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�

�� *)�,��1. ���� �S  ��� �� �/�0/16  �� '(	�110 �`�� � ��), �
/	� *6 -10�� \%9 �	���1. 

��� �� '��� �#�� * � 1� R�)S � �/	����� F�- �#�� * � 1� J��! )
%�� �	�M�T9.   

���)� *�)� )��
�� ���K	" * ����� J��! *29 @9)$ B	I �� ��	`  �VA� F�-NMR ����A�� �� '. 

 ��/	�� ;G��I �� <�)- �� \%9 s�)�NO! ��� �� '��� 	#���� 67� *�� )� ��)
 \%9.  � ��	�), �����

�1 *)�, ����/� ��AA
 '�	��� ���A( �� ����� �	,. ��), *�	� �0
 �Q+/ ��H�� QN )n = 1, 2, 3 and 

4= R�), u)/) ��� �� '��� F�- �� ���, R��)� \� E	��)� (7000)"(H!  

4��� ��+
����" ���=� �)�� �����)
! �� )NaOH @��H�� �� )VA� �
 �1 *)�, ����/� (PH  4
+�� \� ��

 �� ��� <�� !4  ��9  �1.5  	#���� ^),100 � ��1 �H�/��� P� )
�� ����30  ^),NACL  f��&� )%� \� ��

 �� � �1PH 4 	� 0.1MHCl ����. )T� ��H�� �� ��	2
�� 	� * �5�� 67���1 � *NaOH  ��� �� '���

 �
 �1 i)�1.26 	� 	#���� 67� �� ]�)� )
� )" �� B�/8�� ��),PH  ���4  �9 ���� ��`�. R��	" <�G� *

'�� ��1 ���� �)�� �� ��)V!.   

) �#��	A�� ��/ �,�A
�)SDLS\��� ��	2
�� 	� ( Malvern Zetasizer Nano-ZS ZEN3600 �1 ^	V/�.  

� ��S ���
) �	C
�� >����&/ '�� *)�, ����/� >�)�	
�25  ����� ���K ����/� ��� ! *�)� (��), �
/	� �`��

P� �� �1	� �� B8./� �A��)� )� ��	X/ *�)� �. @&� ��)
%�� �	(8-�) �1	� ��2.4(  



�/�0/ )�09 *UHPC  J��!XRD  R�)S 	� ;.� �� ��1 'QNPANalytical X'Pert Pro  �� ��	2
�� 	�

 @�	!Cu Kα '�), ��)G ���)� ����. �1 ��	2
�� �/����� P�
)� 'D` ���/	N ;#�/ )
��� \�. �/�0/	" 

��/���DC/ �� f8
9� �� �S ��M	�8��/�1 ;=
A� �/�0/ *.  ;��� 	� � ���0" 67� P� )�&Q! �� *)�,��` *�)�

�1 �
+� ���� ��S. �	� �	#1� 	� *)�, ����/� X'Celerator  R�	01 �	��)21 /	N (��1  �=�G� �� � '(	�

�1 ^	V/� ��)
 f��&� �� �S.  

)�09UHPC  *���)� )��T! *�)�SEM ]�	� �Y�)
�/ ��)−196 °C(  �� *)�,��` *�)�����	!����"  �� � �

��� ��� s� '(	� \�)100% '��-�20°C(. �/�0/ �� �0VA� *SEM � ��1 �� ;=
A�  	� �)! '+#1 \�

1 �� ��) � ��!��p�/	� �)#����. ) ��� s� P�20'�� ���
>2 *�)� (�	� ����6  �=�G�-7  �� T! 67� �� �=�G�

��1. �/�0/ �� �� �S	"  	�Au/Pd �/�1 ��A
�)S. �/�0/ *�	� ��	�� * ��	��� )
%�� �	(8-�	" '0+G ��	" *

'�� ��1 ���� )C��.   

0�1 a�
)! *)�, ����/� *�)� ��	=�� '2` *	0�8S *��/ *)%/ hA� F�- )�09 �� �
 *U�	A� B��.� �� ��	�

UHPC �A
 �� ��	2
�� ��� �� '��� *� ��I)� �� Y���)
/	� J��!. U�	A� ����� B8./�  ��� ��5  �=�G�

Y��2�)
/	� )�09 J��! �1 ��` 4" ��.  �� �� �S ��� �� ����)
/	� � 'p�S \� 	� ���� ]�	�90  *�)� �=�G�

�� ���T.� � 	#��� ���K ��)
 ��`�1 *��� ]0` �/	/ E	�=� �� @A
  Y��2�)
A��)#�� ����AS�)

5415R>13،200 (�=�G� �� ���.  ���=�PH )��)
#�� \� 	� U�	A� B8./� ��WTW  ��/���)SH��pH  )
�

535 )�09 *�)� (UHPC ��� �� '��� ��	�), ����� � 	#���� �	, 	�.  

 * ����.�) ��	=� k9	1 ���=�PH 11  	!13(�
 	I �� 	! )�09 *�)� BUHPC )��
�� ���K 	�  �� B	0(�

��1 
 ���9 ��H�� ;��� ��U�	A� �� ���� '��� B��.� �� 4 ��1 �� *)�, ����/� ��)
#�� \� 	�.   

2.4 B8./� '()� @VA� R��  

 	�) ��	��G �	�+� 4
+�� \� �� ����� B8./� �	
��PH =13.5 ��C/	�� ��� ! * ������ �
+��� �	�� ��� (

��/� 	� ���K * ��DLS ��� �� '���. *)�, ����/� *�)� <� � ����� )5% *�	� <�G� 	� ( �/�� P�)��
�� 

 ����� ���S * ������ 	� �H�/����/	0, P�$ 	� �H�/��� P� �� (����� �	, 	� ��	�), �����) ��A
�)S * ���	�

��1 �� ��D! ��M. ��� �� ��M�)� ^	0I �� ����� <�� ! 5  '.! �=�G��A
�), ��)G �	���  	� �� �� �S �



 B��.�KOH  	�0.3 �1 <�G� �/�� �M��.  B��.� 	� E	0! �=�G� \� �� �S *)�, ����/�KOH  <�� ! �

�1 �	b� �����.  :���� �0!	9 �	� �)���K * �0" �
 �/	�� 	! ����� <�� ! 'Q+/��� !  ��"	%� �	 ��1 

>(��/	N )" �� ��� !  	! 	� �24 �1 ;I '(	��.  ��	` ��	� �M��) �H�/��� P� <�� ! ]`)� ���A( ��0.3  �M��

�1 *)�, ����/� R�� �	0" �� (�/��.   

:d.� � h�	
/  

1.3 	#���� :��9  

 ]���! � �/��� ;#1 *�)
 * ����� * ����/� �� �!�	2
� ���K �� 	�), ����� ���K � ����� �	, >)��
�� ���K

����/�	"  )��	T! �� �
SEM �� ����1 �� )"	q ��1 \%9 ��. ;#1)1  B��`2 � (DLS  �� *)�, ����/�

���+/	p��� ;#1) ��� *	"2 ��� ���+/	p��� �� )��
�� ���K ����/�( J��!)DLS  � ��1 ;�#%!

242nm=d50) '�� �+�	=� ;�	G ��1 \%9 ���S ���"	%� 	� (sem  )��	T!200-250 ()
��/	/.  h�	
/ ���

� ���K �
 �"� �� �	%/���+/	p��� �� ����� ���K �� )��
�	"�/� ��1 ��A
�)S ��� *.  � ����� �	, >;�	=� ��

��1 �� ��A
�)S ����� ���K 6�	T� �� 	DA! ��	�), �����.  �� ���� '��� �#��	A�� ����" )7G �)��

���+/	p���	"��� * �� ��1 ��� ! * ����� ���K * ����/� �� )��	T! SEM'�� ��	2
�. / ��� * �V�


'�� <�	� ���"	%�.  R��) * �5�� 67�BET ����� �	, *�)� ( >'�� ����.� �	0" �� )��
�� ���K �� �

 B��`) '�� )��)� �� ��	�), ����� *�)� 	Q�)=! �
 ��	I ��2(  

 

 B��`2  

) ��	�), ����� � )��
�� ���K�/�� �M�� SIO2= 99.97 J��! >XRF (��1 *)�, ����/�  :��9 �`�� \�

� )!�	�) ����� �	, �SIO2=98.58���� (.  *�C��XRD  ;#1) ��	�), �����3 *�)� B�0 � ��- �� (



 �Q�)=! ���=� \� �� v�� * �)
+, 	� ������ �����D ���� ��)G. A4  *	"�C�� �� ��Q1 �� � � ����� �	,

)��
�� ���K '��.   

  

 4!� * ����.� ��	2
� *��
.�Si ( Q1, Q2, Q3 and Q4)  �/��! ��! hA� F�- J��29SiMAS 

NMR ��1 �
�), )X/ ��.  ;#1)4 (Q3  4!� * ��A"� �	%/Si  �5�+
� 4!� �� ���.� �	+
���� �/��S �� �

'�� �8�� ��), \� B	c� ���A( �� f��)� �.  �� ����
.� ���=� ��)!�	� )��
�� ���KQ3  �Q2  �� ��	1�) ����

%�� �	� �� �� @�� �
 (�"�), � �#! B�/8�� �� )
%�� � ��	�), ����� *�)� � '�� )
5  �	, *�)� )��)�

'�� �����. '�� ����� �)#�� ��), �� )
%�� �0
 	DA! ��	�), ����� ���)� ��8(.   

 R�� J��! �/��! �� B�/8�� ��), 67� ��	C$ ����)�BET  <-	A� 67� 	� �+�	=� �� B�/8���)�� �

��1 ��� !. B��`)2)�� �����)
�! �� ()� i)� �  �
 '�� ���26.1 �� B�/8�� ��),2nm  67� *�� )�

 ��� 	#����ph4  �9 ��1 �A�!)S.  * ���	 � �� ��1 �A�!)S B�/8�� �� �I�� ��), \�12 '�� ��1 ���� �	%/.   

  

  

 ;#11 



  

  

  ��3ل 

  

  ��4ل 



 R�� J��! ��1 *)�, ����/� * �5�� 67� �I��/BET  �
 ��	�), ����� *�)� ���9 �� �����)
�! �)�� �

�� �)�� i)� �� ��	%� B�/8�� ��), �.7� ��	C$ * ��A"� �	%/2−nm 26.1 '��.  >)C�� ����� *�)�

�5�� 67� �I��/ R�� �� ���� '��� *BET '�� ��	2
� �)�� �����)
�! �� ���� '��� R�� ��.  ��)�	A�

��� �� �	X
/� i)� �� )! ���	S ����� ��), �.7� ��	C$2−nm 26.1  ���=� ��� �� �D`�! ;�	G ��- �� �

'�� )
%��.   

�), �� �T&%� ���=� \� '�� ^�� )��
�� ���K �����)
�! ��	���� ^	CA"	" 	� ��1 �A�!)S ��9�� B�/8�� *

NAOH ��1 �
�), )X/ ��.  ��� �)��-OH �1 ���� �)#�� ���M ��.  �
 ��� ��� F�
&� �	,�A+��/ h�	
/ ��

 )��
�� ���K2I�)	" R�� J��! �
 �A
+" *H�� *BET   �$),� v)� � ;�9 ��`� ;���� �%/ ���� k�&%!

 ��� J��!OH- �� K�2/�A
+" )�US	/ K�2/ ��� J�.� 	� �Y�)
�/ �� >�AA
.  ���" � �!	� J��! �� �� � �

'�), ��)G ���)� ����.  �� ��Y * ��� �
 ����
���#1 �� �� 	#��� ���K \���+���S ���� �
 �/	�� �
 �

�), ���=� �67� *���� B�/	�� *	" �A
+" ��	
.  ��� ���+/	p��� �� 	DA! U�	A� �
 �/�)
 �	DA%�S )
%�� 	D/�

 R�� �� � ���� ��`�BET �/�0/ ��1 \%9 �- ��	" �/�1 �� ��)%�.  ��), �.7� ��	C$ �� f��)� h�	
/

7� ��	C$ �
 <�	� ���"	%� �� � �	7� ��� �� B�/8�� �� ��	�), ����� ��), �.2.3  ��1 k&%� )
��/	/

 	Q�)=! )�	
�� ���K �4.9 )� �8( �A
+" )
��/	/  hA� F�- J��! B�/8�� ��), ;
 *��
.� 	� 	D/� ���Si29 

MAS NMR �/�1 �� ��� ! '�� ��9�� B�/8�� ��),� 67� ;�	1 �
.   

� ��), �.7� ��	C$ � B�/8�� ��), �	��
.� � �,�A
�)S @&� <Q- 	#���� *)�, ;#1 J��)1 	� <�	72.1 

�A
+". ��  H
A� �� �S ��/	� �G	� B�/8�� ��), �	�� ��H�� �
 �1 �	�� ���=� �� )�	
�� * �
+++, ���K

��), ��� �� �D`�! ;�	G ���=� �
 ��	I �� '�� J�.� *	��	"  ���K � ��	�), ����� �� H������" �� 1 ��

�� ;�#%! 6�	T� �)2A� ��1. '�� ��1 ;�#%! ���� P� J��)1 �� ����� �	,.  �#0� B�/8�� ��), ���)�	A�

H
A� �� �S 	DA! '�� P� �	&� 	� ]�	� 	� ;�+
����" <�)- �� ��1 ;�#%!.  6�	T� * ����� ���K ���)� ��8(

�A
+" �	� � '9	� B	I �� �	� *	�� �� ����� �	, ;�#%! B�- �� '()� ��.   

3.2�� '��8I��	��G �	�+� J�.� �� ���  



 �� ��� �,�A
�)S \� �� 	#���� B8./�0.5  )
�KOH  <�)- �� ���K * ����/� ��� ! 	� �H�/��� P� �� �

DSL  B�- ��24 �1 ��"	%� '(	�  ;#1)5���K 4VI @"	
 	� �
 ���� �	%/ B8./� (  * ����/� J��
�

 ;#1) �A
 �� )��W! )
#$�
 ���K �� ���K ]���!6 ( �� 	#��� ���K 'X�b ?�)10.3  �	0�� �� P� 'Q+/

'�� ����.  �� �
 *� ����� ���K �� )�	
�� ���K �� ��1 *)�, ����/� * ��K * ����/� �
 '�), )X/ �� ��	� �� ���

���� ��	1� �A
+" ����� �	, � ��	�), *	#���  @&�)3.1(.  

 *�)���1 H�/��� P� �� ��A
�)S ����� �	,> /� ��C/	�� ;#1)��	� �� @"	
 *���I	! ���K * ����5 ]���! � (

�/�� * ����/�	"  ;#1) �A
 �� )��W! )
#$�
 ���K ��2% ��
�� �� (5 �/��CA� �� 4VI	" � �� )
,�H600  )
��/	/

�A1	� ��.  �� � �24��A"� �	%/ �
 �A
+" w�H� ��/	� �G	� ���K �� ��H` ���=� 	DA! '(	� '�� ��� *

�	, 6�	T�  ��� �� �����24 �1 ;��.! ��HV! '(	�.  ����� � )��
�� *�)� ���K ]���! � ����/� J��
�

�/	� �� �G	� '�	N �H�/��� P� �� ��	�),.'�� ����	S ���+/	p��� �"� �� �	%/ �
.  �V�
/ �� ;�	G @"	


�/�� ����/� �� *� �7I8�	"  B��.� �,�A
�)S ���K �KOH 	1 \�9� �	A�0-� ;�	G kK B8./� *�)� ��

'�� 6�	T�/.  

  

  ��4ل 

B��.� �� �,�A
�)S	" �� ��� *KOH )��
�� ���K > 

 ���I �� �S ;�	
 ��- ��1.5 ��1 �� ;I '(	�>  � ����� �� ����� ��	�), 6�	T� �� ��1 ;I �
 ��	I ��

 �� � � 4" ��A"24  ;#1) .��1 �� ^	V/� '(	�5  �6( �5�� 67� �I��/ 	� �� h�	
/ �� f	Q!��  	#���� �/�0/ ��

�,5�� )C�� ��	� H�/ 	#���� B8./� �
 �"� �� �	%/	"'�� �
+��� 	D/� *. ����� :�T&� 67� >�	�yH` �� 

��	�), '�� )! ���	S �D`�! ;�	G ��- �� B8./� 'Q+/ 	�� '�� ��1 �
9	A1 )��
�� ���K ���A( �� �	� ��. 



)��
�� ���K �� )
 �)� B8./� )!�	� ��H�� ����), �� *	")
0
 ���=� � B�/8�� *  ��1 ���� 'Q+/ �	+
����

'��  @&�)3.1( @��H�� 	� ����� B8./� '()� >���)�	A� B�/8�� ��), ����� ���=�  J��)1 ��1 �� �
+�

 @&� �� 8QG �
 ��7/	0" *)�, ;#13.1 '�), ��)G d.� ����> ��	� �� @��H��. �� �
 >*)�, �V�
/  ;��� ��

��	C$ 4
 ;
 *��
.� � B�/8�� ��), )! ���	S 67� ��),	" �� )! �
+"� ��	�), ����� B8./� B�/8�� *

)��
�� ���K '��.  

 R�� �� 	#���� �	, B8./� �	
��DLS ��1 ��"	%� �/��! �0/.  �� �1�9 )" �� 6�	T�KOH  �� '()� ��

�A
+" ��1 '2� B	I 	Q�)=!) 5 ('�� ��%/ ���� �	%/ >��)#��.  J��! w�H� �I �� @�� 	D/�DLS  ����/�

 ����.� �� ��0 � ��1 �� *)�,2-00.2 �
�), �	
 ��)
��)#�� ��1 ��. ��/	� �G	� ����/��1�9 *	"  ��

 	� <�� ! )
��� �� �S �/��!0.45  �� �S j/)� )
���)
��)#��1 �� *�	� ��	�� �=�G�  ;#1) ��1 ��� !5  �

6(. � ��`� *�"��1 � h�	
/ �� @��H�� ���K ����/� ;��� �� *)�, ����/� )��)� �	= /� �� ;M	I ����� �
 ���

��	�.  	Q�)=! �� �S ��M � )� )S ����10  6�_�! w�H� �)���,� �	�H0" ���+! \� J��! '�� �#0� '(	�

��1 ;�#%! ����. �� ���1� @�	��� ��� �� ���K B8./� k�&%! *�)� >�A�%/ �! � �	= /� >�� )"'.  ��� 	�

>B	I �/�)
 �	DA%�S �� 'Q+/ *)! �
+"� B8./� ����� �	, �
 '�( ���� ��	�), �����  ��	C$ �
 '�� ��

	� ��I	/ \� � '�� B�/8�� ��),�� )! ���	S ;
 *��
.� >)! ���	S B�/8�� ��), * �5�� 67�  )
#$�
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