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  چکیده

ابتدا نانوسیلیکا    .پردازد یم  یاپوکس   هايدارشده بر رفتار پخت نانوچندسازه عامل  يسیلیکا   هايه نانوذر  یشافزا  یرتاث  یمطالعه به بررس  ینا
آلدهید به  ديگلوتارها،  د. در ادامه آزمایشش  اصلاح   ،به سیلانهیدروکسیل سطح  هاي  گروه   پیوند  راه از    با روش استوبر تهیه، و سپس

ها نانوذره ایمین پرشاخه به سطح  اتیلنهاي عاملی پلی شده متصل شد. در مرحله بعدي گروه هاي اصلاح هاي سیلان سطح نانوذره گروه 
- فیط هاي عاملی با سطح با  یابی و پیوند گروه ) مشخصه TEMمیکروسکوپ الکترونی عبوري (با    آمدهدستبه   هايهنانوذرمتصل شد.  

نیز    )FTIR(  هیفور  لیتبدفروسرخ    یسنج (گرما  یسنجوزن  هی تجزو  نتیجه بررسی  )  TGAیی  موفقیتنشانها  شد.  اصلاح  آمیز  دهنده 
افزایش  همچنین،  شده بوده است.  نانومتر در حالت خالص و اصلاح   70و    50هاي سیلیکا با ابعاد حدود  نیز تولید نانوذره   ها و سطح نانوذره 

پخت  در    توجهیقابل واکنش  اصلاح نانو ودن  افز  باگرماي  پلیسیلیکا  با  داد    شد مشاهده    ایمین اتیلنشده  نشان  و    هايگروه که  آمین 
افزودن ند.  دش  اپوکسی/آمین  پختموجب آسانی  و    کرده   شرکت  پخت  موثر در واکنشصورت  به شده،  در سیلیکاي اصلاح   هیدروکسیل

وزنی  1/0 اصلاح   درصد  و  خالص  شیشه سطح  نانوسیلیکا  انتقال  دماي  افزایش  موجب  سامانه شده،  براي  افزایش  این  شد.  اپوکسی  اي 
نانوذره  حاوي  اصلاح اپوکسی  سیلیکا  باهاي  از  PEI(  ایمیناتیلنپلی  شده  است.    7/84به    82)  بوده  سلسیوس  نشان    ینادرجه  مطالعه 

ارائه دهند.   یاپوکس  هاينانوچندسازه   یکیو مکان  گرمایی  ویژگیدر    یتوجهبهبود قابل  توانندیشده مسیلیکا اصلاح   هايه که نانوذر  دهدیم
  .دهندیرا نشان م ايه چندسازمواد نانو ییکارا یشپخت و افزا ایندهايبهبود فر هایافته  ینا

  
  شدن، اصلاح سطح، نانوچندسازه.اي، شبکه اپوکسی، نانوسیلیکا کلیدي: هايواژه
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مقدمه
و  یزیکیف  ویژگی  یلدلبه   یاپوکس  هاينانوچندسازه 

صناهمتابی  یمیاییش در  نظام  تفاوتیم  یع ،  هوافضا،  و  یمانند 
رز  يخودروساز دارند.  استحکام  یلدلبه   یاپوکس   هايین کاربرد 

عنوان به   گرمایی،  یداريو پا  یبالا، مقاومت به خوردگ  یکیمکان
]. چالش1[   شوندیم  ستفاده ا  هانانوچندسازه   يبرا  ی مناسب  بستر
توز  یابیدست  ی،اصل ی اپوکس   بستردر    هاه نانوذر  یکنواخت  یع به 

نانوذر به   هاي ه است.  و  یلدلسیلیکا  قابل  یژه سطح  و  یت بالا 
سطح پرکننده به  ، اصلاح  بهبود    يها عنوان  در  ویژگیموثر 

م   یاپوکس  هاينانوچندسازه  سطح2[  شوندیاستفاده  اصلاح   .[
ب  هايه نانوذر پراکن  یآل  يهاگروه   اسیلیکا  توزمناسب،  و  یع ش 

در    هاه نانوذر  ینا م  ی اپوکس  بستررا  ویژگیو    بخشدی بهبود 
].3[ دهدیم یشرا افزا گرماییو  یکیمکان

و هوافضا  ینظام  یعگرماسخت در صنا  بسپار  هايچندسازه 
رز دارند.  ش  یزیکی ف  ویژگیبا    یاپوکس   هايینکاربرد  یمیایی و 

].4[  شوندیها استفاده مسامانه   ینا  یعنوان ماده اصلمناسب، به
هندس  شکل  توز  قدارم  ی،نوع،  بستر    یع و  در  بر  بسپارپرکننده 

یگرماسنج  يها. روش دارد   یاديز  یرتاث  ییچندسازه نها  ویژگی
روبشیمانند   رفتار  يبرا  )1DSC( ی  تفاضل  گرماسنجی  مطالعه 
سامانه ياشبکه  مشدن  استفاده  نانوذر6و    5[  شودیها  هاي ه ]. 

دلسی به  و  یمتق  یللیکا  سطح  و  ویژگی بالا،    یژهمناسب 
].7[  دهندیم   یشرا افزا  یاپوکس  هايینرز  یداريو پا  یکیمکان

هاي کلوییدياز نانوذره  هاي پژوهشگران، استفاده برپایه مطالعه 
هاي اپوکسی موجب بهبودعنوان پرکننده نانوچندسازهسیلیکا به 

حلقه  و  فرایند  رزین  بین  میگشایی  حالتسیلیکا  این  در  شود. 
(گرما  یسنجوزن  ه یتجزهاي  بررسی گرماسنجی  و)  2TGAیی 

نانوسیلیکا  تا یکنشان داده    روبشی تفاضلی افزودن  است که 
شود و پس از آن ویژگیمقدار مشخص موجب بهبود ویژگی می

].5کند [مدنظر روند کاهشی پیدا می
1. Differential scanning calorimetry (DSC) 2. Thermogravimetric analysis (TGA)

نانوچندسازه   افزودن به  ایند فر  ی،اپوکس   هاينانوسیلیکا 
هاي ی. بررسبخشدی و سیلیکا را بهبود م  ینرز  ینب  ییگشاحلقه 
دهندینشان م  یتفاضل  یروبش  یو گرماسنج  ی گرماییسنجوزن

مشخص،   مقدار  تا  نانوسیلیکا  افزودن  بهبود  ویژگی که  را 
آن    ولی  بخشد،یم از  م  ویژگیپس  افز5[   یابدی کاهش  دن و]. 

مقاد تا  کشش  یرنانوسیلیکا  استحکام  و  یخمش  ی،مشخص، 
م  یچقرمگ بهبود  بررسی  ].8[  دهدیرا  مثال،  افزایش  براي 

خوردگی برابر  در  مقاومت  و  کربنی    چسبندگی  بافولاد 
از جملهپوشش متفاوت  درصدهاي  درنانوسیلیکا  -اپوکسی  هاي 

در برابرچسبندگی و مقاومت    قدارممتفاوت، نشان داد که    وزنی
توزیع و پراکنش یکنواختبه یکدیگر وابسته هستند و    ،خوردگی

مینانوسیلیکا   کاهش  بالاتر،  بارگذاري  مقدار  آزمونبا  یابد. 
درDSC گرمایی   پخت  فرایند  تفاوت  بیانگر  هايپوشش  نیز 

اپوکسی خالص  ی/نانواپوکس  با  ايگونه بود، به سیلیکا در مقایسه 
سینتیک پخت رزین،  نانوسیلیکا  بارگذاريبا افزایش  زمان  که هم

تغییر    نیز  اپوکسی [شدچار  نانوذر]8د  وجود  ،سیلیکا  هاي ه . 
]. در9[  دهدیم  یشپخت را افزا  یهسرعت واکنش در مراحل اول

نانوذر  ینا گروه   هايه پژوهش،  با  مناسب  یعامل  يهاسیلیکا 
و  تنش پخشدند. واک  افزوده   یاپوکس  ین و به رز  سطح اصلاح 

آزمون  شدن سامانه يارفتار شبکه  با  و  یبررس  DSC  گرماییها 
گرمازا و  هاي نموداراوج    يو دما  یه اول  يدما  ییرهايتغ در مورد  

.شدبحث  تفاوتم يهاواکنش در نمونه  يگرما

بخش تجربی 
 مواد 

(تترااتیل ،4آمینوسیلان )،  3TEOSاورتوسیلیکات 
6خریداري شد. رزین اپوکسیمرك  از شرکت    5آلدهیدگلوتاردي

وبا قابلیت عملکرد در دماي بالا و مقاوم در برابر مواد شیمیایی  

3. Tetraethyl orthosilicate (TEOS) 4. Trimethoxy Silane (3- Aminopropyl)
5. Glutardialdehyde 6. EPON 828
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پخت از    1آمین تترااتیلتري  عامل  دو  آمریکاهر  و  هگزیون 
ب2DMF( آمیدفرم متیلدي  حلال  ه )  مرك  عنوان  آلماناز 

شد مولکولیپرشاخه  )  3PEI(  ایمیناتیلنپلی .  خریداري  وزن  با 
.شد تهیه  گرم بر مول از شرکت سیگما آلدریچ 60000

  هاتولید و بررسی نانوذره 
ابتدا   در  اول:  استوبر   باسیلیکا    هايه نانوذرمرحله  روش 

شدند   روش  .  ]8[سنتز  این  (در  اتانول  ومیلی  25ابتدا  لیتر) 
(  32محلول   آمونیاك  مدت  میلی  5/1درصد  به  دقیقه  10لیتر) 

و  فزوده لیتر) به مخلوط امیلی  TEOS  )2،  مخلوط شدند. سپس
- ساعت در دماي اتاق با همزن مغناطیسی    24مدت  ترکیب به

ب هم رنگ  سفید  پودر  شد.  با  دسته زده  ذرآمده  در  هاه اندازه 
با   نانو  دقیقه    6000(  گریزانه مقیاس  در  طیدور  دقیقه)  10  و 

هاي ه با اتانول شسته شد. سپس نانوذر  مرتبه آوري و چهار  جمع
80ساعت در آون خلاء در دماي    5مدت  به  آمده دستبه سیلیکا  
خشک شدند.سلسیوس درجه 

با   سیلیکا  نانوپودر  از  گرم  یک  دوم:  لیترمیلی  50مرحله 
DMF   دقیقه با همزن فراصوت همگن شد.  5مدت  مخلوط و به
به میلی  2سپس   آمینوسیلان  به لیتر  شد.تدریج  افزوده  مخلوط 

درجه سلسیوس بازروانی  80ساعت در دماي  24مدت  مخلوط به 
ت فراورده  سپس  با  شکیلو  واکنش    گریزانه شده  محیط  جدا از 

ن  حذف  برايشد.   واکنش  اولیه  ذرمواد  سطح  از  هايه داده 
یون  فراورده شده،  تشکیل آب  و  اتانول  بهشست  زدوده با  و  شد  ه 
ثانیه و دوباره از صافی عبور داده شد. در پایان، فراورده 35مدت 

درجه سلسیوس 50مدت سه الی چهار ساعت در آون با دماي  به 
روند اصلاح  یابیو ارز  شناسایی  رايب S-2SiO  خشک شد. نمونه 

و  هی فور  لی تبد  فروسرخ  یسنجفیطهاي سیلیکا با  نانوذره   سطح
آماده شد. پس از انجام این مراحل  ی،تفاضل  یروبش  یگرماسنج
(براي  5/0حدود   برداشته  را  پودري  جامد  ماده  از  گرم 
گرم بود، داخل  93/1مانده آن را که حدود  ) و باقی TGAبررسی

1. Triethylenetetramine (TETA) 2. Dimethylformamide (DMF) 3. Polyethyleneimine (PEI)

آن   به  و  ریخته  بشر  شد.DMF لیتر  لیمی   100یک  افزوده 
مدت پنج دقیقه با همزن فراصوتآمده به دستسپس، مخلوط به 

درصد  50(  آلدهید دي گلوتارلیتر  ازآن، چهار میلیزده شد. پسهم
آمدهدستمحلول در آب) در زیر هود به آن افزوده شد. ماده به 

همزن   با  محیط  دماي  همدر  مخلوطمغناطیسی  تا  شد  زده 
از   پس  شود.  به   24یکنواخت  مخلوط  بادستساعت،  آمده 

با   سپس،  شد.  جدا  یونگریزانه  آب  و  بااتانول  و  شسته  زدوده 
قهوه  جامد  ماده  شد.  انجام  جداسازي  دوباره  گریزانه  - کمک 

جدااي  دماي  رنگ  با  آون  داخل  در  درجه  80تا    70شده 
جامد ماده  از  مقدارکمی  سپس،  شد.  خشک  سلسیوس 

هاي آلیبراي بررسی پیوند گروه   A-2SiOعنوان  به شده  خشک 
ها تهیه شد.به سطح ذره 

نانو  5/1مرحله سوم:   از  هاي آماده شده در مرحلهذره گرم 
به   در  PEIگرم    5/1و     DMFلیترمیلی  50پیشین  و  افزوده 

ساعت بازروانی شد. ماده  24مدت  درجه سلسیوس به   80دماي  
شسته   DMFگریزانه جدا شد. سپس، فراورده باآمده با  دستبه 

به  دوباره  جداسازيمدت  و  براي  شد.  گریزانه  دقیقه  پنج 
آمده با اتانول شسته و با گریزانه جدا ودستها، ماده به ناخالصی 
درجه سلسیوس در آون خشک شد. 70در دماي 

يعبور  یالکترون   یکروسکوپمبا    هاه نانوذر  شناسیریخت
این کار،  شد.  بررسی   اتانول حدود    هاه نانوذربراي  30تا    15در 

- ه ب   تعلیقه دقیقه با فراصوت پراکنده شدند و سپس یک قطره از  
شده با گرافیت قرار دادهآمده روي یک شبکه پوشش داده دست 

نمونه شد به .  با  دستهاي  با  تبخیرآمده  و  خشک  حلال 
دمايهلساخت    Philips CM100مدل  میکروسکوپ   در  ند 

ولتاژ   تحت  بررسی    100اتاق  بررسی.  شدندکیلوولت  براي 
هاي پودريدرصد وزنی از نمونه ، یک  FTIRپیوندهاي سطح با  

قرص با ضخامت  یکو تحت فشار به    فزوده خشک ا  KBrبه  
قطر  میلی  2تا    5/1 و  شدمتر  میلی  15متر  سپس،.  تبدیل 

ساخت  تبدیل   فروسرخسنج  طیف  با  آزمون  فوریه 
درSpectrum One کشور آمریکا مدل    PerkinElmerشرکت
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انجام  cm  4-1با وضوح    cm  4000-1  تا   400  ه عدد موجیگستر
-براي بررسی رفتار گرمایی   TGAسنجیوزن  . آزمون گرماشد

خالص  ه نانوذر  وزنی سیلیکا  سطحهاي  اصلاح  مقدار   و  شدهو 
- ه نانوذر  گرماییري  و پایدا  شده با سطح جفتهاي عاملی  گروه 
نجام شد.ا  PerkinElmer STA 6000سیلیکا با دستگاه    هاي

900تا    30گرم از  میلی  5با وزن تقریبی    هانمونه در این آزمون،  
وبر دقیقه    سلسیوسدرجه    10  نرخ گرماییبا    سلسیوسدرجه  
جریان  نیتروژنجریان    تحت سرعت  دقیقه  برلیتر  میلی  50  با 
داده شدند.گرما 

 تولید و بررسی نانوچندسازه
نانوذر  یاپوکس   هاينانوچندسازه  ،سیلیکا  هايه شامل 

اصلاح  (شده  سیلیکا  سیلان  وS-2SiOبا  سیلیکا  هاي ه نانوذر  ) 
برپایه PEI     )PE-2SiOبا    شده اصلاح  روروش    )  ه یته  پیش 

در اتانول با  قه یدق  15  دتم به   هاه نانوذردرصد وزنی از    1/0.  شد
توزیع فراصوت  هماندستبه مخلوط    .شد  دستگاه  در  آمده 

رز  قهیدق  15مدت  به شرایط   مخلوط  شد.  بیترک   یاپوکس  نیبا 
باآمده  دستبه   مخلوط،  از اختلاط مناسب  نانیاطمراي  ب  ،سپس

قهیدق15مدت  به   قه یدور در دق  2000سرعت  ا  ب  یکیهمزن مکان
ي محبوسهوا  هايحلال و حبابکردن  خارج راي  ب  .شد  بیترک

ترک دما  آمدهدستبه نانوچندسازه  ب،  یدر  درجه  80  يدر 
کدقرار داده شد.    ءساعت در آون خلا   یکمدت  به سلسیوس و  

نشان داده  1شده در جدول  ی تهیه نانوچندسازه اپوکس  ياهنمونه 
اند.شده 

هاي اپوکسی نانوچندسازه ها در تهیه  آن   قدار و م   ها ه کد، نوع نانوذر   1ل  جدو 

نوع نانوذره
 نانوذره   قدار م 

 (درصد وزنی) 
کد نمونه 

-1/0EP

1/02SiO-EPسیلیکا  هايهنانوذر

1/0S-2SiO-EPشده با سیلان اصلاح سیلیکا  هايهنانوذر

 1/0A-2SiO-EP آلدهید دي گلوتار شده با  اصلاح   سیلیکا   هاي ه نانوذر 

  1/0PEI-2SiO-EPایمین اتیلن شده با پلی اصلاح   سیلیکا   هاي ه نانوذر 

اپوکسی  نانوچندسازه  آمینی   فراورده هاي  پخت  عامل  و 
TETA  .شدند مخلوط  اتاق  دماي  در  استوکیومتري  نسبت  با 

آزمون  پس  تفاضلیازآن،  روبشی  دستگاه    گرماسنجی  مدلبا 
DSC4000 PerkinElmer    تاثیر بررسی  هاي ه ذرنانوبراي 

عامل/پخت رزین اپوکسی  بر رفتار شده  اصلاح   سیلیکا خالص و
رزین وبراي این منظور،  .  انجام شد دما  همدر شرایط غیر  پخت

پخت   وزنی  عامل  نسبت  با  و  اتاق  دماي  مخلوط  38:  100در 
به  مخلوط  وزن  دستشدند.  با  پن  مگرمیلی  12آمده  در 

قرار و  آلومینیمی  شد  جریان    داده  با  بر  لیترمیلی  20نیتروژن 
دمایی   گستره  در  و  سامانه  سلسیوسدرجه    15-250دقیقه  به 

سازيتحلیل و مدل   براي دما  غیرهم   در حالت   ها یجه نت .  اعمال شد
درجه  20و    15،  10،  5گرمایی متفاوت    نرخ   حالت با   پخت در چهار 

نانوسیلیکا و- اپوکسی ،  هاي اپوکسی نمونه براي  بر دقیقه    سلسیوس 
شد شده  اصلاح سیلیکا  نانو  اندازه .  بررسی  دماي  براي  انتقالگیري 
بر لسیوس درجه س   10  با نرخ گرمایی گرماسنجی  ، آزمون 1اي یشه ش 

گرمایش نمونهمرحله اول شامل  .  گرفت سه مرحله انجام    در   دقیقه 
سلسیوس  درجه  20تا  سرمایش  مرحله دوم  سلسیوس،  درجه    250تا 

.بود   سلسیوس درجه    250تا دماي    گرمایش دوباره آخر  و مرحله  

ها و بحثنتیجه
شدهخالص و اصلاح   سیلیکا  هايه نانوذرFTIR   هايطیف
ارتعاشنواراند.  نشان داده شده   1در شکل   از  هاي جذبی ناشی 
cm-(  OH -Si)، ارتعاش نامتقارن  O-Si  )1-cm  1095نامتقارن  

متقارن  )  952  1 ارتعاش  جدول    )O-Si  )1-cm  799و  در  2نیز 
تواندمی  cm  0053-1  تا  3300ه  . نوار پهن در گستراندآورده شده 

) هیدروکسیل  گروه  کششی  ارتعاش  به  باشد.O-Hمربوط   (
دهندهنشان  cm  1632-1شده در ناحیه  این، نوار مشاهده برافزون

مولکول خمشی  مورد  ارتعاش  در  است.  آب  هاي ه نانوذرهاي 
اصلاح  در  دیده   نوار،  شدهسیلیکا  ارتعاش  cm  1470-1شده  به 

می  C-Hکششی   و  مربوط  متقارن  ارتعاش شود  کششی  وهاي 

1. Glass transition temperature 
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قابل    cm  2945-1و    2842ترتیب در  آلیفاتیک به   H-Cنامتقارن  
نانو ذر با  این، در مقایسه  بر  افزون  سیلیکا   هايه مشاهده است. 

  cm-1در حدود   H-Nنوار مربوط به ارتعاش  نشده، شدت  اصلاح 
گیري افزایش یافته است.  چشم  صورتبه که    شد مشاهده    1700

سیلیکا و    هايه دهنده پیوند بین نانوذرتوانند نشانها میاین باند
پلی  بسپار ایمین  پرشاخه  طیف باشند.  اتیلن  نمونه در  هاي  هاي 

S-2SiO  ،A-2SiO    وPEI-2SiO  ، نوار جدیدي  پیدایش       هاي 
مربوط به ارتعاش خمشی    cm  1775-1و    1725،  1595ترتیب در  به 

N-H   نامتقارن  هاي  نوار همچنین،  .  است و  متقارن    C-Hکششی 
و    9[  قابل مشاهده است  cm 3008-1و    2956ترتیب در آلیفاتیک به 

10 [  .  
  

  شدهو سیلیکا اصلاح سیلیکا هايهنانوذرFTIR  هايطیف 1 شکل
  

شده  هاي سیلیکا خالص و اصلاحنانوذره   TEMتصویرهاي  
 TEMتصویرهاي    پایه براند.  نشان داده شده   2در شکل    PEIبا  

 نانومتر و   50در حدود  سیلیکا    هايه قطر ذر)،  2ها (شکل  نمونه 
دست آمد  نانومتر به   70شده در حدود  سیلیکا اصلاح   براي نمونه 

نشان است.  که  سطح  اصلاح  اثر  در  پوسته  یک  تشکیل  دهنده 
اي چنین لایه گیري  شکل  شود،میطور که در شکل دیده  همان

نانوذر  اطراف  و   نیستیکنواخت  ها  ه در  بزرگ  نتیجه  که 
مولکولپرشاخه  پلیبودن  دیگر، است  ایمیناتیلنهاي  سوي  از   .
پلی مولکول توانایی  اتیلنهاي  بالا  نیتروژن  غلظت  با  ایمین 

پیوند   را  برقراري  زنجیرها  زنجیرها پیوند  دارد.  نیز  بین      بین 

-اتیلنمولکولی پلیدرشتضخامت لایه  تغییر  تواند منجر به  می
  شود. سیلیکا  هايه ایمین بر روي نانوذر

 
هاي  طیفهاي موجود در مربوط به ارتعاش نوارهاي  2جدول 
FTIR هاي و ارتعاششده هاي خالص سنتز و اصلاحنانوذره

  ] 10و  9مربوط [
  نانوسیلیکا 

  )cm-1( عدد موج  ارتعاش 
  Si-O  1095ارتعاش نامتقارن 
  Si-OH  952ارتعاش نامتقارن 
  Si-O  799ارتعاش متقارن 

  O-H (  3300-3500(ارتعاش کششی گروه هیدروکسیل 
  1632  هاي آب ارتعاش خمشی مولکول

  شده نانوسیلیکا اصلاح 
  C-H  1470به ارتعاش کششی 

  2842  آلیفاتیک  C-Hکششی متقارن  ارتعاش
  2945  آلیفاتیک C-H کششی نامتقارن  ارتعاش

  N-H  1595-1775 هاي پیوندارتعاش 
 

و سیلیکا  هاي  ه نانوذر  گرمایی رفتار         خالص  حالت   در 
با  اصلاح  شکل  PEIشده  داده   3  در  آزمون   نشان  است.    شده 
TGA    نتیجه درجه    600تا برپایه  و  یافت  ادامه  هاي سلسیوس 

درصد کاهش   5/2در انتهاي آزمون    هاه وزن نانوذرآمده  دستبه 
کرد خالص،  پیدا  سیلیکا  با  درمقایسه  سیلیکا    هايه نانوذر. 

هاي اصلاح درصد و نانوذره   S-2SiO   ،13صورت  به   شده اصلاح 
درصد کاهش وزن نشان دادند. مشاهده    PEI-2SiO   ،18شده  

هاي آلی توان به پیوند گروهچنین تفاوتی در کاهش وزن را می
  ].  10ها نسبت داد [بر سطح نانوذره 

 
 



 و همکاران  بانحاتمی رامشه و دیده 

 1403  پاییز، 3سال هجدهم، شماره                                                                            (JARC) هاي کاربردي در شیمی نشریه پژوهش 
52 

  (الف)

  (ب)

نانوسیلیکا (الف) و نانوسیلیکا  TEMتصویرهاي  2شکل ادامه 
  (ب) PEIشده با اصلاح

  
  

  

زن 
ش و

کاه
صد 

در
 

    ) °Cدما (
و  هاي سیلیکا، نمونه  گرمایی سنجیوزنتجزیه  نمودار 3شکل 

  شدههاي سیلیکا اصلاحنانوذره

  بررسی فرایند پخت
DSC         بررسی براي  مناسب  آزمون  پخت  یک   یا رفتار 

نمونه ياشبکه  .  است  متفاوت  یشیگرما  درشرایطها  شدن 
نانوسیلیکا  بنابراین،   افزودن  اصلاح اثر  و  فرایند  بر  شده  خالص 

بررسی    DSCدماي  پخت سامانه اپوکسی/آمین با آزمون غیرهم
گزارش.  شد پژوهشگران،  برپایه  پختهاي       در   واکنش 

صورت به قابلیت آن را دارد که  اپوکسی/آمین    هاي حاويسامانه 
ها ه حتی در حضور نانوذرکند. این امر  کاتالیستی پیشرفت  -خود

می را  آن  دلیل  که  است  محتمل  آساننیز  به  فرایند توان    شدن 
گروه حلقه  کمک  با  اپوکسی  در  تولید  O-Hهاي  گشایی  شده 

پخت   [جریان  داد  نتیجه 12و  11نسبت  آزمون  ].    DSC هاي 
نمونه غیرهم بررسی  براي  در  دما  مطالعه  این  در  موردنظر  هاي 
ها در همه نمونه   اند. بر پایه این شکل،نشان داده شده   4شکل  

هاي گرمایی، تنها یک نمودار گرمازا با یک اوج نشان  همه نرخ
ها از توان گفت واکنش پخت در همه نمونه اند. بنابراین، میداده 

آن، در  بر]. افزون10و    3شونده گذشته است [شرایط خودتسریع
دهی، توان مشاهده کرد که با افزایش نرخ گرماها میهمه نمونه 

تواند به  اند که میتمایل پیدا کرده   بالاترها به دماهاي  همه اوج 
از  بالامقدار   و  ي  انرژتري  اشاره مولکولتحرك  سامانه  بیشتر  ی 

توان روند تغییرهاي ساختاري رزین  پایه، میداشته باشد. بر این  
) نانوچندسازه  تولید  فرایند  طی  ي هاگروه یت  فعالاپوکسی 

ن  موجود  واکنشگر تنظیم نرخ    را بای)  مولکولیز میزان تحرك  و 
  EPي  گرمازا  که در نمودارگونه  ]. همان3گرمایی مطالعه کرد [

دمایی وجود    2SiO-EPو   نمودار  در هر  نوار  مشاهده شد، یک 
با   که  نانوذردارد  سیلیکا  ه افزودن  اپوکسی/آمین  هاي  سامانه  به 

می  تغییر دچار   بنابراین،  است.  افزایشی نشده  چنین  گفت  توان 
فرایند تغییر  و  نمیپخت    موجب  اپوکسی شود  حلقه  شدن  باز 

است.   غالب  آزمون  هاي  داده واکنش    3  لجدودر    DSCکمی 
  اند. گزارش شده 
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 هاي ه هاي اپوکسی حاوي نانوذراپوکسی خالص و نانوچندسازه يدماغیر هم  DSCهاي  نمودار 4 شکل

  دقیقه  بر سلسیوسدرجه  20و  15، 10، 5دهی گرماهاي نرخشده در سیلیکا و سیلیکا اصلاح
  

با دماي شروع و دماي اوج نیز  ها بیانگر آن است که  نتیجه 
می  دهیگرما  نرخبالارفتن   را .  یابندافزایش  پدیده  این     دلیل 

افزایشمی به  مولکول  توان  جنبشی  در  انرژي  هاي  نرخ ها 
دادبالاتر    گرمایی چون  .  نسبت  نرخ همچنین،  گرمایی در    هاي 

ندارد وجود  اپوکسی/آمین  پخت  واکنش  براي  کافی  زمان  ، بالا 
محدود  زمانی  بازه  جبران  قله   براي  در واکنش،  موجود  هاي 

می  نمودار انتقال  بالاتر  دماهاي  دیگر  به د.  نیاببه     در عبارت 
وجود زمان بیشتري براي واکنش پخت    پایین  گرماییهاي  نرخ 

نانوذره  افزایش  با  همچنین،  اصلاح دارد.  سیلیکا  با  هاي  شده 
PEIافزایش  این .  اندفزایش یافته ، دماي شروع و دماي اوج نیز ا 
اپوکسی/سامانه در   ونانوهاي  اپوکسی/  سیلیکا  2SiO-چندسازه 

PEI   به تاخیر افتاده است  هاآندهد که واکنش پخت  نشان می 

به م  کندکنندهنقش    که  از  فضاییناشی  در    هاه نانوذر  مانعت 
مقایسه  با  .  ]14اشاره دارد [واکنش پخت رزین اپوکسی با آمین  

دردماهاي   پایان  و       PEI-2SiO-EPاي  هسامانه   شروع 
با    یابیم که درمی نانوسیلیکا  موجب بالارفتن    PEIاصلاح سطح 

دمایی بهتفاضل  د،  نرخ ویژه  گرمایی  ر  این  بالاتر  هاي  در  شد. 
اپوکسی حالت می ایجاد شبکه  تاثیر در  توان گفت که بیشترین 

هاي متصل مولکولدر مراحل پایانی تولید نانوچندسازه با درشت 
 پس ازحتی  تواند  رخ داده است. این روند می   سیلیکاوبه سطح نان

واپایش   شدنايشیشه  نیز و  پخت  واکنش  در  نفوذ  فرایند  گري 
در سامانه، این ماده که داراي    PEI-2SiO  افزودنبا  .  انجام گیرد

گروه  زیادي  را  ،  است   Nمقدارهاي  پخت  به  گرماي  نسبت 
اپوکسی و  افزایش  نانو-اپوکسی  این  دهدمیسیلیکا  را  .     روند 
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به  می غیرتوان  اپوکسی/آمین  واکنش  حضور    دراستوکیومتریک 
دا  هايه نانوذر نسبت  نیتروژن  از  درجد  غنی   هاي پیوند  ه که 
نرخ را  اي  شبکه  میبالا  گرماییهاي  در  افزایش   ،] ].  14دهند 

شیشه  انتقال  اندازه   سامانه اي  دماي    10نرخ  با    DSCگیري  از 
آمده است. دستدر دقیقه در طول اسکن سوم به   لسیوسسدرجه 

شده  هاي تقویتنانوچندسازه   آمده، همه دستهاي به ایه نتیجه برپ
نان شیشه وسیلیکا،  با  انتقال  را  دماي  بالاتري  با  اي  مقایسه  در 

پخت خالص  میاپوکسی  نشان  آنجائی دهند.  شده  دماي که  از 
، دارد  بسپار بستگیهاي  به تحرك زنجیره   بسپاراي  انتقال شیشه 

گفتمی انتقال  توان  دماي  پراکندگی شیشه   افزایش  به  اي 
هاي گروه   کنشبرهم  نیزو    اپوکسی  بستردر    ها ه نانوذر  یکنواخت

نانوذر سطح  بر  اشاره  و    هاه عاملی  افزودن  رو،  ازایندارد.  بسپار 
به سامانه، موجب    PEIشده با  نانوسیلیکا اصلاح وزنی    درصد  1/0

اي دماي انتقال شیشه   سلسیوس  درجه   ی دوتقریبطور  به افزایش  
افزایش    به   یافزایش  چنینشود.  با اپوکسی خالص میدر مقایسه  

نانو  تماس  سطح زنجیره سیلیکا  بین    درنتیجهو    بسپار  هايو 
بیشتر   نانو  هايپیوندتراکم  حضور  در  از  سیلیکا  عرضی  غنی 

  . ]15شود [فعال، نسبت داده مینیتروژن 
  

و  خالصسیلیکا  هايهشده حاوي نانوذرهاي اپوکسی تهیههاي پخت چندسازهویژگی 3جدول 
 دما غیرهم DSCطی آزمون شده اصلاح

  گرماي پخت 
)J/g( 

  بازه دمایی 
)°C (  

  دماي پایانی 
)°C (  

  دماي اوج 
)°C (  

  دماي شروع 
)°C (  

  نرخ گرمایی 
)°C/min (   نمونه  

2/426 159  190  105  32  5  

EP  
0/393 176  214  116  38  10  
0/409 195  239  127  45  15  
1/421 188  241  134  53  20  
4/425 179  204  103  25  5  

2SiO-EP  
8/412 175  221  118  47  10  
6/387 205  246  125  41  15  
3/426 198  245  133  47  20  
0/371 158  193  101  36  5  

S-2SiO-EP  
1/518 182  217  117  35  10  
4/382 189  232  122  44  15  
9/366 198  246  129  48  20  
3/419 166  202  103  36  5  

PEI-2SiO-EP  
1/417 169  221  118  51  10  
4/448 192  246  126  54  15  
7/502 218  271  132  53  20  

  
       
  

  
  
  



 هاي بر پایه اپوکسی ...اي شدن نانو چند سازه بررسی رفتار شبکه 

 1403 پاییز ، 3سال هجدهم، شماره                                                                         (JARC) هاي کاربردي در شیمی نشریه پژوهش 
55 

  گیرينتیجه
این          اصلی  ت  پژوهشهدف  سطح  ویژگی  ثیر  ابررسی 

دست به   هايیجه . نتبودرزین اپوکسی  رفتار پخت  بر  نانوسیلیکا  
نشان نانوذره آمده  تولید  اصلاح دهنده  و  خالص  سیلیکا  -هاي 

هاي آزمون  یجه نتنانومتر بود.    70و    50شده با ابعاد حدود  سطح
DSC  بسزاينشان تاثیر  گرما  دهنده  اعمالنرخ  بر    شده یش 

شدن بود. در این حالت دماي  ايشبکه پخت و  واکنش  پیشرفت  
شده  حاوي نانوسیلیکا اصلاح هاي اپوکسی سامانه شروع پخت در  

پلی  نشان  ایمیناتیلنبا  که  شد  منتقل  بالاتر  دماهایی  دهنده  به 
در   تاخیر  قابلایجاد  افزایش  است.  پخت  در   توجهیواکنش 

واکنش افز  گرماي  اصلاح نانوودن  با  پلیسیلیکا  با  -اتیلنشده 
میمشاهده    ایمین نشان  که  و  گروه دهد  شد  آمین  هاي 

اصلاح هیدروکسیل   سیلیکا  به می  شدهدر  در  ؤمصورت  توانند  ثر 

مین  آ تسهیل پخت اپوکسی/  موجبواکنش پخت شرکت کنند و  
نتیجه شوند.   برپایه  به همچنین،  افزودندست هاي   آمده، 

اصلاح نان انتقال  وسیلیکا  دماي  افزایش  موجب  اي شیشه شده 
که  شد  اپوکسی  بستر  به  نسبت  سلسیوس)  درجه  دو     (حدود 

و  می توزیع  بیانگر  نیز    کنشبرهمتواند  و  بیشتر  مناسب  تراکم 
  در سامانه باشد.  هاي عاملی عرضی گروه  هايپیوند
شده با  سیلیکا اصلاح   هايه پژوهش نشان داد که نانوذر   ینا       
پل  ینآم  يهاگروه  در   ییبسزا  یرتاث  توانندیم  یمینا  اتیلنی و 

گرماییبهبود   مکان  ویژگی   ی اپوکس   هاينانوچندسازه   یکیو 
نانوذر سطح  اصلاح  باشند.  پراکنش    ،سیلیکا  هايه داشته 

در  آن  تریکنواخت تسه  یاپوکس  بسترها  و    یلرا    موجبکرده 
 ی اپوکس   ايیشه انتقال ش  يواکنش پخت و دما   يگرما  یشافزا

  شد. 
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