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Submikro- in mikrometrske srebrove delce smo iz vodnih raztopin srebrovega nitrata obarjali z askorbinsko kislino, hidrazinom
in hidrokinonom. S spreminjanjem koncentracij reaktantov, temperature reakcijske zmesi, izborom reducenta in razmerja med
njim in srebrovimi ioni smo vplivali na karakteristike kon¢nih produktov. Lastnosti produktov smo opredelili s kemijsko
analizo, elektronsko vrsticno mikroskopijo, meritvami velikosti in porazdelitve velikosti delcev, rentgensko praskovno analizo
in termi¢no analizo.

Rezultati raziskav kaZejo, da proces redukcije/precipitacije poteka preko vec faz, ki se med seboj lahko tudi prekrivajo. Najprej
iz nukleusov zrastejo primarni delci z velikostmi od 20 nm do 260 nm. Ti se v odvisnosti od razmer lahko aglomerirajo v vecje
delce. Z viSanjem temperature se dviguje izkoristek reakcije precipitacije, vendar se povecuje tudi stopnja aglomeracije. Z
naras¢ajo¢im razmerjem reducent/Ag* se zmanjSujejo velikosti primarnih delcev, povecuje pa se stopnja aglomeracije in
velikost kon¢nih delcev srebrovih prahov. Povprecna velikost delcev, pripravljenih z askorbinsko kislino, je 0,58-1,22 um, s
hidrazinom 0,16-0,24 pm, pri uporabi hidrokinona pa je povpre¢na velikost med 0,73 um in 0,83 pm.

Kljucne besede: srebrov prah, redukcija, precipitacija, askorbinska kislina, hidrazin, hidrokinon

Submicro- and micrometer silver particles were precipitated from aqueous solutions of silver nitrate by ascorbic acid, hydrazine
or hydroquinone. By modification of reactant concentrations, reaction temperature, choice of the reducing agent and initial
molar ratio between reducing agent and silver ions the characteristics of the end products were influenced and modified. The
properties and characteristics of the powders were determined by chemical analysis, electron scanning microscopy, size and
particle size distribution measurements, powder X-ray analysis and thermal analysis.

Results of the research work reveal, that the process of reduction/precipitation undergoes through several steps, which can
overlap also. First primary particles with dimensions of 20 nm to 260 nm are formed from nuclei. These can, depending on the
conditions, agglomerate into larger particles. At higher temperatures the precipitation yield raises and so the degree of
agglomeration. At higher initial molar ratio of reducing agent toward silver ions the size of primary particles diminishes, degree
of the agglomeration rises and so does the size of final silver powders. Mean particle sizes of powder products prepared by
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ascorbic acid, hydrazine and hydroquinone were 0.58—1.22 um, 0.16-0.24 pm and 0.73-0.83 um respectively.

Key words: silver powder, reduction, precipitation, ascorbic acid, hydrazine, hydroquinone

1UVOD

Srebrovi prahovi homogene sestave in oblike ter
visoke cistosti so tehnolosko pomembni material v elek-
tronski industriji in se uporabljajo za pripravo kovinskih
¢rnil, barv in adhezivov!. Pripravimo jih lahko z
razli¢nimi fizikalnimi in kemijskimi postopki. K prvim
uvr§¢amo drobljenje, mletje, struZenje in atomizacijo.
Med kemijske postopke pa Stejemo precipitacijo iz
raztopin ali plinov, redukcijo kovinskih oksidov, elek-
trolizo, kondenzacijo kovinskih par, termicni razkroj in
redukcijo talin kovinskih halidov z magnezijem?.
Prednost kemijskih postopkov je priprava manjsih delcev
z ozko porazdelitvijo velikosti, omogoc¢ajo enostaven
vpliv na karakteristike dobljenih produktov in ne
zahtevajo dragih ali kompliciranih naprav?>.

Eden od moZnih nac¢inov kemijske priprave srebrovih
prahov je redukcija srebrovih ionov iz raztopin. Pretekle
raziskave opisujejo pripravo srebrovih delcev z redukcijo
v vodnem mediju z uporabo povrSinsko aktivnih snovi
ali brez nje*°®. Kot reducenti za redukcijo srebra iz
raztopin so bili uporabljeni askorbinska kislina, hidrazin,
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formaldehid in glukoza. Zaradi posebnih lastnosti (npr.
opti¢nih) nanometrskega srebra je bila vecina pozornosti
precipitacije/redukcije usmerjena pripravi zelo finih
delcev (<10 nm), ki zahtevajo uporabo aditivov za
preprecevanje njihove agregacije v vecje velikosti’. Na
drugi strani mnogo prakti¢nih aplikacij (npr. elektronika)
potrebuje vecje delce (>100 nm), ki jih lahko pripravimo
tako z pocasno rastjo kot z agregacijo nanometrskih
prekurzorjev’. Njihova velikost, morfologija in druge
lastnosti so odvisne od pogojev precipitacije (koncen-
tracije reaktantov, pH, temperatura idr.) in morebitnega
vnosa dodatnih snovi v reakcijski sistem>8. Slabost
uporabe povrSinsko aktivnih snovi in sredstev za urav-
navanje pH je teZje locevanje produkta od reakcijskega
medija in zmanj$ana €istost kon¢nih produktov.

Prispevek opisuje pripravo srebrovih prahov s
procesom kemijske precipitacije v reakcijskem sistemu
srebrova sol — reducent — voda. Kot reducent smo upora-
bili askorbinsko kislino, hidrazin in hidrokinon. Preiz-
kusili smo primernost razli¢nih reducentov in raziskali
vpliv razli¢nih reakcijskih pogojev na karakteristike
dobljenih produktov.
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2 EKSPERIMANTALNI DEL

Vir Ag* ionov je bila vodna raztopina srebrovega (1)
nitrata s koncentracijo 0,1 mol - L! (titrisol, Carlo Erba).
Vodne raztopine reducentov: askorbinske kisline (AA),
hidrokinona (HQ) in hidrazina (HI), s koncentracijo 0,1
mol - L' so bile pripravljene z raztapljanjem trdnih soli
CsH;Os (p. a. Carlo Erba), C¢HsO; (p. a. Kemika Zagreb)
oziroma z razred¢enjem 80-odstotne vodne raztopine
N>Hs-H,O (p. a. Merck). Reakcijo smo izvajali v c¢aSi
(400 mL) ob stalnem meSanju s steklenim vretenastim
meSalom (400 r/min). Z vsakim reducentom smo izvedli
serijo poskusov z molskimi razmerji med reducentom in
srebrovimi ioni 1 : 4, 1 : 2 in 1 : 1. Vpliv temperature
smo preverili tako, da smo reakcijsko zmes pred
dodatkom reducenta segreli na 20 °C, 50 °C in 100 °C.
Preverili smo tudi vpliv koncentracije tako, da smo
izvedli poskuse s koncentraijo AgNO; 2 g - L', 4 g - L
in 6 g - L'! glede na celoten reakcijski volumen. Priprava
vzorcev in eksperimentalni pogoji so navedeni v Tabeli
1.

Tabela 1: Priprava vzorcev
Table 1: Sample preparation

Oznaka | Uporabljeni YAgNO Nred/MAg* T /°C
vzorca reducent /gL~
AA-4 |ask. kislina 2 1 20
AA-3 |ask. kislina 4 0,25 20
AA-2 |ask. kislina 4 0,5 20
AA-1 |ask. kislina 4 1 20
AA-5 |ask. kislina 6 1 20
HI-3 hidrazin 4 0,25 20
HI-2 hidrazin 4 0,5 20
HI-1 hidrazin 4 1 20
HI-4 hidrazin 4 1 50
HI-5 hidrazin 4 1 100
HQ-3 | hidrokinon 4 0,25 20
HQ-2 | hidrokinon 4 0,5 20
HQ-1 | hidrokinon 4 1 20

Srebrove precipitate smo pripravili tako, da smo
raztopini AgNO; hipoma dodali raztopino reducenta. Po
koncanem procesu smo produkte odfiltrirali, sprali z
deionizirano vodo in acetonom ter jih suSili v vakuumu
(T=20°C,p=5kPa, t=24h).

Vsebnost srebra v vzorcih smo dolocili z gravi-
metriéno analizo. Za dolocitev preostanka srebrovih
ionov v luZnici smo uporabili potenciometri¢no titracijo
s standardno raztopino klorida. Velikost in morfologijo
produktov smo spremljali z vrsti¢no elektronsko mikro-
skopijo (SEM, JOEL — T300). S kvantitativnim vredno-
tenjem SEM-slik (KS Zeiss 300 Imaging system) smo
narisali histograme. Za izracun povprecne velikosti
delcev in standardnega odklona je bilo upoStevanih vsaj
150 delcev. Rentgenske praskovne spektre smo posneli z
rentgenskim praskovnim difraktometrom PHILIPS PW —
1710 (30 mA, 40 kV, CuK, - radiacija). Difraktometer je
bil umerjen na standard o-Al,O; (obmocje 260 (15-75)°,
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korak 0,04°, 1 s). Povprecne velikosti kristalitov so bile
izracunane z uporabo Scherrerjeve enacbe iz Sirine vrhov
difraktogramov (X-ray powder diffraction analysis
software — Version 3.0).

3 REZULTATI IN DISKUSIJA

Srebrovi prahovi se pogosto uporabljajo v elektroniki
in mikroelektroniki za pripravo kovinskih past in lakov,
s katerimi se na keramic¢nih elementih oblikujejo elektro-
prevodne povezave in elektrode ali pa se z njimi pred
elektromagnetnimi motnjami zas€iti aparature tako, da se
na njihovo ohisje nanese elektroprevodna barva.

Nadrtovana uporaba prahov zahteva dolocene
lastnosti in karakteristike, le-te pa zagotovimo z izbiro
primernega procesa in pogojev priprave. Redukcija
srebra iz raztopin njegovih soli je zelo primerna metoda
za pripravo takih prahov, saj omogoca pripravo srebro-
vih prahov v Sirokem velikostnem intervalu, daje Ciste
produkte, omogoca enostavno povecevanje kapacitet ob
relativno enostavni in ceneni opremi in je okolju pri-
jazna.

Eksperimentalno delo je bilo usmerjeno v iskanje in
optimiranje pogojev za pripravo Cistih srebrovih prahov
s ¢im manjSimi delci. V tem okviru smo poskusali
dolociti vpliv posameznih parametrov na redukcijo in
obarjanje srebra iz njegovih raztopin. Delali smo v
distem sistemu: raztopina srebrovega nitrata — raztopina
reducenta, v katerega nismo dodajali nobene povrSinsko
aktivne snovi za kontrolo aglomeracije. Kot reducent
smo uporabljali askorbinsko kislino, hidrazin in
hidrokinon in pri poskusih spreminjali $e razmerje med
srebrovimi ioni in reducentom, koncentracijo reagentov
in temperaturo. Reakcija redukcije srebra in nastanek
srebrovih prahov koloidnih velikosti poteka po naslednji
reakcijski shemi’:

E°=0,799 V (1)

Velikost delcev produkta je odvisna od izbranega
reducenta in pogojev redukcije. Reducenti se med seboj
razlikujejo po redukcijskih lastnostih in Stevilu izmenja-
nih elektronov na mol reducenta.

Reakcija srebrovih ionov z askorbinsko kislino
navadno potece po naslednji reakcijski shemi':

2 Ag* + CH,O, — 2Ag° + CH,O, + 2H" 2)

Redukcija Ag* z hidrazinom lahko v odvisnosti od
pogojev poteCe po eni izmed spodnjih reakcijskih
shem!'!:

4 Ag" +NH* - 4Ag° + N, + 5 H 3)
4Ag +2NH* » 4 Ag° + NH, + HN, + SH*  (4)
2Ag +2NH » 2Ag°+ N, +2NH, +2 H*  (5)

Hidrokinon reagira s srebrovimi ioni po naslednji
reakciji':

2 Ag* + CH,0, — 2Ag° + C,H,0, + 2H* (6)

Agt+e - Ag°
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3.1 Rezultati obarjanja Ag* ionov z razlicnimi reducenti

pri 20 °C

Glede na rezultate obarjanja srebrovih ionov z
izbranimi reducenti lahko sklenemo, da vsi trije redu-
centi v okviru izbranih eksperimentalnih pogojev dobro
reducirajo ione Ag* (Tabela 2). V primeru askorbinske
kisline se njene dobre redukcijske lastnosti izraZajo z
visokim izkoristkom obarjanja. Posledi¢no je koncen-
tracija ionov Ag* v raztopini po koncani redukciji
zanemarljivo nizka (pod mejo detekcije). Precipitacija s
hidrazinom pa se po drugi strani konc¢a relativno hitro,
vendar reakcija v danem sistemu ne potece do konca
(izkoristek obarjanja 92,4 %). Nepopolna redukcija
ionov Ag* s hidrazinom je posledica kon¢ne pH vred-
nosti reakcijske raztopine. Torej je uinkovitost redu-
centa odvisna tudi od pogojev pri redukciji, predvsem od
pH reakcijske zmesi. Literatura'3 namrec navaja, da je za
popolno redukcijo srebrovih ionov s hidrazinom
potreben nevtralen ali rahlo bazien pH. Vrednosti pH
Cistih raztopin s koncentracijo 0,1 mol-L-! pri 20 °C pred
reakcijo redukcije so naslednji: pH (AgNOs) = 5,4, pH
(AA) =29, pH (HQ) = 4,8 in pH (HI) = 9,7. Ker med
reakcijo redukcije ionov Ag* in hkratne oksidacije
reducenta nastajajo ioni H*, po koncani precipitaciji pH
pade na vrednosti, ki so navedene v tabeli 2. Posledi¢no
je izkoristek obarjanja v razli¢nih sistemih razlicen.
Izmed uporabljenih obarjalnih reagentov se izkaZze, da
redukcija Ag* s hidrokinonom poteka najpocasneje.
Izkoristek obarjalne reakcije s hidrokinonom je visok
(98,3 %). Pripravljeni produkti so relativno Ccisti.
Najnizjo Cistost vzorca, pripravljenega z askorbinsko
kislino, gre iskati v tem, da delci med procesom aglome-
racije ujamejo medse reakcijsko zmes, ki jo nato s
spiranjem ni mogoce odstraniti iz notranjosti produkta.

Glede na rezultate predstavljene v tabeli 2, lahko z
izbiro reducenta moc¢no vplivamo na Cas, v katerem je
redukcija potekla, in izkoristek obarjanja. Reakcija

potece najpocasneje, Ce kot reducent uporabimo hidro-
kinon.

Znano je, da oblikovanje trdnega produkta (delca)
poteka preko ve¢ faz, od katerih je prva nukleacija.
Nukleusi rastejo do primarnih delcev oziroma kristalitov.
To so monokristalini¢ni srebrovi delci, pri katerih ni
priSlo do nobene oblike aglomeracije. Zaradi majhne
velikosti so ti delci zelo izpostavljeni aglomeraciji, ki
poteka verjetno v dveh stopnjah, ki se med seboj lahko
prekrivata. Primarni aglomerat naj bi nastal iz primarnih
delcev in se lahko z drugimi aglomerati nadalje zdruZuje
v Se vecje skupke.

Raziskava je bila usmerjena v pripravo srebrovih
prahov dolocenih dimenzij, zato smo v produktu poleg
Cistosti spremljali predvsem Se velikost dobljenih delcev
z vrsti¢no elektronsko mikroskopijo. Ker imajo primarni
koloidni delci zelo izraZzeno tendenco do aglomeracije,
smo poleg elektronske mikroskopije za doloCevanje
velikosti delcev uporabili tudi Scherrerjevo formulo na
osnovi podatkov rentgenske praSkovne difrakcije
(Tabela 3). Difraktogrami vzorcev AA-1, HI-1 in HQ-1
so ponazorjeni v diagramu 1. Iz Sirine uklonskih
maksimumov predstavljenih difraktogramov sklepamo,
da je stopnja kristalini¢ne urejenosti vzorcev razli¢na.
Kot stopnjo kristalini¢ne urejenosti vzorcev smo skladno
z literaturnimi navedbami uvedli faktor I.,, ki je
razmerje med velikostjo delcev produkta, ki smo jih
dolocili z elektronsko mikroskopijo (D) in velikostjo
kristalitov (d.), izracunanih iz difraktogramov’. Velja, da
je stopnja kristalini¢ne urejenosti vzorcev tem vecja, ¢im
kristalini¢nosti je torej merilo Stevila primarnih delcev v
aglomeratu.

Iz rezultatov, predstavljenih v tabeli 3 in sliki 1 je
razvidno, da najmanjsi delci srebra nastajajo pri uporabi
reducenta-hidrazina. Po drugi strani najvecji delci srebra
nastajajo pri uporabi reducenta-askorbinska kislina.
Slednje delce hkrati sestavljajo tudi najman;jsi kristaliti,

Tabela 2: Rezultati obarjanja srebrovih ionov pri temp. 20 °C in razmerju neeq/nag* = 1
Table 2: Precipitation of silver ions at 20 °C and initial molar ratio ned./nagt = 1

Vzorec pH rekcijske zmesi tls cagt /mmol - L7 n/% wag /%
AA-1 1,8 90* * 100 96,4
HI-1 2,9 40* 1,79 92,4 99,1
HQ-1 2,0 240* 0,40 98,3 99,4

* pod mejo detekcije, * ocena pri izvedbi eksperimenta

Tabela 3: MorfoloSke karakteristike srebrovih prahov pripravljenih pri temp. 20 °C in razmerju npeq/nagt = 1
Table 3: Some morphological data of silver powders synthesized at 20 °C and initial molar ratio npeq/nag* =1

Vzorec Dy, /um o /um d. /nm Lery Oblika delcev
AA-1 1,224 0,101 19,4 63,1 krogli¢ni aglomerati

HI-1 0,243 0,082 41,2 5,9 nepravilne kroglice

HQ-1 0,827 0,176 219,1 3,8 nepravilni/vidni robovi

Dy...povprecna velikost delcev, izraCunana iz histogramov, o... standardni odklon od Dp, d....povpre¢na velikost kristalitov, izraCunanih iz
maksimumoyv difraktogramov, Icry = Dp/d....indeks kristalini¢nosti’
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Procesi redukcije so odvisni tudi od koncentracije
reaktantov in lastnosti reducenta. S spreminjanjem
razmerja med srebrovi ioni in reducentom smo Zeleleli
vplivati na dinamiko redukcije, izkoristek obarjanja in
Cistost produktov (Tabela 4).

Tabela 4: Vpliv reakcijskih pogojev na morfoloSke karakteristike
produkta in izkoristek procesa pri 20 °C

Ke)

(i__ o
(200)

(220

A
Table 4: Morphological characteristics of the prepared powder
products and precipitation efficiency at 20 °C in respect with reaction
a) Ju conditions
15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 Vzorec [rea/nagt Dy /um | de /nm | Iy /1% |wae %
20/° AA-1 1 1,224 19,4 63,1 100 96,4

Di 1: Difrakt . brovih h . Fenih ) AA-2 0,5 1,157 42,5 27,2 99,8 98,9
iagram 1: Difraktogrami srebrovih prahov, pripravljenih z a B
askorbinsko kislino, b) hidrazinom in c¢) hidrokinonom ?{?f 0’125 8:;12 1;)19”21 g:g gg:}" gg:?

Diagram 1: XRD patterns of silver powders synthesized with diffe-
rent reducing agents a) ascorbic acid, b) hydrazine, ¢) hydroquinone HI-2 0.5 0,235 63.9 3.7 46.3 99.2
HI-3 0,25 0,165 | 104,0 1,6 239 99,3

HQ-1 1 0,827 | 219,1 3,8 98,3 99.4
HQ-2 0,5 0,815 | 234,5 35 91,9 99,6
kar pomeni, da je produkt pripravljen z askorbinsko HQ-3 | 0,25 | 0,729 | 2664 | 2,7 473 | 99,7
kislino najslab$e kristaliziran (I, = 63,1). Najbolje

kristalizirani so produkti, pripravljeni s hidrokinonom, Z viSanjem razmerja n.q/nag+ se ne glede na upo-
kar je posledica pocCasne reakcije precipitacije. rabljen reducent povecujejo velikosti srebrovih delcev

20+ a)

i e B Ak @
05 a8 07 0B 08 10 11 12 13 14 15

d/pm d /pm

Slika 1: SEM-posnetki in histogrami srebrovih prahov pripravljenih pri 20 °C in molskim razmerjem nreq/nagt = 1 z a) askorbinsko kislino, b)
hidrazinom in ¢) hidrokinonom
Figure 1: SEM images and histograms of silver powders synthesized at 20 °C and initial molar ratio nreq/nagt = 1 with a) ascorbic acid, b)
hydrazine and c) hydroquinone
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(Dp), hkrati pa se zmanjSujejo velikosti kristalitov (d.).
Vi§ji dodatek reducenta v sistem povzro¢i hitrejSo
nukleacijo. Posledi¢no nastane ve¢ jeder, na katere se
porazdeli celotna masa v sistemu, kar vodi do manjsih
primarnih delcev. Po drugi strani pa velja, da manjsi kot
so primarni delci, vecja je tendenca po njihovi aglo-
meraciji, to pa lahko vodi do vecjih aglomeratov koncnih
velikosti.

ZniZevanje razmerja neq/na,+ ima za posledico
manjSe izkoristke obarjanja, ki je najbolj nazorno v
primeru reducenta hidrazina. Tak$ni rezultati postanejo
smiselni, ¢e pri izkoristku obarjanja upoStevamo tudi
Stevilo izmenjanih elektronov pri oksidaciji reducenta in
moznost poteka redukcije po ve¢ reakcijskih shemah.
Torej lahko z manj$im dodatkom obarjalnega reagenta
ustvarimo razmere, ki ne zadostujejo potrebnim stehio-
metrijskim razmerjem.

3.2 Rezultati obarjanja razlicnih koncentracij ionov Ag*
z askorbinsko kislino

Vpliv reakcijskih pogojev na potek precipitacije smo
preverili tudi s spreminjanjem koncentracije ionov Ag* v
zacetni reakcijski zmesi. Rezultati opravljenih eksperi-
mentov pokaZejo, da je velikost kon¢nih delcev pri

[y

narasc¢ajoco koncentracijo pa se povecuje (Tabela 5).

Tabela 5: Vpliv koncentracije AgNOs3 na velikost in ¢istost srebrovih
prahov

Table 5: Particle size and silver content in the final product as a
function of initial AgNO3 concentrations

Vzorec Q;Ag{ioﬁ Dp /um | d. /mm | Iy N/% |wag /%
gL

AA-4 2 0,837 | 153 | 55,8 100 97,1

AA-1 4 1,224 19,4 63,1 100 96,4

AA-5 6 1,870 | 20,8 | 89,9 100 95,2

Razlog za opaZeno vedenje sistema lahko ponazo-
rimo z dejstvom, da imamo pri vi§jih koncentracijah v
raztopini vecje prenasicenje. Posledica vecjega prena-
si¢enja so krajS$i indukcijski Casi in nastanek vecjega
Stevila kristalnih jeder, na katere se nato izlo¢i material
iz raztopine'4. Pri individualni rasti nastalih jeder do
kon¢nih velikosti bi to imelo za posledico, da bi bila
povprecna velikost delcev (D,) manjSa. Vendar vzpo-
redno z reakcijami redukcije in oblikovanjem trdne faze
v raztopini prihaja tudi do aglomeracije Ze nastalih
delcev. Glede na vecjo Steviléno gostoto nastalih
primarnih delcev pride tudi do vecjega Stevila trkov med
njimi in z aglomeracijo do nastanka delcev vecjih
kon¢nih velikosti (Dy).

Vsebnosti srebra v konénem produktu se z nara$cu-
jo€o koncentracijo AgNO; zmanjsujejo. V sploSnem
velja, da hitrost aglomeracije nara$¢a z viS§jo stopnjo
prenasicenja, pri ¢emer aglomerati v svoji notranjosti
zajamejo vec necisto¢, kar bi lahko bil eden od vzrokov
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manjSe Cistosti produktov z nara$¢ajoco stopnjo prena-
si¢enjal>.

3.3 Vpliv temperature na obarjanje ionov Ag* s hidra-
zinom

Tabela 6: Vpliv temperature na morfoloSke karakteristike produkta in
izkoristek procesa

Table 6: Morphological characteristics of the prepared powder
products and precipitation efficiency in respect with reduction
temperature

Vzorec | T/°C |Dp/um | d:./mm | ey N/% |was /%
HI-1 20 0,243 | 41,2 5,9 92,4 99,1
HI-4 50 0,284 | 36,9 7,6 94,1 99,0
HI-5 100 | 0,423 | 32,6 13,0 97,3 98,8

S temperaturo se srednja velikost delcev povecuje
hkrati pa se zmanjSuje povprecna velikost kristalitov
(Tabela 6). Z naraSCajoco temperaturo se povecuje
hitrost nukleacije in manjSa velikost kriticnega jedra!4.
Pri vi§jih temperaturah tako nastane vec stabilnih jeder,
kar pomeni, da bo nastalo veliko delcev z majhnim
premerom. Istocasno je pri vi§jih temperaturah inten-
zivnejSe Brownovo gibanje in tako tudi vec¢ja mobilnost
primarnih delcev, ki vodi do vecjega Stevila trkov med
njimi. Ker se v reakcijskem sistemu nahaja veliko Stevilo
kristalnih kali, bo ve¢ uspesSnih trkov pripeljalo do
primarne in sekundarne aglomeracije, zato se oblikujejo
veCji aglomerati koncnega produkta'>. Torej ima
poviSanje temperature reakcijskega sistema podoben
ucinek na smer spreminjanja kon¢ne velikosti aglome-
ratov (D,) kot poviSevanje zacetne koncentracije ionov
Ag*.

4 SKLEP

Sub- in mikrometrski srebrovi prahovi so bili
pripravljeni z obarjanjem iz vodnih raztopin AgNOs. Kot
obarjalni reagent so bili uporabljeni askorbinska kislina,
hidrazin in hidrokinon. Uporabljeni reducenti: askor-
binska kislina, hidrazin in hidrokinon, so primerni za
pripravo srebrovih delcev nanometrskih oziroma vecjih
dimenzij s kemijsko precipitacijo. Primernost reducenta
za pripravo finih srebrovih delcev smo ocenjevali po vec
merilih: po dinamiki procesa, velikosti in stopnji aglo-
meracije kon¢nega produkta, Cistosti dobljenega srebra
in izkoristku precipitacije. Pri askorbinski kislini preci-
pitacija poteka hitro, produkti so izrazito aglomerirani in
uporabo hidrazina dobimo najmanjse delce in zelo Cist
produkt, dinamika procesa je najvi$ja, slaba stran pa je
nagnjenost produkta k aglomeraciji. Hidrokinon daje
najcistejSe produkte, srednjo velikost delcev, aglomera-
cija produktov je manj izrazita, njegova slabost pa je
pocasna hitrost procesa in slabsi izkoristki precipitacije.

Nadalje smo ugotovili, da je velikost in porazdelitev
velikosti delcev, oborjenih pri precipitaciji, odvisna od
koncentracije izhodnih raztopin srebrovega nitrata,
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temperature reakcijske zmesi, uporabljenega reducenta
in razmerja med reducentom in srebrovimi ioni. Proces
redukcije/precipitacije poteka preko ve¢ faz, ki se med
seboj lahko tudi prekrivajo. Najprej iz nukleusov zrastejo
primarni delci z velikostmi od 20 nm do 260 nm. Ti se v
odvisnosti od pogojev lahko aglomerirajo v vecje delce
dimenzij od 0,16 pm do 1,87 um.

Velikosti nastalih delcev srebrovega prahu v
odvisnosti od izhodne koncentracije AgNOs, ki smo jo
spreminjali med 2 gL' in 6 gL' v sistemu
Ag*-askorbinska kislina, s koncentracijo nara$c¢ajo od
0,84 um do 1,87 um. Vpliv temperature na velikost
nastalih produktov smo preverili v sistemu Ag*-hidrazin,
kjer smo temperature spreminjali med 20 °C in 100 °C.
Vi§ja temperatura ugodno vpliva na izkoristek reakcije
precipitacije, vendar se povecuje tudi aglomeriranost
produktov, ki privede do vecjih velikosti delcev, in sicer
0,24 pm pri najnizji oziroma 0,42 um pri najvisji tem-
peraturi.

Nara$canje razmerja na/nagt v izhodnem sistemu
zmanjSuje velikost nastalih primarnih delcev (d.),
povecuje pa se aglomeriranost produktov in velikost
kon¢nih delcev (D,). Povprecna velikost delcev, pri-
pravljenih z askorbinsko kislino, je 0,58-1,22 um, s
hidrazinom 0,16-0,24 um, pri uporabi hidrokinona pa je
povprecna velikost med 0,73 pm in 0,83 um.
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