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(54) METHOD OF OBTAINING SILICON DIOXIDE, AND INDICATOR TUBE

(57) Abstract: 
FIELD: chemistry.
SUBSTANCE: method of silicon dioxide obtaining

involves tetraethoxysilane hydrolysis in ethanol
medium in the presence of 0.01-0.1 mol of
hexafluorsilicate water solution and 1-5 volume %
of polyethylene glycol with molecular mass 400,
followed by drying of the matured gel by

microwave radiation of 300-1000 W power. To
manufacture an indicator tube a transparent glass
or polymer tube is filled with the obtained powder.

EFFECT: obtaining of silicon dioxide powder of
high porosity and manufacturing of indicator tube
for express analysis.
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Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê îáëàñòè õèìèè, ïèùåâîé ïðîìûøëåííîñòè è äðóãèì îòðàñë ì,
ãäå íåîáõîäèìî ýêñïðåññíîå îïðåäåëåíèå èîíîâ ìåòàëëîâ, àíèîíîâ è îðãàíè÷åñêèõ
ñîåäèíåíèé, à êîíêðåòíî ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  äèîêñèäà êðåìíè  è ê èíäèêàòîðíîé òðóáêå.

Èçâåñòåí ñïîñîá ïîëó÷åíè  äèîêñèäà êðåìíè , çàêëþ÷àþùèéñ  â ãèäðîëèçå
òåòðàýòîêñèñèëàíà â ñðåäå ýòàíîëà â ïðèñóòñòâèè 0,01-0,1 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà
ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè  ñ ïîñëåäóþùåé ñóøêîé ìèêðîâîëíîâûì èçëó÷åíèåì
ìîùíîñòüþ 300-1000 Âò (RU C1 ¹2139244, ÌÏÊ 6 Ñ01Â 33/12, G01N 31/00, 1999).

Èçâåñòíûé ñïîñîá ïîçâîë åò ïîëó÷àòü îáðàçöû ïîðèñòîãî äèîêñèäà êðåìíè  çà 15-60
ìèí. Óäåëüíà  ïîâåðõíîñòü îáðàçöîâ ñîñòàâë åò 400-1000 ì2/ã. Ïîðèñòîñòü îáðàçöîâ
çàâèñèò îò êîíöåíòðàöèè ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè , èçìåí   êîòîðóþ ìîæíî ïîëó÷àòü
îáðàçöû ñî ñðåäíèì äèàìåòðîì ïîð 10-70 Å. Òàê, äë  îáðàçöîâ äèîêñèäà êðåìíè ,
ïîëó÷åííûõ â ïðèñóòñòâèè 0,02 Ì ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè  è âûñóøåííûõ
ìèêðîâîëíîâûì èçëó÷åíèåì ìîùíîñòüþ 600 Âò, óäåëüíà  ïîâåðõíîñòü ñîñòàâë åò
443 ì2/ã, ñðåäíèé äèàìåòð ïîð 70 Å. Äë  ïðèãîòîâëåíè  îáðàçöîâ òðåáóåòñ  46 ìèí.

Ïîðèñòîñòü ìàòåðèàëà, õàðàêòåðèçóåìà  ñðåäíèì äèàìåòðîì ïîð, îïðåäåë åò êàê
ýôôåêòèâíîñòü è ñåëåêòèâíîñòü ðàçäåëåíè , òàê è âðåì , íåîáõîäèìîå äë  óñòàíîâëåíè 
ñîðáöèîííîãî ðàâíîâåñè  è, ñëåäîâàòåëüíî, ýêñïðåññíîñòü àíàëèçà.

Ïîëó÷åííûé èçâåñòíûì ñïîñîáîì äèîêñèä êðåìíè  íå îáåñïå÷èâàåò äîñòàòî÷íóþ
ýôôåêòèâíîñòü è ýêñïðåññíîñòü ðàçäåëåíè , ÷òî îáóñëîâëåíî åãî íåäîñòàòî÷íîé
ïîðèñòîñòüþ.

Ïîðîøêè äèîêñèäà êðåìíè  èñïîëüçóþòñ  äë  îïðåäåëåíè  ðàçëè÷íûõ íåîðãàíè÷åñêèõ è
îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ. Îïðåäåëåíèå ìîæåò ïðîèçâîäèòüñ  êàê ñ ïîìîùüþ àíàëèòè÷åñêèõ
ïðèáîðîâ (ñïåêòðîôîòîìåòðîâ, ðåôëåêòîìåòðîâ), òàê è ñ èñïîëüçîâàíèåì èíäèêàòîðíûõ
òðóáîê (Çîëîòåâ Þ.À., Öèçèí Ã.È., Ìîðîñàíîâà Å.È., Äìèòðèåíêî Ñ.Ã. Óñïåõè õèìèè.
2005. Ò.74, ¹1, Ñ.41-66).

Òåõíè÷åñêèé ðåçóëüòàò èçîáðåòåíè  çàêëþ÷àåòñ  â ïîëó÷åíèè äèîêñèäà êðåìíè  ñ
ïîðèñòîñòüþ, ëåæàùåé â äèàïàçîíå 130-825 Å. Êðîìå òîãî, èçîáðåòåíèå ðåøàåò çàäà÷ó
ñîçäàíè  ñðåäñòâà â âèäå èíäèêàòîðíîé òðóáêè, îáåñïå÷èâàþùåé âîçìîæíîñòü ïðîâåäåíè 
ýêñïðåññ àíàëèçà.

Òåõíè÷åñêèå ðåçóëüòàòû äîñòèãàþòñ  òåì, ÷òî ñïîñîá ïîëó÷åíè  äèîêñèäà êðåìíè 
âêëþ÷àåò ãèäðîëèç òåòðàýòîêñèñèëàíà â ñðåäå ýòàíîëà â ïðèñóòñòâèè 0,01-0,1 Ì âîäíîãî
ðàñòâîðà ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè  è 1-5 îá.% ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ ìîëåêóë ðíîé
ìàññîé 400, à òàêæå ïîñëåäóþùóþ ñóøêó ñîçðåâøåãî ãåë  ìèêðîâîëíîâûì èçëó÷åíèåì
ìîùíîñòüþ 300-1000 Âò.

Ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ èíäèêàòîðíà  òðóáêà âûïîëí åòñ  â âèäå ïðîçðà÷íîé òðóáêè èç
ñòåêëà èëè èç ïîëèìåðíîãî ìàòåðèàëà, êîòîðà  çàïîëí åòñ  äèîêñèäîì êðåìíè ,
ïîëó÷åííûì îïèñàííûì âûøå ñïîñîáîì.

Âíóòðåííèé äèàìåòð ïðîçðà÷íîé òðóáêè ëåæèò â äèàïàçîíå 0,5-3 ìì, à åå äëèíà - â
äèàïàçîíå 40-200 ìì. Äë  óïëîòíåíè  êîíöîâ òðóáêè èñïîëüçóåòñ  èíåðòíûé ïîðèñòûé
ìàòåðèàë, â êà÷åñòâå êîòîðîãî ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí öåëëþëîçíî-áóìàæíûé íåòêàíûé
ìàòåðèàë. Ïðè èñïîëüçîâàíèè òðóáêè èç ïîëèìåðíîãî ìàòåðèàëà èñïîëüçóåòñ  òðóáêà èç
ïîëèýòèëåíà èëè èç ïîëèàêðèëàìèäà.

Äîáàâêà âûñîêîìîëåêóë ðíîãî ñîåäèíåíè  - ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ ðàçëè÷íîé
ìîëåêóë ðíîé ìàññîé - ñóùåñòâåííî âëè åò íà ïðîöåññ ãåëåîáðàçîâàíè , êîòîðûé â
ñèñòåìå òåòðàýòîêñèñèëàíà - ýòàíîë-âîäà ïðîèñõîäèò â ðåçóëüòàòå ïðîòåêàíè  ðåàêöèé
êîíäåíñàöèè ïðîãèäðîëèçîâàâøèõñ  ìîëåêóë òåòðàýòîêñèñèëàíà. Óêðóïíåíèå ÷àñòèö çîë 
ïðîèñõîäèò â ðåçóëüòàòå èõ àãëîìåðàöèè. Êðóïíûå ìîëåêóëû äîáàâêè
âûñîêîìîëåêóë ðíîãî ñîåäèíåíè  àäñîðáèðóþñ  íà ïîâåðõíîñòè ðàñòóùèõ ÷àñòèö çîë ,
óìåíüøàþò ïðåï òñòâóþùèé èõ ñáëèæåíèþ çàð ä, ñïîñîáñòâó  óêðóïíåíèþ ÷àñòèö è
óñêîðåíèþ ãåëåîáðàçîâàíè . Ñêîðîñòü ïðîöåññà ãåëåîáðàçîâàíè  õàðàêòåðèçóþò âðåìåíåì
ïîëíîãî ñîçðåâàíè  ãåë , êîãäà îïòè÷åñêà  ïëîòíîñòü ðåàêöèîííîé ñìåñè ïåðåñòàåò
èçìåí òüñ . Â ðåçóëüòàòå ïðîâåäåííûõ ýêñïåðèìåíòîâ áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî óñêîðåíèå
ãåëåîáðàçîâàíè  ïðîèñõîäèò ïðè èñïîëüçîâàíèè 1-5 îá.% ïîëèýòèëåíãëèêîë .
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Âîçìîæíîñòü îñóùåñòâëåíè  èçîáðåòåíè  èëëþñòðèðóåòñ  ñëåäóþùèìè ïðèìåðàìè
ïîëó÷åíè  èíäèêàòîðíîãî ïîðîøêà äèîêñèäà êðåìíè .

Ïðèìåð 1.
Ê 2 ìë òåòðàýòîêñèñèëàíà ïðèáàâë þò 5 ìë ýòàíîëà, 2 ìë 0,100 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà

ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè , 0,09 ìë ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ ìîëåêóë ðíîé ìàññîé 400.
Ñìåñü ïåðåìåøèâàþò è îñòàâë þò ñòî òü ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå äî ïîëíîãî

ñîçðåâàíè  ãåë . Âðåì  ïîëíîãî ñîçðåâàíè  ãåë  ñîñòàâë åò 4 ìèí.
Ñîçðåâøèé ãåëü ïîìåùàþò â ìèêðîâîëíîâóþ ïå÷ü è ïîäâåðãàþò îáðàáîòêå

ìèêðîâîëíîâûì èçëó÷åíèåì ìîùíîñòüþ 600 Âò. Âûñóøèâàíèå ïðîâîä ò äî äîñòèæåíè 
ïîñòî ííîé ìàññû îáðàçöà. Âðåì  äîâåäåíè  ãåë  äî ïîñòî ííîé ìàññû ñîñòàâë åò 40
ìèí. Âûñóøåííûé ãåëü èçìåëü÷àþò è ðàññåèâàþò íà ôðàêöèè. Óäåëüíà  ïîâåðõíîñòü
ïîðîøêà äèîêñèäà êðåìíè  (äèàìåòð ÷àñòèö 250-500 ìêì) ñîñòàâèëà 270 ì2/ã, ñðåäíèé
äèàìåòð ïîð 130 Å.

Ïðèìåð 2.
Ê 2 ìë òåòðàýòîêñèñèëàíà ïðèáàâë þò 5 ìë ýòàíîëà, 2 ìë 0,100 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà

ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè , 0,45 ìë ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ ìîëåêóë ðíîé ìàññîé 400.
Âðåì  ïîëíîãî ñîçðåâàíè  ãåë  ñîñòàâë åò 2 ìèí. Âûñóøèâàíèå îáðàçöà ïðîâîä ò â
ñîîòâåòñòâèè ñ ïîð äêîì ïî ïðèìåðó 1.

Óäåëüíà  ïîâåðõíîñòü ïîðîøêà äèîêñèäà êðåìíè  (äèàìåòð ÷àñòèö 250-500 ìêì)
ñîñòàâèëà 33 ì2/ã, ñðåäíèé äèàìåòð ïîð 825 Å.

Èíäèêàòîðíà  òðóáêà èçãîòàâëèâàåòñ  ñëåäóþùèì îáðàçîì.
Áåðåòñ  ñòåêë ííà  ïðîçðà÷íà  òðóáêà ñ âíóòðåííèì äèàìåòðîì 1,5 ìì è äëèíîé 60 ìì.

Âíà÷àëå îäèí êîíåö òðóáêè óïëîòí åòñ  öåëëþëîçíî-áóìàæíûì íåòêàíûì ìàòåðèàëîì,
ïîòîì ñî ñòîðîíû âòîðîãî êîíöà â òðóáêó çàñûïàåòñ  èçìåëü÷åííûé ïîðîøîê äèîêñèäà
êðåìíè . Ïðè çàñûïêå ïîðîøêà îñóùåñòâë åòñ  åãî óïëîòíåíèå âñòð õèâàíèåì òðóáêè è
ïîñòóêèâàíèåì ïî íåé. Âòîðîé êîíåö òðóáêè òàêæå óïëîòí åòñ  öåëëþëîçíî-áóìàæíûì
íåòêàíûì ìàòåðèàëîì. Ïîñëå òîãî, êàê îáà êîíöà òðóáêè óïëîòíåíû, ïåðåñûïàíèå ïîðîøêà
âíóòðè íåå íå äîïóñêàåòñ .

Äë  îïðåäåëåíè  ðàçëè÷íûõ íåîðãàíè÷åñêèõ è îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ èçìåëü÷åííûé
äèîêñèä êðåìíè  ìîæåò áûòü èñïîëüçîâàí â ðàçëè÷íûõ âàðèàíòàõ: òâåðäîôàçíî-
ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêèì, âèçóàëüíî-êîëîðèìåòðè÷åñêîì, à òàêæå âàðèàíòå èíäèêàòîðíûõ
òðóáîê.

Ê àíàëèçèðóåìîìó ðàñòâîðó äîáàâë þò íåîáõîäèìûå àíàëèòè÷åñêèå ðåàãåíòû,
ïðèâîä ùèå ê îáðàçîâàíèþ îêðàøåííûõ ñîåäèíåíèé ñ ó÷àñòèåì îïðåäåë åìûõ âåùåñòâ, è
çàòåì îêðàøåííûå ïðîäóêòû íà ìàòåðèàëå ñîðáèðóþòñ  íà äèîêñèäå êðåìíè . Öâåò
ìàòåðèàëà èçìåí åòñ  â ðåçóëüòàòå ñîðáöèè îêðàøåííûõ ñîåäèíåíèé, â ñîñòàâ êîòîðûõ
âõîäèò îïðåäåë åìîå âåùåñòâî.

Â âàðèàíòå òâåðäîôàçíî-ñïåêòðîôîòîìåòðè÷åñêîãî îïðåäåëåíè  ê 0,3 ã èíäèêàòîðíîãî
ïîðîøêà ïðèëèâàþò 25 ìë àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà. Ñóñïåíçèþ ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå
15 ìèí, çàòåì èçìåð þò îïòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü ïîðîøêà è íàõîä ò êîíöåíòðàöèþ
îïðåäåë åìîãî âåùåñòâà ïî çàðàíåå ïîñòðîåííîìó ãðàäóèðîâî÷íîìó ãðàôèêó.

Â âàðèàíòå âèçóàëüíîé êîëîðèìåòðèè ê 0,2 ã èíäèêàòîðíîãî ïîðîøêà ïðèëèâàþò 25 ìë
àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà. Ñóñïåíçèþ ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 15 ìèí, çàòåì ñðàâíèâàþò
îêðàñêó èíäèêàòîðíîãî ïîðîøêà ñî øêàëîé öâåòíîñòè è íàõîä ò êîíöåíòðàöèþ
îïðåäåë åìîãî âåùåñòâà.

Â âàðèàíòå èíäèêàòîðíûõ òðóáîê: èíäèêàòîðíóþ òðóáêó îïóñêàþò â àíàëèçèðóåìûé
ðàñòâîð íà ãëóáèíó 2-3 ìì. Ïîñëå ïîäí òè  ôðîíòà æèäêîñòè äî âåðõíåãî êîíöà
èíäèêàòîðíóþ òðóáêó âûíèìàþò è èçìåð þò äëèíó èçìåíèâøåé öâåò çîíû è íàõîä ò
êîíöåíòðàöèþ îïðåäåë åìîãî âåùåñòâà ïî çàðàíåå ïîñòðîåííîìó ãðàäóèðîâî÷íîìó
ãðàôèêó.

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  äèîêñèäà êðåìíè , âêëþ÷àþùèé ãèäðîëèç òåòðàýòîêñèñèëàíà â
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ñðåäå ýòàíîëà â ïðèñóòñòâèè 0,01-0,1 Ì âîäíîãî ðàñòâîðà ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè  è 1-
5 îá.% ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ ìîëåêóë ðíîé ìàññîé 400, à òàêæå ïîñëåäóþùóþ ñóøêó
ñîçðåâøåãî ãåë  ìèêðîâîëíîâûì èçëó÷åíèåì ìîùíîñòüþ 300-1000 Âò.

2. Èíäèêàòîðíà  òðóáêà, âûïîëíåííà  â âèäå ïðîçðà÷íîé òðóáêè èç ñòåêëà èëè èç
ïîëèìåðíîãî ìàòåðèàëà, ïîëîñòü òðóáêè çàïîëíåíà ïîðîøêîîáðàçíûì äèîêñèäîì êðåìíè ,
ïîëó÷åííûì ãèäðîëèçîì òåòðàýòîêñèñèëàíà â ñðåäå ýòàíîëà â ïðèñóòñòâèè 0,01-0,1 Ì
âîäíîãî ðàñòâîðà ãåêñàôòîðñèëèêàòà àììîíè  è 1-5 îá.% ïîëèýòèëåíãëèêîë  ñ
ìîëåêóë ðíîé ìàññîé 400 ñ ïîñëåäóþùåé ñóøêîé ñîçðåâøåãî ãåë  ìèêðîâîëíîâûì
èçëó÷åíèåì ìîùíîñòüþ 300-1000 Âò.

3. Òðóáêà ïî ï.2, îòëè÷àþùà ñ  òåì, ÷òî âíóòðåííèé äèàìåòð ïðîçðà÷íîé òðóáêè ëåæèò
â äèàïàçîíå 0,5-3 ìì, à åå äëèíà - â äèàïàçîíå 40-200 ìì.

4. Òðóáêà ïî ï.2, îòëè÷àþùà ñ  òåì, ÷òî êîíöû òðóáêè óïëîòíåíû èíåðòíûì ïîðèñòüì
ìàòåðèàëîì, â êà÷åñòâå êîòîðîãî èñïîëüçîâàí öåëëþëîçíî-áóìàæíûé íåòêàíûé ìàòåðèàë.

5. Òðóáêà ïî ï.2, îòëè÷àþùà ñ  òåì, ÷òî ïðîçðà÷íà  òðóáêà âûïîëíåíà èç ïîëèýòèëåíà
èëè èç ïîëèàêðèëàìèäà.
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