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تهيه نانورس اصلاح شده براي استفاده در نانوكامپوزيتهاي  

  رس-اپوكسي
فر، كاوه ارزاني مهدي خوئيني، سعيد بازگير، مرتضي تميزي  

 واحد علوم و تحقيقات، دانشگاه آزاد اسلامي
bazgir@seiau.ir 

اده كـه    رس نـشان د    - ساخت نانوكامپوزيتهاي اپوكسي    نتايج مطالعات انجام شده در زمينه      :چكيده
خواص مكانيكي نانوكامپوزيتها علاوه بر خلوص نانورس، به ميـزان سـازگاري آن و رزيـن اپوكـسي                  

 نانورس در بستر رزين اپوكـسي بعلـت تفـاوت           1از آنجا كه دستيابي به ساختار پرپرشده      . بستگي دارد 
 ،زي نانورسمعدني نانورس امكانپذير نيست، لازم بود تا پس از خالص ساماهيت ماهيت آلي رزين و 

به اين منظور پس از خالص سازي بنتونيت،        . اصلاح آن با استفاده از مواد آلي مورد بررسي قرار گيرد          
. توليد آلي رس از آن و مطالعه متغيرهاي مؤثر بر آن در مقياس آزمايشگاهي مورد توجه قرار گرفـت                  

ش درصد سازگار كننـده آلـي    نشان داد كه با افزايXها با كمك تفرق اشعه  مطالعات ساختاري نمونه  
 43/20 آنگـسترم در حالـت سـازگار نـشده بـه           43/12اي نـانورس از        درصد فاصله لايه   7 به   5/1از  

  .يابد آنگسترم افزايش مي
  .رس، سازگارسازي، ميان افزائي، مورفولوژي، اپوكسي  نانورس، آلي:يديلغات كل

  مقدمه

ليمري و مقداري ماده افزودني جامد با هدف دسـتيابي بـه            هاي پليمري متشكل از يك بستر پ        استفاده از آميزه  
براي دستيابي به خواص مـورد نيـاز جـداي از           . هائي فراتر از پليمر پايه از دير باز مورد توجه بوده است             ويژگي

در اين  . باشد  نوع پليمر، نوع و خصوصيات ساختاري پركننده مورد استفاده از اهميت بسيار زيادي برخوردار مي              
كنش ذرات و تجمعات پركننده با ماتريس پليمري تعيين كننده خـواص مكـانيكي،            هم   مركب چگونگي بر   مواد

چنـين ماهيـت      در اين رابطه انرژي سطحي پركننده و هـم        . رئولوژيكي، حرارتي و ويسكوالاستيك آميزه است     
 بـراي نيـل بـه هـدف         از آنجا كه انتخاب پركننده مناسـب      . باشند  شيميائي و گرانروي ماتريس بسيار مهم مي      

اندازه ذرات، شكل ذرات و توزيـع       : چون  بسيار مهم است، در انتخاب پركننده بايد به عواملي مؤثر و كليدي هم            
پركننده، چسبندگي بين پليمر و دستگاه، خواص فيزيكـي  -اندازه ذرات، قابليت پراكنش و چسبندگي بين پليمر   
تفاده از پركننده مانند آلودگي ناشي از اسـتفاده آن و قيمـت             و مكانيكي مورد انتظار از كامپوزيت، مشكلات اس       

نتايج تحقيقات انجام شده در ده سال گذشته در زمينه مواد نو نشان داده كه با  . ]1[ پركننده توجه كافي نمود
شـوند كـه در مقايـسه بـا مـواد             تغيير در تركيب و ساختار مواد در مقياس نانومتري مواد جديدي حاصـل مـي              

در حال حاضر نيز جديدترين تحقيقـات در جهـان          . نمايند  نظيري ارائه مي    يتي متداول خواص ويژه و بي     كامپوز
بيني رشـد   پيش. ها و بهبود خواص آنها متمركز است        در زمينه مواد، عمدتاً روي ساخت نانو مواد، نانوكامپوزيت        

شتاب جايگزيني اين مواد نو در صنايع       ها در دنيا حاكي از         درصد مصرف انواع نانوكامپوزيت    20سالانه بيش از    
هـاي رسـي      در دسترس بودن، نسبت منظر بسيار زياد و قيمت مناسب كـاني           . جاي ديگر مواد است     مختلف به 

از ]. 2[هاي پليمري مورد توجه قرار گيرند       عنوان اولين گزينه براي توليد نانوكامپوزيت       باعث شده تا اين مواد به     
علـت   موريلونيـت، بـه   خـصوص مونـت    اي، به   هاي لايه   توليد شده بر پايه سيليكات    هاي    اين ميان نانوكامپوزيت  

موريلونيت بـا انـدازه ذرات ميكرونـي،          مونت. اي برخوردار هستند    العاده  اي كه دارند، از اهميت فوق       خواص ويژه 
نـانومتر   100 -200 نـانومتر و قطـر       96/0كه ذرات آن از روي هم قرار گرفتن چندين لايه بلور با ضـخامت               

                                                     
1  - Exfoliated 
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دوسـتي و جـذب رطوبـت بـالاي رس توليـد              حال بعلت آب    با اين ). 1شكل( است  اند، حائز اهميت    تشكيل شده 
از آنجـا كـه ايجـاد       . هاي پليمري از رس و پليمرها با ساختار رس پرپر شده بسيار مشكل اسـت                نانوكامپوزيت

است، براي حل ايـن مـشكل       پيوند مناسب بين ذرات رس و ماتريس جهت حصول به خواص مطلوب الزامي              
  .اي اصلاح گردد تا با پليمرها سازگار گردد لازم است تا رس با مواد آلي به گونه

  
  ]3[موريلونيت  اي مونت ساختار لايه -1 شكل

هاي پليمري با رس پرپر شده بهترين راهبـرد           شود، در توليد نانوكامپوزيت      مشاهده مي  2همانگونه كه در شكل   
موريلونيت در آب ممكـن   تورم اوليه مونت. ها در چند مرحله صورت گيرد     ين لايه اين است كه افزايش فاصله ب     

 نانومتر افزايش دهـد امـا در        3/1 نانومتر است، به     96/0هاي رس را كه در حالت خشك          است فاصله بين لايه   
 ـ    هاي سازگار با مواد آلي يا ميان افزائي فاصله بين لايه            ها توسط مولكول    اثر تورم لايه    نـانومتر   2يش از   ها به ب

ها و در بهترين حالـت        ها باعث باز شدن بيشتر لايه       در مرحله سوم نفوذ زنجيرهاي پليمر در بين لايه        . رسد  مي
دهـد كـه بـراي        گزارشات منتشره نشان مي   . گردد  مورفولوژي كاملاً پرپر شده صفحات رس در بستر پليمر مي         

ده شده اسـت كـه بيـشتر بـر مبنـاي تركيبـات آلكيـل           سازگارسازي رس و اپوكسي از مواد آلي مختلفي استفا        
  ]. 7-4[اند آمونيوم بويژه گريدهاي تجاري بوده

  
  . فرايند ميان افزائي رس -2 شكل
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هاي رسي    افزائي لايه   استفاده از تركيبات آلكيل آمونيوم بويژه آنها كه ماهيت آلي بيشتري دارند از امكان ميان              
 .هاي سيلاني اسـتفاده گـردد        تا بجاي اين مواد از سازگار كننده       كاهد از اين روي در اين تحقيق سعي شده          مي

هاي سيلاني بواسطه داشتن ماهيت آلي و قطبي از يك سر با نانورس و از طرف ديگر بـا پليمـر                       سازگار كننده 
هاي سيلاني گزارشات اندكي وجود       در خصوص استفاده از سازگار كننده     . سازند  واكنش داده و ارتباط برقرار مي     

اي از نتايج حاصل شده در خصوص چگونگي سازگارسازي نانورس با اپوكـسي و    در اين مقاله پاره   ]. 9و8[ رددا
اي رس در واكنش با گاما تري آمينو پروپيل تري متوكسي سـيلان بعنـوان يـك سـازگار                     افزايش فاصله لايه  

   .كننده با يك سر آلي و يك سر قطبي مورد بررسي قرار گرفته است

  بخش تجربي
  مواد 

 داخلي، توليد شده توسط شركت پودرسازان، با تركيب شيميائي نـشان            بنتونيتسديم  در انجام اين پژوهش از      
 مستقر در مجتمع آزمايشگاهي واحد علوم و Oxford – ED2000 مدل XRFدستگاه  ( 1جدولدر  شده داده

يـت خريـداري شـده تمـامي ذرات         در بنتون .  استفاده شده است   200و در مش    )  دانشگاه آزاد اسلامي   تحقيقات
 ايـنچ مـدل     2در خالص سازي رس از يـك دسـتگاه هيدروسـيكلون            . اند   ميكرون بوده  75اي زير     داراي اندازه 

 از سـازگار    براي اصـلاح رس   . موزلي و در شرايط بهينه كه قبلاً در آزمايشگاه بدست آمده بود، استفاده گرديد             
  .ل تري متوكسي سيلان ساخت كمپاني سيگما الدريچ استفاده شدكننده مناسب از نوع گاما تري آمينو پروپي

 )XRFنتايج آزمون ( تركيب شيميائي بنتونيت مصرفي  -1 جدول
Formula Con% 
Sample  5B 

L.O.I  2/13  
Na2O  04/2 

MgO  22/2 

Al2O3 59/14 

SiO2 03/61 

SO3  37/0  
Cl 46/0  

K2O 76/0  
CaO  77/0 

TiO2 22/0 

Fe2O3  09/2 

BaO  11/0  

  روش فرايند
پس از تهيه و آناليز مواد اوليه مـورد اسـتفاده، خـالص سـازي رس تهيـه شـده بـا بكـارگيري يـك دسـتگاه                            

 5/1 درصـد جامـد در آب مقطـر تهيـه و و در فـشار                 3براي اينكار دوغاب با     .  اينچ انجام شد   2هيدروسيكلون  
ص و درشت از ته ريز خارج و دوغاب سـرريز           ذرات ناخال . متر مربع از سيكلون عبور داده شد        كيلوگرم بر سانتي  

باشد جهت استفاده در فرايند سازگارسازي         ميكرون مي  6موريلونيت با ذرات كمتر از        كه متشكل از ذرات مونت    
 3براي سازگاري پس از پراكنش رس در محيط آب مقطر دوغابهائي بـا              . درمحيط آزمايشگاهي خشك گرديد   
 9 و   7 ،   5 ،   3،  5/1 درجه سانتيگراد واكنش رس با درصدهاي مختلـف          80درصد جامد تهيه شدند و در دماي        

پس از پايان زمان واكنش محصولات با آب مقطر         .  ساعت انجام شد   6از ماده سازگار كننده و با زمان واكنش         



 

 

46

ن 
يرا

ك ا
امي

سر
مة 

لنا
ص
ف

 /
رة 

ما
ش

11
يز
پاي

 
 

13
86

 

توزيع اندازه ذرات رس قبل و پس از خالص سـازي           . خشك گرديدند شسته شده و در دماي محيط آزمايشگاه        
 محصول كـشور آلمـان مـستقر در    Fritschمدل (LPSA گيري ليزري اندازه ذرات  ده از دستگاه اندازهبا استفا

 در حالت كلوئيـدي و همچنـين بـا اسـتفاده از             )آرايي گروه معدن دانشكده فني دانشگاه تهران        آزمايشگاه كانه 
 دانـشكده   محـصول كـشور انگلـيس مـستقر در    LEO 440مـدل  (  SEMدستگاه ميكروسـكوپ الكترونـي   

چگـونگي  .  آنـاليز قـرار گرفـت       مـورد  )مهندسي مواد و متالورژي واحد علوم و تحقيقات دانشگاه آزاد اسـلامي           
 محـصول كـشور آلمـان       Brocker مـدل    XRDدسـتگاه   (ها با استفاده از تفرق اشعه ايكس          افزائي نمونه   ميان

  .گرفتبررسي قرار مورد ) مستقر در گروه معدن دانشكده فني دانشگاه تهران

  نتايج و بحث
 بخـوبي نـشان     4 نـشان داده شـده در شـكل        SEM و همچنين تصوير ميكروسكوپ الكترونـي        3نمودار شكل 

همانگونه كه  . باشند   ميكرون مي  75دهند كه تمامي ذرات موجود در رس مورد استفاده داراي ابعاد كمتر از                مي
 20 درصد داراي ابعـادي كمتـر از         80كرون و    مي 7 درصد ذرات زير     50شود    از نمودار توزيع ذرات مشاهده مي     

 ميكرون نيز بهمراه ناخالصيهاي موجود بـراي بدسـت آوردن           5از آنجا كه ذرات بزرگتر از       . باشند  ميكرومتر مي 
  .بايست جدا گردند، بكارگيري روشي مناسب براي انجام اينكار الزامي است يك محصول مناسب مي

  
 .وراك قبل از خالص سازينمودار توزيع تجمعي  ذرات رس در خ -3 شكل

  
   از ذرات رس در خوراك قبل از خالص سازي درSEMتصوير ميكروسكوپ الكتروني  -4 شكل

 )   برابر100(بزرگنمائي كم 
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 در خصوص خالص سازي رس نشان داد كه اسـتفاده از روشـهاي فيزيكـي ماننـد      ]10[نتايج تحقيقات بازگير
توان اكثر ناخالصيهاي موجـود در رس را حـذف            ين دستكاه مي  هيدروسيكلون بسيار مفيد بوده و با استفاده از ا        

گـردد بـا بكـارگيري ايـن روش اكثـر             مـشاهده مـي   ) 5نمـودار شـكل      (XRDهمانگونه كه از مطالعات     . نمود
تـا حـدود زيـادي از رس جـدا          .... ناخالصيهاي از نوع كوارتز، كريـستوباليت، كلـسيت، ژيبـسيت و فلدسـپار و             

همچنـين نمـودار    . موريلونيت تـشكيل داده اسـت       ست كه اكثر آن را سديم مونت      گردند و محصول رسي ا      مي
 درصـد از    80 ميكـرون دارنـد و بـيش از          5دهد كه تمامي ذرات ابعادي كمتر از           نشان مي  6توزيع ذرات شكل  

  . باشند  ميكرون مي2ذرات داراي ابعادي كمتر از 
  

Quartz Feldspar Gibbsite 

  
   نمونه خالص داخليXRD طيف  -5 شكل

اي بـوده كـه    موريلونيت داراي ساختار لايه شود مونت  نيز مشاهده مي7 شد و در شكل    همانگونه كه قبلاً اشاره   
با مقايـسه مقيـاس نـشان داده         .گيرند   نانومتر بر روي هم قرار مي      1هاي رسي با ضخامت كمتر از         در آن لايه  

 بلـورين   ها و با توجه بـه گزارشـات ارائـه شـده در مـورد سـاختار                   و ضخامت لايه   7شده بر روي تصوير شكل    
هاي بلور بوده كـه       هائي از لايه    هاي مشاهده شده در تصوير خود دسته        آيد كه لايه    موريلونيت چنين برمي    مونت

موريلونيت باري منفـي را در بلـور    در ساختار مونت  جانشيني منيزيم بجاي آلومينيوم   . اند  بر روي هم قرار گرفته    
تعداد يونهاي مثبـت موجـود در سـاختار ايـن           ]. 7[گردد   مي نمايد كه در طبيعت با يونهاي سديم خنثي         القاء مي 

كاني خصوصيات آن را بويژه ميزان تبادل يوني را در فرايند اصلاح و سازگارسازي آن با پليمرها تحـت تـأثير                     
هـاي    نيز نشان داده شده است، در فرايند اصلاح تركيبـات آلـي بـين لايـه    2همچنانكه در شكل . دهد  قرار مي 

يكي از مهمترين روشـهاي     . يابد  ها به مقدار زيادي افزايش مي       ه و در اثر اين فرايند فاصله لايه       رسي قرار گرفت  
ها استفاده از تكنيك تفـرق اشـعه          افزائي ناشي از ورود اصلاح كننده       اي در نتيجه ميان     بررسي فاصله بين لايه   

 θ2زوايـاي   نيـت بـه سـمت       موريلو   مربوط به كاني مونـت     001 ميزان جابجائي پيك  . باشد  مي) XRD(ايكس  
  .شود ها مورد تجزيه و تحليل قرار داده مي كمتر بعنوان معيار مناسب براي افزايش فاصله بين لايه

  
 نمودار توزيع تجمعي  ذرات رس بعد از خالص سازي -6 شكل
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  10000تصوير ميكروسكوپ الكتروني نمونه رس خالص در بزرگنمائي  -7 شكل

.  نـشان داده شـده اسـت       8  در شـكل      10 تـا    2 بـين    θ2ه   نمونه خالص شده داخلـي در محـدود        XRDطيف  
موريلونيـت در      كـاني مونـت    001شود پيك قوي مربوط بـه          اين شكل ديده مي    XRDهمانگونه كه در نمودار     

ها در رس خـالص       دهد فاصله لايه    گردد و ظهور پيك در اين ناحيه نشان مي           مشاهده مي  7 حدود   θ2موقعيت  
هـا بـين      اين فاصله متغير بوده و با قرارگيري اصلاح كننـده         . باشد  گستروم مي  آن 5/12ولي اصلاح نشده حدود     

 قـرار   شـود، بـا     افزائي ناميـده مـي      در اين فرايند كه ميان    همانطور كه در بالا اشاره شد        .يابد  ها افزايش مي    لايه
فزايش چشمگيري  اها    فاصله لايه گيري مواد سازگاركننده آلي در يك فرايند تبادل يوني بجاي يونهاي سديم             

دهد كه     گزارشات ارائه شده نشان مي     .كند   ميل مي  θ2  به سمت زواياي كوچكتر    001پيك مربوط به    داشته و   
لايـه  لايـه خوابيـده، دو     تـك تواند بـه چهـار شـكل          ميها بسته به ميزان آن        قرارگيري سازگار كننده بين لايه    

دهد كـه ميـزان افـزايش فاصـله            اين موضوع نشان مي    .]7[  پارافيني دولايه باشد   لايه و   خوابيده، پارافيني تك  
هاي رس اصـلاح       نمونه XRDهمانگونه كه در طيفهاي     . ها وابستگي شديدي به مقدار اصلاح كننده دارد         لايه

 درصـد فاصـله     7 درصـد تـا      5/1شود با افزايش مقدار اصلاح كننـده از            مشاهده مي  11 تا   8شده در شكلهاي    
همانطور كه از ايـن     . گردد  ها مشاهده نمي     درصد تغيير چنداني در فاصله لايه      9 تا   7ز  ش يافته و ا   اي افزاي   لايه

 كاهش يافته كه ايـن موضـوع        5/4 حدود   θ2 به   25/7 حدود   θ2كاني از    001شود پيك     نمودارها مشاهده مي  
  . آنگستروم افزايش يافته است20 به بيش از 5/12 اي از دهد فاصله لايه نشان مي

  
 مونه خالص و اصلاح نشده داخلي نXRD طيف  -8 شكل
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  نمودار تغييرات فاصله بين لايه اي با افزايش درصد مواد اصلاح كننده -9 شكل

  
   درصد وزني سيلان3 با اضافه كردن XRDپيك  -10 شكل

  
   درصد وزني سيلان7 با اضافه كردن XRDپيك  -11 شكل
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 گيري نتيجه 
كار گيري  توان با ب    در معادن كشور مي   وجود  هاي م    نشان داد كه با استفاده رس      نتايج بدست آمده در اين پروژه     

نتايج بررسـي توزيـع انـدازه ذرات        .  دست يافت  ه نتايج قابل قبولي   فرايندهاي مناسب خالص سازي و اصلاح ب      
انـد و      ميكرون جدا شده   5 خالص شده با فرايند بكار گرفته در اين فرايند نشان داد كه تمام ذرات بالاي                  نمونه

  در فرايند اصلاح رس در اين تحقيـق        نتايج بدست آمده   .باشد   درصد مي  70 از    ميكرون بيش  1كسر ذرات زير    
 43/20نه اصلاح نشده پس از اصلاح به         آنگسترم در نمو   43/12اي از     بسيار جالب توجه است زيرا فاصله لايه      

اصـلاح  توان بر پايه مواد معدني داخلـي بـه توليـد نـانو رس          مي نتايج حاصله نشان داد   . آنگسترم رسيده است  
  .هاي خارجي را داشته باشد، دست يافت  نمونهاي كه توان رقابت با شده
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