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Рассматривается влияние параметров диспергирования и центрифугирования на физико-химические 

свойства коллоидного раствора диоксида кремния. Предлагается экспериментальный подход к исследо-

ванию влияния этих параметров на конечный раствор диоксида кремния и его осажденные слои. Анализ 

и сравнение результатов были выполнены с помощью оптического и атомно-силового микроскопов. 
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Диоксид кремния представляет собой мно-
гофункциональный материал, используемый в 
различных отраслях науки и техники. Исследова-
ния свойств коллоидного кремнезема проводятся 
на протяжении многих лет, при этом вопрос вли-
яния на них параметров диспергирования и цен-
трифугирования сохраняет свою актуальность. 
Диоксид кремния может применяться, например, 
в виде технологических добавок (в составе чер-
нил, красок) или для стабилизации эмульсий [1]. 
Исследования химических свойств коллоидного 
раствора диоксида кремния показали, что вяз-
кость суспензии Aerosil и средний размер частиц 
увеличивались со временем хранения. Коллоид-
ный диоксид кремния состоит из первичных сфе-
рических частиц, которые образуют стабильные и 
разветвленные агломераты (скопления частиц). 
Стабильность агломератов возрастает с течением 
времени, что может быть связано с образованием 
водородных связей и Si–O–Si-мостов. Соответ-
ственно, будут изменяться физико-химические 
свойства раствора, что должно учитываться при 
проведении исследований. Некоторые параметры 
коллоидного раствора диоксида кремния суще-
ственно изменяются в зависимости от параметров 
диспергирования. Например, размеры и скорость 

образования агломератов напрямую зависят от 
амплитуды колебаний зонда и продолжительно-
сти ультразвуковой (УЗ) обработки. Существен-
ное влияние на свойства конечного продукта ока-
зывает способ диспергирования. Диспергирова-
ние можно проводить как при помощи ультразву-
ковой ванны, так и при помощи УЗ-зонда 
(диспергатора), влияние последнего на физико-
химические свойства коллоидного диоксида 
кремния более ощутимо [2]. 

Исследование электрокинетического поведе-
ния концентрированных наноразмерных гидрозо-
лей кремнезема рассматривалось в [3]. Было вы-
явлено влияние массовой концентрации кремне-
зема и ионной силы раствора на химическое по-
ведение концентрированных гидрозолей. Данный 
результат обосновывался с точки зрения простых 
геометрических соображений и перекрывающих-
ся двойных электрических слоев при низкой ион-
ной силе. Экспериментальные результаты, в част-
ности корреляция между ζ-потенциалом и вязко-
стью, показывают, что теории ДЛФО (Дерягина–
Ландау–Фейервея–Овербека) [4] недостаточно, 
чтобы предсказать химическое поведение кон-
центрированных золей кремнезема. 
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Позднее было выдвинуто предположение, что 
ионная сила и рH также оказывают существенное 
влияние на химические свойства коллоидного 
раствора диоксида кремния [5] и [6]. Было уста-
новлено, что оба фактора (и ионная сила, и рH) 
влияют на ζ-потенциал, а следовательно, влияют 
на химическое взаимодействие частиц в суспен-
зии. Измерения показали, что суспензии обладают 
упругими свойствами при низких рH, и вязкими – 
при высоких рH. Также было установлено, что вза-
имодействие между отдельными частицами в рас-
творе и между частицами и растворителем зависит 
от концентрации электролита, концентрации частиц 
и рH раствора в водной фазе. 

Целью работы было исследование влияния 
параметров ультразвукового диспергирования и 
центрифугирования на образование агломератов 
и, соответственно, на устойчивость коллоидного 
раствора диоксида кремния. 

Порошок диоксида кремния, полученный золь-
гель-методом, вводился в раствор (10 мл) тетра-
этоксисилана (ТЭОС) с изопропиловым спиртом в 
объемном соотношении 70:30 соответственно. 
При выборе соотношения учитывались результа-
ты, полученные в [7]. Далее в раствор добавляли 
аммиак в объеме 1 мл (10 % от количества полу-
ченного раствора). Полученный гель сушили при 
комнатной температуре в течение 72 ч, затем про-
водили термообработку при 300 °С в течение 
15 мин (выход на температуру осуществляли 
также в течение 15 мин). 

Дистиллированную воду, используемую для 
приготовления коллоидных растворов кремнезе-
ма, получали при помощи дистиллятора ДЭ-4М 
(ЭМО, Россия). Диспергирование производили 
ультразвуковым гомогенизатором «Vibra-Cell 
VCX-130» («Sonics & Materials, Inc.», США) на 
частоте 20 кГц. Для центрифугирования коллоид-
ных растворов использовали центрифугу «Mini- 
Spin» («Eppendorf AG», США). 

Сделать выводы о гранулометрическом соста-
ве частиц, наличии или отсутствии агломератов 
можно на основании анализа образцов, получен-
ных путем нанесения слоев коллоидных раство-
ров на предметные стекла и последующей сушки 
при комнатной температуре в течение интервала 
времени не менее 24 ч. 

Оптические микрофотографии образцов по-
лучали с помощью поляризационного микроско-
па «ПОЛАМ P-312» (ЛОМО, Россия). Атомно-
силовую микроскопию выполняли в полукон-

тактном режиме на приборе «Veeco Dimension 
3100» («Veeco», США).  

В ходе работы была проведена серия экспе-
риментов, параметры которых приведены в 
табл. 1−4. Параметры эксперимента № 1 приве-
дены в табл. 1. 

Таблица 1 

№  
образца 

Параметр 
диспергирования Максимальные  

размеры  
агломератов,  

мкм 

Амплитуда  
колебаний  
зонда, % 

Время,  
мин 

1–1 30 2 1 
1–2 30 5 35 
1–3 30 10 40 
1–4 30 20 30 
1–5 100 2 40 
1–6 100 5 30 
1–7 100 10 25 
1–8 100 20 15 

По полученным с помощью оптического мик-
роскопа снимкам был определен размер частиц. 
Во всех образцах наблюдались агломераты раз-
личного размера и формы. Оценка размеров ча-
стиц, образующих агломераты, производилась на 
основании данных атомно-силовой микроскопии. 
Анализ изображений показал, что при амплитуде 
колебаний зонда 30 % и времени диспергирова-
ния 2 мин размеры агломератов не превышают 
1 мкм. Полученное атомно-силовое изображение 
приведено на рис. 1. Увеличение времени диспер-
гирования до 20 мин, при той же амплитуде, приво-
дит к тому, что агломераты формируют равномер-
ный слой. Полученное изображение приведено на 
рис. 2. Большой разброс размеров агломератов 
показывает, что параметры диспергирования ока-
зывают существенное влияние на свойства ко-
нечного коллоидного раствора диоксида кремния, 
что требует дальнейших исследований. 

На основании полученных в ходе экспери-
мента № 1 результатов было проведено исследо-
вание влияния амплитуды колебаний зонда на 
состояние конечного коллоидного раствора диок-
сида кремния (при одинаковом времени обработ-
ки). Время обработки 2 мин выбиралось исходя из 
того, что в эксперименте № 1 такая длительность 
диспергирования позволяла получать агломераты 
наименьших размеров. Минимальное значение ам-
плитуды колебаний зонда (20 %) определялось ис-
ходя из технических характеристик диспергатора. 
Параметры эксперимента № 2 приведены в табл. 2. 
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Рис. 1 

 
Рис. 2 

Таблица 2 

№  
раствора 

Параметр 
диспергирования Максимальные 

размеры  
агломератов, 

мкм 

Амплитуда 
колебаний 
зонда, % 

Время,  
мин 

1 20 

2 

20 
2 30 10 
3 45 15 
4 60 15 
5 75 20 
6 90 20 
7 100 20 

Полученные в результате эксперимента № 2 
образцы также исследовались с помощью опти-
ческого микроскопа и были использованы в ходе 
двух следующих экспериментов. Было установ-
лено, что время диспергирования 2 мин позволяет 
получать малые размеры агломератов, однако из-
менение амплитуды не приводило к соответству-
ющему изменению вида оптических микрофото-
графий образцов. На основании этого было сде-
лано предположение о недостаточности продол-
жительности диспергирования. Поэтому в после-
последующих экспериментах время обработки 
было увеличено до 5 мин, что объясняется иден-
тичностью результатов, полученных при продол-
жительности обработки 5, 10 и 20 мин, в ходе 
эксперимента № 1. 

Эксперимент № 3 был проведен на коллоидных 
растворах № 1, 2, 4, 6, полученных в ходе экспери-
мента № 2, после их выдержки в течение 48 ч. 
Из каждого раствора было получено по 4 образца: 
первый – контрольный, без дополнительной обра-
ботки; второй – с центрифугированием; третий – с 
дополнительным диспергированием раствора, без 
центрифугирования; четвертый – с последователь-
ным проведением дополнительного диспергирова-
ния раствора и центрифугирования. 

Влияние центрифугирования наиболее нагляд-
но показывают микрофотографии, полученные при 
исследовании образцов из коллоидного раствора 
№ 2. Микрофотография образца после ультразвуко-
вой (УЗ) обработки при амплитуде колебаний зонда 
30 % без центрифугирования приведена на рис. 3. 

 
Рис. 3 

Наличие как отдельных частиц, так и агломера-
тов говорит о том, что дополнительная УЗ-обра-
ботка не оказывает существенного влияния на раз-
меры агломератов в конечном коллоидном растворе. 

Проведение центрифугирования на скорости 
800 мин–1 позволяет отделить крупные агломера-
ты и произвести оценку размера отдельных ча-
стиц коллоидного раствора. Микрофотография 
полученного образца приведена на рис. 4. 

 
Рис. 4 
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Различные микрофотографии слоев, получен-
ные в ходе экспериментов, потребовали проведе-
ния более детального исследования влияния вре-
мени выдержки и скорости центрифугирования 
на образование агломератов в образце. Последу-
ющие эксперименты проводились одновременно, 
с использованием коллоидного раствора № 4, по-
лученного в ходе эксперимента № 2, выбор кото-
рого был обусловлен меньшими размерами агло-
мератов по сравнению с образцами из растворов 
№ 1–3 и идентичными по сравнению с образцами 
из растворов № 5–7. Параметры эксперимента 
№ 4 приведены в табл. 3. 

В ходе эксперимента № 4 был проведен анализ 
влияния времени выдержки коллоидного раствора 
диоксида кремния на образование агломератов. Ре-
зультаты исследования образцов с использованием 
оптического микроскопа показали, что за время 
выдержки более 6 ч крупные агломераты оседают, а 
при выдержке в течение 24 ч все агломераты выпа-
дают в осадок, и дальнейшее увеличение времени 
выдержки не оказывает видимого влияния на состо-
яние коллоидного раствора. Оценить результаты 
можно, анализируя рис. 5 и 6, на которых изобра-
жены образцы № 4–4 и 4–5 с временем выдержки 6 
и 24 ч соответственно. 

Результат эксперимента № 4 показал, что 
время выдержки оказывает прямое влияние на 

состояние коллоидного раствора, и его увеличе-
ние позволяет наблюдать отдельные частицы. 

В эксперименте № 5 было изучено влияние на 
образцы скорости центрифугирования. Парамет-
ры эксперимента № 5 приведены в табл. 4. 

Анализ полученных образцов показал, что цен-
трифугирование оказывает влияние на наличие аг-
ломератов в образце. При этом изменение скорости 
центрифугирования в выбранном диапазоне частот 
не оказывает существенного влияния на результат. 
На рис. 7 представлена микрофотография образца 
№ 5–6, осажденного из раствора при амплитуде 
колебаний зонда 60 % и центрифугирования со ско-
ростью 7000 мин–1 в течение 15 с. На микрофото-
графии отчетливо видны отдельные частицы. 

 
Рис. 7 

Таблица 3 

№ образца 

Параметр диспергирования 

Время выдержки, ч 
Максимальные 

размеры 
агломератов, мкм 

Амплитуда 
колебаний зонда, 

% 
Время, мин 

4–1 

60 5 

0.0 10 
4–2 0.2 10 
4–3 1.0 5 
4–4 6.0 

Отсутствуют 
4–5 24.0 
4–6 96.0 
4–7 192.0 

  
Рис. 5 Рис. 6 
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Таким образом, в ходе проведенных экспери-
ментов было показано влияние параметров дис-
пергирования (амплитуды колебаний зонда, вре-
мени диспергирования), времени выдержки рас-
твора и параметров центрифугирования на свой-
ства коллоидного раствора диоксида кремния. 
Полученные результаты могут быть использова-
ны при создании коллоидных растворов, не со-

держащих крупные агломераты твердых частиц. 
Такие растворы перспективны для применения в 
различных областях науки и техники, в частности 
в медицине для адресной доставки лекарств, для 
томографии и др. 

Работа поддержана РФФИ, проект № 16-32-
60010.  
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Таблица 4 

№ образца 
Параметр диспергирования Скорость  

центрифугирования,  
мин–1 

Максимальные  
размеры агломератов,  

мкм 
Амплитуда  

колебаний зонда, % 
Время, мин 

5–1 

60 5 

800 

Отсутствуют 

5–2 1000 
5–3 1400 
5–4 2200 
5–5 3800 
5–6 7000 
5–7 13 400 
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