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Аннотация: одним из наиболее распространенных методов изучения, а также контроля окру-

жающей среды и продуктов производства является метод хроматографии. Основным рабочим 

элементом, разделяющий компоненты на составляющие, в частности, является порошок диок-

сида кремния нано и микроразмеров. В то же время порошковые материалы широко применя-

ются и актуальны для порошковых технологий аддитивного построения. Целью работы являет-

ся изучение структуры и анализ полученных наночастиц аморфного диоксида кремния, удовле-

творяющего по своим характеристикам для использования в колонках высокоэффективной 

жидкостной хроматографии, а также в различных аддитивных технологиях. Проведенные ис-

следования показали, что метод ввода пара воды в плазмохимический реактор установки для 

получения аморфного диоксида кремния существенно влияет на наличии свободных гидрок-

сильных групп. В инфракрасном спектре продукта, который уловили на расстоянии 2 метра 

линия 3750 см
-1

 отсутствует. На расстоянии 1 метр интенсивность линии как эталон со 100% 

значением. При добавлении незначительного количества NaCl в брикет, используемого при 

распылении, интенсивность упала на 50%. При удалении на 1,5 метра интенсивность составля-

ет 75%. Из этого следует, что в более горячем газе при быстром охлаждении образуются боль-

ше гидроксильных групп ОН на поверхности агрегатов, при удалении от реактора т.е. охлажде-

ние выходящего газа ОН групп образуются меньше. 
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Abstract: one of the most common methods of studying as well as controlling the environment and 

production products is the method of chromatography. The main working element that separates com-

ponents into components, in particular, is silicon dioxide powder of nano and micro sizes. At the same 

time powder materials are widely used and relevant for powder technologies of additive construction. 

The aim of the work is to study the structure and analysis of obtained nanoparticles of amorphous sili-

con dioxide, satisfying the characteristics for use in high-performance liquid chromatography col-

umns, as well as in various additive technologies. Studies have shown that the method of introducing 

water vapor in the plasma chemical reactor of the installation for the production of amorphous silica 

significantly affects the presence of free hydroxyl groups. In the infrared spectrum of the product, 

which was caught at a distance of 2 meters the line 3750 cm
-1

 is absent. At a distance of 1 meter the 

intensity of the line as a reference with 100% value. When a small amount of NaCl was added to the 

briquette used in spraying, the intensity dropped by 50%. When removed 1.5 meters away, the intensi-

ty is 75%. It follows that in the hotter gas during rapid cooling more OH hydroxyl groups are formed 

on the surface of the aggregates, when moving away from the reactor i.e. cooling the outgoing gas OH 

groups are formed less. 

Keywords: liquid chromatography, additive technology, plasma chemical method, amorphous silicon 

dioxide, column, silica, briquette, reactor, nanoparticles, fixed phase carrier particles 
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ВВЕДЕНИЕ 

Одним из наиболее распространенных методов изучения, а также контроля окружающей 

среды и продуктов производства является метод хроматографии. Суть метода заключается в 

разделении во времени и определения веществ, растворенных в подвижной фазе, при прохож-

дении через неподвижную фазу. В методе высокоэффективной жидкостной хроматографии по-

движная фаза представляет собой жидкость, которая под большим давлением и за относитель-

но короткое время проходит через неподвижную фазу – сорбент. В качестве стационарной фа-

зы используют колонки или микрожидкостные чипы. [1, 2]. На практике наибольшее распро-

странение имеют колонки, представляющие трубку нержавеющей стали, заполненную непо-

движной фазой. Неподвижная фаза имеет два вида исполнения: частицы порошка или цельная 

пористая структура. Одно из основных требований к частицам – это наличие пористой струк-

туры, поверхность которой имеет химически связанную или физически покрытую активную 

фазу, используемую для разделения. Обычно оцениваются при сравнении два параметра непо-

движной фазы: – химический состав носителя и – химические функциональные возможности, 

http://orcid.org/0000-0002-1185-4605
http://orcid.org/0000-0002-3751-9573
http://orcid.org/0000-0002-8298-3906
http://orcid.org/0000-0002-2091-5342
http://orcid.org/0000-0002-9983-7227
http://orcid.org/0000-0003-2174-4394
http://orcid.org/0000-0001-7893-440X


Строительные материалы и изделия/Construction Materials and Products. 2022. 5 (6) 

  
 

 87 

позволяющие закреплять активную фазу для разделения подвижной фазы. Установлено, что в 

качестве неподвижной фазы используется диоксид кремния, диоксид кремния с этиленовым 

или пропиленовым мостиком, гидратированный оксид циркония, гидратированный оксид алю-

миния, алюмосиликат, пористый графитовый углерод, цеолиты или различные органических 

полимеры (полистирол сшитый дивинилбензолом, метакрилаты) [3]. Наибольшее распростра-

нение получил диоксид кремния. Частицы диоксида кремния представляют пористые сферы 

размером от 1 до 10 мкм, с пористой структурой от 2 до 50 нм, при этом дополнительно имеет-

ся поры размером от 60 до 300 А. 

Также одной из актуальных задач промышленности является получение порошков для адди-

тивных технологий производства [4-6]. Например, построение микро- и нано изделий путем 

трехмерной порошковой печати одно из перспективных направлений в области микроэлектро-

ники. 

МЕТОДЫ И МАТЕРИАЛЫ 

Для проведения исследований были использованы следующие типы порошков аморфного 

диоксида кремния, представленные в табл. 2 работы [7]. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ 

Согласно работе Чукина Д.Г. [9] нанодисперсные порошки диоксида кремния представляют 

собой очень мелкие кристаллики (кристаллиты) с прикрепленными к поверхности кристалли-

тов групп ионов ОН – к Si как показано на рис. 1, поэтому особое значение приобретает по-

верхность кристаллитов, отвечающая за образование агломератов из кристаллитов SiO2 как по-

казано на рисунке 6, которая в свою очередь отвечает за удельную поверхность и реологиче-

ские свойства нанопорошка диоксида кремния [8, 12, 14, 15]. Известен аэросил 200 производ-

ства Orisil с удельной площадью поверхности 200 м
2
/гр. Вязкость одно из основных свойств 

аморфного пирогенного кремнезёма, это свойство материала поглощать посредством тангенци-

альной деформации касательное напряжение, зависящие от градиента скорости [8]. Большая 

вязкость для пирогенного кремнезема нужна как для загустителя при добавлении в жидкость. 

При этом агрегаты (микрочастицы) кремнезема связываться вместе в цепи посредством водо-

родных связей. Для образования этих связей кислород из гидроксильных групп не должен 

участвовать в другой водородной связи [8]. ОН группы прикреплены к наружной части шаро-

образных структур (рыхлых кубиков) неорганических полимерных цепей молекул SiO2. 

 

Рис. 1. Нанодисперсные порошки диоксида кремния 

Fig. 1. Nanodispersed silicon dioxide powders 
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Рис. 2. Схема образования конечных частиц. Первичные частицы 5 – 80 нм  

объединяются в рыхлые пористые конечные частицы агломераты размером  

5 – 140 мкм, с очень большой совокупной удельной поверхностью 

Fig. 2. Scheme of formation of final particles. Primary particles of 5 – 80 nm are combined into loose 

porous final particles agglomerates of 5 – 140 μm, with a very large aggregate specific surface area 

 

Присутствие в ИК спектре линии 3750 см
-1

 говорит о наличии свободных гидроксильных 

групп [9]. Задача увеличении вязкости аморфного кремнезема, получаемого плазмохимическим 

методом, сводиться к увеличению свободных гидроксильных групп на поверхности агрегатов. 

На увеличение количества свободных ОН групп влияет условие охлаждения выходящего рас-

каленного газа SiO, возможно ионов Si
+ 

и О
+
 [10, 11, 13, 14, 15]. Для быстрого охлаждения вы-

ходящего газа в трубу выходящую из реактора через одну форсункe на расстоянии 150 мм от 

реактора вдувался водяной пар с воздухом. ИК-спектроскопия показала, что интенсивность 

3750 см
-1 

линии менялась в зависимости от расстояния выхода из реактора газа SiO2. На осно-

вании немногочисленных данных просматривается закономерность чем больше расстояние вы-

хода раскаленного газа из реактора, тем меньше свободных гидроксильных групп ОН. В ИК 

спектре продукта, который уловили на расстоянии 2 метра линия 3750 см
-1

 отсутствует. На рас-

стоянии 1 метр интенсивность линии как эталон со 100% значением. При добавлении незначи-

тельного количества NaCl в брикет, интенсивность упала на 50%. При удалении на 1,5 метра 

интенсивность составляет 75%. 

По этим наблюдениям можно заключить следующее: в более горячем газе при быстром 

охлаждении образуются больше гидроксильных групп ОН на поверхности агрегатов, при уда-

лении от реактора т.е. охлаждение выходящего газа ОН групп образуются меньше. Интенсив-

ность линии 3750 см
-1

, также отображает удельную поверхность, чем интенсивнее линии, тем 

она больше. 

Величина удельной поверхности (по сути размер первичных частиц) определяется на стадии 

конденсации монооксида кремния из газовой фазы. Дальнейшее его окисление мало влияет на 

рост частиц. Минимальный размер первичных частиц, который удалось получить в ходе экспе-

риментов 30-40 нм, что соответствует удельной поверхности 50-80 м
2
/г. Для достижения 

удельной поверхности 200 м
2
/г необходимо добиться размера первичных частиц 12 нм. На ри-

сунке 7 представлены СЭМ-изображения полученного порошка (рис. 3а) и аэросила 200, про-

изводства Orisil (рис. 3б). На основе данных изображений установлено, что аэросил 200 имеет 

более мелкий размер частиц. 
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3а 

 

3б 

Рис. 3. а – полученный аморфный диоксид кремния, б – аэросил производство Orisil 

Fig. 3. a – obtained amorphous silicon dioxide, b – aerosil produced by Orisil 

 

Вязкость, как важная характеристика коммерческого продукта (тиксотропность и псевдо-

пластичность) [8, 12]. Эти свойства мало зависят от удельной поверхности и в основном опре-

деляются химией поверхности частиц – концентрацией и типом OH групп прикрепленных к 

поверхности частиц диоксида кремния. При классическом способе производства диоксида 

кремния эти группы образуются в большом количестве, вследствие природы самого процесса. 

При плазмохимическом способе производства OH группы образуются в минимальном количе-

стве и необходимо разработать и исследовать приемы химической модификации поверхности 

частиц. Это и будет дальнейшим этапом исследований после достижения заданной величины 

удельной поверхности. 
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Различные спектральные характеристики хорошо видны при сравнении ИК спектров аэро-

сила 200 производства Orisil (рис. 4) и нескольких экспериментальных продуктов (рис.5), полу-

ченных в работе [7]. Вязкость обусловлена наличием ОН групп где ОН деформационные коле-

бания на длине волны 3747 см
-
¹. 

 

Рис. 4. Аэросил производства Orisil. Удельная поверхность 180 м
2
/гр 

Fig. 4. Aerosil manufactured by Orisil. Specific surface area 180 m
2
/g 

 
Рис. 5а. Соответствует аморфному кремнезему, имеющему удельную площадь  

поверхности 85,3 м
2
/гр [7]. Конденсировали на расстоянии 1 метр 

Fig. 5a. Corresponds to amorphous silica, which has a specific surface area of 85.3 m
2/

g [7].  

Condensed at a distance of 1 meter 

 
Рис. 5б. Соответствует аморфному кремнезему, имеющему удельную  

площадь поверхности 64,4 м
2
/гр [7]. Конденсировали на расстоянии 1 метр 

Fig. 5b. Corresponds to amorphous silica, which has a specific surface area of 64.4 m
2
/g [7].  

Condensed at a distance of 1 meter 
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Рис. 5в. Соответствует аморфному кремнезему, имеющему удельную  

площадь поверхности 27,5 м
2
/гр [7]. Конденсировали на расстоянии 1 метр 

Fig. 5c. Corresponds to amorphous silica, which has a specific surface area of 27.5 m
2
/g [7].  

Condensed at a distance of 1 meter 

 
Рис. 5г. Соответствует аморфному кремнезему, имеющему удельную 

площадь поверхности 36,1 м
2
/гр [7]. Конденсировали на расстоянии 2 метра 

Fig. 5d. Corresponds to amorphous silica, which has a specific surface area of 36.1 m
2
/g [7].  

Condensed at a distance of 2 meters 

 
Рис. 6. Гранулометрический анализ для порошка, полученного при режиме соответствующему 

аморфному кремнезему, имеющему удельную площадь поверхности 85,3 м
2
/гр [7] 

Fig. 6. Granulometric analysis for the powder obtained under the regime corresponding  

to amorphous silica having a specific surface area of 85.3 m
2
/g [7] 
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ВЫВОДЫ 

Установлено, что метод ввода пара воды в плазмохимический реактор существенно влияет 

на наличии свободных гидроксильных групп. В ИК спектре продукта, который уловили на рас-

стоянии 2 метра линия 3750 см
-1

 отсутствует. На расстоянии 1 метр интенсивность линии как 

эталон со 100% значением. При добавлении незначительного количества NaCl в брикет, интен-

сивность упала на 50%. При удалении на 1,5 метра интенсивность составляет 75%.  

По этим наблюдениям можно заключить следующее: в более горячем газе при быстром 

охлаждении образуются больше гидроксильных групп ОН на поверхности агрегатов, при уда-

лении от реактора т.е. охлаждение выходящего газа ОН групп образуются меньше. 
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