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POVZETEK

Z raziskovalno nalogo Zelim predstaviti, kako je mogoce narediti nanodelce iz silicijevega
dioksida s termi¢no-izolativnimi lastnostmi. Prvotna surovina je bila kremencev pesek, ki v

vecini vsebuje SiO,.

Iz kremencevega peska sem naredil vodno steklo, iz tega sem pripravil hidrogel in ga posusil.
Posusene nanodelce sem zdrobil in uprasil ter jih nanesel na vlazno akrilno barvo. Tako sem

preveril termi¢ne izolativne lastnosti.

Ugotovil sem, da imajo nanodelci izolativne lastnosti, ki jih lahko izkoristimo v gradbenistvu.



1 UVOD

Z raziskovalno nalogo Zelim predstaviti postopek pridobivanja nanodelcev iz silicijevega

dioksida s termic¢no-izolativnimi lastnostmi.

Najprej sem se poglobil v znanje nanodelcev in ugotovil, da je izdelava precej draga, saj
zahteva drago opremo in surovine za izdelavo. Sam sem poskusal razvit enostaven in

ekonomicen postopek pridobivanja nanodelcev.

Naredil sem vodno steklo (Na;SiO3 — natrijev silikat) iz kremencevega peska, iz tega pripravil

hidrogel, ki sem ga posusil, zdrobil, uprasil ter nanesel na povrsino akrilne barve.

Zaradi nanopor, ki nastajajo pri pocasnem staranju hidrogela, ima aerogel (sodobni material)
super termicno-izolativne lastnosti. Mene zanima, ¢e lahko podoben material naredim v
laboratoriju in ¢e ima lahko takSen porozen material silicijevega dioksida kakSne uporabne

lastnosti.

Hipoteza: Iz kremencevega peska lahko naredimo nanodelce s termiéno-izolativnimi

lastnostmi na enostaven in ekonomicen nacin.

Klju¢ne besede: silicijev dioksid, hidrogel, izolativnost, nanodelci.



2 TEORETICNE OSNOVE
2.1 SiO; —silicijev dioksid

Silicijev dioksid je naravna brezbarvna ali bela spojina, sestavljena iz enega atoma silicija in
dveh atomov kisika. V naravi ga najdemo v mivki in kremenu, ki je najbolj razsirjen mineral
na Zemlji. 1z SiO; izdelujejo Sirok spekter izdelkov od stekla, silikagela, abrazivnih sredstev in
aerogela. Steklo se v danasnjem svetu uporablja vsepovsod od oken do kozarcey, silikagel se
uporablja za suSenje in vezanje vlage iz proizvodov, aerogel pa je termi¢no superizolativen

material sestavljen iz poroznega silicijevega dioksida.

Slika 1: Silicijev dioksid Slika 2: Silikagel

Molekulska masa znasa 60,09 g/mol, vreli$¢e je odvisno od notranje zgradbe (priblizno

3310°C), je netopen v vodi in kislinah (razen v fluorovodikovi kislini).

Vdihovanje finih delcev silicijevega dioksida v manjsih koli¢inah (0,1 mg/m?3) po daljsem &asu

lahko vodi do silikoze (poskodbe pljuc).



2.2 Nanodelci

Nanodelci so manjsi od 100 nanometrov. Ker so tako majhni, jih s prostim oesom ne vidimo.
Naceloma lahko vsako snov pripravimo v njeni nanostrukturni obliki, zato so najpogosteje v
Cisti obliki. Primeri nanodelcev so kovinski nanodelci (koloidno zlato, srebro...), nanodelci
kovinskih oksidov (silicijev dioksid, titanov dioksid...), ogljikovi nanodelci (grafen, fuleren,

nanocevi...) in polimeri.

2.2.1 Aerogel

Aerogeli so sodobni materiali, za katere je znacilna edinstvena kombinacija zelo majhne
gostote in visoke poroznosti (nanoporoznosti s premerom por pod 100 nm). Nanoporozna

struktura omogoca aerogelom veliko notranjo specifiéno povrsino (okrog 900 m?/g).

Silicijev aerogel je anorganski material, kemi¢no odporen in nevnetljiv. TaliS¢e ima okrog 1200
°C. Izpostavljenost aerogelnemu prahu izsusi koZzo, lahko draZi o€esno sluznico, vdihavanje
prahu lahko sproZi draZenje zgornjih dihalnih poti, zato je pri delu z njim priporocljivo
uporabljati zascitno masko. lzjemne lastnosti silicijevega aerogela so posledica njegove
izjemno visoke nanoporoznosti (80-99,8 %) in majhne gostote (3-350 kg/m?3), ki je najmanjsa
med trdnimi materiali, ter velike notranje specificne povrsine (600-1000 m?/g). Silicijev
aerogel ima najnizjo toplotno prevodnost med vsemi znanimi trdnimi materiali, in sicer tudi
do priblizno 3 mW/mK pri atmosferskem tlaku. Silicijev aerogel vsebuje od 1 do 10 % trdnega
silikata. Kondukcija silicijevega aerogela je zaradi majhnega deleza silikata in specificne
mrezaste strukture zelo nizka. Konvekcijski prenos toplote (z gibanjem zraka) skozi aerogel je
odvisen od volumna aerogela, ki ga tvorijo pore, zapolnjene z zrakom. Zaradi tezkega pretoka
zraka skozi pore je konvekcija zelo omejena. Silicijev aerogel ima ekstremno visoko razmerje
med trdnostjo in maso. Zaradi nanoporozne strukture ima nizek modul elasti¢nosti, posledica

tega sta krhkost in drobljivost.



Slika 3: Aerogel

2.3 Vodno steklo ali natrijev silikat (Na;SiOs3)

Vodno steklo ali natrijev silikat je zmes natrijevega oksida (Na;0) in silicijevega dioksida (SiO3).
Uporablja se v industriji kot vir natrija, lepilo, vezivo itd.

Vodno steklo izdelujejo Ze od 19. stoletja po istem postopku: taljenje natrijevega karbonata
(Na2COs) in kremencevega peska (vir silicijevega dioksida) na temperaturi med 1000 in 1400°C,

pri cemer nastane plin ogljikov dioksid (CO;) in zmes natrijevega oksida in silicijevega oksida.
N82CO3(5) + SiOz(s) - NaZO-SiOZ(S) + COz(g)

Drug, manj pogost, postopek pridobivanja vodnega stekla je z raztapljanjem silicijevega
dioksida v koncentrirani raztopini natrijevega hidroksida (NaOH) pri visoki temperaturi in

visokim tlakom.
ZNBOH(aq) + SiOz(aq) 9 NaZO-SiOZ(aq) + HzO(aq)

Ce raztopino vodnega stekla reagiramo s kislino (npr. Zveplovo(VI) kislino), nastane pri tem sol

kisline in SiO; ter voda, ki veze silicijev dioksid v hidrogel.

NazSi03(aq) + H2SO04(aq) =2 SiO2(s) + Na2SOas(aq) + H20q)

10
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Slika 4: Vodno steklo

3 PRAKTICNI DEL

V praktiénem delu je opisan postopek pridobivanja vodnega stekla, izdelava hidrogela iz
natrijevega silikata, suSenje hidrogela, drobljenje in mletje silicijevega dioksida ter preizkus

termicne izolativnosti nanomaterialov.

3.1 Sinteza vodnega stekla ali natrijevega silikata (Na,SiOs)

Najprej sem raziskoval na internetu, kako bi lahko v laboratoriju pripravil vodno steklo iz
kremencevega peska, ki vsebuje silicijev dioksid. Ena od metod je bila raztapljanje

kremencevega peska v vroci koncentrirani raztopini natrijevega hidroksida (NaOHaq)).

V 400 mL ¢aso sem natehtal 40,29 g NaOH in ga raztopil v 200 mL deionizirane vode ter dobro
premesal. Raztapljanje NaOH je segrelo raztopino, potem sem dodal 30,11 g kremencevega
peska in segreval do vrenja. Po 30-ih minutah vrenja ni bilo opazne spremembe kolic¢ine
kremencevega peska, opravil sem poskus s klorovodikovo kislino. 50 mL raztopine sem dodal
10 mL 10% HCI. Ce bi pri segrevanju nastalo vodno steklo, bi pri reakciji s HCI nastal hidrogel,
ker pa ni bilo spremembe, je to dokaz, da ni nastal natrijev silikat, zato sem moral izbrati

drugacen pristop.
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Tabela 1: Inventar 3.1/1

INVENTAR KOLICINA

Ca3a, 400 mL 1
Ca3a, 150 mL 1
Keramicna mrezica 1
TrinoZno stojalo 1
Steklena palcka 1
Kapalka 1

Tabela 2: Kemikalije 3.1/1

KEMIKALUE KOLICINA
NaOHys), natrijev hidroksid 40,29 g
SiO2(s), kremencev pesek 30,11 g

HCl(aq), 10% klorovodikova kislina

10 mL

deionizirana voda 200 mL

Drugi postopek je industrijsko pridobivanje suhega vodnega stekla, ki ga raztapljajo v vodi.
Osnova je raztapljanje silicijevega dioksida (SiO2) v staljenem natrijevem karbonatu (Na>COs)

pri 1000-1400 °C.

V 250 mL ¢aso sem natehtal 24,63 g kremencevega peska in 43,46 g natrijevega karbonata po

stehiometrijskem razmerju 1:1, zmes sem dobro homogeniziral in presipal v Zarilni loncek.

12



Zmes sem segreval do 930 °C v Zarilni pedi in Zaril na 950 °C 90 minut. Ko se je vse ohladilo,
sem stehtal produkt, katerega masa je bila 25,15 g. Ta suh produkt sem raztopil v 400 mL casi
v 300 mL deionizirane vode. Raztapljanje je segrelo raztopino. V raztopini je bilo nekaj bele
netopne suspenzije, ki predstavljajo necistoe v kremencevem pesku. Suspenzijo sem
prenuciral in na koncu dobil prozorno 7,74 % raztopino, za katero sem moral dokazati, da

vsebuje vodno steklo.

Tabela 3: Inventar 3.1/2

INVENTAR KOLICINA

Ca3a, 250 mL 1
Ca3a, 400 mL 1
Precizna tehtnica 1
Zarilni lonéek 1
Zarilna pe¢ 1
Filter papir 1
Nuca 1

Tabela 4: Kemikalije 3.1/2

KEMIKALUE KOLICINA

SiOy(s), kremencev pesek 24,63 g
Na2COs3(s), natrijev karbonat 43,46 g
deionizirana voda 300 mL




Slika 5: Zmes pred Zarjenjem

Slika 6: Regulator temperature Zarilne peci

Slika 7: Zarilna pe¢

Slika 8: Zmes po Zarjenju
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Slika 10: Raztopina vodnega stekla pred
nuciranjem

Slika 9: Nuciranje raztopine

3.2 Dokazovanje pridobljenega vodnega stekla

V pridobljeni raztopini sem moral dokazati vsebnost vodnega stekla. Pri reakciji med

razred¢eno raztopino vodnega stekla in kislino nastane hidrogel, ki je modrikasto-bele barve.

Vodno steklo sem dokazal tako, da sem v 150 mL ¢aso odmeril 50 mL pripravljene raztopine
in ji dodal 25 mL 10 % klorovodikove kisline. Pocasi je zacel nastajati hidrogel in v 20 sekundah

je bilo vodno steklo do konca gelirano.

S tem sem dokazal, da ni potrebno kupiti vodnega stekla, ker ga lahko sintetiziramo v

laboratoriju.

15
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Slika 11: Nastanek hidrogela

Tabela 5: Inventar 3.2

INVENTAR KOLICINA

Casa, 150 mL 1

Kapalka 1

Tabela 6: Kemikalije 3.2

KEMIKALUE KOLICINA

Na2SiOs(aq), 7,74% razt. vodnega stekla 50 mL

HCl(aq), 10% razt. klorovodikova kislina

EE 25 mL




3.3 Tvorjenje hidrogela iz vodnega stekla

Za nastanek poroznega SiO, sem moral najprej pridobiti hidrogel. Naredil sem ga iz vodnega
stekla in Zveplove(VI) kisline. Za primerjavo sem uporabil 20,27% in 2,03% raztopino vodnega

stekla.

Za sintezo hidrogela sem najprej sestavil aparaturo, ta je vsebovala 2 lija dokapalnika,
povezana z Y-cevjo, ki je raztopino vodila v ¢aso. V enem liju dokapalniku je bilo 100 mL 20%
H2S04, v drugem pa 100 mL 2,03%. Oba lij dokapalnika sta po kapljicah spuscala raztopini, ti
sta reagiraliv Y-cevi in koncali v ¢asi na elektromagnetnem mesalu. Enak postopek sem ponovil
z 20,27% raztopino vodnega stekla, a so se zaradi visje koncentracije vodnega stekla zaceli
ustvarjati skupki trdega SiO, na gladini raztopine v ¢asi, zato sem moral to raztopino Se

prenucirati.

V obeh primerih sem opazoval nastanek hidrogela. Pri uporabi 20,27% raztopine vodnega
stekla je trajalo 24 ur za nastanek hidrogela, pri uporabi 2,03% raztopini pa 1 teden; e se gel
ustvarja pocasneje, ima manjSe pore in te vplivajo na izolativnost materiala. Zaradi
razredCenosti vodnega stekla so bili v vodni raztopini majhni agregati gela, velikosti najvec 1

cm.

Slika 12: Aparatura za tvorjenje hidrogela
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Slika 13: Trsi hidrogel

Slika 16: Mehkejsi hidrogel Slika 15: Mehkejsi hidrogel

Tabela 7: Inventar 3.3

INVENTAR KOLICINA

€asa, 400 mL

Laboratorijsko stojalo

Lij dokapalnik

Mufa

Okrogla prizema

= N NN

Elektromagnetno mesalo + teflonski mesalcek

Y-cev 1

18



Tabela 8: Kemikalije 3.3

KEMIKALUE KOLICINA
Na2SiOs(aq), 20,27% razt. natrijevega silikata 100 mL
NazSiO3(aq), 2,03% razt. natrijevega silikata 100 mL
H2SO04(aq), 20% razt. Zveplove(VI) kisline 2x 100 mL

3.4 Izpiranje in suSenje hidrogela

Oba hidrogela sem moral najprej izpirati z metanolom in deionizirano vodo, da sem odstranil
soli, ki so nastale pri sintezi (Na2SOa4 — natrijev sulfat(Vl)), in odvecno Zzveplovo(VI) kislino, ki

sem jo dodal v presezku.

Trsi gel sem razdelil na 2-5 cm kose in jih v kristalizirki izpiral z metanolom in vodo po 20 minut;

to sem ponovil Se dvakrat.
Mehkejsi gel, ki je v manjsi obliki sem izpiral v filter papirju z deionizirano vodo.
Oba gela sem susil v kristalizirkah v suSilniku najprej 4 ure pri 105 °C, nato Se 3 ure pri 170 °C.

Po suseniju je trsi gel postal bele barve, mehkejsi gel pa je spremenil barvo iz brezbarvnega v

rumeno-rjavkasto barvo.
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Slika 17: Kosi trsega hidrogela

Slika 18: Izpiranje mehkejsega hidrogela

Slika 19: Posusen trsi hidrogel

Slika 20: Posusen mehkejsi hidrogel

20



Tabela 9: Inventar 3.4

INVENTAR KOLICINA

Kristalizirka @ 95 mm 2
Laboratorijsko stojalo 1
Filtrirni obro¢ 1
Kvantitativni lij 1
Filter papir 1
Urno steklo 1
Ca3a, 400 mL 1

Tabela 10: Kemikalije 3.4

KEMIKALLE KOLICINA
Hidrogel SiO2 x 9H.0 2x 200 mL
CH3OH(), metanol 3x 100 mL
Deionizirana voda 5x 200 mL

3.5 Drobljenje in mletje posusenega hidrogela

Preden sem lahko nanodelce nanesel na akrilno barvo, sem moral zmanjsati povrsino delcev

z drobljenjem, mletjem in sejanjem skozi razli¢na sita.

Drobil in mlel sem v terilnici do konstantne velikosti vseh kristalov. Te drobne kristale sem
nato stresal na sejalnem stresalniku po 10 min, odprtine na sitih so bile od najvecjega do
najmanjsega 500 um, 315 pum, 160 um, 90 um. Po 10-ih minutah sem zbral vse kristale, ki niso

presli skozi zadnje sito in jih dodatno drobil v terilnici ter ponovno stresal. To sem ponaviljal,



dokler nisem dobil zadovoljive koli¢ine 8,96 g poroznega SiO; velikosti manjse od 90 um. Tako

sem zmanjsal povrsino posusenega trsega gela.

Enako sem ponovil za manjSanje povrsSine posuSenega mehkejSega gela, a se je zaradi
drugacne strukture tezje drobil, zato sem na koncu dobil 5,76 g poroznega SiO; velikosti

manjse od 315 um.

Tabela 11: Inventar 3.5

INVENTAR KOLICINA

Terilnica 1
Sita velikosti: 500 um, 315 um, 160 pm, 90 um 1
Stresalnik 1
Copi¢ 1

Slika 22: Drobljenje hidrogela Slika 21: Stresalnik s siti
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3.6 Testiranje termicne izolativnosti nanodelcev

Tem nanodelcem sem preveril termicno izolativnost. To sem opravil tako, da sem najprej
navadne steklene epruvete namocil v akrilno barvo, potem sem na vlaino barvo nanesel

posusene nanodelce obeh gelov, kremencevega peska in eno epruveto brez polnil.

Te epruvete sem susil na 60 °C 4 ure. Po suSenju sem preveril izolativnost s poskusom: 20 min
sem termostatiral deionizirano vodo na 22 °C, v vsako epruveto sem nalil 5 mL termostatirane
vode in epruvete postavil v vodno kopel s temperaturo 45 °C, s termometri sem meril

temperaturo vode v epruvetah.

Tabela 12: Termostatiranje epruvet

CAS NB
0 min 22 °C 22 °C 22 °C 22 °C
1 min 38,7 °C 40,3 °C 36,1 °C 34,3 °C

LEGENDA POSIPOV EPRUVET:

e NB - navadna barva,

e KP —kremencev pesek,

e TG —trsigeliz 20,27 % raztopine,

e MG — mehkejsi gel iz 2,03 % raztopine.
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Tabela 13: Inventar 3.6

INVENTAR

Laboratorijsko stojalo

Epruveta

Mufa

Filtrirni obro¢

Oglata prizema

Alkoholni termometer

[EE N N Y N N Y O Y N N

Kristalizirka

o

Y

| el iV

- [ ‘- . i

A ] —
HITE N —

Slika 23: Termostatiranje epruvet
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4 REZULTATI IN SPOZNANJA

Iz kremencevega peska sem naredil vodno steklo, nato pridobil hidrogel, ki sem ga posusil in

zdrobil ter preizkusil termi¢no izolativnost nanomaterialov.

Do sedaj so silicijeve nanomateriale pridobivali iz organosilikatov s superkriti¢cno ekstrakcijo.

Ker je tak nacin predrag, sem na ekonomicen nacin priSel do podobnih rezultatov.

Ugotovil sem, da dlje kot nastaja hidrogel, manjSe so nanopore, ki vplivajo na termi¢no

izolativnost materiala.
Hipotezo, da je mogoce narediti nanomaterial iz kremencevega peska, sem potrdil.

Lahko bi narocil silicijeve nanomateriale, ki so bili pridobljeni s klasicno metodo in bi jih
primerjal z mojimi vzorci nanodelcev ter z uporabo drugih analitskih postopkov v
sodelovanju z drugimi raziskovalnimi institucijami, saj si Sola ne more privosciti tako dragih

inStrumentov.
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