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چكيده 
در این تحقيق به منظور حفظ نانوتیوب‌های کربن، از روش تر برای س��اخت نانو کامپوزیت Al-CNT اس��تفاده ش��ده است. بدین منظور پس از عامل 
نشانی کربوکسیل روی نانوتیوب‌ها و استفاده از پوشش پلمیری PVA روی پودر آلومینیم، فرآیند اختلاط در محیط آبی با افزودن سورفکتانت SDS و نیز 
اسید نیتریک رقیق برای کنترل PH انجام گرفت. بر این اساس، تشیکل پیوند هیدروژنی بین عوامل سطحی هر یک از اجزاء و نیز قطبیت لحظه ای ایجاد 
ش��ده ناش��ی از سورفکتانت و هیدرولیز اسید، موجب پایداری سوسپانسیون در مقدار PH=5 شده و در نهایت پودر کامپوزیت محصول بدون اعمال هیچ 
گونه نیروی خارجی و یا تنش فیزیکی و صرفاً از طریق واکنش ش��یمیایی در انتهای بش��ر ته نش��ین گردید. آنالیز شیمیایی مواد اولیه در هر مرحله توسط      
آزمایش‌های IR و Raman و ریزس��اختار مواد اولیه و نانوکامپوزیت نهایی به ترتیب توس��ط مکیروس��کوپ الکترونی روبش��ی )SEM( و مکیروسکوپ 

الکترونی روبشی با تفنگ انتشار میدانی )FE-SEM( مطالعه شده است.
 واژه‌هاي کليدي: نانوکامپوزیت، خواص سطحی، مکانیزم توزیع، نانوتیوب کربن

Abstract
In this paper, the slurry based method has been used to produce the Al-CNT nanocomposite accompanying the 

suitable protection of CNTs. For this purpose, the carboxyl functionalized CNTs and Al@PVA powder were mixed in 
water environment after adding the SDS surfactant and diluted nitritic acid for controlling the PH. Consequently, 
the hydrogen bonding between the surface agents of constituents and temporary polarity due to the surfactant and 
acid hydrolyzation could lead to stabillazation of suspention at PH=5 and the final composite powder was settled 
in beaker without any external force or physical stress and it is absoloutely obtained from chemical reaction. The 
chemical analyze of initial materials in each step was performed by IR and Raman experiments and the microstruc-
ture of initial materials and final nanocomposite has been studied through SEM and FE-SEM, respectively.

Keywords: nanocomposite, surface properties, dispersion mechanism, carbon nanotube
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مقدمه
ام��روزه اس��تفاده از روش متال��ورژی پ��ودر ب��رای تولی��د 
نانوکامپوزیت‌ه��ای زمین��ه آلومینی��م ب��ا ایجاد توزی��ع کینواخت 
نانوتیوب‌های کربن1 در زمینه مورد توجه زیادی قرار گرفته اس��ت. 
ضمن اینکه دمای کمتر فرآیند در روش پودری، منجر به کنترل بهتر     
واکنش‌های ممکن در فصل مش��ترک مقاوم ساز/ زمینه می‌گردد. با 
توج��ه به ویژگی‌های متفاوت ابعادی بی��ن نانوتیوب کربن در ابعاد 
نانو و پودر آلومینیم در ابعاد مکیرومتری، مش��کلاتی ناشی از عدم 
تطابق ساختاری آنها در حین فرآوری کامپوزیت ایجاد    می‌گردد. 
ب��ه عنوان نمون��ه وجود اخت�الف از لحاظ ان��دازه، مورفولوژی و 
ویژگی‌های سطحی، توزیع CNT در زمینه آلومینیم را با چالش‌هایی 
مواجه میک‌ند که توجه محققین را در طول چند س��ال گذشته برای 

حل آنها به خود جلب کرده است ]1-6[. 
به منظ��ور کاهش و یا حذف مش��کلات فوق، م��وارد مهمی‌در 
قس��مت‌های مختلف فرآیند تولید کامپوزیت مورد توجه قرار گرفته 
اس��ت که در سه بخش مجزا قابل بررس��ی می‌باشد. در بخش اول 
توجه به آماده س��ازی مواد اولیه برای انجام بهتر فرآیند می‌باش��د 
که از جمله موارد آن می‌توان به خالص سازی نانوتیوب‌های کربن، 
عامل نش��انی روی آنها، ایجاد پوش��ش فل��زی روی CNT 2، تغییر 
مورفولوژی پودر زمینه و یا ایجاد پوشش روی آن اشاره نمود. در 
این قس��مت با استفاده از شیمی‌مواد و مطالعه واکنش‌های احتمالی، 
می‌توان کنترل مناس��بی در اصلاح س��اختار مواد جهت کامپوزیت 
س��ازی بهینه انجام داد. در بخ��ش دوم پارامترهای مهم در فرآیند 
تولید مورد توجه قرار می‌گیرد که از آن جمله می‌توان به نوع روش 
اختلاط و استفاده از تجهیزات مختلف مانند همزن مغناطیسی، حمام 
یا میله مولد فراصوت، آس��یا کاری مکانکیی، تبخیرکننده چرخشی3 
و نی��ز متغیرهای هر یک از آنها اش��اره نمود. در بخش س��وم نیز 
با اس��تفاده از آزمایشات و مش��خصه یابی نمونه‌ها، اثر هر یک از 
متغیرها حی��ن انجام فرآیند مورد مطالعه و بررس��ی قرار می‌گیرد 

.]7-12[
Al- در یک دس��ته بندی کل��ی، روش‌های ف��رآوری کامپوزیت

CNT به س��ه دسته خشک، نیمه تر و تر تقس��یم بندی می‌شود. در 

روش خش��ک، کل فرآیند اختلاط اج��زای کامپوزیت به صورت تک 
مرحل��ه ای و با اس��تفاده از عملیات آس��یاکاری انجام می‌گیرد. در 
روش نیم��ه تر، ابتدا بخش��ی از توزیع اولی��ه CNT در محیط مایع 
انجام گرفته )مانند توزیع به کمک امواج فراصوت( و سپس محصول 
نهایی تحت عملیات ثانویه دیگری مانند آسیاکاری قرار می‌گیرد. در 

1- Carbon Nanotubes (CNTs)
2- Metallization
3- Rotary Evaporator

روش فرآوری تر، عملیات آماده س��ازی متعدد و پیچیده تری روی 
مواد اولیه اعمال می‌شود و در نهایت از واکنش شیمیایی بین اجزاء 
در محیط س��یال برای ساخت کامپوزیت نهایی استفاده می‌شود. از 
جمله روش‌های پایه تر می‌توان به متالورژی پودر پولک و رس��وب 

شیمیایی بخار درجا4 اشاره نمود ]13-19[.
با توجه به تخریب بسیار کمتر نانوتیوب‌های کربن در روش تر 
در مقایس��ه با دو روش دیگر، در ای��ن تحقیق از روش ایجاد محیط 
س��یال بر مبنای متالورژی پودر پولک برای توزیع نانوتیوب‌ها در 
زمینه آلومینیم استفاده شده و نقش PH در پایداری سوسپانسیون 
و رس��یدن به ریزس��اختار همگن نهایی مورد بررس��ی قرار گرفته 

است.
بدی��ن منظور اثر برخی متغیرهای س��طحی مانن��د ایجاد عامل 
کربوکس��یل COOH- روی CNT، ایجاد پوشش آبدوست پلی وینیل 
الکل5 روی پودر آلومینیم، کنترل PH با اس��تفاده از اس��یدنیتریک 
رقیق ش��ده، قطبیت ایجاد شده توسط س��ورفکتانت6 آنیونی سدیم 
دودسیل س��ولفات7 و نیز ایجاد تغییر در مورفولوژی پودر زمینه، 

مورد مطالعه قرار گرفته اند.

مواد و روش تحقيق

1- مواد اولیه

 Arkema در این تحقیق از نانوتیوب کربنی چند دیواره ش��رکت
فرانسه اس��تفاده شده که مشخصات ساختاری آن به طور خلاصه 
در جدول 1 آورده ش��ده است. همچنین ریزساختار نانوتیوب کربن 
اولی��ه همراه با پودر آلومینیم زمینه با اندازه میانگین d > 20‌µm در 
ش��کل 1 ملاحظه می‌شود که با اس��تفاده از مکیروسکوپ الکترونی 
روبشی8 برای پودر آلومینیم و نیز مکیروسکوپ الکترونی روبشی 

با تفنگ انتشار میدانی9 برای CNT بدست آمده است.

Al-CNT 2- فرآوری کامپوزیت

به طور کلی مراح��ل تولید کامپوزیت Al-CNT را در پنج مرحله 
زیر می‌توان خلاصه نمود:

CNT 2-1- عامل نشانی و آماده سازی محلول

بدی��ن منظور در هر مرحله  50‌mg از پودر نانوتیوب کربن تهیه 
ش��ده به ml 100 اس��ید نیتریک غلیظ HNO3( %65( افزوده ش��ده و 
تحت عملیات اسیدش��ویی و عامل نش��انی با اس��تفاده از تجهیزات 

4- In-Situ Chemical Vapor Deposition (In-CVD)
5- Polyvinyl Alcohol (PVA)
6-Surfactant
7-Sodium Dodecyl Solfate (SDS)
8-Scanning Electron Microscopy (SEM)
9-Field Emission Scanning Electron Microscopy (FE-SEM)
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رفلاکس10 و غوطه وری به مدت 6 ساعت و در دمای oC 120 قرار 
گرفت. نمونه‌ها پس از فیلتر کردن و شستشو با آب مقطر تا رسیدن 
به حالت خنثی با PH=7، در کوره خش��ک کن تحت خلأ به مدت 12 
ساعت خش��ک ش��دند. این روش علاوه بر خالص سازی، منجر به 
نشاندن عامل کربوکس��یل COOH- روی جدار خارجی نانوتیوب‌ها 
ش��ده و نقش مهمی‌در باز ش��دن بهتر آنها در محیط آب مقطر ایفا 
می‌نمای��د. پس از افزودن نانوتیوب‌ها ب��ه آب مقطر و اضافه کردن 
 ،1/5 wt.% به میزان SDS مقدار بس��یار اندکی س��ورفکتانت آنیونی
محلول به مدت 2 ساعت در حمام فراصوت قرار داده شد تا محلول 
نهایی به صورت همگن با رنگ جوهری و بدون هیچ گونه رس��وب 
CNT در انتهای بش��ر حاصل گردد. بدین ترتیب علاوه بر باز شدن 

کامل نانوتیوب‌ها در محیط آبی، بار منفی نیز به واس��طه وجود سر 
آبدوست سورفکتانت )-C12H25SO4( روی آنها قرار گرفت.

2-2- تغییر مورفولوژی پودر آلومینیم زمینه

در این مرحله، تهیه س��اختار پولک ش��کل برای پودر Al زمینه 
انجام شد و منجر به افزایش نسبت قطر به ضخامت آن و در نتیجه 
افزایش سطح ویژه و تناسب بیشتر با CNT گردید. برای این منظور، 
پ��ودر آلومینیم تحت عملیات آس��یاکاری با انرژی کم در آس��یاب 
ماه��واره ای قرار گرف��ت و متغیرهای فرآیند ب��ه صورت زمان )2 
س��اعت( و دور دس��تگاه )rpm 250(، قطر گلوله‌ها )mm 10(، نسبت 
گلوله به پودر )BPR=10( و میزان اس��ید استئاریک )%.wt 2( اعمال 

گردید.

10-Refluxing

2-3- اصلاح شیمیایی پودر زمینه و تشکیل سوسپانسیون آن

برای اصلاح ش��یمیایی س��طح ذرات پ��ودر آلومینی��م زمینه، 
 از محل��ول %.wt 3 پل��ی وینی��ل ال��کل )PVA( ب��ا چگال��ی زنجیره

g/mol 72000 در آب مقط��ر اس��تفاده گردید و پودر بدس��ت آمده 

به صورت پولک، در داخل محلول به مدت 1 س��اعت توس��ط همزن 
مغناطیس��ی همزده ش��د. پودر Al محصول با پوشش PVA پس از 
فیلتر کردن در کوره خش��ک کن به مدت 12 س��اعت تحت خلأ قرار 
داده شد. بدین ترتیب سطح پودر آلومینیم توسط عامل هیدروکسیل 
OH- به طور کامل اش��باع گردید. سپس پودر خشک شده آلومینیم 

با پوش��ش PVA مجدداً در ml 100 آب مقطر قرار داده شد و قبل از 
اختلاط با محلول CNT به م��دت 30 دقیقه تحت امواج فراصوت در 
حمام قرار گرفت. در ادامه با افزودن چند قطره اس��ید نیتریک رقیق 
شده به داخل سوسپانس��یون، مقدار PH آن تا میزان 3 کاهش داده 
ش��د تا یون‌های +H نیز در اثر هیدرولیز اس��ید در آب، روی پودر 

آلومینیم قرار گیرد.

2-4- جذب CNT به پودر آلومینیم زمینه

در ادامه مراحل ساخت نانوکامپوزیت Al-CNT، سوسپانسیون 
پودر آلومینیم با پوش��ش PVA روی همزن مغناطیس��ی با دور بالا 
قرار گرفت و س��پس محلول جوهری رنگ CNT با استفاده از بورت 
به صورت قطره قطره به داخل آن تیتر گردید. مخلوط بدس��ت آمده 
همچنان همزده ش��د و به تدریج پس از گذشت 45 دقیقه، رنگ آن از 
حالت جوهری به رنگ ش��فاف در آمد. پس از ته نش��ین شدن پودر 
کامپوزیت، محصول فیلتر شده و به مدت 12 ساعت در کوره خشک 

جدول 1: مشخصات فیزیکی نانوتیوب کربنی اولیه

روش فرآوری خلوص   )%( )g/cm3( چگالی )Graphene Layers( ضخامت دیواره )nm( قطر خارجی )nm( قطر داخلی  )mµ(  طول نوع/ مشخصه

CCVD < 90 2/1 5-15 10-15 2-6 0/1-10 CNT

شکل1: ریزساختار مواد اولیه: الف( آلومینیم زمینه کمتر از µm 20 و ب( مقاوم ساز نانوتیوب کربن
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کن تحت خلأ برای حذف هرگونه رطوبت قرار داده شد.

2-5- حذف عامل PVA با عملیات پیرولیز

در ادامه به منظور حذف پوشش پلیمری، نمونه پودر کامپوزیت 
در داخل کوره با اتمس��فر احیای��ی CO در دمای oC 500 به مدت 2 
س��اعت تحت عملیات پیرولیز قرار گرفت تا پوشش پلیمری PVA، به 

عنوان عامل میانی، از سیستم حذف گردد.

3- مشخصه یابی
ب��ه منظور پی بردن به وجود عامل هیدروکس��یل OH- ناش��ی 
از PVA روی س��طح پودر آلومینیم و نیز اطمینان از عامل نش��انی 
کربوکس��یل COOH- روی ج��دار خارجی نانوتیوب‌ه��ای کربن، از 
آزمون طیف س��نجی مادون قرمز11 استفاده شده است که منحنی 
مرب��وط به آن به صورت می��زان عبور پرتوهای م��ادون قرمز بر 
حس��ب عدد موج رس��م می‌ش��ود. کیی دیگر از آزمایشات مرسوم 
در حین فرآوری Al-CNT، اس��تفاده از آزمون طیف س��نجی رامان 
می‌باش��د که در این تحقیق جهت کنترل عی��وب و یکفیت CNT پس 
از انجام رفلاکس در اس��ید نیتریک مورد استفاده قرار گرفته است. 
همچنین از مکیروس��کوپ‌های الکترونی SEM و FE-SEM به منظور 
مشاهده ریزساختار مواد اولیه و نیز توزیع نانوتیوب‌های کربن در 

زمینه آلومینیم در نانوکامپوزیت نهایی استفاده شده است.

نتایج و بحث 
به طور کلی هدف از اصلاح س��طحی اجزای کامپوزیت ش��امل 
زمینه و مقاوم س��از، با اس��تفاده از عامل دار کردن CNT با عامل 
کربوکسیل و نیز نشاندن پوشش پلیمری PVA روی سطح آلومینیم 
در روش ت��ر، کمک به ایجاد واکنش ش��یمیایی بی��ن آنها تا پیش از 
مرحله خش��ک کردن نهایی بوده اس��ت. زیرا در حالت معمول، پس 
از خش��ک ک��ردن نهایی محص��ول کامپوزیت و ح��ذف محیط تر، 
نانوتیوب‌های کربن مجدداً به واس��طه وجود نیروهای واندوالس��ی 
شدید، به کیدیگر چس��بیده و تجمع می‌نمایند. در واقع در روش تر، 
نانوتیوب‌ها پیش از اینکه امکان چسبیدن به کیدیگر را بیابند، درگیر 
تش��یکل پیوند ش��یمیایی با ذرات پودر زمینه ش��ده و همراه با آنها 
در یک PH معین برای محیط س��یال، ته نشین می‌شوند. بنابراین از 
مزیت‌های ویژه این روش نسبت به روش‌های خشک و نیمه تر که از 
یک مرحله آسیاکاری و توزیع کاملًا فیزکیی CNT در زمینه استفاده 
میک‌نند، می‌توان به حفظ شدن کامل نانوتیوب‌ها و جلوگیری از خرد 
ش��دن و تخریب آنها تا انتهای فرآیند اش��اره نمود که نقش بسیار 
مهمی‌در ارتقای خ��واص نانوکامپوزیت‌های Al-CNT دارد. همچنین 
11- Infrared Spectroscopy (IR)

وج��ود عامل PVA، از واکنش احتمالی زیر بین پودر آلومینیم دارای 
لایه نازک س��طحی آلومینا با آب و تشیکل گاز هیدروژن جلوگیری 

میک‌ند ]20[:
2Al+6H2O → 2Al(OH)3+3H2 ↑                             (1) 

وجود گاز هیدروژن در سوسپانسیون پودر آلومینیم در محیط 
آب��ی، منجر ب��ه ایجاد کف و بالا آمدن پودر ب��ه همراه آب می‌گردد 
و باعث عدم کنترل مناس��ب آن در حین همزدن و یا س��ایر مراحل 

ساخت کامپوزیت می‌گردد.
با توجه به مراحل آماده س��ازی، در گام نخس��ت عامل نشانی 
COOH- روی دیواره خارجی نانوتیوب انجام گرفته است. در شکل 

2 منحنی IR مربوط به نانوتیوب کربن قبل و بعد از عملیات رفلاکس 
در اسید نیتریک نشان داده شده است. طیف سنجی مادون قرمز بر 
اساس جذب و عبور پرتوهای تابیده و بررسی جهش‌های ارتعاشی 
مولکول‌ها و یون‌های چند اتمی‌صورت می‌گیرد. این روش به عنوان 
روش��ی پرقدرت و توسعه یافته برای تعیین ساختار و اندازه گیری 
گونه‌های ش��یمیایی بکار می‌رود. بر هم کنش تابش مادون قرمز با 
یک نمونه، باعث تغییر انرژی ارتعاش��ی پیون��د در مولکول‌های آن 
می‌شود و روش مناسبی برای شناسایی گروه‌های عاملی و ساختار 
مولکولی اس��ت. شرط جذب انرژی مادون قرمز توسط مولکول این 
اس��ت که گش��تاور دوقطبی در حین ارتعاش تغییر نماید. در طیف 
نورس��نجی معمولی IR، طیف الکترومغناطیس��ی در ناحیه مرئی تا 
مادون قرمز گسترده می‌شود. سپس بخش کوچکی از آن بر حسب 

فرکانس یا طول موج به آشکارساز رسیده و ثبت می‌شود ]1[.
برای شناس��ایی یکفی یک نمونه مجه��ول از نظر نوع گروه‌های 
عاملی و پیوندهای موج��ود در مولکول‌های آن، طیف مادون قرمز 
نمونه را رس��م نموده و با مراجعه به ج��داول مربوطه که موقعیت 
ارتعاش پیوندهای مختلف و یا طیف IR اجس��ام را نش��ان می‌دهند، 
ط��ول موج ی��ا عدد موج گروه‌ه��ا و پیوندها را شناس��ایی میک‌نند. 
ب��ا توجه به ش��کل 2-ب می‌ت��وان دریافت که پیک‌ه��ای مربوط به 
پیوندهای O-H، C-H و C=O پس از عملیات اسیدشویی، نشان دهنده 
عامل نش��انی روی دیواره CNT اس��ت، در حالکیه در شکل 2-الف 
هیچ گونه پیک قابل توجهی برای CNT خالص مشاهده نمی‌شود. در 
نتیجه این آنالیز می‌توان گفت که عامل COOH- پس از انجام عملیات 

رفلاکس ایجاد شده است. 
به منظور بررس��ی تغییرات س��اختاری و عیوب ایجاد شده در 
ش��بکه CNT پس از عملیات رفلاکس در اس��ید نیتریک، از آزمایش 
رامان در این پژوهش اس��تفاده شده است که منحنی‌های مربوط به 
آن در ش��کل 3 ملاحظه می‌شود. اثر رامان بر اساس تابش یک موج 
نوری همگن )با طول موج λ( به نمونه و ایجاد حالت تهییج و ارتعاش 
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در موقعی��ت مولکول‌ها و در نهایت ایج��اد یک فوتون جدید تعریف 
می‌ش��ود. از لیزرها با توجه به ش��دت بالا و طبیعت همگن آنها، به 
عنوان پرتوی نوری تابنده استفاده می‌شود. موج بازتابیده با انرژی 
کمت��ر، دارای عدد موج کمتری بوده )معک��وس λ( و این اختلاف به 
عنوان جابجایی )ش��یفت( رامان )بر حسب cm-1( شناخته می‌شود و 
به عنوان مشخصه ارتعاشی مولکول‌های ماده مورد آزمایش درنظر 

گرفته می‌شود ]1[.
طیف س��نجی رامان کیی از روش‌های متداول مش��خصه یابی 
نانوتیوب‌های کربن و کامپوزیت‌های مقاوم ش��ده با آنها می‌باشد. 
 CNT اغل��ب محققین از آزمایش رامان برای بررس��ی مش��خصات
در زمینه اس��تفاده میک‌نند که از جمله دلای��ل آن غیر مخرب بودن 
آزمایش و نیز عدم نیاز چندان به آماده س��ازی نمونه می‌باش��د. با 
توجه به شکل 3، نانوتیوب‌ها یک پیک در عدد موج cm-1 1595 نشان 
داده اند که مربوط به س��اختار کامل هگزاگونال گرافیتی بوده و به 
صورت G-Peak شناخته می‌شود. وجود عیوب اوربیتالی SP3 و نیز 
بی نظمی‌در س��اختار CNT، منجر به ایجاد حالت تنفسی شعاعی در 
پیک cm-1 1352 می‌گردد که با نام D-Peak نشان داده شده است. از 

جمله اطلاعاتی که از طیف سنجی رامان در مورد تغییرات ساختاری 
 G و D نانوتیوب‌ها می‌توان بدست آورد، آنالیز نسبت شدت پیک‌های
(ID/IG) در شرایط مختلف فرآوری می‌باشد. افزایش این نسبت در 

حین فرآین��د تولید کامپوزیت، به معنای افزایش چگالی عیوب و نیز 
ID/ می‌باشد و به طور مشابه کاهش نسبت CNT تخریب بخش��ی از

IG  نمایانگر گرافیته شدن ساختار با اثر فرآیند آنیل در حین ساخت 

کامپوزیت اس��ت. همانگونه که در شکل 3 ملاحظه می‌شود، استفاده 
از عملیات رفلاکس در اسید نیتریک، علاوه بر مزایایی همچون عامل 
نش��انی روی CNT و نیز حذف برخی از ناخالصی‌های کاتالیزوری 
ID/ آن، ساختار گرافیتی شبکه نانوتیوب‌ها را نیز حفظ کرده و نسبت

IG در حالت قبل و بعد از اسیدشویی به هم نزدیک می‌باشد. عواملی 

همچون میزان غلظت اس��ید، زمان و دم��ای رفلاکس نقش مهمی‌در 
تعیین می��زان تخریب CNT در این مرحله ایف��ا می‌نمایند. به عنوان 
مثال افزایش قدرت اس��یدی با اضافه کردن نس��بت مشخصی اسید 
س��ولفوریک )H2SO4(، منجر به افزایش ش��دت پیک D در زمان‌های 
طولانی تر اسیدشویی می‌گردد و در مقابل درصد عامل کربوکسیل 

روی سطح را افزایش می‌دهد.

شکل 3: منحنی رامان برای CNT در دو حالت مختلف: الف( قبل از اسیدشویی و ب( بعد از اسیدشویی

شکل 2: منحنی IR برای CNT در دو حالت مختلف: الف( قبل از اسیدشویی و ب( بعد از اسیدشویی
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کیی از مشکلات مهم در ساخت کامپوزیت Al-CNT، عدم وجود 
همخوانی در س��اختار فیزکیی دو جزء زمینه و مقاوم س��از است. 
بدین منظ��ور در گام دوم در س��اخت کامپوزی��ت Al-CNT، تغییر 
مورفول��وژی پودر زمینه از حالت نامنظم اولیه )ش��کل 1( به حالت 
پولک ش��کل انجام شده اس��ت. مورفولوژی پولک شکل ایجاد شده 
پ��س از عملیات آس��یاکاری پودر آلومینیم تحت ش��رایط س��رعت 
چرخش rpm 250 به مدت 2 س��اعت و در آس��یاب ماهواره ای در 
ش��کل 4 نش��ان داده شده است. با توجه به ش��کل مذکور برای این 
نوع پودر، مورفولوژی پولک ش��کل به صورت مطلوبی بدست آمده 
 800 nm 100 و ضخامت µm و پ��ودر حاص��ل دارای قطر تقریب��ی
می‌باش��د. بدین ترتیب نس��بت ظاهری قطر به ضخامت برای پودر 
آلومینیم به عدد 125 رسیده و به نسبت ظاهری طول به قطر مربوط 
به CNT با مقدار میانگین تقریبی 166 بس��یار نزدکیتر ش��ده است. 
بنابراین حالت دوبعدی برای مورفولوژی هر یک از اجزای تش��یکل 
دهنده نانوکامپوزیت ایجاد ش��ده که منجر به ایجاد تناسب ظاهری 
بهتر برای انجام موثر واکنش ش��یمیایی و جذب CNT روی س��طح 

پودر آلومینیم می‌گردد. 

در مرحله س��وم، به منظور اصلاح ش��یمیایی سطح ذرات پودر 
آلومینیم، از پوش��ش پلیمری PVA اس��تفاده ش��ده که به عنوان یک 
پلیمر آبدوست شناخته می‌ش��ود. در شکل 5، منحنی IR مربوط به 
پ��ودر آلومینی��م در حالت قبل و بعد از اعمال پوش��ش PVA آورده 
ش��ده اس��ت. با در نظرگیری منحنی آلومینیم خالص بدون پوشش 
)ش��کل 5-الف( که هیچ گونه پیک مشخصی در آن وجود ندارد، در 

شکل4: تصاویر SEM از مورفولوژی پولک شکل آلومینیم پس از آسیاکاری در rpm 250 به مدت 2 ساعت در دو بزرگنمایی: الف( 250× و  ب( 2500×

PVA در دو حالت مختلف: الف( خالص و ب( با پوشش Al برای پودر IR شکل 5: منحنی

شکل6: الف( محلول جوهری رنگ CNT-COOH پس از توزیع در آب مقطر 
و ب( ته نشین شدن  پودر محصول کامپوزیت Al-CNT پس از پایدار شدن 

مخلوط و تغییر رنگ به حالت شفاف
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منحنی Al با پوش��ش PVA )شکل 5-ب( می‌توان پیک‌های مربوط به 
پیوندهای O-H و C-H را مش��اهده نمود که به طور مشخص وجود 

عامل هیدروکسیل را روی سطح پودر آلومینیم تایید می‌نماید.
برای سوسپانس��یون پودر آلومینیم در محی��ط آبی، علاوه بر 
پوش��ش PVA، عامل PH نیز نق��ش مهمی‌در پایدارس��ازی آن ایفا 
میک‌ند. پس از افزودن چند قطره اسید نیتریک رقیق شده و رسیدن 
به PH=3، اس��ید نیتریک در محیط آب هیدرولیز شده و به صورت  
یون‌های +H  و -NO3  در می‌آید. در طرف مقابل محلول توزیع ش��ده 
CNT در آب در ابتدا به رنگ جوهری می‌باش��د )ش��کل 6-الف( که 
عوامل COOH- و نیز بار منفی -C12H25SO4  ناش��ی از س��ورفکتانت 
آنیون��ی روی نانوتیوب‌ها قرار دارند. پ��س از اضافه کردن محلول 
CNT به سوسپانس��یون پودر آلومینیم و همزدن آن با دور بالا، به 

تدریج رنگ محلول به صورت شفاف در آمده و پس از خاموش کردن 
همزن، ذرات به صورت کیپارچه در انتهای بش��ر رسوب می‌نمایند 
)شکل 6-ب(. در این حالت مخلوط کامپوزیت نهایی در محیط آبی به 
حالت پایدار رسیده و شاخص PH به میزان PH=5 می‌رسد. در شکل 
7 به طور شماتیک مراحل اصلاح شیمیایی سطحی مواد اولیه و نیز 
مکانیزم جذب نانوتیوب‌های کربن به پودر آلومینیم زمینه مش��اهده 
می‌شود. در شکل‌های 7-الف و ب، به ترتیب مکانیزم ایجاد پوشش 
پلیمری PVA روی پودر آلومینیم با انبوهی از عامل هیدروکس��یل و 
نیز نشاندن عامل کربوکس��یل روی سطح CNT با عملیات رفلاکس 

در اسید نیتریک غلیظ تحت حرارت نشان داده شده است.
همچنی��ن با توجه به ش��کل 7-ج می‌توان گفت ک��ه پس از اصلاح 
ساختاری و ش��یمیایی در س��طوح خارجی مواد اولیه، عامل جذب و 

برقراری پیوند بین مقاوم س��از و زمینه، تشیکل پیوند هیدروژنی بین 
عامل‌های کربوکس��یل COOH- نانوتیوب کربن و عامل هیدروکس��یل 
 OH- روی پ��ودر آلومینی��م می‌باش��د. همی��ن طور وج��ود یون‌های

 -C12H25SO4 وH+ به ترتیب روی مقاوم س��از و زمینه، منجر به ایجاد 
قطبیت لحظه ای در محلول ش��ده و مکانیزم جذب اجزای کامپوزیت را 
تسهیل می‌نماید. بدین ترتیب فرآیند تولید نانوکامپوزیت Al-CNT بدون 
اعمال نیروی خارجی و تخریب‌های ناشی از تنش‌های فیزکیی و صرفاً 

از طریق واکنش‌های شیمیایی بین اجزاء کامپوزیت انجام می‌گیرد. 
در ش��کل 8 تصاویر FE-SEM از توزیع نانوتیوب‌های کربن در 
زمین��ه آلومینیم در چن��د بزرگنمایی ملاحظه می‌ش��ود. با توجه به 
شکل می‌توان گفت که نانوتیوب‌ها به خوبی روی سطح آلومینیم در 
نقاط مختلف پراکنده ش��ده اند و هیچ گونه اثری از تجمع یا اگلومره 
بی��ن ذرات آنها دیده نمی‌ش��ود. همچنین در ش��کل‌های 8-ج و د با 
بزرگنمایی‌های بالاتر، به خوبی چس��بندگی و محبوس ش��دن ذرات 
CNT بین پولک‌های پودر آلومینیم زمینه مش��اهده می‌ش��ود. عدم 

وجود هرگونه تخریب یا شکستگی در ساختار ظاهری نانوتیوب‌های 
 CNT کربن موید این مطلب اس��ت که روش تر به خوبی می‌تواند از
 Al-CNT در مقابل آس��یب‌های احتمالی در حین فرآوری کامپوزیت
محافظ��ت نماید و به عنوان روش��ی ایمن با راندم��ان بالا منجر به 

محصولی با خواص مطلوب گردد. 

نتیجه‌گیری
با توجه به موارد مطرح ش��ده، نتایج ذیل از این پژوهش حاصل 

می‌شود:

:3= PH در محیط سیال با CNT-COOH و PVA شکل7: مراحل واکنش شیمیایی بین پودر آلومینیم با پوشش
الف( ایجاد پوشش PVA روی پودر Al، ب( عامل نشانی روی CNT با عملیات refluxing و  ج( جذب اجزای کامپوزیت از طریق ایجاد پیوند هیدروژنی
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1- آماده س��ازی اجزای کامپوزیت در روش تر با اس��تفاده از 
ایجاد پوشش PVA روی پودر پولک ش��ده آلومینیم، نشاندن عامل 
کربوکس��یل روی نانوتیوب‌ها و کنترل PH از طریق اس��ید نیتریک 

رقیق شده در محیط آبی انجام گرفت.
2- نس��بت ظاهری قطر به ضخامت ب��رای پودر پولک آلومینیم 
برابر با عدد 125 گردید که تناسب مناسبی با نسبت ظاهری طول به 
قطر مربوط به CNT با مقدار میانگین تقریبی 166 ایجاد نموده است.

3- بر اس��اس نتایج آزمایش IR، پیک‌های مربوط به پیوندهای 
 CNT پ��س از عملیات اسیدش��ویی روی دیواره C=O و O-H، C-H

تش��یکل ش��ده و می‌توان گفت که عام��ل COOH- پ��س از عملیات 
رفلاکس ایجاد گردیده است. همچنین پیک‌های مربوط به پیوندهای 
O-H و C-H، به طور مش��خص وجود عامل هیدروکس��یل را روی 

سطح پودر آلومینیم تایید نمود.
4- مکانیزم جذب اجزای کامپوزیت به کیدیگر ناش��ی از تشیکل 
پیوند هیدروژنی بین عامل‌های کربوکسیل COOH- نانوتیوب کربن 
و عامل هیدروکسیل OH- روی پودر آلومینیم و نیز وجود یون‌های 
-C12H25SO4 و +H ب��ه ترتی��ب روی مقاوم س��از و زمینه به عنوان 

عوامل ایجاد قطبیت لحظه ای، تعیین گردید.
5- فرآیند س��اخت نانوکامپوزیت Al-CNT ب��ه روش تر بدون 
اعم��ال نیروی خارجی و تخریب‌های ناش��ی از تنش‌های فیزکیی و 
صرفاً از طریق واکنش‌های شیمیایی بین اجزاء کامپوزیت، به عنوان 

روشی مطمئن جهت حفظ نانوتیوب‌های کربن بکار گرفته شد.

تشکر و تقدیر
از خدم��ات آزمایش��گاه تحقیقاتی انجماد پیش��رفته دانش��کده 
مهندس��ی مواد و متالورژی دانش��گاه علم و صنعت ایران و حمایت 
صن��دوق حمایت از پژوهش��گران و فناوران کش��ور در اجرای این 

پروژه تحقیقاتی تشکر و قدردانی می‌گردد.
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