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Из тетраэтоксисилана (ТЭОС) методом кислотного гидролиза был синтезирован ксерогель 

диоксида кремния и исследована его адсорбционная способность по отношению к ионам Cu
2+

. 

Изучено элементный состав и морфология полученного образца ксерогеля. Рентгенофазовым 

анализом и сканирующей электронной микроскопии показана высокопористая структура и чистота 

полученного ксерогеля. Адсорбционные свойства образца ксерогеля по отношению к ионам Cu
2+

 

изучены на модельных медьсодержащих растворах. Исследовано влияние рН, времени контакта 

адсорбента с адсорбатом и температуры на адсорбционные характеристики ксерогеля. Показано, 

что оптимальными значениями для извлечения ионов Cu
2+

 являются рН 4-8 и температура не выше 

40
о
С. С ростом температуры на градус в диапазоне температур 20

о
- 40

о
С, степень адсорбции ионов 

Сu
2+

 на ксерогеле диоксида кремния увеличивается в среднем на 0.45 % . Максимальная 

адсорбционная емкость ионов Cu
2+

 при оптимальных условиях, составила 67.5 мг/г. При повышении 

концентрации и увеличении времени сорбции степень извлечения ионов возрастает, что находится в 

соответствии с изотермой сорбции Ленгмюра.   
Ключевые слова: тетраэтоксисилан, гидролиз, ксерогель диоксид кремния, ионы меди, 

адсорбционная емкость, изотерма адсорбции. 
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Введение 

Гальваническое производство 

относится к антропогенным источникам 

тяжелых металлов в окружающей среде [1-

3]. Из обширной группы токсичных тяжелых 

металлов, попадаемых в сточные воды 

гальванических производств, ионы меди 

занимают одно из первых мест в связи с 

широким использованием операции 

меднения поверхностей из простых и 

комплексных электролитов различного 

состава (сернокислые, цианистые, 

борфторводородные и др.) [4-8]. 

 Для обезвреживания сточных вод, в 

частности кислотно-щелочных, содержащих 

сумму солей тяжелых металлов, применяется 

двухступенчатая реагентная очистка [1, 9]. 

Однако на практике остаточная 

концентрация ионов металлов не достигает 

требуемого норматива по причине 

растворения уже выпавших гидроксидов 

меди с образованием комплексных 

соединений с часто присутствующими в 

сточных водах аммиачными или 

пирофосфатными ионами [1]. Для глубокого 

удаления ионов металлов, в том числе и 

ионов меди  из сточных вод, 

высокоэффективны такие методы и их 

комбинации, как  экстракция, 

электрохимическое восстановление и 

электродиализ, ультрафильтрация, ионный 

обмен, обратный осмос  и др., что отражено 

в соответствующей научной литературе 

[1,2,10-12].  Адсорбционный метод на 

различных сорбентах, в частности, на 
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углеродных наноматериалах, диоксиде 

кремния и т.д. признан эффективным и 

экономичным методом очистки сточных вод 

от тяжелых металлов [13,14].  В последнее 

время в качестве сорбентов все более 

широкое применение находят гидрогели и 

аэрогели кремниевой кислоты,  

синтезированные по различным методикам.  

Целью данной работы являлось 

исследование адсорбционных свойств 

ксерогеля диоксида кремния, полученного из 

тетраэтоксисилана (ТЭОС), по отношению к 

ионам меди при различной кислотности 

среды,  температуры и времени контакта фаз. 

 

Методика эксперимента 

 

Приготовление ксерогеля. Ксерогель 

диоксида кремния был синтезирован из 

тетраэтоксисилана (ТЭОС) в две стадии по 

методикам, подробно описанным в работах 

[15-20]. Первая стадия заключалась в 

кислотном гидролизе TЭОС путем 

смешивания его с дистиллированной водой, 

этиловым спиртом и соляной кислотой в 

течение 1,5 ч при 60 °C при pH  3. Молярное 

соотношение – TЭОС : этанол : H2O : НСl 

составляло 1 : 3.9 : 1 : (1.2·10
-3

). Вторая 

стадия (гелеобразование) состояла из 

смешивания гидролизованного на первой 

стадии TЭОС с концентрированным 

раствором аммиака и дистиллированной 

водой при молярном соотношении 

Н2О:NH4OН = 2.5: (7·10
-3

). Золь 

выдерживали при 50 °С для гелеобразования 

в течение часа. Значение pH на этой стадии 

составляло 8. Затем свежеприготовленный 

гель оставляли при комнатной температуре 

на сутки для созревания с последующей 

двухкратной  выдержкой  в этаноле  в 

течение суток. Полученные образцы 

высушивали при постепенном повышении 

температуры: при  t=60 °С в течение суток, 

при  t=150 °С  в течение 1-го часа и   при t= 

170 °С с выдержкой еще в течение часа 

согласно рекомендациям авторов 

публикаций [21, 22].  

Структура и состав ксерогеля. 

Поверхностную структуру и элементный 

состав синтезированного ксерогеля 

исследовали с помощью сканирующего 

растрового электронного микроскопа Aspex 

eхpress vp (США) и методом 

рентгенофазового анализа на дифрактометре 

Empyrean series фирмы Pаnanalytical. 

Методика опытов по адсорбции. 

Опыты проводили в химических стаканах 

объемом 150 мл, в которые помещали 

медьсодержащие растворы с определенной 

концентрацией   ионов Cu
2+

, затем в каждый 

добавляли навеску ксерогеля диоксида 

кремния в количестве 0.2 г, растворы 

взбалтывали фиксированное время и 

отфильтровывали.  

Анализ и расчеты. Анализ 

концентрации ионов Cu
2+

 выполняли 

фотоколориметрическим методом [23]. Для 

корректировки рН растворов использовали 

0.1н H2SO4  и  0.1н NaOH и рН –метр 

«Мультитест ИПЛ». 

Адсорбционную емкость ксерогеля 

диоксида кремния по отношению к ионам 

Cu
2+

  определяли  по следующей формуле:

 

А =
(Со−Ср)×𝑉

𝑚
                                           

где   А - адсорбционная емкость, мг/г адсорбента; 

        С0 – исходная концентрация ионов Cu
2+

, мг/л; 

        Ср -  равновесная концентрация ионов Cu
2+

, мг/л; 

         V - объём раствора, л; 

         m - масса адсорбента (в пересчете на сухое вещество), г. 

          Степень извлечения ионов Cu
2+

 (α,%) вычисляли по следующей формуле: 

 

𝛼 =  
(𝐶0− 𝐶к)×100%

С0
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где   С0 и Ск - соответственно исходная и 

конечная (остаточная) концентрации ионов  

Cu
2+

, мг/л. 

 

Результаты и их обсуждение 

 

Структура  ксерогеля. Как показали 

исследования структуры приготовленного по 

вышеприведенной методике ксерогеля, 

последний полностью соответствовал 

известным характеристикам, приведенным в 

публикациях [15-22].  

 Из микрофотографии поверхности 

образца ксерогеля, приведенного на рис. 1, 

видно, что он имеет высокопористую 

структуру и, следовательно, должен 

обладать значительной адсорбционной 

поверхностью. 

 

 
 

Рис. 1. Микрофотография поверхности образца ксерогеля SiO2 

 

Рентгенофазовым анализом определен 

элементный состав синтезированного 

ксерогеля. На  рис. 2А  видны отчетливые 

пики поглощения, соответствующие 

элементам О и Si, что доказывает чистоту 

высушенного геля. Из анализа спектров 

следует, что образец соответствует диоксиду 

кремния  в аморфном состоянии (рис. 2 Б).  

 

 
                                            А                                                                     Б 

 

Рис. 2. Элементный состав ксерогеля SiO2 (А) и спектр рентгенофазового анализа (Б) 

 

По результатам экспериментальных 

данных следует, что полученная система 

достаточно однородна и может быть 

применена в качестве сорбента для  

деметаллизации жидких сред. 

Изучение адсорбционных свойств 

ксерогеля 
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Влияние рН среды.  Исследовано 

влияние кислотности среды на степень 

извлечения ионов Cu
2+

. Для этого 

использовали 7 проб раствора CuSO4 c 

разными значениями рН от 2 до 8 и 

начальной концентрацией ионов Cu
2+

 С0 = 50 

мг/л. После добавления ксерогеля, выдержки 

проб в течение 30 мин и фильтрации 

растворов определяли остаточную 

концентрацию ионов Сu
2+

. Степень 

извлечения ионов Cu
2+

, рассчитанная на 

основании полученных экспериментальных 

данных, для каждого значения рН приведена 

на рис. 3.  
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Рис. 3. Влияние рН на степень извлечения ионов Cu
+2

 ксерогелем 

(С0 = 50 мг/л, t=25
0
С) 

 

Как видно из рис. 3 степень извлечения 

ионов резко возрастает в области перехода 

рН  от 2-х до 3-х, а далее, начиная с рН ~4, 

практически остается неизменно высокой. 

Дальнейшее повышение рН раствора 

приводит к осаждению ионов Cu
2+

 в виде 

малорастворимого гидроксида. Остаточная 

концентрация ионов Cu
2+

 в среднем 

составляла 0.2 мг/л. 

 Полученная зависимость степени 

извлечения от рН показывает, что 

оптимальная область для извлечения ионов 

Cu
2+

 находится в широком диапазоне рН 4 ̶ 8, 

что является большим преимуществом 

практического использования 

синтезированного ксерогеля  SiO2  в качестве 

адсорбента, в первую очередь для очистки  

сточных вод.  

Влияние температуры. Изучение 

зависимости адсорбции ионов Cu
2+

 от 

температуры проводили при 25, 30, 40 и 

50°С. После добавления ксерогеля в 

медьсодержащие растворы, выдержки проб в 

течение 30-ти минут и дальнейшей 

фильтрации растворов определяли 

остаточную концентрацию ионов Сu
2+

. 

Результаты исследований показали, что с 

ростом температуры до 40
о
С степень 

адсорбции ионов Сu
2+

 на ксерогеле 

увеличивается в среднем на 0.45 % на 

градус.  Повышение сорбционной 

эффективности ксерогеля, вероятно, связано 

с усилением процесса гидролиза соли при 

повышении температуры. Однако, при 

дальнейшем повышении температуры 

скорость гидролиза замедляется. Поэтому, 

оптимальной температурой для 

деметаллизации раствора является 

температура не выше 40
о
С. 

Определение адсорбционной емкости 

ксерогеля. Адсорбционную емкость 

ксерогеля определяли путем выдержки его в 

медьсодержащем растворе в течении 80 

минут. Контроль за концентрацией ионов 

Cu
+2

 осуществляли через каждые 20 минут.  

Как показали результаты (рис. 4), 

наблюдается рост адсорбционной емкости 

ксерогеля с увеличением времени контакта 

фаз, причем особенно значительно за первые 

20 минут контакта. При дальнейшем 

увеличении времени контакта фаз рост 

адсорбционной емкости незначительный. 
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Рис. 4. Влияние времени контакта фаз на адсорбционную емкость ксерогеля (С0 = 300 мг/л, Т 

= 30 °С, рН = 5) 

 

Расчет показал, что за общее время 

контакта фаз 80 минут адсорбционная 

емкость ксерогеля по отношению к ионам 

Cu
2+

 составила 67.5 мг/г при начальной  их 

концентрации в растворе  300 мг/л.  

Изотерма адсорбции.  В химические 

стаканы наливали по 100 мл раствора CuSO4, 

содержащих ионы Cu
2+

 в концентрациях 

(мг/л): 50, 100, 200, 300, 400, 500, 600 и затем 

в каждый добавляли навеску 

приготовленного ксерогеля. Растворы  

взбалтывали при заданной температуре в 

течение 80 минут и через каждые 20 минут 

определяли равновесную концентрацию 

ионов Cu
2+

 (Ср.)  с последующим расчетом 

адсорбционной емкости. Полученные 

данные в виде изотермы адсорбции по ионам 

Cu
2+

 для образца ксерогеля, которая 

показывает взаимосвязь между 

концентрациями адсорбата (ионов Cu
2+

) и 

степени накопления его на сорбенте, 

представлены на рис. 5.  
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Рис. 5. Изотерма адсорбции образца ксерогеля по отношению к ионам  

Cu
2+

 (τ = 80 мин, t = 30 °С, рН = 5) 

 

Как следует из рис. 5, характер 

зависимости А-Ср на ксерогеле находится в 

соответствии с  изотермой сорбции 

Ленгмюра.  Почти вертикальный участок 

изотермы в области начальных 

концентраций свидетельствует о большом 

сродстве адсорбата к адсорбенту [5]. При 

определенной концентрации адсорбата 

величина адсорбции достигает предела.  С 

ростом концентрации ионов Cu
+2

 выше 300 

мг/л наблюдается насыщение поверхности 

ксергеля. 
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Заключение 

Из тетраэтоксисилана (ТЭОС) методом 

кислотного гидролиза был синтезирован 

ксерогель диоксида кремния.  Методом 

сканирующей электронной микроскопии 

показана высокопористая структура 

полученного ксерогеля. Рентгенофазовый 

анализ показал отчетливые пики 

поглощения, соответствующие элементам О 

и Si, чем была доказана чистота 

высушенного геля. Адсорбционные свойства 

образца ксерогеля исследованы по 

отношению к ионам Cu
2+

 на модельных 

медьсодержащих растворах. Изучено 

влияние рН, времени контакта адсорбента с 

адсорбатом и температура на адсорбционные 

характеристики ксерогеля. Показано, что 

оптимальными значениями для извлечения 

ионов Cu
2+

 являются рН 4-8 (рис.3) и 

температура не выше 40
о
С. С ростом 

температуры на градус в диапазоне 

температур 20
о
- 40

о
С степень адсорбции 

ионов Сu
2+

 на ксерогеле увеличивается в 

среднем на 0,45 % . Максимальная 

адсорбционная емкость ионов Cu
2+

 при 

оптимальных условиях составила 67.5 мг/г. 

При повышении концентрации и увеличении 

времени сорбции степень извлечения ионов 

возрастает, что находится в соответствии с 

изотермой сорбции Ленгмюра.   
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A silicon dioxide xerogel was synthesized from tetraethoxysilane (TEOS) by acid hydrolysis, and its 

adsorption capacity with respect to Cu
2 + 

ions was investigated. The elemental composition and morphology 

of a sample of the obtained xerogel was studied. X-ray phase analysis and scanning electron microscopy 

showed a highly porous structure and purity of the obtained xerogel. The adsorption properties of a xerogel 
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sample were investigated with respect to Cu
2 +

 ions on model copper-containing solutions and the influence 

of pH, the time of contact of the adsorbent with the adsorbate, and temperature on the adsorption 

characteristics of the xerogel analyzed. It revealed that the optimal values for the extraction of Cu
2 + 

ions 

were pH 4-8 and the temperature not higher than 40
о
С. As a temperature rose by one degree in the 

temperature range of 20° ̶  40° C, a degree of adsorption of Cu
2 +

 ions on a silicon dioxide xerogel increases 

by an average of 0.45%. The maximum adsorption capacity of Cu
2 + 

ions under optimal conditions was 67.5 

mg / g. With an increase in the concentration and an increase in the sorption time, the degree of ion extrac-

tion increases, which is in accordance with the Langmuir sorption isotherm 

Keywords: tetraethoxysilane, hydrolysis, silicon dioxide xerogel, copper ions, adsorption capacity, 

adsorption isotherm. 

 

 

SİLİSİUM (IV) OKSİDİN TETRAETOKSİSİLANIN HİDROLİZİ İLƏ ALINMASI VƏ 

ADSORBSİYA XASSƏLƏRİNİN TƏDQİQİ 
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Tetraetoksisilanın  hidrolizi  ilə silisium-dioksidin kserogeli alınıb və Cu
2+

 ionlarının  adsobsiyası öyrənilib. 

Cu
2+ 

ionlarının adsobsiyası mis tərkibli model məhlullarla aparılıb.  Kserogelin Cu
2+

 ionlarının  adsobsiyası 

pH, temperatur və adsorbatla kontakt zamanından asılılığı tədqiq edilib. Adsorbsiyanın optimal şəraiti 

müəyyən edilib: pH 4-8,  T≤40 
0
C, maksimal adsobsiya tutumu 67.5 mq/q.  

Açar sözlər: tetraetoksisilan,   hidroliz, kserogel, silisium-dioksid, adsorbsiya tutumu. 
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