
J

`

V o l
,

10 N o
.

8 P R O G R E S S IN N AT U R A L S C ! E N C E A u gu st Z(洲K)

A d V a n C e S I n P r e P a r s it o ll

C o l l o id s l

a n d a P P l i c a t i o n o f m o no id s P e r s e

s i l i c a P a r t i c l e s 关

D o N G P e n g (董 鹏 )

( s t at
e

eK y 压b o

rat
o 叮 of H e

卿 0 11杨
e e s s i n g

,

U n i ve 鹅 i t y o f eP oltr
e u m ,

B e
ij i

n g 102 2 00
,

Ch i n a

)

Re e e i v e d Se tP e

mb
e r 3

,

19 9 9 ; er v i s e d N o v e m b e r 17
,

19 9 9

T ll e e a t i o n s o f mo
n o di sp e sr e e o l lio d al s i li e a P art i e le s

aer
e o n s t a nt l y e xt e n d e d b e e au s e of th e i r

u n i fo mr iyt i n m o

hpr
o lo gy

a P P li

a l】d s i z e a s w e ll a s t h e i r e a s i ly
一

m o d iif e d s u
far

e e P or p e rt i e s
.

hT i s r e V l e W S U ll l】11 a n Z e S

s e a r e h p or g r e s s m a d e
坊 t h e au t h or a n d e o

一

w o kr e r s o n th e fo mr at i o n e o n d i t i o n s a n d m e e h a n i s m o f m o n o d i sp e sr e

a n d the a p p l i e at i o n s i n v a ir o u s if e ld s s u e h as part i e le an a
ly

s i s , e h or m at o 『a p hy
, e a t a ly s i s

, o p t i e a l p h y s i e s , a n d

ge n t I tl a t e ir 以 5
.

t h e re
-

s y s t e m

i n t e l l i
-

K e y w o r ds :

e a

atl y st
,

m on
o d i s P e rs e s iicl

a P a rt icl e ,

P a
川决 an al iys

s ,

on n
·

op
r o us

c r y sot l
,

m od d el e ct or hr
e of o

gl 时 n u id
.

P a c ik n g
,

、

M o n o d is p e r s e e o l l o i d a l s i l i e a h a s b e e o m e o n e o f th e m o s t w i d e l y s t u d i e d mo
n o d i s p e r s e s y s t e m s

s in e e S t6 b e r e t al
.

er P o rt e d ht e P r e P a ar t i o n t h or u
hg h y dor l y s i s a n d e o n d e n s a t io n o f al k o x y s i l a n e s in a

m i x t u r 。 。 f 。 l e o h o l
,

w a t e r , 。 n d 。 m m o n i a 〔̀ ]
.

仆
。 p a rt ie l e , p er p ar e d i。 th i, w盯 h va 。 h igh m o n o d i s v e r -

5 1* y
,

w e l l d e if n e d mo rp h o l o gy
, e o n t r o l l e d s i z e , a n d s u

far
e e w i t h s il a n o l gor

u P s b y hw i e h th e y aer
fu n e t i o n a li z e d

.

hT
e e o n s t a n tl y d e v e l o p i n g t e e h n i q u e s o f s u

far
e e m o d i if e a ti o n o

ffe
r n e w o

pp
o rt u n i t ie s

fo r e x p a n d i n g t h e i r a p p l ie a ti o n s
.

恢

O u r g r o
即 h a s s tu d i e d th e p r e P ar a t i o n a n d a p p l i e a t i o n o f m o n o d i s p e sr e e o ll o id a l s i l i e a w iht o ht e r

e o o p e ar to sr fo r s e v e r a l y e a r s
.

F i r s t ly
,

b a s e d o n St o b e r ’ 5 m e t h o d
,

w e d e v e l o p e d a m e ht o d fo r per p a ar
-

ti o n of th e p art i e l e s , a im i n g a t e x te n d i n g th e s i z e r an g e o f ht e s y n ht e s i z e d p art i e l e s an d imP or v in g ht e

m o n o d i s p e o i t y o f t h e s y s t e m s
.

hT or u
hg ht e s tu d i e s o n fo mr

a ti o n e o n d i t i o n , ,

m e e h a n i s m
, a n d k in e t ie s

o f m o n o d i s p e sr e s y s t e m s , a s e e d i n g t e e h n iq u e w a s d e v e l o p e d an d im p r o v e d [ 2一6 ]
.

肠
e p a r ti e le s w i th

d ia m e te r s ar n g i n g for m d o z e n s o f n a n o m e te sr t o Z
·

5 拼m e a n b e p er p aer d b y th e s e e d in g t e e h n i q u e
.

F i g
.

1 s h o w s t h e t r a n sm i s s i o n e l e e t r o n m i e or 脚 ph s
( T E M )

o f m o n o d i s p e sr e s i l ie a p a rt i e l e s w i th d i ffe
r -

e n t s i z e s
.

hT
e r e l a t iv e s t a n d a r d d e v i at io n o f s i z e d i s t r ib u t io n w a s l e s s th a n s % fo r ) 1 50 n m p a rt i e l e s ;

if n al e o n e e n tr a t i o n o f t h e d i s p e sr e p h a s e i n t h e er a e ti o n s y s t e m s r e a e h e s 10 %
.

S e e o n d l y
,

t h e s u

far
e e

m o d i if e at io n s o f p ar t i e l e s w iht A I ( O H )
3 ,

A 12 O 3 ,

N IO
,

M o o 3 ,

T i o : ,

CS a n d C l : a l i p h a t i e 盯 o u p s ,

a m i n o p or py l
,

p h t h a l o e y a n i n e
( t p p S 4 o r C u sT p e

) w e r e i n v e s t ig a t e d er s p e e t iv e
ly

.

M o er o v e r ,
w e fo u n d

ht a t th e p o er o f th e p a r t i e l e e an b e e l o s e d t h or u
hg h yd or

一
t h e

mr
a l t er a tm e n t [’ 」

.

仆
e fu n e t io n a l

-

聋、 关
P r (七e e t s u l〕PO rt e d b y t h e N at i o n al N a t u r

2 9 6 0 6() 0 6 an d 19 7 74 0 7 3 )
a n d t h e R e s e a r e h uF

n d

al Se i e n e e
OF

u n d at i o n of Ch i n a
( G

r a n t N o s
.

2 9 170 27 6
,

5 9 5 7 204 2
,

2 9 5 75 2 11

fo r t h e D o e t o r al 、 g r a m o f H i gh e r E d u e at i o n o f C h i n a
( C

r a n t N o
.

9 5 4 59以 )

卜月 .
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.

1 0

F ig T E Mo f m o n o
d i
s P e s e s ri l ie a pa t ric l

e sw i th d ieff
e n rt

S Ze S I
。

iz e d pa t rie le s a n d pa t rie le s ys te ms ha v e be e n uti l iz e d in v a rio us fie lds s ue hsa n o n一 p o o r us ra p i d h ig h

pe fo rm r
a ne e l iq ui dC h o rma to

脚 p h ie ( p H LC ) pa e k i ngs
,

m o d e l e a t a ly s ts fo r h y d or g e n a ti o n o f h
e a v y 0 11

,

m o n o d i s p e sr e m o d e l e le e tor r h e o l o g ie a l fl
u id s , e o l l o i d a l e刁 s ta l s a n d th e i r o P ti e a l p or p e r t i e s ,

e te
.

[ 8一 14〕
.

仆
e p o s s ib il i ty o r u s i n g s u e h p a r t i e l e s a s s ta n d a记 o r r e fe er n e e p a r ti e l e s t o e a lib ar t e p a rt i

-

e l e a n a l y
z e r s w a s a l s o i n v e s t ig a te d

.

1 F u n d a m e n at l r e s e a cr h o n t h e P r e P a r a t i o n o f m o n o id s P e r s e P a
irt e l e s

T h e fo mr
a t i o n o f t h e m o n o d i s p e r s e s y s te m s 15 a m u l t i

一

d im e n s i o n a l a n d d y n a m ie p r o e e s s w h ie h 15

v e 卿 s e n s i t iv e ot t h e p er P a ar ti o n e o n d it i o n s a n d 15 er s t ir e t e d b y m a n y e o m P l ie a te d fa e t o r s
.

A s a r e s u l t
,

s o m e r e a e t i o n m e e ha n i s m s , e v e n w i th th e S t d b e r ’ 5 m e e h a n i s m
,

h a v e n o t y e t b e e n u n d e r s to o d a n d th e

p er P a r a t io n s o f m o n o d i s p e r s e p a rt i e l e s a er s t il l e o n if n e d i n th e l a b o r a to r i e s
.

I n o dr e r t o im p r o v e th is

s t a t u s , s e v e r a l fu n d a m e n t a l s u
bj

e e t s e o n e e m e d in th e P r e p a ar ti o n h a v e b e e n i n v e s t i g a te d
,

i n e l u d i n g

t h e er a e t io n k i n e t ie s o f th e hy d or ly s i s a n d e o n d e n s a t i o n o f t e t r a e t h y lo r t h o s i l i e a te ( T E O S )
,

t h e g or w t h

m e e h a n i s m o f m o n o d i s p e sr e p a rt i e le s , a n d rh e e r i t i e a l e o n d i t io n s o f n e w p a r t i e l e fo mr
a t io n t 3一6 1

.

1
.

1 K i n e t i e s o f h y d r o l y s i s a n d e o n d e n s a * io n o f T E O S u n d e r th e e o n d i t i
o n s o f fo r m i n g m o n o d is p e r s e

5 0 1

hT
e er a e t i o n s o f t h e fo mr

a ti o n o f t h e m o n o d i s p e sr e s i li e a s y s te m a er t h e h y d r o l y s i s o f a lk o x y s i
-

l a n e s a n d th e e o n d e n s a t i o n o f s i l ie i e a e id
.

T h e o v e ar l l r e a e t i o n s e a n b e w r i t t e n a s fo l lo w s :

5 1( O H ) ; + 4 H Z O 一 5 1( O H ) 4 + 4 R O H

n s i ( O H ) ; ~
n s i o : + Z n H Z O

.

拟ht ou gh ht e s e er a e t i o n s

aer
w e l l k n o

wn i n ht e P or ger
s s o f 5 0 1

一

g e l p r o e e s s i n g i n a d v a n e e d e e r a m i e p : ,o -
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d u e ti on, a n d t h e k i n e t ie s o f t h e er a e t io n s h a s b e e n s t u d i e d
,

t h e r e a r e e s s e n t ia l d i ffe
r e n e e s i n er a e t i o n

e o n d i t io n s an d d i r e e t io n b e t w e e n 5 0 1
一

g e l p or e e s s i n g a n d m o n o d i s p e sr e 5 0 1 p or d u e i n g
.

hT
e k i n e ti e s d a t a

o f ht e fo mr
e r e a n n o t b e e x t r a p o l a t e d t o t h e l a tt e r

.

E a lr y s t u d i e s i n d i e a t e d t h a t T E O S h y dor l y s i s 15 t h e

ar t e
一

l im i t i n g s t e p o f t h e er a e t io n
.

O n e e t h e s u p p l y o f T E O S e x e e e d s th e ar t e o f TE O S h y d or ly s is u n d e r

t h e er a e ti o n e o n d i t io n ,
th e m o n o d i s p e sr i t y o f ht e s y s t e m w i l l b e d e s t or y e d

.

K e e p i n g a p p or p r i a te r a t e o f

t h e h y d or ly s i s a n d e o n d e n s a t io n 15 t h e p r e er q u i s i t e fo r t h e e
ffe

e ti v e e o n tr o l o f t h e fo mr
a ti o n P or e e s s o f

m o n o d i s p e sr e s y s t e m s
.

W e d e t e
mr i n e d th e ar t e e o n s t a n t s o f T E O S h y d or ly

s i s a n d e o n d e n s a ti o n b y

m e a n s o f t h e e x t ar e t i o n / g a s e h or m a t o g
arn h y a n d a e o n d u e to m e te r er s p e e t i v e l y [ 3

,

4 〕
.

仆
e re l a t i o n s h i p s

o f t h e h y d ro l y s i s r a t e e o n s t a n t ( K H
)

a n d e o n d e n s a t i o n r a te e o n s t a n t ( K C
) w i th th e re a e ti o n e o n d i t i o n

v ar i a b l e s i n a w id e ra n g e w e re e m p i r i e a l ly fo u n d t o b e

K H 二 7 4
.

3 6 e x P
2 5 2 1 1

R T
[ H

: O ]
’

·

267 [ N H 3
]
“

·

97 `
( l )

K e =
`9` 0 `二 p

(
- 3 3 2 0 2

R T )
〔。 2 0 〕`

·

`96 「N H 3」“
·

’ 8 ’

( 2 )

E q u a t i o n s
( l )

a n d ( 2 )
e n a b l e

d u r i n g th e fo rm
a ti o n o f m o n o d i s p e r s e

u s t o e a l e u la t e t h e d i s a P Pe ar a n e e ra t e o f TE O S a n d s i l ie i e a e id

s y s t e m s u n d e r t h e e o m m o n

v o r a b l e m e a u s fo r i n v e s ti g a t i n g t h e r e l a t io n s h i p o f r e a e t io n r a t e

1
.

2 M e e h a n is m o f n e w p a rt i e l e fo rm
a t i o n a n d p ar ti e l e g ro w t h

p re v a r i n g e o n d it i o n s , a n d p or v id e fa
-

a n d g or wt h ar t e o f p a rt i e l e s
.

、

hT
e e o n d e n s a t io n o f s i l i e i e a e id e a n b e d iv id e d i n t o t w o s t a g e s ,

p art i e l e n u e l e a t i o n a n d n u e l e a r

脚 w th
.

M o n o d is p e sr e part i e l e s ar e th e r e s u l t o f n u e l e a r g or w t h
.

H o

we
v e r ,

t h e m e e h a n i s m o f p a rt i e l e

gor
w th 15 s t il l n o t fu l ly u n d e sr to o d a n d 15 o Pe n to d e b a t e

.

S o m e er s e ar e h e r s s u g g e s te d th a t t h e

gor
w th

s h o u l d b e l i m i t e d b y d iffu
s i o n a n d o t h e r , t h o u

gh t i t s h o u zd b。 zim i te d b y , u

而
e 。 er a e ti o n [”

,

’ 6〕
.

In 。 r -

d e r t o s o lv e t h i s p ro b le m
,

w e h a v e s tu d ie d ht e er la t io n s h i p b e t w e e n t h e

卿
w t h r a t e o f m o n o d is p e r s e

p art i e l e s a n d th e p a rt ie l e d i a m e t e r
.

In t h e e a s e o f d iffu
s i o n 一 e o n t or l l e d g or wt h

,
t h e e q u a ti o n o f脚

w th

r a t e o f e a e h p a rt i e l e e a n b e d e r i v e d fr o m F i e k
’ s law

:

d L _ _

C 二 一 C
,

气尸
.

二 4 刀 V

—
d t L

( 3 )

艳
.

w h e er L t h e p a rt i e l e d ia m e t e r ,

V t h e m o l e v o l u m e o f g or wt h fr a e t i o n d e p o s it e d o n t o ht e p a rt ie l e
,

D

t h e d i ffu
s io n e o e

iff
e i e n t o f th e d i ffu

s i n g m a t e r i a l
,

C
二 th e b u l k e o n e e n t ar t io n , a n d C

,
t h e s a t u r a t i o n

e o n e e n tr a t i o n o n t h e P a rt i e l e s u

far
e e

.

I n t h e e a s e o f s u

far
e e r e a e t i o n 一

l i m i t e d gor w t h
,

ht e P a rt ie l e

g or w t h r a te i n v o l u m e 15 p or p o ir i o n a l t o t h e e x te rn
a l s u

far
e e a er a o f th e p a rt ie l e

.

O n e e a n d e ir v e th e

g or w th ar t e e q u a t i o n :

瓮
= , K

。

V ( C m 一 “
8

,

w h e er C m 15 th e e o n e e n t ar ti o n o f g or w th i n te r m e d i a t e
, a n d K

。
t h e s u

far
e e r e a e t i o n ar te e o n s tan t

.

e q s
,

( 3 )
a n d ( 4 )

, o n e e a n e o n e l u d e t h a t ht e g or wt ll ar t e 15 i n d e p e n d e n t o f p a rt ie l e s i z e in s u d五c e er
-

祠.
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l
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0 1

e at io n一

l m i it e d Po re e a n s sd 15 in ve e r sl y Po rpot r ioa nlt o pat r iel e s ie z ind iff u
s io n一

l m i it e d Po re e s s
.

T h
e e r

-

0 5 7

已0 0 7卜 气

言 … \
.

羹
。为 ,

F
、

勺 }

鬓
。 6 O

r
县 ”

·

, ,
r

忿 }

鬓
o j

低
乙 。 4 5卞乞义

l

0
.

4 0

0 5 10

2

宁一一下一
。 l

1 5 2 0 2 5

T i m e /m in

3 0 3 5 4 0

F ig
.

2
.

Di a m e t e r diffe er n e e s v s
.

t im e du ir n g卿 w t h o f p ar
-

ti e l e s
.

C u vr e l
,

diam
e t e r d iffe re n e e b e t w e e n s e e d s a n d n e w

P a rt i e l e s ; e u vr e Z
,

d i a m e t e r diffe re n e e b e t w e e n l a gr e r a n d

s m al le r p a rt i e le s
.

of r e ,
w e a n a l y z e d th e g or w t h ar te s o f t h e Pa r t ie l e s i n

a s u s p e n s i o n o f s i l i e a P a r ti e l e s w i th a b im o d a l s i z e

d i s t r ib u ti o n [5 1
.

I t w a s fo u n d rh a t hw
e n ht e r e w a s n o

fo mr
a t io n o f n e w Pa r t i e l e s ,

th e d i a m e t e r d i ffe er n e e

o f th e p a r t i e l e s w i th t w o s iz e s w a s e o n s t a n t d u r i n g

t h e g or w t h p r o e e s s
.

hT i s m e a n s t h a t p a rt i e l e s w it h

d i ffe er n t s i z e s

脚
w a t th e s a m e r a t e

,
w h i e h d e m o n -

s t ar t e s t h e p r o p e rt ie s o f s u

far
e e er a e t io n 一

li m i t e d p or
-

e e s s
.

W h e n th e er w a s t h e fo mr
a t io n o f n e w p a rt i

-

e l es
,

h o w e v e r ,
w e o b t a in e d th e e u vr e s o f if g

.

2
,

w h i e h s h o w t h a t s m a l l e r Part i e l e s g or w fa s te r th a n

l a笔 e r o n e s d u r i n g t h e n u e l e a t io n p e r io d
,

1
.

e
.

th e

sor
w t h p r o e e e d s th r o u gh d i ffu

s i o n 小m i te d por e e s s
.

Bu t b o t h s m a ll e r a n d l a铭e r p a rt ie l e s g or w a t s a m e

r a t e b e fo r e a n d aft
e r th e fo mr

a ti o n o f n e w Part ie l e s
.

I n t h e m e a n w h i l e th e

gor
w t h m e e h a n i sm e h a n g e s t o

s u

afr
e e r e a e ti o n 一

l im i t e d P or e e s s
.

T h i s k i n d o f t ar n -

s i ti o n o f g or w t h m e e h a n i s m h a s n e v e r b e e n r e p o rt e d

卜

b e fo er
.

hT
e k e y af e to r er s u l t i n g i n th e fo mr

a t i o n o f n e w p a rt i e l e s 15 th e i n s u iff e ie n t s u

afr
e e a r e a o f s e e d

P a rt i e le s ,
w h i e h i n e er a s e s t h e e o n e e n tar t io n o f s i l i e i e a e id

一 e o n d e n s e d s P e e i e s , a n d th e la t te r te n d s t o

e o n d e n s e t o fo mr l哩
e r s u b

一

p a rt ie l e s
.

S o m e o f th e s u b
一

p a r ti e le s p art ly a g g r e g a t e t o fo mr
n e w p art i e l e s

i n d e P e n d e n t o f s e e d p a rt ie l e s ,
w h i le o t h e r s a r e p a rt l y e o n d e n s e d o n to th e s u

far
e e o f s e e d p art i e l e s

t h or u g h d iffu
s i o n 一 e o n tor l l e d p or e e s s b e e a u s e o f t h e i r l o w d i ffu

s i o n e o e iff e i e n t
.

I n o r d e r t o P r e p aer
t h e

P a rt ie l e s y s t e m s w i th h ig h m o n o d i s p e sr i ty
,

th e

协愁

fo 即
a t i o n o f n e w p a rt i e l e s m u s t b e a v o i d e d d u r i n g t h e

g r o w th p or e e s s
.

By e x p e r i m e n t s
,

w e h a v e d e te r m i n e d

t h e e r i t i e a l e o n d i ti o n s fo r s e e d s w it h d i ffe er n t s i z e s ,

i
·

e
·

c r i ti e a l s p e e iif e s u

far
e e a er a ,

s p。 , a t w h i e h n e w

p art i e le s a er fo mr
e d [6 ]

.

仆
e e u vr e i n if g

.

3 i n d i e a t e s

t h a t s p 。
15 p or p o rt i o n a l to t h e s iz e o f s e e d p a rt i e le s

.

hT i s er s u l t e o m p l e te ly a g er e s w i t h t h e fo er g o i n g e o n -

e l u s io n a b o u t d iffu
s io n 一 e o n tor l le d g or w th d u r i n g th e

fo r m a t i o n o f n e w P a rt ie l e s
.

10 0

8 0

6 O

ū!闷日

4 0

·

N日之é者

捧

2 0

O n

v e lo p e d

t h e b a s i s o f th e a b o v e s tu d i e s ,
w e h a v e d e -

a s e e d i n g t e e h n iq u e t o

gor
w m o n o di s p e sr e

0
.

2 0
.

4 0
.

6

L
s
/林m

O名 l 0

p a rt i e le s e o n t i n u o u s ly
,

s i li e a 5 0 1 o r th e s il i e a 5 0 1

l e e t e d to b e s e e d s ,
th e n

in w h ie h e it h e r e o m m e cr i a l

per p aer d b y o u r s e lv e s 15 s e 一
F ig

·

3
·

C ir t i c a l S p e c i if c S u

far
e e

aer
a s ,

, 。 v s

u n d e r t h e ty p i e a l s t o b e r ’ s “ t e r s L
,

·

s e e d s d i a m
-

气
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翻卜

o e nd i tio s n,
t h e s e e d p a rt i e le s g or w b y fe e d i n g s t o e k e o n t i n u o u s l y u n t i l m o n o d is P e sr e s y s t e m 15

fo mr
e d

.

hT i s m e th o d e a n P r e e i s e ly e o n tor l a n d p r e d i e t t h e p a rt i e l e s i z e a n d s i z e d i s t r ib u t io n
.

hT
e d e -

v i a t i o n o f th e p art i e l e s i z e s b e t w e e n p ar e t i e a l a n d p er d i e t i v e v a l u e s 15 u s u a l ly l e s s t h a n 10 %
, a n d th e

a m o u n t o f o n e b a t e h o f Part ie l e s e a n er a e h th e s e a l e o f a h u n d r e d gr a m s
.

2 A P P l i e a it o n s o f t h e
aP irt

e l e s 初 t h m o on s i z e

2
.

1 A s th e s t a n d a r d P a rt i e l e s fo r e a l ib r a t i o n

M o n o d i s p e sr e la t e x
(

e
.

9
.

p o ly s ty er n e
)

。 ph e er s h va e b e e n er g a dr e d a s th e s t a n d a dr p art i e l e s to

e a l ib r a t e p ar t i e l e a n a l y z e r s fo r a l o n g t im e
.

B u t th e l a t e x s p h e r e s h a v e s o m e s h o rt e o m i n g s : th e i r s i z e

u n d e s i r a b l y e h a n g e s i n o gr a n ie s o lv e n ts ; i t 15 d iiff e u l t to e a l ib r a t e th e p a r ti e l e a n a l y z e sr o f s e d im e n t a
-

ti o n t y Pe w i th w a t e r ,

b e e a u s e t h e i r s P e e iif e gr a v i ty 15 e l o s e t o u n i ty ; a n d s u b
一

m i e or n l a te x s ta n d a r d

Part i e le s a er r a r e l y a v a i l a b l e
.

I n e o n t ar s t
, s il i e a P a rt i e l e s h a v e n o s u e h s h o r te o m in g , a s m e n ti o n e d

a b o v e
.

W e s y n th e s i z e d l 拌m a n d Z 拌m m o n o d i s p e r s e s i l ie a p a rt i e l e s t o p er p aer
a s e r i e s o f s u s p e n s i o n s

a s th e m o d e l wa
t e r s a m p l e s

.

hT
e s u s p e n s i o n s w i th k n o

wn p a rt i e l e e o n e e n tar t io n a n d s i z e w e er u s e d t o

s t u d y th e p o s s ib l e h a

mr
o f t h e s u s p e n d i n g s o lid p a rt i e l e s t o m o d e l 0 11 er s e vr o i r s

.

hT
e er s u l t s w e er s a t

-

i s fa e t o yr a n d P or v id e d a b a s e fo r s e tt i n g u P t h e s t a n d a r d o f w a te r q u a l i yt i n th e w a te r fl o o d i n g o f 0 11

if e l d er e o v e yr
.

In a d d i ti o n ,

ht e s tu dy P or v e d th a t th e i n fl u e n e e o f s il i e a s o l u b i l i ty i n wa t e r o n s iz e o f

p art i e l e s C o u ld b e e l i m in a t e d a t e x t er m e
ly d i l u te d 。 o n d i t i o n 。 f 10

一 4 w t % 。 r d e r c o n e e n t r a t io n
.

A n d th e

n u

lbn
e r a v e

agr
e d ia m e te r o f m o n o d i s P e r s e s i l i e a P a rt ie l e s o b t a i n e d b y a e a l ib ar t e d tar n s m i s s i o n e l e e -

t or n 一

m i e or s e o p y ( T E M ) 15 e o n s i s t e n t w i t h th e m o s t p or b a b l e d i a m e t e r m e a s u er d o n a Co u l te r e o u n t e r

w h i e h w a s e a lib ar t e d b y P o
ly

s ty er n e s t a n d a dr p a rt i e l e s
.

hT
e s u b

一

m i e or n m o n o d i s P e r s e s i l i e a Part i e l e s

w e d e v e l o p e d w e er u s e d s u e e e s s fu ll y a s t h e s t a n d ar d m o d e l d u s t p a r ti e le s t o e a l ib r a te t h e if r s t 0
.

1 拼m

d u s t p a rt i e l e e o u n te r m a d e i n Ch i n a
.

hT
e e

ffe
e t iv e n e s s o f th e p ar ti e l e s

we
s y n th e s i z e d 15 th e s a m e a s

th a t o f th e s t a n d a dr P or v id e d b y Part ie l e M e a s u r i n g Sy s te m s a n d D u k e S e i e n t iif e Co
rp

.

Wh e n u s i n g m o n o d i s P e r s e s i l i e a P ar t ie l e s a s t h e s ta n d ar d P a rt i e l e s ,

i t h a s t o b e n o t e d th a t P a rt i a l

铭胖 g a t io n b e t w e e n t h e p ar ti e le s w i ll e a u s e s e r i o u s e

orr
r t o t h e p a rt i e le a n a ly z e sr w h ie h e a n n o t g iv e

m o s t p or b a b l e d i a m e t e r e x p er s s e d i n p a rt i e l e e o u n t (
e

.

9
.

s e d im e n t a t io n t y p e p a rt ie l e a n a l y z e r s
)

.

hT
e er fo er w e s y n t h e s iz e d l 拌m p a rt i e l e s ,

5 10
一

1
,

hw i e h a r e h a dr l y a g盯 e g a te d
,

fo r e a l ib r a t io n u s a g e

a n d a n a ly z e d th e m b y a T E M ( H
一

80 0 )
, a d is e e e n t r i fu g e p a rt ie l e a n a ly

z e r
( B l

一

X D C )
, a n d a d y n a m i e

l a s e r s e a t t e r i n g ( D LS ) p art ie le a n a l y z e r
( z

e t a p lu s
)

r e s p e e t iv e ly
.

T h e er s u l ts ar e p r e s e n t e d i n tab l e 1
.

T a bl e 1 Di a m e t e r fQ 5 10
一

1 m e a s u er d b y d iffe er nt w a y s

M e t h o d Di a 阳 e t e r/
n m

T EM

Di s e e e n tir fu g e

D】五

n u

mb
e r a v e ar 罗 d i a m e t e r

m o s t
onr b ab l e d i a m e t e r

r m a s s m e di a n di a

me t e r

、 V 0 1U】11e a V e r a 之 e a l a】11e t e r

“

g e o l l l e l n c a v e ar g e a l a m e t e r

e f fe e t i v e d i a m e t e r

10 3 7

10 3 3

10 3 1

10 8 0

104 0

10 5 3

T a b le 1 i n d i e a t e s th a t th e d a t a o b t a in e d fr o m d i ffe
r e n t a p P a ar t u s e s a er v e yr s im i l a r al t h o u g h t h e y

味
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1 0

w o rk o n die ff
re n t prie ni ple s an dae re x pe r se s di n die ff

re n tw 盯 5
.

Re e e n tl y the 51 0
一

1 s tn a dar dp ar tie le s

he v a be e u nse f o dre ali br ati o nof L K Y
一

3 die e se n trif uge p ar tie le n a al y ze m r s a de i nC h i n a
.

2
.

2 AsH L PC pe aki ng sf o re s p ar ati o o nf bi o 一

pol yme r s

T r a di ti o n al p ae ki ng o sf H L pC w i th i n te r n al poe r sh v ae 盯e atm s s atr as ne f re r si s t ane e n a dl owe r

e olu m ne ff ie ie e nyf o r the e s pr a ati o nof bi o 一

Pol yme r s, e
.

9
.

p or t e i n s
.

N o n 一

p o or u s m o n o d i s Pe r s e s i l ie a

if n e p a rt i e le s a ft e r s u

far
e e m o d iif e a t i o n u s e d a s H PLC p a e k i n g s p er s e n t e lo s e p a e k i n g a n d fo mr

u n i
-

fo mr
e a v e s a m o n g t h e p a rt i e l e s i n t h e e o l u m n

.

T h e s i z e o f e a v e s 15 a fu n e t i o n o f th e p a r t ie le d i a m e te r
.

hT
e s e v ar a t i o n o f s o lu te s o e e u r s o n th e e x te rn a l s u

far
e e o f p a r t ie l e s

.

hT is k in d o f n o v e l p a e k i n g s e
ffe

e -

t iv e l y o v e cr o m e s th e s h o rt e o m i n g s o f t r a d i t io n a l p a e k i n g s a n d b e e o m e s a n im p o rt a n t m e t h o d fo r h i g h
-

s p e e d s e p a ar t io n o f b io
一

p o l ym e sr
.

W e a n d W a n g
’ 5 g or u p i n Ch e m i e a l p h y s i e s I n s ti t u te o f Ch i n e s e

A e a d e m y o f S e ie n e e s s y n th e s i z e d 2
.

1 拼m m o n o d i s p e sr e s i l ie a p ar t i e l e s a n d p r e p a r e d n o n 一

p o l a r s ta ti o n -

a琢 ph a s e s b o n d e d b y C s a n d C一5 a l i ph a t ie r a d i e a ls
,

w h ie h w e r e ter a te d b y h y d or
一
th e

mr
a l m e t h o d t o

e lo s e th e p o er s a n d d e a lt w i t h o e t o d e e y l t r i e h l o or s i l ie a t e a n d o e t y ld im e th y le h l o r o s i l i e a te r e s p e e t i v e l y [ 8 1
.

hT
e e h or m a t o g r a m s o f if v e v a r i e ti e s o f P r o t e i n s u n d e r 盯 a d i e n t e l u t i o n o n tw o k i n d s o f n o n 一

P o or u s

p a e k i n g s
( N SP

一

C 1 8 ,

N p S
一

C S
)

a n d a m a e or
一

p o r o u s p a e k i n g ( C h r o m g a b o n d
一

C4
)

a r e s h o w n i n if g
.

4
.

I t

d e m o n s t ar te s th a t th e p e a k s o f two p r o t e in s w i t h h i g h e r m o le e u l a r w e i g h t ( B SA a n d O v a
) i n t h e

m a e or
一

p o or u s p a e k i n g e x p a n d o bv i o u s l y a n d
,

h o w e v e r ,
th e p e a k s i n th e n o n 一

p o r o u s p a e k in g s a er n ar
-

or w e d
.

M o r e o v e r ,
th e e o lu m n l e n g th w i t h n o n 一

P o r o u s P a e ki n g s 15 r e du e e d t o l / 3 o f t h a t w i th m a e or
-

p o or u s p a e k i n g
, 5 0 t h e t i m e fo r a n a l y s i s 15 s h o r t e n e d

.

、

、C
产

`
内、

(b )

饭

0 5 10 15

T im e /m i n

l 0 l 5 2 0
卜

F i g
.

4
.

orP
t e i n s e p a r at i o n o n n o n

一

p o or u s p a e k i n g s a n d a m a e or
一

p o or u s p a e ki n g
.

C hor m at o

脚 ph i e

e o lu m n s : ( a

)N那
一

C
1 8 ,

2
.

1 拜m ,

5 0 x 5 m m 1
.

d
.

:
( b ) N SP

一

C : ,

2
.

1 俘m ,

5 0 x 5 m m 1
.

d
.

; (
e )

Ch or m g a bo n d
一

C 4 ,

15 0 m m x 4
.

6 m m i
.

d 二 eP a k s : 1
, ir bo n u e l e a s e

一

A ; 2
,

i n s u l i n : 3
,

ly s o z ym e : 4
,

bo v i n e 。 e ru m a lb u im n

( B S A ) ; 5
, o v a l bu m i n ( o

v a
)

.
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2
.

3 M ode le at al y st sw ih t un io fm r
an de on tr ol le d pe r o s ize o frhe av

y0 11 e n o ve r s ion

At pe r se n t
,

th e d e s i g n a n d d e v e l o p m e n t o f th e e a t a ly s t s w i t h s u i ta b l e m a e r o 一

p o r e a er t h e u 嗯e n t

a s s i g n m e n ts fo r h e a v y 0 11 e o n v e sr i o n
.

W e d e v e l o P e d a s e r i e s o f m o d e l e a t a l y s ts w i t h u n ifo mr
a n d a d

-

j u s tab l e p o r e s i z e ar n g i n g fr o m 6 n m t o l 《洲X) n m fo r i m p or v i n g a n d d e v e l o p i n g n o v e l e a t a l y s ts o f h e a v y

0 11 e r a e ki n g a n d h y d or g e n a ti o n [ 9
,

10 〕
.

e o m b i n e d w i th th e t e e h n i q u e s o f s u

far
e e m o d i if e a t io n ,

ht e a e t iv e

s u

far
e e o f e a ta l y s t e a n b e e h a n g e d a e e o dr in g to ht e er q u ier m e n t s

.

U s i n g ht e s e m o d e l e a ta ly s t s in t h e

e x p e ir m e n t s o n e e a n a e q u i r e t h e fo ll o w in g im p o rt a n t i n fo mr
a t i o n :

( i ) th e e o u r s e a n d m e e h a n i s m o f

e a t a l y t i e er ac t i o n o f h e a v y 0 11.; ( i r) t h e e
ffe

e t o f p o er s t ur e tu er o f t h e e a ta l y s t o n er a e t a n t m o l e e u l a r d i-f

fu s i o n a n d th e er la t io n s h ip b e tw e e n th e p o er s tur e t u er a n d s e l e e t iv i ty a s w e l l a s er ac t iv i yt ; ( 111) th e

m a te h o f t h e p o er s tur e t u er o f e a t a l y ti e s u p p o rt e r w i t h t h e s to e k m o l e e u l e : ( i
v
) th e s i n g l e e a t a ly t i e b e -

h a v i o r o f a e t iv e s u

far
e e w it h o u t d i ffu

s io n d i s tu ht an e e s

for m w ide p o er d i s t r ib u t io n a n d m ie or
一

p o er
.

hT i s k i n d o f m o d e l e a ta ly s t w a s p er p a er d b y 铭ser g a t i n g n o n 一

p o r o u s m o n o d i s p e sr e s i l ie a p a rt i e l e s t o

fo mr
。 n ifo mr l y i n t e r s ti t ia l p o er ,

(
, e 。 n g

.

5 ) [
’ ]

.

仆
e y h a v 。 t h。 fo l l o w i n g 。 h a r a e te r i s t ie , ,

1
.

。
.

th e

m o s t por b ab l e P o r e d i a m e te r 15 th e fu n e t io n o f b u i l t P a rt i e l e d i a m e t e r ; ht e

arn
g e o f Po er s i z e d is t r ib u -

t i o n 15 0
.

14一0
.

50 t i m e s o f ht e b u i l t part i e l e d iam
e te r ; th e ar n g e o f p o or s iyt 15 2 6 % 一 35 %

,

or u
hg l y

i n d e p e n d e n t o f t h e b u i l t p a rt ie le d iam
e t e r

.

hT
e a e -

t 1V e

fo er

e o m P o n e n t s e a n d e Po s i t o n th e s il i e a s u

far
e e b e -

O r

fo a d in g

aft
e r t h e a e e u m u la t io n o f th e Part i e l e s

.

hT
e

a n d d i s tr ib u t io n s t a t e s o f a e t iv e e o m P o n e n t s

o n t h e s u r fa e e e a n b e e o n t or ll e d
.

S i x a e t i v e

n e n t s in e lu d i n g A 12 O 3 ,

T IO Z ,

N IO
,

M o O 3

C o m P O -

e t C

w e r e u s e d er s p e e t iv e l y t o m o d i fy th e s u

far
e e o f

m o n o d i s p e sr e s il i e a p a rt i e l e s o r m o d e l s u p p o rt
-

e sr [ 1 7〕 l )
,

2 )
.

w e i n v e s t i g a t e d t h e a b s o甲 t i o n a n d d i-f

fu s i o n p ro P e rt ie s o f D a q i n g v a e u u m
r e s id u 。 。 11 ( th e

e a l e u l a te d e q u iv a l e n t s p h e r i e a l d ia m e te r 15 1
.

7 9 n m )
a t 1 10 ℃ o n if v e

mo d e l s u pp o rt e r s w i t h p o r e d iam
e -

t e rs r a n g i n g

I t w a s fo u n d

a m e t e r o f 2 0

fro m 6
.

6 n m to 8 5
.

8 n m
,

er s Pe e t i v e ly
,

th a t o n t h e s u p p o rt e r s w it h th e p o er d i
-

F ig
.

5
.

s E M 而 e or
一

胖hP
o f m od e l s u p即 rt e r a g盯 e

sat
e d

iw t h mo
n o di sp e sr e s i l i e a p a rt l c le s

.

n fl l
th e er s t r i e t i v e d i ffu

s i o n o f ht e er s id u e 0 11 m o l e e u l e s s t i ll e x is t e d

e o n s i s t e n t w i t h th a t

h y d or d e s u
ifu

r i z a t i o n

e a le u la t e d for m t h e p a w ar
’ 5 er s t ir e ti v e d i ffu

s i o n

fac ot r e q u a t io n

.

hT i s er s u l t 切a s

` 8】
.

仆
e r a t e s 诚

a n d d e n i t r iif e a t i o n o f th e s t r a i gh t g a s 0 11 fo r t h e

mo d e l e a t a ly
s t s s u p p o rt e d N IO

an d M o O 3 e a n r e a e h 8 5

2
.

4 Co l lo id a l e w s ta l

.

9 % a n d 7 1
.

8 % r e s p e e ti v e l y i n a e o n t i n u o u s m i e or
一

er a c to r s y s te m
·

a n d i t s o P ti e al e
ffe

e t s

I t h a s b e e n k n o w n fo r a l o n g tim e t h a t m o n o d i s p e sr e e o l l o id a l s il i e a a n d p o ly s t y er n e s p h e r e s w iht
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