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Wprowadzenie

Wspotczesnie nieustannie poszukiwane sa materiaty, ktére mogg usprawni¢ istotne
procesy technologiczne. Olbrzymi potencjat wykazuja aerozele, ktore pierwszy raz
uzyskano w trzeciej dekadzie XX wieku i od tego czasu udoskonalano metody ich
wytwarzania. Charakteryzuja si¢ m. in. duzg porowatoscig I powierzchnig wlasciwag
oraz bardzo matg przewodnoscig cieplng, zatem moga by¢ wykorzystane jako nosniki
katalizatorow, adsorbenty, a takze jako izolatory termiczne.

Cel i zakres pracy

Celem pracy jest zbadanie wpltywu zawartosci roztworéow wodnych katalizatoréw na
przebieg reakcji kondensacji podczas dwuetapowej, kwasowo-zasadowej syntezy
aerozeli krzemionkowych typu zol-zel. Zakres pracy obejmuje:

- Przeglad literatury dotyczacej rodzajow, wihasciwosci oraz metod wytwarzania
aerozeli.

- Pomiary czasu zelowania (dla ro6znych temperatur) dla probek zawierajacych rozne
objetosci katalizatorow kwasowego i zasadowego.

- Wyznaczenie statych w réwnaniu Arrheniusa na podstawie zmierzonych czasow
zelowania.

- Wyznaczanie kinetyki kondensacji w oparciu o pomiary zmian absorbancji w czasie
zelowania (przyjmujac zatozenie, ze absorbancja jest proporcjonalna do masy
kondensujacego zelu).

- Obserwacje otrzymanych struktur pod mikroskopem elektronowym.

- Analize¢ otrzymanych wynikow.

Czes¢ teoretyczna

Omowiono budowe, wlasciwosci oraz wszystkie etapy syntezy aerozeli (od doboru
prekursora, przez reakcje hydrolizy oraz kondensacji az do proceséw Starzenia oraz
suszenia), a takze wplyw roéznych parametréw (temperatura, pH, katalizatory) oraz
stosowanych technik doswiadczalnych na strukture otrzymywanego produktu.
Najwiecej uwagi poswigcono mechanizmom i zjawiskom zachodzacym podczas
kondensacji (zelowanie i jego Kinetyka).
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Metodyka i Wyniki

Przygotowano probki dla statego stosunku objetosciowego rozpuszczalnika (metanol)
oraz prekursora (metylotrimetoksysilan), oraz roznych zawartosci katalizatorow (kwas
szczawiowy i amoniak). Czg¢$¢ jednego z roztworow wykorzystywano do pomiaru
zmian absorbancji w czasie za pomoca spektrometrii UV-Vis (do otrzymanych
wynikow dopasowywano funkcje logistyczng), natomiast pozostale umieszczano w

termostacie i mierzono czas potrzebny do uzyskania struktury zachowujacej si¢ jak
ciato state. Otrzymane wyniki powigzano ze stalg szybkosci reakcji i wykorzystano do
wyznaczenia energii aktywacji oraz czynnika przedwyktadniczego W roéwnaniu
Arrheniusa. Na koniec probki poddano obserwacjom pod mikroskopem elektronowym
w celu zbadania wptywu uzytych proporcji na struktur¢ wewnetrzng aerozeli.
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Rys.1. Zaleznosci czasu zelowania od temperatury dla podanych proporcji (MTMS-
metanol-kwas szczawiowy-amoniak, wykres po lewej), zalezno$¢ energii aktywacji od
stosunku 1losci moli wody do ilosci moli MTMS (wykres srodkowy) oraz otrzymane
krzywe kinetyki zelowania (wykres po prawej)

Zaobserwowano, ze zaleznos$¢ czasu zelowania od temperatury mozna przyblizy¢ za
pomoca funkcji wyktadniczej, a warto$¢ energii aktywacji zmniejsza si¢ wraz ze
zwigkszeniem  objetoSci  uzytych  katalizatorow. W  przypadku czynnika
przedwyktadniczego zauwazono znacznie wigkszy rozrzut wartosci niz dla energii
aktywacji. W przypadku pomiaréw absorbancji zaobserwowano, ze krzywa absorbancji
ma ksztatt sigmoidalny i zwigksza swoje nachylenie wraz ze zwigkszeniem objetosci
katalizatorow. Analiza SEM wykazata, ze wraz ze zwigkszeniem ilo$ci katalizatorow do
pewnego momentu zwigkszajg si¢ rozmiary poréw W aerozelu.

Whnioski

W ramach niniejszej pracy wyznaczono energi¢ aktywacji dla analizowanych probek,
0szacowano wartosci czynnika przedwyktadniczego w rownaniu Arrheniusa, a takze
zaobserwowano wplyw katalizator6w na czas zelowania, kinetyke oraz strukture
acrozeli. Badania przystuza si¢ lepszemu zrozumieniu procesu kondensacji aerozeli
oraz doktadniejszemu planowaniu syntez produktu o pozadanych wtasciwosciach.
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