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مرکاپتو پروپیل تری متوکسیی سیی ن اصی       -3گروه انتهایی هیدروکسیل با استفاده از  10استر آمیدی با  در این تحقیق پلیمر پرشاخه پلی
ساعت انجام گرفت. شناسایی محصول به  24و  8، 2دقیقه،  30بازه زمانی  4در  7و  pH 4.5ژل در دو -گردید. فرآیند اص   تحت شرایط سل

( میورد   TGAسنجی گرمیایی )  وزن( و آنالیز NMRای ) (، رزونانس مغناطیسی هستهFT-IRهای طیف زیر قرمز ) دست آمده با استفاده از آزمون
خنثی میورد   pHهایی که در  گیری گروه مرکاپتان به جای گروه هیدروکسل بوده است. نمونه ارزیابی قرار گرفت. نتایج به دست آمده بیانگر قرار

اند. از میان  الاتری برخوردار بودهو بالاتر بودن سرعت واکنش تراکم از درصد تبدیل ب آبكافتاند به دلیل سرعت پایین واکنش  واکنش قرار گرفته
موجب افزایش  pHاص   بوده است. همچنین افزایش زمان در هر دو  بازدهخنثی دارای بالاترین  pHساعت در  8های ارزیابی شده نمونه  نمونه

 میزان اص   شده است. در نهایت شرایط مناسب برای انواع میزان اص   سطحی ارائه شده است.
 

 .مرکاپتو پروپیل تری متوکسی سیلان-3ژل، اصلاح سطحی،  -پلیمر پرشاخه، سل :کلیدیهای  واژه
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In this investigation, a polyester-amide hyperbranched polymer possessing 10 hydroxyl end-groups was modified by 3-

mercaptopropyle tri-methoxy silane through the well-known sol-gel chemistry. The modification process was carried out using 

two different independent variables, i.e. pH and duration of the reactions, at two and 4 various levels, respectively. The former's 

levels were 4.5 and 7 and the latter's levels were 0.5, 2, 8 and 24 hrs. To characterize the obtained products, Fourier transform 

infrared (FTIR) spectroscopy, Nuclear Magnetic Resonance (NMR) and Thermo-gravimetric analysis (TGA) were exploited. The 

outcomes demonstrated that the replacement of hydroxyl end-groups by mercapto functionalities had already happened. The 

samples at neutral pH, due to lower speed of hydrolysis reactions and higher speed of condensation ones, showed higher 

conversions. Among the assessed samples, the one at neutral pH and 8 hours of reaction duration, owed the maximum efficacy. 

Also, it was concluded that the longer the reaction duration, the higher the modification progress is obtained at both pH levels. 

Eventually, the optimum conditions for various kinds of modification levels are proposed. J. Color Sci. Tech. 11(2017), 59-68©. 

Institute for Color Science and Technology. 
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 ـ مقدمه1
 هییای ویژگیییپلیمرهییای پرشییاخه ترکیبییات نییوینی هسییتند کییه    

هیای   پذیری مناسیب و تدیداد گیروه    همچون جریان منحصر به فردی

های اخیر به  عاملی زیاد با قابلیت واکنش دارند. این ترکیبات در سال

هیای   حیین فرآینید پ یت سیامانه    پذیری  عنوان بهبود دهنده جریان

انید و نتیایج    فرابنفش میورد اسیتفاده قیرار گرفتیه    پرتو شونده با  پ ت

گی و خیوا    شد حاصل از آن بهبود فرآیند پ ت، کاهش میزان جمع

هیای   با توجیه بیه تدیدد گیروه    تر بوده است.  فیزیكی مكانیكی مناسب

طراحیی   عاملی بسیار در ساختار پلیمر پرشیاخه، ایین میواد توانیایی    

هیای م تلیف    تحیت شیرایط فرآینید    های انتهایی خود را دوباره گروه

تیوان   های انجام شده بر روی پلیمر پرشاخه می . از جمله نوآراییدارند

های اکری تی به منظیور شیرکت در فرآینید پ یت      به قرارگیری گروه

هیای   گییری زنجییره  ابنفش و قرارفیر پرتیو  های پ ت شونده با  سامانه

به منظور کاهش قطبیت سطحی پلیمر پرشاخه و بهبیود  اسید چرب 

پذیری اشاره کرد. اکثر اص حات انجام شیده در زمینیه    خوا  جریان

های هیدروکسیل پلیمر پرشیاخه   های م تلف با گروه جایگزینی گروه

 . [2-10]باشد به منظور شرکت در واکنش پ ت و یا اهداف دیگر می

فرابنفش امروزه بطور گسیترده در   پرتو شونده با های پ ت سامانه

گیرنید. بزرگتیرین چیالش ایین      سطح جهان مورد اسیتفاده قیرار میی   

گدانه و عدم پ ت کامل عمیق پوشیش   های پوششی حضور رن سامانه

تییا بییه حییال راهكارهییای متفییاوتی از جملییه اسییتفاده از   باشیید. مییی

شونده در طول موج بالاتر، افزایش شیدت   های نوری فدال کننده شروع

شییروع نییوع چنیید  منبییع تغذیییه، اسییتفاده از پرتییو فییرابنفشتییابش 

مورد بررسی قرار گرفته است که  بندی فرمولهای نوری در یک  کننده

طور کامل مشكل حضور رنگدانه را حل ه هیچكدام از موارد یاد شده ب

 شیونده بیا   هیای پ یت   طور کلیی فرآینید پ یت سیامانه    ه اند. ب نكرده

فرابنفش از نوع پلیمریزاسییون نیوری بیوده کیه تشیكیل شیبكه       پرتو

ز عیواملی  پذیرد. یكیی ا  پیوندهای عرضی در کسری از ثانیه انجام می

کنید ترکیبیات    هیا کمیک میی    که به بهبود فرآیند پ ت ایین سیامانه  

ژن و شیرکت در  یسی باشد. مرکاپتان با حذف اثر منفی اک مرکاپتان می

 طیوری ه کند بی  فرآیند پلیمریزاسیون به بهبود فرآیند پ ت کمک می

ای میزان شبكه پیوندهای عرضیی   که با تشكیل پلیمریزاسیون مرحله

شیود. از طرفیی    ه و موجب بهبود خوا  فیلم نهایی میرا افزایش داد

هیای فیزیكیی    ها ترکیباتی هستند که موجب افزایش مقاومیت  سی ن

تر کیردن پوشیش    شوند و به منظور س ت مكانیكی در فیلم نهایی می

 [.11-16گیرند ] نهایی مورد استفاده قرار می

ظیور  توان بیه من  ژل از جمله فرآیندهایی است که می-یند سلآفر

نوآرایی پلمیر پرشاخه مورد استفاده قرار داد. اص   پلیمر پرشاخه با 

شود. این واکنش  های آلكوکسی سی ن، ابتدا سی ن آبكافت می گروه

خنثی و بازی دارد. پیس   pHاسیدی سرعت بالاتری نسبت به  pHدر 

های سی نول حاصل از طریق پیوند هیدروژنی  از آبكافت سی ن گروه

پلیمر پرشاخه نزدیک شده و بیا انجیام عمیل تیراکم ضیمن      به سطح 

خروج آب، پیوند کووالانسی بیین پلیمیر پرشیاخه و سیی ن صیورت      

 پذیرد.  می

اسیتر   های انتهایی پلیمر پرشاخه پلی در این پژوهش اص   گروه

مرکیاپتو پروپییل   -3های انتهایی هیدروکسیل توسیط   آمیدی با گروه

یدن به بالاترین میزان اص   پلیمیر  متوکسی سی ن با هدف رس تری

شونده با  های پ ت پرشاخه در راستای استفاده در فرمولاسیون سامانه

فرابنفش به منظور کاهش اثر منفیی اکسییژن، بهبیود رئولیوژی     پرتو 

نیوآرایی    های فیزیكی مكانیكی انجام شد. در انتها ماده پ ت و ویِژگی

گردیید. واکینش تحیت     شده با قابلیت علمكرد چند منظیوره حاصیل  

بیازه زمیانی    4اسیدی و خنثیی در   pHژل در دو -شرایط فرآیند سل

مرکاپتوپروپیل تری متوکسی  -3ساعت توسط  24و  8، 2دقیقه،  30

فرابنفش پرتو های پ ت شونده با  سی ن به منظور استفاده در سامانه

برای بهبود شبكه پیوندهای عرضی و خوا  فیزیكی مكانیكی پوشش 

یی انجیام شید. پیشیرفت و نتیایج نهیایی واکینش بیا اسییتفاده از        نهیا 

میورد بررسیی قیرار     13CNMRو  FT-IR ،TGA ،1HNMRهای  آزمون

 گرفت.

 

 بخش تجربی ـ2
 مواد ـ1ـ2

گییروه انتهییایی  10پلیمییر پرشییاخه بییر پایییه پلییی اسییتر آمییید بییا   

 Polymer  از شیرکت Hybran H1500 هیدروکسیل، بیا نیام تجیاری    

Factory  .درصید بیدلیل سیاختار     37اسیید کلرییدریک    تهیه گردیید

اسیتن   بیه همیراه   مددنی و عدم واکنش با مواد آلی فرآیند مورد نظر

 آلمییان خریییداری شیید.مییر   و اتانییل بییدون آب از شییرکتخییال  

از  Dynasilan MTMOنام تجاری بامرکاپتو پروپیل تری متوکسی  -3

 تهیه گردید. گوسا دی –اوونیک  تجاریشرکت 

 
 .های مواد مورد استفاده در اص   پلیمر پرشاخه ویژگی: 1جدول 

 ساختار نام ماده
جرم 

 مولکولی

gr/mol)) 

نقطه 

 جوش
(C̊) 

دمای 

 ای شیشه
(C̊) 

1500H 
 1به شكل 

 رجوع شود
1500 >250 78 

Dynasilan 

MTMO 
 2به شكل 

 رجوع شود
196.34 85 - 

 - C2H6O 46.07 78 اتانل
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 .Hybran H1500 [17] : ساختار شیمیایی پلیمر پرشاخه 1 شکل

 

 
 .Dynasilan MTMO  [18]: ساختار شیمیایی 2شکل 

 

 ـ روش کار2ـ2

 واکنش اصلاح سطحی پلیمر پرشاخه ـ1ـ2ـ2

که به حالت جامد است به اتانل خال    1500H ابتدا پلیمر پرشاخه 

پلیمر پرشاخه را در زن مغناطیسی  سپس با استفاده از هم شد.اضافه 

تا یک محلول شفاف و عاری از هرگونه ذره به دسیت   کرده اتانل حل

در ییک نمونیه از اسیید     پیس از حاصیل شیدن محلیول شیفاف      د.یآ

 pHد. برسی  4.5 بیه  میورد نظیر   pH% استفاده کرده تا 37کلریدریک 

و نیازی به افیزودن اسیید ییا بیاز بیرای       7نمونه بددی برابر با محیط 

 ی آن برابیر بیا  ل. آب دی یونیزه که نسیبت میو  نبوده است pHکنترل 

Dynasilane     بوده به سیامانه افیزوده شید و در انتهیا Dynasilane   بیه

و  1500Hدهنده  هیدروکسیل واکنشهای  نسبت استوکیومتری گروه

SiOCH3  اضیافه  دور بر دقیقه به آرامی  400زن  دور همبا  به محلول

ه محلول حاوی پلیمیر پرشیاخه حیل    ب Dynasilaneبا افزودن  گشت.

زمان  4گیری در  نمونهشده در اتانل واکنش آبكافت و تراکم آغاز شد. 

از  پیس  ساعت. 24 و 8،  2،  0.5م تلف صورت گرفت که عبارتند از 

شید.  آب دی ییونیزه رسیوب داده   در را هیا   محلیول  گیری انجام نمونه

دقیقیه بیا    5فیوژ به میدت  یسانترفرآیند از  سپ رسوب به دست آمده

سازی بیشیتر   برای خال  دور بر دقیقه، جداسازی شد. 3000سرعت 

ی کیه بیا خیود وارد واکینش     یها و مرکاپتوسی ن و خارج کردن اسید

اند محصول اص   شده ب ش قبل را دوباره در استن حل کیرده   شده

و در ظرفی دیگر توسیط آب دی ییونیزه رسیوب داده شید و فرآینید      

پلیمر پرشیاخه بیه دسیت آمیده بیه       فیوژ نهایی انجام پذیرفت.یسانتر

گیراد   درجه سانتی 100خلأ در دمای  کن خشکساعت تحت  8مدت 

احتمیالی  مرکاپتوسیی ن   ل و، اتانمی مواد اعم از آباقرار گرفت تا تم

 درون پلیمر پرشاخهاز گراد است  درجه سانتی 85که دمای جوش آن 

شیده   مواد اص  نمونه   به دست آید. اص   شده خارج و ماده خال

 های م تلف برای شناسایی و صحت روش اص   برای آزمون در زمان

FT-IR ،TGA ،H NMR،C NMR  شد. برداشته 

 

 شناسایی ـ2ـ2ـ2

 (FT-IR)سنجی زیرقرمز  طیف ـ1ـ2ـ2ـ2
 Perkin-Elmer ساخت شیرکت   Spectrum Oneمدل FT-IR دستگاه

هیای مرکاپتیان و هیدروکسییل پلیمیر      گروهجهت شناسایی و تدیین 

پلیمیر پرشیاخه ی اصی   شیده و      پرشاخه مورد استفاده قرار گرفت.

  شناسایی و مقایسه شدند. روشاین  کمکاص   نشده به 

 

 (NMR)رزونانس مغناطیسی هسته  سنجی طیفـ 2ـ2ـ2ـ2
شیده و   هیای پرشیاخه اصی      یمیر لبرای بررسی سیاختار شییمیایی پ  

 ای سینجی رزونیانس مغناطیسیی هسیته     از آزمون طییف  نشده اص  

¹HNMR  ¹³وC NMR  .های میورد نظیر در اسیتن     نمونه استفاده شد

میورد آزمیون قیرار     مگیاهرتز  300خال  حل شیدند و بیا فرکیانس    

 و سیاخت شیرکت آلمیانی     300Avanceاین دسیتگاه میدل   گرفتند.

Bruker .است 

 

 (TGA) سنجی گرمایی آنالیز وزنـ 3ـ2ـ2ـ2
و  pHهیای اصی   شیده در     به منظور بررسی مقاومت حرارتی نمونیه 

های م تلف و ارزییابی مییزان فرآینید اصی   سیطحی از       مدت زمان

 استفاده شد. سرعت افزایش دما در این آزمون برابیر بیا   TGAآزمون 

°C/min 10  بوده است. این دستگاه مدلPyris Diamond   و سیاخت

 .بوده است Perkin Elmerشرکت 

 باشید  گیذاری نمونیه بیه شیر  زییر میی       لازم به ذکیر اسیت نیام   

HA4, HA3, HA2, HA1, H4, H3, H2, H1 های  که مربوط به پلیمر

زمیان   4و  بوده است 4.5 متفاوت خنثی و اسیدی pH دوپرشاخه در 

 2دقیقیه،   30دهنیده زمیان    نشان 1. برداری شده است م تلف نمونه

 4سییاعت و  8زمیان  دهنیده   نشیان  3سیاعت،   2دهنیده زمیان    نشیان 

دهنیده   نشیان  A سیاعت میی باشید. از طرفیی     24دهنده زمان  نشان

 اند. هایی است که در محیط اسیدی قرار داشته نمونه

 

 بحث و نتایجـ 3
گیری شیده   های م تلف نمونه شده در زمان اص    پلیمرهای پرشاخه

 قرمیز قیرار گرفتنید. در شیكل     زییر سینجی   بودند مورد ارزیابی طیف

هیای   آورده شده است. گروه pHنمونه از یک  4های زیر قرمز  طیف 3
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تیا   3200عاملی هیدروکسیل با پیوند هیدروژنی در محدوده فرکانس 

cm-13500  پیک پهن با شدت متوسط دارد. گروه کربونیل استری در

دهید.   پیكی با شدت قوی می cm-1 1750تا  1730 محدوده فرکانس

پیكی با شدت ضیدیف   2550تا  cm-1 2650گروه مرکاپتان در ناحیه 

پیكی بیا شیدت    1087تا  cm-1 984دهد. گروه عاملی سیلوکسان  می

 cm-11670در نهایت گروه آمیدی در محدوده فرکانس  دهد. قوی می

دهد. از آنجایی کیه گیروه آمییدی کیه در سیاختار       پیک می 1640تا 

به عنوان پییک   شود، اصلی پلیمر پرشاخه قرار دارد، وارد واکنش نمی

بدد کردن نتایج در نظیر گرفتیه شیده     سازی و بی مرجع برای همسان

 . [19] است

شیود، بیا افیزایش زمیان      مشیاهده میی   3كل طور که در شی  همان

های هیدروکسیل پلیمر پرشیاخه کیاهش یافتیه و پییک      واکنش گروه

. همچنین بیا  بوجود آمده است cm-1 2650گروه مرکاپتان .در ناحیه 

پیشرفت زمان واکنش مساحت زیر نمودار گروه هیدروکسیل کیاهش  

هیای   شیدن گیروه   بیه مصیرف   تیوان  یافته است کیه ایین رونید را میی    

مییزان درصید   نحوه محاسیبه   1 رابطه. [21]هیدروکسیل نسبت داد 

 کند. تبدیل را بیان می

(1) 𝐴−𝐵

𝐴
× 100 =   درصد تبدیل

 

دهنده پیش از انجام واکنش  های واکنش میزان گروه Aکه در آن 

باشیند.   مانیده پیس از پاییان واکینش میی      های بیاقی  میزان گروه Bو 

گیری مساحت منحنی نرمیال شیده بیرای گیروه هیدروکسییل       اندازه

 باشید.  های هیدروکسیل موجیود در میاده میی    ت مینی از میزان گروه

 ارائه شده است. 5و  4در دو شكل  pH مقادیر اص   شده در دو 

 

 
 .(1500Hبه همراه طیف مرجع پلیمر پرشاخه) HA4و HA1 ،HA2، HA3های  نمونه FT-IR : طیف3شکل 

 
 اسیدی. pHهای پلیمر پرشاخه در  نمونه FT-IRدرصد اص   سطحی آزمون : 4شکل 
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 خنثی. pHهای پلیمر پرشاخه در  نمونه FT-IR: درصد اص   سطحی آزمون 5شکل 

 

مشیاهده شید افیزایش زمیان      5و  4 دو شیكل طور کیه در   همان

اسیدی  pHواکنش موجب افزایش درصد اص   پلیمر پرشاخه در دو 

و خنثی شده است. بیشترین سرعت انجام واکنش اص   مربیوط بیه   

هیای   سی گروهدر ابتدای واکنش بوده است که میزان دستر 1Hنمونه 

تحیت   ژل-سیل دهنده به یكدیگر بیشینه بوده اسیت. فرآینید    واکنش

پذیرد. واکینش آبكافیت در    تاثیر دو واکنش آبكافت و تراکم انجام می

pH هیای   دهد و به عكس واکنش تری رخ می تر با سرعت پایین قلیایی

قلیایی از سرعت بالاتری برخوردار هستند. سرعت پایین  pHتراکم در 

قلییایی موجیب شیده اسیت      pHفت و بالا بودن سرعت تراکم در آبكا

تیری تحیت واکینش     های آلكوکسی آبكافت شده و بطور مطلوب گروه

نسبت به  pHاص   سطحی در این  بازدهتراکم قرار گیرند. و بنابراین 

pH  .اسیدی بالاتر باشد 

سنجی گرمایی شدت ت ریب و مقیادیر کمیی آن را    در آنالیز وزن

توان از طریق کاهش وزن نمونه بررسی کرد. بطور کلی افت وزنیی   می

گیراد   درجه سیانتی  200توان به دو ناحیه قبل و بدد از  ها را می نمونه

گراد مربوط به  درجه سانتی 200بندی نمود. افت وزن پیش از  تقسیم

نمونه است. افت وزنی بییش از   حضور رطوبت احتمالی جمع شده در

گراد مرتبط با ت ریب مواد آلیی موجیود در نمونیه     درجه سانتی 200

درجه سانتی گیراد انتظیار    400باشد. با انجام این آزمون تا دمای  می

هیای   مانده ناشی از اتیم  رود ترکیبات آلی ت ریب شده و وزن باقی می

Si   کمی اص   باشند شده، مدیاری از مقدار موجود در ترکیب اص 

[23 ،22]. 

فقط شامل ترکیبیات آلیی بیوده و افیت       1500Hپلیمر پرشاخه 

باشد و در انتهیا مقیدار    گراد می درجه سانتی 400تا  250وزنی آن از 

دهنده عدم وجود ترکیبیات   وزنی نمونه به صفر رسیده است که نشان

 8بیانگر مقادیر افت وزنیی   7 و 6شكل  مددنی در ساختار ماده است.

مانده بیرای   باشد. میزان درصد وزنی باقی می 7و pH 4.5نمونه در دو 

 ارائه شده است. 8ها در شكل  نمونه
 

 
 .(1500Hبه همراه پلیمر پرشاخه ) H4و  H1،H2،H3 های : افت درصد وزنی در برابر دما برای نمونه 6شکل 
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 .(1500Hبه همراه پلیمر پرشاخه ) HA4و  HA1،HA2،HA3های  : افت درصد وزنی در برابر دما برای نمونه 7شکل 

 
 سنجی گرمایی. ها در آنالیز وزن مانده نمونه : درصد ورنی باقی8شکل 

 

هیای   م حظه شد مقادیر انتهایی نمونیه  8طور که در شكل  همان

pH شیده در   هیای اصی     مانیده نمونیه   خنثی بالاتر از مقدار باقیpH 

باشید. در   می FT-IRکننده نتایج آزمون  اسیدی بوده است که تصدیق

مانیده بیرای نمونیه اسییدی      ساعت مقدار درصد وزنی باقی 24نمونه 

تیوان علیت آن را بیه واکینش      شد کیه میی  با بالاتر از نمونه خنثی می

هییای سییی نول بییا یكییدیگر نسییبت داد. اییین واکیینش یكییی از  گییروه

باشد. مقیدار ایین    های جانبی فرآیند اص   پلیمر پرشاخه می واکنش

اسیدی نسیبت بیه    pHواکنش به دلیل بالاتر بودن سرعت آبكافت در 

pH تر بودن سرعت واکنش تراکم در  بازی و پایینpH دی نسبت اسی

 pHتر بودن سیرعت واکینش تیراکم در     بازی بوده است. پایین pHبه 

شیده   هیای آبكافیت   های جانبی بین گروه بازی موجب افزایش واکنش

استفاده  DTG روشتر افت وزنی نمونه از  برای بررسی دقیق گردد. می

 هییا تییا نییواحی دمییایی افییت وزنییی و سییرعت ت ریییب نمونییه    شیید

 ی گردد.تر ارزیاب طور دقیقه ب

به دو ب ش  9 و 8در شكل  DTGشروع افت وزنی مطابق نمودار 

 گراد سانتی درجه 350تا  200گردد. پیک اول پیک ناحیه  تقسیم می

این محدوده به ترکیبات آلی موجود در پلیمر پرشیاخه نسیبت    است.

پلیمر پرشیاخه اصی   نشیده قابیل      DTGشود که در نمودار  داده می

 مشاهده است.

 
 .(H1500) : نمودار سرعت ت ریب پلیمر پرشاخه بر حسب دما9شکل 

 

 
 .H4: نمودار سرعت ت ریب پلیمر پرشاخه برحسب دما برای نمونه 10شکل 

0

20

40

60

80

100

0 100 200 300 400 500

M
 (

%
) 

T (°C) 

H1500 HA1 HA2 HA3 HA4

2.29 
2.86 

4.26 
4.61 

1.31 
1.9 

2.26 

9.4 

0

2

4

6

8

10

H1 H2 H3 H4 HA1 HA2 HA3 HA4

M
(%

) 

0

100

200

300

400

500

600

700

0 200 400 600

M
/m

in
 

T(°C) 

H1500

0

200

400

600

800

0 200 400 600

M
/m

in
 

T(°C) 

H4



 65  ...استر آميدي با استفاده از يابي پليمر پرشاخه پلي اصلاح سطحي و مشخصه

Journal of Color Science and Technology(2017) (1396علوم و فناوري رنگ )علمي ـ پژوهشي نشريه  

گیراد قیرار دارد.    درجه سانتی 450تا  350پیک دوم در محدوده 

نشده مشاهده نشید و   پلیمر پرشاخه اص   DTGاین پیک در نمودار 

باشید کیه مدمیولار در ایین      میی  Siمربوط به ترکیبات متصل به گروه 

بیا   TGنیز همانند نمیودار   DTGگردند. نمودارهای  نواحی ت ریب می

افزایش زمان مقدار پیک دوم آن افزایش یافته است. با مقایسیه بیین   

توان دریافیت رونید اصی   پلیمیر      می pHمیان دو  DTGنمودارهای 

 تری پیش رفته است. آل خنثی بطور ایده pHرشاخه در پ

هیای   تر و بررسی سیاختار شییمیایی نمونیه    جهت شناسایی دقیق

 ای سینجی رزونیانس مغناطیسیی هسیته     شده از آزمیون طییف   اص  

H NMR  وC NMR  استفاده شد. نتایج آزمونH NMR  11در شكل 

صیل بیه   هیای مت  شیدن هییدروژن   نشان داده شده است. اضیافه  12 و

های موجود در ساختار پلیمر پرشاخه موجیب   پروپیل تدداد هیدروژن

هیای شیر     افزایش یافته است. از طرفی شباهت ساختاری هییدروژن 

های ساختار اصیلی پلیمیر پرشیاخه منجیر بیه       داده شده با هیدروژن

 پوشانی پیک شناسایی شد. کیه افیزایش انتگیرال پییک محیدوده      هم

ppm 1.5 موضوع بوده است. تایید کننده این 

 

 
 .پلیمر پرشاخه خال  H NMR: طیف 11شکل 

 

 
 .شده پلیمر پرشاخه نمونه اص   H NMR: طیف 12شکل 
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اسیتفاده   C NMRها از طیف  برای ارزیابی دقیق تر ساختار نمونه

 H NMRهیای حاصیل از آزمیون     گونه که در تفسیر پییک  شد. همان

 های موجود در ساختار مرکاپتوسیی ن هیم    شر  داده شد پیک کربن

هیای بدنیه اصیلی پلیمیر پرشیاخه       به دلیل شباهت ساختاری با کربن

 هیا در محیدوده   انید. ایین کیربن    دچار همپوشانی در یک ناحیه شیده 

ppm 20 افیزایش   14و  13سیه بیین شیكل    یا مقادهنید. بی   پیک می

  [.24] مشهود است ppm 28تا  18انتگرال پیک ناحیه 

، FT-IR ،TGAهیای   با توجیه بیه نتیایج بدسیت آمیده از آزمیون      

CNMR  وHNMR تییوان اظهییار داشییت فرآینیید قرارگیییری      مییی

 ل پیونیییدمرکاپتوسیییی ن بیییر روی پلیمیییر پرشیییاخه بیییا تشیییكی 

شیده   ی پلیمر پرشاخه با موفقیت انجامکووالانسی همراه بوده و نوآرای

 است.

 

 
 .نمونه خام پلیمر پرشاخه C NMRار د: نمو13شکل 

 

 
 .شده پلیمر پرشاخه اص   C NMRنمودار  :14شکل 
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 گیری یجهنتـ 4
هیای انتهیایی    پلیمر پرشاخه پلی اسیتر آمیید بیا گیروه     فرآیند اص  

متوکسیی سیی ن    - 3 - مرکیاپتو پروپییل   -3هیدروکسیل به همراه 

ژل با موفقیت انجام پذیرفت. پلیمر پرشاخه -تحت شرایط فرآیند سل

هیای   نوآرایی شده توانایی شیرکت در فرآینید پلیمریزاسییون سیامانه    

ثیر منفیی حضیور اکسییژن و     فرابنفش، کیاهش ا پرتو پ ت شونده با 

های فیزیكی مكیانیكی پوشیش پ یت شیده را بواسیطه       بهبود ویژگی

وجود گروه مرکاپتو سی ن خواهد داشت. افزایش مدت زمان فرآینید  

هییای  موجییب تغییییر در میییزان اصیی   گییروه pHژل و تغییییر -سییل

که با افزایش زمان میزان اص   در هر دو  طوریه هیدروکسیل شد. ب

pH ش یافت. همچنین افزایpH تر بیودن سیرعت    بازی به دلیل پایین

اسیدی از درصد تبدیل بالاتری برخوردار  pHواکنش تراکم نسبت به 

توان اظهار داشت کمتر بیودن   بود. با توجه به نتایج به دست آمده می

خنثی و بالا بودن سرعت فرآیند تیراکم   pHسرعت فرآیند آبكافت در 

ناشی از فرآیند آبكافت شده اسیت و  موجب مصرف سریع محصولات 

کیه ایین    طیوری ه بالاتری صیورت پیذیرفت. بی    بازدهفرآیند اص   با 

اسیدی عكیس بیوده اسیت. بیشیینه بیودن       pHهای  موضوع در نمونه

محصولات به دست آمده از واکنش آبكافت و عدم وجود سرعت کافی 

 بازدهه و از های جانبی را بالا برد در فرآیند تراکم امكان انجام واکنش

درصید   FT-IR کلی فرآیند کاسته است. مطابق نتایج حاصل از آزمون

هیای اصی   شیده در     های هیدروکسیل انتهایی در نمونه تبدیل گروه

pH  درصید بیالاتر بیوده     5ساعت بیه مییزان    24خنثی و مدت زمان

مانده از آزمون آنالیز  درصدی میزان وزن باقی 57است. از طرفی رشد 

دهنیده پیشیرفت    ، نشیان  pHساعت  24ی گرمایی در نمونه سنج وزن

  ژل در این تحقیق بوده است.-آل فرآیند سل ایده
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