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Abstract
Research subject: As a low price biomass, rice husk is able to accumu-
late a large amount of silica in its texture. The process for extracting 
this silica is greener than the conventional ones. The present research 
addresses the effects of the different process parameters on amorphous 
silica extraction from rice husk through a precipitation method. 
Research approach: In the extraction process, first the rice husk was 
burned in the open air and then turned into white ash in an electric fur-
nace. This ash was converted into sodium silicate solution using NaOH, 
and finally the silica was precipitated from this solution by sulfuric acid. 
The effect of solid to solvent ratio, the duration of the alkaline dissolu-
tion step as well as the pH and temperature of acid precipitation step 
have been investigated. Moreover, a special application of the amor-
phous silica in rubber industry was also investigated. 
Main results: The results showed that a low solid to solvent ratio at 
the alkaline dissolution stage as well as an acidic pH along with a high 
precipitation temperature are required to obtain the highest production 
efficiency and to obtain high purity amorphous silica. The purity and 
chemistry of obtained silica were quite similar to commercial sample 
in the rubber industry; however, the surface area and pore volume of 
obtained silica was less than the commercial one. It was also found that 
prolonging the alkali dissolution step slightly increases the production 
efficiency. The obtained silica exhibited very close performance to the 
commercial sample, in the rubber-to-fiber adhesion system (RFS). This 
indicates the high ability of precipitated silica to be replaced by com-
mercial types, which are mainly produced by more cost-effective and 
less biocompatible processes.
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چکیــده

ــر  ــت مقادی ــی انباش ــه توانای ــت ک ــت اس ــت‌توده‌ای ارزان‌قیم ــج، زیس ــلتوک برن ش
قابل‌توجــه ســیلیکای بی‌شــکل در بافــت خــود را دارد. فراینــد اســتحصال ایــن 
ــن  ــت. در ای ــکل اس ــیلیکای بی‌ش ــد س ــول تولی ــای معم ــبزتر از فراینده ــیلیکا س س
پژوهــش تأثیــر عوامــل فراینــدی اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک برنج به روش رســوبی، 
به‌همــراه کاربــرد ویــژه آن در صنعــت لاســتیک مــورد مطالعــه قــرار گرفتــه اســت. در 
فراینــد اســتحصال، ابتــدا شــلتوک برنــج در فضــای آزاد ســوزانده شــده و ســپس در 
ــه خاکســتر ســفید تبدیــل شــد کــه در مراحــل بعــدی به‌کمــک  کــوره الکتریکــی ب
ــیلیکا از  ــت س ــده و درنهای ــل ش ــدیم تبدی ــیلیکات س ــول س ــه محل ــوزآور ب ــود س س
ــه  ــن مطالع ــول به‌کمــک اسیدســولفوریک رســوب داده شــده اســت. در ای ــن محل ای
ــال  ــه انح ــان مرحل ــال )g/g 0/17-0/03( و مدت‌زم ــه ح ــد ب ــبت جام ــر نس تأثی
 )90-25 oC( و دمــا در مرحلــه ترســیب اســیدی )5-9( pH و تأثیــر )1-2 h( قلیایــی
بررســی شــده اســت. نشــان داده شــده کــه نســبت جامــد بــه حــال کــم در مرحلــه 
انحــال قلیایــی و pH اســیدی در کنــار دمــای ترســیب بــالا بــرای حصــول بیشــترین 
ــت.  ــالا لازم اس ــوص ب ــا خل ــکل ب ــیلیکایی بی‌ش ــت آوردن س ــد و به‌دس ــازده تولی ب
ســیلیکای رســوبی بــا درصــد خلــوص و شــیمی مشــابه بــا نمونه تجــاری مورداســتفاده 
ــرات  ــم حف ــطح )g/m2 106/8-86/6( و حج ــاحت س ــا مس ــتیک ام ــت لاس در صنع
ــه تجــاری تولیــد شــد. همچنیــن مشــخص شــد  کمتــر )g/cm3 1/29-0/63( از نمون
کــه طولانی‌تــر شــدن مرحلــه انحــال قلیایــی موجــب افزایــش انــدک بــازده تولیــد 
 )RFS( ــاف ــه الی می‌شــود. ســیلیکای تولیدشــده، در ســامانه چســبندگی لاســتیک ب
ــی  ــه نشــان‌دهنده توانای ــه تجــاری را نشــان داد ک ــه نمون ــک ب عملکــرد بســیار نزدی
بــالای آن بــرای جایگزیــن شــدن بــا انــواع تجــاری اســت کــه عمدتــاً بــا فرایندهــای 

ــوند.     ــد می‌ش ــر تولی ــازگاری کمت ــتر و زیست‌س ــه بیش ــا هزین ب

کلمـات کلیـدی

زیست‌توده

استحصال قلیایی

سیلیکای رسوبی

چسبندگی لاستیک به الیاف 
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1 مقدمه
ــز  ــج و دورری ــراوری برن ــی ف ــول جانب ــج محص ــلتوک برن ش
کشــاورزی بــاارزش اســت. ایــن مــاده عــاوه بــر منبــع تأمیــن 
انــرژی، امــکان اســتفاده به‌عنــوان جــاذب، افزودنــی در 
لاســتیک، رنــگ، بتــن، عایــق و غیــره را دارد کــه بــه دلیــل 
ــالای  ــوای ب ــالا، تخلخــل و محت ــم، مســاحت ســطح ب وزن ک
ســیلیکای ایــن مــاده اســت ]1[. بــا عنایــت بــه مقادیــر بــالای 
ــاده  ــوان م ــوان به‌عن ــاده می‌ت ــن م ــکل، از ای ــیلیکای بی‌ش س
خــام اقتصــادی و در دســترس در تولیــد ســیلیکا و ترکیبــات 
ــای اســتحصال ســیلیکا از  ــرد. روش‌ه ســیلیکاتی اســتفاده ک
ضایعــات کشــاورزی ازجملــه شــلتوک برنــج توســط چندیــن 
محقــق مــرور شــده اســت. حســین و همــکاران ]2[ و پاتیــل 
ــلتوک  ــیلیکا از ش ــتحصال س ــای اس ــکاران ]3[ روش‌ه و هم
ــوزاندن و  ــا س ــی ی ــای احتراق ــروه روش‌ه ــه دو گ ــج را ب برن

ــد.  ــیم کرده‌ان ــیمیایی تقس ــای ش روش‌ه
ــروه  ــه دو گ ــیمیایی ب ــای ش ــیم‌بندی، روش‌ه ــن تقس در ای
آمایــش اســیدی و آمایــش بــازی تقســیم می‌شــود. در 
آمایــش اســیدی ابتــدا ناخالصی‌هــای عمدتــاً فلــزی ضایعــات 
ــی  ــش حرارت ــت آمای ــپس تح ــده و س ــارج ش ــاورزی خ کش
ــی، ســیلیکای موجــود  ــا در آمایــش قلیای ــد. ام ــرار می‌گیرن ق
ــود  ــاً س ــی عمدت ــواد قلیای ــط م ــاورزی توس ــات کش در ضایع
ــده و  ــدیم درآم ــیلیکات س ــول س ــکل محل ــه ش ــوزآور ب س
ــا اســید مناســب رســوب داده می‌شــود. ســلطانی و  ســپس ب
همــکاران ]1[ روش‌هــای اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک برنج 
را بــه چهــار شــاخه روش‌هــای حرارتــی در بــازه 400 تــا 700 
 )Hydrothermal( ــی ــای گرمای ــانتی‌گراد، روش‌ه ــه س درج
دمابــالا و دماپاییــن، روش‌هــای بیولوژیکــی و روش‌هــای 
شــیمیایی )اســیدی، قلیایــی و ســایر( تقســیم‌بندی کرده‌انــد. 
در روش‌هــای آمایــش حرارتــی، ضایعــات کشــاورزی در 

ــوند.  ــوزانده می‌ش ــب س ــط مناس محی
روش آمایــش رســوبی- )انحــال در قلیــا و ســپس ترســیب بــا 
اســید( در مقایســه بــا روش‌هــای آمایــش حرارتــی و آمایــش 
اســیدی- حرارتــی دارای تعــداد متغیرهــای فرایندی بیشــتری 
اســت کــه منجــر بــه کنتــرل بیشــتر و بهتــر خــواص ريختاری 
ســیلیکای اســتحصالی می‌شــود. لــذا در ســال‌های اخیــر 
روش‌هــای اســتحصال رســوبی مــورد توجــه بیشــتر محققیــن 
بــوده اســت. در روش اســتحصال رســوبی، ابتــدا شــلتوک برنج 
ــا  ــد ب ــه می‌توان ــن مرحل ــود. ای ــی می‌ش ــوزانده و کربن‌زدای س
ــه  ــی ک ــه اسیدشــویی جهــت حــذف ناخالصی‌های ــک مرحل ی
عمدتــاً ترکیبــات فلــزی اســت، تــوأم شــود. ســپس خاکســتر 
حاصــل در محلــول قلیایــی )NaOH( حــل می‌شــود تــا 
محلــول ســیلیکات ســدیم تولیــد شــود. مرحلــه بعــد شــامل 
ترســیب و تشــکیل ژل ســیلیکا توســط اســید مناســب اســت. 
معمــولاً از اســیدکلریدریک یــا اسیدســولفوریک در ایــن 
ــده  ــرد تجاری‌ش ــن رویک ــود. همچنی ــتفاده می‌ش ــه اس مرحل
ــت ]4[.  ــده اس ــه ش ــز ارائ ــیدکربن نی ــا دی‌اکس ــیب ب ترس
ترســیب بــا اســیدکلریدریک بــرای تولیــد ســیلیکا از شــلتوک 

برنــج توســط چندیــن محقــق مطالعــه شــده اســت. تایاجــی 
ــیب  ــرای ترس ــیدکلریدریک ب ــکاران ]5[ از اس )Tyagi( و هم
ــول ســیلیکات ســدیم تولیدشــده از شــلتوک  ســیلیکا از محل
ــدز  ــات مشــابهی توســط فرنان ــد. مطالع ــتفاده کردن ــج اس برن
)Fernandes( و همــکاران ]6[، کالاپاســی )Kalapathy( و 
همــکاران  و   )Selvakumar( ســلواکومار  و   ]7[ همــکاران 
ــج  ــرای اســتحصال ســیلیکای بی‌شــکل از شــلتوک برن ]8[ ب
انجــام شــده کــه در همــه آن‌هــا از اســیدکلریدریک به‌عنــوان 
عامــل ترســیب اســتفاده شــده اســت. در بعضــی از مطالعــات 
فراینــد اسیدشــویی نیــز بــر روی شــلتوک برنــج یــا خاکســتر 
آن انجــام شــده ]8[ و در بعضــی مطالعــات بــدون ایــن فراینــد 
ــه روش  ــتحصال ب ــد اس ــج وارد فراین ــلتوک برن ــتر ش خاکس
ــات محــدودی در  ــن مطالع ــده اســت]6[. همچنی ــوبی ش رس
ــتحصال و  ــازده اس ــر ب ــدی ب ــرایط فراین ــر ش ــوص تأثی خص
خصوصیــات ســیلیکای مســتحصل در اختیــار اســت. کاســتا و 
پارانــوس )Costa and Paranhos( ]9[ تأثیــر زمــان و دمــای 
کربن‌زدایــی و غلظــت ســود و زمــان انحــال بــازی بــر بــازده 
اســتحصال و خصوصیــات ســیلیکای رســوبی از شــلتوک برنــج 
ــتفاده از  ــا اس ــز ب ــه نی ــدادی مطالع ــد. تع ــه کرده‌ان را مطالع
ــکیل ژل  ــا تش ــیب ی ــل ترس ــوان عام ــولفوریک به‌عن اسیدس
انجــام شــده امــا مطالعــه سیســتماتیک تأثیــر عوامــل فرایندی 
اســت  انــدک  اســیدی  ترســیب  مرحلــه  در  به‌خصــوص 
 )Ghosh and Bhattacherjee( 10,11[. گــش و باتاچرجــی[
]11[ تأثیــر دمــای کربن‌زدایــی بــرای تولیــد خاکســتر ســفید 
و مقــدار خاکســتر مورداســتفاده و غلظــت ســود مورداســتفاده 
در مرحلــه انحــال بــازی را مطالعــه کرده‌انــد. مــرور مراجــع 
ــدی  ــای فراین ــترده‌ای از متغیره ــف گس ــد طی ــان می‌ده نش
در مراحــل کربن‌زدایــی، انحــال بــازی و ترســیب اســیدی در 
فراینــد اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک برنــج بــه روش رســوبی 
ــد و  ــازده تولی ــر ب ــق ب ــر عمی ــی تأثی ــه همگ ــود دارد ک وج
خصوصیــات ســیلیکای مســتحصل دارنــد. بنابرایــن لازم اســت 
ــر  ــدی ب ــرایط فراین ــر ش ــه بیشــتری در خصــوص تأثی مطالع
بــازده و خصوصیــات ســیلیکای مســتحصل از شــلتوک برنــج 

انجــام گیــرد.
یکــی از مــوارد خــاص کاربــرد ســیلیکای بی‌شــکل در ســامانه 
ــع  ــت. در واق ــزات اس ــاف و فل ــه الی ــتیک ب ــبندگی لاس چس
ــتیک و  ــال لاستیک-لاس ــد اتص ــه قادرن ــیلیکاهای هیدرات س
ــم  ــم و ه ــای ک ــم در دماه ــتیک-الیاف را ه ــبندگی لاس چس
ــود  ــن بهب ــن ای ــند. همچنی ــود بخش ــاد بهب ــای زی در دماه
ــن  ــکیل‌دهنده رزی ــاده تش ــزودن دو م ــار اف ــد در کن می‌توان
ــن  ــن تترامی ــزا متیل ــی رزورســینول )Resorcinol( و هگ یعن
)به‌صــورت مخفــف هگــزا( بــه لاســتیک باشــد. به‌عبارت‌دیگــر 
ــه کامپوزیت‌هــای لاســتیکی چــه  ــه ب ورود ســیلیکای هیدرات
ــن  ــکیل‌دهنده‌های رزی ــا تش ــب ب ــه در ترکی ــی و چ به‌تنهای
ــر  ــف نظی ــواد مختل ــه م ــتیک ب ــبندگی لاس ــد چس می‌توان
ــود بخشــد ]12,13[،  ــا را بهب ــاف و دیگــر پلیمره ــزات، الی فل
ــینول،  ــامل رزورس ــه‌تایی ش ــامانه س ــروزه س ــه ام به‌طوری‌ک
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ــه  ــوم ب ــیلیکا موس ــد( و س ــده فرمالدئی ــوان دهن ــزا )به‌عن هگ
ــال  ــرای اتص ــز ب ــور موفقیت‌آمی ــا RFS به‌ط ــامانه HRH ی س
لاســتیک بــه الیــاف نخــی و ســیمی اســتفاده می‌شــود. 
همان‌طــور کــه توســط اوجــی )Ooij( اظهارشــده ]14[ اصــل 
عملکــرد ایــن ســامانه ســه‌تایی به‌عنــوان عامــل اتصــال ایــن 
ــد،  ــا فرمالدئی ــی ب ــد به‌راحت ــینول می‌توان ــه رزورس ــت ک اس
دهــد.  تشــکیل  کنترل‌شــده  مولکولــی  وزن  بــا  رزینــی 
فرمالدئیــد توســط آب‌کافــت هگزامتیلن-تترامیــن -کــه خــود 
ــود.  ــل می‌ش ــود- حاص ــن می‌ش ــیلیکا تأمی ــطه س ــه واس ب
رزیــن حاصــل بــه ســطح تمــاس لاســتیک-الیاف نفــوذ کــرده 
ــی از  ــود. یک ــاس می‌ش ــطح تم ــال س ــای اتص ــب ارتق و موج
ــاف  ــال الی ــبندگی در اتص ــامانه چس ــن س ــرد ای ــوارد کارب م
ــه  ــزه لاســتیکی در بخــش لای ــه آمی ــی و پلی‌اســتری ب نایلون
 )Cord( ــن ــت لاستیک-رَسَ ــه کامپوزی ــر اســت به‌طوری‌ک تای
ــن  ــرای تأمی ــتحکامی ب ــب اس ــرایط مناس ــل دارای ش حاص

ــر شــود.  نیازهــای عملکــردی تای
در مقالــه قبلــی اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک برنــج شــمال 
ــورد  ــی م ــی و اســیدی-حرارتی به‌خوب ــه روش حرارت ــران ب ای
مطالعــه قــرار گرفــت ]15[. در ایــن پژوهــش ضمــن مطالعــه 
تأثیــر عوامــل فراینــدی در اســتحصال ســیلیکای بی‌شــکل از 
شــلتوک برنــج شــمال ایــران، اثــرات اســتفاده از آن در آمیــزه 
ــه  ــا نمون ــه و ب ــرار گرفت ــه ق ــورد مطالع ــر ســواری م ــه تای لای

ســیلیکای تجــاری مقایســه شــده اســت.

2 تجربی
2-1 مواد 

مــواد مورداســتفاده در بخــش اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک 
عبارتنــد از: شــلتوک برنــج شــمال ایــران کــه از شــالیزارهای 
بابلســر اســتان مازنــدران تهیــه شــد، اسیدســولفوریک، 
ــوب از  ــت خ ــی باکیفی ــه همگ ــر ک ــرک و آب مقط ــود پ س
ــش  ــاز در بخ ــواد موردنی ــن م ــد. همچنی ــداری ش ــازار خری ب
 Natural(لاســتیک نیــز عبــارت بودنــد از: کائوچــوی طبیعــی
ــی)Synthetic rubber( ، دوده  ــوی مصنوع rubber(، کائوچ
ســیلیکای   ،  )Aromatic oil(روغــن  ،)Carbon black(
 ،0/782 g/cm3 ــوده ــی ت ــا چگال التراســیل )Ultrasil VN3( ب
ــرد  ــن HMT( 34-72(، گوگ رزورســینول)Resorcinol( ، رزی
)Sulfur( ، شــتاب‌دهنده)TBBS( ، ســایر مــواد شــیمیایی 
 ،)Stearic acid(اســید اســتئاریک ،)ZnO(نظیــر اکســید روی
داده‌شــده  پوشــش  پلی‌اســتر  رَسَــن  محافظت‌کننــده، 
مــورد  مــواد  همگــی  کــه    )Coated polyester cord(

ــتند. ــر هس ــر تای ــرکت کوی ــد ش ــط تولی ــتفاده در خ اس

2-2 روش کار 
ــج و  2-2-1 روش اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک برن

مطالعــات عوامــل فراینــدی
اســتحصال ســیلیکای رســوبی از شــلتوک برنــج شــمال ایــران 
طبــق روش زیــر انجــام شــد: 1( ســوزاندن شــلتوک برنــج در 

ــد  ــی، 3( تولی ــوره الکتریک ــی در ک ــای آزاد، 2( کربن‌زدای فض
محلــول ســیلیکات ســدیم از خاکســتر شــلتوک برنــج از 
طریــق واکنــش بــا محلــول ســود، 4( تشــکیل ژل ســیلیکایی 
ــید، 5(  ــا اس ــدیم ب ــیلیکات س ــول س ــق ترســیب محل از طری
خشــک‌کردن ژل، 6( شستشــوی پــودر و 7( خشــک‌کردن 
نهایــی. همان‌طــور کــه مشــخص اســت متغیرهــای فراینــدی 
ــر  ــد ب ــا می‌توان ــک از آن‌ه ــر ی ــه ه ــود دارد ک ــی وج متنوع
خــواص ســیلیکا و بــازده تولیــد آن اثــر بگــذارد. لــذا در ایــن 
ــر ایــن بــوده تــا تأثیــر تعــدادی از عوامــل  پژوهــش تــاش ب
در فراینــد تولیــد ســیلیکای رســوبی از شــلتوک برنــج مطالعــه 
شــود. متغیرهــای موردبررســی در ایــن مطالعــه شــامل نســبت 
جامــد بــه حــال، زمــان انحــال در مرحلــه انحــال بــازی بــا 
NaOH و pH و دمــای ترســیب در مرحلــه تشــکیل ژل توســط 

اسیدســولفوریک از محلــول ســیلیکات ســدیم اســت.
ــج  ــلتوک برن ــیاه، ش ــتر س ــتفاده خاکس ــه مورداس ــاده اولی م
ــج در  ــا ســوزاندن شــلتوک برن ــن خاکســتر ســیاه ب اســت. ای
فضــای آزاد به‌دســت می‌آیــد. بنابرایــن مرحلــه اول کــه 
شــامل کربن‌زدایــی از خاکســتر ســیاه و تولیــد خاکســتر 
ســفید اســت بــا شــرایط یکســان در کــوره الکتریکــی دمــای 
ــه بعــد  ــه مــدت 3 ســاعت انجــام شــد. از اینجــا ب C° 700 ب
ــن  ــاب ای ــل انتخ ــود. دلی ــده می‌ش ــلRHA  نامی ــاده حاص م
ــال 800  ــوان مث ــتر به‌عن ــای بیش ــه دم ــت ک ــن اس ــا ای دم
درجــه ســانتی‌گراد باعــث تمایــل بــه تبلــور ســیلیکا و کاهــش 
ــن  ــا ای ــه آزمایش‌ه ــن در هم ــد می‌شــود. همچنی ــازده تولی ب
 RHA ــیلیکا از ــال س ــرای انح ــولار ب ــود 1 م ــق از س تحقی
ــر  ــه نظ ــت. ب ــده اس ــتفاده ش ــازی اس ــال ب ــه انح در مرحل
ــرای  ــن غلظــت مناســبی ب می‌رســد طبــق مراجــع علمــی ای
ــج  ــلتوک برن ــیلیکا از ش ــالای اســتحصال س ــازده ب حصــول ب
ــار  ــود در کن ــر س ــای بالات ــد غلظت‌ه ــد ]7,11[. هرچن باش
ــازی نیــز مطالعــه  زمان‌هــای طولانی‌تــر در مرحلــه انحــال ب

شــده اســت ]9[. 
ــازده اســتحصال  ــر ب ــه حــال ب ــر نســبت جامــد ب ــدا تأثی ابت
ــور 5، 15 و  ــن منظ ــرای ای ــد. ب ــی ش ــیلیکا از RHA بررس س
25 گــرم RHA به‌طــور جداگانــه در 150 سی‌ســی ســود 
ــه  ــس ب ــرایط رفلاک ــش و در ش ــال جوش ــال در ح ــک نرم ی
ــن  ــل از ای ــول حاص ــد. محل ــم زده ش ــاعت ه ــک س ــدت ی م
ــی، صــاف  ــذ صاف ــد از خنــک شــدن، توســط کاغ ــه بع مرحل
ــت  ــفافی به‌دس ــول ش ــدا و محل ــده ج ــواد حل‌نش ــا م ــد ت ش
آیــد؛ ایــن محلــول ســیلیکات ســدیم اســت. در مرحلــه بعــد 
ــا اسیدســولفوریک  محلــول ســیلیکات ســدیم به‌دســت‌آمده ب
1 مــولار به‌آرامــی در شــرایط دمــای محیــط تــا pH=7 تیتــر 
شــد تــا ژل ســفیدرنگی شــکل بگیــرد. ایــن ژل بعــد از خشــک 
ــد.  ــل ش ــفیدرنگ تبدی ــودر س ــه پ ــاق ب ــای ات ــدن در دم ش
ــه(  ــد )3 مرتب ــو داده ش ــار شستش ــن ب ــل چندی ــودر حاص پ
ــته و از  ــد شس ــانتریفیوژ جام ــک س ــه به‌کم ــر مرحل و در ه
ــودر شســته شــده در آون  ــت پ آب مقطــر جــدا شــد. درنهای
100 درجــه ســانتی‌گراد بــه مــدت 24 ســاعت خشــک 
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ــش  ــد. در بخ ــت آی ــیلیکا به‌دس ــفید س ــودر س ــا پ ــد، ت ش
ــیب  ــه ترس ــا و pH در مرحل ــر دم ــق تأثی ــن تحقی ــر ای دیگ
ــه  ــب ک ــه شــده اســت. به‌این‌ترتی ــا اسیدســولفوریک مطالع ب
ــدت  ــه م ــال ب ــرم RHA در 150 سی‌ســی ســود 1 نرم 15 گ
ــول  ــد و محل ــانده ش ــس جوش ــرایط رفلاک ــاعت در ش 1 س
ــر  ــت مختلــف زی صاف‌شــده ســیلیکات ســدیم در چهــار حال
بــا اسیدســولفوریک تیتــر شــد: دمــای محیــط و pH مختلــف 
9، 7  و 5 و دمــای 90 درجــه ســانتی‌گراد و pH 7 و 5. در هــر 
ــک‌کردن  ــد از خش ــت‌آمده بع ــیلیکایی به‌دس ــه ژل س مرحل
ــاعت و  ــدت 24 س ــه م ــر در آون ب ــا آب مقط ــو ب و شستش
ــه  ــد. در مطالع ــرار داده ش ــانتی‌گراد ق ــه س ــای 100 درج دم
آخــر در ایــن بخــش تأثیــر زمــان انحــال بــازی مطالعــه شــده 

ــدت  ــه م ــازی ب ــال ب ــه انح ــه مرحل ــب ک ــت. به‌این‌ترتی اس
2 ســاعت انجــام شــد. محلــول ســیلیکات ســدیم حاصــل در 
ــک  ــار در pH=7 و ی ــک ب ــانتی‌گراد ی ــه س ــای 90 درج دم
بــار در pH=5 رســوب داده شــد. در همــه مراحــل فــوق، وزن 
ســیلیکای حاصــل بعــد از گذشــت زمــان کافــی اندازه‌گیــری 
ــیلیکای  ــیم وزن س ــتحصال از تقس ــازده اس ــد. ب ــت ش و ثب

ــت.  ــده اس ــه ش ــه وزن RHA ارائ ــت‌آمده ب به‌دس

2-2-2 مشخصه‌یابی سیلیکا
ــون  ــامل آزم ــخصه‌یابی ش ــرای مش ــده ب ــای انجام‌ش آزمون‌ه
چگالــی، XRD، XRF، BET و FTIR اســت. بــرای تعیین چگالی 
تــوده وزن مشــخصی ســیلیکا داخــل اســتوانه مــدرج ریختــه 

جدول 1 تجهیزات و روش‌های مشخصه‌یابی مورداستفاده برای مطالعه استفاده از سیلیکا در لاستیک
Table 1 Equipment and characterization methods applied to study the effect of silica on the 

Summary of the testInstruments (model) 
and standard of the 
methodology

Properties(unit)Test

5 g of uncured compound was tested at 
185 °C for 5 min and the torque per time 
was recorded

ODR 2000 E, Alpha 
technologies

Minimum Torque (lbf-in)
Maximum torque(lbf-in)
Delta torque(lbf-in)
Scorch time (s)
Optimum curing time(s)
Curing rate (lbf-in/min)

Rheometry

After curing of a  rubber sheet in a curing 
press at 150 °C for 30 min, three Die C 
punched sample was tested in a tensile 
tester device and the average tearing 
force was reported

Mold, curing press, 
Tensile tester device
(10–5 K-S, Hounsfeld, 
UK)
ASTM D624-  Die C

Tearing force (kN/m)Tearing force

After curing of a  rubber sheet in a 
curing press at 150 °C for 30 min, three 
dumbbell  punched sample were tested 
in a tensile tester device and the averages 
were reported

Mold, curing press,
Tensile tester device 
(10–5 K-S, Hounsfeld, 
UK)
ASTM D412

Tensile strength (MPa) 
Elongation at break (%),
Modulus 300 (MPa)

Tension

After curing of a  rubber sheet in a curing 
press at 150 °C for 30 min, the harness 
was measured

Mold, curing press,
Shore-A durometer 
(Zwick 3100, 
Germany)
ASTM D2240

Hardness (Shore A)Hardness

Measurement according to the mass and 
volume of the uncured sample

Densimeter
Brabender Elatest, 
Germany

Density (g/cm3)Density

After curing of a  rubber sheet in a curing 
press at 150 °C for 30 min, the resilience 
was measured

Mold, curing press,
Wallace UK Dunlop 
Tripsometer R2
DIN 53512

Resilience (%)Resilience

After curing of a rubber-cord composite 
in the form of H  in a curing press 
at 150 °C for 30 min, the force of 
detachment was measured at a tensile 
tester device  for ten samples of each 
formula in normal and aging (100 °C, 
72 h) conditions and the averages were 
reported

Mold, curing press, 
tensile tester
ASTM D02-4776

The required force to 
detach rubber from the 
cord (N)

H test
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ــازده  شــده و ســپس وزن بــه حجــم محاســبه شــده اســت. ب
 RHA تولیــد از نســبت ســیلیکای نهایــی تولیدشــده بــه مقــدار
ــز عنصــری  ــتگاه آنالی ــده اســت. از دس ــبه ش ــی محاس مصرف
XRF مــدل PW1480 ســاخت شــرکت PHILIPS طبــق 
اســتاندارد ASTM-E1621 بــرای تعییــن درصــد خلــوص 
ــتگاه ســنجش  ــد. از دس ــتفاده ش ــیلیکاهای تولیدشــده اس س
 )Analysis Adsorption ( BET Brunauer Emmett Teller
مــدل BELSORP Mini II, Thailand بــرای تعییــن مســاحت 
ســطح و حجــم حفــره ســیلیکاهای تولیدشــده اســتفاده شــد. 
ــرکت  ــدل advance D8  ، ش ــتگاه XRD م ــن از دس همچنی
 Tensor ــدل Bruker کشــور آلمــان و طیف‌ســنجی FTIR م
ــیمی و  ــن ش ــرای تعیی ــان ب ــور آلم ــرکت Bruker کش II ش
ــف  ــتفاده شــده اســت. طی ــیلیکای تولیدشــده اس ــار س ريخت

ــت.  ــده اس ــت آم ــه cm-1 4000-400 به‌دس FTIR در ناحی

2-2-3 نحوه آزمون در لاستیک 
بخــش دوم کار تجربــی در شــرکت کویــر تایــر و بــا اســتفاده 
از مــواد موجــود و تجهیــزات آزمایشــگاهی ایــن شــرکت انجــام 
ــزه  ــیلیکا در آمی ــتفاده از س ــج اس ــش نتای ــن بخ ــد. در ای ش
ــه  ــورد مطالع ــواری م ــال س ــر رادی ــتر تای ــن پلی‌اس ــه رَسَ لای
قــرار گرفتــه اســت. ســیلیکای رســوبی یکــی از اجــزای 
ســامانه چســبندگی لاســتیک بــه الیــاف اســت. اثــر اســتفاده 
ــر  ــران ب ــج شــمال ای از ســیلیکای مســتحصل از شــلتوک برن
ایــن ســامانه چســبندگی بررســی و بــا نمونــه تجــاری مقایســه 
شــده اســت. آمیزه‌هــای حــاوی ســیلیکا در دو مرحلــه بــر روی 
میــل دوغلتکــی و بــر اســاس دســتور اختــاط یکســان تهیــه 
ــتفاده و  ــزات مورداس ــده، تجهی ــای انجام‌ش ــدند. آزمون‌ه ش

ــه شــده اســت.   روال کار در جــدول 1 ارائ

3 نتایج و بحث
ــازده  ــر ب ــدی ب ــل فراین ــر عوام ــه تأثی 3-1 مطالع
تولیــد و خصوصیــات ســیلیکاهای مســتحصل از 

ــوبی ــه روش رس ــج ب ــلتوک برن ش
ــوده  ــی ت ــد و چگال ــازده تولی ــج ب ــی و نتای ــرایط عملیات ش
ســیلیکاهای به‌دســت‌آمده از شــلتوک برنــج در جــدول 2 

ــت.  ــده اس ــه ش ارائ
بــا توجــه بــه نتایــج ارائه‌شــده در جــدول2 مشــخص می‌شــود 
ــازده  ــه افزایــش ب ــه حــال منجــر ب کاهــش نســبت جامــد ب
ــد ســیلیکا می‌شــود )مقایســه ســیلیکای شــماره 1، 2 و  تولی
3(. هــر ســه ســیلیکا در شــرایط ترســیب در دمــای محیــط 
تــا pH خنثــی در مرحلــه تشــکیل ژل تولیــد شــده‌اند. 
بااین‌حــال بــرای مراحــل بعــد از نســبت حــال 0/1 اســتفاده 
شــد تــا تفاوت-هــای اثــرات pH و دمــای ترســیب بــر بــازده 
ــود  ــان داده می‌ش ــه نش ــود و در ادام ــخص‌تر ش ــد مش تولی
کــه بــا تنظیــم ایــن دو متغیــر و افزایــش زمــان انحــال بــازی 

ــز رســید.   ــازده 70% نی ــالای ب ــر ب ــه مقادی ــوان ب می‌ت
ــا 8(  ــماره 4 ت ــده )ش ــیلیکاهای تولیدش ــج س ــه نتای مقایس
کــه در دو دمــای ترســیب مختلــف محیــط و 90 درجــه 
ــان  ــده‌اند نش ــد ش ــف تولی ــن pH مختل ــانتی‌گراد و چندی س
ــش  ــا و کاه ــش دم ــا افزای ــیلیکا ب ــد س ــازده تولی ــد، ب می‌ده
ــوده ســیلیکای  ــی ت ــش و چگال ــه ترســیب افزای pH در مرحل
تولیدشــده کاهــش می‌یابــد. همچنیــن نتایــج ارائه‌شــده 
ــازی  ــان انحــال ب ــش زم ــد افزای در جــدول 2 نشــان می‌ده
ــد  ــازده تولی ــی در ب ــش جزئ ــث افزای ــاعت باع ــه 2 س از 1 ب

.جدول 2 شرایط عملیاتی و مشخصات سیلیکاهای مستحصل از خاکستر شلتوک برنج
Table 2 Operating conditions and properties of silica obtained from rice paddy ash.

Pour 
density
(g/cm3)

YieldAmount 
of silica
(g)

precipitation
pH

precipitation
temperature
(oC)

Dissolution 
time(h)

Solid to 
solvent 
ratio

White rice 
husk ash 
(g)

Code

0.4370.42910.7272510.17251

0.4070.5578.3572510.1152

0.3960.934.6572510.0353

0.540.69.8772510.1154

0.620.5127.6892510.1155

0.240.6389.5779010.1156

0.30.6489.7252510.1157

0.220.67210.0859010.1158

0.2980.68710.3179020.1159

0.2590.69310.459020.11510
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ســیلیکا شــده اســت )ســیلیکای 9 و ســیلیکای 10(. در 
ــرای  ــه ب ــیلیکای 6 ک ــا س ــه ب ــیلیکای 9 در مقایس ــورد س م
ــت  ــده اس ــام ش ــای 90 و pH=7 انج ــیب در دم ــر دو ترس ه
ــد  ــازده تولی ــاعت ب ــه 2 س ــان انحــال از 1 ب ــش زم ــا افزای ب
ــن  ــه اســت. همچنی ــش یافت ــه 0/69 افزای ــیلیکا از 0/64 ب س
ــر دو  ــیلیکای 8 )ه ــا س ــه ب ــیلیکای 10 در مقایس ــرای س ب
ــازده  ــت( ب ــده اس ــام ش ــای 90 و pH=5 انج ــیب در دم ترس
تولیــد از 0/67 بــه 0/69 افزایــش یافتــه اســت. مقادیــر بــازده 
مقادیــر  بــازه  در  تحقیــق  ایــن  در  به‌دســت‌آمده  تولیــد 
گزارش‌شــده در مطالعــه گــش و باتاچرجــی اســت کــه 
تأثیــر مقــدار خاکســتر مورداســتفاده و غلظــت بــاز بــر بــازده 
ــه روش  ــج را ب ــلتوک برن ــتر ش ــیلیکا از خاکس ــتحصال س اس
ــازده  ــر ب ــن مقادی ــد ]11[. همچنی ــه کرده‌ان ــوبی مطالع رس
ــر  ــر از مقادی ــق کمت ــن تحقی ــت‌آمده در ای ــتحصال به‌دس اس
ــه از نســبت  ــوس اســت ک گزارش‌شــده در کار کاســتا و پاران
ــاز  ــر مختلــف غلظــت ب ــازی 0/1 و مقادی ــه حــال ب جامــد ب
ــد ]9[.  ــازی اســتفاده کرده‌ان ــف انحــال ب ــای مختل و زمان‌ه
ــالا و دمــای محیــط  چگالــی بالاتــر نمونه‌هایــی کــه در pH ب
ــیب  ــای ترس ــا 4 دم ــیلیکاهای 1 ت ــده‌اند )س ــوب داده ش رس
ــط و  ــیب محی ــای ترس ــیلیکای 5 دم ــط و pH=7 و س محی
ــزی و  ــای فل ــور ناخالصی‌ه ــل حض ــه دلی ــد ب pH=9( می‌توان
باقیمانــده نمک‌هــای ســولفات ســدیم تولیــد شــده کــه پــس 
ــرای بررســی  ــد باشــد. ب ــار شستشــو هنــوز باقی‌مانده‌ان از 3 ب
ایــن فرضیــه، آزمــون XRF بــر روی تعــدادی از نمونه‌هــا 

ــد.  ــدول 3 آورده ش ــج آن در ج ــام و نتای انج
همان‌طــور کــه مشــخص اســت، نتایــج XRF ســیلیکای 
ــای محیــط و pH=7 رســوب داده‌شــده  شــماره 4 کــه در دم
مؤیــد ایــن موضــوع اســت کــه حــاوی تنهــا 88/8 % ســیلیکا 
 ،P2O5 ــده ــن باقی‌مان ــاد Na2O، همچنی ــبتاً زی ــر نس و مقادی
K2O ،SO3 و CaO اســت. درحالی‌کــه بــا افزایــش دمــای 
ــتحصال  ــازده اس ــش ب ــن افزای ــش pH، ضم ــیب و کاه ترس
ــوص  ــد خل ــش و درص ــا کاه ــوده آن‌ه ــی ت ــیلیکا، چگال س
به‌خوبــی افزایــش می‌یابــد. ســیلیکاهای رســوب‌یافته در 
دمــای 90 و pH=5 )شــماره 8 و 10( دارای بــازده اســتحصال 
ــوص  ــالا هســتند. درصــد خل ــوص ب ــم و خل ــی ک ــالا، چگال ب
ــالا و  ــج XRF )جــدول 3( ب ســیلیکای شــماره 10 طبــق نتای
 )N2O ــا ــزی )تنه ــای فل ــدون ناخالصی‌ه ــر 97/286 و ب براب
ــا  ــد ب ــان می‌ده ــه نش ــت ک ــی اس ــه مهم ــن نتیج ــت. ای اس
ــد اســتحصال ســیلیکا در pH اســیدی  ــم شــرایط فراین تنظی
ــت  ــص به‌دس ــیار خال ــیلیکای بس ــالا، س ــیب ب ــای ترس و دم

می‌آیــد.
واکنش‌هــای انحــال و حــذف فلــزات توســط اسیدســولفوریک 

به شــرح زیــر اســت ]16,17[:
H2SO4→SO4

2-+2H+

(Ca,Mg)O+2H+→(Ca,Mg)2++H2O
(Na,K)2O+2H+→2(Na,K)++H2O

Al2O3+6H+→2Al3++3H2O

ــه پیشــرفت واکنش‌هــای  بنابرایــن افزایــش H+ و نیــز دمــا ب
ــای  ــام واکنش‌ه ــکان انج ــد ام ــد. هرچن ــک می‌کن ــوق کم ف
تولیــد نمــک به‌عنــوان مثال ســولفات و هیدروکســیدآلومینیوم 
وجــود دارد بــه نظــر نمی‌رســد کــه ایــن نمک‌هــا در شــرایط 
ــالا رســوب کننــد و اگــر هــم ایــن اتفــاق بیفتــد در  دمــای ب

مرحلــه شستشــوی نمــک حــذف خواهنــد شــد ]18-16[.
ــن  ــه تحــت ای ــن اســت ک ــر ای ــم دیگ ــه مه ــن نتیج همچنی
شــرایط تولیــد، دیگــر نیــاز بــه مرحلــه اسیدشــویی RHA قبل 
از مرحلــه ترســیب یــا آمایــش حرارتــی نیســت، آن‌طــور کــه 
در تعــدادی مراجــع علمــی انجــام شــده اســت ]8[. بنابرایــن 
ــرای  ــات لازم ب ــداد عملی ــویی تع ــه اسیدش ــذف مرحل ــا ح ب
اســتحصال ســیلیکا کاهــش می‌یابــد. ســلواکومار و همــکاران 
]8[، نشــان داده‌انــد کــه اسیدشــویی خاکســتر شــلتوک برنــج 
ــیدکلریدریک  ــا اس ــیب ب ــد ترس ــتفاده در فراین ــل از اس قب
ــت  ــا حال ــازده تولیــد ســیلیکا در مقایســه ب باعــث افزایــش ب
اسیدشــویی نشــده می‌شــود. همچنیــن آن‌هــا گــزارش 
ــوع اســید مورداســتفاده در فراینــد اسیدشــویی  ــد کــه ن دادن
ــازده تولیــد ســیلیکا  ــازده تولیــد تأثیــر دارد. حداکثــر ب ــر ب ب
ــا اســتفاده از اســیدکلریدریک هــم در  حــدود 80 درصــد و ب
ــا  ــود. آن‌ه ــیب ب ــه ترس ــم در مرحل ــویی و ه ــه اسیدش مرحل
ــرده  ــتفاده نک ــیب اس ــه ترس ــرای مرحل ــری ب ــید دیگ از اس
ــتفاده از  ــا اس ــازده 70 درصــد ب ــق حاضــر ب ــد. در تحقی بودن
اسیدســولفوریک و حــذف کامــل مرحلــه اسیدشــویی آن‌هــم 
ــه حــال 0.1 حاصــل  در شــرایط غیربهینــه نســبت جامــد ب
ــه  ــک مرحل ــز از ی ــوس ]9[ نی ــتا و پاران ــت. کاس ــده اس ش
اسیدشــویی RHA اســتفاده نموده‌انــد و مرحلــه ترســیب 
ــیلیکای  ــا س ــت ت ــده اس ــام ش ــکیل ژل در pH=9 انج و تش

ــد.  ــت آی ــص به‌دس خال
ــر  ــی ب ــر قابل‌توجه ــه تأثی ــویی اولی ــه اسیدش ــذف مرحل ح
کاهــش هزینه‌هــای عملیاتــی و زمــان فراینــد تولیــد ســیلیکا 
دارد. بااین‌حــال همان‌طــور کــه در مراجــع علمــی ذکــر 
ــد  ــج می‌توان ــلتوک برن ــه ش ــویی اولی ــه اسیدش ــده مرحل ش
از لحــاظ ريختــاری مفیــد باشــد زیــرا ممکــن اســت در 
ــزات  ــی حضــور فل ــا کربن‌زدای ــه ی ــه کلسیناســیون اولی مرحل
ــطح  ــاحت س ــت مس ــور و اف ــد بل ــث رش ــیم باع ــر پتاس نظی
ــه  ــور ک ــال آن‌ط ــود ]6[. بااین‌ح ــده ش ــد ش ــیلیکای تولی س
ــده ســیلیکاهای تولیدشــده در پژوهــش حاضــر  ــه آم در ادام
ــا هــدف اســتفاده در لاســتیک و به‌طــور خــاص در ســامانه  ب
چســبندگی لاســتیک-الیاف دارای مســاحت ســطح مناســبی 
هســتند کــه بــا تنظیــم pH و دمــای ترســیب حاصــل شــده 
اســت. نتایــج آزمــون BET بــرای برخــی نمونه‌هــا در جــدول 
ــرایط  ــد ش ــان می‌ده ــج نش ــن نتای ــت. ای ــده اس ــه ش 4 ارائ
ــر ريختــار ســیلیکای تولیدشــده تأثیرگــذار اســت.  ترســیب ب
ــدود  ــطح ح ــاحت س ــالا مس ــتحصل در pH ب ــیلیکای مس س
 pH در  مســتحصل  ســیلیکای  درحالی‌کــه  دارد   73  g/m2

 g/m2( هــای کمتــر دارای مســاحت ســطح بالاتــری هســتند
87 و 107(. بــه نظــر می‌رســد ترســیب در pH کمتــر باعــث 
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Commercial 
silica 

(Ultrasil)

Silica No. 10 
(Precipitation 
Temp.=90 °C 

at pH=5)

Silica No. 6 
(Precipitation 
Temp.=90 °C at 

pH=7)

Silica No. 4 
(Precipitation 
Temp.=25 °C at 

pH=7) 

RHA

98.00397.28693.47188.81993.897SiO2

1.0092.7144.1278.4580.474Na2O

--->> 0.722MgO

----0.231Al2O3

---0.3051.295P2O5

0.864<< 2.41.310.293SO3

--<< 1.0211.956K2O

0.124--0.0880.939CaO

-----TiO2

<< ---0.111Fe2O3

-----V2O5

<< ---0.082MnO

-----Cr

-----Ba

-----Zn

-----Sr

-----V

-----Pb

-----F

-----Zr

<< ----Cl

-----Nb

-----Ce

-----Ba

-----W

جدول 3 نتایج XRF سیلیکاهای رسوبی به‌دست‌آمده از شلتوک برنج و سیلیکای تجاری التراسیل.
Table 3 XRF results of precipitated silica obtained from rice husk along with commercial Ultrasil VN3 silica.

 [
 D

ow
nl

oa
de

d 
fr

om
 a

rc
pe

.m
od

ar
es

.a
c.

ir
 o

n 
20

25
-0

2-
17

 ]
 

                             8 / 13

https://arcpe.modares.ac.ir/article-38-47435-fa.html


فصلنامه علمي پژوهشی بین رشته ای پژوهش های کاربردی مهندسی شیمی - پلیمر

مطالعه شرایط عملیاتی فرایند استحصال سیلیکا...

73

ــه  ــه نتیج ــود ک ــوبی می‌ش ــیلیکای رس ــل س ــش تخلخ افزای
آن افزایــش مســاحت ســطح آن اســت ]19[. شــایان‌ گفتــن 
اســت کــه نتایــج BET نمونه ســیلیکای تجــاری مورداســتفاده 
ــن  ــیل در همی ــاری التراس ــام تج ــا ن ــتیک ب ــت لاس در صنع
ــد  ــده اســت. مشــاهده می‌شــود ســیلیکاهای تولی جــدول آم
شــده مســاحت ســطح و حجــم حفــره کمتــر از نمونــه تجــاری 
دارنــد، لــذا مطالعــه بیشــتری بــرای تولیــد ســیلیکای رســوبی 
ــتیک  ــرد لاس ــداف کارب ــرای اه ــب ب ــج مناس ــلتوک برن از ش
به‌خصــوص در مرحلــه ترســیب ســیلیکا از محلــول ســیلیکات 

ســدیم مــورد نیــاز اســت.
ســیلیکای مســتحصل از شــلتوک برنــج بــه روش رســوبی بــا 
ــدز  ــط فرنان ــدود  g/m2 290 توس ــالای ح ــطح ب ــاحت س مس
ــیدکلریدریک  ــه از اس ــده ک ــزارش ش ــز گ ــکاران ]6[ نی و هم
بــرای مرحلــه تشــکیل ژل اســتفاده کرده‌انــد. هرچنــد، 

مســاحت ســطح ســیلیکاهای تولیدشــده توســط آن‌هــا 
از شــلتوک برنــج بــه روش آمایــش حرارتــی و اســیدی-

ــن ســیلیکای بی‌شــکل  ــود. همچنی ــن ب ــی بســیار پایی حرارت
ــی و همــکاران  ــا مســاحت ســطح  g/m2 409 توســط قربان ب
ــه روش  ــج ب ]10[ گزارش‌شــده کــه از خاکســتر شــلتوک برن
ــت  ــادي به‌دس ــك‌كن انجم ــا خش ــک‌کردن ب ــوبی و خش رس

ــده اســت.  آم
نتایــج FTIR ســیلیکاهای مســتحصل از شــلتوک برنــج ایــران 
به‌همــراه نمونــه ســیلیکای تجــاری بــا نام التراســیل در شــکل 
1 ارائــه شــده اســت. ســه قلــه جــذب قابل‌توجــه درمحــدوده  
 1070-1057  cm-1 و   799-793  cm-1 و   456-453  cm-1

ــت  ــی O-Si-O اس ــی و خمش ــات کشش ــه ارتعاش ــوط ب مرب
کــه بــرای همــه ســیلیکاها مشــاهده می‌شــود]20,21[. ایــن 
ســه اندیــس اصلــی مــواد ســیلیکایی اســت کــه بیانگــر ســنتز 

جدول 4 نتایج آزمون BET برای تعدادی از سیلیکاهای تولیدشده.
Table 4 BET test results for a number of obtained silica samples.

Pore diameter
(nm)

Pore Volume
(cm3/g)

Surface area 
BET (m2/g)

Silica code

18.2430.332772.955

48.5781.297106.86

28.9460.626686.5910

37.951.3146138.56Commercial 
(Ultrasil)

.جدول 5 فرمول مورد استفاده در بخش مطالعه تایر
Table 5 The formula used in the rubber study section.
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 cm-1  موفــق ایــن مــواد اســت ]10[. بااین‌حــال قلــه جــذب
ــه گروه‌هــای  ــوط ارتعاشــات کششــی Si–OH ب 958 کــه مرب
ــاری و  ــه تج ــرای نمون ــط ب ــه فق ــت ]22[ ک ــیلانولی اس س
ســیلیکاهایی دیــده می‌شــود کــه در دمــای بــالا و pH پاییــن 
ــف  ــه طی ــت ک ــن اس ــه ای ــه قابل‌توج ــد. نکت ــیب یافته‌ان ترس
ــر  ــق ب ــاً منطب ــماره 10 کام ــیلیکای ش ــت‌آمده از س به‌دس
ــه تجــاری اســت. عــدم ظهــور قلــه جــذب در محــدوده    نمون
cm-1  1600 و  cm-1  3400 کــه مربــوط بــه ارتعاشــات 

عــدم  نشــان‌دهنده  اســت،   H–O–H و خمشــی  کششــی 
حضــور مولکول‌هــای آب در ایــن ســیلیکاها اســت ]22,23[.

درنهایــت نتایــج XRD تعــدادی از نمونه‌هــای ســیلیکای 
مســتحصل از شــلتوک برنــج در شــکل 2 نشــان داده شــده و 

بــا نمونــه تجــاری مقایســه شــده‌اند. همان‌طــور کــه مشــخص 
 XRD ــف ــکل و طی ــاختاری بی‌ش ــیلیکاها س ــه س ــت هم اس

ــد. مشــابه هــم دارن

ــوبی  ــیلیکای رس ــر س ــتیکی، تأثی ــرد لاس 3-3 کارب
ــتیک-الیاف ــبندگی لاس ــر چس ب

ســیلیکای رســوبی یکــی از اجــزای ســامانه چســبندگی 
ــن  ــتفاده در ای ــول مورداس ــت. فرم ــاف اس ــه الی ــتیک ب لاس
ــدار ســیلیکای  ــه شــده اســت. مق پژوهــش در جــدول 5 ارائ
ــمت  ــماره 1( 2/65 قس ــی )ش ــول اصل ــتفاده در فرم مورداس
وزنــی اســت و از ســیلیکای رســوبی بــا نــام تجــاری التراســیل 
اســتفاده شــده اســت. در فرمول شــماره 2، ســیلیکای رســوبی 

شکل 2 نتایج XRD سیلیکای مستحصل از شلتوک برنج و مقایسه آن با نمونه تجاری التراسیل.
Fig. 2 XRD results of extracted silica from rice husk and its comparison with the commercial sample of Ultrasil.

.جدول 5 فرمول مورد استفاده در بخش مطالعه تایر
Table 5 The formula used in the rubber study section.

A-1 A-2 A-3

Natural Rubber 50 50 50

Synthetic Rubber 50 50 50

Carbon black 52 52 52

Silica from rice husk 0 0 2.65

Commercial silica 2.65 0 0

Aromatic oil 12.5 12.5 12.5

Resorcinol 1 1 1

Other chemicals 6.8 6.8 6.8

accelerator 1 1 1

Sulfur 3 3 3

Hexa resin 1.8 1.8 1.8
Total 180.75 178.1 180.75
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ــا تأثیــر عــدم حضــور ســیلیکا  به‌طــور کامــل حــذف شــده ت
ــتیکی تعییــن شــود. در  بــر خــواص مختلــف آمیــزه لاس
فرمــول شــماره 3 از ســیلیکای رســوبی مســتحصل از شــلتوک 
ــش  ــیلیکای بخ ــه س ــده ک ــتفاده ش ــران اس ــمال ای ــج ش برن
ــیب در  ــه ترس ــه در مرحل ــت ک ــماره 8 و 10( اس ــل )ش قب
ــیب oC 90 به‌دســت  ــای ترس ــیدی )pH=5( و دم ــرایط اس ش
ــن  ــوص ای ــج XRF، درصــد خل ــاس نتای ــر اس ــده اســت. ب ‌آم
ســیلیکا 97/3% و بســیار نزدیــک بــه نمونــه تجــاری بــا درجــه 
ــه  ــن دو نمون ــه FTIR ای ــن قل ــت. همچنی ــوص 98% اس خل
نیــز کامــاً بــر هــم منطبــق اســت. چگالــی نمونه‌هــای 
ــا 0/259  ــدود 0/22 ت ــز ح ــج نی ــلتوک برن ــتحصل از ش مس
 g/cm3( ــت ــاری اس ــه تج ــوده نمون ــی ت ــه چگال ــک ب و نزدی

ــم  ــیلیکا و حج ــن س ــطح ای ــاحت س ــال مس 0/287(. بااین‌ح
ــاری اســت.  ــه تج ــر از نمون ــره آن کمت حف

3-3-1 تأثیــر ســیلیکا بــر ویژگی‌هــای پخــت و 
ــه ــزه لای ــی آمی ــی مکانیک ــواص فیزیک خ

ــتیک- ــبندگی لاس ــر چس ــیلیکا ب ــر س 3-3-2 تأثی
ــزه لایه  ــن آمی رَسَ

نتایــج آمیزه‌هــا در جــدول 6 آمــده اســت. در خصــوص خواص 
رئومتــری و خــواص فیزیکــی مکانیکــی نظیــر اســتحکام 
کششــی، نیــروی پارگــی، ســختی و جهندگــی تفــاوت زیــادی 
در بیــن ســه آمیــزه مشــاهده نمی‌شــود. امــا اثــرات واضــح در 
نتایــج چســبندگی لاســتیک بــه رَسَــن در حضــور ســیلیکا و 

.جدول 6 خواص آمیزه‌های لاستیکی
Table 6 Properties of rubber compounds.

A-1 A-2 A-3

 Minimum torque,
ML (lbf-in)

5.2 5.2 5.7

Maximum torque,
MH (lbf-in)

30.22 30.5 29.8

Delta torque,
MH-ML(lbf-in))

25.2 25.3 24.11

Scorch time,
TS2(s)

62 62 67

Optimum curing time,
T90(s)

141 137 145

Curing rate,
CR(lb-in/min)

22.4 24.7 21.4

Dispersion 5 5.66 3.66

Tearing-Force(kN/m) 41.38 34.9 36.8

Tensile force (MPa) 14.83 13.14 13.06

Elongation at break
(EAB)

401.29 385.16 398.3

Modulus 100,
M100 (MPa)

3.26 2.86 2.76

Modulus 300,
M300 (MPa)

10.96 9.66 9.3

Hardness (Shore A) 57 55 56

Density(g/cm3) 1.135 1.131 1.129

Resilience (%) 37.2 40 40

Rubber to cord adhesion force 
at normal conditions 
H Force (Normal)

137.9 101.5 126.5

Rubber to cord adhesion force 
at aging conditions 
H Force (Aged)

116.5 80.8 108.6
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غیــاب آن‌هــم در شــرایط معمولی و هــم در شــرایط زمانمندی 
ــان  ــوح نش ــه به‌وض ــج H-test نمون ــود. نتای ــاهده می‌ش مش
می‌دهــد کــه حــذف ســیلیکا از فرمــول، باعــث افــت شــدید 
نیــروی چســبندگی لاستیک-رَسَــن می‌شــود. همچنیــن 
ســیلیکای مســتحصل از شــلتوک برنــج عملکــرد بهبوددهنــده 
ــاری دارد.  ــه تج ــر از نمون ــی ضعیف‌ت ــابه و اندک ــاً مش تقریب
ــیلیکای  ــوص س ــد خل ــیمی و درص ــه ش ــه اینک ــه ب ــا توج ب
مســتحصل از شــلتوک برنــج و نمونــه تجــاری کامــاً بــه هــم 
نزدیــک اســت تفــاوت جزئــی در خــواص فیزیکــی –مکانیکــی 
–الیــاف  لاســتیک  چســبندگی  رفتــار  در  به‌خصــوص  و 
ــه تفاوت‌هایــی در ريختــار ایــن ســیلیکاها  احتمــالاً مربــوط ب
ــتری  ــطح بیش ــاحت س ــاری دارای مس ــیلیکای تج ــد. س ‌باش
اســت لــذا ســطح برهم‌کنــش بیشــتری فراهــم مــی‌آورد کــه 
اثــرات آن در همــه خــواص لاســتیک حتــی در مقادیــر نســبتاً 

ــود. ــان داده می‌ش ــتفاده از آن نش ــم اس ک
کریســی  و همــکاران ]13[ بهبــود چســبندگی لاســتیک 
بــه الیــاف در حضــور ســیلیکا در ســامانه RFS را بــه ارتقــای 
پیونــد هیدروژنــی در ســطح تمــاس لاســتیک و ســطح 
جامــدات از طریــق افزایــش انــرژی ســطحی آمیــزه لاســتیکی 
و کنتــرل واکنــش بیــن رزورســینول و فرمالدئیــد نســبت داده 
ــه ایــن صــورت اســت کــه واکنــش  اســت. ســازوکار عمــل ب
پلیمری‌شــدن بیــن رزورســینول و هگــزا کــه در حیــن فراینــد 
ــه  ــده‌اند در مرحل ــش ش ــی پخ ــتیک به‌خوب ــاط در لاس اخت
پخــت اتفــاق می‌افتــد به‌گونــه‌ای کــه قطعــات پلیمــری 
ــطح  ــه س ــوذ در ناحی ــه نف ــادر ب ــن ق ــی پایی ــا وزن مولکول ب
ــا  ــیلیکا ب ــتند. س ــد هس ــاده جام ــتیک و م ــن لاس ــاس بی تم
کاهــش گســترش واکنــش رزورســینول و فرمالدئیــد قطعــات 
بــا وزن مولکولــی کمــی فراهــم مــی‌آورد کــه قــادر بــه نفــوذ 
در ماتریــس لاســتیک هســتند تــا حداکثــر اتصــالات از نــوع 

ــی حاصــل شــود.  ــد هیدروژن پیون

4 نتیجه‌گیری
ازآنجاکــه روش‌هــای متــداول تولیــد ســیلیکای رســوبی 
ــوده و چنــدان دوســت‌دار محیط‌زیســت  بی‌شــکل پرهزینــه ب
نیســتند، تــاش بــرای توســعه روش‌هــای نویــن تولیــد ایــن 
مــاده پرکاربــرد ضروری اســت. اســتحصال ســیلیکا از شــلتوک 
برنــج یکــی از ایــن روش‌هاســت. در ایــن پژوهــش نشــان داده 
شــد امــکان اســتحصال ســیلیکای بی‌شــکل بــا خلــوص 
ــتفاده در  ــه تجــاری مورداس ــه نمون ــک ب ــار نزدی ــالا و ريخت ب
ــه روش رســوبی  ــران ب ــج شــمال ای لاســتیک از شــلتوک برن
ــج  ــلتوک برن ــوزاندن ش ــد از س ــه بع ــود دارد؛ به‌طوری‌ک وج
ــیلیکای  ــوان س ــب، می‌ت ــای مناس ــی از آن در دم و کربن‌زدای
ــرایط  ــود و ش ــور س ــفید را در حض ــتر س ــود در خاکس موج
ــل و  ــدیم تبدی ــیلیکات س ــول س ــه محل ــب ب ــی مناس عملیات
ســپس تحــت شــرایط کنترل‌شــده به‌کمــک اسیدســولفوریک 
ترســیب کــرد. نشــان داده شــده شــرایط عملیاتــی در هــر دو 
ــر  ــادي ب ــازی و ترســیب اســیدی تأثیــر زي ــه انحــال ب مرحل

ــاحت  ــطح و مس ــیمی س ــوص، ش ــد خل ــد، درص ــازده تولی ب
حاصــل،  ســیلیکای  دارد.  مســتحصل  ســیلیکای  ســطح 
ــده  ــوان پرکنن ــه به‌عن ــف از‌جمل ــای مختل ــیل کاربرده پتانس
در لاســتیک را دارد. در پژوهــش حاضــر نشــان داده شــد 
ــوان  ــج به‌عن ــلتوک برن ــیلیکای رســوبی به‌دســت‌آمده از ش س
از ســامانه چســبندگی لاستیک-رَسَــن می‌توانــد  جزئــی 
ــه  ــن نکت ــر ای ــان ذک ــد. در پای ــته باش ــری داش ــرد مؤث عملک
ــن  ــده در ای ــد ش ــیلیکای تولی ــه س ــت ک ــروری اس ــم، ض مه
ــردی خــاص )چســبندگی  ــرای اهــداف کارب پژوهــش فقــط ب
ــی آن  ــه معن ــن ب ــد و ای ــی ش ــاف( بررس ــه الی ــتیک ب لاس
ــی  ــن پژوهــش توانای نیســت کــه ســیلیکای تولیدشــده در ای
تقویت‌کننــده در لاســتیک  پرکننــده  به‌عنــوان  اســتفاده 
ــت  ــی در جه ــش تلاش ــن پژوه ــرا در ای ــد زی ــته باش را داش
ــیلیکا  ــاختار )Structure( س ــازی س ــخصه‌یابی و بهینه‌س مش
ــده  ــام نش ــطح آن( انج ــاحت س ــازی مس ــار بهینه‌س )در کن
کــه ویژگــی مهــم در تعییــن درجــه پراکنــش ایــن پرکننــده 
در بســتر لاســتیک بــوده و درجــه تقویت‌کنندگــی لاســتیک 
را به‌شــدت تحــت تأثیــر قــرار می‌دهــد. قطــر حفره‌هــا 
در ســاختار ســیلیکا بایــد به‌گونــه‌ای باشــد کــه توســط 
زنجیرهــای لاســتیک در مرحلــه اختــاط در مخلوط‌کــن 
ــا نفــوذ زنجیرهــای  ــا ب ــرار بگیــرد ت لاســتیک در دســترس ق
ــاختار  ــتن س ــکان شکس ــا ام ــل حفره‌ه ــه داخ ــتیک ب لاس
ــتر در  ــطح بیش ــاحت س ــا مس ــز ب ــد ذرات ری ــیلیکا و تولی س
ــی  ــیل تقویت‌کنندگ ــده و از پتانس ــم آورده ش ــتیک فراه لاس
ــتری  ــش بیش ــه و پژوه ــذا مطالع ــود. ل ــتفاده ش ــیلیکا اس س
بــرای بهینه‌ســازی ســاختار در کنــار مســاحت ســطح ســیلیکا 
ــلتوک  ــوبی از ش ــیلیکای رس ــد س ــف تولی ــل مختل در مراح
برنــج به‌خصــوص در مرحلــه ترســیب وجــود دارد جایــی 
کــه غلظــت مــواد شــرکت‌کننده در واکنــش )ســیلیکات 
ــور  ــا، pH، حض ــا، دم ــزودن آن‌ه ــوه اف ــید(، نح ــدیم و اس س
یــا عــدم حضــور الکترولیــت و نــوع راکتــور، شــدت هــم زدن 
و زمــان واکنــش همگــی تأثیــر عمیــق بــر خــواص ريختــاری 

ــد.  ــیلیکای حاصــل دارن س

  
تشکر و قدردانی

نویســندگان ایــن مقالــه از دانشــگاه صنعتــی بیرجنــد و 
مدیریــت عامــل شــرکت کویــر تایــر کــه زمینــه فعالیت‌هــای 
تحقیقاتــی بــا هــدف بومی‌ســازی محصــولات مــورد اســتفاده 
ــکر و  ــت تش ــاخته‌اند نهای ــم س ــتیک را فراه ــت لاس در صنع

ــد.  ــی را دارن قدردان
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