орташа алганда кYрiш алкаптарында элемдiк 
0ндiрiстiн жылдык галемЫщ 28%-ы кYрiш кауызына келедi, бул 
дегенНз 212,5 млн.тонна. КК-нын шамамен талдауына келетiн болсак 
75% органикалык затты курайды, ал калган 25% салмагы кYлдi курш 
кабыгын курайды жэне КК-нын кул  ̂ ягни ККК, 0з кезегiнде, 85-90% 
аморфты SiO2 турады.

КК-нан кремний диоксидш алудын кезендерi. КК-дан 
таза SiO2 алу бiрнеше эдiстi кажет етедг Казiргi уакытта эртYрлi 
тазалыктагы КК-дан SiO2 алудын к0птеген эдiстерi бар. Мысалы, 
Бакар жэне баскалар [11] тазартылган SiO2-мен 99%, Азат жэне 
баскалармен [12] 99,67%, Конгманкланг жэне баскалар [13] 99,29%, 
Шимшек, [14] 98% жэне Юнусамен жэне баскалармен. [15] 96,1%-га 
шейiн тазартылды. Бул б0лiмде таза SiO2-нi КК-нан алудын бiрнеше 
эдiсiн карастырылган.

Kalapathy жэне баскалары [16] 93% SiO2 химиялык эдiспен 
алды. 10 грамм КК 1̂ л н  60 мл дистилденген сумен араластырды 
жэне рН-тарын 1, 3, 5 жэне 7-ге дейЫ, 6н жэне 1н HCl ерiтiндiлерi 
аркылы жеткiздi. Бул дисперсиялар 2 сагат бойы араластырылып, 
сYзгiш кагаз аркылы сYзiлiп, содан кейiн ККК калдыктарын 100 мл 
сумен жуады. Калдыктар SiO2 алу Yшiн пайдаланылган. Эр pH кезiнде 
сузу жэне жуу буландыргыш тостагышта жиналып, кетчртдг Порция 
бойынша 60 мл 1н NaOH ерiтiндiсiн жуылган жэне жуылмаган ККК 
Yлгiлерiне косты жэне SiO2 ерiту жэне натрий силикаты ерiтiндiсiн алу
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Yшiн туракты араластыру кезiнде Kereiwi 250 мл жабык колбаларда 
кайнатылды. Ерiтiндiлердi тузсыз сYзгiш кагаз аркылы сYзедi, ал 
KSMipTeri калдыктарын 100 мл кайнаган суда жуады. CY3r^Tep мен 
жугыштарга белме температурасына дейш суытуга калдырылды жэне 
оларды 1н HCl ерiтiндiсiмен рН-ы 7-ге дейiн туракты турде араластыру 
аркылы титрледг SiO2 гельдерi рН<10 дейiн темендеген кезде 
тунбага тусе бастады. Пайда болган SiO2 гелдерi 18 сагат шамасына 
калдырылады. Содан кейiн гельдерге 100 мл дистилденген су косып 
гельдi жаксылап араластыру аркылы суспензия алады. Содан кейiн 
суспензияларды 15 минут бойы центрифугага салады, 2500 айналым/ 
мин кезiнде центрифугалаудан еткен мелдiр супернатанттарды тегiп 
тастайды да, жуу кезенш кайта кайталады. Сонында алынган гельдер 
химиялык стаканга ауыстырылып, ксерогель алу Yшiн 12 сагат бойы 
80°С температурада кептiрiлдi.

Rambo жэне тагы баскалары SiO2 ксерогельдi алу Yшiн КК,К 
Yлгiлерiн пеште 24 сагат бойы 110°С температура кезшде кептiрдi. 
SiO2 дайындау NaOH жэне KOH экстрагирлегiш ерiтiндiлерi мен 
катализатор ретшде сэйкес бикоркарбонаттарды колданды. 
Микронизацияланган КК,К-ш (20 г) ra r^ i 250 мл денгелек колбага 
салып, тиiстi сiлтiлi ерiтiндiмен жэне рН керсеткiштерi (1, 3, 5, 7 жэне 
9) болатындай етiп, непз концентрациясы ( 2,0, 3,5, 5,0, 6,5 жэне 8,0 
моль/л), ал катализатордын концентрациясы (0,6, 1,3, 2,0, 2,7 жэне 3,4 
моль/л) жэне уакыты (1,2,3,  4, 5, 6, 7, 8, (2, 3, 4 жэне 5 саг) болатын 
болжанылган б е т т  реакцияласу эдiсiмен (RSM) жасады.. Содан 
кейш коспаны кер1 тоназыткышпен 3 сагат бойы устайды. Осыдан 
кейiн ер тнд^  кагаз сYзгiсi аркылы еткiзiп, сYзiлген материал RSM 
болжанган рН-га дейш SiO2 кызгылт тунбаларын аздап тузген 5,5н 
H2SO4 ерiтiндiсiнiн кемегiмен кышкылдандырылды,. Оны кайтадан 
жогарыда айтылган эдю бойынша, 20 мл 3% H2O2 косу аркылы сYзiлген. 
ТYссiз SiO2 ксерогелi 24 сагат бойы пеште кепшршд^ осыдан кейiн оны 
кышкылдын артык мелшерiн (рН ~ 6) жою Yшiн дистилденген сумен 
жуып, кейiннен 24 сагат бойы кепшру кезенiне кайта пешке салынды.

Battegazzore жэне баскалары [18] езiнiн тэжiрибелерiнде 
40 г унтакталган КК,-н алып, оны 386 г дистилденген судан жэне 
14 г куф т кыкылынан туратын ерiтiндiге салып 3 сагат бойы 80°С 
температурада араластырды. Бул эдют курамында кара заттар 
пайда болмасы Yшiн алдынгы кадам ретшде колданылды.. К,атты 
калдыктарды сYзу эдiсiмен белiп алды, деиондалган сумен жуып, ары 
уарай кепфдг Содан кейш калдыктан алдынгы салмагынын 15%-ы
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мэлшерЫде болатындай SiO2 алу Yшiн 800°C температурада 1 сагат 
бойы муфель пешiнде кыздырылды.

КК,-гы 650°C температурада муфель пешiнде ККК-не айналады. 
Барлык химиялык заттар аналитикалык сапада болды жэне алдын-а- 
ла тазалауга ушырамады. ККК-ны металл коспаларынан жою жэне 
SiO2 тазалыгын арттыру Yшiн кышкылмен алдын ала эндедг ККК- 
нын суда диспергирленген Ph улгiлерiн кышкылдарды (HCl, HNO3, 
H2SO4) колдану аркылы 7-ге дейiн жетюзген. Yлгiлердi 2 сагат бойы 
араластырып, сYзiп, калдыктарды сумен жуады. Алдын ала эндеуден 
кейiн калдыктарды NaOH-да диспергациялап, 1 сагат бойы кайнат- 
ты. Ерiтiндiлердi сYзiп, кэмiртегi калдыктарын кайнаган сумен жуады. 
Шайынды суды жинап, HCl-мен титрлеудщ алдында, рН=7 болмай- 
ынша, бэлме температурасына дейЫ салкындатады. SiO2 шэгiндiсi 
рН 10 тэмен болган кезде басталды. SiO2 шэгiндiлерi кем дегенде 12 
сагат бойы усталынды. Гельдердi деиондалган суы бар суспензия 
тYзе отырып усактап, оны кейiн 2500 айн/мин-та центрифугалаган.Су- 
пернатантты лактырып, кажет болган жагдайда, жууды кайталайды. 
Содан кейiн гельдердi 80° температурада стаканда кептiрiлдi [19].

Moosa жэне т. б. SiO2 алу Yшiн [20], алынган 100 гр тазартылган 
ККК-ын 800 мл (2н) HCl ертiтiндiсi бар кер1 тоназткышпен, 70°С тем
пературада 1 сагат уакытында кыздырады. Реакция аякталганнан 
кейiн кышкылды 0,45 мкм пор мэлшерi бар сYзгiш кагазды пайдалана 
отырып, тазартылган сумен бiрнеше рет жуу аркылы КК,К-нен алып 
тастайды. Содан кейiн оны электр пешшде 6 сагат iшiнде 50°С темпе
ратурада кеплрдг Энделген ККК-ны содан кейЫ 3 сагат бойы 650°C 
кезiнде 10°С/мин кыздыру жылдамдыгымен электр корапты пеште 
кыздырды. 400°C кезЫде энделген кYрiш кабыгынын кYлi кара тусл, 
ал 650°C кезiнде энделген 1̂ рш  кабыгынын кYлi ак тусл болады. 10 гр 
алынган кремнеземдi 80 мл HCl 6н ерiтiндiсi бар керi тоназыткышпен 
3 сагат бойы 65°С кайнатады. Реакция аякталганнан кейЫ кышкылды 
кремний диоксидiнен келру Yшiн, оны бiрнеше рет тазартылган сумен 
жуып, содан кейiн 0,2 мкм пор мэлшерi бар сYзгiш кагазды пайдалана 
отырып вакуумды насоспен сYзедi. Кремний диоксидi 6 сагат Ы нде 
50°С температурада электр пешЫде кептiрiлдi. Содан кейiн кремний 
диоксидi натрий силикаты тYзiлуiмен, 2,5н NaOH ерiтiндiсiмен 14 сагат 
бойы магнитлк эдiспен араластырылды. H2SO4 ерiтiндiсiн натрий си
ликаты ерiтiндiсiне pH 8-ге туракты араластыру аркылы тамшылатып 
косты, содан кейiн нанокремдi гель тузтдг Содан кейiн гель рН мэн 
7-ке тен болганга дейiн ею рет дистилденген сумен жуылып, содан
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кейЫ кремний диоксидшщ нанобвлшектерi унтагынын пайда болуы- 
сымен, 48 сагат бойы 50°С пеште кептiрiлдi.

Таза нанокремнезем унтагы процестщ эр тYрлi параметрлерiн 
бакылай отырып, ККК-нан шыгарылды. КК кез келген жабыскан 
коспаларды жою Yшiн тазартылган сумен мукият жуады. Жуылган 
КК белме температурасында ауада кептiрiп, одан кейiн инертт ат- 
мосферада муфтель пешiнде 973 К температурада 3 сагат бойы 
ертейдг Алынган К^К-iM кумды, шанды, жент дэндер мен усак кiрдi 
кетiру Yшiн рН-ын бейтараптандыру ушЫ тазартылган сумен жуылды. 
Бейтарапталган КК,Кчн 6н HCl (Merck GR) колдана отырып, 1,5 сагат 
iшiнде кер1 тоназыткышпен кайнатылды, содан кейiн металл коспала- 
рын алып тастау жэне таза наносиликатты алу Yшiн сузедг СYзiлген 
ККК-iн ыстык сумен бiргеше кайталап шаяды, кейiн NaOH (Merck GR) 
ерiтiндiсiмен эртYрлi концентрациялармен кайнатып, одан кейiн 353 
K температурада 1,5 сагат бойы магнит араластыргышпен араласты- 
рылды, жэне кейiн натрий силикатын алу Yшiн сYзгiден е тш тд г  На
трий силикатын толыктай алу ушЫ алынган калдыкты ыстык сумен 
жаксылап шаяды. Алынган сузЫдЫщ рН керсеткiшiн 2-ге шейiн, нано
кремнезем калдыктарын алу Yшiн H2SO4 концентрлi кYкiрт кышкылын 
пайдалана отырып ту^рдг Алынган калдыкты жылы сумен уш мэрте 
шайды жэне шайып болгасын сYзгiден еткiздi. Алынган калдыкты 973 
жэне 1373К температурада 3 сагат бойы муфель пешЫде кыздырды. 
Ойлаган мелшерлi дэнектердi алу Yшiн алынган кремнезем унтакта- 
рын унтактау эдiсiн колдана отырып унтакталды [21].

Тэжiрибелiк бeлiм. Бул тэжiрибелердi орындау Yшiн алдымен 
бiзге мынадай заттар мен курылгылар кажет болады: агынды су, 
дистилденге су, HCl (концентрл^, натрий гидроксидi (NaOH), филь- 
трлеушi кагаз (WhatmanTM, класс 41), вакуумды насос, муфель пешi 
(SNOL 8, 2/1100 LSM01), кеплрпш пеш (SNOL 20/300 LSN11 ST) жэне 
магнитт араластыргыш (Four E ’s 5 Inch, 100-1500 айн/мин). Барлык 
процестi басынан аягына дейiн орындауга 28 сагат уакыт кетедi.

КК Казакстан Республикасынын Кызылорда облысынан танда- 
лынып алынды. ¥зындыгы шамамен 5-10 мм болатын улплер ал
дымен агынды сумен жуылады, бетен заттарды кетiру Yшiн дереу 
ыстык дистилденген сумен жуылады жэне пеште 10°С температурада 
12 сагат шЫде к е п ^ г ^  (курамындагы судын булануы Yшiн). КYрiш 
кабыгын ендеу жэне курш кабыгынан таза SiO2 алу сызбанускасы 
теменде керестiлген (1-сурет).
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KypiiH кауызы 
I

Сумей шаю 
I

Keniipy
1 -  -  I

Алдын-ала ецдеу Алдын-ала ецдеуслз
(НС1 2М)

-  I -  
Сумей шаю 

I
Keniipy

I
0ртеу

I
Kypiin кабыгыныц ак тусп куш (ККДК)

I
Кремнеземда сштшецщру 

' I
Фильтрлеу жэне кетлру 

-I
Таза SiOz

1-сурет -  KypiLu к;абыгын ецдеу жэне Kypim кабыгынан таза S i0 2 алу
сызба нускасы

50 грамм шикiзат Y r̂ieiH 2М HCl ерiтiндiсiмен (500 мл) ецдед! 
жэне 2 сагат бойы 90°С температурада кыздырады. Дайындалган 
Yлгiнi рН керсеткiшi 7 болганга шейiн Yздiксiз дистиллденген сумен 
шаяды жэне ертшдщен сузу аркылы белiп алады. КК,-ын 105°C тем
пературада 12 сагат бойы кептiредi жэне 4 сагат бойына баска тем
пературада муфель пешЫде КК-ныц ак тYстi ^лЫ алу Yшiн кызды- 
рады. Алынган ^лдН тYсi температураныц эртYрлiлiгiне байланысты 
эртYрлi болып шыкты. 400-500°C температурада кара тYстi кYлдер 
кетедi, ал 750-900°C сур тYстi кYл алынады. Бул жанудыц жогары 
эффективтi болганын бiлдiредi. Ак ККК-i 550 - 700°C температура
да, уакыт 4 сагат кезЫде алынды. Оптимальды температура релнде 
600°C температураны алдык. Процесс аякталган кезде алынган ак 
ККК-нН салмагы шамамен 9 гр болды.

2-сурет -  Ер1мейт1н калдыктарды сузуге арналган вакуумдык соргыш
сызба нускасы
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КейЫ ак КК,Кчн 100 мл 2М NaOH ерiтiндiсiнде 90°C темпера- 
турада 2 сагат бойы YHeMi Yздiксiз араластыра отырып, суда ерИш 
катты SiO2 экстрагирлеу Yшiн араластырылады.

Химиялык реакция:

2NaOH + xSiO2 ^ N a2SiO3+H2O

Суда ерiгiш натрий силикатынын ерiтiндiсiн вакуумдык со- 
ргы аркылы ерiмейтiн калдыктарды кетiру Yшiн сYзгiден 0ткiзiлдi 
(2-сурет). Фильтрациядан кейiн ол туракты араластырумен концен- 
трацияланган HCl ерiтiндiсiмен эрекеттесу аркылы ерiмейтiн кремний 
кышкылына айналады.

Na2SiO3 + 2HCl ^  H2SiO3+2NaCl 

H2SiO 3̂ S iO 2+H2O

Сонгы 0нiмдi сYзгiден 0тiп, косалкы 0нiмдердi келру Yшiн ыстык 
сумен жуады (курамындагы NaCl калдыктарын). Акырында, тазар- 
тылган кремнеземдi 120°C температурада лабораториялык кеплру 
пешiне 1 тYнге койылды. Кеп^руден кейiн 6i3 ак кеуектi унтак алыныл- 
ды (SiO2).

Нэтижелер жэне талкылау. Эр тYрлi шыгымдылыгы бар крем- 
неземдердщ эр тYрлi сорттарын кальцийлеу немесе жану темпера- 
турасы мен эр тYрлi 0ндеу температураларында кальцийлеу немесе 
жану узактыгынын эртYрлiлiгiне байланысты алуга болады (3-сурет).

Белсендiргiш зат, алдын-ала жуылган кышкылды кабыкнын 
температурасы мен кыздыру уакыты, активтендiргiш заттын концен
трациям бэр1 шыгымга, тундырылган наносиликанын бетiне эсер 
етедi. К0рсетiлген жану жагдайында алынган ак ККК-нщ шыгымы 
(4 сагат iшiнде, 6000С) 14,9% курады (1, 2 кесте).

1-кесте -  Алдын-ала еиделген (HCl) эдiспен жэне алдын-ала еиделмеген 
эдiспен (термияльщ эсер ету) алыдеан ак ККК-шч шыгымы

Эдiстер Шыгым, масс. %
ккк SiO2

Алдын-ала 0ндеу 16 11,5
Термиялык 0ндеу 14,9 11,6
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2-кесте -  КК-нан алынган ак ККК-нщ муфель пешiнде бiрден ертеген
кездегi ш ыгымы

Жану температурасы 
(т=4 сагат)

Шыгым, мас.%
КК ©нделмеген КК

500°C 7,9 100
550°C 5,4 100
600°C 4,9 100
650°C 6 100
700°C 5,5 100
750°C 5,5 100
800°C 5 100

КК-нан алынган кремнийдщ шыгымы жэне оный тазалыгы 
©ндiрiс схемасына да байланысты. Акыргы таза еымнщ ей жогары 
шыгымдылыгы (11,5%) кышкылмен алдын ала ендеу кезiнде тYзiледi 
(АККК + HCl) (1-кесте). Кремнийдщ мелшерi колданылатын жугыш ре- 
агенттердщ тазалыгына (кышкыл мен оный курамына) байланысты ~ 
90,1-99,5% аралыгында болды (4,5-суреттер).

3-сурет -  КК-нан (НС1-сыз) алынган АККК-нщ процент™ шыгымы

KKj-ньщ жэне АККК-нщ элементтер курамы рентген-флуорес- 
центтiк анализмен (XRF) усынылган. Алынган мэлiметтер зерттелiп 
отырган КК-ныи курамынын эртYрлi элементтерге бай екеын керсе- 
тедi (3, 4 кесте).
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3-кесте -  Аморф ты  кремнеземнщ элементтiк курамы (600°С)

Yлгi
Дайын 
ен1м шыгы- 
мы, %

К фамы, %
SiO2 Na2O Al2O3 SO3 Cl K2O F®2O3 ZnO

<
 + 11,5 95,87 3,578 0,032 0,018 0,279 0,021 0,014 0,006

4-сурет -  ЭртYрлi эдiстермен КК-ы 
жэне АККК алынган кремнеземнщ 

проценттiк шыгымдары

120

щ
5-сурет -  АККК мен КК-нан (HCl 

енделген) алынган кремнеземнщ про
центик шыгымдары

Кесте 4 -  Аморф ты  кремнеземнщ элементтiк курамы (600°С)
Элементтер Yлгi

КК (енделмеген) % АККК+HCl % АККК %
Na2O 0,365 3,578 0,079
MgO 0,311 n/d 0,03
AI2O3 0,23 0,032 0,134
SiO2 90,194 95,871 99,506
SO3 2,021 0,018 0,021
Cl 0,278 0,279 0,041
K2O 2,949 0,021 0,074
CaO 2,618 n/d 0,036
MnO 0,138 n/d n/d
F e A , 0,570 0,014 0,071
CuO 0,071 n/d n/d
ZnO 0,037 0,006 0,007
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Tm2O3 0,172 n/d n/d
"О 1 1 О 0,047 n/d n/d

P,O^ n/d n/d n/d
NiO n/d n/d n/d
n/d -  табылмады

Рентгенк,¥рамды жэне TG анализг Кремний диоксидi Yлriлерiнiн 
рентгендiк дифракциясы зандылыктары сканерлеу жылдамдыгы 0,02- 
20/мин болатын Rigaku ¥нтакты дифрактометрмен, 10-дан 90-га дей- 
iHri 2-тета б¥рыштардагы никель-сYзгiден еткен Cu-Ka с8улеленуiн 
колдана отырып жасалды.

Алынган кремний ¥нтагы рентrендiк аморфты куйде болады, 
жэне оны рентгендк фаза талдауы растайды. Рентrендiк дифракци- 
ялык Yлriлерде б1р диффузиялык шын 20 = 24° аймакта байкалады, 
б¥л кремний диоксидi КК, аморфты к¥рылымына тэн, ал аморфты 
кремний диоксидi Yшiн диффузиялык шьщнын максималды мэнi 20 
= 30° болды.

6-сурет -  КК,-нан алынган SiO2 рентгенограммасы

Максималды каркындылыгы 24,0 20/° кезЫде байкалатын кен 
ореол (Сурет 6) 0,36 нм d-кашыктыкка сэйкес к е г^  жэне алынган 
кремнийдщ аморфты к¥рылымын растайды.
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Аморфты курылымы ете KeyeKTi жэне бетнщ Yлкен аумагына 
ие, сондыктан да химиялык ецдеу мен сНру Yшiн жогары белсендiлiк 
бередi. Жалпы алганда, кремнийдщ мундай жагдайларда 
коммерциялык максатта пайдаланылуы Yшiн температурасы 
жогарырак кристалды формалармен сипатталатын кремнийдщ

KKj-ныц курамында органикалык компоненттердщ бар- 
жоктыгын аныктау Yшiн TG жэне DTG талдаулары колданылды (Су- 
рет 7). Сонымен катар, TGA-DTG кисыктары ^ рш  кауызыныц тер- 
миялык ыдырауынын Yш фазасына былайша белiндi; I кезецде жецт 
компоненттердi кептiру жэне буландыру кезец (50-250°C), II фазада 
гемицеллюлоза мен целлюлозаныц ушпа компоненттерiн жою (250- 
400°C) жэне лигниндi ыдыратуга арналган III фаза (400-900°C). Бул 
кезде 700°С-тан кей1нг1 калдык катты калдык ретiнде белгiлендi. 
Бастапкы салмак жогалтудыц 50-250°C температура аралыгында бо- 
латындыгын керуге болады, екiншi кезец 300-400°C температурада 
тез жэне Yлкен салмак жогалтуды керсетедi. Бул непзп органикалык 
компонент гемицеллюлоза мен целлюлозаныц термиялык ыдырауы- 
на байланысты.

Yшiншi кезецде салмак жогалуы шамамен 25-30% курайды, бул 
термиялык орныкты хош иiстi полимер лигниннщ 300-ден 600°С-ка 
дейiнгi температурада бiртiндеп ыдырауга ушырайтына байланы
сты. Ал ^лдщ калган белт негiзiнен жанбайтын кремнийден турады 
(~ 15%, > 600°C).
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8-сурет -  SiO2 (а) жэне КК,-ныи (б) ИК-Фурье спектр|

КК|-да жэне ЗЮ 2-де болатын функционалды топтар FTIR-ATR 
спектрлер1мен аныкталды (8-сурет).

8-суреттеп кеи шыи шамамен 3500 см-1 -О-Н-валентт1 су моле- 
кулаларыныи тербел1стер1не сэйкес келед1. Жутылу шьщы 2926 см - 
1 деигешне целлюлоза, гемицеллюлоза жэне лигнин курылымда- 
рындагы - CH3 жэне CH2 топтарындагы C-H алифатикалык байланы- 
старыныи симметриялы жэне асимметриялык тербел1стер1не жэне 
сэйкес1нше 2114, 1423 жэне 1383 см-1 сэйкес келу1 мYмкiн метилен 
тобыныи -C-H валентт1 тербел1стер1мен байланысты. 1632 см-1 кез1н- 
дег1 шыиды альдегидтер мен кетондардыи -C=O карбонильд1 топта- 
рындагы валентт1 тербел1стерге сэйкестенд1руге болады. 1515 см-1 
кез1ндег1 шыиды -C -O  карбоксилат топтардагы созылуларга сэйкес 
келедк 1095, 898, 796, 662 жэне 471 см-1 кезЫдеп кеи шыидар силок- 
сан топтарыныи валентт1 тербел1стер1не сэйкес. 1055 см-1 кез1нде- 
г1 жутылу шыиы 8-сурет (кек) (SI-O-SI) силоксан байланыстарыныи 
тербел1стер1не сай келед1 жэне бул кремнезем торы [22] мен [23] мака- 
ладагы кремнеземн1и жогарыконденсирленген торына сай келгеын 
коруге болады. Алынган SIO2 спектрлер1 органикалык немесе бейор- 
ганикалык коспалармен байланысты баска жолактарды керсетпейд1.

Т1келей жанудыи бастапкы жэне кей1нг1 кезЫдеги салыстырма- 
лы ылгалдылыктыи морфологиясы (сканерлеуш1 электронды микро
скопия).

SEM Quanta 3D (FEI, А^Ш) усынган К^-нан алынган кремний 
оксид1н1и конструкцияларын салыстыру.

9 суретте т1келей жанудыи алдындагы бастапкы салыстырма- 
лы ылгалдылыктыи SEM суреттер1 керсет1лген. Суреттерден кер1н1п 
тургандай, Yлгiлер ете тыгыз беттер екен1н кере аламыз.
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9 (а) сурет -  КК-ныц сырткы беттерЫщ морфологиясын сурет- 
тейд^ КК-ныц сырткы бетi тегiс емес жэне ете бYДiрлi. 9 (б) сурет 
-  кремнезем Yлгiсiнщ аздап Yлкейтiлген SEM бейнесi. Наномелшер- 
лердщ кедiр-бvдырлыFы келемде таралган кремнезем нанобелшек- 
тердщ морфологиясына байланысты.

а) б)
9-сурет -  КК-ныц термиялык ецдеу алдындагы СЭМ-суреттер1 (а) жэне SiO2- 

нщ СЭМ-микрофотографиясы

Туз кышкылымен алдын-ала ецдеуден кейiн кремнийдщ (ска- 
нерлеушi электронды микроскопия)

Алынган кремний унтагыныц белшек морфологиясы Quanta 
200i 3D сканерлеушi электронды микроскоптыц кемегiмен зерттелдi 
(FEI компаниясы, АКШ) (¥лттык нанотехнология зертханасы, эл-Фа- 
раби атындагы Казак улттык университетi, Алматы, Казакстан) 
(9-сурет).

10-сурет -  КК-нан алынган SiO2-MiK SEM-микрофотографиясы
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Кремний диоксидЫщ Yлкейтiлген SEM кесюы (10-сурет) кер- 
сеткендей, наноелшемдi кедiр-будырлылыFы келем бойына таралган 
кремний диоксиФ нанобелшектерЫщ морфологиясына байланысты 
екенш керуге болады.

Корытынды. Тазалыгы жогары кремнезем КК-нан карапайым 
тундыру 8дidмен синтезделедi. 2M HCl ерiтiндiсiмен КК,-ы алдын-ала 
енделд^ кейiн 90°С температурада 2 сагат бойы кыздырылды, со
дан кейiн АККК-i 100 мл 2М NaOH ерiтiндiсiмен 90°C температурада 
араластырылды, бул кремний диоксидЫщ тазалыгы жогары курамын 
алуга 8келдi. Алынган кремнийдщ тазалыгы шамамен 90% (мас.%) 
жэне 99,5% (мас.%) курады. Осы жумыста сипатталган эдiстi колдану 
аркылы жогары тазалыктагы наносиликат унтагын сэтт синтездеуге 
болады. Алынган кремний оксидi ете аморфты. Рентгенограмма Yлгiсi 
кварцтын iздерiн гана керсетедi (кремнийдщ кристалды формасы).

Кремний диоксидi белшектердщ кшентай мелшерге ие, бул 
оный резенке жэне сия ендiрiстерiне колдануга жарамды етедi. Крем
нийдщ мезопорлы курылымы оны потенциалды каталитикалык (не- 
месе катализатор тасымалдаушы) материал етедi.
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