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СИНТЕЗ ТА ДОСЛІДЖЕННЯ ОДНОРІДНОМЕЗОПОРИСТИХ 
КРЕМНЕЗЕМНИХ МАТРИЦЬ ІЗ СФЕРИЧНОЮ МОРФОЛОГІЄЮ 

ЧАСТИНОК 

Досліджено особливості синтезу впорядкованих мезопористих кремнеземів із сферичною 
морфологією частинок у кислому і основному середовищах. Особливості структури і питому 
поверхню синтезованих матриць було визначено методами рентгеноструктурного аналізу 
і низькотемпературної адсорбції-десорбції азоту. Форму і розмір частинок кремнеземів дослід­
жували методами скануючої і трансмісійної електронної мікроскопії. 

Вступ 
Упорядковані мезопористі кремнеземи типу 

МСМ-41 із гексагональною структурою пор і ви­
сокими значеннями питомої поверхні (понад 
1200 м2/г) є перспективними матеріалами для ви­
користання в хроматографічних методах розді­
лення, каталізі, для створення нанореакторів із 
біологічно активними речовинами і лікарськими 
препаратами. При цьому важливим при синтезі 
таких матриць є не лише регулювання пористої 
структури, а й контроль за морфологією на мак­
роскопічному рівні [1-5]. 

У роботах [6-8] було зроблено перші спроби 
синтезу впорядкованих мезопористих кремне­
земів зі сферичною морфологією частинок. У цій 
роботі досліджено умови синтезу мезопористих 
кремнеземів із сферичною морфологією части­
нок у кислому і основному середовищах. 

1. Експериментальна частина 

В основних умовах синтез МСМ-41 проводи­
ли з використанням тетраетоксисилану (ТЕОС) 
і цетилтриметиламмоній броміду (СТАВ) при 
різних мольних співвідношеннях СТАВ/ТЕОС 
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а) б) 

Рис. 3. Дифрактограми кремнеземів, синтезованих в етанолі (а) та ізопропанолі (б) з різним мольним співвідношенням 
CTAB/TEOC: 0,1 (1, 4), 0,2 (2, 5) та 0,3 {3, 6) 

Таблиця 1. Структурно-адсорбційні характеристики кремнеземів, синтезованих в основному середовищі 

Рис. 4. ТЕМ-фотографія МСМ-41, синтезованого в основному середовищі з використанням етанолу 
при мольному співвідношенні CTAB/TEOC = 0,3 

морфологія непористих кремнеземів, синтезова- може змінюватись у межах від 0,5 до 2 мкм і за-
них у системі з ТЕОС, спирту, аміаку і води, лежить від вмісту води і типу спирту, 
визначається концентрацією аміаку. Розмір час- Результати скануючої електронної мікроскопії 
тинок синтезованого кремнезему при цьому чітко показують, що кремнезем, синтезований 
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б) 

Рис. 5. СЕМ-фотографії кремнеземів, синтезованих в основному середовищі з використанням етанолу при мольному 
співвідношенні СТАВ/ТЕОС=0,3 (a) and 0,2 (б) -. ν , 

а) б) 

Рис. б. СЕМ-фотографії кремнеземів, синтезованих в основному середовищі з використанням ізопропанолу 
при мольному співвідношенні СТАВ/ТЕОС = 0,3 (a) and 0,2 (б) 

при мольному співвідношенні СТАВ/ТЕОС = 0,3, 
складається з однорідних сферичних частинок 
діаметром 0,5 мкм. Частинки МСМ-41, синтезо­
вані при СТАВ/ТЕОС = 0,2, мають менш вира­
жену сферичну грануляцію. Використання ізо­
пропанолу при мольному співвідношенні СТАВ/ 
ТЕОС, що дорівнює 0,3 та 0,2, сприяє утворенню 
мезопористих кремнеземних матриць, що скла­
даються із частинок неправильної форми. 

2.1 Синтез в кислому середовищі 
Ізотерма адсорбції-десорбції азоту кремнезе­

мом, синтезованим у кислому середовищі, на­
лежить до ізотерми І типу за класифікацією 
ШРАС. Така ізотерма характерна для переважно 
мікропористих зразків. Питома поверхня синте­

зованого кремнезему, розрахована за рівнянням 
БЕТ, становила 600 м2/г. Результати рентгено-
структурного аналізу демонструють наявність на 
дифрактограмі лише одного піку при значенні 
2Θ = 3°, що характеризує слабко впорядковану 
пористу структуру. 

На відміну від синтезу в основних умовах, 
у кислому середовищі вдається отримати час­
тинки кремнезему, що мають більші розміри. 
На СЕМ-фотографіях можна побачити сферичні 
частинки із середнім діаметром біля 10 мкм. 

Формування мезофази кремнеземів, синтезо­
ваних у кислих умовах, відбувається за рахунок 
впливу галоген-аніонів, що оточують позитивно 
заряджені міцелярні агрегати і сприяють елект-
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Рис. 8. СЕМ-фотографії кремнезему, синтезованого в кислому середовищі 

ростатичнш координації позитивно заряджених 
кремнеземних олігомерів. Можна припустити, що 
така слабка взаємодія забезпечує утворення менш 
упорядкованої пористої структури. В основному 
середовищі формування пористої структури здій­
снюється за рахунок безпосередньої взаємодії між 
негативно зарядженими кремнеземними макроан-
іонами і позитивно зарядженими головними гру­
пами СТАВ. Кінцевий розмір частинок кремне­
земів, синтезованих у кислих і основних середо­
вищах, визначається швидкостями процесу гідро­
лізу і конденсації силікатних макроаніонів. В ос­
новному середовищі швидкості гідролізу і конден­
сації досить високі, що і забезпечує утворення 
однорідних сферичних частинок вже після двох 
годин перемішування. Швидкість конденсації 
кремнеземних макроаніонів у кислому середовищі 
повільніша, тому після росту впродовж 10 днів у 
спокійних умовах (без перемішування) формуються 

частинки кремнезему значно більшого розміру. 

Висновки 

У спиртово-аміачному середовищі було син­
тезовано мезопористі кремнеземи з діаметром 
пор 25-35 Â і питомою поверхнею 450-1200 м2/г. 
У роботі встановлено, що при використанні ета­
нолу при мольному співвідношенні СТАВ/ТЕОС= 
= 0,2 та 0,3 можна синтезувати кремнеземи з мо-, 
нодисперсною сферичною грануляцією час­
тинок. В ізопропанолі було синтезовано мезопо­
ристі кремнеземи з менш упорядкованою порис­
тою структурою і слабко вираженою сферичною 
морфологією частинок. У кислому середовищі 
було синтезовано однорідні сферичні кремнеземи, 
розміром приблизно 10 мкм, але такі кремне­
земні матриці характеризуються меншим значен­
ням питомої поверхні і слабко впорядкованою 
пористою структурою. 
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I. Berezovska, V. Yanishpolskii, V. Tertykh 

SYNTHESIS AND INVESTIGATION OF ORDERED MESOPOROUS SILICA 
MATRICES WITH SPHERICAL MORPHOLOGY OF PARTICLES 

Peculiarities of syntheses of ordered mesoporous silicas with spherical morphology of particles in 

acidic and basic media were investigated. Structure and specific surface area of synthesized matrices 

were determined by X-Ray diffraction analysis and method of adsorption-desorption of nitrogen. 

Morphology and particle sizes were analyzed by scanning and transmission electronic microscopies. 


