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  چكيده
 توسط فرآينـد    β-SiAlONدر راستاي تشكيل فاز      Al-SBA-15) / وينيل پيريدين  - 4پلي  (كامپوزيت  سازه نانو ر تحقيق حاضر خواص پيش    د

سنتز گرديـد و     P4VP/Al-SBA-15كامپوزيت  نانوابتدا  بدين منظور   .  مورد بررسي قرار گرفته است     (CRN) كربوترمال و نيتريداسيون     ياحيا
در  ) سـاعت 6 وصـفر  (و زمان مانـدگاري  ) C/min10◦(نرخ گرمايش   باگراد، درجه سانتي1450ها در اتمسفر نيتروژن در دماي سپس نمونه

 بـه خـوبي     روس نشان داد كه سـاختار مزوپ ـ      (XRD)هاي آناليز فازي    نتايج بررسي .  تحت عمليات پخت قرار گرفتند     ،يممدرجه حرارت ماكز  
سـاختار   درون Alنـشان داد كـه حـضور    27Al-NMR طيـف  .  اين موضوع را به خـوبي تاييـد نمـود   TEM و SEMهاي تشكيل شده و بررسي

آميـزي   به صورت موفقيت   Al-SBA-15كه پليمريزاسيون بر روي سطح       نشان داد  29Si-NMR، طيف   باشد حتمي مي  Al-SBA-15مزوپروس  
  .تـشكيل شـده اسـت    β-SiAlON فـاز    كـه نـشان داد  هاي پختـه شـده تحـت اتمـسفر نيتـروژن            از نمونه  XRD  فازي آناليز. صورت گرفته است  

در نظر گرفتن ميزان كـربن   باشند، بلكه باورهاي مهمي ميسازه فاكتي پيشچنين نتايج نشان داد كه نه تنها مقدار، نوع كربن و سطح ويژه            هم
  .باشدناپذير ميكيومتري امري اجتنابوبالاتر از است

  
   :كليديهاي واژه
  Al-SBA-15كامپوزيت، سيالون، كربوترمال، نانو

 
          مقدمه -1

 كانديداي مناسبي جهت كاربردهاي     سيالونبر پايه   هاي  سراميك
 تـافنس شكـست      همچون ل خواص مناسبي  مهندسي بوده و به دلي    

 در برابـر    ، مقاومـت  ت بـالا  ربالا، استحكام مناسب در درجـه حـرا       
خوردگي و پايداري در برابر شوك حرارتـي در سـاليان گذشـته             
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هـا را در واقـع   نسـيالو  .]1 [مورد توجه محققين قرار گرفته است
جـاي   به   Al و با جايگزيني     Si3N4توان به عنوان محلول جامد      مي
Si و O بــه جــاي N اي مهــم در يكــي از فازهــ .]2[ دنمــو تــصور

ــر پايــه ســيالون سيــستم ســراميك ــه β-SiAlON هــاي ب     فرمــولب
(Si6-zAlzOzN8-z) ،)2/4<Z<( نتزس .]4 و3[ باشدميβ-SiAlON  

، Si3N4 ، AlNردن كــ مخلــوطماننــدهــاي مختلفــي وســط روشت
Al2O3 و SiO2   يحيـــا، فرآينــد ا نيتــروژن  و پخــت در اتمــسفر 

ــيون  ــال و نيتريداس ــي  (CRN)كربوترم ــواد طبيع ــتفاده از م ــا اس  ب
 همچون كائولينيت، هالويزيت، ايليت، زئوليـت طبيعـي و سـنتزي          

و فرآينـــد احيـــاي  1 ايلايـــه فرآينـــد تركيبـــات بـــين ،]8 و 5[
  .]9[ سيليكوترمال و نيتريداسيون صورت پذيرفته است

 در  Si/Alق نـسبت    هاي فوق به دليل عدم كنترل دقي      روشدر بين   
 نمونه متفاوت بـوده      تركيب در Z پارامتر عمدتا مقدار اشل اتمي   

ــالي  ــن در ح ــتفاده از نانو  و اي ــا اس ــه ب ــت ك ــتاس ــاي كامپوزي ه
 ايـن مـشكل تـا حـدودي         Al  سيليكاتي و دوپ شده با     روسمزوپ

ســازه درشــت حفــره اســتفاده از پــيش .]10[ رفــع گرديــده اســت
هـاي غيـر    را جهت سنتز سـراميك     توجه محققين    اًسيليكاتي اخير 

           تــواندر ايــن ميــان مــي. اكــسيدي بــه خــود جلــب نمــوده اســت 
 MCM-41 ،MCM-48بــه الگوهــاي درشــت حفــره همچــون     

 SBA-15و

) هـا پـروس مزو(هـا  درشـت حفـره   .]11[ داشاره نمو 2
باشـند و داراي    مـي  )nm50 -2( اي از مواد نانوحفره بـا قطـر       دسته

 همچون جذب سطحي بالا، سطح ويـژه بـالا،          هاي مناسبي ويژگي
باشند كه در ايـن ميـان       نظم ساختاري و توزيع باريك حفرات مي      

  حـدود  بـالا  ويـژه  سطح مساحتبا   SBA-15 روسسيليكاي مزوپ 
)m2/g46/782(،  انـدازه سـايز    ،هاي هگزاگونالحجم بالاي حفره

 عنـوان  بـه  بـالا  حرارتي مقاومتو   )nm 6-4 به طور نرمال  (حفره  
 داراي كـه  بـوده  بعدي دو تقارن با حفره درشت سيليكاي بهترين
ه  قابليـت ب ـ .]12 [باشـد مـي  ضـلعي  شـش  آرايش با يكسان منافذ

در اشل اتمي و در سايز (SiO2-Al2O3-C)  دست آوردن مخلوط
ناشي از پـيش  (و آلومينيم ) ناشي از پليمر(نانو توسط تلقيح كربن     

، تغيير دقيـق  SBA-15هاي انالدر داخل ك) دارهاي آلومينيم سازه
هاي  از شاخص  SiO2-Al2O3-C)(كامپوزيت   در نانو  Si/Alنسبت  

توانـد   بـوده كـه مـي      Al-SBA-15كامپوزيـت   فـرد نانو  منحصر به   
 مورد اسـتفاده قـرار      CRNتوسط فرآيند    β-SiAlONجهت سنتز   

 .]13 [گيرد

 P4VP/Al-SBA-15كامپوزيت  در كار تحقيقاتي حاضر ابتدا نانو     
كامپوزيت سنتز شده توسـط     سازه نانو ز گرديد و خواص پيش    سنت

و تـشديد    (XRD)، آناليز فازي    (TEM)ساختاري  هاي ريز بررسي
ــ (MAS-NMR)مغناطيــسي هــسته  ه و مــورد ســنجش قــرار گرفت

ــه  ــپس نمون ــاي    س ــروژن در دم ــسفر نيت ــا در اتم ــه 1450ه    درج
و زمـان مانـدگاري    )C/min10◦( نـرخ گرمـايش    بـا گراد،سانتي

تحـت عمليـات    در درجـه حـرارت مـاكزيمم،         )ساعت 6وصفر  (
  . قرار گرفتندβ-SiAlONپخت جهت تشكيل فاز 

  
  تحقيق مواد و روش -2

ــنتز      ــت س ــتفاده جه ــورد اس ــه م ــواد اولي ــاملAl-SBA-15م    ش
 بــه عنــوان منبــع ســيليس،     (TEOS)ســيليكاتتتــرا اتيــل ارتو 

Aluminium isopropoxide  ــامي  و Alن بـــه عنـــوان منبـــع تـ
به عنوان سورفكتانت جهـت      P123 (PEO20PPO70PEO20)يمرپل

 و همچنـين اسـيد فـسفريك در راسـتاي           وسايجاد ساختار مزوپر  
  .  استفاده گرديد1  حدودPHايجاد محيط اسيدي و تنظيم 

 بـا لامـپ     (XRD) از دسـتگاه     Xجهت بررسي الگوي تفرق اشعه      
و  A5406/1°  با طول مـوج (D8ADVANCE,Germany) مس 

ــر  ــد فيلت ــتفاده گردي ــل اس ــاختاري . نيك ــي ريزس ــت بررس از  جه
   مـــــــدل(TEM) ميكروســـــــكوپ الكترونـــــــي عبـــــــوري

 (Jeol model jem 2011)   و از ميكروسكوپ الكترونـي روبـشي
(SEM) مدل (Jeol model jem 6500)   به همـراه سيـستم EDS 

هاي تشديد مغناطيسي هسته با چرخش تحت        شد، بررسي  استفاده
 ,27Al (MAS-NMR)  جــادوييزاويــه

29Si توســط طيــف ســنج 
BRUKER   ــالي ــسي اعم ــدان مغناطي ــا مي ــام  7/11 و ب ــسلا انج  ت

پـروب بـا     از27Al-NMRجهت مـشخص نمـودن طيـف    . گرديد
   بـــا فركـــانس چـــرخش،متـــر ميلـــي4  بـــه قطـــرSi3N4جـــنس 

KHz 12-10 هــاي شــيميايي و كليــه جابجــايي(ppm) نــسبت بــه 
Al(H2O)6

مـشخص نمـودن    و بـراي    مورد سنجش قرار گرفت      3+
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 ،متـر  ميلـي 4پروب با جنس زيركونيا به قطر  از29Si-NMRطيف 
ــا فركــانس چــرخش   ــه جابجــايي و KHz 6ب هــاي شــيميايي كلي

(ppm) ــه ــسبت بــ ــرا  (TMS) نــ ــنجش  تتــ ــيلان ســ ــل ســ متيــ
 با نرخ گرمايش SDTQ600 توسط دستگاه  TGA/DSC.گرديد

)◦C/min10(  ــروژن ــراي  .اســتفاده شــد ml/min 5و ســرعت نيت ب
  هـا گيـري پارامترهـاي سـطح ويـژه و حجـم كلـي تخلخـل              اندازه

) (BET از دســـتگاه(Gemini modele 2365) شـــركت ،
Micromeriticsاستفاده گرديد .  

   Al-SBA-15 سنتز -2-1
  بــه همــراهP123 پليمــرگـرم   2  ابتــدا،Al-SBA-15جهـت ســنتز  

ml16/4 و % 85ســـيد فـــسفريك اml15 آب دوبـــار تقطيـــر بـــا 
ي كـاملا    محلـول  آمـدن بـه دسـت      شده و پس از      يكديگر مخلوط 

 cc  100آب دوبار تقطير به ارلن ml60هموژن، مواد را به همراه 

   كـه جهـت سـنتز      ،=۶۶/١Si/Alمنتقل كرده و با توجه به نـسبت         
β-SiAlON  ٢۵/٢با Z=ل اتي ـ تتـرا باشد مقدار مناسب مناسب مي

ــيليكات  ــو ســــــ ــامين (TEOS)ارتــــــ    وSi جهــــــــت تــــــ
Aluminium isopropoxide  جهــت تــامين Al  مــورد نيــاز در 

 24محلول فوق به مـدت      . ساختار سيالون به محلول اضافه گرديد     
 100 ساعت در دماي     24و  گراد  درجه سانتي  35ساعت در دماي    

توسـط يـك همـزن مغناطيـسي همـزده شـد و             گـراد   درجه سانتي 
سپس محلول فوق تحت عمليات شستشو قرار گرفت و بـه مـدت             

درون آون  گـراد   درجـه سـانتي    95ه حـرارت     ساعت در درج ـ   12
گراد درجه سانتي  250در دماي  پودر حاصله ابتدا  . خشك گرديد 

بـه  گـراد   درجـه سـانتي    550 ساعت و سـپس در دمـاي         2به مدت   
 سـاعت درون كــوره جهـت عمليــات كلـسيناسيون قــرار    3مـدت  
  . گرفت

  P4VP/Al-SBA-15 سنتز نانو كامپوزيت -2-2
ــجهــت ســنتز نانو   ، گــرمP4VP/Al-SBA-15 ، 5/0تكامپوزي

Al-SBA-15 ــده ــنتز ش ــل را  س ــه قب ــراهدر مرحل ــه هم  ml 5/0 ب
 ريختـه و ميـزان   cc25  وينيل پيريدين داخل يك بالن -4 نومروم

ml حلال تترا هيدروفوران ،٧ (THF)مقـدار مناسـبي   و همچنين  
 بــه عنــوان آغــازگر واكــنش پليمريزاســيون بــه بنزوئيــل پراكــسيد

 درجـه   65 - 70مخلوط را در دماي     سپس   و   كردهمخلوط اضافه   
 تـا   قـرار داده   عمـل رفلاكـس       در  سـاعت  5بـه مـدت     گراد  سانتي

  . ايجاد گرددكامپوزيت پودري نرم و سفيد رنگ

   سنتز سيالون-2-3
ــودر نانو ــت پ ــه دســت  P4VP/Al-SBA-15كامپوزي ــده در ب  آم

 گـراد  درجه سانتي 1450در دماي    اتمسفر نيتروژن ر   د 2-2مرحله  
) ساعت 6وصفر  (ماندگاري  زمان  و  ) C/min10◦ (گرمايشبا نرخ   

تحت عمليـات پخـت جهـت تـشكيل      ماكزيمم   در درجه حرارت  
 شماتيك كلي فرآيند سـنتز سـيالون        .قرار گرفتند  β-SiAlONفاز  

به همراه سيكل پخت در شكل       P4VP/Al-SBA-15 سازهاز پيش 
  . نمايش داده شده است) 1(
  

  
  

 تيك كلي فرآيند سنتز سيالون از پيش سازه نانوكامپوزيت شما:)1): 1(شكل 

P4VP/Al-SBA-15 ،2 (10) گرمايش سيكل پخت با نرخ◦C/min،  
  . ساعت6زمان ماندگاري )  ب وبدون زمان ماندگاري) الف
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   نتايج و بحث-3
 ـ از پيش  (XRD)  بررسي آناليز فازي   -3-1  روسسازه مزوپ

Al-SBA-15  
ــكل ــعه  ) 2 (شــ ــرق اشــ ــوي تفــ ــم  X الگــ ــاي كــ   در زوايــ

(Low angle XRD) ،هـــاياز نمونـــه SBA-15 و Al-SBA-15 
گونه كه از اطلاعات ايـن شـكل        همان. ددهرا نشان مي   سنتز شده 

ــا حــل شــدن  اســتنباط مــي ، SBA-15 درون ســاختار Alگــردد ب
ساختار درشت حفره سيليكاتي تا حد زيادي حفظ گرديده و اين           

)  درجـه  2كمتـر از    (پـايين   ي  هـايي در زاويـه    به دليل وجود پيك   
 سـبب تغييـر نـسبي       SBA-15 به درون سـاختار      Alورود  . باشدمي

شده و بنابراين در زوايـاي كمتـر        ) 200(و  ) 110(فاصله صفحات   
  بـــــه طـــــور كلـــــي از   . باشـــــندقابـــــل مـــــشاهده مـــــي  

تـوان   مـي  Xهاي انجام گرفته توسط الگوهاي تفرق اشـعه         بررسي
ســنتز شــده نيــز همچــون  Al-SBA-15چنــين اســتنباط نمــود كــه 

SBA-15    داراي ساختار دو بعدي هگزاگونـال بـا تقـارن p6 mm 
 درون سـاختار درشـت حفـره سـيليكاتي قـرار            Alهاي  بوده و اتم  
  .گرفته است

كامپوزيــت و نانو Al-SBA-15ي  بررســي ســطح ويــژه-3-2
P4VP/Al-SBA-15  

جهـت بررسـي     (BET)نمودار هم دمـاي جـذب و دفـع نيتـروژن    
 P4VP/Al-SBA-15و نانو كامپوزيـت      Al-SBA-15 سطح ويژه 

با توجـه بـه نحـوه تغييـرات         . نمايش داده شده است   ) 3(در شكل   
ــسبي    ــشار ن ــر حــسب ف ــروژن ب ــه  P/Pοجــذب نيت  كــه يــك حلق

توان چنين استنباط نمود كـه رفتـار        هيسترزيس را تشكيل داده مي    
، همچنـين در    ]14[باشـد   ماده فوق در حوزه مواد مزوپـروس مـي        

هـا و   هـا، قطـر حفـره     مشخصات مربوط به حجم حفره    ) 1(ول  جد
از اطلاعـات جـدول فـوق چنـين         . سطح ويـژه آورده شـده اسـت       

 Al-SBA-15سـازه  گردد كه با افزودن پليمر بـه پـيش  استنباط مي 
 كاهش يافته و m2g-1 95/61 به حدود m2g-13/173 سطح ويژه از
 كـاهش  nm8/1  به nm4/2 ها از است كه قطر حفرهاين در حالي
ــه اســت ــر شــدن حفــره  . يافت ــا پ ــاط ب هــاي ايــن موضــوع در ارتب

ــال ســاختار  ــزه   Al-SBA-15هگزاگون و در حــين فرآينــد پليمري
  .باشد وينيل پيريدين مي-4شدن پلي 

  

  
  Al-SBA-15.)  بوSBA-15 )الف :XRDطيف : )2(شكل 

  

  
  :(BET)دفع نيتروژن  نمودار هم دماي جذب و): 3(شكل 
  .P4VP/Al-SBA-15نانوكامپوزيت )  ب،Al-SBA-15) الف

  
 و Al-SBA-15سازه هاي موجود در پيشمشخصات حفره ):1(جدول 

  . به همراه سطح ويژهP4VP/SBA-15 كامپوزيتنانو
 قطرحفره

(nm) Dp  

  حجم حفره
(cm3 g-1) VP  

  سطح ويژه
BET  

(m2 g-1)  

  نمونه

4/2 0604/0 3/173  Al-SBA-15  

8/1 0188/0 95/61 P4VP/Al-SBA -15  
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ــي ريز-3-3 ــيش  بررسـ ــاختار پـ ــازه سـ  و Al-SBA-15سـ

  SEM ،TEMتوسط P4VP/SBA-15نانوكامپوزيت 
  ي از نمونهSEM)( ميكروسكوپ الكتروني روبشي تصاوير

Al-SBA-15  و نانوكامپوزيتP4VP/SBA-15  4(در شكل (
گردد سايز گونه كه مشاهده مينمايش داده شده است، همان

تركيبي از  بوده كه nm 90 تا80ها در حدود تقريبي هگزاگونال
به صورت باشد و  ميnm20- 15هفت حفره با سايز تقريبي 

  . آورده شده است) الف-4(در شكل شماتيك 
  

 

 
 شماتيك نحوه به همراه، Al-SBA-15)  الف:SEM+EDSير اوتص: )4(شكل

  كامپوزيتنانو) ب و Al-SBA-15 قرارگيري حفرات در زمينه
P4VP/Al-SBA-15  

 TEMها نياز به بررسي جهت بررسي سنتز و نحوه توزيع حفره
 از (TEM)تصاوير ميكروسكوپ الكتروني . امري الزامي است

نمايش داده ) 5( در شكل SBA-15 و  Al-SBA-15سازهپيش
  گونه كه از اطلاعات شكل فوق استنباط همان. شده است

كه توسط طيف ( درون ساختار Alوپ شدن گردد، در اثر دمي
EDSبعدي هگزاگونال منظم  ساختار دو)  به اثبات رسيده است

SBA-15  دچار تغيير شده و از درجه نظم آن تا حدودي كاسته
  .شده است

 

 
 

 
  :هادر جهت عمود بر راستاي حفره/EDS  TEM تصوير:)5(شكل

  Al-SBA-15)  ب وSBA-15) الف
  

ــرو ــيشدر تــصوير از روب ، )6(در شــكل  Al-SBA-15ســازه ي پ
گردد كه حفرات هگزاگونال تقريبي بـه همـراه قطـر           مشخص مي 

ــواره ــانو دي ــوم دار ن  درحــدود Al-SBA-15ي ســيليكات آلوميني
nm20شود تخمين زده مي.   
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   .هاو در راستاي حفرهAl-SBA-15  از پيش سازهTEMتصوير : )6 (شكل

  
، (MAS-NMR) هـسته     طيف تشديد مغناطيـسي     بررسي -3-4

27Al- NMR 29 وSi-NMR 
  درون ســاختار مزوپــروس ســيليكاتي ازAlجهــت تاييــد حــضور 

   اســـتفاده گرديـــد، نتـــايج نـــشان داده در 27Al-NMRتكنيـــك 
   و نانوكامپوزيـــتAl-SBA-15كـــه مربـــوط بـــه   ) 7(شـــكل 

P4VP/Al-SBA-15 دهنده اين مطلـب اسـت كـه        باشد نشان مي 
 تتراهـدرال  Alمربوط به  ppm9/40 يك پيك قوي در محدوده 

ــدوده   ــك در مح ــه  -ppm8/14 و پي ــوط ب ــدرال Al مرب    اكتاه
 Al حـضور  نتايج فوق حـاكي از ايـن مطلـب اسـت كـه            . باشدمي

 طيـف   2گونـه تفـاوتي بـين       درون ساختار فوق قطعي بوده و هيچ      
  .گرددمذكور نيز مشاهده نمي

 و Al-SBA-15  رويبــر) 8(شــكل  29Si-NMRبررســي طيــف 
نشان داد كـه طيـف مـذكور      P4VP/Al-SBA-15انوكامپوزيتن

 پيك جديـد    2شدن تغيير نموده و حضور      يند پليمريزه   در اثر فرآ  
ــيميايي  ــايي شـ ــاي در جابجـ ــشاهده -ppm 6/89و  -6/94هـ    مـ

  كــنش ميــان پليمرهــايتــوان بــه بــر هــمعلــت را مــي. گــرددمــي
 SBA-15 سـطح    OHهـاي عـاملي      وينيل پيريدين و گروه    -4پلي  

 حلقـه پيريـدين   Nهـاي  پيونـد هيـدروژني ميـان گـروه    . نسبت داد 
موجب ايجاد تغييرات شـيميايي      SBA-15 سطح   OHهاي  وگروه

  هـاي جديـد مـشاهده       شـده و بنـابراين پيـك       Siهاي  اطراف هسته 
 چنين تغييـري    27Al-MAS-NMRعلت آنكه در طيف     . گرددمي

 در  Al يابد كه    تواند به اين موضوع ارتباط    گردد، مي مشاهده نمي 
 قرار گرفته و پليمر در ايـن حفـرات          Al-SBA-15ميكروپورهاي  

هـا  كنشي بين پليمـر و ايـن گـروه        تواند وارد شود و لذا بر هم      نمي
  .وجود ندارد

  

 
 در مقايسه (ppm)جابجايي شيميايي بر حسب  ،27Al-MAS-NMR: )7 (شكل

Al(H2O)6: با 
ف مربوط به طي) ب و Al-SBA-15طيف مربوط به ) الف3+

  .P4VP1/Al-SBA-15كامپوزيت نانو
  

 
 در (ppm)جابجايي شيميايي بر حسب   29Si-MAS-NMRطيف  ):8( شكل

كامپوزيت نانو)  ب وAl-SBA-15)  الف:(TMS)مقايسه با تترا متيل سيلان
P4VP/Al-SBA-15.  

  
  DSC بررسي آناليز حرارتي -3-5

 سنتز شـده  نمونه   جهت مشخص نمودن سيكل مناسب پخت ابتدا      

 در DSC تحــت آزمــايش  P4VP/Al-SBA-15كامپوزيــت نانو
آورده شـده  ) 9 ( قرار گرفـت كـه نتـايج آن در شـكل       N2اتمسفر  
گـردد،  گونه كه از اطلاعات شكل فـوق اسـتنباط مـي     همان. است
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كامپوزيت سنتز شده در اثر فرآيند حرارتـي و در بـين درجـه              نانو
 درصـد   18، حـدود    دگـرا  درجه سانتي  1200حرات اتاق تا دماي     

 بـه از دسـت دادن   DSCكاهش وزن داشته كه با توجه به منحنـي      
ژل،  - پــس از فرآينــد ســنتز ســل Al-SBA-15 آب ســاختاري 

 900-1200تجزيــه پليمــر و همچنــين تغييــرات وزنــي در حــدود 
 گازي و جذب نيتـروژن در       COدليل خروج    بهگراد  درجه سانتي 

 DSCبا توجه بـه الگـوي    . ودشفرآيند نيتريداسيون نسبت داده مي    
 1100شروع عمليات نيتريداسيون از حـدود       ) 9 (موجود در شكل  

 بوده و لذا سيكل پخت جهت اطمينـان حـصول           گراددرجه سانتي 
انتخـاب  ) 1(فاز نيتريدي و با توجه بـه مراجـع بـه صـورت شـكل                

  .گرديد
  

  
  P4VP/Al-SBA-15. نانوكامپوزيت نمونه TG/DSC نمودار :)9( شكل

  

  
:  نيتريده شدهP4VP/Al-SBA-15كامپوزيت  نانوXRDطيف : )10 (شكل

  . ساعت6زمان ماندگاري ) ب و زمان ماندگاري صفر ساعت) الف

نمونـه نيتريـده    ،  X (XRD)  بررسي الگوي تفرق اشـعه     -3-6
  شده

ــعه   ــرق اشــــ ــه نانوXالگــــــوي تفــــ   كامپوزيــــــت از نمونــــ
P4VP/Al-SBA-15  رادگــ درجـه ســانتي 1450 نيتريـده شــده در 

بدون در نظر گرفتن زمان ماندگاري در درجه حرارت مـاكزيمم           
 مولايـت  اً نشان داد كه فازهاي حاصله عمدت  ) الف -10(در شكل   

باشد، اين نكته نيز نشان دهنده      و مقدار كمي فاز كريستوباليت مي     
الگـوي  . باشـد سازه مـذكور مـي     در پيش  Si و   Alانتخاب مناسب   

بـا   و گـراد  درجه سـانتي 1450ده در نمونه نيتريده شXتفرق اشعه 
 نــشان داد كــه ســنتز )ب -10( ســاعت شــكل 6زمـان مانــدگاري  

فازهاي نيتريدي علاوه بر درجـه حـرارت و زمـان مانـدگاري در              
درجه حرارت ماكزيمم تابع شـديد ميـزان كـربن و احتمـالا نـوع               

ــوده و حتــي در حــضور پــيش ســازه  ــژه كــربن ب ــا ســطح وي   اي ب
 m2 g-195/61 كيومتري و ونتز فاز نيتريدي و در شرايط اسـت نيز س

به ميزان كـافي مقـدور      گراد  درجه سانتي  1450 در درجه حرارت  
باشد و به دليل عوامـل همچـون نـسبت اسـتوكيومتري كـربن              نمي

، زمـان مانـدگاري و سـطح ويـژه          ، درجـه حـرارت    )ميزان پليمـر  (
مـوثر  تواند بر نوع فاز سيالون سـنتز شـده بـسيار            كامپوزيت مي نانو
  .باشد

  
  گيرييجهنت -4

به عنوان ماده اوليه P4VP/Al-SBA-15 كامپوزيت سازه نانوپيش
  .جهت سنتز سيالون تهيه گرديد

  ســازه ســنتز شــده توســط آزمايــشات    ي پــيشبررســي نمونــه 
 DSC, BET, TEM, SEM, MAS-NMR, XRDــت ج ه

 صـورت   روس مزوپ ـ سـازه اطمينان از حصول ساختار مناسب پيش     
هـاي آنـاليز فـازي نـشان داد كـه سـاختار             يج بررسـي  نتا. پذيرفت
 SEM به خوبي تشكيل شده كه نتايج   p6mm، با تقارن    وسمزوپر

هاي  نيز اين موضوع را به خوبي تاييد نمود، نتايج بررسي          TEMو  
DSC     و تحت گاز N2  كامپوزيت، مشخص نمود   سازه نانو  از پيش

يـدي امكـان    بـه بـالا فـاز نيتر      گـراد   درجه سـانتي   800كه از دماي  
ــي  ــايج بررســـــ ــين نتـــــ ــشكيل دارد، همچنـــــ ــايتـــــ   هـــــ
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29Si-NMR 27 وAl-NMR      نشان داد كه حضور Al    درون پـودر 
هـاي تتراهـدرال     در تركيب با موقعيت    Alنانو سايز حتمي بوده و      

همچنين تغيير موقعيت محل پيك سـيليكون در        . قرار گرفته است  
ب حاكي از ايـن مطل ـ  Al-SBA-15  وP4VP/Al-SBA-15نمونه 

 بـه صـورت     Al-SBA-15است كه پليمريزاسيون بـر روي سـطح         
بررسي نتـايج الگـوي تفـرق       . آميزي صورت گرفته است   موفقيت

از نمونــه پختــه شــده در اتمــسفر نيتــروژن و در  X ،(XRD)اشــعه 
هاي مختلف نشان داد كه تعيـين درجـه حـرارت و            درجه حرارت 

ز فاز سيالون بـا   كننده اصلي سنت  زمان نيتريداسيون از عوامل كنترل    
نمونـه   .باشد مي ح ويژه نسبتا بالا و مقدار مناسب      خلوص بالا، سط  

هـاي مختلـف    پخته شده در اتمسفر نيتروژن و در درجـه حـرارت          
نشان داد كه سنتز فازهـاي نيتريـدي عـلاوه بـر درجـه حـرارت و                 
زمان ماندگاري در درجه حـرارت مـاكزيمم، تـابع شـديد ميـزان              

اي با  ربن بوده و حتي در حضور پيش سازه       كربن و احتمالا نوع ك    
ــژه   ــطح وي ــرايط    ن1m2g-95/61س ــدي، در ش ــاز نيتري ــنتز ف ــز س ي

 1450كيومتري از لحاظ مقـدار كـربن و در درجـه حـرارت              واست
باشـد و در نظـر      به طور كامـل قابـل انجـام نمـي          گراددرجه سانتي 

ناپـذير  گرفتن ميزان كربن بالاتر از اسـتوكيومتري امـري اجتنـاب          
  .باشدمي
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1- Intercalation compound 
2- Santa Barbara Amorphous 
 

  


