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 پلی‌آكريل‌آميدها درشت مولكول‌هاي محلول در آب هستند. این پلیمرها به دلیل داشتن قابلیت انعقاد و 
جداسازی فازهای جامد و مایع از یکدیگر، کاربرد گسترده‌ای در صنایع مختلف از جمله معادن، 
 تصفیه پساب صنعتی، دباغی و کاغذسازی دارند. از سوی دیگر، استفاده از هیبرید ترکیبات آلی ـ
 معدنی شامل پلیمر و نانوذرات معدنی به‌طور روزن‌افزون گسترش یافته است. در این پژوهش، 
تهیه  آزاد در محلول  پلیمرشدن رادیکالی  به روش  ـ سیلیکا  آمید  پلی آکریل  ـ معدنی  آلی  هیبرید 
عامل  با  و  فعال  اسیدی  شرایط  در  سیلیكا  نانوذرات  سطح  ابتدا  نانوکامپوزیت،  تهیه  برای  شد. 
اصلاحك ننده 3- تری متوکسی سیلیل پروپیل متاکریلات به روش سل ـ ژل در محیط آبی اصلاح 
شد. سپس، مونومر آكريل‌آميد با استفاده از نانوذرات اصلاح‌شده به كمك آغازگر رادیکالی پتاسیم 
پرسولفات کوپليمر شد. ساختار شیمیایی نانوذرات سیلیکای اصلاح سطحی‌ شده و نانوکامپوزیت 
تهیه شده به روش طيف سنجي FTIR بررسی و تأييد شد. شکل شناسی نانوکامپوزیت حاصل به 
روش میکروسکوپی الکترونی پویشی بررسی شد. اين روش سطح کامپوزیت را بدون جدایی فاز 
نشان داد. نحوه پراکنش ذرات در پلیمر به کمک روش SEM-EDX بررسی شد. نتايج نشان داد كه 
 )TEM( نانوذرات در پلیمر به‌طور یکنواخت پراکنده شده اند. تصویر میکروسکوپی الکترونی عبوری
نیز پراکنش ذرات سيلكيا را در مقیاس نانو در کامپوزیت هیبریدی تأیید کرد. بیشتربودن پایداری 
گرمایی نانوکامپوزیت هیبریدی در مقایسه با هوموپلیمر آکریل‌آمید كه به روش گرماوزن‌سنجي 
است.  آمید  پلی آکریل  زنجیر  در  آنها  وجود  و  اصلاح شده  نانوذرات  واکنش  مؤید  شد،  ارزيابي 
خاکستر حاصل از نانوكامپوزيت هیبریدی نیز به روش تجزیه EDX بررسي شد که نتيجه حاصل 

وجود ذرات سیلیس را در ساختار نانوكامپوزيت تأیید ميك‌ند.

پلی‌آکریل‌آمید،

نانوذرات سیلیکا، 

نانوکامپوزیت هیبریدی، 

پلیمرشدن رادیکالی،

پايداري گرمایی
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مقدمه
پلي آکريل‌آميد از مهم ترين و رايج ترين پليمر‌هاي مصنوعي محلول 
از  قابل‌توجهي  بخش  آن  متنوع  خواص  دليل  به  که  است  آب  در 
پليمرهاي مصنوعي محلول در آب بر پايه اين پليمر تهیه می شوند. از 
 خواص مهم پلي آکريل‌آميد جذب و باقي ‌ماندن آب در توده‌ پليمر و 
قابليت  است.  محيط  دماي  در  آبي  محلول‌هاي  در  فاز  عدم جدايي 
دست يابي به وزن‌هاي مولکولي زیاد، قيمت مناسب، انحلال پذیری 
ايجاد  امکان  و  مولکولي  وزن  تنظيم  مختلف،  شرايط  در  آب  در 
 .]1،2[ است  آميد  پلي‌آکريل  ديگر  ويژگي‌هاي  از  يوني  گروه‌هاي 
پليمر‌هاي بر پايه آكريل‌آميد به طور ویژه در حوزه عمليات نفت به 
با  و  نفت  بهره‌وري  افزايش  در  گرانروي  كنترلك ننده  عوامل  عنوان 
درجه اهميت كمتر در مهندسي سيالات، براي روان‌سازي و بازيابي 
نفت خيز  صخره‌هاي  در  نفت  عبور  مجراهاي  بازكردن  و  پساب 
استفاده می شوند. در صنایع مختلف نیز می‌توان به کاربرد این پلیمر 
و  نفت  كارخانه هاي  پساب  و  آب  تصفيه  معادن،  و  كاغذسازی  در 
مخلوط هاي  از  ناخالصي  مختلف  انواع  جداسازي  و  پتروشيمي 

كلوييدي اشاره کرد ]3،4[.
مختلف  انواع  وجود  و  صنعتی  پیشرفت های  با  امروزه،  اما 
جدید  پلیمری  لخته سازهای  توسعه   صنعتی  پساب های  در  آلودگی 
برای  هیبریدی  ساختارهای  تهیه  و  پیوندزنی  اصلاح،  روش  های  با 
از  استفاده  رو،  این  ار  است.  گرفته  قرار  مدنظر  مختلف  اهداف 
هیبرید ترکیبات آلی ـ معدنی شامل پلیمر و نانوذرات معدنی به‌طور 
داشتن  بر  افزون  ترکیبات  این  است.  یافته  گسترش  روزن‌افزون 
متفاوت و  دلیل داشتن گروه‌هاي عاملی  به  اجزا،  از   خواص هریک 
وجودآثار هم افزایی در ساختار اجزای آنها خواصی جدیدی را نشان 

می‌دهند که مشخصه هیچ یک از اجزای آنها به تنهایی نیست ]5[. 
تهيه  آکریل‌آمید  پایه  بر  مختلفي  نانوكامپوزيت‌هاي  تاكنون 
ـ  آکریل‌آمید  نانوکامپوزیتی  ترکیبات  از  مثال،  برای   شده اند. 
آلومینا برای تصفیه پساب كارخانه‌ها، مانند تغلیظ سنگ معدن آلومینا 
استفاده شده كه نتایج بهتری از هوموپلیمر آکریل‌آمید نشان داده است. 
از نانوذرات تيتانيم با سه ساختار بلوری روتيل، آناتاز و بروکیت به دلیل 
 شفافیت و ضریب شکست زیاد و پایداری شیمیایی در ناحیه مرئی و 
IR نزدیک، به عنوان نورکاتاليزور استفاده  می‌شود ]۶[. در پژوهش 
اخیر مؤلفان، نانوکامپوزیت هیبریدی پلی‌آکریل آمید نانوذرات آناتاز 
لخته‌‌سازی  خواص  و  تهیه  سیلانی  اصلاح‌کننده  با   )PAM/TiO2(
نانوکامپوزیت حاصل در مقایسه با پلي‌آکريل‌آميد خالص مقایسه شد. 
نانوذرات  به وجود  لخته‌‌سازی  فرایند  در  نانوکامپوزیت  بهتر  کارایی 
تیتانیم و پراکنش یکنواخت آنها در ماتریس پلیمر نسبت داده شده 

 است ]۷[. از بین نانوکامپوزیت‌های مختلف، نانوکامپوزیت های پلیمر ـ 
سیلیکا به دلیل داشتن مساحت سطح زیاد از لحاظ صنعتی بسیار مورد 
توجه قرار گرفته‌اند و از ديد كاربردی در زمينه‌هاي مختلف ]۸[ مانند 
رنگدانه در رنگ و به عنوان پوشش سطح در فیلم‌های نازک نوری، 

خواص بهتری نشان می دهند ]۹[.
Kang و همكاران اثر سه عامل اصلاحك‌ننده مختلف را براي اصلاح 

و  متيل متاك‌‌ريلات  امولسيوني  پليمرشدن  در  سيليكا  ذرات   سطح 
داد،  نشان  نتايج  كرده اند.  بررسي  متاكريلات  اتيل  هيدروكسيل 
از اصلاحك‌ننده حاوي گروه عاملي  كامپوزیت حاصل در حالتي كه 
 آكريلات استفاده شود، داراي توزيع اندازه ذرات يكنواخت است ]۱۰[. 
كامپوزيت های  داد،  نشان  بررسي‌ها  اين  از  حاصل  كلي  نتايج 
اصلاح شده با ذرات در ابعاد ميكرو، برای انعقاد و آبگيري عملكرد 
بهتري دارند در مقايسه با سامانه‌هاي منعقدكننده معمولي كه اصلاح 

نشده‌اند ]۱۱[. 
در بين ذرات معدني، از ذرات سیلیکا به شکل فیزیکی نیز برای 
و  غیرسمی  ذرات  این   .]۹[ است  شده  استفاده  مختلف  كاربردهای 
پایدارند و مقاومت گرمايي زيادي دارند. اما، آب دوستی شدید این 
سبب  آنها  ساختار  در  هیدروکسی  گروه‌های  وجود  علت  به  ذرات 
تجمع آسان و پراکنش بسیار سخت آنها در بسترهای پلیمری می‌شود. 
در سال‌های اخیر، اصلاح سطح ذرات سیلیکا به دليل جنبه كاربردي 
آن اهميت زيادي يافته است. به عنوان مثال، براي اصلاح سطح ذرات 
 مي‌توان از الکل‌های معمولی ]12،13[، عوامل اصلاحك‌ننده سطح ]۱۴[، 
روش‌های  از  يا   ]۱۵[ عامل‌دار  پلیمرهای   ،]۹[ سطحي  فعال  مواد 
امولسيوني استفاده كرد ]۱۶[. در بين روش‌های متفاوت  پلیمرشدن 
اصلاح سطح، اصلاح سطح ذرات با عوامل‌ اصلاحك‌ننده بیشتر به‌کار 

گرفته می شود ]۱۰[. 
اصلاح سطح این ذرات با استفاده از عامل سیلانی دارای پيوند دوگانه 
از يك سو باعث کاهش تجمع ذرات در محیط پلیمر می شود و از سوي 
دیگر به نانوذرات این قابليت را می دهد تا به عنوان مونومري مستقل 
وارد واکنش پلیمرشدن شوند. نانوذرات سیلیکا با عامل اصلاح‌کننده 
 سیلانی، 3- )تری متوکسی سیلیل( پروپیل متاکریلات واکنش داده و 
اين  پیوند  مقدار  اصلاحك‌ننده  مقدار  افزایش  با  که  شد  داده  نشان 
 .]۱۷[ میی ابد  افزایش  سیلیکا  نانوذرات  سطح  روي  سيلاني   ماده 
نتايج پژوهش دیگری نیز نشان می دهد، اصلاح سطح ذرات سیلیکا با 
عامل سیلانی كه طول زنجیر آلیفاتیک در آنها متفاوت است، از نظر 

اندازه ذرات و گرانروي نتايج متفاوتي داشته است ]۱۸[. 
ـ  آمید  آکریل  نانوکامپوزیت  تهیه  پژوهش،  این  انجام  از   هدف 
گروه  به  توجه  با  كه  است  سیلانی  اصلاحك‌ننده  کمک  به  سیلیکا 
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نانوذرات  عاملی موجود در اصلاحك‌ننده باعث سازگاری بین سطح 
معدنی و ماتریس پلیمری می‌شود. برای افزایش سازگاری بین‌سطحی 
به  سطح  اصلاح  از  پس  نانوذرات  پلیمر،  ماتریس  و  نانوذرات 
ماتریس  در  آزاد  رادیکالی  پلیمرشدن  روش  به  دوم  مونومر  عنوان 
شرایط  همچنین  فراصوت،  امواج  از  استفاده  گرفت.  قرار  پلیمر 
اصلاح‌کننده  با  سیلیکا  نانوذرات  سطح  اصلاح  و  بهینه  اختلاط 
نتیجه  در  و  شده  نانوذرات  کلوخه‌شدن  و  تجمع  از  مانع  سیلانی، 
ساختار  است.  شده  پلیمر  ماتریس  در  آنها  بهتر  پراکنش  موجب 
و  هوموپليمر  سطحی شده،  اصلاح  نانوذرات  اصلاحك‌ننده،   شيميايي 
نانوکامپوزیت هیبریدی حاصل به کمک طیف سنجي زيرقرمز تبديل 
فوریه بررسی شد. میکروسکوپ های الکترونی پویشي و عبوری براي 
بررسي شکل شناسی و نحوه پراکنش و پخش نانوذرات در کوپلیمر 
حاصل به‌کار گرفته شد. پایداری گرمایی نانوکامپوزیت هيبريدی در 

مقايسه با پلي‌آکریل آمید بررسي و ارزيابي شد. 

تجربی

مواد
مونومر آكريل‌آميد، پتاسیم پرسولفات و هيدروكلريك اسيد از شرکت 
نانوذرات  شدند.  استفاده  اولیه  آماده‌سازی  بدون  و  تهیه   Aldrich

 20 ذرات  اندازه  متوسط  با  آلمان   Degussa سیلیکا ساخت شركت 
پروپیل  سیلیل  تری‌متوکسی   -3 سیلانی  اصلاح کننده  و   80  nm تا 
متاکریلات )MPS( از شرکت Aldrich تهیه و استفاده شد. متانول، 

اتانول و آب يون زدوده از منابع داخلی تهیه شد. 

دستگاه‌ها
شناسایی  برای   IFS48 مدل   )FTIR) Brucker زیرقرمز  طیف سنج 
ساختار شیمیایی نمونه ها و نوع گروه هاي عاملي موجود در ساختار 
آنها استفاده شد. پس از اختلاط پليمر با KBr و تهيه قرص، طيف سنجي 
در محدوده cm-1 4000-500 انجام شد. دستگاه فراصوت دهی مدل 
HD 3200 ساخت شرکت Bandelin با توان متغیر ۰ تا W ۱۰۰ برای 

پراكنش نانوذرات در محلول آب و اتانول بهك‌ارگرفته شد. pH سنج 
نمونه ها  اسیدی  اندازه گیری قدرت  برای   Corning 240 رقمی مدل 

استفاده شد. 
در  سيليسيم  یون های  وجود  تأیید  و  شکل شناسی  بررسي  برای 
از  پليمر  ماتریس  در  عنصر  اين  پراكندگي  نحوه  و  پلیمر  نمونه های 
میکروسکوپ الکترونی پويشي )SEM( مدل S360 ساخت شرکت 

Cambridge مجهز به آشكارساز EDX استفاده شد. برای انجام این 

ابتدا نمونه های آسیاب شده در آب حل و مجددا با متانول  آزمون، 
با  فیزیکی  به شکل  احتمالا  که  سيليكا  ذرات  تا  داده شدند  رسوب 
نمونه  پلیمر جدا شوند.  از  و  در آب حل شده  دارند،  اتصال  پلیمر 

پودرشده با لايه ای نازك از طلا پوشانده شد تا رسانا شود.
تعيين  نانوذرات سيليكا، نحوه پراکنش و  براي مشاهده ريزساختار 
مدل  عبوري  الكتروني  ميكروسكوپ  نانومتر،  ابعاد  در  ذرات  اندازه 
)CM120( ساخت شركت Philips کشور هلند با ولتاژ kV 120 به‌کار 

گرفته شد. براي تصويربرداري از نانوكامپوزيت هيبريدي، ابتدا نمونه هاي 
هيبريد شده با الكل و سپس با آب شسته و خشك شدند. پس از آن، 

آزمون ميكروسكوپي الكترونی عبوري روي نمونه‌ها انجام شد. 
 PerkinElmer Pyris ساخت شرکت  گرماوزن سنج )TGA( مدل 
براي  شد.  گرفته  به‌کار  نمونه ها  گرمايي  خواص  بررسي  برای 
اندازه گيري هاي گرماوزن سنجي، mg 12-10 از نمونه‌ها در جو خنثي 
 700°C 10 از دماي محيط تا °C/min نيتروژن( با سرعت گرمادهي(
گرما داده شدند. براي تكميل فرايند، نمونه‌ها min 5 در C°700 زیر 

جو اكسيژن قرار گرفتند.

روش ها
اصلاح سطح نانوذرات سيليكا

تهیه شد.   50/50 نسبت حجمي  به  اتانول  و  آب  محلول   200  mL

سپس عامل اصلاحك‌ننده سيلاني)MPS( به آن اضافه و pH محلول 
با کلریدریک اسيد به حدود ۳-۲ رسانده شد. در نهایت، نانوذرات 
سيليكا با نسبت g 180 سيليكا به g 248 از MPS به محلول آب و 
الکل اضافه شد. تعلیق حاصل به مدت min 3 براي پراکنش ذرات 
 0/5 s نانوسيليكا در دستگاه فراصوت با توان 60 درصد و زمان تناوب 
 50°C در  به چگالنده  متصل  بالن  داخل  محلول  قرارگرفت. سپس، 
به مدت يك روز با همزن مغناطيسي همزده شد. در نهایت مخلوط 
 30 min 4000 به مدت rpm واکنش، در دستگاه مرکزگریز با سرعت 
مقطر  آب  با  مرتبه  چند  حاصل  رسوب  و  جداسازي  مرتبه  سه 
شست وشو داده شد ]۱۰[. از رسوب حاصل در مرحله كوپليمرشدن 

استفاده شد. 

پليمرشدن آکریل‌آمید خالص
پلیمرشدن مونومر آكريل آميد در مجاورت آغازگر راديكالي پتاسيم 
پرسولفات در محیط آبی انجام شد ]3[. ابتدا محلول10 درصد وزني 
مونومر در آب تهیه شد. محلول مونومر آکریل آمید، در غلظت مدنظر با 
جریان آرامی از گاز نیتروژن به مدت min 15 گاززدايي شد. این محلول 
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به راکتور مجهز به همزن مکانیکی، چگالنده و ورودی گاز نیتروژن 
 1000 ppm با غلظت  پرسولفات  پتاسیم  محلول   منتقل شد. سپس، 
نیتروژن گاززدايي شده  از گاز  آرامی  با جریان   20 min که حداقل 
 60-70°C دمای  در  پلیمرشدن  واکنش  شد.  اضافه  راکتور  به  بود، 
واکنش،  زمان  پایان  در  يافت.  ادامه  شرایط  همین  در   2  h و  آغاز 
و  جداسازی  متانول  در  رسوب دهی  روش  به  حاصل   هوموپلیمر 
 70°C دمای  در  گرم خانه خلأ  در   1  h محصول  شد.  خالص سازی 

خشك شد.

تهیه نانوکامپوزیت هیبریدی 
 محلولي از‌ مونومر آكريل‌آميد با غلظت 10 درصد وزني در آب تهيه شد و 
همراه با نانوذرات سیلیکای اصلاح شده با استفاده از آغازگر پتاسيم 
 پرسولفات در محیط آبی واكنش کوپليمرشدن انجام شد ]1۹-۲۱[. 
نانوذرات   1 g( نانوسيليكاي اصلاح شده ابتدا، محلول آکریل آمید و 
نیتروژن  گاز  از  آرامی  جریان  با  آكريل آميد(   10  g و  اصلاح شده 

همزن  به  مجهز  راکتور  به  مخلوط  این  سپس،  شدند.  گاززدایی 
مکانیکی، چگالنده و ورودی گاز نیتروژن منتقل و با استفاده از آغازگر 
رادیکالی واكنش شروع شد )مشابه روش گفته شده در بخش پیشین 
برای تهيه پلي‌آکریل آمید(. در پایان زمان واکنش، كوپلیمر به روش 
رسوب دهی در متانول جداسازی و خالص سازی شد، سپس h 1 در 

گرم خانه خلأ در دمای C°70 خشك شد. 

نتايج و بحث

روش  به  نانوسیلیکا  ـ  آمید  پلی آکریل  هیبریدی  نانوکامپوزیت 
 پلیمرشدن رادیکالی در محلول تهیه شد. مراحل کلی واکنش در طرح 1 
نشان داده شده است. همان طور که در این طرح مشاهده می شود، در 
نانوذرات سیلكیا در شرایط اسیدی فعال و   مرحله اول سنتز، سطح 
به  متاکریلات  پروپیل  تری متوکسی سیلیل  عامل اصلاحك ننده 3-  با 

مرحله اول: اصلاح سطح نانوذرات سیلیکا

طرح 1ـ مراحل سنتز نانوکامپوزیت هیبریدی پلی آکریل آمید ـ نانوسیلیکا.

مرحله دوم: کوپلیمرشدن آکریل آمید با اصلاح کننده سیلانی حاوی نانوذرات سیلیکا
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روش سل ـ ژل در محیط آبی اصلاح شد. در مرحله بعد، نانوذرات 
آمید  آکریل  مونومر  با  دوگانه  پیوند  حاوی  اصلاح شده  سیلكیای 

کوپلیمر شد.
بازده کامپوزیت هیبرید پلیمری تهیه شده در چند مرحله محاسبه 
اصلاح‌کننده  با  اصلاح‌شده  سیلیکای  تبدیل  شامل  اول،  مرحله  شد. 
سیلانی است که طی مراحل خالص‌سازی با اتانول و جداسازی به 
روش مرکزگریزی با استفاده از حلال و حذف اصلاح‌کننده واکنش 
نداده از محیط واکنش، محصولی با بازده 50 درصد به‌دست آمد. مرحله 
نانوسیلیکای  و  آکریل‌آمید  کوپلیمر  تهیه  بازده  محاسبه  شامل  دوم، 
 اصلاح‌شده است که با توجه به خالص‌سازی با ضدحلال )متانول( و 
و  نکرده  عمل  مونومرهای  کردن  خارج  برای  مکرر  شست‌وشوی 
سپس خشک و توزین کردن، بازده این مرحله از واکنش برابر با 70 
درصد است. در تهیه هوموپلیمر آکریل‌آمید نیز محصول با بازده بیش 

از 90 درصد حاصل شده است. 

شناسايي مواد سنتزشده به روش طيف سنجي
طيف FTIR نانوسيليكاي خالص در شكل 1 نشان داده شده است. در 
 474 cm-1 اين طيف چهار پیک جذبي در نواحی 3428، 1110، 817 و 
ناحیه  در  جذب  ماده‌اند.  این  مشخصه  پیک های  که  مي‌شود،  ديده 
cm-1 3428 مربوط به ارتعاش كششي گروه OH– و سایر جذب ها به 

ارتعاش كششي متقارن و نامتقارن گروه Si-O-Si مربوط هستند ]2۲[. 
روش‌های مختلفی برای اصلاح سطح ذرات سیلیکا وجود دارد، اما در 
این پژوهش به دلیل سازوکار شناخته شده واکنش مشتقات سیلانی، 
 2 در شكل  است.  استفاده شده  مدنظر  برای هدف  ترکیبات  این  از 
در  است. جذب ظاهر شده  آمده  FTIR اصلاحك‌ننده سيلاني  طيف 
ناحيه cm-1 2966 مربوط به ارتعاش كششي CH2– و نوارهای جذبی 
 1404، 1637 و cm-1 1720 به ترتیب نمایانگر گروه‌های C-H ،C=C و 

C=O در ساختار این ترکیب است ]۱۰[.

از پدیده‌هایی که در نانوکامپوزیت‌های هیبریدی ممکن است، اتفاق 
بیفتد جدایی فاز است که در اثر ناسازگازی بین نانوذرات سیلیکا و 
ماتریس پلیمر رخ می‌دهد. از این رو، روش‌های مختلفی برای افزایش 
سازگاری بین‌سطحی نانوذرات و ماتریس پلیمر گزارش شده است، 
از جمله اتصال کووالانسی پلیمرهای حاوی گروه‌های عاملی انتهایی 
به سطح سیلیکا که از لحاظ سینتکی، نانوذرات به روش پلیمرشدن 

رادیکالی آزاد در ماتریس پلیمر قرار می‌گیرند ]۲۳[. 
در پژوهش حاضر نیز برای تأیید ايجاد پيوند شيميايي بين گروه‌هاي 
هيدروكسيل موجود روي ذرات سيليكا و اصلاحك‌ننده سيلاني، پس از 
 اصلاح سطح نانوذرات سيليكا با اصلاح‌کننده سیلانی به روش سل ـ

ژل، طيف نانوسيليكاي اصلاح شده وجود نوارهای مشخصه دو ماده 
 اروزيل و سيلان را تأييد ميك‌ند. این موضوع مؤيد انجام واكنش و 
ايجاد پيوند شيميايي بين گروه‌هاي هيدروكسيل موجود روي ذرات 
پديدار  پیک جذبي  سيليكا و اصلاحك‌ننده سيلاني است )شكل 3(. 
و جذب   C=O كربنيل  گروه  به  مربوط   1722  cm-1 ناحيه  در   شده 
است.  تركيب  در   C=C وینیلی  گروه  وجود  نمایانگر‌   1639  cm-1
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شكل 1- طيف FTIR نانوسيليكاي خالص.
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شكل 2- طيف FTIR اصلاح‌کننده سيلاني 3- تری متوکسی سیلیل 
پروپیل متاکریلات. 
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شكل 3- طيف FTIR نانوسيليكاي اصلاح‌شده.
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نوارهای جذبي ظاهر شده در ناحيه 2958 و cm-1 3437 به ترتیب 
به گروه هاي CH2 - و OH- در تركيب نسبت داده شده است. نوار 
در   Si-O-Si گروه‌هاي  وجود  بر  تأييدی   1105  cm-1 ناحيه  جذبي 
تركيب است و ارتعاشات كششي متقارن گروه نيز با كمي جابه‌جايي 

در ناحيه cm-1 814 و cm-1 471 ظاهر شده‌اند ]۲۲[. 
برای شناسایی ساختار نانوکامپوزیت هیبریدی و تأیید كوپليمرشدن 
هموپليمر  ساختار  ابتدا  آميد،  مونومرآكريل  با  اصلاح شده  نانوذرات 
‌آكريل آميد بررسی شد. شكل 4، طيف FTIR هوموپليمر پلي‌آكريل آميد 
را نشان مي‌دهد. نوار جذبي ظاهر شده در ناحيه cm-1 3413 مربوط به 
 2925 cm-1 و جذب ظاهر شده در ناحيه NH2 ارتعاش كششي گروه 
ارتعاش كششي CH3 است. پيك مشخصه گروه كربونيل  به  مربوط 
cm-1 1667 مشاهده می شود ]2۴[. شكل 5، طيف  ناحيه  آميدي در 

با  اصلاح شده  نانوذرات  كوپليمرشدن  ساختار  به  مربوط   FTIR

مونومرآكريل آميد است كه پس از شست وشوي کوپليمر تهيه شده 
 است. پي‌كهاي مشخصه سيليكا كه در نواحی 3428، 1110، 817 و 
cm-1 474 ظاهر شده‌اند، با نوارهای پلي‌آكريل آميد هم پوشاني دارند. 

وضوح نوار جذبي cm-1 474 در طیف كوپليمر در مقایسه با هوموپليمر 
را مي‌توان به وجود نانوذرات سيليكا در كوپليمر نسبت داد. 

و  هیبریدی  نانوكامپوزيت  در  سيليكا  ذرات  وجود  بررسی 
شکل شناسی آن

براي بررسی شکل‌شناسی، شناسايي و تأیید وجود ذرات سيليسيم در 
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شكل 5ـ مقايسه طيف FTIR نانوكامپوزيت هيبريدي با پلي‌آكريل‌آميد 
خالص.

شكل 6- تصویر سطح نانوكامپوزيت هیبریدی پلی آکریل آمید ـ نانوسیلیکا: )الف( نقشه عنصری سیلیسم )Si Map( و )ب( تصویر ميكروسكوپ 
الكتروني پويشي.

)ب(  						     )الف(  				  
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نمونه‌ها و نحوه پراكندگي اين عنصر در پليمر از آزمون ميكروسكوپی 
نقشه  شکل،  این  در   .)6 )شکل  شد  گرفته  بهره  پويشي  الكتروني 
 عنصری سيليسيم )Si Map( از سطح شکست نمونه پلی آکریل آمید و 
ضمن  تصاوير  این  است.  شده  داده  نشان  هيبريدی  نانوكامپوزيت 
در  را  عنصر  اين  یکنواخت  پراكندگي  سيليسيم،  عنصر  تأیید وجود 
ساختار نانوكامپوزيت هيبريدی به‌خوبی نشان مي‌دهد. شکل شناسی 
سطح  رسوب دهی،  روش  به  خالص‌سازي  از  پس  نانوكامپوزيت 

نانوکامپوزیت حاصل را بدون جدايي فاز تأیید می‌کند.
با  که  هيبريدی  نانوكامپوزيت  ساختار  در  اتم‌ها  پراكندگي  درصد 
استفاده از آشكارساز EDX معین شده در جدول 1 آمده ‌است. طبق 
داده‌های این جدول، عناصري كه در ساختار اين كوپليمر وجود دارند 
بر حسب  آنها  از  مقدار هريك  و  معين شده  به شکل درصد وزني 
اوليه مونومرها مطابقت  با مقدار خوراك  به‌طور نسبي  درصد وزني 

خوبی دارد. 

)TEM( آزمون میکروسکوپی الکترونی عبوری
پراکنش  نحوه  مشاهده  برای  عبوری  الکترونی  میکروسکوپی  آزمون 
تصوير   7 شكل  در  است.  شده  انجام  پلیمر  ماتریس  در  نانوذرات 
میکروسکوپ الكترونی عبوري نانوكامپوزيت هيبريدی تهيه  شده آمده 
است. با توجه به این شكل، ذرات سيليكا در مقیاس نانو و ميانگين 

اندازه ذرات كمتر از nm 75 ديده مي‌شوند كه بيانگر توزيع مناسب 
ذرات و عدم تجمع ذرات در اثر به‌هم پيوستگي و کلوخه شدن است. 
استفاده از امواج فراصوت، همچنین شرایط اختلاط بهینه، از تجمع 
نانوذرات و کلوخه شدن آنها در ماتریس پلیمری جلوگیری کرده و 
در نتیجه موجب پراکنش بهتر نانو ذرات درماتریس پلیمر شده است. 
نانوذرات اصلاح شده به شکل زنجیری در كنار يكديگر قرار گرفته‌اند 
که نشان دهنده اتصال یکنواخت و پیوسته آنها به زنجیر پليمر است. 

آزمون گرماوزن سنجي 
نانوكامپوزيت  تأیید ساختار  برای دستی ابی به شواهد بیشتر درباره 
هیبریدی آزمون گرماوزن سنجي )TGA( انجام شده است. نتایج آزمون 
گرماوزن سنجي نانوذرات اصلاح شده، پلي‌آكريل‌آميد و نانوكامپوزيت 
ذرات  وجود  است.  شده  داده  نشان   9 و   8 در شكل های  هیبریدی 
مشهود  شده  اصلاح  نانوذرات‌  در  سيلاني  اصلاحك‌ننده  و  سيليكا 
 160°C است، چرا كه اصلاحك‌ننده دارای دماي جوش زیاد در حدود
 است كه حاکی از پايداري گرمایی نسبتاً زیاد اين ماده است ]2،25[. 
در  تخريب  شروع  و   130°C تا  گرمایی  پايداري  مي‌توان  بنابراین، 

جدول 1- درصد پراكندگي عناصر در نانوكامپوزيت هيبريدي.

درصد اتمی درصد وزنی )%( شدت عنصر
77/43
19/92
0/63

69/95 ± 0/99
23/97 ± 1

1/32 ± 0/06

0/3186
0/1908
0/8691

C K

O K

Si K

نانوكامپوزيت  از  عبوري  الكتروني  ميكروسكوپ  تصوير   -7 شكل 
هیبریدی پلی آکریل آمید ـ نانوسیلیکا.

و  هیبریدی  نانوكامپوزيت   TGA گرمانگاشت  مقايسه  ـ   9 شكل 
پلي‌آكريل‌آميد خالص.
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با  اصلاح شده  سیلیکای  نانوذرات   TGA گرمانگاشت  ـ   8 شكل 
اصلاح کننده سیلانی.
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اين دما را به وجود سيليكای اصلاح‌‌شده و برهم‌کنش و ایجاد پیوند 
کووالانسی با آكريل آميد طی واکنش پلیمرشدن نسبت داد. سیلیکای 
تا  گرماوزن سنجي  آزمون  انجام  و  خالص‌سازی  از  پس  اصلاح‌شده 
دمای C°600 دارای باقي مانده حدود 68 درصد است که به وجود 
گرمایی  پايداري  است.  داده شده  نسبت  ماده  اين  در  سيليكا  ذرات 
كوپليمر  در  نانوذرات  به وجود  هوموپليمر  با  مقایسه  در  كامپوزيت 

مربوط است. 

نتيجه گيري 

روش  به  سیلانی  اصلاح‌کننده  از  استفاده  با  سیلیکا  نانوذرات  سطح 
پيوندهاي  راه  از  اصلاح شده  نانوذرات  شد.  اصلاح  ژل  ـ  سل 
با  سيلاني  اصلاحك‌ننده  ساختار  در  موجود  کربن  ـ  کربن  دوگانه 
رادیکالی شرکت  کوپلیمرشدن  فرایند  در  آکریل آمید  وینیلی  مونومر 
پراکنش  با  سیلكیا  نانوذرات  حاوی  هيبريدی  نانوکامپوزیت  و  كرده 
و  اصلاح شده  نانوذرات  شيميايي  ساختار  مي‌کنند.  ایجاد   یکنواخت 
شد.  تأييد  زیرقرمز  طيف سنجي  روش  به  حاصل  نانوكامپوزيت 

شناسايي، پراکنش یکنواخت نانوذرات و وجود ذرات در ابعاد نانو در 
ساختار نانوكامپوزيت با روش طيف سنجي پرتو X با انرژي پاشنده 
شکل شناسی  شد.  تأیید  عبوري  الكتروني  ميكروسكوپی  و   )EDX(
و  بررسي  پويشي  الكتروني  ميكروسكوپی  با  حاصل  نانوکامپوزیت 
نتایج نشان می‌دهد، به‌کارگیری  تأييد شد.  عدم جدايی فاز ماتريس 
اصلاح  و  کامپوزیت  اجزای  بهینه  اختلاط  شرایط  فراصوت،  امواج 
سطح نانوذرات با اصلاح‌کننده سیلانی، مانع از تجمع و کلوخه شدن 
مناسب  پراکنش  موجب  نتیجه  در  و  پلیمر  ماتریس  در  نانوذرات 
گرماوزن سنجی  نتایج  مقایسه  است.  شده  پلیمر  بستر  در  نانوذرات 
با  مقایسه  در  نانوکامپوزیت  بیشتر  گرمایی  پایداری  مؤید  نمونه ها 
نانوکامپوزیت  در  نانوذرات  وجود  است.  آمید  آکریل  هوموپلیمر 
بالاتر  دماهای  به  آنها  انتقال  و  پیک ها  جابه جایی  سبب  هیبریدی 
در  را  سیلیکا  نانوذرات   وجود  به  خوبي  نيز  موضوع  این  می‌شود. 
ساختار نانوكامپوزيت هيبريدي نشان مي‌دهد. نانوكامپوزيت هیبریدی 
سنتزشده پتانسیل کاربرد به عنوان لخته ساز را در تعلیق های کلوییدی، 
تصفیه پساب های صنعتی و جداسازی سامانه های مایع ـ جامد دارد 

که بررسي آن در پژوهش‌های آتی مدنظر است. 
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