
Армянский химический журнал, т. 42, № 9, стр. 601—603 (1989 г.)

КРАТКИЕ СООБЩЕНИЯ

. ; УДК 546.284

ХАРАКТЕРИСТИЧЕСКАЯ ВЯЗКОСТЬ КАК МЕРА 
АГРЕГИРОВАННОСТИ ЧАСТИЦ КРЕМНЕЗОЛЕЙ

Л. И. АРУТЮНЯН, Н. П. ТУМАНЯН и Г. Г. БАЛАЯН 

Армянский филиал ВНИИ <Реахром>, Ереван

Поступило 17 IX 1987

Одними из важных параметров кремнезолей, определяющих их це­
левое назначение, являются размер и пористость частиц, распределе­
ние частиц по размерам, наличие агрегатов из индивидуальных частиц 
[1]. Выявление этих параметров часто требует использования спе­
циальных методик, в частности, электронной микроскопии.

Настоящая работа проведена с целью выявления возможности ис­
пользования характеристической вязкости кремнезолей как 'меры оцен­
ки степени агрегированности частиц дисперсной фазы.

Известно [2], что характеристическая вязкость растворов ([и]) 
определяется следующим соотношением:

[т(] ■= Пт> (!)
с-и т1и-е

где и т((1 — вязкость раствора и растворителя, соответственно; с — 
•концентрация раствора, выраженная в г'см\ Отсюда [т(] имеет раз­
мерность, выраженную в см3!г.

Для растворов, содержащих твердые частицы

М = ^4֊’ (2)
.и

где V — объем частицы, М— масса одной частицы, ■» — коэффициент, 
зависящий от формы частиц.

Для сферических частиц V — 2,5. При отклонении формы частиц 
от сферической * растет.

Характеристическая вязкость коллоидных растворов является ме­
рой потерь энергии, вызванных вращением частиц в среде раствори­
теля. Именно поэтому [г)] должна быть чувствительна к процессу аг­
регации частиц в коллоидных системах. Известно [1], что дисперсная 
фаза в кремиезолях представляет собой достаточно жесткие частицы 
сферической формы. При их агрегации должно наблюдаться увеличе­
ние [т|] кремнезолей вследствие того, что, во-первых, агрегаты по 
форме могут сильно отличаться от сферической, во-вторых, при вра­
щательном движении агрегатов вместе с ними увлекается и часть ра­
створителя, масса которого в уравнениях (1) и (2) не учитывается; 
следовательно, потери энергии на вращательное движение растут. Та- 
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квм образом, используя экспериментальные значения [ц] и уравнение 
(2), может быть оценена плотность частиц дисперсной фазы. Сравни­
вая ее с теоретической плотностью, можно получить информацию об 
агрегирсванности частиц коллоидной системы. При этом следу е .меть 
в виду, что оцениваемая по уравнению (2) плотность являете*. ка­
жущейся.

Высказанные предположения были экспериментально проверены 
на зарубежных монодисперсных кремнезолях с плотными индивидуаль­
ными частицами и кремнезолях. синтезированных нами в условиях, 
обеспечивающих наличие плотных сферических частиц с различной сте­
пенью агрегирования. Синтез проводили способом, описанным ; ра­
боте [3]. При этом, поддерживая постоянными параметры синтеза— 
температуру (близкую к 100°). скорость подпитки, концентрацию 
растворов поликремневой кислоты (ПКК) по диоксиду кремния 
(4,0 масс.%) и т. д.—варьировали лишь временем старения раство­
ров ПКК. используемых на стадии роста частиц кремнезолей. Старе­
ние растворов ПКК происходило при комнатной температуре.

Кроме характеристической вязкости кремнезолей, определяемой 
при 25° с помощью капиллярного вискозиметра типа Уббелоде. конт­
ролировали также величину pH кремнезолей и удельную поверхность 
частиц (5у։.) по методике, изложенной в работе [4].

Полученные результаты представлены в таблице. Здесь же ։рн- 
ведена рассчитанная на основе измерений [ц] плотность частиц (агре­
гатов) различных кремнезолей (с1).

Г <1<Гииц<: 
Некоторые параметры, характеризующие кремнезол ।

Время старения ПКК Sy ։.. .и= г pH hl. <•••/' г </, г е.ч

Свежепрнготовл. 260 8.4 1.5 1.7
24 ч 350 7,8 3„3 0,8
72 ч 485 7,0 8.5 0.3

Золь марки .Ludox LS‘ 230 8.4 1.4 1,8

Следует отметить, что рассчитанная плотность ряда других зару­
бежных кремнезолей с плотными сферическими частицами оказалась 
в интервале 1,7 -֊- 2,0 г/см3. Некоторое отличие рассчитанной плотно­
сти частиц 5Ю2 от теоретической (2,2 г/см3) связано, видимо, г на­
личием па поверхности коллоидных частиц так называемого гель-слон 
и с некоторой агрегированностыо частиц.

Данные таблицы показывают, что [։|] очень чувствительна к на­
личию агрегатов в коллоидной системе. Наименьшее ее зиачеин об­
наруживается в кремнезолях, полученных на основе свежеприготов­
ленных растворов ПКК (в условиях образования плотных индшмь 
дуальных частиц). Старение ПКК приводит к получению кремнезолей 
с мелкими частицами, сильно склонными к агрегированию, чго и. 
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проявляется измерениями [т>]. При этом падает и величина pH крем­
незол ей.

Для выявления возможного влияния величины pH кремнезолей 
на [ц] все образцы были приведены деионизацией на катионите 
КУ-2-8 в Н+-форме к pH 2,7. При этом измеренные величины [vj] не 
изменились. Отсюда можно заключить, что частицы в агрегатах до­
статочно прочно связаны друг с другом, а агрегаты образуются, ско­
рее всего, в процессе синтеза кремнезолей.

Таким образом, проведенные исследования показали возможность 
использования характеристической вязкости как меры оценки агреги­
рованное™ частиц кремнезолей.
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Настоящая работа посвящена получению и изучению комплекс­
ных соединений Си (II), Мп (II), Zn (II), Си (II), Ni (II) и Cd (II) с 
4-хлор-7-фенил-^-морфолилпр>'паофеноном — C^HjnOjNCl (I). Полу­
ченные соединения представляют мелкокристаллические, устойчивые 
на воздухе длительное время порошки с характерным для каждого 
металла цветом.

Структура этих комплексов следует из полученных эксперимен­
тальных данных (табл.). Так, на основании изучения молярной элек­
тропроводности водных растворов комплексов установлено, что они яв­
ляются электролитами. Измерение электропроводности растворов по­
казало, что комплексы в воде практически полностью диссоциированы 
на ноны.

В ИК спектрах частоты колебаний двойной связи С = О смещены 
на 50—70, связи С—N—на 35—50 см՜1 при переходе от свободного
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