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 چکیده

( MINPشدده    اصلاحير نانوذرات اكسيدآهن تأثاين پژوهش به منظور مطالعه 

 حرارتدد  و ( بددر روخ اددوان مینا،يسدد ،   NCCسددلولز  نانوكريسددتال و 

نانوذرات   ،راح  شد. الکل وينيل  پلهاخ نانوكامپوزيت ديناميک  -مکانيک 

Fe3O4 هداخ نانوكامپوزيدت بدا    لمرسوب  تهيه گرديد. فدي با روش شيمياي  هم

  ارتعاش نمونه سنج  مینا،يسخ ها فنشده و با  يهتهگيرخ حلال  روش قالب

 VSM  تفاضدل      روبشد    گرماسدنج  (، آزمدونDSC مکدانيک   ( و آنداليز- 

  روبشد   گرماسدنج آزمون  قرار گرفت. نتايج موردمطالعه( DMAديناميک    

 ،دور  به  مشخص كرد كه با اضافه كردن نانوذرات، دماخ تبديل شيشه تفاضل

درجده تبلدور و دمداخ ذوب     وجدود  نيباااندک به دماهاخ بالاتر افزايش يافت. 

ساات كه در دماهاخ بالا ديناميک  آشکار   -كاهش نشان داد. آناليز مکانيک 

بهبود ادوان مکدانيک  در اثدر ح دور ندانوذرات، چشدمتير اسدت. افدزودن         

-الکدل و كداهش تکدرک    وينيل پل منجر به افزايش پايدارخ حرارت   نانوذرات

هاخ ماده زمينه از ،ريق تشکيل پيونددهاخ هيددروین  قدوخ    پذيرخ مولکول

در بهبدود   NCC و MINPه نتايج نشدان داد كد   بين اجزاخ نانوكامپوزيت شد.

مشخص كدرد   VSMهاخ آزمون افزا دارند. يافتهالکل اثر هم وينيل پل اوان 

نانوذرات اكسيدآهن بعد از اصلاح شيمياي  كاهش  (Msاشباع  مینا،يس كه 

يافت. اين مسدلله بده تشدکيل پوشدش هيدروكسد  آپاتيدت بدر روخ سدط          

 هدداخاع فدديلممینددا،يس اشددب نددانوذرات اكسدديدآهن نسددبت داده شددد.    

PVA- MINP هاخ فيلم به نسبتPVA-MINP-NCC   بالاتر بود. اين مسدلله

 PVA- MINP هداخ مینا،يسد  در فديلم  ناش  از مقدار بيشتر ذرات  احتمالاً

 .است

ندانوذرات  ، مینا،يسد   ادوان دينداميک ،    -آناليز مکانيک : يکلید واژگان

 .ارتعاش  نمونه سنج  مینا،يس نانوكريستال سلولز،، شده اصلاحاكسيدآهن 
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 مقدمه
 پليمرخ مواد اوان ينتر مهم از يک  حرارت  پايدارخ

 ندوع  و مفيد عمر دوام، مکانيک ، اوان نهايت در كه است
الکدل  وينيلپل  .دهدم  قرار يرتأث تکت را مواد اين كاربرد
ترين پليمدر مندنوع  مکلدول در آب اسدت كده در      فراوان

شود. اين پليمدر غيدر سدم  بدوده و داراخ     جهان توليد م 
هدا و  هدا، روغدن  اسدت. در برابدر حدلال   بلورخ سااتار نيمه

ها مقاوم بوده و اوان بازدارندگ  آن در برابدر نفدوذ   چرب 
پذيرخ پذيرخ و چاپاكسيژن و نيتروین مطلوب است. رنگ
[. 9،2] پدذيرخ دارد اوب  داشته و قابليت پيوندد و جدوش  

پددذيرخ ايددن پليمددر و تخريددبسددازگارخ و زيسددتزيسددت
 يلقبآن كاربردهاخ متنوع  از هاخ حاصل از نانوكامپوزيت

صنايع كاغذسازخ، چسب، نسداج ، پزشدک  و داروسدازخ،    
بنددخ  هاخ بستهها، فيلمساات غشاها، امولسيفاير، پوشش

هداخ  [. بدا وجدود مزايدا و ويژگد     2،3] سازدرا فراهم م  ...
الکددل دچددار نقدداو ضددع  و  وينيددلمثبددت فددراوان، پلدد  

تدوان بده   جملده مد   كه از آن  استهاي  در اوان  نقنان
پايين بودن ثبدات حرارتد ، ادوان مکدانيک  و مقاومدت      

الکدل  وينيدل گيرخ اشاره كدرد. پلد   پايين آن در برابر آتش
 7/91پدايين   (LOI  9است و با شدااص اكسديژن   يرگ آتش

شود كه منجدر بده كداهش شدديد دامنده      دچار احتراق م 
  و بهبدود ادوان حرارتد    رو ينازا[. 2گردد ]كاربرد آن م 

ثبات شود. آن امرخ مهم مکسوب م  يرخگ آتشدر  يرتأا
ادوان مدواد    ينتدر  مهدم يک  از  در دماهاخ بالاپايدارخ و 

هداخ  پركننده واردكردن[. با 5، 4] رود به شمار م پليمرخ 
 هدا  آنبه سااتار پليمرها پايدارخ حرارت   معدن نانومترخ 
. در [7، 6] چشدمتيرخ بهبدود بخشديد    ،دور  بهتوان را م 

هداخ حاصدل از   مقايسه با پليمرهاخ ادالص نانوكامپوزيدت  
هداخ ندانومترخ غيرآلد  در دماهداخ بدالاتر دچدار       پركننده
 ،ددور بدده هددا آنو سددرعت تخريددب حرارتدد   شددده يددبتخر

[. به منظور افزايش پايددارخ  1] يابدچشمتيرخ كاهش م 
الکددل انددواع مختلفدد  از وينيددلحرارتدد  و ديرسددوزخ پلدد 

نظيددر زيركونيددوم فسددفات و    نددانومترخ هدداخپركننددده
[، 1] مونتموريلونيدت و هکتوريدت(    خاهاخ لايده  سيليکات

آمونيددوم و فسددفات[، پلدد 92گددرافن و اكسدديدگرافيت ] 
اكسديدهاخ فلدزخ    و [2] اخهيدروكسيدهاخ دوگانده لايده  

اكسيدهاخ فلدزخ   قرار گرفته است. مورداستفاده [92، 99]

( همراه بدا  2MINP 9شده لاحاصنانوذرات اكسيد آهن  مانند
شديمياي    -فيزيکد   هداخ  يژگد  و ،بهبود پايدارخ حرارتد  

ادوان ندورخ    ،نظيدر ادوان مینا،يسد     خفرد منکنربه
هداخ   بده مداتريس   يافتده بهبودغيراط  و اوان مکانيک  

 ذراتهاخ حاصل از ايدن   بخشند. نانوكامپوزيت پليمرخ م 
د كده در  كنند  مد   ارائده گروه جديدخ از مدواد پيشدرفته را   

هددا، نمايشددترهاخ   هدداخ مختلفدد  ماننددد بددا،رخ   زميندده
هدداخ تددداال الکترومینا،يسدد ،  الکتروشدديمياي ، مکدداف 

اد جداذب امدواج   ، موهاخ رئولویيک الکترومینا،يس  سيال
آنزيمد  و   ايمونواسد   هاخ مینا،يس ، مايکروويو، جداساز

 [.93] دارورسان  كاربرد دارند
ن از ديتدر نقداو ضدع     پدايي  نسبتاًاستککام مکانيک  

پژوهشدتران   موردتوجهالکل است كه غلبه بر آن وينيلپل 
هداخ ندانومترخ   پركنندده  ارتباو يندرامتعددخ بوده است. 

 ندانو اليداو و   و [94] اخ لايده  هداخ  يليکاتسمختلف  نظير 
بدراخ بهبدود ادوان فيزيکد  و      [95] كربن خها نانوتيوب

 بده  سدلولز  يراًاا ست.مکانيک  اين پليمر بکار گرفته شده ا
 خندانومتر  ذرات شدکل  و فدرد  منکندربه  انوصيات اا،ر

 قددرار اددان موردتوجدده( شددکل خا ميلدده  آن از حاصددل
 سددااتار بدده اددا،ر سددلولز  كريسددتال نددانو .اسددت گرفتدده
 و مددنظم و دقيددق شددکل بلنددد، خا ميلدده ، كريسددتال تددک
سدطوح غند  از    همچنين و پايين قيمت ،بالا خلاغر ضريب
 بهبددود خبددرا  مناسددب گزيندده هيدروكسدديل هدداخگددروه

 يدراً اا[. 96] اسدت    اين قبيل پليمرهامکانيک انوصيات
 آمددن  يدد پد و مکيطد   زيسدت  هداخ  نتران  رشد با همراه

 بده توسدعه   افزوند   روز منددخ  علاقده   جديد، استانداردهاخ
 زيست يطسازگاربامک و پذير تخريب يستز تمام هاخ سيستم

بدراخ   سدلولز   كريسدتال  ندانو  اده ازاسدتف . است آمده وجود به
 هداخ  نانوكامپوزيدت  توليدد  منجر بده الکل وينيلتقويت پل 

 ،  در. شد اواهد شونده تجديد و پذير تخريب يستز تمام
 از اسددتفاده بدده اخ فزاينددده مندددخ علاقدده گذشددته دهدده
 يدد پد ندانومترخ  كنندده  تقويت عنوان به سلولز كريستال نانو

 .[97،91] آمده است
پژوهش حاضر، قند بر اين اسدت تدا بدا اسدتفاده از     در 

و نانوكريستال سلولز اقددام   شده اصلاحنانوذرات اكسيدآهن 
به افزايش ثبات حرارت  و همچندين بدالا بدردن اسدتککام     

 اوب آميزش تواناي  دليل به الکل كرد.وينيلمکانيک  پل 

                                                           
1- Limiting Oxygen Index (LOI) 

2- Modified Iron oxide Nano Particles (MINP)   



 9314پاييز و زمستان ، 2، شماره ششممجله صنايع چوب و كاغذ ايران، سال 

 
153 

PVA از غن  سطوح سلولز كه هر دو داراخ  كريستال نانو و 
هسددتند و نددانوذرات اكسدديدآهن   هيدروكسدديل هدداخ وهگددر

 بيند   پديش عامل  هسدتند،   خها گروهكه داراخ  شده اصلاح
اجدزاخ سدازنده    بين قوخ هيدروین  پيوندهاخ كه شود م 

 هيددروین   پيوندهاخ  رود م  انتظار. آيد پديدنانوكامپوزيت 
 مثبدت  يرتدأث  و شده مشترک سطوح تقويت موجب حاصل
و ندددانوذرات  شدددتهگذا انوكامپوزيدددتن ادددوان روخ بدددر

سدلولز در بهبدود     كريسدتال  و ندانو  شدده  اصدلاح اكسيدآهن 
 .دنباش داشته افزا همالکل اثر وينيلاوان پل 

 

 هامواد و روش
 مواد
 (ȽȽ  آهددن يدددكلر ȽȽȽ) FeCl3.6H2O̪آهددن   يدددكلر

FeCl2.4H2Oسيانات، فسفات هيدروین ايزودخمتيلن، هتزا
از شدركت  و مکلدول آمونيداک    فرماميدد  لمتي آمونيوم، دخ

 چهددار آبدده  يمكلسدد يتددراتن مددرک اريدددارخ شدددند.  
O24H.2)3Ca(NO ، 3-     تددرخ متوكسدد )آمينددو پروپيددل

وزن  بدا  الکدل  وينيدل  پلد   و درصدد  11بدا الدون    سيلان
g.mol  946222-916222مولکددول 

و درجدده هيدددروليز 1-
 .تهيه شدنداز شركت آلدريچ  درصد 11

 هاروش

 شده اصلاح اکسیدآهن انوذراتتهیه ن
مطدددابق روش  متنتيدددت(  يدآهناكسدددندددانوذرات 

بددراخ تهيدده  تهيدده گرديددد.[ 91] در منددابع شددده گددزارش
 ابتدا نانوذرات مینا،يسد  ، شده اصلاحنانوذرات اكسيدآهن 

Fe3O4 قليداي  تهيده    شدت به  در مکيط رسوبروش هم با
 آهدن  يدكلرگرم از  2شش آبه و  آهن يدكلرگرم از  5. شد

ليتر آب ديونيزه  ميل  92مجزا در  ،ور به هركدامچهار آبه، 
و تکت جو نيتروین و توسط هم زن مکانيک ، بده   شده حل

ليتددر يلدد م 25. سددپس مخلددوو گرديددددقيقدده  32مدددت 
گراد  درجه سانت  72مکلول هيدروكسيد آمونيوم در دماخ 

ساعت تکت همزن  قرار  5و به مدت  شده افزودهبه مکيط 
يدک   يلهوس به Fe3O4، نانوذرات مینا،يس  يتدرنهاگرفت. 
شد و سده مرتبده بدا آب    خ اارج  از مکلول اارج رباآهن

 ديونيزه مورد شستشو قرار گرفت.
جهت ايجاد پوشش هيدروكس  آپاتيت بر روخ سدط   

مدول و   ميل  34چهار آبه  يمكلس يتراتن، مکلول نانوذرات
مدول در آب ديدونيزه   ميلد    22فسفات هيدروین آمونيوم 

 Fe3O4نانوذرات  به يک گرم از اين مکلول . سپستهيه شد

ت دو سداعت  در آب ديونيزه افزوده شد و به مد شده پخش
تکت همزند  قدرار گرفدت.    گراد  درجه سانت  12در دماخ 

خ ادارج ، مکلدول روخ   ربدا آهدن  بدا اسدتفاده از   يتدرنها
مدورد  نيزه سه مرتبه با آب ديونانوذرات و  رسوب اارج شد

 .شستشو قرار گرفت
تولدوئن   ليتدر  ميل  52گرم از نانوذره مرحله قبل، به  9

آميندو پروپيدل( تدرخ     -3 ليتدر   ميلد   2سپس  .اضافه شد
بدراخ   آمدده  دست بهاضافه و مخلوو  آنبه  متوكس  سيلان

تکدت   گدراد   سدانت درجده   62سداعت در دمداخ    41مدت 
رسدوب توسدط   . مورد همزن  قرار گرفدت اتمسفر نيتروین 

سده مرتبده بدا آب ديدونيزه      و جداشدده خ ادارج   رباآهن
 بدا   شدده  دادهگدرم ندانوذرات پوشدش     9شستشو داده شد. 

 متيدل  دخدر  متوكسد  سديلان   آمينو پروپيدل( تدرخ   -3 

 3اولتراسدونيک پخدش و بده آن     در حماماشک  فرماميد 
افزوده شد. مخلوو به مدت سيانات ايزودخ متيلنگرم هتزا

ربداخ  ساعت در دماخ اتاق هدم زده شدد و توسدط آهدن     3
و چند مرتبه بدا آب   شده اارج شده اصلاح نانوذرات اارج 

 .شدديونيزه شسته 

 ي سلولزها نانوکريستالتهیه 
بددا فرآينددد هيدددروليز اسدديدخ   نانوكريسددتال سددلولز  

تهيده   [96] در مندابع  شده گزارش مطابق روش شده كنترل
بدراخ ا،ميندان از عددم     ،آسدياب  پس از پنبه ينترلگرديد. 

در دمداخ اتداق   ، % وزن NaOH 2مکلول با وجود نااالن  
سداعت بدا همزند  مکدانيک  مدورد شستشدو        92به مدت 

. هيدروليز اسيدخ در مکلدول اسديد سدولفوريک    گرفت قرار
دقيقده در   45تکت همزن  مکانيک  بده مددت    ،% وزن 65

اادتلاو   گرفدت. نسدبت   انجدام گدراد   درجه سانت  45دماخ 
وزند  اليداو    %99مکلول اسيد با الياو در مخلوو حاصل 

به منظور جداسازخ اسديد باقيماندده از سدانتريفيوی و     بود.
استفاده شدد. بدراخ ا،ميندان از پخدش      متعاقب آن دياليز

يکنواات نانوكريستال سلولز سوسپانسديون حاصدل تکدت    
ر و تيمدا  دور در دقيقده  24222مکانيک  با دور بالا   همزن

سوسپانسديون نانوكريسدتال    فراصوت  قرار گرفدت. سدپس  
و پدس از   عبور داده شدد  4اخ شماره  از فيلتر شيشهسلولز 

در يخچدددال  كلروفدددرمچندددد قطدددره   اضدددافه كدددردن 
گرديدددد. مقددددار نانوكريسدددتال موجدددود در    نتهددددارخ 

روش تددوزين قبددل و بعددد از    يلهوسدد بددهسوسپانسدديون 
 .شد، تعيين كردن اشک
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 ها يتمپوزنانوکا فراورش

 معين  مقدار ابتدا نانوكامپوزيت  هاخفيلم ساات براخ

 تکت گراد  سانت درجه 12 دماخ در مقطر آب در پليمر از

 ،مدوردنظر  فرمولاسيون با مطابقشد.  مکانيک  حل همزن 

 سوسپانسديون  از معيند   مقدادير  بدا  حاصدل  پليمر مکلول

شد  وومخل شده اصلاح آهن نانوذرات و سلولز  نانوكريستال

مکدانيک    همزند   ساعت تکدت  2و در دماخ اتاق به مدت 

 5در سده زمدان    پس از اعمال تيمار فراصدوت  قرار گرفت. 

هاخ تفلون  ريختده   داال قالب، مخلوو حاصل به اخيقهدق

گددراد  درجدده سددانت  35شددده و در دااددل اتددو بددا دمدداخ  

سداعت از قالدب    72از ها پدس   شدند. نانوكامپوزيت داده قرار

 هدداخ حاصددلفدديلم ضددخامت ميددانتين .ج گرديدنددداددار

mÕ252-952 هداخ نسدبت بدا   ها نانوكامپوزيت .تعيين شد 

 .تهيه شدند 9جدول در  ذكرشدهااتلاو 

 هاي نانوکامپوزيتفیلم دهنده یلتشکترکیب درصد وزنی اجزاي  -2جدول 

 (%) PVA (%) NCC (%) MINP فرمولاسیون رديف

2 PVA 922 2 2 

1 PVA + 5%NCC 15 5 2 

3 PVA + 5%MINP 15 2 5 

2 PVA + 2.5%NCC + 2.5%MINP 15 5/2  5/2  

 

و  شنده  اصنلاح نانوذرات آهنن  مطالعه و بررسی 

 نانوکريستال سلولز

از ميکروسدکوپ   شده اصلاح آهن نانوذرات براخ بررس 

سدتفاده شدد. بدراخ    ا ZEISS مددل  SEM روبش الکترون  

با ولتدای   وپ الکترون هاخ ميکروسک ميکروگراواين منظور 

 هدا  نمونده  سدط   شدند. يهته MINP از ذرات kv 95شتاب 

 با JEOL JFC-1100E يون  خ پوشاننده دستتاه خ يلهوس به

 .شد داده پوشش ،لا

 کروسدددددکوپ الکترونددددد هددددداخ مي ميکروگدددددراو

 ميکروسدکوپ الکتروند    يلهوسد  بده هاخ سلولز  نانوكريستال

-ZEISS مددددل FEG-SEM روبشددد  گسددديل ميددددان 

ULTRA55  با ولتای شتابkv 95    تهيه شددند. ويسدکرهاخ

شدده بدر روخ يدک     سلولز از يک قطره سوسپانسيون رقيدق 

 mesh, Electron Microscopy 200ميکروگريدددد 

Sciences, Hatfield, PA, USA)) دهدد  شدددند. رسددوب 

  يددون  خ پوشدداننده دسددتتاه خ يلهوسدد بدده هددا نموندده سددط 

JEOL JFC-1100E شد داده پوشش ،لا با. 

 هاآزمون

 دسددتتاه هددا بددا  نانوكامپوزيددت مینا،يسدد  اددوان

  ارتعاشدددددددد  نموندددددددده سددددددددنج مینددددددددا،يس

 Vibrating Sample Magnetometer VSM/AFGM )

قدرار   موردمطالعده كدوير   دقيدق  میندا،يس  شركت ساات

ميدددان  در معددر هددا بددراخ ايددن منظددور نموندده گرفددت.

فدت و  قدرار گر  (Oe  اورسدتد  92222مینا،يس  با شدت 

 ها تکت اين ميدان ارزياب  شد.رفتار مینا،يس  نمونه

ها بدا اسدتفاده    نانوكامپوزيت  کيناميد  کيمکاناوان 

كنندده   مجهز بده سيسدتم اندک    RSA3 DMAاز دستتاه 

LN2  هدا در   گيدرخ  گيدرخ شدد. انددازه    اندازه  مد كششدر

 درصدد  221/2 ، ندر  كدرنش  يک هرتز شرايط بسامد ثابت

الاستيسديته اطد  مدواد انتخداب شدد(،       بر اساس ويسکو

 با سرعت حدرارت دهد    C 252°تا  -C62°دامنه حرارت  

°C5     در دقيقه انجام شد و فاصدله دهانده فدکmm5   .بدود

از  mm5گدوش بده پهنداخ     نوارهاخ چهار صورت به ها نمونه

 ها تهيه شد. نانوكامپوزيت
  لهيوسددد بدده   تفاضددل   روبشدد   گرماسددنج آزمددون  
DSC Q100 (TA Instruments, New Castle, DE, USA) 

انجدام   عيمدا  تدروین يندست   كننده مجهز به سيستم انک

هدداخ   گددرم از نانوكامپوزيددت  ميلدد  95تددا   92گرفددت. 

 (Pans) هداخ مخندون   شده در داال ظدرو  سازخ متعادل

 هدا در دامنده حرارتد      شدند. نمونده  قرار داده DSCدستتاه 

°C 2  تا°C252  دهد    با سرعت حدرارت°C 92   در دقيقده

 گرفتند. در شرايط اتمسفر نيتروین مورد آزمون قرار
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 نتايج و بحث
 شده اصلاح اکسیدآهن نانوذراتشناسايی 

بدا   شدده  اصدلاح  اكسيدآهن مورفولویخ و ابعاد نانوذرات

( مدورد  SEMاستفاده از ميکروسدکوپ الکتروند  روبشد      

 SEM تنداوير ميکروسدکوپ الکتروند    مطالعه قرار گرفت. 

د كده  نشدان دا  (9 شدکل   شدده  اصدلاح مینا،يس   وذرهنان

داراخ كروخ شکل بدوده و  اصلاح شيمياي   نانوذرات بعد از

 .هستندنانومتر(  922ابعاد نانومترخ  زير 

 ي سلولزها شناسايی نانوکريستال

ميکروگددددراو ميکروسددددکوپ الکتروندددد   2شددددکل 

 دهدد.  هاخ حاصل از لينتر پنبده را نشدان مد     نانوكريستال

 تين قطر و ،دول ويسدکرهاخ لينتدر پنبده بده ترتيدب      ميان

nm1/3  6/94  وnm 2/41  6/979  بدددددود. اطددددداخ

. ميدانتين  اسدت ها  گيرخ انکراو از معيار اندازه شده گزارش

 مکاسبه شد. 99-92حدود  (L/D)ضريب لاغرخ ويسکرها 

 

 شده اصلاح آهنذرات اکسیدمیکروسکوپ الکترونی نانوتصوير  -2شکل 
 

 

 سلولز حاصل از لینتر پنبه  میکروگراف میکروسکوپ الکترونی نانوکريستال -1 شکل
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 تفاضلی روبشی گرماسنجی آزمون

هداخ  هاخ نانوكامپوزيت از منکند  اوان گرماي  فيلم

 (3شدکل    حاصل از آزمون گرماسدنج  روبشد  تفاضدل    

گرمداي     اخهد شااصقرار گرفت.  موردمطالعهاستخراج و 

دماخ نهدان ذوب   ،Tmذوب دماخ ، Tg دماخ تبديل شيشه

ΔHm ̪ ظداهرخ  درجه تبلورXc      و درجده تبلدور واقعدXp 

 تبدديل  دمداخ است. شده ارائه 2ها در جدول نانوكامپوزيت

 انوصديات   كه است مهم  فاكتور هانانوكامپوزيت شيشه

 را مداتريس  هداخ زنجيدره  ديناميدک  و مکانيک  رفتار نظير

ر ها در اثد نانوكامپوزيت دماخ تبديل شيشه .كند  م كنترل

، به مقدار كمد   NCC يژهو بههاخ نانومترخ ح ور پركننده

را  لاتر افزايش پيددا كدرد. دليدل ايدن مسدلله     به دماهاخ با

هاخ قوخ بين پركننده و ماده زمينده  توان به برهمکنش م 

در ناحيده سدط     PVAهاخ پذيرخ زنجيرهو كاهش تکرک

هدا بدا اسدتفاده از    درجده تبلدور نمونده    نسبت داد. شترکم

 نسدبت  تبلدور  مقادير گرماخ نهان ذوب مکاسبه شد. درجه

 ذوب گرمداخ  بده  گدرم  بر یول حسب بر نمونه ذوب گرماخ

مقدار گرمداخ   .استماتريس صد درصد متبلور ماده زمينه 

[ اقتباس و 96]منابع متبلور از % 922الکل  وينيل ذوب پل 

 ،Xcظداهرخ،   تبلور درجه کاسبات به كار گرفته شد.براخ م

مجموع وزن پركنندده و مداده     نانوكامپوزيتبر اساس وزن 

ماده زمينده   بر اساس وزن ،Xpواقع ،  تبلور درجهزمينه( و 

 ،دمداخ ذوب  ،شيشده  تبدديل  برالاو دمداخ مکاسبه شد. 

هدا  نانوكامپوزيتآن درجه تبلور  تبع بهو  گرماخ نهان ذوب

اين مسلله  كاهش نشان داد. MINPو  NCCح ور  در اثر

هداخ قدوخ   گيدرخ بدرهمکنش  ناش  از شکل خقو احتمال به

هداخ  بين پركننده و ماده زمينه است كده توانداي  زنجيدره   

هاخ بلورخ بدزر   پليمرخ ماده زمينه را در تشکيل قسمت

هدا گدزارش   سازد. نتايج مشابه در ساير پدژوهش مکدود م 

 [.96شده است ]

 ها نانوکامپوزيت تفاضلی روبشی گرماسنجی آزمون از حاصل گرمايی خواص -1 دولج

 (%)Tg(ºC) Tm(ºC) ΔH(J g-1) Xc (%) Xp فرمولاسیون رديف

2 PVA 93/47  21/224  22/65  36/42  36/42  

1 PVA + 5%NCC 11/41  12/229  12/47  51/21  94/39  

3 PVA + 5%MINP 11/41  13/222  14/52  75/32  47/34  

2 PVA + 2.5%NCC + 2.5%MINP 72/41  92/222  31/41  56/32  97/32  
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Universal V4.1D TA Instruments

 

 ها نانوکامپوزيتگذاري شده گرماسنجی روبشی تفاضلی  هم نمودار روي- 3شکل 
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در افدزايش دمداخ    NCCير تدأث ، MINPدر مقايسه بدا  

تبديل شيشه و كداهش دمداخ ذوب، گرمداخ نهدان ذوب و     

ناش  از تفاوت در  درجه تبلور چشمتيرتر بود. اين ااتلاو

ميزان تواناي  دو نانوماده در تشدکيل پيوندد هيددروین  بدا     

ماده زمينه است. نانوكريسدتال سدلولز بدا سدطوح غند  از      

هدداخ هيدروكسدديل منجددر بدده تشددکيل پيوندددهاخ   گددروه

 هداخ شود كه تکرک مولکدول  زنجيدره    مهيدروین  قوخ 

ير تدأث  الکل و رفتار بلورينت  آن را بيشدتر تکدت  وينيلپل 

 دهد.قرار م 

 آزمون مکانیکی دينامیکی

هدا در دماهداخ    به منظور مطالعده رفتدار نانوكامپوزيدت   

انجدام   هدا  آندينداميک  بدر روخ    مکدانيک   مختل ، آزمون

را  موردمطالعده هاخ   فيلم ('E  يرهذامدول  4شکل گرفت. 

كه مشداهده   گونه همان دهد. م  ارائهدما تابع  از  صورت به

كدده مدداده زميندده در حالددت  شددود، در دماهدداخ پددايين مدد 

هدا   تفاوت مکسوس  در رفتار نانوكامپوزيت اخ است، شيشه

در دماهاخ بالاتر از دماخ تبديل  وجود ينباا .شود ديده نم 

 PVA نسدبت بده   MINPو  NCCهاخ حاوخ  نمونه ،شيشه

دهندد. همچندين    مدول ذايره بدالاترخ نشدان مد     االص

 MINPو  NCC زمدان  هدم وكامپوزيت حاصدل از ح دور   نان

بروز  نسبت به ساير تيمارها مدول ذايره بيشترخ وضوح به

مدول  گراد  سانتدرجه  922در دماخ  كه خ،ور به دهد، م 

هاخ حاصل از اادتلاو   و نانوكامپوزيت االص PVA ذايره

PVA بدددا NCC، MINP مخلدددوو و NCC و MINP  بددده

 متددا پاسددکال 55/231و  29/12، 99/12، 61/65ترتيددب 

 افدزاخ  اثر هدم ناش  از  احتمالاًافزايش چشمتير  است. اين

NCC  وMINP  در داال  صلب خبعد سهتشکيل شبکه در

كدده موجددب افددزايش مدددول ذايددره   مدداده زميندده اسددت

مشاهدات حاك  از آن است كده در   .شود نانوكامپوزيت م 

وذرات در اثدر ندان   ،تر از دماخ تبدديل شيشده   دماهاخ پايين

اسدت امدا در دماهداخ    افزايش مدول نانوكامپوزيدت نداچيز   

 يدژه و بده دمداخ تبدديل شيشده ح دور ندانوذرات،       زبالاتر ا

 ،دور  بهمدول ذايره را  MINP و NCC از زمان هماستفاده 

 .افزايش داد  فراوان

 

 ها کامپوزيت مدول ذخیره بر شده اصلاح اکسیدآهن نانوکريستال سلولز و نانوذرات یرتأث -2 شکل

 

كدامپوزيت  را نشدان   نانو هاخ فيلم اتلاومدول  5شکل 

 اوب  به انتقال ، مرحلهموردمطالعهدر دامنه دماخ  دهد.م 

 55تدا   45ايدن انتقدال در مکددوده دمداخ     شدود.  ديده م 

شدود كده بده دمداخ انتقدال       گراد مشاهده مد  درجه سانت 

يکد    واتلامدول  منکن  اوج نقطه اخ مربوو است.شيشه

 .اسدت  DMA آزمدون  در Tg دهندده  نشدان  هداخ  شااص از

ييدر چنددان  در   شود كده ح دور ندانوذرات تی    مشاهده م 

را به مقددار   Tgكند و تنها  موقعيت پيک منکن  ايجاد نم 
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جابجاي  دماخ انتقدال بده دماهداخ    دهد.  اندک افزايش م 

 توان به ح ور نانوذرات در ماده زمينه پليمدرخ بالاتر را م 

هداخ  نسبت داد كه باعث كداهش قابليدت تکدرک زنجيدره    

. همچنددين پليمددرخ و تددأاير فراينددد انتقددال شددده اسددت 

موجب كاهش ارتفداع   نانوذرات ح ور شود كه مشاهده م 

هداخ نانوكدامپوزيت  شدده     فديلم  اتلاومدول پيک منکن  

بيشدترين كداهش در حالدت اسدتفاده      كده  ،دورخ  بده است. 

شددود كدده بدده اثددر  ده مدد ديدد MINP و NCC از زمددان هددم

هدداخ  افدزاخ دو ندانوذره در برقدرارخ پيوندد بدا زنجيدره       هدم 

 شود. نسبت داده م  ها آنكاهش قابليت تکرک پليمرخ و 

 

 ها کامپوزيت اتلافمدول  بر شده اصلاح اکسیدآهن نانوکريستال سلولز و نانوذرات یرتأث -5شکل 

 

هدا   زيدت منکن  تانژانت دلتا  ضريب ميرايد ( نانوكامپو 

 و صدعود  شده است. ارائه 6 شکلتابع  از دما در  صورت به

 پليمرخ ماده زمينه لاستيک -شيشه گذار به منکن  نزول

 در Tg گيدرخ  انددازه  هاخ شااص از ديتر يک  .است مربوو

 .اسددت تانژانددت دلتددا  منکندد  اوج نقطدده DMA آزمددون

شدود، ح دور ندانوذرات تیييدر      كه مشاهده مد   گونه همان

در موقعيددت دمدداي  نقطدده اوج منکندد  ايجدداد  مکسوسدد 

كند و تنها بده مقددار كمد  نقطده اوج منکند  را بده        نم 

كند كه بيانتر افدزايش كدم    سمت دماهاخ بالاتر منتقل م 

دماخ تبديل شيشده مداده زمينده پليمدرخ در اثدر ح دور       

 نزديک  همخوان  روش اين از حاصل نتايج نانوذرات است.

 تانژاندت دلتدا   پيک منکند   شدت .داد نشان DSC نتايج با

 لاستيک -شيشه گذار در ذايره مدول افت مقدار به عمدتاً

 گدذار  در مددول  افدت  مقددار  هرچده . دارد بستت  ماتريس

 پيک منکند  بيشدتر   شدت باشد، بيشتر لاستيک -شيشه

پيدک منکند     شدت پركننده، ح ور با عموماً. بود اواهد

 مداتريس  مقدار هشكا از ناش  موضوع اين. يابد م  كاهش

 مقدار افزايش با. است پركننده حاوخ هاخ نانوكامپوزيت در

  نانوكامپوزيدت  در مداتريس  نسدبت  اندازه همان به پركننده

 تعدداد  مداتريس،  مقددار  كداهش  بدا . يابد م  كاهش حاصل

 كدداهش پيددک منکندد  خ يدآورندددهپد متکددرک واحدددهاخ

 اگدر  كه تاس شده يرفتهپذ مسلله اين عموماً [.22يابد ] م 

 پركننده ذرات و پليمر ماتريس بين اخ ويژه هاخ برهمکنش

 پليمدر  از اخ لايده  آمددن  پديدد  به منجر باشد، داشته وجود

 پليمدرخ  خ لايده . شدود  م  پركننده ذرات از هركدام ا،راو

 اواهدد  االص پليمر به نسبت متفاوت  انوصيات حاصل

 اين باشند، صلب پركننده ذرات كه كنيم فر  اگر. داشت

 ا،دراو  غيرمتکرک پليمرخ خ لايه تشکيل به منجر پديده

 ايدن  خ يجده درنت يتدر د عبارت به. شد اواهد پركننده ذرات

 تکدرک  قابليدت  داراخ پليمدرخ  هاخ زنجيره تعداد از پديده
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 متکددرک واحدددهاخ تعددداد از نتيجدده در و شددده تددر كددم

 بدا . شدد  اواهدد  كاسدته  ميرايد   فرآيندد  در كنندده  شركت

 در كنندده  شدركت  متکدرک  واحددهاخ  تعدداد  شدن كاسته

 كداهش  منکند   زيدر پيدک   سدط   انددازه  ميرايد ،  فرآيند

 در ايدن مطالعده   مورداسدتفاده هر دو نوع ندانوذره   .يابد م 

NCC و MINP    هداخ   صلب بوده و توانداي  برقدرارخ پيوندد

، افدزايش دمداخ   رو يدن ازاهيدروین  با مداده زمينده دارندد.    

توان بده   ميراي  را م  آيندتبديل شيشه و كاهش شدت فر

هدداخ بددين مدداده زميندده و پركننددده و كدداهش   بددرهمکنش

در ناحيه سدط  مشدترک    PVAهاخ پذيرخ زنجيرهتکرک

 نسبت داد.

 

 ها میرايی کامپوزيت ضريب بر شده اصلاح اکسیدآهن نانوکريستال سلولز و نانوذرات یرتأث -2 شکل
 

 مطالعه رفتار مغناطیسی

 مینا،يس  ااصيت مواد، هاخويژگ  ينتر مهم از يک 

 و بدوده  موردتوجده  دور نسدبتاً  هداخ  زمدان  از كه هاست آن

 قدرار  صدنعت   كاربردهاخ از وسيع  ،ي  در نيز اكنون هم

 ،VSM سدنج  يسمیندا،  دسدتتاه  كدار  اسداس  .است گرفته

 اعمدال  و نمونده  ارتعداش  بدا  كده  اسدت  فارادخ القاخ قانون

 جريدان  يک آمدن وجودبه  باعث آن، به مینا،يس  ميدان

 با كه شود م  دستتاه در شده يهتعب هاخ پيچ يمس در القاي 

 القداي   جريان اين انتقال با. است متناسب نمونه مینا،ش

 پسدماند،  حلقده  نمدايش  و دسدتتاه  بده  متنل كامپيوتر به

رفتدار مینا،يسد     .شدود  مد   گيدرخ  اندازه نمونه مینا،ش

الد    -7شکل در  لاحنانوذرات اكسيد آهن قبل و بعد از اص

ب  -7شدکل  در  نانوكدامپوزيت  حاصدل از آن   هداخ  يلمفو 

( Hc  يسد  مینا،نشان داده شده است. نيروخ وادارنددگ   

 بددددراخ چددددراش  يددددازموردنكدددده بيددددانتر نيددددروخ 

( بددراخ MSاشددباع   مینددا،يس اسددت و مینا،يسدد  بددردار

 آهدن  اكسيد نانوذرهاشباع  مینا،يس ها مکاسبه شد. نمونه

INP) emu gصدلاح   از ا قبدل 
-1 47 MS= از اصدلاح   و بعدد

 MINP)emu g
-1 21 MS= وادارندگ   مقادير آمد. به دست

بده   قبدل و بعدد از اصدلاح    آهدن  اكسيد نانوذرهمینا،يس  

كمتدر بدودن    حاصدل شدد.  ( Oeاورسدتد    22و  32ترتيب 

از ح دور پوشدش    INP نسبت به MINPاشباع  مینا،يس

نتدايج   شود. ن ناش  م بر روخ سط  آهيدروكس  آپاتيت 

 بدراخ  .[29ها گزارش شدده اسدت ]  مشابه در ساير پژوهش

 درصدد  5/2 و مخلوو MINP درصد 5 داراخنانوكامپوزيت 

NCC درصدد  5/2 و MINP  بده   اشدباع  میندا،يس  مقدادير

emu g ترتيب
-1 7/3 MS= و emu g

-1 7/2MS= شد.  مکاسبه

 MINPشدود بدا افدزايش مقددار     ،ور كه مشاهده م همان

 يابد.اوان مینا،يس  نانوكامپوزيت حاصله افزايش م 
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 اصلاح )ب( و نانوکامپوزيت حاصل از آن از بعد و هاي هیسترسیس مغناطیسی )الف( نانوذره اکسید آهن قبل حلقه-2شکل 

 

 گیري نتیجه
 شدده  اصلاحنانوذرات اكسيدآهن  يرتأثدر پژوهش ااير 

 و حرارت  ینا،يس ،م اوان بر روخ نانوكريستال سلولزو 

هددداخ حاصدددل از  نانوكامپوزيدددت دينددداميک  -مکدددانيک 

. بدر ايدن اسداس،    قدرار گرفدت    موردبررسد الکل  وينيل پل 

ندانوذرات اكسدديدآهن   حداوخ الکدل   وينيددل هداخ پلد    فديلم 

  آزمدون  سدااته شدد و   نانوكريسدتال سدلولز  و  شدده  اصلاح

بدر روخ   تفاضدل   روبش  مکانيک  ديناميک  و گرماسنج 

نتايج نشدان داد كده دمداخ تبدديل      .قرار گرفت انجام ها آن

هاخ نانومترخ ها در اثر ح ور پركنندهشيشه نانوكامپوزيت

، به مقدار كم  به دماهاخ بالاتر افزايش پيددا  NCC يژهو به

آن  تبدع  بهگرماخ نهان ذوب و  ،دماخ ذوب وجود ينبااكرد، 
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 MINPو  NCCها در اثدر ح دور   درجه تبلور نانوكامپوزيت

هاخ قدوخ بدين   كاهش نشان داد. اين مسلله به برهمکنش

هداخ  پذيرخ زنجيدره پركننده و ماده زمينه و كاهش تکرک

پليمرخ ماده زمينه در ناحيه سدط  مشدترک و همچندين    

هاخ بلدورخ  ها در تشکيل قسمتكاهش تواناي  اين زنجيره

آنداليز مکدانيک     هاخ حاصل از بزر  نسبت داده شد. يافته

همخوان  نزديک  بدا   دماخ تبديل شيشه، ميک  دربارهدينا

مطالعده رفتدار مکدانيک     همچندين   نشان داد. DSCنتايج 

تر  در دماهاخ پايين ها نشان داد كهنانوكامپوزيت ديناميک 

از دماخ تبدديل شيشده، اثدر ندانوذرات در افدزايش مددول       

نانوكامپوزيت ناچيز اسدت امدا در دماهداخ بدالاتر از دمداخ      

 از زمدان  هدم استفاده  يژهو بهشيشه ح ور نانوذرات،  تبديل

NCC  وMINP  افزايش داد.  فراوان ،ور بهمدول ذايره را 

در افدزايش   MINP و NCC اين مسلله آشکار سداات كده  

مطالعده   افدزا دارندد.   نانوكامپوزيت اثر هدم پايدارخ حرارت  

بدا   آهدن نشدان داد كده    اكسديد  نانوذراترفتار مینا،يس  

ايدن   .يابدد   مد كاهش  آنمینا،يس   ، اوان اصلاح سط

پوشش هيدروكس  آپاتيت بدر روخ سدط    ايجاد  مسلله به

ندانوذرات   افدزودن  . همچندين داده شدد نسبت  نانوذره آهن

موجب ايجاد  به ماده زمينه پليمرخ شده اصلاحاكسيدآهن 

شدت اوان  شد. در كامپوزيت حاصله اوان مینا،يس 

 MINPا افددزايش درصددد هددا بددمینا،يسدد  نانوكامپوزيددت

 افزايش نشان داد.
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EEffffeeccttss  ooff  mmooddiiffiieedd  iirroonn  ooxxiiddee  nnaannooppaarrttiicclleess  oonn  tthhee  tthheerrmmaall  aanndd  ddyynnaammiicc  

mmeecchhaanniiccaall  pprrooppeerrttiieess  ooff  cceelllluulloossee  ppoollyy  ((vviinnyyll  aallccoohhooll))  bblleenndd  ffiillmmss      

  

  
Abstract 

This study was designed to investigate the effect of modified 

iron oxide nanoparticles (MINP) and cellulose nanocrystals 

(NCC) on magnetic, thermal and dynamic-mechanical 

properties of poly(vinyl alcohol) based nanocomposites. 

Fe3O4 nanoparticles were synthesized using a chemical co-

precipitation route. Nanocomposite films were developed by 

solvent casting method and their properties were 

characterized by vibrating sample magnetometer (VSM), 

differential scanning calorimetry (DSC) and dynamic 

mechanical analysis (DMA). DSC results found that with 

incorporation of nanoparticles, the glass transition 

temperature increased slightly to higher temperatures; 

however, the degree of crystallinity and the values of the 

melting temperature were found to be decreased. Dynamic 

mechanical analysis revealed that, at the elevated 

temperatures, improvement of mechanical properties was 

even more noticeable due to the presence of nanoparticles. 

Addition of nanoparticles resulted in increased thermal 

stability of PVA due to the reduction in mobility of matrix 

molecules by strong hydrogen bonds between nanocomposite 

components. Results indicated that, MINP and NCC have 

synergistic effect on improving poly (vinyl alcohol) 

properties. The VSM findings showed that the saturation 

magnetization of iron oxide nanoparticles reduced after 

modification. This can be attributed to formation of 

hydroxyapatite on nanoparticles surface. The saturation 

magnetization (Ms) of PVA- MINP films was higher than 

PVA-MINP- NCC film. This result probably is related to the 

higher amount of magnetic nanoparticles in PVA-MINP 

films.  

Keyword: cellulose nanocrystals, dynamic mechanical 

analysis, iron oxide nanoparticles, magnetic properties, 

vibrating sample magnetometer. 
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