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Charakterystyka fizykochemicznych wlasciwosci nieorganicznych
skltadnikow mieszanin polimerowych o budowie ,jadro-powloka”

CZ.11. UKEADY ZAWIERAJACE KRZEMIONKE PIROGENICZNA*)

CHARACTERIZATION OF PHYSICOCHEMICAL PROPERTIES OF THE
INORGANIC COMPONENTS IN THE “CORE-SHELL”-STRUCTURED IN
POLYMER MIXTURES. PART II. THE SYSTEMS OBTAIN PYROGENIC
SILICA

Summary — Wet impregnation of pyrogenic silica (Aerosil 200 and Aerosil
300) with aqueous solutions of zinc salts [Zn(NO3)2, Zn(CH3COO),
Zn(NH3)4(NO3)2 and zinc complexes with EDTA, ethylene diamine and di-
ethyl triamine] was used to obtain a new type of dispersoids with “core-shell”
(ZnO/SiOz systems) structure, containing 1—20% ZnO by weight. Physico-
chemical properties of ZnO/SiOz systems were determined using EDX, ICP,
adsorptive static method and XRD.

Wet impregnation allows to obtain ZnO/S5iOz systems with the assumed ZnO
content, regardless of the kind of zinc salt being supported (Table 4). Bulk and
surface layer ZnO content is proportional to the amount of zinc salt being
supported, and the surface layer is ZnO enriched (Table 3). XRD shows that
ZnO supported on pyrogenic silica is amorphous. Increase in ZnO content
decreases the ZnO/SiOz system specific surface (more visible in Aerosil 300),
whereas their capillary structure remains unchanged (Table 6).

Deposition of ZnO on pyrogenic silica improves its dispersion and ZnO/S5iO2
systems may be used as white fillers, crosslinking agents and activators of

elastomer mixtures.

Key words: “core-shell” dispersoids, pyrogenic silica, wet impregnation,
ZnO/SiOz systems, textural characteristics.

Napelniacze mineralne sa silnie rozdrobnionymi
substancjami stanowiacymi zdyspergowana i nieroz-
puszczalna faze w kompozytowych materiatach polime-
rowych. Pod wzgledem wiasciwosci wzmacniajacych
napelniacze takie mozna podzieli¢ na aktywne i bierne.
Krzemionki, zaliczane do napelniaczy aktywnych,
otrzymuje si¢ dwiema metodami: straceniowa i piroge-
niczna.

Metoda straceniowa polega na wytraceniu SiO2
z krzemianu sodowego za pomoca kwasu siarkowego.
Powierzchnia wiasciwa krzemlonek stracanych zmienia
si¢ w przedziale 12—800 m 2/ g. Na powierzchni tego
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’Cz.1— por. [1].

typu krzemionek mozna wykryé obecnos¢ jonéw Na*
stanowiacych zanieczyszczenie [1].

Krzemionke pirogeniczna (fumed, pyrogenic, thermal si-
lica) produkuje sie wg licencji firmy Degussa AG w wyni-
ku reakgji krzemu z bezwodnym, gazowym HCI. Tworzy
sig SiCls, ktdry zostaje zmieszany z wodorem oraz po-
wietrzem i nastepnie jest spalany w temp. ok. 2073 K,
tworzac SiO2. Wydzielajacy sie HCI zawraca sie do obie-
gu. Metoda ta otrzymuje sie krzemionki o czastkach sfe-
rycznych i powierzchni wilaéciwej 5—400 m 2/ g [2].

Krzemionki pirogeniczne maja bardziej jednorodna
strukture kapilarna niz krzemionki stracane [3, 4]. Réw-
niez rozklad centréw energetycznych na powierzchni
krzemionki pirogenicznej jest bardziej jednorodny niz
na zelu krzemionkowym i krzemionce stracanej [5].

Krzemionki pirogeniczne zawieraja mniej powierz-
chniowych grup silanolowych niz krzemionki stracane,
gdzie wystepuja przede wszystkim grupy zwiazane, tj.
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wicynalne i geminalne [6]. Prawdopodobnie, na po-
wierzchni krzemionek strgcanych sa obecne takze kroét-
kie fragmenty polifkwasu krzemowego), o czym moze
Swiadczy¢ zjawisko przejscia jonowego krzemionek
stragcanych w przedziale temperatury 373— 493 K oraz
duza, dochodzgca nawet do 14 grup/nm2 zawartosc
grup -OH, podczas gdy w przypadku krzemionek piro-
genicznych jest to wartos¢ wynoszaca ok. 3 grup/nm?2
[7, 8].

W skitad mieszanin elastomerowych, obok napetnia-
czy, wchodza takze inne nieorganiczne dyspersoidy, ta-
kie jak aktywatory lub substancje sieciujace, np. ZnO.

Celem naszych badan byto opracowanie metody syn-
tezy dyspersoidéw o budowie ,jadro-powtoka", stano-
wigcych uktady Zn0/Si02 z jadrem krzemionkowym
ipowtoka ZnO. Ze wzgledu na réznice w charakterysty-
ce krzemionek strgcanych i pirogenicznych, wydawato
sie celowe poréwnanie wtasciwosci uktadédw otrzyma-
nych w wyniku osadzenia ZnO na tych dwéch typach
krzemionek.

W pierwszej czes$ci pracy przedstawiliSmy wtasci-
wosci uktadéw Zn0/Si02, w ktérych ZnO zostat osa-
dzony na krzemionkach stracanych — ,,Zeosilu 175 MP"
i ,Ultrasilu VN2"
miast fizykochemicznej charakterystyki uktadéw ZnO/

[1]. Niniejszy artykut dotyczy nato-

Si02, w ktédrych ZnO osadzono na krzemionkach piroge-

nicznych.

CZESC DOSWIADCZALNA

Przedmiotem badan byty fizykochemiczne wtasci-
»~Aerosilu 200"

i ,Aerosilu 300" firmy Degussa (Niemcy) — oraz tychze

woséci krzemionek pirogenicznych —
krzemionek z osadzonym na nich tlenkiem cynku
w ilosci 1,4, 8,12 tub 20% mas. (uktady Zn0O/Si02).
Wszystkie uktady ZnO/Si02 otrzymano w wyniku
mokrej
cynku: Zn(NC>3)2, Zn(CH3C0O0)2 i Zn(NH3)4(NCb)2. Do
impregnacji ,Aerosilu 200" zastosowano takze zwiazki

impregnacji odpowiedniej krzemionki solami

kompleksowe cynku z kwasem etylenodiaminotetraocto-
wym (EDTA), etylenodiaming i dietylenotriaminag. Pre-
kursory uktadéw ZnO/SiC>2, po wysuszeniu w temp.
393 K, kalcynowano w przeptywie powietrza w temp.
723 K w ciagu 4 h. Wybér temperatury kalcynaqi byt po-
przedzony oznaczeniami termograwimetrycznymi
itemperaturowo programowanym rozktadem. Przed oz-
naczaniem fizykochemicznych witasciwosci wyjsciowych
krzemionek pirogenicznych poddawano je wstepnej ob-
réobce woda, suszeniu w temp. 393 K i kalcynacji w temp.
723 K w ciagu 4 h.

Metodyka badann omawianych tu uktadédw zostata

opisana w [1].

WYNIKI BADAN I ICH OMOWIENIE

Do oznaczania skitadu warstwy powierzchniowej

»~Aerosilu 200" i ,Aerosilu 300" oraz uktadéw ZnO/
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Si0 2 zastosowano metode mikroanalizy rentgenowskiej.
Obliczenia procentowej zawartosci pierwiastkéw w ana-
lizowanych prébkach wykonano za pomoca programu
»SEM Quant" z procedura korekcyjna ZAF.

Rysunki 1 i 2 przedstawiaja mikroskopowe obrazy
topograficzne omawianych krzemionek, a tabela 1 za-
wiera wyniki oznaczania sktadu ich warstw powierzch-

niowych.

Rys. 1. Mikroskopowy obraz topograficzny krzemionki piroge-
nicznej ,Aerosil 200"

Fig. 1. Microscopic topographic picture of pyrogenic silica
Aerosil 200

Rys. 2. Mikroskopowy obraz topograficzny krzemionki piroge-
nicznej ,Aerosil 300"

Fig. 2. Microscopic topographic picture of pyrogenic silica
Aerosil 300

Tabela 1 llosciowy sktad chemiczny powierzchni wyjscio-
wych krzemionek pirogenicznych (% mas.)

Table 1 Quantitative chemical composition of initial [pyroge-
nic silica (wt. %)]

Pierwiastek ,Aerosil 200" i +Aerosil 300"
Si 44/13 44,97
(o] 55,87 58,03

Do oznaczania sktadu warstwy powierzchniowej
~CAMEO",
ktéry pozwala nanie$¢ na czarno-biaty obraz topogra-

uktadéw ZnO/Si02 zastosowano program
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ficzny kolorowg mape ich sktadu chemicznego. W otrzy-
manym obrazie kolorem niebieskim zaznaczone sga ob-
szary o duzym stezeniu Si, a kolorem szarym — obszary
o duzym stezeniu Zn. Na rysunkach 3 i4 przedstawiono
takze kolorowe obrazy topograficzne, odpowiednio, uk-
tadow 12% mas. ZnO/,Aerosil 200" i 12% mas. ZnO/
»~Aerosil 300"; uktady te otrzymano w wyniku impreg-

nacji odpowiedniej krzemionki roztworem Zn(NC>3)2.

Rys. 3. Mikroskopowy obraz topograficzny uktadu 12% mas.
Zn0O/,Aerosil 200" otrzymanego w wyniku impregnacji krze-
mionki roztworem Zn(No 3 h (kolor niebieski oznacza obszary
0 duzym stezeniu Si, kolor szary — o duzym stezeniu Zn)
Fig. 3. Microscopic topographic picture of 12% ZnO/Aerosil
200 system obtained by impregnation of silica with Zn(No 3 h
solution (areas with high Si concentrations are shown in blue,
and those with high Zn concentrations in gray)

Rys. 4. Mikroskopowy obraz topograficzny uktadu 12% mas.
Zn0O/ ,Aerosil 300" otrzymanego w wyniku impregnacji krze-
mionki roztworem Zn/NOsh (rozktad koloréw jak na rys. 3)
Fig. 4. Microscopic topographic picture of 12% ZnO/Aerosil
300 system obtained by impregnation of silica with Zn(No 3 h
solution (color distribution as in Fig. 3)

Mikroskopowy obraz topograficzny uktadu 12%
mas. ZnO/,,Aerosilu 200" ilustruje rys. 5. Sg tam zazna-
czone punkty, w ktéorych wykonano analize ilosciowa;

wyniki tej analizy punktowej zawiera tabela 2.
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Rys. 5. Mikroskopowy obraz topograficzny uktadu 12% mas.
Zn0O/,Aerosil 200" otrzymanego w wyniku impregnacji krze-
mionki roztworem soli kompleksowej Zn z EDTA, z zaznaczo-
nymi punktami, w ktérych wykonano analize ilosciowg (por.
tabela 2); rozktad koloréw niebieskiego i szarego jak na rys. 3,
kolor rézowy oznacza sod

Fig. 5. Microscopic topographic picture of 12% ZnO/Aerosil
200 system obtained by impregnation of silica with water
aqueous solution of Zn—EDTA complex with marked points
in witch quantitative analysis was carried out (see Table 2);
distribution of blue and gray color, see Fig. 3, pink denotes
sodium

Tabela 2 Zawartos¢ SiiZn w poszczegolnych punktach po-
wierzchniowej warstwy uktadu 12% mas. ZnO/,Aerosil 200",
otrzymanego w wyniku impregnacji krzemionki zwigzkiem kom-
pleksowym Zn z EDTA (por. rys. 5)

Table 2 Percentage content of Si and Zn at individual points
of the 12% ZnO/Aerosil 200 system surface layer obtained by im-
pregnation of silica with the Zn—EDTA complex aqueous solution

— Nr punktu 1 9 3 4 5 6
Sktad
"1
Si, % mas. 33 6,2 45,2 9,6 16,7 9,6
Zn, % mas. 7,8 81,9 20,0 75,8 55,8 1,6

Dane zawarte w tabeli 2 wskazuja, ze w przypadku
zastosowania do impregnacji ,,Aerosilu 200" zwiagzku
kompleksowego Zn z sola disodowag EDTA w uktadzie
pojawia sie jako zanieczyszczenie s6d (kolor r6zowy na
obrazie topograficznym); §wiadczg tez o tym mate steze-
nia SiiZn w punkcie 6 (tabela 2).

Wyniki analizy powierzchniowej uktadéw ZnO/
»~Aerosil 300" sa przedstawione w tabeli 3. Zawartos¢
ZnO w warstwie powierzchniowej takich uktadow
zwieksza sie wiec wraz ze wzrostem stezenia nanoszo-
nej na krzemionke soli cynku.

Rysunki 6 i 7 przedstawiaja mikroskopowe obrazy
topograficzne uktadéw ZnO/,,Aerosil 300" zawierajace,
odpowiednio, 4 i8% mas. ZnO; otrzymano je w wyniku
impregnacji krzemionki roztworem Zn(N03)2. Rozktad
koloréw potwierdza tu wnioski wynikajace z tabeli 3.

Jezeli do impregnacji krzemionki zastosuje sie rézne

sole cynku o takim samym stezeniu, to w otrzymanych
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Rys. 6. Mikroskopowy obraz topograficzny ukfadu 4% mas.
Zn0/ ,Aerosil 300" otrzymanego w wyniku impregnacji krze-
mionki roztworem ZnCNOsh (rozktad koloréw jak na rys. 3)
Fig. 6. Microscopic topographic picture of 4% ZnO/Aerosil
300 system obtained by impregnation of silica with ZniNOsh
solution (color distribution as in Fig. 3)

Rys. 7. Mikroskopowy obraz topograficzny uktadu 8% mas.
Zn0O/ ,Aerosil 300” otrzymanego w wyniku impregnacji krze-
mionki roztworem Zn(No 3 h (rozktad koloréw jak na rys. 3)
Fig. 7. Microscopic topographic picture of 8% ZnO/Aerosil
300 system obtained by impregnation of silica with Zn(No 3 h
solution (color distribution as in Fig. 3)

uktadach Zn0O/SiC>2 zawarto$¢ ZnO jest taka sama nie-
zaleznie od rodzaju naniesionej soli cynku, ktérym im-
pregnowano krzemionki pirogeniczne. Zawarto$¢ ZnO
w powierzchniowej warstwie uktadéw Zn0/Si02 byta
wieksza od zaktadanej (1,4,8,12,20% mas., tabela 3), co
Swiadczy o tym, ze na skutek segregacji warstwa ta zo-
staje wzbogacona w ZnO.

Zawarto$¢ ZnO w masie uktadéw Zn0/Si02 otrzy-
manych z zastosowaniem réznych zwigzkéw cynku oz-
naczano metodg ICP (Inductivly Coupled Plasma — plaz-
ma wzbudzona indukcyjnie); wyniki tych pomiaréw za-
wiera tabela 4. I w tym przypadku zawartos$¢ ta nie za-

lezy od rodzaju naniesionej soli cynku.
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Tabela 3 Zawarto$¢ Si i Zn w powierzchniowej warstwie
uktadéw ZnO/, Aerosil 300" otrzymanych w wyniku impregnacji
krzemionki roztworem Zn(NOah

Table 3. Percentage content of Si and Zn at individual points
of the ZnO/Aerosil 300 systems surface layers obtained by impreg-
nation of silica with ZnfNCbh solution

Wyniki analizy sktadu warstwy powierzch
niowej uktadu ZnO/SiC>z, % mas.

Zawarto$¢ ZnO
(% mas.) w uktadzie

Zn0O/,,Aerosil 300" S zn Zno
1 40,48 1,32 1,64

4 41,27 4,86 6,05

8 37,67 9,62 11,97

12 33,98 13,37 ‘ 16,64

20 31,85 21,35 26,57

Tabela 4. Oznaczana metoda ICP zawarto$¢ ZnO w uktadach

Zn0/Si02
Table 4. ZnO contentin Zn0/Si02 systems by ICP

Rodzaj nanoszonego

A ' oznaczona
zwigzku cynku zatozona
»Aerosil 200" ,,Aerosil 300

Zn(N03)2 1 0,98 1,01

3,92 3,89

8 7,91 7,99

12 11,89 12,05

20 19,62 19,59

Zn(CH3C00)2 1 0,99 0,97

3,97 4,02

8,03 7,94

12 12,03 11,92

20 19,78 19,84

Zn(NH3)4(N 03)2 1 1,02 0,98

4,04 3,95

8 7,91 7,95

12 11,97 12,01

20 19,88 19,67
Kompleks Zn z EDTA 8 7,59

Kompleks Zn z etyle-
nodiaming 8 7,72
Kompleks Zn z diety-

lenotriaming 8 7,61

W celu okres$lenia wptywu ilosci i rodzaju nanoszo-
nej soli cynku na wtasciwosci teksturalne uktadoéow
ZnO/,,Aerosil 200" i Zn/,,Aerosil 300" okre$lono war-
tosci powierzchni wtasciwej i dominujgce promienie ka-
pilar adsorpcyjna metoda statyczng.

Jako adsorbat stosowano przy tym azot i na podsta-
wie jego adsorpcji/desorpcji w temp. 77 K, podobnie jak
w [1], obliczono metoda BET pojemno$¢é monowarstwy
adsorbatu a metodg Dollimora— Heala dominujacy pro-
mien kapilar.

Wiasciwoséci teksturalne wyjsciowych krzemionek
pirogenicznych przedstawiajg tabela 5 oraz rys. 8 i 9.

Omawiane w naszej pracy krzemionki pirogeniczne
réznia sie wiec wtasciwosciami teksturalnymi. ,Aerosil
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200” ma mniejsza powierzchnie wilasciwa, ale wieksza
pojemno$¢ sorpcyjna przy czym ok. 50% tej pojemnoSci
przypada na kapilary o promieniach 30—20 nm. Nato-
miast w ,,Aerosilu 300” ponad 50% jego pojemnosci
sorpcyjnej przypada na kapilary o mniejszych promie-
niach wynoszacych 20—10 nm.

Tabela 5 Wlasciwosci teksturalne ,,Aerosilu 200” i ,Aerosilu
3007 "
Table 5. Textural properties of Aerosil 200 and Aerosil 300

% Ve
A i S Ve Vi r
,Aerosi m? /g em? /8 em®/ nm |30—20|20—10 | 10—8
nm nm nm
200 199,4 927 1,40 >20 49,3 28,9 3,8
300 267,4 824 1,24 19 16,1 55,5 8,3

7 V. — calkowita pojemnosé sorpcyjna, Vi — pojemnosé kapilar, S —
powicrzchnia wilasciwa, r — dominujacy promien kapilar.
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Rys. 8. Izotermy adsorpcji-desorpcji azotu w temp. 77 K: 1 —
~Aerosil 2007, 2 — ,, Aerosil 300"
Fig. 8. N2 adsorption/desorption isotherms at temp. 77 K on:
1 — Aerosil 200, 2 — Aerosil 300
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Rys. 9. Krzywa rozkladu objetosci kapilar w ,, Aerosilu 200"
Fig. 9. Pore volume distribution curves for Aerosil 200

Zmiany zachodzace po naniesieniu na krzemionki
réznych ilosci i réznych rodzajéw zwiazkéw cynku

przedstawiono w tabelach 6, 7 i 8 oraz na rys. 10. Poréw-
nanie warto$ci powierzchni wlasciwej ukladéw ZnO/
SiO2 o takiej samej zawarto$ci ZnO z powierzchnia

Tabela 6. Wiasciwosci teksturalne rézniacych sie zawartoscia
ZnO ukladéw ZnO/,Aerosil 300” otrzymanych w wyniku impreg-
nacji krzemionki roztworem Zn(NOa)z')

Table 6. Textural properties of ZnO/Aerosil 300 systems with
varying ZnO content, obtained by impregnation of silica with
Zn(NO3); solution

Zawarto§é % Ve
motim | o |y |y |,
2 3 3 30-20 | 20-10| 10-8
ZnO/, Aerosil m’/g | em’/g | em’/g | nm nm nm nm
300"

1 236,8 802 1,20 | 19,0 21,8 | 46,5 3,6

4 220,7 795 1,19 (17,7 | 22,7 | 44,1 6,4

8 209,0 762 1,14 | 19,1 25,3 | 39,8 8,1

12 193,7 | 662 099 | 18,0 18,1 | 493 | 6,2

20 152,0 | 648 097 175 16,0 | 467 | 9,1

” Znaczenie symboli jak w tabeli 5.

Tabela 7. Wtlasciwosci teksturalne uktadow 8% mas.
ZnO/,Aerosil 200” otrzymanych w wyniku impregnacji krzemion-
ki r6znymi zwiazkami cynku')

Table 7. Textural properties of 8% ZnO/Aerosil 200 systems
obtained by impregnation of silica with different zinc salts solu-
tions

% Vc

Rodzaj S Ve Vi 7

na.niesionego m¥/g cma/g cm®/g | nm |30-20{20-10 10-8
zwiazku cynku

nm nm nm

Zn(NOa)2 155,2 | 668 1,0 |>20) 47,4 | 249 5,0
Zn(CHaCOO)2 1498 | 743 11 20 | 54,7 | 239 | 2,3
Zn(NH3)4(NO3)2 150,0 | 721 1,1 |>20{ 58,8 | 210 | 50
Kompleks Zn

z EDTA 153,4| 734 11 20 { 53,5 | 224 | 45

Kompleks Zn
z etylenodiaming
Kompleks Zn z di-
etylenotriaming

152,6 | 758 1,1 |>20] 624 | 17,6 | 4,2

149,5| 571 09 [ 201296389 61

? Znaczenie symboli jak w tabeli 5.

Tabela 8 Wlasciwosci teksturalne uktadéw 4% mas.
ZnO/,Aerosil 300” otrzymanych w wyniku impregnacji krzemion-
ki réznymi solami cynku’

Table 8 Textural properties of 4% ZnO/Aerosil 200 systems
obtained by impregnation of silica with different zinc salts solu-
tions

Rodzaj %o Ve
naniesionel' soli 5 Ve Vi !
jsoli | 270 | cm¥/g | cm®/g | nm (0—20[20—10] 108
cynku nm | nm { nm
Zn(NOa)2 220,7 | 802 1,20 |17,7| 22,7 | 44,1 6,4
Zn(CHaCOO) 2 240,5 | 837 125 17,6| 158 | 49,5 8,1
Zn(NH3)4(NO3)2 | 218,3 | 815 1,22 {18,0| 28,3 | 39,3 54

? Znaczenie symboli jak w tabeli 5.

wlasciwa wyjsciowego ,, Aerosilu” wskazuje, ze zmiany
tej powierzchni sa wigeksze w przypadku ,Aerosilu
300”. Moze to oznaczaé, ze stopienn zdyspergowania
ZnO na tym typie , Aerosilu” jest wiekszy.



206 POLIMERY 2002, 47, nr 3
800 1012
=600
5 | }Al
©
:§ 400 = 3 %
= 2 N
8 =
200 N
00 o1 062 03 04 05 06 07 O:B 09 10
p/py 1] 1 1 1 1 1
25 35 45 55 65 75
20, deg

Rys. 10. Izotermy adsorpcji-desorpcji azotu w temp. 77 K do-
tyczqce uktadow 8% mas. ZnO/,, Aerosil 300" otrzymanych w
wyniku impregnacji krzemionki roztworami: 1 —
Zn(CH3COQ)z, 2 — Zn(NH3)4(NO3)2

Fig. 10. N2 adsorption/desorption isotherms at temp. 77 K on
8% ZnO/Aerosil 300 systems obtained by impregnation of
silica with 1— Zn(CH3C0OO)2, 2 — Zn(NH3)a(NO3)2 solu-
tions

zliczenia
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Rys. 11. Dyfraktogram proszkowy ukltadu 20% mas. ZnO/
»Aerosil 2007 otrzymanego w wyniku impregnacji krzemionki
roztworem Zn(NO3)z
Fig. 11. XRD patterns of 20% ZnO/Aerosil 200 system obtai-
ned by impregnation of silica with Zn(NO3)2 solution

Poréwnanie powierzchni wiasciwej ukladéw 8%
Zn0O/,,Aerosil 2007, otrzymanych w wyniku impregna-
cji krzemionki rézZnymi zwigzkami cynku (tabela 7) po-
kazalo, ze rodzaj tego zwiazku nie wywiera wplywu na
zdyspergowanie ZnO. Struktura kapilarna rézniacych
si¢ zawartodcia ZnO ukladéw ZnO/, Aerosil” jest po-
dobna i tylko w niewielkim stopniu zmienia sie w po-
réwnaniu ze struktura odpowiedniego wyjsciowego
,Aerosilu”.

Badania struktury wykonane metoda rentgenowska
{(por. dyfraktogramy proszkowe na rys. 11—13) wyka-
zaly, ze we wszystkich rozwazanych uktadach ZnO/
»Aerosil”, niezaleznie od rodzaju i iloéci nanoszonej na
krzemionke pirogeniczna soli cynku, tlenek cynku wys-
tepuje w postaci rentgenograficznie amorficznej.

Rys. 12. Dyfraktogram proszkowy ukladu 12% mas. ZnO/
»Aerosil 300” otrzymanego w wyniku impregnacji krzemionki
roztworem Zn(NO3)2

Fig. 12. XRD patterns of 12% ZnO/Aerosil 300 system obta-
ined by impregnation of silica with Zn(NO3)2 solution
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Rys. 13. Dyfraktogram proszkowy uktadu 12% mas. ZnO/
#Aerosil 300" otrzymanego w wyniku impregnacji krzemion-
ki roztworem Zn(NH3)4(NO3)2

Fig.13. XRD patterns of 12% ZnO/Aerosil 300 system obtai-
ned by impregnation of silica with Zn(NH3)s(NO3)2 solution

WNIOSKI

— Synteza ukladéw ZnO/SiO2 metoda mokrej im-
pregnacji krzemionek pirogenicznych (,, Aerosilu 200”
i, Aerosilu 300”) wodnymi roztworami soli cynku
[Zn(NO3)2, Zn(CH3COO)2, Zn(NH4)(NO3)2] prowadzi
do otrzymania dyspersoidéw o budowie ,jadro-po-
wloka” z zalozona (1, 4, 8, 12 i 20% mas.) zawartoscia
ZnO.

— Zawarto$¢ ZnO zaréwno w masie ukladéw ZnO/
SiOg, jak i w ich warstwie powierzchniowej ro§nie pro-
porcjonalnie do iloSci naniesionej na krzemionke soli
cynku, przy czym warstwa powierzchniowa jest wzbo-
gacona w ZnO.

— We wszystkich uktadach ZnO/,, Aerosil” tlenek cyn-
ku wystepuje w postaci rentgenograficznie amorficzne;j.

— Osadzenie ZnO na krzemionkach pirogenicznych
wywoluje proporcjonalne do zawartosci ZnO zmnijejsze-
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nie powierzchni wiasciwej, zalezne od typu uzytej krze-
mionki (znaczniejsze w przypadku , Aerosilu 300”).

Prace wykonano w ramach projektu badawczego nr
3T09B07214.
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