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Uvod

Porézne materidlly na baze SiO, nachadzaju
v poslednom obdobi Coraz vicSie uplatnenie v mnohych
oblastiach priemyslu'~’. Vyuzivajii sa najma ako separaéné
médid, nosiCe katalyzatorov alebo plnivo. Pre rozne apli-
kacie porézneho SiO, su dolezité vlastnosti, ako je napr.
Specificky povrch, porozita, Struktara pérov, schopnost
viazania sa s inymi latkami. Tieto vlastnosti st v znacnej
miere zavislé od Struktiry SiO,, ktord je ovplyviiovani
podmienkami pripravy'.

Struktira materidlov na baze SiO, pripravenych
z roztokov alkoxidov alebo kremicitanov je vo vSeobec-
nosti vysledkom hydrolyznych a kondenza¢nych reakcii,
ktoré zavisia od podmienok pripravy, ako je pH, teplota,
katalyzator, pouzité vychodiskové latky, ich pomer
a pod."*®?. Pocas niekol’ko prvych minat od zagiatku hyd-
rolyzy sa tvoria ¢iastocne hydrolyzované monoméry, ktoré
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potom kondenzuju za tvorby retazcovych alebo cyklic-
kych polymérov"'’. V zavislosti od pH roztoku vedu kon-
denzacné reakcie k roznym Struktiram. V pripade pouzitia
kyseliny ako katalyzatora prebicha proces cez polykonden-
zaény mechanizmus za tvorby trojrozmernej siete’. Pri
nizkom pH hydrolyzuji koncové skupiny ochotnejSie nez
,.stredové skupiny, ¢o podporuje tvorbu linearnych alebo
nahodne rozvetvenych polymérov'’. V pripade alkalickej
katalyzy prebicha tvorba gélu cez Ccasticovy
mechanizmus’. Pri vysokom pH prebiehaju kondenzagné
reakcie primarne medzi koncovymi a stredovymi ret'azca-
mi, ¢im sa podporuje tvorba vysoko kondenzovanych
klastrov'.

Z roztokov alkoxidov sa za podmienok strednych
hodnét pH (~ 8-3) ziskaju mezoporézne gély, pretoze
kondenzicia je rychlejSia nez hydrolyza, o ma za nasle-
dok tvorbu vysoko rozvetvenych kremicitanovych jedno-
tiek. Tieto tvoria klastrom podobné struktury, ktorych spa-
janie vedie k mezoporéznym oblastiam medzi nimi. Ked’
sa pH znizuje, kondenzacia sa stava rychlost’ limitujicou
a vysledkom st nahodne rozvetvené a relativne linearne
polyméry tvoriace tesne pretkané gély, ktoré st po suSeni
mikroporézne®. Okyslenim roztokov kremi&itanov vznika-
ju pri nizSom pH mikroporézne kremicité gély, zatial’ o
pri vysSich hodnotdch pH dochddza k vzniku mezoporéz-
nych gélov**.

VySetrovanim tvorby Struktirnych siloxanovych kru-
hov pomocou NMR a infracervenej spektroskopie (IR) sa
zistilo, Ze v pociatocnych S§tadiach hydrolyznej reakcie
alkoxysilanov sa tvoria cyklické tetraméry, ako aj diméry
alebo linearne triméry"''™". Pocas d’alsej polykondenzacie
prechadzaju diméry a triméry na cyklické siloxanové (Si-
0O-Si) jednotky, ktoré obsahuju z prevaznej Casti Styri ale-
bo Sest’ atomov kremika'"'*""". Pre kremigité gély sa pred-
poklada, Ze tetraédrické jednotky su prevazne usporiadané
v siloxanovych 4-&lankovych kruhoch'. West a spol." na
zdklade kvantovo-mechanickych vypoctov ukdzali, Ze
cyklické siloxanové tetraméry su energeticky vyhodnejSie
nez retazcové, a navrhli, Ze najvhodnejSou predstavou pre
polymerizaciu je vzdjomné spajanie 4-Clankovych siloxa-
novych kruhov, ktoré st termodynamicky viac zvyhodiio-
vané. Nevylucuje sa vSak aj pritomnost’ menej napinanych
6-clankovych  kruhov, ktoré su  zvyhodiiované
kineticky'"'*'.

Q - atom kyslika

QO - atom kremika

4-¢lankové siloxanové kruhy

Obr. 1. Schématické znazornenie dvoch typov siloxanovych kruhov"
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Spektra kremicitych materidlov si vo vSeobecnosti
charakterizované hlavnymi absorpnymi pasmi priradenymi
réznym vibraénym modom Si-O-Si vézieb. V oblasti 700 az
1300 cm™ je pristdenie absorpénych pasov S$pecifickym
molekulovym pohybom podrobne prestudované, a preto
sa tieto mozu povazovat za ,,odtlacok prsta“ pre SiO,
(cit.'®). Pasy v blizkosti 460 cm™' a 800 cm ™' patria defor-
macnej p(Si-O-Si) resp. symetrickej valencnej vibracii vg(Si-
0-Si) (cit.""'*"**"). Dominantny pés blizko ~ 1080 cm™ je
priradeny asymetrickej valen¢nej vibracii vas(Si-O-Si). Pas
je sprevadzany silnym ramenom na strane vysSieho vinoctu
(pri ~ 1200 cm™") (cit."""**"). Vibracia v,g(Si-O-Si) zavisi
od stupna zosietovania kremicitej siete. Pas pri vySSom
vinoéte (1100 cm ™) indikuje silné zosietovanie siete, &o je
charakteristické pre zasadito hydrolyzované gély. Pasy pri
nizsich vlno¢toch (1030 cm™) sa pozorovali v spektrach
slabo zosietovanych, kyslo hydrolyzovanych vzoriek®.
Absorpény pés pri ~ 950 cm™' je vadinou priradeny v(Si-
OH) médu®®?, ale niektori autori'®'*"** poukazali na to,
Ze tento pas tieZ moZe obsahovat’ prispevky od Si-O~ va-
len¢nych vibracii.

V doésledku vdzbovych Coulombovych interakcii na
dlhsie vzdialenosti sa vibraéné mody Stiepia na dve zlozky
— prieénu opticku (TO) a pozdiznu opticku (LO). LO-TO
Stiepenie troch hlavnych vibracii sa nachadza v réznych
oblastiach IR spektra. Kolisavy moéd ma LO zlozku pri
~ 507 cm™ a TO zlozku pri ~ 457 cm™. Pri symetrickom
Si-O-Si valen¢nom moéde sa LO zlozka nachddza pri
~ 820 cm™ a TO zlozka pri ~ 810 cm™'. Rameno pasu na-
chadzajuce sa pri ~ 1250 cm™' savisi vacsinou s LO zloz-
kou, TO zlozka sa vyskytuje okolo 1070 cm™ (cit.'""*2%).
Povaha ramena sa moze vysvetlovat’ ako rozsirené ozna-
¢enie LO zlozky asymetrickej valencnej TO zlozky alebo
ako zmieSany LO-TO mo6d s dominantnym LO charakte-
rom. LO zlozky mddov pri nizkom a strednom vinocte sa
v IR spektrach vigsinou nepozoruju'.

Ciel'om tejto prace je sledovanie vplyvu teploty a pH
pocas pripravy na zakladné Struktirne jednotky porézneho
SiO, pripraveného zrazanim z roztoku alkalického kremi-
Citanu. Na sledovanie sa vyuzila infracervend spektrosko-
pia, pretoze z informacii, ktoré poskytuje, je mozné uvazo-
vat’ napr. o priebehu gelacie, Struktirnych jednotkach,
porozite, zvySkovych silanolovych skupinéch (ktoré urcuju
hydrofobicitu) a inych $truktarnych defektoch'®.

Experimentalna cast’

Porézny SiO, sa pripravil zrdZzanim z roztoku alkalic-
kého kremicitanu, v ktorom bol moélovy pomer SiO, :
Na,O =2 : 1. Pri priprave sa postupovalo tak, ze do zmesi
vody a kyseliny sirovej vyhriatej na prislusnu teplotu sa za
mieSania pridaval roztok kremicitanu sodného konstantnou
rychlostou. Pozadovana hodnota pH sa udrzovala pridava-
nim H,SO4 (1:1). Po skonceni priddvania roztoku kremici-
tanu sa vzorky miesali 1 h, susili pri ~110 °C, premyvali
destilovanou vodou aznova susSili. Podmienky pripravy
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Tabulka I
Oznacenie vzoriek a podmienky pripravy vzoriek

Teplota [°C] Oznacenie vzoriek pri pH

2,5 4,5 5,5
60 K J T
70 S Y V4
80 N (0] U

vzoriek st uvedené v tabul’ke 1.

Infracervené spektra porézneho SiO, sa merali techni-
kou viacnasobného odrazu na FT-IR spektrofotometri
Spectrum One (vyrobca Perkin-Elmer) v oblasti 4000 az
700 cm™'. Pred meranim sa drvenim upravovali iba vzorky
pripravené pri pH 2,5. InfraCervené spektrd vzoriek
v oblasti 700—-360 cm™' sa merali aj transmisnou technikou
na pristroji Magna-IR Spectrometer 750 NICOLET . Vzor-
ky sa pre meranie pripravili vo forme KBr tabliet.

Pre kvantifikdciu hlavnych pasov sa infracervené
spektra v rozsahu 770—1280 cm™' podrobili separacii pasov
za pouzitia programu Matlab. Separacia sa vykonala neli-
nearnou metddou najmensich Stvorcov za predpokladu, ze
jednotlivé pasy maju tvar Gaussovych kriviek.

Z hodn6t relativnych intenzit zistenych zo separacie
pasov sa podla nasledujucich vztahov vypocitali pomery
jednotlivych Struktirnych jednotiek (SiO)s a (SiO)g
a jednotlivych skupin Si-OH a Si-O™ k celkovej kremicitej
sieti (Si.), ako aj hodnota (Si-Oyq), ktora predstavuje pomer
relativnych intenzit skupin Si-OH a Si-O~ k celkovej kre-
micitej sieti'":

int(SiO),
int(v,g(Si-O-Si)+v(Si-OHWv(Si-0"))

%((Si0), /Si,)=100x

kde x = 4 alebo 6;
int(Si-y)
int(vo((Si-O-SiH+v (Si-OH)+v(Si-O0"))

%((Si-y)/Si.)=100x
kde y = OH alebo O".

int(v(Si-OH+v (Si-0"))

%(Si-04)=100x
int(vg(Si-0-Si)+v(Si-OH)+v (Si-07))

Vysledky a diskusia

Infracervené spektra vzoriek porézneho SiO, v oblasti
1300—700 cm™', merané technikou viacnasobného odrazu,
su pre jednotlivé teploty zrazania uvedené na obr. 2—4. Na
obr. 5 su IR spektrd vybranych vzoriek v oblasti 700 az
360 cm™' merané transmisnou technikou. Spektra sa
upravili normalizovanim na najintenzivnej$i absorpény
pas — Vas(Si-O-Si) pri ~ 1080 cm™, resp. p(Si-O-Si) pri
~ 470 cm™'. VInodty a priradenia jednotlivych pasov
v sledovanej oblasti 1300-360 cm™" st uvedené v tab. II.
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Obr. 2. Reflexné IR spektra vzoriek K, J, T, (vid’ tab. I)

1200 1000 800 600

Obr. 3. Reflexné IR spektra vzoriek S, Y, Z

Tabulka II
Priradenia hlavnych pasov v spektrach porézneho SiO,
ViInoget [cm™'] Priradenie
~1080 Vas(Si-O-Si)
950 v(Si-OH a Si-O")
800 vs(Si-O-Si)
~ 560 v(Si-O) spojeny s 8(0-Si-O)
a 8(Si-O-Si)
(v 4-Clankovych kruhoch)
470 p(Si-O-Si)

Z obr. 2 az 4 vidiet, Ze so zvySovanim pH zrdZania sa
maximum pasu asymetrickej valencnej vibracie vas(Si-O-Si)
okolo 1080 cm™' postiva k vysiemu vinoétu. Podl'a prace
tento posun odraza zvySovanie pevnosti Si-O-Si siete po-
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cz0o
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Obr. 4. Reflexné IR spektra vzoriek N, O, U

Cas kondenzacie. Podobny trend v posune k vyssim vlnoc-
tom je ipri pasoch Si-OH vibracie (~950cm™)
a symetrickej valenénej vibracie vg(Si-O-Si) pri ~ 800 cm ™.
S rastucou hodnotou pH zrazania sa znizuje intenzita pasu
v blizkosti 950 cm ™', ktory patri Si-OH vibracii. Toto zni-
zenie intenzity naznacuje zniZujlice sa mnozstvo Si-OH,
prip. Si-O skupin v dosledku polykondenzacie®?. Mier-
ny posun tohto pasu k vysSiemu vino¢tu moze byt spdso-
beny zvyienim silovej konstanty Si-OH (cit.”). Vplyv
teploty pri danom pH sa na tvar infraervenych spektier, ako
aj na poziciu sledovanych pasov, vyraznejsie neprejavil.

Pri vyhodnocovani IR spektier sa vychadzalo zo sku-
tocnosti, ze vo vzorkach si dominantné najmi 4- a 6-
¢lankové kruhy'"'®. O ostatnych $truktarnych jednotkich
(linearne diméry, triméry atd’.), ktoré sa tiez mézu nacha-
dzat’ v kremi¢itom géli v pociato¢nych $tadiach hydrolyz-
nej reakcie?, sa predpokladalo, e su vo vzorkach pri-
tomné v zanedbatelnom mnozstve.

Predpoklad pritomnosti 4-¢lankovych kruhov sa po-
tvrdil meranim IR spektier v oblasti pod 700 em™!, kde sa
nachadzaju dva absorpcné pasy (obr. 5). Pas pri najnizSom
vInoéte v okoli 470 cm™" sa priradil deformaénej p(Si-O-Si)
vibracii'!. Maly, ale zretelny absorpény pés pri ~ 560 cm™'
je niektorymi autormi'®*”** na zaklade teoretickych vypo-
¢tov priradeny siloxdnovym 4-¢lankovym kruhom, pres-
nejSie povedané vibracii 4-Clankového kruhu, ktord je
vysledkom spojenia valen¢nych Si-O s O-Si-O a Si-O-Si
deformagnymi modmi®. Pri zvyseni hodnoty pH z 2,5 na
4,5 sa intenzita tohto pasu zniZuje, z ¢oho sa predpoklada,
ze so zvySovanim pH zrdZania sa zmenSuje mnoZzstvo 4-
¢lankovych kruhov v prospech inych Struktirnych jedno-
tiek, napr. 6-¢lankovych kruhov. Vplyv teploty sa na pozi-
ciu a tvar pasov v blizkosti 470 cm™ a 560 cm™ vyraznej-
Sie neprejavil.

Pre najlepsie rozlozenie pasu vs(Si-O-Si) sa pouzili
Styri Gaussove krivky s maximami okolo 1220, 1160,
1080 a 1050 cm™. Podl'a predpokladov tieto $tyri zlozky
zodpovedaji mnozstvu (SiO); a (SiO)s jednotiek
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Obr. 5. Transmisné IR spektra vzoriek K, J, T

v §truktare kremicitej siete a ich TO a LO médom'"'®.

Podra praci'®*® je LO-TO $tiepenie pre 6-&lankové kruhy,
sposobené interakciami na dlhSiu vzdialenost, v rozsahu
140 az 160 cm™. Na zaklade spominaného sa pas vas(Si-
0-Si) rozlozil na zlozky pri ~ 1160 a 1050 cm™" zodpove-
dajuce LO a TO moédom 4-¢lankovych kruhov a zlozky pri
~ 1220 a 1080 cm™ zodpovedajiice LO a TO médom 6-
&lankovych kruhov. Separacii pasu v blizkosti 950 cm™
najlepSie vyhovovali dve Gaussove krivky s maximami
okolo 960 a 910 cm™ zodpovedajuce Si-OH a Si-O~
médom'"1*** Kvoli lepsiemu prelozeniu spektier sa pou-
zila aj siedma Gaussova krivka pre pas v blizkosti
~ 800 cm™', ktory sa viak dalej nevyhodnocoval. Separa-
cia pasov vybranych vzoriek porézneho SiO, je na obr.
6az8.

Vysledky separacie pre vsetky pasy v sledovanej ob-
lasti IR spektra su pre vsetky vzorky zhrnuté v tabul'ke III.
Pre jednotlivé pasy sa zistili hodnoty vlnoctu v maxime
pasu, Sirka v polovici maxima pasu (polsirka) a relativna
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vV ,cm

Obr. 6. Separacia pasov v spektre vzorky K
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intenzita z vySky pasu. Pretoze nie st zname absolutne
hodnoty absorpcnych koeficientov pre jednotlivé pasy,
relativna intenzita bola vztiahnuta vo¢i maximalnej hodno-
te najintenzivnejSieho absorpéného pésu.

V tabulke IV st uvedené podiely 6- a 4-kruhovych
jednotiek ziskané spocitanim relativnych intenzit LO a TO
moddov jednotlivych Struktarnych jednotiek, pomer (SiO)4
a (SiO)g jednotiek a pomer Si-OH a Si-O™ skupin. Dalej st
v tejto tabul’ke uvedené aj hodnoty pomeru relativnych
intenzit Struktirnych jednotiek (SiO)4, (SiO)s a skupin
Si-OH a Si-O™ k celkovej kremicitej sieti (Si.), ako aj
hodnota (Si-Oy), ktord predstavuje pomer relativnych in-
tenzit skupin Si-OH a Si-O~ k celkovej kremiditej sieti.

Na zaklade priradenia pasu v okoli 560 cm™ 4-&lan-
kovym kruhovym $truktirnym jednotkam a vyhodnotenia
spektier po separacii sa moze povedat, ze vo vSetkych
pripravenych vzorkach sa nachadza ur€ité mnozstvo 4-¢lan-
kovych kruhovych jednotiek spolu so 6-¢lankovymi. Pri
zvySeni pH zhodnoty 2,5 na 4,5 vSak dochadza

850 950 1050 1150 1250

v

Obr. 7. Separacia pasov v spektre vzorky J

750

850 950 1050 1150 1250

—1

vV ,cm

Obr. 8. Separacia pasov v spektre vzorky T
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Tabulka III
Hlavné vysledky separacie pasov v oblasti 770—1280 cm™ pre sledované vzorky
Parameter Hodnoty pre vzorky
K J T S Y Z N (0] U
LO (SiO)s v @ 1216 1225 1226 1217 1225 1227 1217 1227 1225
pols® 25 22 22 25 21 21 26 22 22
int° 10 7,6 8,2 9,0 7,1 7,7 11 7,8 8,0
LO (Si0)4 v @ 1148 1167 1164 1149 1167 1168 1147 1168 1165
pols ° 41 37 39 41 37 37 42 37 38
int° 49 38 41 47 36 39 53 39 40
TO (SiO)s v e 1074 1082 1084 1070 1081 1086 1077 1082 1085
poli® 30 36 33 32 36 34 27 36 34
int ¢ 62 87 78 69 87 82 53 87 79
TO (SiO)4 v 1031 1050 1057 1033 1051 1056 1036 1052 1057
polib 22 15 12 20 13 13 22 12 15
intc 23 3,2 1,3 14 1,7 1,7 25 1,4 2,6
Si-OH v 962 964 961 964 967 960 963 966 963
poli® 21 21 27 22 24 25 22 27 27
int° 7,7 6,4 4,9 8,2 7,3 4,3 6,2 8,6 55
Si-O~ v 926 923 918 926 909 921 929 908 912
pols ° 49 44 42 47 52 39 54 52 45
int ¢ 36 14 4,7 30 21 4,4 33 18 5,6
vs(Si-0-Si) vV ° 794 798 800 794 784 800 795 791 797
pols® 33 29 25 34 42 25 32 34 28
int° 28 15 9,6 27 43 10 23 25 13
* vV —vlnoget [em™'], ° pols — polsirka [em™'], ¢ int — relativna intenzita [%]
Tabulka IV
Vyhodnotenie relativnych intenzit (SiO)4 a (SiO); jednotiek a Si-OH a Si-O™ skupin
Parameter Hodnoty pre vzorky
K J T S Y Z N (0] U
int.(SiO)e 72 95 86 78 94 89 64 95 88
int.(Si0)4 72 41 43 61 37 40 79 40 42
(Si0)4/ (SiO)s 1,0 0,4 0,5 0,8 0,4 0,5 1,2 0,4 0,5
% (Si0)s / Si, 38 61 62 44 59 65 35 59 62
% (Si0)4 / Si, 38 26 31 34 23 29 43 25 30
% (Si-Og) 23 13 7 22 18 6 21 17 8
% Si-OH/ Si, 4,1 4,1 3,5 4,6 4,6 3,1 3,4 53 3,9
% Si-O™ /Si, 19,1 8,9 34 17,0 13,0 3,2 18,0 11,2 4,0
Si-OH/Si-O™ 0,2 0,5 1,0 0,3 0,4 1,0 0,2 0,5 1,0

k znaénému poklesu mnozstva 4-Clankovych kruhov (prvé tri riadky v tabulke IV).

v prospech 6-&lankovych. Daldim zvysenim pH na 5,5 sa
vSak pomer 4-¢lankovych a 6-Clankovych kruhovych jed-
notiek v ramci experimentalnej chyby prakticky nemeni
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Z hodnoty pomeru (SiO)4 a (SiO)¢ Struktarnych jed-
notiek k celkovej kremicitej sieti (Stvrty a piaty riadok
v tabul’ke IV) je vidiet, Ze srasticou hodnotou pH sa
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zvacSuje podiel 6-Clankovych kruhovych jednotiek
v kremicitej sieti. Podiel 4-Clankovych kruhovych jedno-
tiek v celkovej kremicitej sieti najskor pri pH 4,5 klesa, ale
pri zvySeni na 5,5 len vel'mi mierne narastie. Vplyv teploty
na zmeny pomeru 4- a 6-¢lankovych kruhov je v ramci
experimentélnej chyby zanedbatelny.

Z vyvoja hodnoty (Si-Oy4) predstavujucej pomer Si-OH
a Si-O™ k celkovej kremicitej sieti v zavislosti od pH je
vidiet', Ze s rastiicou hodnotou pH sa znizuje podiel Si-OH
a Si-O” skupin v kremicitej sieti (Siesty riadok v tabul-
ke IV). Rovnaky trend sa pozoruje aj pri pomeroch jednot-
livych skupin k celkovej kremicitej sieti, najmé pri Si-O~
(siedmy a Osmy riadok v tabulke IV). Kym pri pH 2,5
a4,5 je v celkovej kremicitej sieti vacsi podiel skupin Si-O-,
pri pH 5,5 je podiel Si-OH a Si-O~ v celkove] kremicitej
sieti takmer rovnaky. ZniZenie mnozstva Si-OH a Si-O~
skupin méze byt dosledkom roznych rychlosti polykon-
denzacnych reakcii v zavislosti od podmienok katalyzy.

Z grafov spektier po separacii je jasne vidiet, Ze rela-
tivna intenzita pasov blizko 910 cm™'a 960 cm™ sa
s rastiicou hodnotou pH zrazania znizuje. Z pomeru inten-
zit pasov Si-OH a Si-O™ skupin (posledny riadok v tabulke
IV) je vSak zrejmé, ze s rastiicim pH sa podiel Si-OH sku-
pin oproti Si-O” skupinam zvysuje. So zvySovanim pH sa
tiez zvySuje relativna intenzita Si-OH pasu vzhladom
k intenzite pasu Si-O~, ¢o mdze hovorit’ o tom, Ze vznika
produkt s va¢§im mnozstvom nezreagovanych silanolo-
vych skupin''. Teplota pripravy nema vyraznejsi vplyv na
relativnu intenzitu tychto pasov.

Zaver

Sledoval sa vplyv teploty a pH na Struktiru porézne-
ho SiO, pomocou FTIR. Porézny SiO, sa pripravil zrdza-
nim z roztoku alkalického kremicitanu. Zistilo sa, ze vo
vsetkych pripravenych vzorkach sa ako zakladné Struktur-
ne jednotky nachadzajuo vedla predpokladanych 6-
¢lankovych siloxanovych kruhov i 4-¢lankové kruhy. Zvy-
Senim hodnoty pH z 2,5 na 4,5 sa zna¢ne znizuje podiel 4-
¢lankovych kruhov v prospech 6-Elankovych. S rasticou
hodnotou pH saznizuje podiel Si-OH a Si-O~ skupin
v kremiCitej sieti, pricom vSak relativne mnozstvo Si-OH
skupin oproti SiO~ skupinam rastie. Teplota nema vyraz-
nejsi vplyv na mnozstvo sledovanych Struktirnych jedno-
tiek.
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J. Pagacova®, A. PISko?, 1. Staiiovd®, E. Jéna®,
J. Miillerova®, P. Exnar®, A. Luka¢, and L. Mar-
&ekova® (“ Department of Chemistry and Technology of
Inorganic Materials, Faculty of Industrial Technologies,
Alexander Dubcek University, Trencin, ” Department of
Chemistry, Pedagogical Faculty, Technical University,
Liberec): The Influence of Preparation Conditions on
Porous SiO, Structure Studied by FTIR Spectroscopy

Surface area, porosity, pore structure and ability to
bind to other substances are very important properties in
various applications of porous SiO,. The properties are
largely dependent on SiO, structure, which is influenced
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by its preparation. Porous SiO, was prepared by coagula-
tion of solutions of an alkali metal silicate. The influence
of temperature and pH on the structure of porous SiO, was
studied by FTIR. It was found that the siloxane four-
membered rings along with the expected six-membered
rings occurred as basic structural units in all the prepared
materials. An increase in pH leads to a significant decrease
in the content of the four-membered rings and a decrease
in the Si-OH/Si-O™ ratio in the silica network. However,
the relative amount of Si-OH groups increases. Tempera-
ture has no significant influence on the amount of different
structural units.



