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 �قد� و �ش��

دا�م ا�ت، � �ود وا�ب �ی یده� ش�� شایان نثار ا�د �نان � �و��ق را ر��ق را�م سا�ت � ���ع د��ری را � پایان �سا�م. ا��ون � � ��ل ا��ی ا�ن �و�ش � ��� ر 

 ا�د، �پاس��اری و �دردا�ی �ما�م.از ��ه �سا�ی � � ��وی � ا�جام ا�ن ��م ��ا یاری ��وده

 ام ا�ت...�ش آلام ز�ی�ی� شان آرام�� د�م، آ�ن � ��� آ�ما�ی� � ��ت��ن واژه�پاس��ار �سا�ی ���م � �رآغاز �و�د �ن ��تند، �قدس

گاه ز�د��م، ��مان ��ز ما�م...ن ت��ها��وار��   گا�م، د�تان ���� �درم و ��ز��ن ن

ام � ا�ید �ما�ت و ��دا ک�ید باغ ����م �ی��ان ���بانیتان را �پاس ��وا�م ب�و�م. ا��وز �� ای از �یای �ی� � � آ�و��م � م��ب ��ق �ما آ�و��م و � � ب�و�م ���ه

��م � � خاک پایتان نثار ��م، با�د � حا�ل تلا�م ���م�نگانرضای �ما... ره آوردی ��  � �بار ��ت�یتان را �داید. �و� � د�تان �و� از ا�ن ارزان �دا

 �����ن...

�م. ق��م ��ر� از ��ق � �ما�ت و وزد�پاس از �����ان ���بان ز�د��م، �ا�ان ��م...� با �م آغاز ��د�م، � �نار �م آ�و�ت�م و � ا�ید �م � آینده ��م �ی

 �ن �ن�ھای آرزو�م...�و����ی

کار �ما�م، � � � �و�م و �را�م، �م��ی ام. از ا�تاد ������ه و ��زا� ��ه�  �وا�م ��نایی بالا� از �قد� و �ش�� � زبا�م جاری سازم و �پاس �ود را � و�ف ا�تاد �و�ش آش

��مل ��یاری از ���ی�ی   � ی � با ��ا��ی �ون �ور�ید، �رز��ن دل را رو��ی ���ید�د و با را��مایی�ناب آ�ی د��ر ���ن ��را��ھا� 
ود�د � �� � را �ا�م آسانی ��غ �ود 

 ��م.و با ��ه صدر ا�ن ���ر � از ��از و ��یب را �ا�م ��وار سا�تند، �ش�� �ی

���ن�ن از اساتید را��مای دوم و �شاور �ود، �ناب 
کاری ���ما�  �ما�م.ان �دردا�ی �یشآ�ی د��ر ع�ی ��وان�و و �ناب آ�ی د��ر ��مد با��د � خا�� �م

کار ار��ندم �رکار خا�م د��ر ���ه �شار�ی � � � ��� ر�یدن ا�ن �و�ش ��ا یاری ��ود�د �ش�� �یاز ز�مات و �سا�دت  ما�م.� �ی �م
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 دانشگاه صنعتی شاهرود شیمیدانشکده  شیمی آلیرشته  دکتريجوي دوره دانش زادهسـعید شیرعلی اینجانب 

ــنده پایان نامه  ــبت به پرتو به منظور  پلیمري یددار هايتهیه نانوکامپوزیتنویسـ ــی میزان کدورت آنها نس بررس

 متعهد می شوم. حسین نصر اصفهانیدکتر  آقايتحت راهنمائی  ایکس

 انب انجام شده است و از صحت و اصالت برخوردار است.تحقیقات در این پایان نامه توسط اینج •
 در استفاده از نتایج پژوهشهاي محققان دیگر به مرجع مورد استفاده استناد شده است. •
ــده  • ــط خود یا فرد دیگري براي دریافت هیچ نوع مدرك یا امتیازي در هیچ جا ارائه نشـ مطالب مندرج در پایان نامه تاکنون توسـ

 است.
و  »دانشگاه صنعتی شاهرود « شاهرود می باشد و مقالات مستخرج با نام صـنعتی  عنوي این اثر متعلق به دانشـگاه  کلیه حقوق م  •

 به چاپ خواهد رسید.» Shahrood  University of Technology«  یا 
عایت ر پایان نامهتخرج از حقوق معنوي تمام افرادي که در به دسـت آمدن نتایح اصلی پایان نامه تأثیرگذار بوده اند در مقالات مس  •

 می گردد.
در کلیه مراحل انجام این پایان نامه ، در مواردي که از موجود زنده ( یا بافتهاي آنها ) اسـتفاده شـده است ضوابط و اصول اخلاقی    •

 رعایت شده است.
ه یا استفاده شده است اصل در کلیه مراحل انجام این پایان نامه، در مواردي که به حوزه اطلاعات شخصی افراد دسترسی یافت •

رازداري ، ضوابط و اصول اخلاق انسانی رعایت شده است 
.                                                                                                                                                                    

                                                                                                                                                                            

 تاریخ                                                                   

 امضاي دانشجو                                                                                                         

 مالکیت نتایج و حق نشر
ها و اي، نرم افزارهاي رایانهکلیه حقوق معنوي این اثر و محصولات آن (مقالات مستخرج، کتاب، برنامه •

باشد. این مطلب باید به نحو مقتضی اهرود میتجهیزات ساخته شده است) متعلق به دانشگاه صنعتی ش
 در تولیدات علمی مربوطه ذکر شود.

 .باشداستفاده از اطلاعات و نتایج موجود در پایان نامه بدون ذکر مرجع مجاز نمی •
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 چکیده

باشد؛ چرا که می» کدورت در مقابل پرتو ایکس«داشـتن   ،مادههاي مهم و ضـروري یک زیسـت  یکی از ویژگی
ــا  ــناس ــکی ش ها و پروتزها در بدن موجودات زنده با ایمپلنت ازجملهیی و تعیین موقعیت دقیق تجهیزات پزش

 وپاكیمواد رادشود. ایکس انجام می پرتو يبه وسیلهیمت تصویربرداري ق ارزانیبی و تخر یرغاستفاده از روش 
 یتموقع یابیپروتزها و رد ها،نتیمپل، ساخت ایخون هايازجمله انسداد رگ یدرمان هايینهاز زم یاريدر بس ـ

ــان ینددارو در فرا یـک  الکترونی بالا و توانایی جذب  چگالیبه علت دارا بودن  این مواد کاربرد دارند. یدارورسـ
ــعیت بافت ــیلهها و اندامپرتو ایکس، ارزیابی وض  یرغهاي ي روشهاي مورد نظر را بعد از اعمال درمانی به وس

 .نمایندیبی تسهیل میتخر

آمید)] و پلی[(متیل یـدوفنیـل)آکریـل   -N-)4(-کو-کوپلیمرهـاي رادیوپـاك پلی[(متیـل متـاکریلات)     
-کو-آمیـد)]، از واکنش کوپلیمر پلی[(متیـل متاکریلات)  یـدوفنیـل)آکریـل   تري-N-)5،4،3(-کو-متـاکریلات) 

عوامل ایجاد کدورت) یدوفنیل ایزوسیانات (تري-5،4،3یدوفنیل ایزوسیانات و -4(آکریلیک اسید)] با ترکیبات 
. باشــندهاي ید موجود در ســاختار این کوپلیمرها، عامل ایجاد کدورت در برابر پرتو ایکس میاتمتهیه شــدند. 
ــتفــاده از  اي،، طی فراینـد دو مرحلــه اوره یــددار-یورتــانهمچنین پلی متــان فنیــلدي-4ʹ،4 ترکیــب بـا اسـ

ــیانات (دي -4،2،1-یدوفنیل)-4(-4و ترکیب  )1000nEG MP=( 1000اتیلن گلیکول) ، پلی()MDIایزوسـ
. ساختار پلیمرهاي به دست مورد بررسی قرار گرفت آنخواص و  شده  تهیه) IUrاُن (دي-5،3-آزولیدینتري

پراش انرژي  )، NMR( ايرزونانس مغناطیسی هسته )،FT-IR( سـنجی مادون قرمز آمده با اسـتفاده از طیف 
بررسی شد. میزان ) DSC) و گرماسنجی روبشی تفاضلی (GPCتراوایی (ژل )، کروماتوگرافیEDXپرتو ایکس (

ــتگاه  ــتفاده از دس ــی، و با تیغهکدورت پلیمرهاي یددار در مقابل پرتو ایکس، با اس اي ههاي رادیوگرافی بررس
 با توجه به کاربردهاي بالینی پلیمرهاي هاي مختلف (به عنوان شـاهد) مقایسـه شد.  آلومینیم داراي ضـخامت 

هاي بر روي سلول MTT یشبا استفاده از آزما هاي زنده،رادیوپاك، میزان سمیت و تاثیر این پلیمرها بر سلول
بر اساس استاندارد و  ،در شرایط آزمایشگاهی) NIH3T3شبه فیبروبلاستی جنینی موش سوئیسی (رده سلولی 

ISO10993-5  .مکانیکی پلیمرهاي ســنتز شــده،  منظور اصــلاح خواص حرارتی وبهمورد بررســی قرار گرفت
ــتفاده از نانوذرات کلوئیزیت نانوکامپوزیت ــدند. خواص   20Aهاي رادیوپاك با اس ــاخته ش ــید س و گرافن اکس
، )DMTAحرارتی (-دینامیک-مکانیکیآنالیز ، )TGAسنجی گرمایی (وزنبا اسـتفاده از آنالیز   هانانوکامپوزیت

میکروســکوپ الکترونی روبشی گسیل تصـویربرداري  )، SEM(میکروسـکوپ الکترونی روبشـی   تصـویربرداري  
 .پراش پرتو ایکس بررسی شدآنالیز و ) FE-SEMمیدانی (

زیت اوره، نانوکامپوزیت، کلوئی-اورتانکلیدواژه: پلیمرهاي رادیوپاك، کدورت، پلی(متیل متاکریلات)، پلی
20A.گرافن اکسید ، 
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 مقدمه 1

 ایکس کشف پرتوتاریخچه  1-1

 »2کنراد رونتگن لمیلهو«توسط  1یکسا پرتوکشف  1895 سال بار در ماه نوامبر نخسـتین  يبرا زمانی که

 این پرتو،با اســـتفاده از  چراکه ؛پدید آمد پزشـــکی ازجمله تحول عظیمی در علوم مختلف شـــد،گزارش 

ده میسر شبودند، قابل بررسـی و شـناسایی ن   یراحتبهکه  بدن هاي داخلیاندام ها وتصـویربرداري از بافت 

 صورتبهبود،  يکاتد يهاخواص پرتو مونیراپ یقمشـغول تحق  رونتگن کهیدرحال 1895نوامبر  8در  .بود

 پرتو ینخواص ا 1895دسامبر  28تا  او توجه وي را جلب نمود. يپرتو در لامپ کاتد ینوع تصادفی کاملاً

ــدگفته  یزن »پرتو رونتگن«به آن  بعدها( یدنام) Xایکس ( یامجهول  پرتوکه آن را   مورد کامل طوربه ،)ش

 یزهجا یناول به همین علت .نمود یانب يادر مقالهخود را  هايیشآزما ایج حاصــل ازنتو  دادقرار  یبررســ

ها بسیاري از مراکز درمانی از پرتو ایکس براي همان سال طی .شداعطا  ويبه  1901در سال  یزیکنوبل ف

ز ا یوگرافیراد یناول. بهره بردنددیده در طی اعمال جراحی هاي استخوانی آسیبو درمان بافتشـناسـایی   

 نخســتینو  یهاول یقاتاز تحق یگزارشــ 1896در ســال  وعمل آمد ه ب 1895دســامبر  22انســان در ن بد

 . در همانداشت هرا به همرا یخاص یجانشور و ه که ه شداروپا فرستاد يهادانشگاهبه پرتو ایکس  یرتصـو 

 رمنظوبهشناسی اهاز پرتو ایکس در تحقیقات گی در انگلستان 4در فرانسه و بورچ 3وِزران نخسـت هاي سـال 

ویه سال در ژانهمچنین  ند.دتماسی استفاده نمو پرتونگار بزرگنمایی بررسی ساختار درونی گیاهان از طریق

ــنت متعددي را براي هايیشآزما 5رادیگوت 1896 ــفحه فلورسـ ــتفاده در منظوربه طراحی یک صـ  اسـ

                                                 
-1  X-ray 
-2  Wilhelm Konrad Roentgen 
-3  Ranwez 
-4  Burch 
-5  Radiguet 
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ــو ــتفاده از پرتو ایکس یربرداريتص از این  2ویلو ن 1هایکوكمدت کوتاهی  تا اینکه پس از انجام داد با اس

که امروزه از  شد روشی ابداعمنجر به ها ثمره همه این تلاش روش براي تصویربرداري از آلیاژها بهره بردند.

ــی « عنوانبهآن  ــودییاد م» 3مخرب یرغبررس ــاس آن  ش داخل  پرتو ایکس به توانایی نفوذبر پایه که اس

 .]1[ باشدمی) هاي بیرونیاندام نازك و سطوح برخلاف( متراکمساختارهاي 

ا و هشده براي تصویربرداري از بافتشناخته کاملاً، یک روش اي توسـط پرتو ایکس پرتونگاري رایانه

. ]4-2[هاي پزشکی و تحقیقاتی دارد در زمینه بسیار زیادي هايکاربردکه  باشـد می داخلی بدن هاياندام

لب و نظیر سیستم گوارشی، ق ییهابعدي انداموان براي تصـویربرداري سـه  تاز پرتونگاري با تفکیک بالا می

هاي ســـرطانی ها و بافتهاي متراکم اســـتخوانی، غضـــروفها، بافتعروق، مجاري ادرار و کلیه، کبد، ریه

دسـتگاه   45000امروزه بیش از  آوري رشـد چشـمگیري داشـته اسـت.    اسـتفاده نمود. اسـتفاده از این فن  

 70سالیانه بالغ بر در ایالات متحده آمریکا که فقط  ياگونهبه در سراسر جهان وجود دارد؛ الفعپرتونگاري 

 .]6،5[شود انجام می توسط پرتو ایکس يبردارعکسمیلیون 

تو ایکس کشف پر ایده اولیه اسـتفاده از تصویربرداري با پرتو ایکس در زمینه پزشکی به کمی بعد از 

نجام تصویربرداري را با موفقیت کامل ا که لین دستگاه پرتونگاري پرتو ایکسگردد. اورونتگن برمی توسـط 

فیزیکدان اهل  مراهبه ه 1979در سال وي . )1-1(شکل  ساخته شد 4هانسفیلدتوسط  1972در سال  داد،

ــکی را 5كاکُرم آفریقـاي جنوبی،  ــورتبه، جایزه نوبل پزشـ ــترك براي تلاش صـ هاي خود در زمینه مشـ

 .]7[ ودتوسط پرتو ایکس دریافت نم تصویربرداري

                                                 
 -1 Heycock 

-2  Neville 
-3  Nondestructive examination  
-4  Hounsfield 
-5  Cormack 
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 طوربه .باشدنانومتر می 10تا  01/0پرتو ایکس بخشـی از تابش الکترومغناطیس با طول موجی بین  

ها رونالکتبه براي شتاب دادن  هاي بالاکه در آن ولتاژ از هوا شدهیهتخلپرتو ایکس توسط یک لوله  معمول

 ندشود. در این فرای، تولید میگیردقرار می استفاده موردتن) لیاژي از تنگسز سـمت کاتد به سـمت آند (آ  ا

شینه بی نموده کهبه شـکل پرتو ایکس از خود ساطع   هاي الکترومغناطیس راتابش ،هاي پرشـتاب الکترون

ــط انرژي الکترون ــی توسـ ــادفی کاهش می هايهاي دیگر در برخوردانرژي تابشـ یابد. ولتاژهاي مورد تصـ

پیک  ولتاژ یلوک( kVp 150تا  80چیزي در حدود  معمولاًهاي امروزي متفاوت بوده و استفاده در دستگاه

 باشد.در یک لوله پرتو ایکس) می شده استفادهیا بیشترین ولتاژ 

ي باشند، تمایل بیشتر ي داشـته ) بالاترZو یا عدد اتمی ( بیشـتر  )ρ( چگالی، موادي که یطورکلبه

ایش نم »)μضریب جذب پرتو ایکس («در فرمول  پارامتر ط بین این دوبراي جذب پرتو ایکس دارند. ارتبا

 :شده استداده

 

ــد. رابطه بین جذب و عدد اتمی اهمیت انرژي پرتو ایکس می Eجرم اتمی و  A این فرمولدر  باشـ

ــکی دارد. عـامـل       امکـان انتخـاب نوع عـامـل ایجاد کدورت و همچنین      4Zزیـادي در کـاربردهـاي پزشـ

 نماید.ها را فراهم میي مختلف براي انواع بافتهانماییبزرگ

در یک اتم برابر و یا  Kیک الکترون از لایه  اتصالبا انرژي  شـده  یدهتابزمانی که انرژي پرتو ایکس 

به ل عنوانبهشود. مقدار این انرژي کمی بیشـتر باشـد، افزایش شدید ناگهانی در ضریب جذب مشاهده می  

مل ی که داراي عوابنابراین ترکیبات؛ شـــودبا افزایش عدد اتمی زیاد می که شـــود) شـــناخته میkجذب (

ــر(بازدارنده پرتو ایکس  ــندمی )ید یا باریم مانندبا عدد اتمی بالا  عناصـ ــبی گزینه، باشـ اي برهاي مناسـ

 .]9،8[ باشندمی هاکاربردهاي بالینی و تصویربرداري از بافت
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 .مربوط به اولین آزمایش میکروسکوپ پرتو ایکس »جنرال الکتریک«صویر جلد مجله آموزشی ت 1-1شکل 

 )1(رادیوپاك عوامل ایجاد کدورت 1-2

پرتو ایکس قابل بررسی و توسط  یراحت به و سایر موجودات زنده بدن انسـان  داخلی هاياندامبسـیاري از  

شود گیري می) اندازهHUبراي جذب پرتو ایکس با واحد هانسفیلد ( توانایی یک مادهباشـند.  مشـاهده می 

نسبت  -HU 1000) و به هوا مقدار HU(برحسـب واحد   صـفر » 2چگالیمقدار « آببه  بر این اسـاس  که

در . شده استمحاسبه  HU 100-30هاي بدن در حدود ضرایب بازدارندگی براي اغلب بافتشود. داده می

ضریب بازدارندگی برابر با ، دهنددرون خود جاي می ی کهبه علت حجم زیاد هوایوي هاي ریبافتاین میان 

د. نباشــمی قابل توجه اســتثناءهايجز  HU1000ها با دانســیته هاي معدنی مانند اســتخوانو بافتبا هوا 

با  هبراي یک مادشوند. می کالیبره )مرجع عنوانبه( نسـبت به آب ي ارهاي تصـویربرد بسـیاري از دسـتگاه  

                                                 
-1  Radiopaque 
-2  Density value  
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از طریق رابطه زیر محاســبه ) HUتوانایی آن براي جذب پرتو ایکس ( ) مقدارμ( ضـریب بازدارندگی خطی 

 شود:می

 

اســتفاده در  موردامل رادیوپاك وع. ]13-10[ باشــد، ضــریب بازدارندگی خطی آب میwaterμکه در آن 

 از: عبارتندکه  مهم دارند نیاز به چندین ویژگی بالینیکاربردهاي 

یرامون هاي پو بافت تصویر بافت موردنظرضریب بازدارندگی مطلق، بین  با افزایش امل رادیوپاكع •

 آن تفاوت ایجاد نماید.

از نظر مولکولی، ( براي کاهش میزان مصرف ماده رادیوپاك، ماده موردنظر باید داراي مقدار زیادي •

 هاي با عدد اتمی بالا باشد.از اتم مولی و یا تعداد ذرات)

 کامل صورتبهباشــد که تصویربرداري  ياگونهبهها باید بازداري ماده موردنظر در بافت زمانتمد •

 انجام بشود.

 هاي پایدار در شرایط فیزیولوژیکیپاك باید توانایی تشـکیل محلول و یا سـوسـپانسیون   ماده رادیو •

)pH  داشته باشدبا ویسکوزیته کم را  )1اسُمولالیتهمناسب و. 

 .یت کننددر بدن موجود زنده ایجاد سم و متابولیسم حاصل از آن نبایدك ماده رادیوپا •

 ساعت خارج بشوند. 24باید به سهولت از محیط بدن و در کمتر از  پاكمواد رادیو •

انواع مختلفی از مواد رادیوپاك براي مصارف و کاربردهاي مختلف ، ذکرشدهبا توجه به خصـوصیات  

 ند.اهراحی و ساخته شددر زمینه آزمایشگاهی و بالینی ط

                                                 
 )Osmolalityمیزان تعادل بین آب و الکترولیت موجود در بدن یا پلاسماي خون ( -1
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 یددار رادیوپاكعوامل  1-2-1

وپاك در ساخت مواد رادیمقادیر بالاتر ضرایب بازدارندگی، عناصر با اعداد اتمی بالاتر به دستیابی  منظوربه

دید و ی . ترکیبات سدیماست هاي پرمصرف در این زمینهگیرند. اتم ید یکی از گزینهمورد استفاده قرار می

اســتفاده در ســاخت اولین مواد رادیوپاك مورد  ءجز هاي آبی،علت انحلال آســان در محیط به یدید لیتیم

ــته از مواد،  با اثباتاما ؛ اندعوامل ایجاد کدورت بوده ــمی این دس ــتفاده از آنها به طرز  ماهیت س میزان اس

ر دهاي ید اتمد که مواد رادیوپاکی را طراحی و تهیه نمودنپژوهشگران  ،یجهدرنت چشمگیري کاهش یافت.

 .به سایر اجزا متصل باشند یکووالانس پیوند از طریقساختار آنها 

 رادیوپاك یددارهاي ریزمولکول 1-2-2

به دو دسته یونی  گیرند،مورد استفاده قرار می عوامل ایجاد کدورت عنوانبه یددار کوچک که هايمولکول

، اندرفتهلعه قرار گتاکنون مورد بررسی و مطاکه  از این ترکیبات يبسیار .شوندبندي میتقسیم یونی یرغو 

ــبت به گونه هايگونه یطورکلبه اند.الکتریکی منفی بوده هـایی با بار گونـه  ی داراي یونهاي غیر یونی نسـ

تري براي تمایل بیش به دلیل خاصیت اسمولالیته بالا، ؛ چراکه این دسته از ترکیباتباشـند معایب ذاتی می

 باعثسـاختارهاي یونی  همچنین  .دارند غشـاهاي سـلولی  مانند پپتیدها و یسـتی  واکنش با سـاختارهاي ز 

 ويری امراضکاري قلب و اتساع عروق، کم ازجمله لوژیکیومشکلات فیزی ،کلیويمجاري میت در ایجاد سـ 

ي هادر بافت عامل کدورت موجب رقیق شدن این ترکیبات یمصرف از سوي دیگر کاهش مقادیرشوند. می

برطرف کردن مشکلات ناشی از  منظوربه .شودمیوضوح تصاویر  و الکترونی چگالیکاهش  یجهنتدرو  زنده

ــتفاده قرار گرفتمور یونی یرغیددار  يهـا مولکولترکیبـات یونی،   ــی و اسـ . عوامل ]17-14[ند اهد بررسـ

به  ندهز اتعوارض جانبی کمتري در بدن موجوداشته و خاصـیت اسمولالیته کمتري د  یونی یرغرادیوپاك 

 مانند یمختلف هاي عاملیاي دسـتیابی به حلالیت مطلوب در شرایط فیزیولوژیکی، گروه بر .آورندوجود می
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 .شودیم گنجاندهها در طراحی این مولکول دارند، توانایی تشکیل پیوند هیدروژنی کههیدروکسیل و آمین 

این  ياز مزایا .باشندلکولی پایین میوزن مو یددار با ترکیبات آروماتیک ،یددار يهامولکولیزراغلب 

در  .]22-18[ اشاره نمودنسبت به ترکیبات آلیفاتیک  میت کمترپایداري بیشـتر و س توان به میترکیبات 

به همین . داشته استهاي چشمگیري هاي یددار کوچک پیشرفت، طراحی مولکولطی چند دهه گذشـته 

ــیلیک مانندهـاي عاملی  گروه منظور، ــ کربوکسـ قرار داده هاي آروماتیک حلقهوي ر ها برو ایمین هایداسـ

میایی ، شیو خواص فیزیکی هسازي نمودساختار ترکیب را بهینه یراحتبهتوان ند که از طریق آنها میاهشد

 براي مصارف خاص تغییر داد. را و دارویی آنها

حلالیت قابل  ازجملهبهینه داراي خواص  ،گیرندد اســـتفاده قرار میرعوامل رادیوپاکی که امروزه مو

 1ایداريپ-زیستمیت پایین و ، سهاي زیستیکنش با گیرندهبرهم میزان هاي آبی، کمتریندر محیط توجه

تاسر ان بالایی در ســرو به میز قرار گرفته یدتائپزشـکی مورد   ازنظرکه  ترکیباتتعدادي از این باشـند.  می

ــرف می ــامل  دنیا مص ــوند ش  ,Ultravist( ، آیوپرامید)Omnipaque, GE Healthcare( )1آیوهگزول (ش

Bayer Healthcare( )2( ،) آیوتــالامــاتCysto-Conray II, Mallinckrodt Imaging ()3( آیوگزالات ،

)Hexabrix, Mallinckrodt Imaging( )4( ،ــودي ــول (آی و  )Visipaque, GE Healthcare ()5زان

مواد اولیه و  عنوانبه این ترکیبات. )2-1 شــکل( باشــندمی )Isovue, Bracco Imaging( )6آیوپامیدول (

 وند. مقدار تخمینی سـاخت مواد یددار در سـرتاسـر جهان در سال   ش ـتولید می» تنُ در سـال « در مقیاس

 .]24،23[ بوده استتن  3500بالغ بر  2000

                                                 
-1  Biotolerability 
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 .رادیوپاك تجاريهاي لریزمولکو ازبرخی  ساختار 2-1شکل 

یده یک اختراع به ثبت رس عنوانبهآیوپامیدول در مقیاس صنعتی که سـنتز ترکیب   نمونه، عنوانبه

 نشان داده شده است. 1-1است، در طرح 

 

 .ر مقیاس صنعتیتجاري دتهیه ترکیب آیوپامیدول از مواد اولیه  1-1طرح 

 یدداررادیوپاك پلیمرهاي  1-2-3

ا بدر بدن موجودات زنده ها و پروتزها ایمپلنت جمله ازشناسایی و تعیین موقعیت دقیق تجهیزات پزشکی 

 کی ازیبنابراین ؛ شودایکس انجام میتصویربرداري توسط پرتو یمتق ارزانو  یبیتخر یرغاسـتفاده از روش  

)1( )2( )3( 

)4( )5( 

)6( 
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زمانی که باشد. می »2کدورت در مقابل پرتو ایکس«داشـتن   1مادهسـت زییک ضـروري  مهم و  هايویژگی

بعد از اعمال جراحی  گیرد، پزشـکان و متخصـصان  مورد اسـتفاده قرار می  3بافت زندهدر  مادهیک زیسـت 

ی قرار مورد بررسمانند فلوروسکوپی پرتو ایکس  یبیتخر یرغهاي روشتوانند وضعیت آن را با می یراحتبه

ها، ، ساخت ایمپلنت4هاي خونیانسداد رگ جمله از درمانیهاي در بسیاري از زمینه رادیوپاكد موا .دهند

ــانی موقعیت یک دارو در فرآ ردیـابی پروتزهـا و   ــکیل اجزاي معمولاً .کاربرد دارندیند دارورسـ دهنده تشـ

، هیدروژنکربن،  پایین مثل الکترونی و وزن مخصــوص چگالیعناصــر ســبک با  ،شــدهپلیمرهاي شــناخته

ــیژن و نیتروژن می ــنداکس ــته و درنتیجهپرتو ایکس را  که توانایی جذب باش راي ب یازن موردکدورت  نداش

ــت ــل نمیزیس ــودماده موردنظر حاص ــیته دارا بودن مواد رادیوپاك به علت  ،در مقابل .]45-25[ ش دانس

ــعیت بافت ،توانـایی جذب پرتو ایکس و الکترونی بـالا   نظر را بعد از اعمال  هاي مورداماندو ها ارزیابی وضـ

 .]48-46[ نمایندتسهیل می یبیتخر یرغهاي روش يدرمانی به وسیله

فلزات واســـطه) (هاي معدنی فلزات نمک طریق مخلوط نمودن ي رادیوپاك ازهاپلیمر ،در گذشـــته

تهیه  دنظرپلیمر مور با هاي بیسموت و تانتالیومو یا نمک ازجمله باریم سولفات، باریم فلوراید، باریم کلراید

 يدارتوپهاي در میان همه این ترکیبات، باریم سولفات براي مصارف خاص پزشکی مانند سیمان .شدندیم

که  این مواد يبه وســیله هاي ناهمگنایجاد محیط اما؛ ه اســتمورد توجه قرار گرفتو مواد پرکننده دندان 

اشد ب، محدودیت اصـلی استفاده از این ترکیبات می ودش ـنهایی در بافت زنده می فرآوردهمنجر به تخریب 

ــیدهاينمک وارد نمودن معمولاً. ]49-54[ ــاختار پلیمرها ها و یا اکس بر خواص مکانیکی آنها  فلزي در س

نمک  ،مثال عنوانبه دهد.یت در بدن موجود زنده را افزایش میو احتمال ایجاد ســـمداشـــته منفی  یرتأث

                                                 
-1  Biomaterial 
-2  Radiopacity 
-3  In vivo 
-4  Embolization 
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نهایی و در نتیجه  فرآوردهاز بین رفتن خواص مکانیکی  ) موجبBa+2( یمباري یون رهاساز با باریم سولفات

هاي داراي ، کمپلکسمشکلاتاین  نمودنبرطرف  منظوربه. ]55[شود میبافت استخوانی  شـکسـته شدن  

امل ع عنوانبه( نمک فلزات سـنگین  به پلیمري مناسـب  یگاندهايللیت کردن کیاز طریق کدورت همگن 

مثال کمپلکس کئوردیناسیونی یورانیل نیترات و پلی(متیل متاکریلات)  عنوانبه. نداهسـاخته شد  کدورت)

ــی قرار گرفت ـ ــتهمورد بررسـ ورود عوامل کدورت آزاد واکنش نکرده از مبنی بر  ییهـا گزارش البتـه . اسـ

ده شثبت  ،شودیمسازگاري پلیمر -منجر به کاهش خواص فیزیکی و زیستکه ماده به داخل بدن زیسـت 

 .]56[ است

ــی   رفع  منظوربه ــایی پلیمرهایی با کدورت ذاتی مورد بحث و بررس ــناس رار قاین نقایص، تهیه و ش

از این رو، متخصــصــین براي ســاخت پلیمرهاي رادیوپاك به دنبال مواد جایگزینی بودند که . اســت تهگرف

دورت ک با خاصیت پلیمرهایی ،در نهایت و هبر روي پلیمرها قرار داد یکووالانس از طریق پیوندبتوان آنها را 

 عنوانبهم ید به مونومرها و یا پلیمرها ات یکووالانس اتصال ،هاي اخیرطی سال .]59-57[ تهیه نموددائمی 

ــی ــگران  مورد براي افزایش میزان کدورت در مقابل پرتو ایکس،  روش ــیاري از پژوهش  گرفته قرارتوجه بس

 1و همچنین ضریب بازدارندگی جرمی، دسترسی آسان ایمنی بالا ،بودن تیمقارزان. عنصر ید به علت است

ار به هاي یددونهگباشد. میرادیوپاك بهترین انتخاب براي ساخت پلیمرهاي  ،هانسـبت به سایر هالوژن بالا 

همتر و م رادیوپاكالعاده، پایداري شیمیایی بالا نسبت به سایر عوامل سـبب دارا بودن خواص کدورتی فوق 

مواد  برخلاف .]62-60[د نباشمی یونی یرغ از پرکاربردترین عوامل ایجاد کدورت بودن، یسم یرغ ،از همه

ــورتبههاي ید که اتم در آب، محلول رادیوپاك ــ ص ــده  یکووالانس ــل ش در بدن اند، به زنجیر پلیمر متص

 .]26[ برخوردارندانی فراو اهمیتاز پزشکی  زمینهشوند و از این جهت در موجودات زنده رهاسازي نمی

                                                 
-1  Mass attenuation coefficient 
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 شدههاي انجاممروري بر پژوهش 1-2-4

ــت آکریلیکی يارتوپدمواد ها و یورتانپلی ــنوعی دارامواد جایگاه متفاوتی را در میان زیس ــمی مص  ؛دنباش

در کنار  هاها و ایمپلنتپروتز قرار دادنبراي  دسته از مواداز این  1يارتوپددر اعمال جراحی  امروزه چراکه

ایه مواد پ عنوانبه گســترده طوربه پلیمرهاي آکریلیک یددار شــود.میاســتفاده  وانی مورد نظربافت اســتخ

ــیمان  ــاخـت انواع سـ ــتفاده قرار گرفتههاي اُرتوپدي، پروتزها و ایمپلنتبراي سـ اند هاي دندانی مورد اسـ

 که قرارگرفته استهاي متعددي مورد بررسـی  براي ایجاد کدورت در این گونه از پلیمرها روش .]64،63[

 باشد.می پلیمریزاسیون آنها متعاقباًاز مونومرهاي حاوي اتم ید و استفاده  آنها یکی از

-6،4،2-آمینو)بیس(استیل-5،3(-1و  )7(یدوفنیل متاکریلات تري-6،4،2 ترکیبات 1995در سال 

خته و در حضــور دوســت ســاآببا خصــلت  )8(پروپان متاکریلوئیلوکســیدي-3،2-یدوبنزوئیلوکســی)تري

را . هرکدام از این مونومرها رفتارهاي متفاوتی )2-1 طرح( نداهشد ) پلیمرAIBNایزوبوتیرونیتریل (آزوبیس

 .]65[ دهندسی خواص کدورتی از خود نشان میو همچنین بررن پلیمریزاسیون در حی

 

 

 

 

                                                 
-1  Arthroplasty 
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 یددار.متاکریلات مشتقات  سنتز 2-1طرح 

ــال  ــیونی متیل    دانه 1996در س ــپانس ــوس ــیون س ــتفاده از فرایند پلیمریزاس هاي کوپلیمري با اس

و  )9( یدوبنزواتتري-5،3،2-پروپیل)متاکریلوئیلوکسی(-3-هیدروکسـی -2 مونومرهاي یددار متاکریلات و

و میزان کدورت آنها با صــفحات  هدســاخته شــ )10( یدوبنزواتتري-5،3،2-(متاکریلوئیلوکســی)پروپیل-3

 .]40[ )3-1 طرح( قرارگرفته استمورد مقایسه  )مرجع عنوانبه( لومینیمآ

)7( 

)8( 

1) pyridine / -10  C 

2) HCl 
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-3و  یدوبنزواتتري-5،3،2-(متاکریلوئیلوکسی)پروپیل-3-هیدروکسی-2یددار  هايمونومرسنتز  3-1طرح 

 یدوبنزوات.تري-5،3،2-ی)پروپیل(متاکریلوئیلوکس

ــاخته شــدیدوفنیل و کربوکســیل هاي تريمشــتقات آکریلامید حاوي گروه 2000 در ســال و  هس

 .است همورد بررسی قرار گرفت) در شرایط مختلف SSاستایرن سولفونات ( کوپلیمریزاسـیون آنها با سـدیم  

-کربوکسی(-N-]3و  )CIPA( )11کریلامید (آیدوفنیلتري-6،4،2-کربوکسی-Nترکیبات  ،براي این منظور

طرح ( نداهسـاخته شد  )CIPCIPA( )12آکریلامید ( یدوفنیل]تري-6،4،2-کرباموئیل)یدوفنیلتري-6،4،2

 .]66[ باشدعامل ایجاد کدورت در مقابل پرتو ایکس می ،هاي ید موجود در ساختار این مشتقات. اتم)1-4

 

)9( 

)10( 

Et3N 

EtoAC/HCl 

DCC 
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تري یدوفنیل -6،4،2-ربوکسیک(-N-]3و  )CIPAمید (آآکریلیدوفنیلتري-6،4،2-کربوکسی-Nساخت مونومر  4-1طرح 

 ).CIPCIPAمید (آآکریل یدوفنیل]تري-6،4،2-یل)کرباموی

-)وکسییدوبنزوئیل-4(-2پروتزهاي استخوانی با استفاده از کوپلیمریزاسیون مونومر  2004در سال 

که کدورت کافی در مقابل پرتو  شــده اســتلات ســاخته متاکریمتیل و )IEMA ()13-4( اتیل متاکریلات

ــان می ــکـل  ( IEMA-4داد. مونومر ایکس را نشـ ــی )3-1شـ -4متاکریلات با اتیل از واکنش هیدروکسـ

 .]67[ آیدیدوبنزوئیل کلراید به دست می

)11( 

)12( 

Acryloyl chloride 

 

DCC 

 

AIBN 

    DMSO 

 

AIBN 

 DMSO 
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 ).IEMA-4اتیل متاکریلات (-یدوبنزوئیلوکسی)-4(-2مونومر  3-1شکل 

از هاي رادیوپاك ستون فقرات، هیدروژل به منظور درمان امراض ناشـی از دیسـک   2005در سـال  

ــیون طریق  ــی)-4(-2کوپلیمریزاس ــتآب با مونومرهاي) IEMA-4اتیل متاکریلات (-یدوبنزوئیلوکس    دوس

N-یدینون (پیرول-2-وینیلNVP( )14( هیدروکســی-2 و) اتیل متاکریلاتHEMA( )15( هاي در نســبت

 .]42[ )4-1شکل ( نداهمختلف مولی تهیه شد

                      

 .)HEMAاتیل متاکریلات (هیدروکسی-2، )NVPپیرولیدینون (-2-وینیل-Nمونومرهاي  4-1شکل 

ــال  ــتفاده از  ،)16( تجاري با نام تکوفلکس ورتان آلیفاتیکیپلی 2006در سـ یددار  ترکیباتبا اسـ

-5،4،3-فنیل)کربوکسی-4-یدودي-6،2(-Nو  )5-1(طرح  )TIBCl( )17(کلراید  یدوبنزوئیلتري-5،4،3

در کدورت مطلوبی  از نهایی فرآورده است که اصـلاح شـده   )6-1(طرح  )DCPTB( )18(بنزآمید یدوتري

 .]57[ است هبرخوردار بودمقابل پرتو ایکس 

)14( )15( 

)13( 
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 ).TIBClیل کلراید (یدوبنزویتري-5،4،3اصلاح تکوفلکس با استفاده از  5-1طرح 

 

 

 

 

)16( 

)17( 
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 ).DCPTBبنزآمید (یدوتري-5،4،3-فنیل)کربوکسی-4-یدودي-N-)6،2  س با استفاده ازاصلاح تکوفلک 6-1طرح 

)18( 
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ب الق عنوانبه استایرنذرات کوپلیمري رادیوپاك در مقیاس میکرو با استفاده از پلی 2006در سال 

ند. اهاي سنتز شدطی فرایند یک مرحله یدوبنزواتتري-5،3،2-)اتیل یلوکسـی یمتاکریلو-2و پلی( مولکولی

ــی(-2مونومر یددار  ،براي این منظور ــیون  )19( یدوبنزواتتري-5،3،2-)اتیل متاکریلوئیلوکسـ در امولسـ

نوان آغازگر عیل پروکســاید بهیزونو ب اســتایرنکلراید محتوي قالب مولکولی یکنواختی از جنس پلیمتیلن

 .]37[ )7-1(طرح  ه استشد پلیمر C˚ 73در دماي 

 

 

 .یدوبنزواتتري-5،3،2-اتیل)یلوکسی ی(متاکریلو-2مونومر یددار تهیه و پلیمریزاسیون امولسیونی روش  7-1طرح 

اتیلن (ایزوسیانات، پلیديیلنتول-4،2از  شده ساخته )ورتان اورهی(سـازي پلی بهینه 2007در سـال  

شده  گزارش )TIB( )20یک اسید (یبنزویدوتري-5،4،3 مشـتقات اسـتفاده از  با آمین ديو اتیلن )گلیکول

هاي آویزان روي زنجیره اصلی پلیمر گروه صورت بهیدوبنزوئیل تري-5،4،3اسـتخلاف   .)8-1(طرح  اسـت 

 .]34[ ر را در مقابل پرتو ایکس فراهم کرده استموردنظ قرار گرفته و کدورت

)19( 

DCC 
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یک یبنزویدومشتقات تريایزوسیانات با استفاده از ديتولیلن-4،2شده از  ساخته )ورتان اورهی(سازي پلیبهینه 8-1طرح 

 اسید.

) GMAمتاکریلات ( مونومرهاي گلیسیدیل با استفاده از 2009یمرها در سال دسته جدیدي از کوپل

ید به  دوستیهسته. افزایش )9-1(طرح  اندسنتز و شناسایی شده )MMA ()22(متاکریلات  متیلو  )21(

ر با قرار گرفتن اتم ید در ســاختا یجهدرنتشـود و  اپوکســید می گشـایی این کوپلیمر منجر به واکنش حلقه

 .]38[ شودپلیمر، کدورت موردنظر براي مصارف پزشکی فراهم می

)20( 
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 نهایی. فرآوردهو یددار کردن متاکریلات  گلیسیدیل متاکریلات با مونومر متیل کوپلیمریزاسیون 9-1طرح 

ــال  ــتفـاده از   میکرومتري ذرات داراي کــدورت 2010در سـ ــیون مونومر کوبــا اسـ -2پلیمریزاسـ

ــی ( ــیدیل و )MAOETIB ()19( یدو بنزواتتري-5،3،2-)اتیل متـاکریلوکسـ با روش  تمتاکریلا گلیسـ

پوسته با -ذرات میکرومتري هسـته همچنین . )10-1(طرح  اسـت  شـده  انجامپلیمریزاسـیون امولسـیونی   

اي لایه نازك اکسید آهن بر طی فرایند رشد مرحله 3O2Fe-γاسـتفاده از این کوپلیمر و ذرات مغناطیسـی   

 .]35[و ایکس بررسی شد روي هسته تهیه و خواص کدورت و مغناطیسی آنها به وسیله تصویربرداري پرت

)22( )21( 
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 ).MAOETIBیدو بنزوات (تري-5،3،2-اتیل)(متاکریلوکسی -2 مونومرتهیه  10-1طرح 

ــایی پلی  ــناس ــنتز و ش ــیت کدورت فوقیس ــارف ورتان با خاص العاده در مقابل پرتو ایکس، براي مص

-4̍،4پلیمر با استفاده از ترکیبات ابتدا پیش ،است. براي این منظورگزارش شده  2009در سـال  پزشـکی  

است. سـنتز شده   )PTMO( )24( گلیکول)و پلی(تترامتیلن  )MDI( )23(ایزوسـیانات)  بیس(فنیلمتیلن

یدوفنول) دي-6،2بیس(ایزوپروپیلیدین-4̍،4از مرحله اول با ترکیب  آمده دسـت  بهایزوسـیانات  ترکیب دي

)IBPA( )25( ــده و پلی ــت بههاي ید ورتان حاوي اتمیوارد واکنش ش ــت آمده دس  به. )11-1(طرح  اس

 .]58[است استفاده شده  Aفنول ، از بیسIBPAساخت ترکیب  منظور
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-4̍،4 و گلیکول)پلی(تترامتیلن  ایزوسیانات)، بیس(فنیلتیلنم-4̍،4با استفاده از ترکیبات یورتان یددار تهیه پلی 11-1طرح 

 یدوفنول).دي-6،2(بیسایزوپروپیلیدین

)23( 

)24( 

)25( 
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-2(-2) مونومر RAFT( 1پذیربرگشت شکست-انتقال زنجیر افزایشی پلیمریزاسیون 2010در سال 

یک اسید یپنتانوسیانو-4در حلال بنزن با استفاده از ترکیب  )IEMA( )26-2متاکریلات ()اتیلیدوبنزوئیل 

جام انمتاکریلات  یهبر پابراي تهیه پلیمرهاي یددار  عامل انتقال زنجیر عنوانبـه ) CPADBبنزوات (تیودي

) با مونومر IEMA-2( یدوبنزوئیل اتیل)متاکریلات-2(-2 ايکوپلیمریزاسـیون دسته همچنین  .شـده اسـت  

ــتیل-O-تترا-6،4،3،2(-2 ــی)اتیل متاکریلازگلوکو-β-D-اسـ -لاکتو-2و  )AcGEMA( )27( تیلوکسـ

 هررسی قرار گرفتمورد ب ،براي ساخت گلیکوپلیمرهاي رادیوپاك )LAMA( )28انامیدواتیل متاکریلات (بی

شکی پز يبردارعکسهاي معمول میزان کدورت این پلیمرها نسبت به پرتو ایکس با استفاده از روش. است

 .]62[ )12-1(طرح  است آزمایش شده

 

                                                 
-1 Reversible addition-fragmentation chain-transfer polymerization 

)26( 
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 ).IEMA-2متاکریلات ()اتیلیدوبنزوئیل -2(-2تهیه کوپلیمرهاي رادیوپاك با استفاده از مونومر  12-1طرح 

فنول یسب با استفاده از ترکیبات پذیريتخریب-تیورتان) رادیوپاك یددار با خاصیت زیس-پلی(استر

A )29(اتایزوسـیان ، ایزوفورن دي )پلی(و  )30ε-شده ساخته  2013در سـال   )31(اُل کاپرولاکتون) دي

ات ایزوسیانایزوسـیانات وارد واکنش شده و سپس ترکیب دي کاپرولاکتون با ديپلی ،در مرحله اول. اسـت 

یورتان) -و پلی(استر شودمی وارد واکنش در حضور کاتالیزور قلع )25( یددار Aفنول بیسترکیب جدید با 

 .]29[ )13-1(طرح  آیدظر به دست میموردن

)27( 

)28( 
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 اُل.يکاپرولاکتون) د-εپذیر با استفاده از ترکیب پلی(تخریب-یورتان) رادیوپاك یددار زیست-پلی(استرتهیه  13-1طرح 

ــتفـاده از ترکیـب یـددار جـدید       يرادیوپـاك جـدیـد    یورتـان لیپ -4،1-یدودي-5،2(-2ʹ،2بـا اسـ

. ترکیب شده استطراحی  2013در سال  عنوان زنجیرگستربه )DBD ()32اتانول ()بیس(اُکسی)ديفنیلن

ــی-2یددار مورد نظر از طریق یددار کردن هیدروکینون بیس( ــت آمد اتیل)اتر بههیدروکس ــتدس . از ه اس

ــیاناتدي نهگزامتیل-6،1 و )33(اُل پلی(هگزامتیلن کربنات)دي ،DBDواکنش  یورتان پلی )34( ایزوسـ

 .]68[ )14-1(طرح  شده استرادیوپاك موردنظر حاصل 

 

 

)25( 

)29( 

)30( )31( 
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 .یورتان یددارمراحل ساخت پلیو اتیل)اتر هیدروکسی-2واکنش یددار کردن هیدروکینون بیس( 14-1طرح 

ــال  ــط پلی(وینیـل الکل)   2014در سـ -5،3،2 و )35( یدبنزیل برمیدو-4 رادیوپاك عواملتوسـ

مورد استفاده در آمبولیزاسیون  به دست آمدهرادیوپاك  هايپلیمر شـد.  اصـلاح  )36( یدوبنزیل برمایدتري

ــت قرار گرفته ــاختار ها. این پلیمر)15-1(طرح  اس از نظر  وزنی اتم ید بوده و 40-70داراي % خود در س

نسبت به مایعات امبولیک داراي ذرات معدنی  خواص فیزیکی بهترياص مکانیکی، ، کدورت و خوگرانروي

 .]43[ ه استاز خود نشان داد

DBD )32( 

)33( 

)34( 
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 ید.زیل برمیدوبنتري-5،3،2 وید یدوبنزیل برم-4 ترکیب يبه وسیلهسازي پلی(وینیل الکل) بهینه 15-1طرح 

 هآلانین یددار گزارش شداوره)هاي جدید بر پایه فنیل-سـنتز و شناسایی پلی(استر  2014در سـال  

براي آلانین فنیل-Lآلانین و فنیل-L-یدو-4جداگانه با ترکیبات  صــورتبه )37( اُلديهگزان-6،1. اســت

ــاخت  -)آلانینفنیل-L(-اســتر و بیسدي-اُلديهگزان-6،1-)آلانینفنیل-L-یدو-4(-بیس هايمونومرس

استوکیومتري  هاينسـبت  . اسـتفاده از )16-1(طرح  ه اسـت اسـتر وارد واکنش شـد  دي-اُلديهگزان-6،1

 نهایی هايفرآوردهدر را  خواص متفاوت حرارتی، مکانیکی و کدورتی ،در ترکیـب اولیـه   هـا مونومر مختلف

 .]69[ داده استنشان 

 

 

)35( )36( 
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 .آلانینفنیل اوره)هاي بر پایه آمینو اسید-اي پلی(استرسنتز دو مرحله 16-1طرح 

ــال  ــتفاده از  جدیدي رادیوپاك یورتانپلی 2015در سـ ــیانات متان ديفنیلدي-4ʹ،4با اسـ ایزوسـ

)MDI ()23(  و)ــایــد تترامتیلنپلی ــتر )PTMO( )24( )اکسـ -N-)3،1جــدیــد  و ترکیــب زنجیرگسـ

. )17-1(طرح  است هساخته شد )NTIBA( )38( میدیدوبنزآتري-5،3،2-ایل)-2-پروپانهیدروکسـی دي

ــتفاده از ترکیـب یددار جدید طی واکنش دو مرحله  -5،3،2و  )39( اُلدي-3،1-آمینوپروپان-2اي با اسـ

 .]70[ شودمیبالا ساخته  بازدهبا  )40( یدوبنزوئیک اسیدتري

)37( 
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 .یدوبنزامیدتري-5،3،2-ایل)-2-پروپانهیدروکسیدي-N-)3،1 یورتان یددار با استفاده ازپلی مراحل تهیه 17-1طرح 

 عنوانبه R338-2400دار سیلان هاي رادیوپاك با استفاده از الیاف شیشهکامپوزیت 2017در سـال  

-5،3،2-پروپیل)یلوکســیمتاکریلوی(-3-ســیهیدروک-2 مونومر ند.اهطراحی و ســاخته شــد عامل کدورت

-هیدروکسی-2(-4بیس[-2ʹ،2متاکریلات و هاي مختلفی از متیل با نسبت )HMTIB( )9( یدوبنزواتتري

 تا رزین شــود میمخلوط ) 5-1(شــکل   )Bis-GMA( )41فنیل]پروپان (-پروپیل)متاکریلوئیلوکســی-3

 .]71[ حاصل شودموردنظر 

 

 ).Bis-GMAفنیل]پروپان (-پروپیل)متاکریلوئیلوکسی-3-هیدروکسی-2(-4بیس[-2ʹ،2 5-1شکل 

 

)38( 

)39( 
)40( 

)23( 

)24( 

)41( 
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-ديایزوپروپیلیدین-4ʹ،4هاي پلیمري با خاصــیت کدورت ذاتی با اســتفاده از دانه 2017در ســال 

ــد عنوانبـه  )IBPA( )25یـدوفنول) ( دي-6،2( ــاخته شـ ــ هعامل رادیوپاك سـ براي این منظور،  .تاسـ

ــتفاده از ــید) با اس ــد )41( )گلیکول اتیلن(و تري )40( لاکتید-L ترکیبات پلی(لاکتیک اس ــاخته ش و  هس

از . ه استپلیمر مربوطه به دست آمد، پیش)30( ایزوسیاناتترکیب ایزوفورن دي واکنش با سپس از طریق

(طرح  شده استیورتان موردنظر حاصل یپل-(لاکتیک اسـید) ، پلیIBPAو  پلیمر تهیه شـده واکنش پیش

1-18( ]72[. 

 

 ).IBPAیدوفنول) (دي-6،2(-ديایزوپروپیلیدین-4ʹ،4 یورتان با استفاده ازپلی-پلی(لاکتیک اسید)تهیه  18-1طرح 

ــال  ــترپلی 2014در سـ ــتر و پلی(اسـ ــتز رادیوپاكیورتـان)هاي  -اسـ از طریق  تخریب پذیر-یسـ

ــیون  ــدن پلیمریزاسـ ــط لاکتیـد و کـاپرولاکتون  -D/Lحلقـه ترکیبـات    بـاز شـ -2،2مولکول یددار  توسـ

 به دســـت آمده )TIBA( )42( یدوبنزواتتري-5،3،2ایل بیس(دي-3،1-متیل)پروپانبیس(هیدروکســـی

ده استفاده ش ایزوسیاناتديید و یا اسـید کلر دي از مشـتقات مختلف  ،افزایش طول زنجیر منظوربه. اسـت 

نمونه  60-124در حدود %را میزان کدورت این پلیمرها کدورت سنجی  هايیشآزما .)19-1(طرح  اسـت 

 .]73[ مرجع آلومینیمی نشان داده است

)25( 

)40( )41( )30( 
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حلقه  شدن تخریب پذیر از طریق پلیمریزاسیون باز-تیورتان)هاي رادیوپاك زیس-استر و پلی(استرپلیتهیه  19-1طرح 

 لاکتید و کاپرولاکتون.-L ،DLترکیبات 

)42( 
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 فناورينانو  1-3

یزیکی هاي فبر روي خواص مکانیکی بنیادي سیستم که شودقلمداد می نانوفناوري اي ازشاخه ،نانومکانیک

ــته از علم نانوکند. مقیاس نانو تمرکز میدر  ــیکمچون علومی هدر تلاقی  ،این رش زیک ، فیمکانیک کلاس

ــیمی کوانتوم         و به زیربنایی براي علم  هکردپیـدا  ظهور حـالـت جـامـد، مکـانیـک آمـاري، علم مواد و شـ

 خواص مکانیکی نانوساختارهاي مهندسی وبه بحث و بررسی  نانومکانیک،. ه استنانوتکنولوژي تبدیل شـد 

ــتم ــیسـ ــیم ها ازنانوسـ ا هها مثل کربن نانوتیوب، نانوتیوبهاا، نانومیلههجمله نانوذرات، نانوپودرها، نانوسـ

)CNTs  هـا ( ) و بورونیتریـد نـانوتیوبBNNTsــش)، نانولایه ــاها، نانوپوشـ ها و نانوکامپوزیت هاها، نانوغشـ

با  هاییسیستم بردن مواد و کار به شـناسـایی و   ،پردازشسـاخت،   علم را فناورينانو یطورکلبه. پردازدمی

 به وجود آمدن باعث ،. کاهش ابعاد تا مقیاس نانونمایندتعریف می نانومتر 1/0-100 ابعـادي در مقیـاس  

 .]74[ شودمیکاربردي  زیستی وفیزیکی، شیمیایی،  العادهو فوق جدید خواص

علوم  ايهشاخه یدر تمامتحقیق  برايمورد علاقه پژوهشگران  هايزمینهنانوفناوري یکی از امروزه 

ه علوم و هاي مربوط برشته باشد کهمیها و نانوالکترونیک ي، نانوسـیسـتم  بیوتکنولوژنانو ،مهندسـی فنی و 

 .گیرنددر این دسته قرار مینیز  هانانوکامپوزیت ازجمله فناوري پلیمر

 هاي پلیمرينانوکامپوزیت 1-3-1

بعد کمتر از  داراي یک، دو و یا سه هاآن فازهايیکی از  حداقل که باشندمی چندفازي ها موادنانوکامپوزیت

جداگانه  صورتبهتلفیقی از مشخصات هرکدام از اجزا  ،. خواص این مواد مرکب]75[ باشدصـد نانومتر می 

 شوند:بندي میبر اساس نوع ساختار زمینه، به سه دسته اصلی تقسیم یطورکلبهباشد و می



34 
 

 )CMNC( 1یپایه سرامیک هاينانوکامپوزیت -1

 )MMNC( 2هاي پایه فلزينانوکامپوزیت -2

 )PMNC( 3هاي پایه پلیمرينانوکامپوزیت -3

صر که پیش از آغاز ع ياگونهبه باشد؛استفاده از نانوفناوري در زمینه پلیمر داراي سابقه طولانی می

 عنوانهبگرفتند. شناخته شدن آن به این نام، موادي در اندازه نانو در علم پلیمر مورد استفاده قرار می و نانو

ــند؛ می، هـاي مجزا بـا بخش اي پلیمري ه ـمخلوط ،مثـال  ــاختارهایی مانند توانند داراي ابعاد نانو باشـ سـ

امولسیونی و همچنین سطوح اي، غشاهاي نامتقارن با فضاهاي خالی درونی، ذرات نیمهکوپلیمرهاي دسـته 

 .باشندنانو میهاي داراي مورفولوژي هاهاي پلیمري و کامپوزیتبین ذرات در مخلوط

را  جدیدي دریچه، هاي پلیمريدر تهیه نانوکامپوزیت کنندهیتتقو عنوانبهاز مواد معدنی اســتفاده 

یمري هاي پلساخت نانوکامپوزیت اي. اولین مطالعات بره استگشود علم مواد پلیمري و اتترکیبدر زمینه 

ج جالب توجه و اما نخســتین نتای انجام شــده اســت؛ 1950اي در ســال یهلابا ســاختار با اســتفاده از مواد 

درکشور  4توسط پژوهشگران شرکت تحقیقاتی تویوتا 1990در اوایل دهه  بعد چشـمگیر حدود چهل سال 

. نتایج موریلونیت ارائه شــدمونت و 6زیت نایلون و صــنعتی براي تولید نانوکامپو یدانشــگاهژاپن در ســطح 

ــان دادند ــتفاده از که  نش ــیار کم این اس ــمگیر خواص حرارتی و باعث معدنی، ماده مقادیر بس بهبود چش

 هايسیلیکاتهاي اخیر، تقویت الاسـتومرها با استفاده از الیاف کربن،  در دهه .شـود می 6نایلون مکانیکی 

-لیبی آهایی با ساختار ترکیتهیه نانوکامپوزیت همچنین مثل الیاف پنبه نسوز) وکلوئیدي، الیاف طبیعی (

ابعاد ســاختاري کوچک و همچنین  اند.لعه و بررســی قرار گرفتهمورد مطا ژل-معدنی از طریق فرایند ســل

                                                 
-1  Ceramic matrix nanocomposite 
-2  Metal matrix nanocomposite 
-3  Polymer matrix nanocomposite 
-4  Toyota research group 
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ها ، موجب شده است تا نانوکامپوزیتنانوذرات واحدهاي ساختاري »مسـاحت سطح به حجم «نسـبت زیاد  

. ]86-76[ بگذارندهاي معمولی با ابعاد مایکرو از خود به نمایش رفتارهاي متفاوتی را نســبت به کامپوزیت

تفاده سازي خواص پلیمرها با اسپلیمري، بهینه پایه هاينانوکامپوزیت ی گرایش به مبحثیکی از دلایل اصل

و  اي مانند خاك رس و گرافیت (گرافن)لایهترکیبات  ،الیاف کربنی، نانوذرات فلزيهاي کربنی، نانونانولواز 

 .بوده استهاي معدنی سایر پرکننده

یب با یکدیگر ترک »نانو ابعاد بامواد «و  »کامپوزیت«مفهوم  هاي پلیمري دودر مبحث نانوکامپوزیت

ــده ــامل این مواد  .اندش  هاي نانوبا اندازه معدنی هايکنندهیتتقوو بخش دیگر یک بخش پلیمري آلی ش

میکرو  مقیاسمواد پرکننده از  بعادتغییر ا. نامندو به این علت محصول نهایی را نانوکامپوزیت می باشندمی

ایی با هپرکننده دهند کهنتایج نشان می .آوردات چشمگیري را در خواص فیزیکی به همراه میبه نانو تغییر

نهایی  فرآوردهخواص  بهبود بسیار زیادي در یرتأثدرصـد وزنی)   %5حتی در مقادیر بسـیار کم (  اندازه نانو

لف هاي مختدر زمینهبرد پلیمرها رچالش بزرگ در علم پلیمر، وسـعت بخشیدن به کا  بنابراین؛ ]74[ دندار

رابر ، مقاومت در بمیکروبیضد عایق بودن، سختی، ، استحکام ساختاريخواصی نظیر سازي بهینه از طریق

یدها و آماســترها، پلیها، پلیاولفینپلی ازجمله کاربرد فراوان پلیمرهایی .باشــدپایداري حرارتی می و آتش

نشان  پیش از یشبزي خواص فیزیکی و شیمیایی آنها را ساها در صـنایع مختلف، اهمیت بهینه یورتانپلی

هاي پلیمري در میان انواع تهیه و شـناسایی انواع نانوکامپوزیت  ،هاي اخیربه همین علت در سـال  دهد.می

 .]87،78،77[ ها، کانون توجهات بسیاري از دانشمندان بوده استدیگر کامپوزیت

 هادر تهیه نانوکامپوزیتمورد استفاده  کنندهتقویتمواد انواع   1-4

آن  ی، نوري و مغناطیسیبه مشخصات مکانیکی، الکتریک ،خاص يپلیمر مناسـب براي کاربرد یک نتخاب ا

گاري و ساز-و خواصـی نظیر تعادل خصـلت آبدوستی/آبگریزي، پایداري شیمیایی، زیست   بسـتگی داشـته  
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 هاهاي مهمی در انتخاب پلیمرپذیري) فاکتور، جذب رطوبت، شــکلیپوشــحلالهاي شــیمیایی (ویژگی

ها از خواص مکانیکی، حرارتی و الکتریکی پلیمرها نسبت به فلزات و سرامیک معمولاً. شـوند محسـوب نمی 

ــنـد.   مطلوبی برخوردار نمی ــیـاري بـاشـ هاي پلیمري و پلیمرهاي از هوموپلیمرها، کوپلیمرها، مخلوط بسـ

 لذا مختلف ندارند؛ هايکاربرد در زمینهاي مشـــخصـــات فیزیکی و شـــیمیایی موردنظر را بر شـــدهبهینه

از اهمیت بالایی برخوردار  پرکننده نمودن موادتقویت ســـاختار آنها از طریق وارد  ســـازي خواص وبهینه

لکه ، بشودپلیمرها میذرات معدنی نه تنها باعث افزایش مقاومت حرارتی و مکانیکی اسـتفاده از   .باشـد می

ماهیت شــیمیایی، ســاختار، اندازه و ســاختار بلوري  که به آوردیمه وجود بپلیمرها  در را خواص جدیدي

 ، حرارتی، الکترونیکی، مغناطیسی،ذرات معدنی باعث بهبود خواص مکانیکیبسـتگی دارد. در واقع   نانوذره

پلیمرها باعث سهولت فرایند  ،مقابل در و شـده  یب شـکسـت پلیمرها  ، دانسـیته و ضـر  کاهشـی -اکسـایش 

از افزودن نانوذرات، وسعت بخشیدن  بنابراین هدف اصلی؛ ]87[ شوندها میآوري کامپوزیتلدهی و عمفرم

 .]78[باشد حفظ خواص اولیه و در عین حال افزودن خصوصیات جدید می به دامنه کاربرد پلیمرها با

ــاس نانومواد ــی،   بر اس ــاختار هندس ــه گروه ذرات، ترکیبات لایهس د. گیرناي و الیاف قرار میدر س

با  .شده استنشان داده  6-1شکل در نسـبی مسـاحت سطح با حجم نانوذرات،    رابطهسـاختار هندسـی و   

در ابعاد نانو،  خصوصاً ،نسبت مساحت سطح به حجماي، در الیاف و مواد لایه عادلاتم به قسمت اول توجه

از آن صرفنظر  غالباًو  هشتدا بسـیار کمی  یرتأث )l/4و  l/2قسـمت دوم معادله (  کهیدرحال باشـد؛ غالب می

ه س افزایش ،کرومتر به نانومترمقیاس میاز  ، ضخامت لایه و یا قطر الیافهقطر ذرکاهش بنابراین ؛ شودمی

 .]89،88[ را به دنبال خواهد داشتبرابري نسبت مساحت سطح به حجم 
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 آنها.و رابطه نسبی مساحت سطح به حجم  مختلف طرح هندسی نانوذرات 6-1شکل 

) POSSالیگومري چندوجهی ( 1يهاسسکوئیکسانسیلکربن سیاه، نانوذرات سیلیکا و  ،بر این اساس

ــته نانوذرات ــته الیاف قرار میهاي کربنی در و نانولوله نانوالیاف ،در دسـ ماده  زمانی که. ]89[ گیرنددسـ

 عنوانبه ،داشته باشد ساختار مسطح و )1000-30بالا ( 2نسـبت ابعاد  ،نانومتري ضـخامت (قطر)  ،پرکننده

قطعات کامپوزیت ( تغییر ابعاد طولی از مقیاس متر .]90[ شوداي در نظر گرفته میلایه نانوماده با ساختار

 رنانومتر (قط مقیاسبه  )(بین فـازهاي زمینه/الیاف کمتر از میکرومتر  قطر الیـاف) و ( )، مـایکرومتر نهـایی 

ــایی و  رویکردهاي نوین ارائه برايرا  زمینه نانولوله) ــناس ــازيمدل در زمینه پردازش، ش ــل جدید س  نس

 چگونگی دانســتن وپی تا اتمی وماکروســکاز ســطح  از رفتار مواددرك کامل  .نمایدفراهم می هاکامپوزیت

 .]91[ کندتسهیل میرا  هاکامپوزیت و، طراحی نانوساختارها محصول مقیاس نانو بر روي خواص یرتأث

                                                 
-1  Silsesquioxane 
-2  Aspect ratio 
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 (خاك رس) موریلونیتمونت 1-5

 ــ  يمواد یناز ب ــک يلازم برا یـل کـه پتـانسـ  وخاك رس  یهبر پا یباترا دارند، ترک یتنـانوکامپوز  یـل تشـ

 یرس آسان به مواد یامر، دسترس این علت. اندقرار گرفته بررسی مورد گسترده طوربه ايیهلا هايیلیکاتس

مورد استفاده در  ايیهلا هايسـیلیکات . باشـد یآنها م )ايیهو لا ايفحهص ـ(سـاختار  نوع  ینو همچن یهاول

. استده ش یلنازك تشک یاربس هايیهبوده که از لا يسـنتز  یا یعیطب یمواد معدن ها،یتسـنتز نانوکامپوز 

صفحات در مرکز که  باشندمی وجهیو هشت یوجهچهارصفحات  ،هااین لایه اصـلی  يسـاختار  يواحدها

ه ب ینیومآلوماتم  ،وجهیصفحات هشت مرکز و در یژنچهار اتم اکس يبه وسیله یلیسیماتم س ،یچهاروجه

 وجهیهشت صفحه مرکزدر  یتیسه ظرف ینیماتم آلوم که یزمان .انداحاطه شده یژنهشت اتم اکس يوسیله

 ،وجهیهشت اختارسدر واقع . ]92[ آیدبه وجود می موریلونیتمونتساختار  ،تعویض شود یزیممن یونبا کات

در آن برخی از  و که بین دو صفحه چهاروجهی قرار گرفته باشـد میاکسـید   از جنس آلومینیم ايصـفحه 

فی آلومینیم و منیزیم، باعث ایجاد بار من عنصرتفاوت ظرفیت  .اندهاي آلومینیم با منیزیم جایگزین شدهاتم

، بار الکتریکی روي کل سطوح 1هاي بین لایهیون سدیم در فضا که به واسطه حضور شودمیروي صفحات 

و  ايیهبالا در انبســاط لا ییو توانا یژهداشــتن خواص و یلماده به دل ین. ا)24-1طرح ( رســدبه توازن می

مســـطح بوده و  یلونیتموردر مونت ییلیکاتسـ ـ هايلایه. قرارگرفته اســـت یاديآماس کردن مورد توجه ز

 .باشدینانومتر م 700-800تر و مساحت سطح آن در محدوده نانوم یکصفحات آن در حدود  امتضخ

                                                 
-1  Gallery 
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 موریلونیت.ساختار سدیم مونت 7-1شکل 

ــله ــتگ یجهنت درو  آنها قوي بین هايکنشبرهم ایجاد باعث هالایه ینکم ب فاص  ايو کلوخه یانباش

 يدر بین زنجیرهاي پلیمر ي ســیلیکاتیهاتوزیع یکنواخت لایهع ماناین مســئله که  شــودیم تذرا شــدن

 ايهیلیکاتس یعیطب يناسازگار کند،یم یريصـفحات جلوگ  یکه از پراکندگ يیگرعامل مهم د .شـود می

 یرنظ آبدوست یمرهايبا پل فقط ايیهلا هايیلیکاتس ـ کهییازآنجا اسـت.  گریزآب پلیمرهايو  دوسـت بآ

با انواع  یباتاین ترک افزایش سازگاري منظوربه ،باشندمی پذیرامتزاج الکل) ینیل(ویپل) و یداکس یلن(اتپلی

 .برندبهره میساختار آنها  اصلاح براي یآل یباتاز ترک پلیمرها

 یآل یباتبا استفاده از ترک موریلونیتاصلاح سطح مونت 1-5-1

تی دوسخصلت آبرده وجود دارد. فش کاملاًهاي انباشته و لایه صـورت به طبیعیشـکل  ونتموریلونیت در م

ــله بین لایه ،جذب رطوبتاین ماده باعث  ــدن ها و در نهایتافزایش فاصـ  ذرات مونتموریلونیت متورم شـ

 افزایش منظوربه کند.می هاي آبی کمک بســیار زیاديها در محیطد که این مســئله به توزیع لایهشــومی

اي هکاتیونبا  را هاهاي سـدیم موجود در فضاي بین لایه مات توان، میسـازگاري مونتموریلونیت با پلیمرها 
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ــلاحخاك رس «و  هنمودهاي آمونیوم جایگزین نمک مانندآلی  ــدهاص به  یلرگانوکاُ یا» 1با ترکیبات آلی ش

ــت آورد ــورفکتانت ،هاي آمونیومنمک. ]101-93[ )22-1(طرح  دس ــکل از س زنجیرهاي بلند هایی متش

وستی دخصلت دوگانه که این ساختار باعث ایجاد باشندمی در انتهاي زنجیر قطبی هايبا گروههیدروکربنی 

ها هبار منفی روي ســطح لایمیزان توانایی تبادل یونی در این ترکیبات به مقدار  شــود.این ترکیبات میدر 

» pacings-d«شود. پارامتر سنجیده می» 2ظرفیت تبادل کاتیونی«توسط پارامتري به نام بستگی داشته و 

ــله میان اتم(  96/0خشــک توســط آنالیز پراش پرتو ایکس   کاملاً مونتموریلونیت) ها در بین دو لایهفاص

ــتنانومتر اندازه ــده اس ــخامت هر لایه به تنهایی در حدود  کهیدرحال ؛گیري ش ــد نانومتر می 94/0ض باش

 ها زیاد شده وفضاي بین لایه شـود، هاي آلی جایگزین میاتم سـدیم با سـورفکتانت   که یزمان. ]102،92[

 سازيینهبه منظوربه .]104،103[کند دو یا سـه برابر افزایش پیدا می ) d-spacing( فاصـله بین صـفحات  

 یومفسفون ،یومسولفون( یوماون هايیون مثل یونیسورفکتانت کات یکبا  يفلز هايیونزوج یلیکات،سطح س

 یندفرا نیکاربرد را دارند. ا یشترینب یومآمونیلآلک هايیون ،انیم ینکه در ا شوندیم یضتعو )یومآمون یاو 

سطح  فیمن بار با هاسورفکتانت ینمثبت ا يانجام شود. انتها یون تبادلواکنش  یقاز طر راحتیبه تواندیم

وذ مســئله نف ین. اشــودیم هایهلا ینب فاصــله یشباعث افزا هایرهشــده و طول بلند زنج یردرگ یلیکاتســ

باعث د توانمی و در برخی موارد نمودهتســهیل  هایهلا ینب يرا به فضــا پلیمریشپ یا یمربلند پل هايریزنج

 .شود یکدیگراز  یلیکاتیس هايیهکامل لا ییجدا

                                                 
-1  Organoclay 
-2  Cation exchange capacity (CEC) 
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 .یآل یباتبا ترک موریلونیتاصلاح مونت 20-1طرح 

ــلاح 1يهانانورسوانگ و همکارانش   ــدهاصـ مورد  را 20A2 یزیتئکلوازجمله  یومآمون یلبا آلک شـ

. شــودیم یادســورفکتانت ز یرطول زنج یشبا افزا هایهلا ینب يو متوجه شــدند که فضــا هقرار داد یبررســ

 یراتم کربن در زنج 18و  16، 12با  ترتیب (به C12M ،C16M ،C18M هايیلیکاتس ايیهلا ینب يفضـا 

ــدینانومتر م 47/2و  85/1، 79/1، 36/1 یبترت به 20A یزیتئ) وکلوآمونیومیلآلک ــل  ین. همچنباش فواص

 .]82[ )8-1شکل ( دارد یدر ساختار نانورس بستگ یومآمون یلآلک هايیون یشبه نوع آرا هایهلا ینب

 

 ،یافق لایهکوتاه جدا از هم به صورت تک هايیرهزنج )a(: آمونیومیلآلک يیرهازنج یمختلف انباشتگ هايمدل 8-1شکل 

)b( مسطح اما نامنظم صورتبهمتوسط  هايیرهزنج ) وc (هایهلا ینفاصله ب یشترب یشبلندتر و افزا هايیرهزنج. 

 مونتموریلونیتشده با استفاده از  تهیههاي هایی از نانوکامپوزیتنمونه 1-5-2

متاکریلات) با اســتفاده از روش پلیمریزاســیون رادیکال  یســیدیل(گلپلی-موریلونیتاي مونتهنانوکامپوزیت

                                                 
-1  Nanoclay 
-2  Cloisite 20A 
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نیل پروپیومتیل-2-برمو-2ترکیب بدین منظور . است ساخته شده 2011) در سال ATRPآزاد انتقال اتم (

ــیون در بین لایه، بهنوع چهارم حاوي نمک آمونیوم )43( برماید اي خاك رس هعنوان آغازگر پلیمریزاسـ

آغازگر براي رشــتاین روش همانند یک د با شــدهاصــلاح. مونتموریلونیت )21-1(طرح  ه اســتقرار گرفت

 .]105[ مورد استفاده قرار گرفته است ATRPمتاکریلات به روش یسدیل پلیمریزاسیون گل

 

 .ATRPونیت با استفاده از ترکیب آغازگر موریلمونت اصلاح سطح 21-1طرح 

با اسـتفاده از پلیمریزاسیون   2012در سـال   دارآزول سـولفون تريپلی-هاي خاك رسکامپوزیتنانو

به روش شیمی کلیک دار، با ترکیبات پروپارژیل شدهاصلاحخاك رس  وسولفونه  مونومرهاي آزیددار 1درجا

شده و نانوکامپوزیت  از یکدیگر جداخوبی به SPTAرس در اكخهاي لایه. )22-1(طرح  است ساخته شده

 .]106[دهد سنتز شده با این روش خواص مکانیکی و حرارتی خوبی از خود نشان می

                                                 
-1  In situ 

)43( 



43 
 

 

 .دارسولفونآزول تريپلی-هاي خاك رسنانوکامپوزیتتهیه  22-1طرح 

یند روزن آبا اســتفاده از فر خاك رس -)PPپروپیلن (هاي بر پایه پلیامپوزیتنانوک 2015در ســال  

روش مخلوط  یرتأث ،در این مطالعه. )32-1طرح ( ساخته شده استسـرعت برش بالا   وبا کمک آب  1رانی

نهایی از  فرآورده مشخصات(با اسـتفاده از آب یا بدون آب) و میزان سرعت برش بر روي   کردن خاك رس

گرفته است  ن مورفولوژي مورد بررسی قرارو همچنیگیري خواص حرارتی، رئولوژي و کششی دازهطریق ان

]107[. 

 

                                                 
-1  Extrusion 
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 سیستم روزن رانی به کمک آب به همراه سیستم تزریق دوغاب خاك رس. 23-1طرح 

-2(-2از طریق کوپلیمریزاسیون  اس به گرماجدید حس یهیدروژل هاينانوکامپوزیت 2015در سال 

ــی) اتیل متاکریلات (متوکســـی  )OEGMA، اُلیگو(اتیلن گلیکول) متاکریلات ()MA2MEO( )44اتوکسـ

ه ، ساختدرجابا استفاده از پلیمریزاسیون رادیکالی عامل ایجاد اتصالات عرضی  عنوانبهو خاك رس  )45(

 .]108[ )24-1(طرح  استشده 

 

 .و خاك رس MA2MEO ،OEGMAبا استفاده از  هیدروژلی هاينانوکامپوزیتتهیه  24-1طرح 

)44( )45( 



45 
 

تهیه ) PLGAگلیکولیک اسید (-کو-پلی لاکتیک-مونتموریلونیت هاينانوکامپوزیت 2015در سـال  

 است مورد اسـتفاده قرار گرفته  )ATNلول (رهاسـازي داروي آتنو  منظوربه 1دارورسـانی  فراینددر و  شـده 

مقادیر زیاد آن براي درمان که  استدرمان فشار خون . آتنولول یکی از داروهاي پر مصرف در )25-1(طرح 

جذب و  داروي خوراکی عنوانبهعدم دســترســی کافی به ســبب عمر کوتاه این دارو، باشــد. نیاز میمورد 

 .]109[ شود.ورسانی براي مصرف این دارو استفاده میاز سیستم دار گوارش ،از سیستمضعیف 

 

 ).b( مونتموریلونیت)، a( آتنولولساختار  25-1طرح 

 مشتقات آن گرافن و 1-6

یت مونتموریلون طبیعی مثل منشـــأبا  معدنیها بیشـــترین تمرکز بر روي مواد براي ســـنتز نانوکامپوزیت

تی هدایت الکتریکی و حرار ،مواددسته از است. این اي) و یا خاك رس سنتزي بوده کیب سیلیکاتی لایه(تر

                                                 
-1  Drug delivery 
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 1شدهمنبســط کربن سـیاه، گرافیت  ی همچونهایها نانوپرکنندهبراي جبران این کاسـتی  لذا دارند، یپایین

)EGکربن نانوتیوب ،( (CNTs)  کربنی  نانوفیبرو (CNF)شکل  اندهمورد توجه قرار گرفت)نانو ذرات . )9-1

ــتحکام مکانیکی، هدایت الکتریکی و می  (CNTs)کربن نانوتیوب ازجملـه کربنی  ــی مثل اسـ تواند خواصـ

ا ههاي قابل توجهی در زمینه استفاده از کربن نانوتیوببخشـد. پیشرفت بهبود  ها راپایداري حرارتی پلیمر

تمایل آنها به انباشتگی و کلوخه شدن و  ازجملهمعایبی  اما هنوز است؛کننده حاصل شده عنوان تقویت به

ــتن خواص فوق  ــترســی محدود با کیفیت و قیمت مناســب وجود دارد. لذا گرافن به علت داش العاده و دس

ــبی براي تولید نانوکامپوزیت  دار هاي عاملهمچنین فراوانی پیش مـاده آن یعنی گرافیت، جایگزین مناسـ

 باشد.می

ــفحه مو گرافن ــاختار بوده که از  لکولی دوبعدي از گرافیتیک ص ــیون  یکربنس و  2psبا هیبریداس

. گرافن کاربردهاي مختلفی در صنایع دارد که از شده استتشکیل  به ضخامت یک اتم يزنبورلانه آرایش

، وببا هدایت گرمایی و الکتریکی مطل شدهیتتقوهاي پلیمري نانوکامپوزیت توان به تولیدیمهمترین آنها م

براي  پذیر و شفافالعاده باریک، مدارهاي الکترونیکی، سنسورها و الکترودهاي انعطافهاي کربنی فوقفیلم

ــلول نمای ــگرها و س ــاره کردش ــته مثل ]114-110[ هاي نوري اش . این ماده داراي خواص فیزیکی برجس

ــتحکام مکانیکی ــفافیت]117[ و الکتریکی بالا ]116[ ، هدایت گرمایی]115[ اس ، )%98نوري (تقریبا  ، ش

از زمان کشف گرافن باشد. مساحت سطح بالا میو  ]119، الکتروگرمایی []118مقاومت در برابر نفوذ گاز [

به  دار شدن، این ترکیب به علت داشتن خواص فیزیکی قابل توجه و همچنین قابلیت عامل2004در سال 

 .کرده استمند ه خود علاقههاي شیمیایی، دانشمندان زیادي را در علوم مختلف بروش

                                                 
-1  Expanded graphite 
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 .)d) و کربن نانوتیوب (c)، فولرن (bافن ()، گرa( شدهمنبسط گرافیت-شده از گرافیتهاي مشتقساختار 9-1شکل 

ــتفاده از آن به ،یکی از کـاربردهاي مهم گرافن  ــع کنندهیتتقوعنوان اسـ ــاخت و توسـ ه نانو در سـ

 ت؛مناسب نیسها نانوکامپوزیتاولیه براي سـاخت   گرافیتسـاختار   .باشـد می گرافن-هاي پلیمرکامپوزیت

ر داي و تشـکیل ساختارهاي توده چراکه واحدهاي سـاختاري آن یعنی گرافن، تمایل زیادي به انباشـتگی   

میایی، پراکنده شدن و دار کردن شیاکسـایش صـفحات گرافن و سـپس عامل    د.ندار بین زنجیرهاي پلیمر

لی هاي عامگروه ،پس از اکسایش کند.جلوگیري می آنها و از انباشته شدن ها را تسهیل نمودهلایه پایداري

ن . حضور ایآیندبر روي سطح گرافیت به وجود می و اپوکسیدهیدروکسـل، کربوکسـیل   مختلفی همچون 

ــطح  يبر روها گروه ــامولکول نفوذ گرافیتس ــدنو  هاي بین لایههاي آب به فض را  آنها از یکدیگر جدا ش

 ].123-120[ نمایدتسهیل می

)c( )d( 

)a( )b( 



48 
 

 گرافن اکسید 1-6-1

رمنگنات پ نش گرافیت با اسیدهاي قوي و عوامل اکسنده مثل پتاسیمکاکسـید از برهم  گرافیت یطورکلبه

ک و نیتری پرکلرات پتاسیم شده آن) و یا با استفاده ازمشـتقات اصـلاح   و سـولفوریک اسـید (روش هامر و  

ــتادنمایر و برودي) به دســت می  ــید (اس ــایش را ایجاد کرده آید. این واکنشاس ها درجات مختلفی از اکس

 هاي عاملیکه به شدت ساختار الکترونی نامستقر گرافیت را از بین برده و گروه )2:1تقریبا  C:O(نسـبت  

وکسید بر هاي هیدروکســیل و اپه گروهرود کاحتمال میدهند. ي سـطح قرار می دار فراوانی را رواکسـیژن 

 اکسید یتگرافاي گیرند. فواصل بین لایهربوکسیلیک اسید در حاشیه قرار بهاي کگروهروي صفحه اصلی و 

 ،شدید لأخاین فاصله در  ارد.نسبت به گرافیت بیشتر بوده و این موضوع به میزان رطوبت محیط بستگی د

ــبی    6/0 ــد. نانومتر می 8/0، هـاي آب علـت نفوذ مولکول  بـه  %45نـانومتر و در رطوبـت نسـ در تهیه باشـ

ل از مخلوط شــدن با اکســید قب هاي گرافیتپراکنده شــدن لایهجداســازي و  هاي پلیمري،نانوکامپوزیت

 عنوانبهتوان از حلال و یا حرارت باشـد. براي رسیدن به این هدف، می مهم و ضـروري می  پلیمر، یک امر

سبت به اکسید نگرافیت اي بیشتر لایهفضـاي بین  دوسـت، ه اسـتفاده کرد. طبیعت آب کنندعوامل پراکنده

کسید اشدن مستقیم گرافیت  لایهیهلا فراصوت،زدن و یا امواج استفاده از عوامل مکانیکی مثل هم گرافیت،

 )GO( داکسیکند. این فرایندها موجب ایجاد سـوسپانسیون کلوئیدي گرافن  را در محیط آبی تسـهیل می 

 .]127-124[ )26-1طرح ( اکسید بیشتر استآن نسبت به گرافیت  ايشود که فاصله بین لایهمی
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 .اکسیداکسید و تبدیل آن به گرافن شدن گرافیت  لایهیهلا 26-1طرح 

 یدگرافن اکس زا استفاده با شدهساخته هايیتاز نانوکامپوز هایینمونه 1-6-2

ــال  ــیون رادیکال آزاد انتقال اتم )متاکریلاتمتیـل  (پلی 2010در سـ ) بروي ATRP( با روش پلیمریزاسـ

هاي کربوکسیلیک اسید روي . براي این منظور گروه)27-1(طرح  اکسید قرار گرفته استصـفحات گرافن  

 .اندن گلیکول وارد واکنش شــدهکلراید، به اســید کلراید تبدیل و ســپس با اتیلتوســط تیونیل  GOســطح 

هاي الکلی جدید، روي آغازگر، از طریق پیوند با گروه عنوانبهبرماید پروپیونیـل  متیـل -2-برمو-2ترکیـب  

 .]128[قرار گرفته است  GO سطح
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 ).ATRPن اکسید با روش پلیمریزاسیون رادیکال آزاد انتقال اتم (گراف-متاکریلات)(متیل تهیه نانوکامپوزیت پلی 27-1طرح 

با استفاده از شوك حرارتی ید از طریق حمام مافوق صوت و اکسنانوصفحات گرافن  2012در سـال  

بین فاز آلی و معدنی و همچنین افزایش  یکووالانســایجاد پیوند  منظوربه و تهیه ،گرافیت منبســط شــده

ــتفاده از ترکیب با ا ،پایداري حرارتی ــیتريآمینوپروپیل-3س ــداتوکس ــیلان بهینه ش ــاخت. اندهس  براي س

حات نانوصفو  مالئیک انیدرید از مونومرهاي متیل متاکریلات، مقادیر مشـخص  ،هاي موردنظرنانوکامپوزیت

 .]129[ )28-1(طرح  ه استانجام شد AIBNگرافن با یکدیگر مخلوط و پلیمریزاسیون در حضور آغازگر 
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 دار شده.ید عامل) و نانوصفحات گرافن اکسمتیل متاکریلات(واکنش بین پلی 28-1طرح 

ــال  با  ،با هدایت الکتریکی و گرمایی بالا )متاکریلاتمتیل (نـانوکـامپوزیت بر پایه پلی   2012در سـ

ــتفاده از گرافن  ــد  اس ــاخته ش ــید س ــتاکس ــبکه . به اس ــیون  PMMAدین منظور ش با روش پلیمریزاس

 است دهکاتیونی ساخته شرادیکال آزاد  بدون اسـتفاده از سورفکتانت و در حضور آغازگر  سـوسـپانسـیونی   

سید اک تواند در بین صفحات گرافنداراي بار مثبت بوده و به راحتی می آمده. پلیمر به دست )29-1(طرح 

 .]130[با بار منفی نفوذ کند 
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حضور آغازگر  در سوسپانسیونیاکسید با روش پلیمریزاسیون گرافن -متاکریلات)متیل وکامپوزیت پلی(نانتهیه  29-1طرح 

 .کاتیونیرادیکال آزاد 

(متیل و پلی یداکسا استفاده از گرافن پوسته ب-هسته با ساختار کامپوزیتذرات تهیه  2013در سال 

-میکروگریز آبســاختارهاي  با پراکنده شــدن. )30-1(طرح  اســت قرار گرفتهمورد بررســی ) متاکریلات

ــفحاتدر آب بدون یون کروي از جنس پلی(متیل متاکریلات) ــاید  ، صـ  جذب یمرپل يبر روگرافن اکسـ

ند اه. نتایج نشان داددکنپایدار می آن را ،در محیط آبی یداکسکه خصلت دوگانه دوستی گرافن  شـوند می

 .]131[ شوندبدون نیاز به سورفکتانت با گرافن پوشیده می ،سطح ذراتکه 

 

 پوسته.-با ساختار هسته PMMA/یداکسفرایند تشکیل کامپوزیت گرافن  30-1طرح 
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ــال  اي هنده بر خواص الکتریکی و مکانیکی کامپوزیتهاي افزودن ماده پرکنانواع روش یرتأث 2013در س

(طرح  سته اپلی(متیل متاکریلات) مورد بحث و بررسی قرار گرفت و یداکسگرافن با استفاده از  شدهساخته

ــگرافن -ي پلی(متیل متاکریلات)هاکامپوزیت. براي این منظور )1-31 ــتفاده از  یداکسـ ــه روش با اسـ سـ

روش  هپلیمریزاسیون بو مونومر  اي، پلیمریزاسیون تودهیداکس ضور گرافندر حمونومر  درجاپلیمریزاسیون 

 .]132[ است هگري ساخته شدریخته

 

 .گريروش پلیمریزاسیون درجا، توده و ریخته با استفاده از یداکسگرافن -PMMAهاي کامپوزیتتهیه  31-1طرح 

 هاي پلیمريسوم براي ساخت نانوکامپوزیتهاي مرروش 1-7

ته چهار دس به یطورکلبهشوند که هاي مختلفی سـاخته می هاي پلیمري با اسـتفاده از روش نانوکامپوزیت

 :]135-133،96،90،82[ شوندبندي میاصلی طبقه
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 1مذاب پلیمر يانفوذ بین لایه •

 (روش محلول) 2لایهیهلاروي ترکیبات  پلیمر جذب سطحی •

 3درجااي با استفاده از پلیمریزاسیون ذ بین لایهنفو •

 4استفاده از قالب مولکولی •

 ه ازبا استفادها ساخت نانوکامپوزیتیک روش استاندارد براي  »ي پلیمر مذابانفوذ بین لایه«روش 

ه فاضا شده و سپس ماده پرکننده نرمپلیمر زمینه در دماي بالا  در این روش باشد.می 5پلیمرهاي گرمانرم

 تا توزیع یکنواختی از نانوذره در کل محصول حاصل شود شودتبدیل میبه خمیر و در نهایت کل مخلوط 

 .)32-1(طرح 

 

 .]82[ هاي ترموپلاستیک با استفاده از روش پلیمر مذابپوزیتمفرایند تهیه نانوکا 32-1طرح 

مثال  عنوانبهشود. نانوذره می شدهاصلاحموجب تخریب سطح رفته در این روش، دماي زیاد به کار 

 کهیدرحالشــود؛ تخریب می C˚ 140با ترکیبات آلکیل آمونیوم در دماي بالاتر از  شــدهاصــلاحخاك رس 

فرایند سازي شرایط بنابراین بهینه؛ ]134[ باشدمی C˚220-190کمترین دماي به کار رفته در این روش 

                                                 
-1  Melt intercalation 
-2  Exfoliation adsorption 
-3  in situ polymerization intercalation 
-4  Template synthesis 
-5  Thermoplastic 
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ــب و  در  عوامـل مهم یکی از  ــدن لایهیـه لاتوزیع منـاسـ ــدنانوذرات می شـ نیروهاي جاذبه  .]133[ باشـ

موجب ســهولت نفوذ  ها و همچنین ســازگاري نانوذره با پلیمر زمینهلایهالکترواســتاتیک ضــعیف در میان 

ــاي بین لایه   لایه اي و یا لایهیههایی با مورفولوژي بین لاایجاد نانوکامپوزیتها و زنجیرهـاي پلیمر بـه فضـ

 .]90[ شودمی

ــطحی «روش  در یا  پلیمرپیشاي نام نفوذ بین لایه که با »لایهیهلاروي ترکیبـات   پلیمر جـذب سـ

. دپلیمر را داشته باش کردن توانایی حلشود که از حلالی استفاده میشـود،  پلیمر محلول نیز شـناخته می 

 و پس از مخلوط نظر پراکنده شدهدر حلال مورد )ايسـاختار لایه سـیلیکات با   مثال عنوانبهنانوذره (ابتدا 

د. نوشموجود میجایگزین حلال ها نفوذ کرده و لایه بینزنجیرهاي پلیمر به فضاي  شدن با محلول پلیمر،

ــفحات نانوذرهآرایش مجدد ها و خروج حلال از بین لایهبـا   ــاختار در اطراف زنجیرهاي پلیمر،  صـ یک سـ

 .]135،96،90[ )33-1(طرح  شودکه منجر به تشکیل محصول نهایی می آیدود میبه وج چندلایه

 

 .]82[ها به روش محلول یند تهیه نانوکامپوزیتآفر 33-1طرح 
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ــترده براي پلیمرهـاي محلول در آب، طور گ این روش بـه   و یـا بـا قطبیت کم مانند   یقطب یرغ سـ

فاده قرار (آکریلیک اســید) مورد اســتو یا پلی پیرولیدون)(وینیل)، پلییداکســالکل)، پلی(اتیلن  (وینیلپلی

از نظر  نسبت به روش مذابهاي آلی به دلیل مصرف حجم زیاد از حلالاین روش  لبتها ].90،82[گیرد می

 باشد.محیطی مطلوب نمیزیست

مر و مونو پرکنندهمخلوط کردن شامل  »درجایمریزاسـیون  اي با اسـتفاده از پل نفوذ بین لایه«روش 

ــاي بین لایه که در این فرایند باشــدمیمایع و یا محلول مونومر  فوذ ها نمونومر با وزن مولکولی کم به فض

کاتالیزورهاي و یا  آغازگرهاي آلی تفاده از حرارت، انتشــار رادیکال یابا اســپلیمریزاســیون . ]135[ کندمی

ــدهیتتثبونی تبادل کاتی ــود.میآغاز  شـ ــیون شـ ــاي  پس از اتمام فرایند پلیمریزاسـ  ،اهین لایهبدر فضـ

ــت میاي و یا لایههایی با مورفولوژي بین لایهنانوکامپوزیت مزیت این روش  .)34-1(طرح  دنآیلایه به دس

ر زنجیرهاي پلیممناســب آنها در بین ها از یکدیگر و توزیع بهتر لایه جدا شــدنهاي قبلی نســبت به روش

ــد زمینـه می  ــکل زیر تهیه نانوکامپوزیت نایلون .]134،90[ بـاشـ ــتفاده از -6شـ روش خاك رس را با اسـ

 شود.لایه میدهد که منجر به تشکیل کامپوزیت با ساختار لایهنشان می درجاپلیمریزاسیون 

 

 .]96[ درجاتز نانوکامپوزیت به روش پلیمریزاسیون اي از سننمونه 34-1طرح 
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یک از شود، نیز شـناخته می  »ژل-فناوري سـل «که با عنوان  »اسـتفاده از قالب مولکولی «روش در 

ماده پرکننده  و استفاده باشـد، می ماده پرکننده و واحدهاي سـاختاري  شـامل پلیمر که محلول آبی یا ژل 

هاي ماده بلوررشــد زا عمل نموده و عامل هســته عنوانبهپلیمر  د.شــوتشــکیل می درجا صــورتبهمعدنی 

ها به دام افتاده و در نهایت نانوکامپوزیت توســـط لایهبا رشـــد بلورها، پلیمر دهد. پرکننده را توســـعه می

  .]135،82[ شودتشکیل می

 هاتینانوکامپوز مختلف يساختارها و يمورفولوژ 1-8

ــاختار لایه ــید و یا مونتموریلونیت که  اي مثلتمام مواد با سـ  نوانعبهگرافیت، گرافن، گرافن اکسـ

له براساس فاکتورهایی ازجمگیرند، هاي پلیمري مورد اسـتفاده قرار می در تهیه نانوکامپوزیت کنندهیتتقو

ــابهیحالتنوع فراینـد و تمـایـل بین دو فـاز،      از خود به نمایش  از پراکندگی را در پلیمر زمینه هاي مشـ

توزیع یکنواخت آنها در فضاي  وها کامل لایه جدا شدنها، هدف اصلی در ساخت نانوکامپوزیتند. گذارمی

ــد؛بین زنجیرهاي پلیمر می ــطح از   باش ــیدن به این س ــیاري از موارد رس ال مورفولوژي ایده اگرچه در بس

اد مورد استفاده، با توجه به روش و موشـود.  ها حاصـل می و درجات مختلفی از توزیع لایه غیرممکن بوده

 که عبارتند از: ]136، 98-93[ )35-1(طرح  باشدقابل انتظار می سه نوع ساختار بر اساس مورفولوژي

 1ناپذیر)اي (مایکروکامپوزیت یا امتزاجانباشته یا توده •

 2ايبین لایه •

 3پذیر)اي یا امتزاجشده (ورقه لایهیهلا •

                                                 
-1  Unintercalated or immiscible 
-2  Intercalated 
-3  Exfoliated or miscible 
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اي بین لایه )b(هاي مجزا و جدا از هم)، اي (فازانباشته یا توده )a(ها: انواع مایکروساختارهاي کامپوزیت 35-1طرح 

 .]90[شده (نانوکامپوزیت)  لایهیهلا )c((نانوکامپوزیت) و 

 ايلوخههاي مجتمع و کشامل بخش ماده پرکنندهناپذیر، هایی با سـاختار امتزاج در مورد کامپوزیت

رود یانتظار مبنابراین ؛ شودمشاهده می ها از یکدیگربدون جدایی لایه پودر اولیه و صـورت به تقریبابوده و 

ــته از ترکیبات ــبیه  ،که الگوي پراش پرتو ایکس براي این دس مقدار  وبوده خالص نانوذره  پراش الگويش

 2θدر این موارد محدوده کوچکی از پارامتر  یطورکلبه .نداشــته باشــد تغییر چندانی  d-spacingپارامتر 

لذا  ،در زوایاي بالاتر وجود دارند زمینه هاي مربوط به ساختار بلوري پلیمرقله کهییازآنجاشود و اسکن می

ابل قمربوط به پراش  قله گونهیچه لایهیهلا کاملاًبا ساختار  نانوذرهدر مورد  .شونداین محدوده دیده نمی در

خص و منظمی بین آنها شاز یکدیگر جدا شده و در نتیجه هیچ فاصله م کاملاًها چراکه لایهنیسـت،   یترؤ

هاي پراش پرتو ایکس قادر به دستگاه ها بسیار بیشتر از آن است کهواقع فواصـل بین لایه  وجود ندارد. در

ه دهند کرا نشان میهایی قلههاي پلیمري اسکن نانوکامپوزیت ،موارد برخیدر اما شـناسـایی آنها باشـند.    

-d الاتر(مقادیر ب 2θ تریاي پایینتفاوت که به زوابا این  ؛دندار نانوذرهپایه در ساختار  قلهشباهت زیادي به 
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spacing(  اند و ل از یکدیگر جدا نشدهکام طوربهها دهد که لایهاین مسـئله نشان می . شـده اسـت  منتقل

 باتها را اثبین لایه به فضــاينفوذ زنجیرهاي پلیمر  ،قلهیی جابجا اســت. فضــاي بین آنها زیاد شــدهفقط 

طلوب نامیک فرایند  هابین لایه زنجیرهاي پلیمري در فضاي محبوس شدناز نظر آنتروپی اگرچه . کندمی

 یگرنسبت به یکد بسـیار زیاد پلیمر و نانوذره  جاذبهرا  آن برندهتوان نیروي پیشمیرود، ولی به شـمار می 

 .]139-137[ )36-1رح (ط دانست

 

و تصاویر میکروسکوپ  )b( الگوهاي پراش ،)a( هاي ارگانوکلی در پلیمر زمینهمختلف توزیع لایه يهاحالت36-1طرح 

 .)c( الکترونی عبوري مربوط به این ساختارها

 

)a( 

)b( 

)c( 
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 اهداف پروژه 1-9

 یندهاي تشخیص طبی،آو فر اي فراوان پلیمرهاي رادیوپاك در علوم پزشــکیبا توجه به اهمیت و کاربرده

مورد توجه بسیاري از دانشمندان در علوم  آنهابررسـی و شـناسـایی     و نیز جدید اكپلیمرهاي رادیوپتهیه 

ــت پرکاربرد در این زمینه  هـا، از جملـه ترکیبـات   یورتـان وینیلی و انواع پلی پلیمرهـاي  .مختلف بوده اسـ

براي تهیه کوپلیمر اولیه  متیل متاکریلات و آکریلیک اســید مونومرهاي از بر همین اســاس،   شــند.بامی

ــد. به منظور  ــتفاده ش ــازي و بهینه اس ــلت کدورت س ــده، ایجاد خص ــتقات  در کوپلیمر تهیه ش فنیل مش

-4(-4 ترکیب اوره یددار با استفاده از-یورتانهمچنین پلی .مورد اسـتفاده قرار گرفتند یددار ایزوسـیانات  

ــتربــه عنوان ( اُندي-5،3-آزولیــدینتري-4،2،1-یــدوفنیــل) -4′،4 و پلی(اتیلن گلیکول) ،)زنجیر گسـ

  شد.و خواص حرارتی و مکانیکی آن بررسی تهیه ایزوسیانات فنیل ديديمتیلن

 یمغناطیســ ســنجی مادون قرمز و رزونانسبا اســتفاده از طیف به دســت آمدهســاختار پلیمرهاي 

هاي با اســتفاده از دســتگاه ،در مقابل پرتو ایکس یددار پلیمرهاي میزان کدورت .بررســی شــد ايهســته

ي رهاپلیم بالینی هايبا توجه به کاربرد .هاي مشــابه بدون ید مقایســه شــدو با نمونه ،بررســی گرافیرادیو

 .هی بررسی شدزمایشگادر شرایط آ ،زندهسلولهاي بر پلیمرها  این و تاثیریت ، میزان سمرادیوپاك

ــلاح خواص حرارتی منظورهب ــنتزي پلیمرها و مکانیکی اص ــده س هاي رادیوپاك با نانوکامپوزیت ،ش

مقادیر مختلفی از  ،براي این منظور .ندســاخته شــد و گرافن اکســید 20Aنانوذرات کلوئیزیت  اســتفاده از

ــدند. وطبا پلیمرها مخل از طریق روش محلول نانوذرات ــاختار  ،نانوذرات ماهیتبا توجه به  ش  و پلیمرهاس

ابل قشده و نانوذرات  تهیهمیان پلیمرهاي قابل قبولی سازگاري  ،هاي عاملی موجود بر روي سطح آنهاگروه

ــدانتظـار می  ــت آمده  يهاکامپوزیتنانوخواص  .باشـ ــتفاده از آبه دسـ حرارتی، مکانیکی،  نالیزهايبا اسـ

 .و با پلیمرهاي خالص مورد مقایسه قرار گرفت هشد بررسی ش پرتو ایکسمیکروسکوپ الکترونی و پرا
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 گیريبحث و نتیجه 2

متیل متاکریلات با استفاده  يتهیه کوپلیمرهاي رادیوپاك بر پایه: پژوهش اول 2-1

 کدورت ایجاد یدوفنیل ایزوسیانات به عنوان عاملمونو و تريترکیبات از 
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 )46( پلیمرکو يتهیه، (آکریلیک اسید)]-کو-ل متاکریلات)پلی[(متی سنتز 2-1-1

باشد که در سنتز انواع پلیمرها و و شناخته شده مییک مونومر کاربردي  )MMA ()22(متیل متاکریلات 

ــیورود. کوپلیمرها به کار می ــیون یا کوپلیمریزاس ال آزاد ن رادیکاین مونومر به راحتی در فرایند پلیمریزاس

بب فعالیت و به س ریلیکیبا دیگر مونومرهاي آکمتیل متاکریلات کوپلیمریزاسیون تصادفی  کند.شرکت می

ــت.زیـاد آن، از اهمیت ویژه پـذیري  واکنش طریق از  )P(MMA-co-AA) )46 ترکیب اي برخوردار اسـ

 DMFدر حلال  ،20:80با نسبت مولی  )AA ()47و آکریلیک اسـید ( ون متیل متاکریلات کوپلیمریزاسـی 

نسبت مولی  .)1-2(طرح  شد تهیه) AIBNایزوبوتیرونیتریل (زوبیسدر حضـور آغازگر آ و  C70˚ماي در د

مچنین با و ه فتالئینلدر حضور شناساگر فنو باز-ون اسیددو مونومر در ساختار کوپلیمر از طریق تیتراسی

بوکسیلیک اسید عاملی کر هايگروه تعیین شـد.  ايهسـته  سـنجی رزونانس مغناطیسـی  فاسـتفاده از طی 

 د. نباشهاي ایزوسیانات میهاي موردنظر براي واکنش با گروهمحل آویزان بر روي زنجیر اصلی کوپلیمر،

CH2
C

CH2
CH

CH3

HOH3CO OO

O
H3CO

+
O

HO

CH3

AIBN

70 oC
m n 

 

 .)P(MMA-co-AA) )46 کوپلیمر سنتز 1-2طرح 

 )48( بنزوئیل آزیدیدو-4سنتز  2-1-2

 یدیدوبنزوئیل کلر-4ترکیب  ید در حلال اتیل استات،با تیونیل کلر )49( یک اسـید یدوبنزوی-4 واکنش از

استون در حلال ید در یل کلربنزوییدو-4به محلول  سدیم آزید محلول آبی افزایش بابه دسـت آمد.   )50(

هم  ،دن ترکیب اســید کلریدگریز بوآببه علت . شـد  ســنتز آزیدیدوبنزوئیل -4ترکیب  ،دماي صـفر درجه 

)46( )22( )47( 
DMF 
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 اهمیت بالایی دارد. ،اسید کلرایدثر بین سدیم آزید و کنش مؤبرهم براي ایجادواکنش زدن شدید 

ــدهقله ،48ترکیب زیرقرمز در طیف  به ترتیب  cm 2100-1و  cm 1700-1در ناحیه  هاي مشــاهده ش

آروماتیک در  H-Cعاشات کششی گروه ارتباشند. هاي کربونیل و آزید میگروهارتعاشات کششی مربوط به 

ظاهر شده است  cm 1600-1450-1در محدوده آروماتیک  C=Cارتعاشـات کشـشی   و  cm 3100-1ناحیه 

 ).1-2(شکل 

 

 .)48( یل آزیدیدوبنزوی-4طیف زیرقرمز ترکیب  1-2شکل 

 )51( یدوفنیل ایزوسیانات-4سنتز  2-1-3

. بر اثر حرارت، یک مول رفلاکس شدتحت جو آرگون در حلال تولوئن خشـک   آزید یلیدوبنزوی-4ترکیب 

ه دست ترکیب نیترین ب شود.گاز نیتروژن از ترکیب خارج شده و حد واسط بسیار فعال نیترین تشکیل می

پس از ســرد ). 2-2 (طرح شــودتبدیل می یدوفنیل ایزوســیانات-4ب ترکیطی نوآرایی کورتیوس به  آمده

دند. محلول شفاف زیر به وسیله قیف بوخنر جدا ش به سرعت هاي احتمالیناخالصیدر دماي محیط، شدن 
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 نگهداري شد.در حمام یخ و داخل ظرف سرپوشیده  در براي استفاده در مراحل بعدي صافی

CO2H

I

SOCl2
reflux

COCl

I

NaN3

0 oC

CON3

I

dry toluene

reflux

NCO

I 

 

 .)51(یدوفنیل ایزوسیانات -4 ترکیب سنتز 2-2طرح 

ــنتز پلی[(متیـل متاکریلات)  2-1-4 تهیه  ،آمید)]یدوفنیل)آکریل-N-)4(-کو-س

 )52پلیمر (کو

در حمام یخ و ســـپس در  ،)46( P(MMA-co-AA) ترکیببا  )51(یدوفنیل ایزوســـیانات -4 از واکنش

  .)3-2(طرح  سنتز شد )1I-P(MMA-co-AA) )52 یددار کوپلیمر، C 100˚دماي 

R NCO

CO2

CH2

C
CH2

CH

CH3

HOH3CO OO
m n

CH2

C
CH2

CH

CH3

HNH3CO OO
m n

I

R = I

 

 .)1I-P(MMA-co-AA) )52کوپلیمر یددار  سنتز 3-2طرح 

 

)52( 

)51( )48( )50( )49( 

)46( 

Curtius rearr. 

 



66 
 

 هايهاي مورد نظر براي واکنش با گروهمحل ،کربوکســیلیک اســید روي زنجیر کوپلیمر  هايگروه

ربامیک کفعال ایزوسیانات، حدواسط  کربوکسیلیک اسید با گروه کنش گروهباشند. از برهمت میایزوسـیانا 

آید. از آنجایی که این حد واســط بســیار ناپایدار اســت، با خروج یک مول گاز به دســت می )53(انیدرید 

 شده است. آورده 4-2مکانیسم کلی واکنش در طرح شود. اکسید گروه عاملی آمید حاصل میديکربن 

R1 O N
H

R2

O O

R1 OH

O

R2 N C O+

- CO2

R1 NH

O
R2

 

 

 عاملی کربوکسیلیک اسید با ایزوسیانات. مکانیسم واکنش گروه 4-2طرح 

 )54( یک اسیدییدوبنزودي-5،3-آمینو-4سنتز  2-1-5

حل شده و سپس محلولی  گرم ک اسیددر هیدروکلری )55( آمینوبنزوئیک اسید-4براي سنتز این ترکیب، 

رسوب حجیم زرد  کوتاهی،پس از مدت زمان از یدو مونو کلراید در هیدروکلریک اسـید به آن اضـافه شد.   

 مقطر فراوان شسته شد.  رنگی به دست آمد که به وسیله صافی جدا و با آب

 cm-1 در ناحیه –2NHارتعاشات کششی مربوط به گروه  )2-2(شـکل   این ترکیب زیرقرمزدر طیف 

کربوکسیلیک اسید به  –OHعاشـات کشـشـی مربوط به گروه    شـود. ارت مشـاهده می  cm 4003-1 و 3003

 cm 3100-1موجود در ناحیه  قلهظاهر شـده است.   cm 3300-2400-1پهن در محدوده  نوار صـورت یک 

کربونیل در  گروه شیبه ارتعاش کش مربوط قلهباشد. آروماتیک می H-Cمربوط به ارتعاشات کششی گروه 

 C=C ارتعاشـات کششی  آمیدي و H-Nارتعاشـات خمشـی گروه   قابل مشـاهده اسـت.    cm 1670-1ناحیه 

  مشاهده نمود. cm 1600-1450-1در ناحیه  توانمی آروماتیک را

)53( 
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ــان  ppm 8/7هاي آروماتیک را در ناحیه این ترکیـب، قلـه مربوط به پروتون   NMR-H1طیف  نشـ

+هاي مربوط به گروه ppm 6د در ناحیه موجو دهد. قلهمی
3NH– باشدمی . 

 

 .)54( یک اسیدییدوبنزودي-5،3-آمینو-4 طیف زیرقرمز ترکیب 2-2شکل 

 

 .6d-DMSOدر حلال  )45( یک اسیدیدوبنزویدي-5،3-آمینو-4 ) ترکیبNMR-H1 )MHz 80طیف  3-2شکل 
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 )56( یک اسیدییدوبنزوتري-5،4،3سنتز  2-1-6

در سولفوریک  )54(یک اسید یدوبنزویدي-5،3-آمینو-4آزونیوم ترکیب سنتز این ترکیب محلول ديبراي 

نگ ر شپس از خروج گاز بنف وارد واکنش شد.در حمام یخ پتاسیم یدید محلول آبی و سپس با تهیه اسید 

 آن خنثی شود. pHآب مقطر شسته شد تا  با مقدار فراوانصاف و  مدهید، رسوب تیره رنگ به دست آ

کربوکسیلیک اسید به صورت  OH–این ترکیب ارتعاشات کششی مربوط به گروه  زیرقرمزدر طیف  

بوط به مر cm 3100-1موجود در ناحیه  نوار جذبیشود. می مشاهده cm 0043-1محدوده پهن در قله یک 

  کربونیل در ناحیه ارتعاش کششی گروه قله مربوط بهباشـد.  آروماتیک می H-Cارتعاشـات کشـشـی گروه    

1-cm 1700  ارتعاشات کششی وC=C 1ناحیه  آروماتیک در-cm 1600-1450 .ظاهر شده است  

 ppm 8در ناحیه یکتایی  قلهرا به صــورت یک هاي آروماتیک این ترکیب، پروتون NMR-H1طیف 

  دهد.ینشان م

 

 .)56(یدوبنزوئیک اسید تري-5،4،3 طیف زیرقرمز ترکیب 4-2شکل 
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 .6d-DMSO  در حلال )56(یک اسید ییدوبنزوتري-5،4،3 ) ترکیبNMR-H1 )MHz 80طیف  5-2شکل 

 )57( یدوبنزوئیل آزیدتري-5،4،3سنتز  2-1-7

ــیدتري-5،4،3از واکنش  ــتات، ترکیب  )56( یدوبنزوئیک اسـ -5،4،3با تیونیل کلراید در حلال اتیل اسـ

ــت آمـد.    )58( یـدوبنزوئیـل کلرایـد   تري ــدیم آزید محلول آبی با افزایشبـه دسـ -5،4،3به محلول  سـ

یدوبنزوئیل تري-5،4،3، ترکیب گرادسانتی جهدماي صفر دردر  و اسـتون حلال یدوبنزوئیل کلراید در تري

نش کگریز بودن ترکیب اسید کلرید، هم زدن شدید واکنش براي ایجاد برهمبه علت آبآزید سـنتز شـد.   

 ید، اهمیت بالایی دارد.وثر بین سدیم آزید و اسید کلرم

ــی در ناحیه   ،این ترکیب زیرقرمزدر طیف  ــش ــات کش به ترتیب  ،cm 0221-1و  cm 0681-1ارتعاش

 cm 3100-1آروماتیک در ناحیه  H-Cباشند. ارتعاشات کششی گروه هاي کربونیل و آزید میمربوط به گروه

ارتعاشات کششی مربوط به  cm 1600-1450-1نوار جذبی مشـاهده شـده در محدوده   شـود.  مشـاهده می 

  باشد.میآروماتیک  C=Cپیوندهاي 
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 .)56( یدوبنزوئیل آزیدتري-5،4،3 طیف زیرقرمز ترکیب 6-2شکل 

 )59یدوفنیل ایزوسیانات (تري-5،4،3سنتز  2-1-8

. بر اثر حرارت، رفلاکس شد تحت جو آرگون در حلال تولوئن خشـک  یل آزیدیدوینزویتري-5،4،3ترکیب 

یترین شود. ترکیب نیترین تشکیل مییک مول گاز نیتروژن از ترکیب خارج شده و حد واسط بسیار فعال ن

-2شود (طرح یدوفنیل ایزوسیانات تبدیل میتري-5،4،3به دسـت آمده طی نوآرایی کورتیوس به ترکیب  

هاي احتمالی به سرعت به وسیله قیف بوخنر جدا شدند. ). پس از سـرد شدن در دماي محیط، ناخالصی 5

ي در داخل ظرف سرپوشیده و در حمام یخ نگهداري محلول شفاف زیر صافی براي استفاده در مراحل بعد

 شد.
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 .)59(یدوفنیل ایزوسیانات تري-5،4،3 سنتز 5-2طرح 

آمید)]،  یدوفنیل)آکریلتري-N-)5،4،3(-کو-سنتز پلی[(متیل متاکریلات) 2-1-9

 )60پلیمر (کو يهیهت

ــیانات تري-5،4،3از واکنش  ــفر درجه ،)46( P(MMA-co-AA)با  )59( یـدوفنیل ایزوسـ  در دماي صـ

ســنتز شــد. در این  )3I-P(MMA-co-AA) )60کوپلیمر یددار ، C 100˚و ســپس در دماي  گرادســانتی

ج یک مول گاز هاي ایزوسـیانات وارد واکنش شده و با خرو هاي کربوکسـیلیک اسـید با گروه  واکنش گروه

 . )6-2(طرح  شوداکسید گروه عاملی آمید حاصل میديکربن 

)57( )59( 

)54( 
)56( 

)58( 

)55( 
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 .)3I-P(MMA-co-AA) )60سنتز کوپلیمر یددار  6-2طرح 

 60و  52، 46 کوپلیمرهاي زیرقرمز طیف 2-1-10

سنجی با استفاده از طیف )60(3I-P(MMA-co-AA)  و) 1I-P(MMA-co-AA) )52 کوپلیمرهايساختار 

ترکیب  زیرقرمز در طیف .)7-2(شکل  شدمقایسه  )P(MMA-co-AA) )46 کوپلیمر با و ،بررسی قرمززیر

مشاهده  cm 2995-1و cm 0295-1در ناحیه  هاي متیل و متیلنگروهارتعاشـات کشـشی مربوط به    ،)46(

کربوکسیلیک اسید و استر کربونیل  مربوط به گروه cm 1720-1در ناحیه  مشاهده شده نوار جذبیشود. می

 cm 3600-3200-1پهن در ناحیه  قله شکلکربوکسیلیک اسید به  -OHگروه کششی  اتارتعاشباشـد.  می

 قلهظاهر شدن  همچنین و 60و  52کوپلیمرهاي  زیرقرمزدر طیف  این قلهفتن از بین ر. ظاهر شـده است 

ــکیل گروه  گروه واکنشمؤید  ،cm 3370-1و  cm 3300-1در ناحیه  تیز ــیانات و تش ــیدي و ایزوس هاي اس

   باشد.می روي زنجیر اصلی کوپلیمر آمیدي

مربوط به  cm 1725-1مشــاهده شــده در ناحیه  قله، 60 و 52 کوپلیمرهاي یددارزیرقرمز در طیف 

 کربونیل هايقلهپوشانی توان به همرا می قلهن این پهن شدباشد. کششی کربونیل گروه استر می اتارتعاش

کربوکسـیلیک اسید،   OH-مربوط به گروه  قلههمچنین از بین رفتن کامل نسـبت داد.   و اسـتر  آمید گروه

)46( 

)60( 
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 رمززیرقهاي اسـیدي و ایزوسیانات بر روي زنجیر اصلی پلیمر دارد. طیف  نشـان از واکنش کامل بین گروه 

 را در ناحیهآروماتیک  C=C کششی اتو ارتعاشآمیدي  H-Nخمشی گروه  اتش ـارتعا یددار،کوپلیمرهاي 

1-cm 1546  1و-cm  1585  قله مربوط به ارتعاش کششی پیوند دهد. نشـان میO-C  در ناحیه گروه استر

1-cm  1401 شود.مشاهده می 

 

 .60 و 52 ،46ي کوپلیمرها FT-IRطیف  7-2شکل 

 )46( کوپلیمر NMRطیف  2-1-11

-2(شکل  مورد بررسی قرار گرفت NMR-H1 آنالیز با استفاده از )AA)-co-P(MMA )46ساختار ترکیب 

مونومر متیل متاکریلات در ناحیه  ساختار متیل درگروه  مربوط به قلهشـود،  همانطور که مشـاهده می . )8

ppm 5/0   .ــت ــده اس ــلی به گروه ppm 9/2-8/0ناحیه هاي موجود در قلهظاهر ش هاي متیلن زنجیره اص

با در نظر  د.نشومشاهده می ppm 4/3هاي گروه متوکسـی در ناحیه  پروتون .دنشـو داده می نسـبت پلیمر 
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سبت ها، نبه سایر پروتون انتگرال آننسـبت   گروه متوکسـی به عنوان قله شـاخص و محاسـبه   گرفتن قله 

 مقادیر .شودیید میأت 46کوپلیمر کریلات و آکریلیک اسـید در سـاختار   مونومرهاي متیل متا 20:80مولی

باز -یدتیتراسیون اس با نتایج حاصل از نسبت انتگرال و همچنین محاسبات تئوري به دسـت آمده با  تجربی

  د.ندار مطابقت 46کوپلیمر تعیین ترکیب درصد ساختار براي 

هاي مربوط به قلهو  ppm 60-20ر ناحیه هـاي آلیفاتیک د قلـه  ،این ترکیـب  NMR-C13در طیف 

 .)9-2(شکل  است ظاهر شده ppm 180-175در ناحیه  استري و اسیدي گروه کربونیل

 

 .6d-DMSOدر حلال  46) ترکیب NMR-H1 )MHz 300طیف  8-2شکل 
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 .6d-DMSOدر حلال  46ترکیب  )NMR-C13 )MHz 300طیف  9-2شکل 

 52 کوپلیمر NMRطیف   2-1-12

در طیف این  نشــان داده شــده اســت.  10-2شــکل  در AA)-co-P(MMA-1I کوپلیمر NMR-H1طیف 

باشند. حضور می هاي آروماتیک حلقه فنیلمربوط به پروتون ppm 8-7دو شاخه در ناحیه  قلهدو  ترکیب

 )51( یدوفنیل ایزوسیانات-4 و ترکیب 46کوپلیمر هاي اسـیدي  گروه واکنش بین بیانگر انجام قله این دو

ارتباط داده  مونومر متیل متاکریلات ســاختار متیل دربه گروه  ppm 8/0ظاهر شــده در ناحیه  قلهاســت. 

ــود.می ــی در ناحیه پروتون شـ ــلیگروه و ppm 6/3هاي گروه متوکسـ             ناحیهدر  هاي متیلن زنجیره اصـ

ppm 4/2-1 قله موجود در ناحیه  د.نشومی مشاهدهppm 8/8  مربوط به گروه–NH باشد.می 
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 .6d-DMSOدر حلال  52 ترکیب) NMR-H1 )MHz 300طیف  10-2شکل 

و  ppm 80-20تیک را به ترتیب در ناحیه هاي آلیفاتیک و آرومااین ترکیب، گروه NMR-C13طیف 

ppm 160-120 ــان می ــتري و آمیدي هاي کربونیلهاي گروهدهد. قلهنش  ppm 180-175در ناحیه  اس

  ).11-2است (شکل  ظاهر شده
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 .6d-DMSOدر حلال  52) ترکیب NMR-C13 )MHz 300طیف  11-2شکل 

  60 کوپلیمر NMRیف ط 2-1-13

ــکل  AA)-co-P(MMA-I3ترکیب  NMR-H1طیف در  ــده یکتایی قله ،)12-2(ش ــاهده ش   در ناحیه مش

ppm 8 انجام واکنش بین مؤید باشـــد. حضـــور این پیکمی هاي آروماتیک حلقه فنیلمربوط به پروتون 

ظاهر شده در  قله. است )59( یدوفنیل ایزوسیاناتتري-5،4،3و ترکیب  )P(MMA-co-AA) )46 ترکیب

ــاختار مربوط به گروه متیل در ppm 8/0نـاحیـه    هاي موجود در ناحیه قلهمونومر متیل متاکریلات، و  سـ

ppm 9/2-1 هاي گروه متوکسی در د. پروتوننشوداده می نسـبت هاي متیلن زنجیره اصـلی پلیمر  به گروه

 باشد.می NH–بوط به گروه مر ppm 9قله موجود در ناحیه  شود.مشاهده می ppm 6/3ناحیه 
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 .6d-DMSOدر حلال  60) ترکیب NMR-H1 )MHz 300طیف  12-2شکل 

ــت. ppm 60-15هاي آلیفاتیک در ناحیه ، قله این ترکیب NMR-C13در طیف  ــده اسـ  ظاهر شـ

ــتري و آمیدي مربوط به گروه کربونیلهاي و قله ppm 160-120هاي آروماتیک در محدوده قلـه  در  اسـ

 .)13-2(شکل  به خوبی مشهود است ppm 180-175ناحیه 
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 .6d-DMSOدر حلال  60) ترکیب NMR-C13 )MHz 300طیف  13-2شکل 

   باز-با استفاده از تیتراسیون اسید 46ترکیب کوپلیمر  نسبتتعیین  2-1-14

با استفاده از روش تیتراسیون  P(MMA-co-AA)هاي اسـیدي موجود بر روي زنجیر کوپلیمر  زان گروهمی

حل و سپس چند قطره از  DMFکوپلیمر در حلال این از  g 2/0مقدار باز مورد سنجش قرار گرفت. -اسید

مولار به  1/0ید . تیتراسیون با استفاده از محلول سدیم هیدروکسشداضافه به آن فتالئین لشـناسـاگر فنو  

مولی از کوپلیمر به مونومر  20که در حدود % ایج حاصل از تیتراسیون نشان دادنتتیترانت انجام شد. عنوان 

نانس سنجی رزونتایج حاصل از طیفاز تیتراسیون با  اطلاعات به دست آمدهآکریلیک اسید اختصاص دارد. 

 مطابقت دارد. ملا کا کوپلیمر ترکیبنسبت براي تعیین  ايمغناطیسی هسته
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راســیون تبا اســتفاده از تی )60) و (52کوپلیمرهاي (ترکیب  نســبتتعیین  2-1-15

 گیري مقدار یداندازه -پتانسیومتري

 از روشمقدار ید موجود در ســاختار کوپلیمرهاي یددار با اســتفاده ، ومرهامون نســبتتر تعیین دقیق براي

-1I-P(MMA-coکوپلیمرهاي  از g 2/0مقدار  منظور براي این گیري شد.اندازهپتانسیومتري تیتراسـیون  

AA) )52(  3وI-P(MMA-co-AA) )60( هاي ید موجود در به وســیله ســدیم ذوب قلیایی شــدند تا اتم

شسته  طریند ذوب قلیایی با آب مقخاکستر به جا مانده از فرآد. نساختار آنها به صورت آنیون یدید آزاد شو

 mL 10سپس مقدار  به حجم رسانده شد و لیتري میلی 50الن حجمیدر ب از شستشوشد. محلول حاصل 

 mL 100و  هداده شدقرار بشر  داخل الکترودهاي نقره و شـیشه  منتقل شـد.  mL 250به یک بشـر  از آن 

مولار اضافه و پتانسیل محلول ثبت  6اسید ، چند قطره نیتریک pHبه منظور تثبیت  ب مقطر اضافه شد.آ

مقدار در  شدیدتغییر  تا زمان مشاهده ،مولار 0105/0نیترات نقره محلول سـتفاده از  با ا تیتراسـیون  شـد. 

این لحظه  .ادامه یافتتغییرات پتانسیل  ثابت شدنبرقراي تعادل و تا . عمل تیتراسیون شد انجامپتانسیل 

مصرفی از  مبه حج نسبت تغییرات پتانسیل هاينموداربه عنوان نقطه پایان تیتراسیون در نظر گرفته شد. 

ــده مق، نیترات نقره محلول  ــرف ش  60و براي نمونه  mL 7/5 52براي نمونه  را از محلول تیترانت دار مص

mL 5/12   هايکه کوپلیمر مشخص شد ،و انجام محاسبات به دست آمده نتایج با توجه به. دهدمینشـان 

مونومر  20:80نســبت مولی نتایجباشــند. این اتم ید میوزنی  67/41 و % 19 % به ترتیب داراي 60و  52

  کند.تأیید می 46در ساختار کوپلیمر  را تیل متاکریلات به آکریلیک اسیدم
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 .)1I-P(MMA-co-AA) )52یل کوپلیمر تغییرات پتانس نمودار 14-2شکل 

 

 .)3I-P(MMA-co-AA) )60نمودار تغییرات پتانسیل کوپلیمر  15-2شکل 
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 60و  52، 46کوپلیمرهاي  مولکولی وزنتعیین  2-1-16

ــاخص پراکنــدگی 1توزیع وزن مولکولی ،)wM̅و  nM̅وزن مولکولی (گیري انــدازه     کوپلیمرهــاي 2و شــ

P(MMA-co-AA) )46(، 1I-P(MMA-co-AA) )52(  3وI-P(MMA-co-AA) )60( ا استفاده از روش ب

شــود، مشــاهده می 1-2در جدول همان طور که . )16-2(شــکل  شــد انجامکروماتوگرافی ژل تراوایی 

 هايدهد که گروهمینشان  این مسئله .ي دارندبیشتروزن مولکولی  46 نمونهنسبت به  60و  52 هاينمونه

شاخص که دهند نشان مینتایج . اندرفتهقرار گ 46روي زنجیر کوپلیمر بر یدوفنیل ایزوسیانات مونو و تري

هاي توان به حلالیت کم نمونهرا می علت. کمتر اســت 46 هاي یددار نیز نســبت به نمونهنمونه کندگیپرا

اسـتفاده شده است، نسبت داد. در واقع   GPCکه براي انجام آنالیز  )THF( یددار در حلال تتراهیدروفوران

شاخص  باعث کاهش که بوده محلول THFدر حلال ها این نمونه ترتاهفقط زنجیرهاي کوتوان گفت که می

میانگین وزن چرا که  قابل مشاهده است،به وضـوح   60این مسـئله در مورد نمونه   پراکندگی شـده اسـت.  

  شده است. کمتر 52نسبت به نمونه نیز آن  مولکولی

 .60 و 52 ،46مولکولی و شاخص پراکندگی کوپلیمرهاي  وزن 1-2جدول 

 نام نمونه 𝑴𝑴n 𝑴𝑴w  شاخص پراکندگی

327/4  10334 44717 P(MMA-co-AA) 

8475/2  20809 59255 1I-P(MMA-co-AA) 

6981/2  20313 54807 3I-P(MMA-co-AA) 

                                                 
-1  Molar Mass Distribution or Molecular Weight Distribution 
-2  Polydispersity index (PDI) 



83 
 

 

 

 

 .60 و 52 ،46ار توزیع وزن مولکولی کوپلیمرهاي نمود 16-2کل ش
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 60و  52، 46تجزیه عنصري کوپلیمرهاي  2-1-17

ــاختار   3I-P(MMA-co-AA)و  )P(MMA-co-AA) )46( ،1I-P(MMA-co-AA) )52کوپلیمرهاي سـ

 که دهندبه دست آمده نشان مینتایج مورد بررسـی قرار گرفت.  تجزیه عنصـري   روشبا اسـتفاده از  )60(

 براي عناصرمقادیر به دست آمده با توجه به د. همچنین نسـازگاري دار  نظريمحاسـبات  بی با تجرمقادیر 

ــاختارمی کربن، هیدروژن، نیتروژن و اکســـیژن را  60و  52کوپلیمرهاي  توان مقدار اتم ید موجود در سـ

 قت دارد. مطاببا نتایج حاصل از تیتراسیون پتانسیومتري مقادیر به دست آمده براي اتم ید . نمودمحاسبه 

 .60 و 52 ،46تجزیه عنصري کوپلیمرهاي  2-2جدول 

 
  تجربی               محاسبه شده   
C H O N I  C H O N I 

46کوپلیمر   4/58  62/7  9/33  - -  99/57  08/7  93/34  - - 

52کوپلیمر   7/51  94/5  4/21  08/2  88/18   56/51  34/6  32/18  9/1  88/21  

60کوپلیمر   6/37  1/4  56/15  51/1  23/41   98/36  81/3  15/13  49/1  57/44  

 

 60و  52، 46کوپلیمرهاي  طیف سنجی پراش انرژي پرتو ایکس 2-1-18

ــی دقیق براي ــاختار  تربررسـ     و )P(MMA-co-AA) )46( ،1I-P(MMA-co-AA) )52کوپلیمرهاي سـ

3I-P(MMA-co-AA) )60(از ، شکل استفاده شد طیف سنجی پراش انرژي پرتو ایکسی روش نیمه کم) 

دهد. اما هاي مربوط به عناصر کربن و اکسیژن را نشان میفقط پیک 46طیف مربوط به کوپلیمر . )2-17

ــیژن و کربن،   هايطیف ــر اکس ــر مربوط به هاي قلهکوپلیمرهاي یددار علاوه بر عناص در ناحیه ید را عنص

KeV 5-5/3 د. ندهه خوبی نشان میب 
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 .60 و 52 ،46طیف پراش انرژي پرتو ایکس کوپلیمرهاي  17-2شکل 
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 60و  52، 46کوپلیمرهاي گرمایی  سنجیوزنآنالیز  2-1-19

ــی       و )P(MMA-co-AA) )46( ،1I-P(MMA-co-AA) )52کوپلیمرهــاي خواص حرارتی براي بررسـ

3I-P(MMA-co-AA) )60(  شکل  استفاده شدگرمایی سنجی وزنآنالیز از)هاي با توجه به نمودار. )18-2

TGA؛ در کمتر شده است 46نسبت به کوپلیمر  52کوپلیمر توان مشاهده نمود که پایداري حرارتی ، می

ــد. می 46 از کوپلیمر از نظر حرارتی پایدارتر 60حـالی که کوپلیمر       ،C 206˚در دماي  46کوپلیمر باشـ

ــت می %5 و  52این مقدار از کاهش وزن براي کوپلیمرهاي یددار در حالی که  دهد،از وزن خود را از دسـ

به منظور بررسی عوامل موثر در پایداري شـود.  مشـاهده می  C 225˚و  C 150˚به ترتیب در دماهاي  60

قرار گرفتن  عامل اول،توان در نظر گرفت. ا می، دو عامل ربدون یدحرارتی کوپلیمرهـاي یددار و کوپلیمر  

باعث افزایش ممانعت فضایی  است که 46زنجیر کوپلیمر یدوفنیل ایزوسیانات بر روي مونو و تري هايگروه

سئله منجر به کاهش پایداري شود. همین مهاي واندروالسـی بین زنجیرهاي پلیمر می کنشو کاهش برهم

 نسبت به کوپلیمر 60 عامل دوم افزایش وزن مولکولی کوپلیمر شود.می 46نسبت به  52حرارتی کوپلیمر 

 نبرابر شد سه اما تر اسـت، مونویدو فنیل حجیمبه گروه نسـبت  یدوفنیل گروه تري هرچند کهاسـت.   46

 افزایش در نتیجه وزن مولکولی و چشــمگیربر روي هر واحد تکرار شــونده، باعث افزایش  ید هايتعداد اتم

 شود. فرایند تخریب می رد نیاز براي شروعمو دماي

به جدا شدن ، 52کوپلیمر  TGAدر نمودار  C 280˚) مشاهده شده در دماي 16/30کاهش وزن (%

، بیشـــترین 60کوپلیمر  DTGنمودار شـــود. فنیل آمین از روي زنجیر پلیمر نســبت داده می وید-4گروه 

توان آن را به جدا شــدن که می دهدشــان مین) 50( کاهش وزن %  C 320˚ســرعت تخریب را در دماي 

  یدوفنیل آمین نسبت داد. تري-5،4،3گروه 
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  .60 و 52 ،46کوپلیمرهاي  DTGو  TGAنمودارهاي  18-2شکل 

 60و  52، 46کوپلیمرهاي آنالیز گرماسنجی روبشی تفاضلی  2-1-20

و  )P(MMA-co-AA) )46(، 1I-P(MMA-co-AA) )52کوپلیمرهاي اي ل شیشهانتقا دماي براي تعیین

AA)-co-P(MMA-3I )60(نمودار سـنجی روبشـی تفاضـلی اسـتفاده شد.     ، از آنالیز گرماDSC 46 نمونه 
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 ˚Cبه ترتیب  60و  52هاي نمونه gT که در حالی ؛دهدنشان می C˚ 82در حدود را کوپلیمر این  gT مقدار

هاي حضور گروهتوان به کوپلیمرهاي یددار را می gT. کاهش مقدار )19-2(شـکل   دنباش ـمی C˚ 73و  76

 وافزایش فاصله ها، باعث این گروه اندازه بزرگ و حجیم بودنحجیم یددار بر روي زنجیر پلیمر نسبت داد. 

د. شومولکولی میآزاد  هايندروالسی و در نهایت افزایش حرکتبین زنجیرها، کاهش نیروهاي وافضاي آزاد 

هاي گروهموجب حذف  46روي زنجیرکوپلیمر  هاي اسیديگروه با هاي ایزوسیاناتگروه واکنش همچنین

ــید آزاد  ــیلیک اس ــطح  کربوکس ــود. می بین زنجیرهاي پلیمر پیوندهاي هیدروژنیکاهش و  آنروي س ش

شکیل ت فنیل یددار تواناییهاي ممانعت فضایی زیاد ناشی از حلقه ي تشـکیل شـده به علت  هاي آمیدگروه

وپلیمر ک کوپلیمرهاي یددار نســبت به ايدماي انتقال شـیشـه  بنابراین . ثر را ندارندپیوندهاي هیدروژنی مؤ

 یابد.کاهش می 46

 

 .60 و 52 ،46کوپلیمرهاي  DSCنمودارهاي  19-2شکل 
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 60و  52، 46رادیوگرافی کوپلیمرهاي  2-1-21

کدورت آنها در مقابل باشند، هاي ید میسـاختار خود حاوي اتم  در 60 و 52کوپلیمرهاي  اینکه با توجه به

 هايستگاهداز با استفاده کدورت آنها در مقابل پرتو ایکس  میزان بنابراینباشد. میانتظار پرتو ایکس قابل 

باشــد، ید میفاقد اتم در ســاختار خود  که 46با نمونه و  هکلینیکی مورد بررســی قرار گرفترادیوگرافی 

خامت هایی به ضقرصبا استفاده از دستگاه پرس، بررسی دقیق کدورت کوپلیمرها،  ه منظوربمقایسه شد. 

mm 2 بر طبق ها به صـورت جداگانه مورد بررسی قرار گرفت.  کدورت هر یک از نمونهها تهیه شـد.  از آن

 به عنوان هاي مختلفبا ضخامت هاي آلومینیمورقه با کدورتهاي رادیوپاك نمونه کدورتمیزان استاندارد، 

ــاهد  ــه میش ــودمقایس ــاس .ش ــخامتورقه بر این اس تهیه و کدورت  mm 3-5/0 هايهاي آلومینیم با ض

  .)20-2(شکل با آنها مقایسه شد 60و  52، 46کوپلیمرهاي 

 

 .60و  52، 46ي کوپلیمرها تهیه شده از هايو قرص )mm 3-5/0( هاي آلومینیمتیغه 20-2شکل 

 46نسبت به کوپلیمر ها را این نمونه العادهکدورت فوق ،60 و 52 کوپلیمرهايرادیوگرافی  تصـاویر 

ــان داد ــاختار خود، در ید اتم فقدانبه علت  46کوپلیمر . ندنش در این ندارد.  ايملاحظهابل کدورت ق س
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رقه با وبه طور تقریبی کدورت را دارد که میزان بیشترین  سـه اتم ید،  را بودنبه علت دا 60 کوپلیمرمیان 

 . )21-2(شکل  کندبرابري می mm 2م به ضخامت آلومینی

 

 )mm 3-5/0تیغه آلومینیم (

   

 ).C( 60) و کوپلیمر B( 52)، کوپلیمر A( 46ویر رادیوگرافی تیغه آلومینیم، کوپلیمر تص 21-2شکل 

 )60) و (52کوپلیمرهاي ( سازگاري-و زیست سمیت سلولیاثر بررسی  2-1-22

 MTT یشآنها، با استفاده از آزما سازگاري-یستو ز 60و  52 یمرهاياز کوپل یناش 1یسلول یتسم یزانم

 بررسی شد )NIH3T3رده سلولی فیبروبلاستی جنینی موش سوئیسی ( بههاي شبر روي سلول 2یممسـتق 

به صورت  نمونه ،. در این روشانجام شـد  ISO10993-5بر اسـاس اسـتاندارد   این آزمایش  .)22-2(شـکل  

محیط کشت سلول از سطح  %10 حداقل، منابع. با توجه به شودمیها تماس داده مسـتقیم با سطح سلول 

ــان پلیمرباید به وســیله  وزن  شــش بنابراین. از آزمایش به دســت آورد یان نتایج دقیقتا بتوده شــود پوش

ــدانتخاب  )گرم 00125/0و  0025/0، 005/0، 01/0، 02/0،  04/0( هاپلیمرکویک از هر مختلف از  . شـ

ــوص که داراي  ــد.  چاهک می 96براي انجام آزمایش از میکرو پلیت مخص ــتفاده ش ــد، اس ــلولباش هاي س

                                                 
-1  Cytotoxicity 
-2  Direct MTT assay 
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 اســترپتومایســین 1ســرم جنین گاوي و % 10شــامل % که DMEM در محیط کشــت 3T3 فیبروبلاســت

 X 10نمایی با بزرگو سپس  قرار داده شده C 37˚در محفظه رشد با دماي ساعت  24به مدت  باشد،می

ده و زدایی شاتوکلاو میکروب به وسیله ،پس از توزین هاي کوپلیمر. نمونهبرداري شدتصـویر از آنها  X 40و

ها با استفاده از ساعت سلول 24. بعد از گرفتندها قرار در کنار سلولدر محیط کشت و صورت مستقیم  به

(شکل  گرفت انجام X40و  X10 هاينماییبرداري در بزرگتصویر مجدداًو  شسته شده PBSمحلول بافر 

تترازولیوم برمید لفنیدي-5،2-ایل)-2-تیازولمتیلدي-5،4(-3از ترکیب  µL 10 مقدار .)24-2و  2-23

)MTT با غلظت (1-mg mL 5  در)PBS ( ساعت در محفظه  4محیط کشت به مدت  و مجددا هاضـافه شد

ــد قرار گرفت. ــیله  MTTرنگدانه  رش ــیله  nm 075در طول موج  آنجذب  خارج و DMSOبه وس به وس

 %30بیش از  ز بین رفتنباعث اپلیمر  بر اسـاس استاندارد، چنانچه گیري شـد.  اندازه 1جذب الیزادسـتگاه  

 هااز سطح سلول 10% بایدبا توجه به اینکه براي انجام آزمایش . شودسمی تلقی می، نمونه بشودسلول ها 

را  هانمونهیک از هر گرم از  00125/0و  0025/0چاهک هایی که به میزان  ،پوشش دادپلیمر  به وسیلهرا 

به وسیله پلیمر اشغال  آنها سطحتقریبا تمام که ، اهک اولچ چهار انتخاب شـدند.  آزمایش، براي دارا بودند

هاي و بررسی میزان جذب نوري رنگدانه MTT یشآزما یجنتا بر اساسقرار نگرفتند.  بررسیمورد  ،شده بود

با  یمرهاکوپل یم. تماس مستقشوداثبات می 60و  52 نمونهبودن هر دو  یسم یرغها، خارج شده از چاهک

 .دهدیسازگار بودن آنها را نشان م-یستز ،مسئله ینبر رشد آنها نداشته و هم یه اثر منفگون یچه هاسلول

به وسیله  هاهایی که تمام سطح سلولدر چاهکدهند که نشان می 50ICتفسـیر نتایج بر اسـاس   همچنین 

ام که براي انجاند؛ این در حالی است ها از بین رفته، بیش از نیمی از سلولکوپلیمرها پوشـانده شـده است  

کرد  گیرينتیجه توانمی با اطمینان کامل ها باید پوشانده شود. بنابرایناز سطح سلول 10آزمایش فقط %

  هستند.ی غیر سمهر دو کوپلیمر  که

                                                 
-3  ELISA reader 



92 
 

  

 

 . )b( X40و  )X10 )aنمایی هاي فیبروبلاست جنینی موش سوئیسی با بزرگتصویر سلول 22-2شکل 

 

 

(b) 

(a) 
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 .جنینی هاي فیبروبلاستدر کنار سلول 52مقادیر مختلف کوپلیمر  23-2شکل 
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 .جنینی بلاستهاي فیبرودر کنار سلول 60مقادیر مختلف کوپلیمر  24-2شکل 
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 بنديجمع 2-1-23

بت با نساز طریق کوپلیمریزاسـیون متیل متاکریلات و آکریلیک اسـید    )P(MMA-co-AA) )46کوپلیمر 

نسبت مولی  ) تهیه شد.AIBNایزوبوتیرونیتریل (در حضور آغازگر آزوبیسو  C70˚، در دماي 20:80مولی 

راسیون باز و تیت-، تیتراسیون اسیدايهناطیسـی هسـت  سـنجی رزونانس مغ این کوپلیمر با اسـتفاده از طیف 

، )60( 3I-P(MMA-co-AA)و  )1I-P(MMA-co-AA) )52 یددار پتانسیومتري تعیین شد. کوپلیمرهاي

ــیانات و   -4ترکیبـات  بـا   46کوپلیمر بـه ترتیـب از طریق واکنش    یدوفنیل تري-5،4،3یـدوفنیـل ایزوسـ

بر اصیت کدورت در براه زنجیر اصلی، موجب ایجاد خب هاي یداتماتصال کوالانسی ایزوسیانات تهیه شدند. 

چشــمگیري میزان کدورت را افزایش هاي ید در ســاختار پلیمر، به طرز . افزایش تعداد اتمپرتو ایکس شــد

ســـاختار باشـــد. هاي آلومینیم قابل مقایســه می با ورقه خوبیبه  کوپلیمرها ایجاد شـــده در کدورت. داد

ی ســنجپرتو ایکس، طیفســنجی پراش انرژي تجزیه عنصــري، طیفه کوپلیمرهاي ســنتز شــده به وســیل

بررســی توزیع جرم مولکولی و شــاخص . اي مورد تأیید قرار گرفترزونانس مغناطیســی هســته زیرقرمز و

اســت. افزایش  46هاي یددار بر روي زنجیر کوپلیمر قرار گرفتن گروه ايشــاهدي بر ،پراکندگی کوپلیمرها

 کند.وضوع را اثبات میما کم شدن گستره توزیع جرم مولکولی این وزن مولکولی و متعاقب

و  سازگاري -زیست، هاي مختلف پزشکیدر زمینه پلیمرهاي رادیوپاك با توجه به کاربردهاي فراوان

 هاي فیبروبلاسـت جنینی موش سـوئیسـی (رده سلولی    سـلول بر  60 و 52کوپلیمرهاي احتمالی یت سـم

NIH3T3 (مایش با استفاده از آزMTT  ر حضوبر نتایج به دست آمده، بنا. بررسی قرار گرفتمورد مستقیم

یر غعنوان پلیمرهاي به را آنها  توانمیها نداشــته و اثر منفی بر رشــد ســلولگونه کوپلیمرهاي یددار هیچ

پیشنهاد داد.کاربردهاي بالینی  برايسازگار -و زیست یسم 
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ــتفاده از کوپلیمرهاي راي هانـانوکامپوزیت تهیـه  : پژوهش دوم 2-2 دیوپاك با اس

  20Aو کلوئیزیت  یدداراسید  آکریلیک-متیل متاکریلاتسازگار -زیست

 

 

 

 

 

 

 

 

 



97 
 

 یند سنتزآفر 2-2-1

ــکی، نانوکامپوزیتبـا توجه به کاربردهاي فراوان پلیمرها و نانوکامپوزیت  اي ههاي رادیوپاك در علوم پزشـ

. در این پژوهش از کوپلیمرهاي و شـــناســـایی شـــدند ســـنتز رادیوپاك جدید بر پایه کوپلیمرهاي یددار

از طریق کوپلیمریزاســیون متیل  این پلیمرها اســتفاده شــد. به عنوان ماتریس پلیمري 60و  52رادیوپاك 

 ــ ــازي آنها بامتـاکریلات و آکریلک اسـ ــتفاده از ترکیبات مونو ید و متعاقبا بهینه سـ ل یدوفنیو تري -اسـ

ئیزیت ذره کلونانواز  ،تی و فیزیکی این کوپلیمرهاراخواص حر بودمنظور به به به دست آمدند. ،ایزوسیانات

20A استفاده شد. هابراي تهیه نانوکامپوزیت به عنوان پرکننده  

ات باریم سولف مانند شامل ذرات فلزي ،بر پایه متیل متاکریلات هاي ارتوپديبه طور معمول سیمان

استفاده از ذرات پرکننده با اندازه کوچکتر، موجب حفظ  باشند.یممیکرومتري  در ابعاد و زیرکونیوم اکسید

ــود.خواص مکانیکی این مواد می ــیت کدورت در برابر پرتو ایکس  ش هدف از افزودن این ذرات، ایجاد خاص

ر دهاي رادیوپاك سـاخته شـده تاکنون، استفاده از ذرات فلزي   اسـاس بسـیاري از نانوکامپوزیت  باشـد.  می

 استفاده از نانوذرات کروي و نانو الیاف باریم سولفاتتوان به میبه عنوان مثال  بوده است؛ ماتریس پلیمري

ــید در  اورتان و یابراي افزایش خواص مکـانیکی و ایجـاد کدورت در ماتریس پلی   نانوذرات آلومینیم اکسـ

ــاره نمود. همچنین مـاتریس پلی(متیـل متاکریلات)   ــتفاده از  هاي رادیوپاكوکامپوزیتنتهیه نا اشـ با اسـ

ید تانتالیوم اکس اتی مثلاسـتفاده از ترکیب  بررسـی شـده اسـت.    دندریمرهاي پلی(آمیدوآمین) و ذرات قلع

)5O2Ta( رات نقره و نانوذ)پاك مثل تیتانیوم، طلا، پلاتینو سایر ذرات رادیو )به علت خواص ضد میکروبی 

تمایل آنها به توزیع نامناسب و  ذراتاین یکی از مشـکلات اصـلی    .نیز گزارش شـده اسـت   و اسـترانسـیم  

واهد را به همراه خکاهش استحکام و تخریب پروتز یا ایمپلنت  ،موضوع این باشد کهمی و تجمع انباشتگی

  ].150-140[ داشت
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ــاخـت نـانوکـامپوزیـت     براياین پروژه در  ــتفاده ،هـاي رادیوپاك سـ از  ذرات فلزي، از به جاي اسـ

عنوان عامل کدورت  به در ســاختار آنها به صــورت کوالانســی قرار دارد،  که اتم ید 60و  52 کوپلیمرهاي

نســـبت به مونتموریلونیت خالص که  20Aکلوئیزیت  نانوذرهاز  ،خواص بودبه ه منظورب .اســـتفاده شـــد

، در واقع مونتموریلونیت 20Aکلوئیزیت  .استفاده شد، پلیمرها دارد نوعسـازگاري بیشتري با ماتریس این  

 2M2HT1 هاي چهارتایی آمونیوماشـد که سـاختار آن به روش شیمیایی و با استفاده از نمک  بطبیعی می

 ها اســتفادهصــلاح شــده اســت. از این ترکیب به عنوان افزودنی براي بهبود خواص بســیاري از پلاســتیکا

ــود. می ــاختار این نمکش ــان دهنده  Tها، حرف در س ــید چرب و  Tallowنش ــید چرب HT2یا اس ، اس

باشــد. ســاختار ) می%5کربنه ( 14) و %30کربنه ( 16)، %65کربنه ( 18دار شــده با زنجیرهاي روژنهیدو

در  20Aمشخصات کلی کلوئیزیت نشان داده شده است.  25-2هاي چهارتایی آمونیوم در شکل کلی نمک

 آورده شد است. 3-2جدول 

 

 

 

 .)b( 2M2HTو ساختار  )a( ساختار کلی نمک چهارتایی آمونیوم 25-2شکل 

                                                 
-1  dimethyl dihydrogenated tallow quaternary ammonium ion 
-2  Hydrogenated Tallow 

(a) 

(b) 

ˉcl 

n= 18 (65%), 16 (30%), 14 (5%) 



99 
 

 .20Aمشخصات کلوئیزیت  3-2جدول 

 کاهش وزن بر اثر سوختن (%) رطوبت (%) کنندهغلظت اصلاح کننده آلیاصلاح 

 20A 2M2HT Meq/100g 95 2%< 38کلوئیزیت 

 

، 20A %)1مختلف کلوئیزیت  وزنی مقادیر استفاده از روش محلول وبه کار گیري ها با مپوزیتنانوکا

ــدند. 10%و  5، %2% ــاخته ش ــازي لایهکوپلیمرها و همچنین پراکندهمحلول  يتهیه به منظور ) س هاي س

 نآ اناین حلال، نقطه جوش پایین و تبخیر آســ دلیل انتخاباســتفاده شــد. حلال اســتون از  ،کلوئیزیت

ــد. همچنین برهممی ــطح لایهباشـ ــتون با سـ ــریع هاي خاك رسکنش کم حلال اسـ ، موجب خروج سـ

 ودشــها میها و در نتیجه تســهیل نفوذ زنجیرهاي پلیمر به فضــاي بین لایههاي حلال از بین لایهمولکول

 .)26-2(شکل 

 

 ها.سنتز نانوکامپوزیتطرح کلی  26-2شکل 
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ــی ت ــتخلافأبه منظور بررس  ها،هاي یددار بر روي مورفولوژي و خواص حرارتی نانوکامپوزیتثیر اس

) PICبا ترکیب فنیل ایزوســیانات ( 46از طریق واکنش کوپلیمر  )PIC-P(MMA-co-AA) )61 کوپلیمر

 باشد. خواص ساختاري میساخته شد. هدف از ساخت این کوپلیمر، طراحی یک مدل براي مقایسه 

R NCO

CO2

CH2

C
CH2

CH

CH3

HOH3CO OO
m n

CH2

C
CH2

CH

CH3

HNH3CO OO
m n

R =

 

  و فنیل ایزوسیات. 46کوپلیمر  از دهابا استف )PIC-P(MMA-co-AA) )61 سنتز کوپلیمر 7-2طرح 

براي مورد اســتفاده  20Aزیت کلوئی مقدارنوع کوپلیمر و با توجه به ها، نانوکامپوزیتنام اختصــاري 

  ذکر شده است. 4-2در جدول ، هر نمونه سنتز

 .20Aو کلوئیزیت  61 ،60، 52با استفاده از کوپلیمرهاي هاي تهیه شده نانوکامپوزیت نام اختصاري 4-2جدول 

زیت (درصد وزنی)یکلوئ ماره کوپلیمرش نام کوپلیمر کد نمونه   

=X1 ،2 ،5  10و 

PIC-C20A-X  PIC-P(MMA-co-AA)  61 

1I-C20A-X 1I-P(MMA-co-AA) 52 

3I-C20A-X 3I-P(MMA-co-AA) 60 

 

 

)46( 

)61( 
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 61کوپلیمر زیرقرمز طیف  2-2-2

 مورد بررسی قرار گرفتسنجی زیرقرمز با استفاده از طیف )PIC-P(MMA-co-AA) )61کوپلیمر  ساختار

ارتعاش کششی مربوط به  cm 3300-1قله موجود در ناحیه  ،این ترکیبف زیرقرمز در طی .)72-2(شـکل  

هاي اســیدي و ایزوســیانات، و تشــکیل گروه بین گروه مؤید واکنشباشــد. حضــور این قله می N-Hپیوند 

هاي متیل و گروه C-H هايارتعاشات کششی مربوط به پیوند باشد.آمیدي روي زنجیر اصـلی کوپلیمر می 

 و استر گروه کربونیل به ارتعاش کششی مربوط نوار جذبیشود. مشـاهده می  cm 2952-1ناحیه در متیلن 

و ارتعاشات  H-Nارتعاشات خمشی  .ظاهر شـده اسـت   cm1650-1 و cm 1725-1در ناحیه  آمید به ترتیب

   مشاهده نمود. cm 1600-1450-1در ناحیه توان میآروماتیک را  C=Cکششی 

 

 .)PIC-P(MMA-co-AA) )61کوپلیمر  FT-IRطیف  27-2شکل 
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 61کوپلیمر  NMR-H1طیف  2-2-3

 هايقله نشان داده شده است. 82-2در شکل  )AA)-co-P(MMA-PIC )61 کوپلیمر NMR-H1طیف در 

م انجا هاشند. حضور این قلهباهاي آروماتیک حلقه فنیل میمربوط به پروتون ppm 5/7-7در ناحیه  موجود

مربوط  هايپروتون. دهدرا به خوبی نشان میو ترکیب فنیل ایزوسـیانات   P(MMA-co-AA)واکنش بین 

ر ناحیه دمونومر متیل متاکریلات  ساختار متیلن زنجیر اصلی پلیمر و همچنین گروه متیل در هايبه گروه

ppm 9/2-7/0 متوکسی در ناحیه گروه  مربوط به قلهاست.  ظاهر شدهppm 7/3 شود.مشاهده می 

 

 .6d-DMSOدر حلال  )co-P(MMA-PIC )61-(AA ) ترکیبNMR-H1 )MHz 80طیف  28-2شکل 
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 3I-C20A-Xو  PIC-C20A-X ،1I-C20A-Xهاي نانوکامپوزیت XRD آنالیز 2-2-4

ــکل  PIC-C20A-X هايخالص و نانوکامپوزیت 20Aالگوهـاي پراش پرتو ایکس کلوئیزیت    29-2در شـ

شود می مشاهده θ2=52/3شاخص در زوایه  قله، کلوئیزیت خالص XRDنمودار در نشـان داده شده است.  

ــله بین صــفحات ( نشــان دهنده ) ،θ=2dsinλn( 1بر اســاس قانون براگ که ــد. می d (nm 50/2فاص باش

درجه نشـان   5/2و  32/2در زوایاي  را یهایقله ،PIC-C20A-2و  PIC-C20A-1هاي الگوهاي پراش نمونه

هاي مشاهده قله .بین صفحات کلوئیزیت هستند nm 52/3و  nm80/3 اصلهبیانگر فبه ترتیب  دهند کهمی

-PIC-C20Aهاي نمونه XRD) در طیف nm36/3درجه ( 62/2) و nm40/3درجه ( 59/2شده در زوایاي 

ا ب هاییو تشــکیل ســاختار  هاي کلوئیزیتنفوذ زنجیرهاي پلیمر بین لایهز نشــان ا، PIC-C20A-10 و 5

 دارد.  ايمورفولوژي بین لایه

که پیک شاخص  توان مشــاهده نمود، می1I-C20A-Xهاي الگوهاي پراش نانوکامپوزیتبا توجه به 

ــتطور کامل از بین به از این ماده  5و % 2، %1هاي داراي %نمونه در 20Aکلوئیزیت  ــکل  رفته اس -2(ش

ــدن کامل   )30 ــئلـه لایـه لایه شـ در ماتریس پلیمر اثبات را ها توزیع یکنواخت لایه و کلوئیزیت. این مسـ

اي دهد که ســاختار لایهدرجه نشــان می 32/2موجود در زاویه ، قله 1I-C20A-10در مورد نمونه  کند.می

  حاصل شده است. نیز ي امورفولوژي بین لایه وبدون تغییر مانده کلوئیزیت تقریبا 

ــی  ــان می 3I-C20A-Xهاي کامپوزیتنانو XRDنمودارهاي بررس ــلی مربوط به که  دهدنش قله اص

 طور کامل از بین رفته اســت به ماده پرکنندهاز  1-5هاي داراي %نمونه در الگوهاي پراش 20Aکلوئیزیت 

ــکل  ــاهدات می. )31-2(ش به وســیله  20A لوئیزیتهاي کیهلا توان نتیجه گرفت کهبا توجه به این مش

ــده 60کوپلیمر زنجیرهاي حجیم  ــت کاملا از یکدیگر جدا شـ ــب این لایه .اسـ ها در ماتریس توزیع مناسـ

                                                 
1- Braggʼs law 
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  به وجود آورده است.ها لایه را براي همه نمونهموفولوژي لایه کوپلیمر،

ــت آمده  نتایجبا توجه به  ــور گروهتوان نتیجه گرفت که حمی ،XRDاز نمودارهاي به دسـ هاي ضـ

ــاختار ثیر قابل توجهی درأپلیمر، ت زان و حجیم یـددار بر روي زنجیر آوی کامپوزیت دارد. مورفولوژي  و سـ

   و 1I-C20A-1 ،1I-C20A-2هاي نمونه اي کلوئیزیت درلایهکه ســـاختار  دهندالگوهاي پراش نشـــان می

1I-C20A-5 اي ه؛ در حالی که نمونهاندپراکنده شده یمرها به خوبی در ماتریس پلکاملا از بین رفته و لایه

PIC-C20A-1 ،PIC-C20A-2  وPIC-C20A-5 هاي ید اي دارند. در حقیقت اتمفقط مورفولوژي بین لایه

ارد. د و نفوذ زنجیرها هاي فشرده کلوئیزیتایجاد فاصله بین لایه در مهمی نقشموجود در سـاختار پلیمر،  

ش بیش از پیر پلیم زنجیرهايدر نفوذ را تاثیر آنها بر روي زنجیر پلیمر،  3به  1هاي ید از افزایش تعداد اتم

هاي آویزان در کوپلیمرهاي گروه حجیم بودنپذیري زنجیرهاي پلیمر و انعطافبه طور کلی کند. نمایان می

 د.نباشمی هاپلیمر به فضاي بین لایهزنجیرهاي ي پیش برنده نفوذ هانیرو، 60 و 52

 

 .20Aو کلوئیزیت  PIC-C20A-1 ،PIC-C20A-2 ،PIC-C20A-5 ،PIC-C20A-10هاي نمونه XRD الگوي 29-2شکل 
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 .20Aلوئیزیت و ک 1I-C20A-1 ،1I-C20A-2 ،1I-C20A-5 ،1I-C20A-10هاي نمونه XRD الگوي 30-2شکل 

 
 .20Aو کلوئیزیت  3I-C20A-1 ،3I-C20A-2 ،3I-C20A-5 ،3I-C20A-10هاي نمونه XRD الگوي 31-2شکل 
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     3I-C20A-Xو  PIC-C20A-X ،1I-C20A-X هايپوزیتمنانوکا SEM آنالیز 2-2-5

ی رونهاي مربوطه به وســیله میکروســکوپ الکتکامپوزیتو نانو 61 ،60 ،52کوپلیمرهاي  یســاختار ســطح

کوپلیمرها به خوبی در ماتریس  را هاي کلوئیزیتحضور لایه SEMروبشی مورد بررسی قرار گرفت. تصاویر 

 در ماتریس پلیمر است هالایهنمایانگر تجمع ناچیز  PIC-C20A-5تصاویر مربوط به نمونه  .دهندنشان می

) 34-2(شکل  3I-C20A-5و ) 33-2(شکل  1I-C20A-5هاي نمونهیر مربوط به اما تصـاو  ؛)32-2(شـکل  

کوپ سمیکروتصـاویر  به دسـت آمده از   نتایجکند. ها را در ماتریس پلیمر اثبات میتوزیع مناسـب نانو لایه 

ــاویر مربوط به نمونهمطابقت دارند.  XRDآنالیز حاصـــل از ایج الکترونی تا حد زیادي با نت  هاي دارايتصـ

در حقیقت با افزایش مقدار . دهندها را نشــان می ســطوح مختلفی از تجمع لایه یزیت، از کلوئوزنی  %10

اي مورفولوژي بین لایه 1I-C20A-10و  PIC-C20A-10 هاينانوذره در ماتریس پلیمر، خصـوصا در نمونه 

تر پایینبســیار اي قله اصــلی مربوط به کلوئیزیت به زوای 3I-C20A-10در نمونه حاصــل شــده اســت، اما 

 . منتقل شده است
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 .)c( PIC-C20A-10و  )a( ،PIC-C20A-5 )b( 61کوپلیمر  SEMتصاویر  32-2شکل 

a 

b 

c 
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  .)c( 1I-C20A-10و  )a(، 1I-C20A-5 )b( 52کوپلیمر  SEMتصاویر  33-2شکل 

a 

b 

c 
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 .)c( 3I-C20A-10و  )a( ،3I-C20A-5 )b( 60کوپلیمر  SEMتصاویر  34-2شکل 

c 

a 

b 
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     3I-C20A-Xو  PIC-C20A-X ،1I-C20A-Xهاي نالیز حرارتی نمونهآ 2-2-6

ــانوکــامپوزیــت و 61 ،60 ،52کوپلیمرهــاي حرارتی خواص  ــتفــاده ازهــاي مربوطــه ن ــا اسـ ــالیز ب              آن

ــنجیوزن ــی قرار گرفت. گرمایی س پایداري  ،از نظر حرارتی PIC-C20A-Xهاي کامپوزیتنانو مورد بررس

، کاهش وزن PIC-C20A-1 نمونه TGAنمودار از خود نشان دادند.  61 بیشتري نسبت به کوپلیمر خالص

دهد، در حالی که این مقادیر براي نمونه نشــان می C 199˚ و C 168˚در دماهاي را به ترتیب  10و % 5%

نسبت از ماده پرکننده نیز  5و % 2هاي داراي %نمونهباشند. می C 188˚ و C 152˚پلیمر خالص در حدود 

اي هدهند. این مشاهدات تأثیر مستقیم و مثبت لایهار حرارتی بهتري از خود نشان میبه پلیمر خالص رفت

   . )35-2(شکل  دهندنشان می 61حرارتی کوپلیمر  يافزایش پایدارکلوئیزیت را در 

شده نیز باعث بهبود خواص حرارتی این کوپلیمر  52در ماتریس کوپلیمر  حضـور نانوذره کلوئیزیت 

 40حدود در خالص  52نسبت به پلیمر  1I-C20A-2و  1I-C20A-1هاي وزن در نمونه 10کاهش %. است

 . )36-2(شکل  افزایش داشته است سانتیگراد هدرج

را نشان  محسوسیتغییر  ،60و کوپلیمر  3I-C20A-Xهاي نانوکامپوزیت TGAمقایسـه نمودارهاي  

ــبت به ک %2و  %1 هاي داراينمونهپایداري حرارتی دهـد.  نمی وپلیمر خالص اختلاف از ماده پرکننده نسـ

 60نسبت به کوپلیمر  3I-C20A-5نمونه  پایداري حرارتی نکته جالب کاهش ).37-2(شکل  چندانی ندارد

 هاي ید موجود در ســاختار پلیمرهاي کلوئیزیت و اتملایه بینکنش توان به برهماین مســئله را می .اســت

دا شدن ج کلوئیزیتهاي لایه ها بیشتر شده و در نتیجهکنشاین برهمذره نسـبت داد. با افزایش مقدار نانو 

به علت دارا بودن سه اتم  60کوپلیمر زنجیرهاي همچنین کنند. را تسـهیل می روي زنجیرها  هاي ید ازاتم

 بنابراین کاهش ارند.ممانعت فضایی بیشتري د 61و  52نسبت به کوپلیمرهاي ، خودواحدهاي بر روي  ید

 در این کوپلیمر بیشتر مشهود است. به علت افزایش مقدار نانوذره نیروهاي بین مولکولی
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 .PIC-C20A-5و  PIC-C20A-1 ،PIC-C20A-2، 61کوپلیمر  TGA/DTGنمودار  35-2شکل 
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 .1I-C20A-5و  1I-C20A-1 ،1I-C20A-2، 52کوپلیمر  TGA/DTGنمودار  36-2شکل 
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 .3I-C20A-5و  3I-C20A-1 ،3I-C20A-2، 60کوپلیمر  TGA/DTGنمودار  37-2شکل 
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خلاصه  5-2هاي مربوطه در جدول و نانوکاموپوزیت 61، 60، 52مشـخصـات حرارتی کوپلیمرهاي   

 شده است.

 .20Aهاي تهیه شده با استفاده از کلوئیزیت و نانوکامپوزیت 61، 60، 52حرارتی کوپلیمرهاي  مشخصات 5-2جدول 

 T5 (˚C) T10 (˚C) نام نمونه

PIC-P(MMA-co-AA) 152 188 
PIC-C20A-1 168 199 
PIC-C20A-2 176 204 
PIC-C20A-5 190 210 

1I-P(MMA-co-AA) 051  221 
1I-C20A-1 205 247 
1I-C20A-2 120  243 
1I-C20A-5 212 250 

3I-P(MMA-co-AA) 252  288 
3I-C20A-1 221 280 
3I-C20A-2 236 282 
3I-C20A-5 122 210 

 

     3I-C20A-5و  PIC-C20A-5 ،1I-C20A-5هاي نمونهرادیوگرافی  2-2-7

ــتفاده ازدر برابر پرتو ایکس  3I-C20A-5و  PIC-C20A-5 ،1I-C20A-5هاي میزان کـدورت نمونه   با اسـ

در ســاختار خود  20Aکلوئیزیت  ســی از جملهبا توجه به اینکه ترکیبات ر .بررســی شــدروش رادیوگرافی 

ــهاي فلزي میها و یونداراي اتم ــی قرار گرفتد، میزان کدورت این ترکیب نیز نباش  براي این .مورد بررس

ــخامت  هاییقرصهاي نانوکامپوزیت و کلوئیزیت خالص از نمونهمنظور  ــد و mm 2به ضـ میزان  تهیه شـ

 .)38-2 یکدیگر مقایسه شد (شکلبا  هاکدورت آن
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 خالص.  20A کلوئیزیت ها وکامپوزیتنانوهاي تهیه شده از هاي آلومینیم و قرصتیغهتصویر  38-2شکل 

نشــان داده شده  39-2پوزیت در شــکل هاي نانوکامهاي آلومینیم و نمونهتیغه تصـاویر رادیوگرافی 

، در حالی ندنشان داد 3I-C20A-5و  1I-C20A-5 هاياي را براي نمونهالعادهکدورت فوقاین تصاویر  است.

 قابل توجه عدم کدورت ي جالب،نکتهنداشت.  زیاديدر برابر پرتو ایکس کدورت  PIC-C20A-5که نمونه 

. از آنجایی که بیشترین مقدار مورد استفاده از کلوئیزیت در اشـد بمیدر برابر پرتو ایکس کلوئیزیت خالص 

 ـ نمونـه  ــت، 10انوکـامپوزیـت، %  هـاي ن ــده براي   توانمی بنـابراین  وزنی بوده اسـ ــاهده شـ کـدورت مشـ

 ید در ساختار آنها نسبت داد.  هايبه حضور اتم هاي یددار را صرفانانوکامپوزیت

مقایسه شد. ) mm 3-5/0هاي مختلف (داراي ضخامت ینیمهاي آلومتیغه با ،هاکدورت نمونهمیزان 

ــترین مقدار کدورت را از خودنانوکامپوزیتدر میان همه  3I-C20A-5 نمونه ــان داد که با تیغه  ها بیش نش

 کند.برابري می mm 2ضخامت  آلومینیم به
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 .)d( 20Aو کلوئیزیت  )PIC-C20A-5 )a( ،1I-C20A-5 )b( ،3I-C20A-5 )c هاينمونه یویر رادیوگرافاتص 39-2شکل 

 بنديجمع 2-2-8

ساخته شدند. به منظور  60و  52هاي رادیوپاك جدید با استفاده از کوپلیمرهاي یددار نانوکامپوزیت

ــی تـاثیر لایه  براي ی از آن ادیر مختلفبر خواص حرارتی کوپلیمرهاي یددار، مق 20Aکلوئیزیت هاي بررسـ

را در هاي ماده پرکننده توزیع مناسب لایه SEMتصاویر مورد استفاده قرار گرفت. ها نانوکامپوزیت يتهیه

 د. ندهبه خوبی نشان می ماتریس پلیمرها

مناسب ی پراکندگنیز  XRDآنالیز با استفاده از  کامپوزیتهاي سـاختار و مورفولوژي نمونه بررسـی  

، PIC-C20A-Xهاي الگوهاي پراش کامپوزیتکند. ا در مـاتریس پلیمرها تأیید می کلوئیزیـت ر هـاي  لایـه 

افزایش  عثبا این ساختار دهد کهنشان می از نانوذره 1-5%هاي داراي اي را براي نمونهبین لایه مورفولوژي

، 1I-C20A-X هاينمونه XRDنمودارهاي  .شده استپلیمر خالص ها نسبت به پایداري حرارتی این نمونه

دهد که به خوبی نشان می 52کوپلیمر  هاي کلوئیزیت را در ماتریستوزیع مناسـب و جداشدن کامل لایه 

ر د ماده پرکننده هايلایهجدا شدن این مسـئله نشان از سازگاري مناسب نانوذره با زنجیرهاي پلیمر دارد.  

 نیز به خوبی مشهود است. 3I-C20A-Xهاي ساختار کامپوزیت

 )mm 3-5/0تیغه آلومینیم (
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پلیمر خالص نشان تغییر خاصی را نسبت به  ،کلوئیزیتاز  %2و  %1 حاويي هاحرارتی نمونهنالیز آ 

این پلیمر ،  مقاومت حرارتی 60شایان ذکر است که با  افزایش مقدار پرکننده در ماتریس پلیمر دهد. نمی

ــیار زیاد نانوذره با اتمتوان برهمکنـد. علت این پدیده را می کـاهش پیـدا می   در  موجود اي یدهکنش بسـ

هاي ید و در نتیجه تخریب کوپلیمر را کنش جدا شــدن اتم ســاختار کوپلیمر دانســت. در واقع این برهم  

 کند. تسریع می

ــهود میکـدورت نانوکامپوزیت  ــد. هاي یددار در برابر پرتو ایکس به خوبی مشـ با افزایش تعداد باشـ

بیشترین میزان  3I-C20A-5نمونه . یافته استایش افز نیزهاي ید در سـاختار کوپلیمر، میزان کدورت  اتم

 کند.برابري می mm 2مینیم به ضخامت وکدورت را از خود به نمایش گذاشت که با تیغه آل

تاتیک الکترواس از نوعصرفا  هاپلیمرکوهاي کلوئیزیت و زنجیرهاي هکنش بین لایبرهماز آنجایی که 

ازگاري آنها س-خواص بیولوژیک و زیست و تار اصلی کوپلیمرهاتغییري در ساخبنابراین  ،باشدو فیزیکی می

ــتفاده  آید.بـه وجود نمی  ــتقات آن  از مونتموریلونیتاسـ ــکی در زمینهو مشـ از جمله هاي مختلف پزشـ

 گیري کرد کهنتیجه توانبه همین علت می ؛]153-151[ دارورسانی و عدم سمیت آنها گزارش شده است

  هستند.سازگار و غیرسمی -زیست ،هتهیه شدهاي نانوکامپوزیت
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ــوم: تهیه نانوکامپوزیت 2-3 ــتفاده از کوپلیمرهاي پژوهش س هاي رادیوپاك با اس

 آکریلیک اسید یددار و گرافن اکسید-سازگار متیل متاکریلات-زیست
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 یند سنتزآفر 2-4

به عنوان عوامل ایجاد و معایب اســتفاده از نانوذرات فلزي  1-2-2شــده در بخش با توجه به مطالب ذکر 

رافن گذرات کوپلیمرهاي یددار و نانوهاي رادیوپاك با استفاده از نانوکامپوزیت و شـناسایی  سـنتز کدورت، 

 60و  52از کوپلیمرهاي یددار با استفاده  ،داراي کدورتهاي در این پروژه نانوکامپوزیت. انجام شد اکسید

یر به منظور بررسی تاث .ندشد سنتزماده پرکننده به عنوان  گرافن اکسـید و به عنوان عوامل ایجاد کدورت، 

به عنوان نیز  61کوپلیمر برپایه هاي نانوکامپوزیت بر روي مورفولوژي و خواص حرارتی،هاي یددار استخلاف

 مدل ساخته شدند.

ي راباســتفاده شــده مقادیر گرافن اکســید نوع کوپلیمر و با توجه به  هامپوزیتنانوکانام اختصــاري 

 آمده است.  6-2، در جدول هر نمونهسنتز 

 و گرافن اکسید. 61، 60، 52هاي تهیه شده با استفاده از کوپلیمرهاي نام اختصاري نانوکامپوزیت 6-2جدول 

(درصد وزنی) گرافن اکسید  شماره کوپلیمر نام کوپلیمر کد نمونه 

=X1 ،2 ،5 10 و 

PIC-GO-X PIC-P(MMA-co-AA) 61 

1I-GO-X 1I-P(MMA-co-AA) 52 

3I-GO-X 3I-P(MMA-co-AA) 60 

 

 3I-GO-Xو  PIC-GO-X ،1I-GO-Xهاي نانوکامپوزیت XRDآنالیز  2-4-1

 با یکدیگر مقایســه شدند 61هاي کوپلیمر الگوهاي پراش پرتو ایکس گرافن اکسـید خالص و نانوکامپوزیت 

نشان دهنده فاصله درجه،  θ2=60/10، قله شاخص در زوایه گرافن اکسید XRDنمودار . در )40-2(شکل 
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ــفحات ( ــدمی d (nm 37/8بین صـ  PIC-GO-Xهاي نمونه الگوهاي پراشاین قله در هیچ کدام از  .باشـ

نفوذ زنجیرهاي پلیمر به فضـاي بین صفحات گرافن  توان نتیجه گرفت که بنابراین می. شـود مشـاهده نمی 

ــتلایه و ایجاد مورفولوژي لایه هاجداشــدن کامل لایهباعث ، اکســید ــده اس در زوایاي  موجودهاي قله .ش

  باشند.می 61مربوط به ساختار کریستالی پلیمر  کوپلیمر درجه در  60/20و  01/11

توان مشاهده نمود که ، می)41-2(شـکل   52هاي کوپلیمر با توجه به الگوهاي پراش نانوکامپوزیت

از این ماده به طور کامل از  %10و  5% ،2، %1هاي داراي %در نمونه گرافن اکســیداخص مربوط به شــ قله

. کندمیدر ماتریس پلیمر را اثبات  راهاي گرافن اکسید لایه توزیع مناسب این مشـاهدات بین رفته اسـت.  

ــتالی پلیمر می θ2=9/5 زاویهموجود در  قلـه  ــاختار کریسـ ــد که در مربوط به سـ  XRDودارهاي نمباشـ

 شوند.نیز دیده می 1I-C20A-Xهاي نانوکامپوزیت

ها را در ماتریس جدا شـدن و توزیع مناسب لایه نیز  3I-GO-Xهاي کامپوزیتنانو XRDنمودارهاي 

به  هاي نانوکامپوزیتدر همه نمونه گرافن اکسید. قله شاخص )42-2(شـکل   دهندنشـان می  60کوپلیمر 

ا هثري در نفوذ زنجیرهاي پلیمر به فضاي بین لایهؤنقش محجیم پلیمر اندازه . تاز بین رفته اس طور کامل

 کند.ایفا می

 زیاد هر سه نوع کوپلیمر باسـازگاري بسیار  ها، کامپوزیتنانو از الگوهاي پراشبه دسـت آمده   نتایج

و گرافن  20Aلوئیزیت ک هاي بر پایهکامپوزیتنانووهاي پراش . از مقایسه الگدهندرا نشان میرافن اکسید گ

سازگاري  با کوپلیمرهاي یددار، 20A نسبت به کلوئیزیتگرافن اکسـید   نتیجه گرفت که توانمی ،اکسـید 

ــتري دارد. ــان می XRDنتایج  بیشـ ــبت به کلوئیزیت تمایل کمتري به لایهدهند که نشـ هاي گرافن نسـ

پلیمر کو تهیه شده با استفاده از هايیتکامپوزنانو مورد این مسئله در اي شـدن دارند. انباشـتگی و کلوخه 

 مشهود است. بیشتر 52
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 و گرافن اکسید خالص. PIC-GO-1 ،PIC-GO-2 ،PIC-GO-5 ،PIC-GO-10هاي نمونه XRD الگوي 40-2شکل 

 

 .خالص و گرافن اکسید 1I-GO-1 ،1I-GO-2 ،1I-GO-5 ،1I-GO-10هاي نمونه XRD يالگو 41-2شکل 

0

200

400

600

800

1000

1200

1
1.

84
2.

68
3.

52
4.

36 5.
2

6.
04

6.
88

7.
72

8.
56 9.

4
10

.2
4

11
.0

8
11

.9
2

12
.7

6
13

.6
14

.4
4

15
.2

8
16

.1
2

16
.9

6
17

.8
18

.6
4

19
.4

8
20

.3
2

21
.1

6 22
22

.8
4

23
.6

8
24

.5
2

25
.3

6
26

.2
27

.0
4

27
.8

8
28

.7
2

29
.5

6
30

.4
31

.2
4

32
.0

8
32

.9
2

33
.7

6
34

.6
35

.4
4

36
.2

8
37

.1
2

37
.9

6
38

.8
39

.6
4

A
bs

ol
ut

e 
In

te
ns

ity

2θ
PIC-GO-1 PIC-GO-2 PIC-GO-5 PIC-GO-10 GO

0

200

400

600

800

1000

1200

1400

1
1.

84
2.

68
3.

52
4.

36 5.
2

6.
04

6.
88

7.
72

8.
56 9.

4
10

.2
4

11
.0

8
11

.9
2

12
.7

6
13

.6
14

.4
4

15
.2

8
16

.1
2

16
.9

6
17

.8
18

.6
4

19
.4

8
20

.3
2

21
.1

6 22
22

.8
4

23
.6

8
24

.5
2

25
.3

6
26

.2
27

.0
4

27
.8

8
28

.7
2

29
.5

6
30

.4
31

.2
4

32
.0

8
32

.9
2

33
.7

6
34

.6
35

.4
4

36
.2

8
37

.1
2

37
.9

6
38

.8
39

.6
4

A
bs

ol
ut

e 
In

te
ns

ity

2θ

1I-GO-1 1I-GO-2 1I-GO-5 1I-GO-10 GO



122 
 

 

 .خالص و گرافن اکسید 3I-GO-1 ،3I-GO-2 ،3I-GO-5 ،3I-GO-10هاي نمونه XRD الگوي 42-2شکل 

   3I-GO-Xو  PIC-GO-X ،1I-GO-Xهاي نانوکامپوزیت SEMآنالیز  2-4-2

ونی هاي مربوطه به وســیله میکروســکوپ الکترو نانوکامپوزیت 61 ،60 ،52کوپلیمرهاي  یســاختار ســطح

یر تصاو. به خوبی مشهود استدر ماتریس کوپلیمرها  گرافن اکسیدهاي . حضـور لایه روبشـی بررسـی شـد   

SEM  دهندبی نشــان میبه خو 61در ماتریس پلیمر  را هاي گرافن اکســیدحضــور لایهتغییرات ناشــی از 

ــکل  ــاویر. )43-2(ش ــکل  1I-GO-Xهاي کامپوزیتنانومربوط به  با توجه به تص  3I-GO-Xو ) 44-2(ش

سازگاري با گرافن اکسید از نظر ساختاري  60و  52توان نتیجه گرفت که کوپلیمرهاي می) 45-2(شـکل  

به  ایجنت کترونی تا حد زیادي باسکوپ الدارند. تصاویر به دست آمده از میکرونسبت به کلوئیزیت بیشتري 

ــت آمده از ــب لایه مطابقت دارند و XRDآنالیز  دس ــه  توزیع مناس ــید در ماتریس هر س هاي گرافن اکس

 .شودکوپلیمر به خوبی دیده می
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 .)c( PIC-GO-10و  )a( ،PIC-GO-5 )b( 61کوپلیمر  SEMتصاویر  43-2شکل 

c 

b 
 

a 
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 .)c( 1I-GO-10و  )a( ،1I-GO-5 )b( 52کوپلیمر  SEMتصاویر  44-2شکل 

a 

b 

c 
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 .)c( 3I-GO-10و  )a( ،3I-GO-5 )b( 60کوپلیمر  SEMتصاویر  45-2شکل 

a 

c 

b 
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     3I-GO-Xو  PIC-GO-X ،1I-GO-Xهاي حرارتی نمونه آنالیز 2-4-3

گرمایی ســنجی به وســیله آنالیز وزنهاي مربوطه و نانوکامپوزیت 61 ،60 ،52کوپلیمرهاي حرارتی خواص 

ــی قرار گرفت.  ــتفاده از کوپلیمر  کامپوزیتنانومورد بررس ــده با اس از نظر حرارتی پایداري  61هاي تهیه ش

، )46-2(شــکل  PIC-GO-5نمونه  TGAیمر خالص از خود نشــان دادند. نمودار بیشــتري نســبت به کوپل

دهد، در حالی که این مقادیر نشان می C 201˚ و C 180˚را به ترتیب در دماهاي  10و % %5کاهش وزن 

از ماده پرکننده نیز  2و % 1هاي داراي %باشــند. نمونهمی C 188˚ و C 152˚براي پلیمر خالص در حدود 

هاي لایهکنش موثر برهمدهند. این مشاهدات به پلیمر خالص رفتار حرارتی بهتري از خود نشان مینسبت 

 دهند.   نشان میرا  61کوپلیمر  با زنجیرهاي گرافن اکسید

ــور نانوذره  ــیدحض افزایش  C70˚ را در حدودپایداري حرارتی  52در ماتریس کوپلیمر  گرافن اکس

 و C 223˚به ترتیب در دماهاي را  10و % %5کاهش وزن  ،1I-GO-1 هنمون TGAنمودارهاي داده اســت. 

˚C 253 ــان می         و C150˚، در حدود 52کوپلیمر خالص  براي 10Tو  5Tمقادیر  ؛ در حـالی کـه  دهـد نشـ

˚C 221 47-2(شکل  باشندمی(.  

ــل از    ــبت  یرت، افزایش پایداري حرا3I-GO-Xهاي نانوکامپوزیت آنالیز حرارتینتـایج حـاصـ را نسـ

به ترتیب را  10Tو  5Tمقادیر  ،GO-3I-1 نمونه TGA نمودار. )48-2(شکل  دهندکوپلیمر خالص نشان می

ــان می C 298˚ و C 277˚در دماهاي در دماهاي  ــبت به کوپلیمر خالص ، کهدهدنش و  70 به ترتیب نس

ماده پرکننده نیز افزایش  ازوزنی  5و % %2 حاويهاي نمونه افزایش داشــته اســت. درجه ســانتیگراد 100

کلوئیزیت تاثیر چندانی بر  نانوذرههمانطور که مشاهده شد، دهند. نشـان می  را پایداري حرارتی چشـمگیر 

حتی در مقادیر بالا هم موجب افزایش پایداري حرارتی گرافن  اماد. ندار 60بهبود خواص حرارتی کوپلیمر 

  باشد.کلوئیزیت این مسئله کاملا عکس میکوپلیمر شده است؛ که البته در مورد نانوذره 
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 .PIC-GO-5و  PIC-GO-1 ،PIC-GO-2، 61کوپلیمر  TGA/DTG هاينمودار 46-2شکل 
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 .1I-GO-5و  1I-GO-1، 1I-GO-2، 52کوپلیمر  TGA/DTG هاينمودار 47-2شکل 
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 .3I-GO-5و  3I-GO-1 ،3I-GO-2، 60کوپلیمر  TGA/DTG هاينمودار 48-2شکل 

0.00

20.00

40.00

60.00

80.00

100.00

25 125 225 325 425 525

W
ei

gh
t (

%
)

Temperature (˚C)

3I-P(MMA-co-AA)

3I-GO-1

3I-GO-2

3I-GO-5

-0.04

-0.03

-0.03

-0.02

-0.02

-0.01

-0.01

0.00

0.01

0 100 200 300 400 500 600

dw
/d

t (
m

in
 -1

)

Temperature (˚C)

3I-P(MMA-co-AA)

3I-GO-1

3I-GO-2

3I-GO-5



130 
 

و  PIC-GO-X ،1I-GO-Xهاي و نانوکامپوزیت 61، 60، 52 مشخصات حرارتی کوپلیمرهاي خالص

3I-GO-X  نشان داده شده است. 7-2در جدول 

 هاي تهیه شده با استفاده از گرافن اکسید.و نانوکامپوزیت 61، 60، 52مشخصات حرارتی کوپلیمرهاي  7-2جدول 

 T5 (˚C) T10 (˚C) نام نمونه

PIC-P(MMA-co-AA) 152 188 
PIC-GO-1 177 225 
PIC-GO-2 717  162  
PIC-GO-5 081  012  

1I-P(MMA-co-AA) 150 221 
1I-GO-1 223 532  
1I-GO-2 161 102  
1I-GO-5 621  482  

3I-P(MMA-co-AA) 225 288 
3I-GO-1 772  982  
3I-GO-2 732  982  
3I-GO-5 260 912  

 

     3I-GO-5و  PIC-GO-5 ،1I-GO-5هاي رادیوگرافی نمونه 2-4-4

ــتفاده از روش  د 3I-GO-5و  PIC-GO-5 ،1I-GO-5هـاي  میزان کـدورت نمونـه   ر برابر پرتو ایکس بـا اسـ

و میزان تهیه  هااز نمونه mm2هایی به ضخامت قرص براي این منظور رادیوگرافی مورد بررسی قرار گرفت.

 . )49-2(شکل  شد) مقایسه mm 3-5/0هاي مختلف (هاي آلومینیم با ضخامتکدورت آنها با تیغه
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 هاي گرافن اکسید براي تصویربرداري پرتو ایکس.کامپوزیتنانوهاي تهیه شده از هاي آلومینیم و قرصتیغه 49-2شکل 

نشـان   3I-GO-5و  1I-GO-5هاي اي را براي نمونهالعادهتصـاویر حاصـل از رادیوگرافی کدورت فوق  

ــت در حـالی  دهنـد. این می برخوردار کــدورت مطلوبی از تو ایکس در برابر پر PIC-GO-5کــه نمونـه   اسـ

 از خود در مقابل پرتو ایکس بیشترین کدورت را 3I-GO-5 نمونهها، در میان همه نانوکامپوزیت. باشـد نمی

 .)50-2(شکل  کندبرابري می mm 2ضخامت  نشان داد که با تیغه آلومینیم به

 
 

     
 .)c( 3I-GO-5و  )PIC-GO-5 )a( ،1I-GO-5 )bویر رادیوگرافی تیغه آلومینیم، اتص 50-2شکل 

 )mm 3-5/0تیغه آلومینیم (
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 بنديجمع 2-4-5

ســاخته شــدند. به  و گرافن اکســید 60و  52هاي رادیوپاك با اســتفاده از کوپلیمرهاي یددار نانوکامپوزیت

گرافن از  وزنی %10و  %5، %2، %1بر خواص حرارتی کوپلیمرها، مقادیر  ماده پرکنندهمنظور بررسی تاثیر 

مورد  SEMو  XRDهاي تهیه شده با استفاده از آنالیز سـاختار و مورفولوژي نمونه . شـد  اسـتفاده  اکسـید 

در  گرافن اکسیدهاي توزیع مناسـب لایه الگوهاي پراش پرتو ایکس،  و SEMتصـاویر  . بررسـی قرار گرفت 

 PIC-GO-X ،1I-GO-Xهاي کامپوزیتنانو XRDاي نموداره. دندهبه خوبی نشـان می را  ماتریس پلیمرها

ــدن کامل لایه، 3I-GO-Xو  ــیدهاي جداش ــئله  کنند.اثبات می هارا در ماتریس پلیمر گرافن اکس این مس

ــب نانوذره با زنجیرهاي پلیمر دارد.    ــازگاري مناس ــان از س ــید با هاي کنش موثر لایهبرهمنش گرافن اکس

ــاهده میها کوپلیمرهاي خالص و نانوکامپوزیت یآنالیز حرارت کوپلیمرها، در نتایج ــوح مشـ ــودبه وضـ  .شـ

 خالص نشان هايکوپلیمررا نسـبت به  ها نانوکامپوزیت، افزایش پایداري حرارتی DTGو  TGAنمودارهاي 

 دهند. می

ونه . نمدهدنشان میبه خوبی را هاي یددار نانوکامپوزیت مطلوب کدورتتصـویربرداري پرتو ایکس،  

3I-C20A-5   هب که از این حیث دهدنشان میبیشـترین میزان کدورت را از خود  ها نسـبت به سـایر نمونه 

 در ساختار  آنتعداد و  اتم یدحضور تاثیر نتایج رادیوگرافی  .شباهت دارد mm 2ضخامت  مینیم باوتیغه آل

 دهند.خوبی نشان می را
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اوره/گرافن -تاناورپلیرادیوپاك هاي نـانوکامپوزیت تهیـه  : پژوهش چهـارم  2-5

ــید ــتفاده از اکس -5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4 ترکیب با اس

 ناُدي
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 یند سنتزآفر 2-5-1

هاي پزشکی کاربرد فراوان ر به فرد بوده که در بسیاري از شاخهها، پلیمرهایی با خواص منحص ـپلی اورتان

رابر ب ، مقاومت دریزیکی و مکانیکی مطلوبخواص ف سازگاري،-به سبب زیستاین دسته از پلیمرها دارند. 

رسانی  و داروهاي مصنوعی ساخت انداممصارفی مانند براي  زیاد اسـتحکام بالا و قدرت کشـش   ،خوردگی

 .]161-154[د نگیرمورد استفاده قرار می

مرحله  در .)8-2(طرح  شد تهیهاي یند سنتز دو مرحلهآبا استفاده از فر اوره-اورتاندر این پروژه پلی

متان فنیلدي-4ʹ،4(بخش نرم) با ترکیب  )اتیلن گلیکول(باشد، پلیپلیمر میشـامل تشـکیل پیش   که اول

با گروه  )اتیلن گلیکول(در این مرحله، پلیوارد واکنش شــد.  2:1، با نســبت مولی )MDI( ایزوســیاناتدي

هاي انتدو پلیمر با در مرحله دوم، پیش .شدند عاملی اورتان تشکیل هايگروهو  دارعاملی ایزوسیانات، عامل

گستر وارد واکنش شد. ) به عنوان زنجیریورازول(ان دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1مشتقات ایزوسیانات، با 

 هایورازول .دشوتشکیل می یورازل با ایزوسیانات NH–هاي از واکنش گروه ،مرحله این عاملی اوره در گروه

 در طراحیخواص بیولوژیکی منحصر به فرد، به علت باشند که می هاآزولتري هاي مهمیکی از زیرمجموعه

روژن سه اتم نیت بااین مولکول شامل یک حلقه پنج عضوي . پلیمرها و مواد دارویی کاربردهاي فراوانی دارند

ــت. موقعیت هاي توانند داراي اســتخلافدر این حلقه می 4و  2، 1هاي و دو گروه کربونیل غیر مجاور اس

ها، اورتاندر تهیه پلی هایورازلفراوان  با توجه به کاربرد ].169-162[باشند مختلفی آلیفاتیک و آروماتیک 

ــتق یددار)  اندي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یـدوفنیل) -4(-4ترکیـب  از  اوره -اورتانبراي تهیه پلی(مشـ

 اوره-رتاناوپلیبراي تهیه نیز  دشتق بدون یمبررسی اثر اتم ید در میزان کدورت، از استفاده شد. به منظور 

 استفاده شد.
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 اوره با استفاده از مشتقات یورازول.-اورتانمسیر سنتز پلی 8-2طرح 

 )62( کاربازید)سمییدوفنیل-4(-4-کربونیلاتوکسی-1سنتز  2-5-2

با  )51(یدوفنیل ایزوسیانات -4، )62( کاربازیدیدوفنیل)سمی-4(-4-کربونیلاتوکسی-1سنتز ترکیب  براي

ــد )63(ترکیـب اتیل کربازات   ــکل ( طیف زیرقرمز این ترکیب. )9-2(طرح  وارد واکنش شـ  )،51-2شـ

    مشـاهده شــده در ناحیه  هايقلهدهد. نشــان می cm 3300-1را در ناحیه  H-N پیوند ارتعاشـات کشـشــی  

1-cm 2985 1 و-cm 0131، پیوندهاي مربوط به ارتعاشـات کشـشی  ه ترتیب ب H-C آروماتیک  آلیفاتیک و

           و کربونیل اوره در ناحیه cm 1700-1کربونیل کربامات در ناحیه گروه ارتعاشـــات کشـــشـــی باشـــند. می

1-cm 0816 ارتعاشات خمشی د. شومشاهده میH-N پیوند و ارتعاشات کششی C=C  آروماتیک در ناحیه

1-cm 0016-1450 017[ ظاهر شده است.[ 
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 .62طیف زیرقرمز ترکیب  51-2شکل 

ــاخه موجود در ناحیه )25-2(شــکل  62 ترکیب NMR-H1طیف در  و قله  ppm 2/1، قله ســه ش

ــده در ناحیه  ــاهده ش ــاخه مش ــند.تیلن میو م متیل هايمربوط به گروهبه ترتیب  ،ppm 1/4 چهارش  باش

هاي قلهظاهر شده است.  ppm 6/7و  ppm 3/7در ناحیه به صـورت دو قله دوتایی  آروماتیک  هايپروتون

 باشند.مشهود می ppm 9-8در ناحیه  N-Hهاي گروه به مربوط
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 .6d-DMSOدر حلال  62) ترکیب NMR-H1 )MHz 300طیف  52-2شکل 

هاي مربوط به گروه متیل و متیلن به ترتیب در قله، )35-2(شکل  62ترکیب  NMR-C13در طیف 

هاي مربوط به کربن ppm 140-80موجود درناحیه  هايظاهر شـده است. قله  ppm 60و  ppm 15ناحیه 

مشــهود  ppm 160-155در ناحیه  اســتر و اوره هاي کربونیلمربوط به گروه هايباشـند. قله آروماتیک می

 باشند. می
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 .6d-DMSOدر حلال  62) ترکیب NMR-C13 )MHz 300طیف  53-2شکل 

 )IUr) (64( ناُدي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4سنتز  2-5-3

ــیم  بـا محلول   62ترکیـب   کنشوااز  ــیـد   پتـاسـ -4،2،1-دوفنیل)ی ـ-4(-4 مولار، ترکیـب  4هیـدروکسـ

 . ]170[ )9-2(طرح  ن به دست آمداُدي-5،3-آزولیدینتري

 

 

 .)64( اُندي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4 مسیر سنتز ترکیب 9-2طرح 

)48( )51( )62( )64( 

)63( 
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را در  H-N روماتیک وآ H-C پیوندهاي ارتعاشات کششی )،45-2(شکل  64 طیف زیرقرمز ترکیب

 cm 3300-2400-1در ناحیه  شدگی مشاهده شده پهن دهد.به خوبی نشان می cm 3300-3000-1ناحیه 

 cm-1 در ناحیهمربوط به گروه کربونیل  قلهد. شــومی مربوط یورازول –NHهاي به خصــلت اســیدي گروه

 شود.مشاهده می 1690

 

 .64طیف زیرقرمز ترکیب  54-2شکل 

روماتیک را به صــورت دو قله دوتایی در هاي آ، پروتون)55-2(شــکل  این ترکیب NMR-H1طیف 

 ظاهر شده است.  ppm 5/10در ناحیه  NH–قله مربوط به گروه  دهد.نشان می ppm 8-7ناحیه 

ــکـل   این ترکیـب  NMR-C13طیف در       در ناحیه حلقه آروماتیکهـاي مربوط بـه   ، قلـه )65-2(شـ

ppm 140-90 ناحیه . قله گروه کربونیل در قابل مشاهده هستندppm 154 .ظاهر شده است  
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 .6d-DMSOدر حلال  46) ترکیب NMR-H1 )MHz 300طیف  55-2شکل 

 

 

 .6d-DMSOدر حلال  46) ترکیب NMR-C13 )MHz 300طیف  56-2شکل 
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 )65کاربازید (سمیفنیل-4-کربونیلاتوکسی-1سنتز  2-5-4

 )63(از واکنش فنیل ایزوسیانات با اتیل کربازات  )65( کاربازیدسمیفنیل-4-کربونیلاتوکسـی -1 ترکیب

را در  H-Nپیوندهاي عاشـات کششی  ارت ،)75-2(شـکل   . طیف زیرقرمز این ترکیب]117[ آمدبه دسـت  

، به ترتیب cm 0053-1و  cm 5029-1هاي مشاهده شده در ناحیه دهد. قلهنشـان می  cm 0633-1   ناحیه

 گروه باشــند. ارتعاشــات کشـشــی آلیفاتیک و آروماتیک می H-C پیوندهاي مربوط به ارتعاشـات کشــشــی 

هاي قله. قابل مشاهده هستند cm 1670-1در ناحیه و کربونیل اوره  cm 1700-1کربونیل کربامات در ناحیه 

 C=C پیوند و ارتعاشات کششی H-Nتعاشـات خمشـی   ، مربوط به ارcm 1600-1450-1موجود در ناحیه 

 باشند.میآروماتیک 

 

 .65طیف زیرقرمز ترکیب  57-2شکل 

در ناحیه  هاي گروه متیل و متیلن را به ترتیبپروتون، )58-2(شــکل  این ترکیب NMR-H1طیف 

ppm 2/1  وppm 1/4 ،ــان می هاي پروتونمربوط به  ppm 5/7-7قله چندتایی موجود در ناحیه . دهدنش
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شوند.نسـبت داده می  NH–هاي گروهبه  ppm 9-8ناحیه  هاي مشـاهده شـده در  . قلهباشـد میآروماتیک 

 

 .6d-DMSOدر حلال  56) ترکیب NMR-H1 )MHz 80طیف  58-2شکل 

 )PhUr) (66ن (اُدي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4سنتز  2-5-5

-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4مولار، ترکیب  4هیدروکسید پتاسیم با محلول  65کنش ترکیب از وا

ــات کشــشــی  )،59-2(شــکل  رمز این ترکیب. طیف زیرق]171[ دن به دســت آماُدي  C-H پیوند ارتعاش

ــان می cm 4273-1را در ناحیه  H-N پیوندو  cm 0013-1را در ناحیه  آروماتیک دهد. پهن به خوبی نشـ

ــده در ناحیه   ــاهده ش ــدگی مش ــیدي گروه cm 0043-2400-1ش ــلت اس یورازول  –NHهاي به علت خص

 شود.مشاهده می cm 8016-1ناحیه  گروه کربونیل در باشد. قله مربوط بهمی
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ــکل  این ترکیـب  NMR-H1طیف در  به  ppm 5/7-7هاي آروماتیک در ناحیه ، پروتون)06-2(شـ

 ظاهر شده است.  ppm 4/10در ناحیه  NH–. قله مربوط به گروه ظاهر شده است صورت قله چندتایی

 

 .66ف زیرقرمز ترکیب طی 59-2شکل 

 

 .6d-DMSOدر حلال  66) ترکیب NMR-H1 )MHz 80طیف  60-2شکل 
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ــنتز 2-5-6 ــتفاده از رادیوپاك اوره -اورتانپلی س -4،2،1-یدوفنیل)-4(-4با اس

 )PUU-IUr( )67( ناُدي-5،3-آزولیدینتري

-4ʹ،4و  )اتیلن گلیکول(پلیپلیمر تهیه شـــده با اســـتفاده از پیش ،وپاكاوره رادی-اورتانبراي ســـنتز پلی

 این پلیمر NMR-H1طیف  شــد. وارد واکنش 46یورازل ، با ترکیب )68( ایزوســیاناتمتان ديفنیلدي

نشان  ppm 7/3-4/3در ناحیه را  )اتیلن گلیکول(هاي متیلن پلیگروههاي مربوط به پروتون ،)61-2(شکل 

 شود.نسبت داده می MDIبه گروه متیلن موجود در ساختار  ppm 2/4قله مشاهده شده در ناحیه  .دهدمی

 آروماتیک موجود در ســـاختار پلیمرهاي مربوط به پروتون ppm 8-7هاي مشـــاهده شـــده در ناحیه قله

 ظاهر شده است. ppm 7/9 و ppm 5/8در ناحیه  NH– هاي. پروتونباشندمی

 

 .6d-DMSOدر حلال  76) ترکیب NMR-H1 )MHz 300طیف  61-2شکل 
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-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4با اســتفاده از  اوره-اورتانسـنتز پلی  2-5-7

 )PUU-PhUr( )69( ناُدي

تق مش ازتفاده اوره با اس-اورتانپلیمحصول نهایی،  در سـاختار مقایسـه میزان کدورت و تاثیر اتم ید  براي 

 MDIو  )ولاتیلن گلیک(تهیه شده با استفاده از پلی پلیمرشد. براي این منظور، پیشسنتز  یورازل فنیل-4

ــد.  66 یورازل ترکیببا  ،)68( ــکل  این پلیمر NMR-H1طیف دروارد واکنش ش هاي پروتون، )26-2(ش

ــاختار هـاي متیلن گروه ــت. ppm 7/3-4/3در ناحیه  )اتیلن گلیکول(پلی موجود در سـ ــده اسـ  ظاهر شـ

هاي آروماتیک پروتون د.نشومی مشـاهده  ppm 2/4در ناحیه  MDIمتیلن موجود در سـاختار   هايپروتون

  شوند.مشاهده می ppm 7/9 و ppm 5/8در ناحیه  NH–   هايپروتونو  ppm 6/7-7در ناحیه 

 

 .6d-DMSOدر حلال  96) ترکیب NMR-H1 )MHz 300یف ط 62-2شکل 
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 )PUU-IUr/GO( اوره یددار/گرافن اکسید-اورتانهاي پلینانوکامپوزیت 2-5-8

هبود خواص ب به منظورتهیه شــدند.  )67(اوره یددار -اورتانهاي رادیوپاك با اســتفاده از پلینانوکامپوزیت

ــیـد بـه عنو  پلیمر این مکـانیکی و حرارتی   ــد.ان ماده پرکننده از گرافن اکسـ ــتفاده شـ  يتهیه براي اسـ

ر د صوتاحمام فربه وسیله  ماده پرکنندهمقادیر مورد نظر از . استفاده شد روش محلولاز  هاکامپوزیتنانو

تاثیر میزان نانوذره بر خواص مکانیکی و  بررسی براي پراکنده و به محلول پلیمر اضـافه شـد.   DMFحلال 

ــد گرافن اکســیدوزنی از  1و % 5/0، %2/0، %1/0% مقادیرحرارتی پلیمر،  کلی ســاختار طرح . انتخاب ش

 نشان داده شده است.   63-2شکل ها در نانوکامپوزیت

 

 .PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیتکلی ساختار  63-2شکل 

ــی خواص مکـانیکی نـانوکـامپوزیت      ها به هاي نازك نمونه، فیلمپلیمر خالص و هابـه منظور بررسـ

نام اختصاري  .)64-2شکل ( تهیه شـد  cm 6هاي سـیلیکونی به قطر  با اسـتفاده از قالب  mm 1ضـخامت  

ها با توجه به نوع پلیمر و مقادیر گرافن اکسـید استفاده شده براي سنتز هر نمونه، در جدول  نانوکامپوزیت

 آمده است. 2-8
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 .67هاي سنتز شده با استفاده از پلیمر هاي تهیه شده از پلیمرهاي خالص و نانوکامپوزیتفیلم 64-2شکل 

  .PUU-IUr/GO هاي نانوکامپوزیتنام اختصاري نمونه 8-2جدول 

یورازل  کد نمونه شماره

 

گرافن اکسید (درصد 

 
1 PUU-IUr-0.1 IUr 1/0 

2 PUU-IUr-0.2 IUr 2/0 

3 PUU-IUr-0.5 IUr 5/0 

4 PUU-IUr-1 IUr 1 

 

 PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیت XRDآنالیز  2-5-9

 65-2شـــکل هاي مربوطه در ، گرافن اکســـید و نانوکامپوزیت67پلیمر خالص پرتو ایکس ي پراش هاالگو

 حضــوردهد که ها و پلیمر خالص نشــان میکامپوزیت XRDمقایسـه نمودارهاي  ده شــده اســت. نشـان دا 

در  دگرافن اکسی است. قله شاخص ایجاد نکرده پلیمرآرایش زنجیرهاي  تغییري در اکسید هاي گرافنلایه
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ــفحات (  ،θ2=60/10 زاویه ــله بین ص ــان دهنده فاص ــد. می d (nm 37/8نش  XRDنمودار این قله در باش

 که نشان دهنده ماده پرکننده به طور کامل از بین رفته استدرصد وزنی از  1و  5/0، 1/0 حاويهاي نمونه

اي قله، PUU-IUr-0.2الگوي پراش نمونه  .باشدمیهاي گرافن اکسید در ماتریس پلیمر توزیع مناسب لایه

براي این نمونه را اي ي بین لایهمورفولوژایجاد این مســئله  ؛دهدمی نشــان θ2=7/4 زاویهدر  با شــدت کم

از نظر ساختاري با گرافن اکسید سازگاري مناسبی دارد.  67دهند که پلیمر نتایج نشان می .کنداثبات می

حجیم ید بر روي ساختار پلیمر نقش بسیار مهمی در نفوذ زنجیرهاي پلیمر به فضاي بین  هايحضـور اتم 

انبسـاط و جداشدن  روي سـاختار اصـلی پلیمر، باعث   بر آویزان هاي هدر واقع اندازه بزرگ گروها دارد. لایه

  شود.و در نهایت توزیع یکنواخت در ماتریس پلیمر می هاي گرافن اکسید از یکدیگرلایه

 

 .PUU-IUr/GOهاي وکامپوزیتنو نا 67 اوره-اورتانپلی XRD نمودار 65-2شکل 
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 PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیت و 69، 67پلیمر  آنالیز حرارتی 2-5-10

ــتفاده از آنالیز وزنخالص و نانوکامپوزیت 67اوره -اورتـان پلیخواص حرارتی  ــنجی هاي مربوطه با اسـ سـ

اي را براي همه تخریب دو مرحله ،DTGبررسی نمودارهاي . )66-2(شکل  مورد بررسی قرار گرفتگرمایی 

-اورتاناز مشخصات پلی ايدو مرحله الگوي تخریب .دهدنشان می C520-270˚ستره دمایی در گ هانمونه

به صورت  که مرحله دومدر  و شوندهاي عاملی اورتان و اوره تخریب میگروه مرحله اول در .باشدها میاوره

 DTG نمودار. ددگرتخریب می )پلیمر بخش نرم( اترپلی ،قابل مشاهده است DTGیک شانه در نمودارهاي 

دومین  بیشــترین ســرعتو  C˚300 در دماي را پلیمر خالص )d1Tمرحله اول تخریب ( بیشــترین ســرعت

پلیمر ) 05T( %50 و) 10T( 10% کاهش وزن .ددهنشـــان می C˚ 367 را در دماي )d2T( تخریبمرحله 

، IUr-PUU-0.1 هايهبراي نمون 10Tمقادیر . رخ داده اســت C˚ 329 و C˚ 292 در دماي به ترتیب خالص

PUU-IUr-0.2 ،PUU-IUr-0.5 و PUU-IUr-1  به ترتیب برابر با˚C 289، ˚C 287 ،˚C 287  و˚C 283 

با توجه به اینکه بیشترین مقدار نانوذره مورد . اختلاف چندانی نداردد که در مقایسه با پلیمر خالص باشمی

، تغییرات چشمگیري در پایداري حرارتی قابل انتظار باشدوزنی می %1ها، استفاده براي تهیه نانوکامپوزیت

به  IUr-PUU-0.5و  IUr-PUU ،0.2-IUr-PUU-0.1هاي نمونه مشـاهده شده براي  d2T مقادیرباشـد.  نمی

 .افزایش قابل توجهی داشته است پلیمر خالصنسبت به  باشـد که می C 388˚و  C390 ،˚C 393˚ ترتیب

 ارند.دسازگاري بیشتر با بخش نرم پلیمر هاي گرافن اکسید لایهتوان نتیجه گرفت که می بنابراین

 یددار و بدون یدتفاوت مقاومت حرارتی پلیمر  ،PUU-PhUrو  PUU-IUrمقایســه پایداري حرارتی 

وزن این پلیمر را در دماي  %50کاهش  ،PUU-PhUrنمونه  TGA نمودار. )67-2(شکل  دهدنشـان می  را

˚C391  به نمونه  دهد که نسبتنشـان میPUU-IUr  علت این  درجه سانتیگراد بیشتر است. 62در حدود

اتم ید باعث افزایش فاصله بین زنجیرهاي پلیمر و در واقع جیم ید نسبت داد. حاندازه توان به مسئله را می

 شود.و در نتیجه کاهش پایداري حرارتی پلیمر یددار میکاهش نیروهاي واندروالسی 
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 .PUU-IUr/GOهاي و نانوکامپوزیت 67پلیمر  DTGو  TGAنمودارهاي  66-2شکل 
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 .)69( PUU-PhUrو  )PUU-IUr )67مقایسه پایداري حرارتی پلیمرهاي  67-2شکل 
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 آورده شده است. 9-2ها در جدول وکامپوزیتو نان 69، 67مشخصات حرارتی پلیمرهاي 

 ها.و نانوکامپوزیت 69، 67 هايپلیمرمشخصات حرارتی  9-2جدول 

بازده خاکستر  10T (˚C)50T (˚C)d1T (˚C)d2T (C˚) نمونه

 PUU-IUr 

 

292 329 300 367 %5/16  

 
PUU-IUr-0.1 

 

289 331 296 390 %73/14  

 
PUU-IUr-0.2 

 

287 327 295 393 %43/15  

 
PUU-IUr-0.5 

 

287 323 297 388 %26/16  

 
PUU-IUr-1 283 319 297 - %1/16 
PUU-PhUr 307 391 330 405 %55/11 

 

 PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیتحرارتی -مکانیکی-آنالیز دینامیکی 2-5-11

با  ،سینوسی و بررسی پاسخ ماده به این نیرو ق اعمال نیروياز طری توانرا می رفتار ویسـکوالاسـتیک مواد  

نتایج حاصـل از این آنالیز شامل  . بررسـی نمود  DMTA(1(حرارتی -مکانیکی-آنالیز دینامیکی اسـتفاده از 

ــت رفته (ʹEمـدول ذخیره (  ــمی) ʺE) و مدول از دسـ ــتیک و باشـ د که به ترتیب مربوط به خواص الاسـ

نشــان دهنده پتانســیل یک پلیمر براي حفظ انرژي مکانیکی   ول ذخیرهپلیمر هســتند. مدویســکوزیته 

یر تغی به واسطه ،به صورت حرارت هدر رفته میزان انرژيبیانگر  شد؛ در حالی که مدول از دست رفتهبامی

، افت شود)نشان داده می  δtan(که با  Eʺبه  Eʹنسبت بر اثر اعمال نیروي سـینوسـی اسـت.    شـکل پلیمر  

و به عنوان معیاري براي ســنجش خواص ویســکوالاســتیک و مطالعه دماي انتقال  شــودیده مینام 2انرژي

 .]172[ رودبه کار میپلیمر  ايشیشه

                                                 
-1  Dynamic mechanical thermal analysis 
-2  Damping 
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نشان داده  68-2شکل در به صورت تابعی از دما ها و نانوکامپوزیت 67پلیمر  tan δمدول ذخیره و 

حضور صفحات قابل مشاهده است.  gT تر ازافزایش محسـوس مدول ذخیره در دماهاي پایین شـده اسـت.   

. این شده است PUU-IUrمدول ذخیره گرافن اکسـید حتی در مقادیر بسـیار کم، باعث افزایش چشمگیر   

زنجیرهاي پلیمر و هاي قوي مانند پیوند هیدروژنی بین کنشو برهم بالاســـازگاري  ازمشـــاهدات نشـــان 

  هاي گرافن اکسید دارد.لایه

، PUU-IUr ،PUU-IUr-0.1هاي براي نمونه -C75˚ه دست آمده در دماي مدول ذخیره بمقادیر 

PUU-IUr-0.1 ،PUU-IUr-0.2 ،PUU-IUr-0.5  وPUU-IUr-1  به ترتیب برابر باGPa 68/0 ،GPa 06/1 ،

GPa 82/1 ،GPa 37/1  وGPa 18/1 باشند.می  

قابل  tan δاز نمودارهاي  هاوزیتو نانوکامپ 67اي پلیمر مقادیر مربوط به دماهاي انتقال شیشه

 هايتفاوت دماهاي انتقال بخشتوان به باشند. چندگانگی مشاهده شده در این نمودارها را میاستخراج می

افزایش  موجبدر ماتریس پلیمر، هاي گرافن اکسید به طور کلی حضور لایهآمورف و بلوري پلیمر نسبت داد. 

gT دهد که حرکات آزاد زنجیرهاي این مسئله نشان میده است. ها نسبت به پلیمر خالص شنانوکامپوزیت

ریس در ماتهاي گرافن اکسید لایه توزیع مناسبطه حضور نانوذرات محدود شده است که مؤید پلیمر به واس

 ، افزایش حجم آزادهاي بین مولکولیکنشاي شدن موجب کاهش برهمکلوخه تجمع نانوذرات و است.پلیمر 

به خوبی مشاهده  IUr-PUU-1توان در مورد نمونه این پدیده را میشود. می gTقدار مو در نتیجه کاهش 

ها در نمونه gTو  Eʹمقادیر شده است.  gT مدول ذخیره وانباشتگی نانوذرات باعث کاهش مقادیر  نمود؛

 شده است.  گزارش 10-2جدول 
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 .PUU-IUr/GOهاي و نانوکامپوزیت 67پلیمر  tan δو  ʹEودارهاي نم 68-2شکل 
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 در دماهاي مختلف. IUr/GO-PUUهاي و نانوکامپوزیت 67پلیمر  gTو  Eʹمقادیر  10-2جدول 

 )GPa(مدول ذخیره   

 Tg (˚C) Eʹ (-75 ˚C) Eʹ (-50 ˚C) Eʹ (-25 ˚C) Eʹ (25 ˚C) 

PUU-IUr 7/36- 68/0  56/0  11/0  012/0  

PUU-IUr-0.1 4/15-  06/1  84/0  48/0  16/0  

PUU-IUr-0.2 3/1-  82/1  52/1  82/0  14/0  

PUU-IUr-0.5 2/1-  37/1  22/1  66/0  12/0  

PUU-IUr-1 4/6-  18/1  9/0  52/0  17/0  

 

 PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیت FE-SEMآنالیز  2-5-12

مورد  FE-SEMآنالیز  به وســیله 67 پلیمر هاي گرافن اکســید در ماتریسیع لایهتغییرات ســطحی و توز 

ور حضــتغییرات ســطحی ناشــی از میکروســکوپ الکترونی، به دســت آمده از تصــاویر  .بررســی قرار گرفت

 ارينشان از سازگ ،پلیمر در بین زنجیرهايمناسب صفحات  توزیع. دهندرا نشان میصفحات گرافن اکسید 

الگوهاي هاي به دست آمده از با داده FE-SEMگرافن اکسید دارد. نتایج حاصل از آنالیز  سـاختار  پلیمر با

له و توزیع یکنواخت آنها به وسی از یکدیگر هاي گرافنجدا شدن لایه مطابقت دارند. کاملا پراش پرتو ایکس

بوط به کوپلیمر خالص و مر FE-SEMتصاویر  شود.اثبات می الکترونی و تصاویر میکروسکوپ XRDآنالیز 

 نشان داده شده است. 73-2تا  69-2هاي در شکل PUU-IUr/GOهاي نانوکامپوزیت
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 .PUU-IUrنمونه  FE-SEMتصاویر  69-2شکل 
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 .PUU-IUR-0.1 نمونه FE-SEMتصاویر  70-2شکل  
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 .PUU-IUR-0.2نمونه  FE-SEMتصاویر  71-2شکل 
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 .PUU-IUR-0.5نمونه  FE-SEMتصاویر  72-2شکل 
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 .PUU-IUR-1نمونه  FE-SEMتصاویر  73-2شکل 
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 PUU-IUr-0.1 نمونه و 69 ،67 هاياوره-اورتانپلیرادیوگرافی  2-5-13

 هايدســـتگاهبه وســـیله  PUU-IUr-0.1و نمونه  69 ،67 اوره خالص-اورتانپلی هايفیلم میزان کدورت

در  69شــود، پلیمر دیده می 76-2شــکل همانطور که در مورد بررســی قرار گرفت.  کلینیکی رادیوگرافی

در مقابل  PUU-IUr-0.1 نمونه و )67(پلیمر یددار مناســبی ندارد؛ در حالی که  وضـوح پرتو ایکس  مقابل

ر ایجاد را د عنصر یدنقش بسیار مهم  گرافیوتصاویر رادی .هستندپرتو ایکس از کدورت مناسـبی برخوردار  

ساختار گرافن  دهد کهکامپوزیت نشان میو نمونه  67پلیمر  تصـاویر  يمقایسـه  دهند.کدورت نشـان می 

 ی دارد.بستگنمونه کامپوزیت به حضور اتم ید در ساختار پلیمر  وضوحو  رت نداشتهکدومیزان  تاثیري بر

 

 .)c( PUU-IUr-0.1و  )PUU-PhUr )a( ،PUU-IUr )b هاينمونهرادیوگرافی تصاویر  74-2شکل 
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2-5-14 سازگاري نمونه یت سلولی و زیستبررسی سمPUU-IUr  وPUU-IUr-0.1  

با انجام شد.  PUU-IUr-0.1و نمونه  67 مربر روي پلی ISO 10993-12بر اساس استاندارد  MTT آزمایش

تفاده اس براي انجام آزمایش مبودند، از روش غیر مستقیتهیه شده ها به صـورت فیلم  توجه به اینکه نمونه

 %1 و 2سرم جنین گاوي %10(شامل  DMEM1 محیط کشت از mL 2در  بر اساس ضخامت، هانمونه .شد

ــتر ــیناس ــیلینپنی-پتومایس ــاعت  24به مدت  C 37˚در دماي  )س ــدند. غوطهس  بر روي آزمایشور ش

و مایکر براي این منظور ازشد.  ، انجامNIH-3T3 D4هاي غیرسرطانی فیبروبلاست موش، رده سلولی سلول

در محفظه ها سلول استفاده شد. ،بود از محیط کشت µL 200 شامل چاهک که هر چاهک 96اراي پلیت د

ساعت کشت داده شدند. سپس محیط کشت  24به مدت  C 37˚اکسید در دماي ديکربن  5%رشد شامل 

از هاي مختلفی ها غلظتدرون چاهکشسته شد.  PBSبه وسیله  هاسلولها خارج و سـطح  از روي سـلول 

قرار پلیت در داخل محفظه رشد  مجدداو  هاضـافه شد امپوزیت و نانوک 67پلیمر  از به دسـت آمده عصـاره  

 بررسی شدند. »3فاز کنتراست«ها به وسیله میکروسکوپ و سلولشد  گرفت. پس از آن محیط کشت خارج

µL 10 رنگدانه  محلول ازMTT  درPBS )mg/mL 5پلیت به مدت  مجدداها اضـافه شد.  ) به همه چاهک

در  و جذب آن خارج DMSO رنگدانه با استفاده از قرار گرفت. 4سـاعت در داخل محفظه رشـد تکاننده   2

براي هر نمونه  50ICدر نهایت پارامتر  گیري شــد.دســتگاه جذب الیزا اندازهبه وســیله  nm 570طول موج 

 تخمین زده شد. 

ه ب هاي، عصارهنمونه هر و غیرسمی ازدار مجاز مق دستیابی به دهند که براينشان می نتایج بررسی

شکل رقیق شوند.  2:1و  8:1 هايبه ترتیب با نسبتباید ، PUU-IUr-0.1و نمونه  67دست آمده از پلیمر 

                                                 
-1  Dulbecco's Modified Eagle's medium 
-2  Fetal Bovine Serum (FBS) 
-3  Phase Contrast 
-4  Shaker Incubator 
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 دهد.نشان می هاهر یک از نمونه را بعد از کشت در مجاورتها سلول تصویر ،2-77

 

  PUU-IUr-0.1.و  67نمونه  کشت در مجاورتبعد از  هاسلول تهیه شده از تصاویر 75-2شکل 

 بنديجمع 2-5-15

یددار  پلیمریددار و گرافن اکسـید ساخته شدند.  اوره -اورتانهاي رادیوپاك با اسـتفاده از پلی نانوکامپوزیت

PUU-IUr   .متان فنیلدي-4ʹ،4ا استفاده از ب پلیمرپیش شـامل تهیه  مرحله اول طی دو مرحله سـنتز شـد

ــیـانـات  دي ــد. می )1000nPEG M=( 1000 )اتیلن گلیکول(پلیو  )MDI( ایزوسـ  ،در مرحله دوم بـاشـ

وارد واکنش  )IUr( ناُدي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4 با ترکیب به دســت آمده پلیمرپیش

درصــد  1و  5/0، 2/0، 1/0(مختلف گرافن اکســید  مقادیرهاي رادیوپاك با اســتفاده از نانوکامپوزیت. شــد

هاي گرافن اکســید از یکدیگر و توزیع جداشــدن لایه، XRDنتایج حاصــل از آنالیز ســاخته شــدند.  وزنی)

-FEپراکندگی مناسب صفحات گرافن اکسید در تصاویر دهد. یکنواخت آنها را در ماتریس پلیمر نشان می

SEM    .آنالیز نتایجنیز به خوبی مشـهود اسـت TGA  وDMTA هاي گرافن دهند که حضور لایهنشان می

نمونه نانوکامپوزیت داراي % شده است.  موجب بهبود خواص حرارتی و مکانیکی ،کسید در ماتریس پلیمرا

 باشد. داراي بیشترین پایداري حرارتی و مکانیکی می ،وزنی از گرافن اکسید 2/0
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ــاویر  ــان  این نمونه ورت قابل توجه، کدPUU-IUr پلیمر گرافیرادیوتصـ را در برابر پرتو ایکس نشـ

ــدنمی برخوردار رادیوییاز کدورت  PUU-PhUr پلیمرکه در حالی  د؛ندهمی ــاهدات .باش اهمیت  این مش

نشــان  MTTنتایج حاصـل از آزمایش  . کننداثبات میدر ایجاد خاصـیت کدورت   را بالاي عناصـر سـنگین  

و  8:1هاي نسبت به PUU-IU-0.1 و نمونه 67از پلیمر  اي به دست آمدههبا رقیق سازي عصارهکه  دادند

 دست یافت. ها براي کاربردهاي بالینیتوان به مقادیر مجاز و غیرسمی از این نمونهمی ،2:1

 گیرينتیجه 2-6

آمید)] و پلی[(متیل یدوفنیل)آکریل-N-)4(-کو-کوپلیمرهـاي رادیوپـاك پلی[(متیـل متـاکریلات)    

-کو-پلی[(متیل متاکریلات)کوپلیمر  آمید)]، از واکنشیـدوفنیل)آکریل تري-N-)5،4،3(-کو-متـاکریلات) 

ــید)] ــیانات و -4با ترکیبات  (آکریلیک اس ــیاناتیدوفتري-5،4،3یدوفنیل ایزوس (عوامل ایجاد  نیل ایزوس

 دهد.می شاناین پلیمرها را در برابر پرتو ایکس ن رادیویی تصاویر رادیوگرافی، کدورت. تهیه شدند کدورت)

حضور کوپلیمرهاي یددار دهد که نشان می، )MMT( سمیت سلولی نتایج به دست آمده از آزمایش بررسی

عنوان  توان آنها را بهمی است. بنابراین نداشته ي فیبروبلاست جنینیهاگونه اثر منفی بر رشـد سـلول  هیچ

. به منظور بهبود خواص حرارتی شنهاد دادپیسازگار براي کاربردهاي بالینی -پلیمرهاي غیر سمی و زیست

و گرافن اکســید تهیه شدند.  20Aهاي آنها با اسـتفاده از نانوذرات کلوئیزیت  این کوپلیمرها، نانوکامپوزیت

براي این منظور مقادیر مختلف از نانوذرات به عنوان ماده پرکننده اســتفاده شــد. نتایج حاصــل از آنالیز   

هد. دهاي نانوکامپوزیت را نســبت به کوپلیمرهاي خالص نشــان میارتی نمونهحرارتی، افزایش پایداري حر

تصاویر دهد. نشان میرا در ماتریس کوپلیمرها  نانوذرات صفحاتتوزیع مناسـب  ، XRDو  SEMآنالیزهاي 

 اهها  فقط به حضور اتم ید در ساختار پلیمردهند که کدورت نمونهنشـان می  ،هارادیوگرافی نانوکامپوزیت

 .یستندبرخوردار ن رادیوییبستگی دارد؛ چرا که نانوذرات خالص در برابر پرتو ایکس از کدورت 
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ــتفاده از پلینـانوکـامپوزیت   ــدند. -اورتانهاي رادیوپاك با اسـ ــید تهیه شـ اوره یددار و گرافن اکسـ

بات ترکیفاده از پلیمر با استدر مرحله اول، پیش اي سـنتز شد. یند دو مرحلهیددار طی فرآ اوره-اورتانپلی

به  پلیمرپیش در مرحله دوم، .سـنتز شد  1000 )اتیلن گلیکول(پلیو  ایزوسـیانات متان ديفنیلدي-4ʹ،4

و عامل  به عنوان زنجیر گســتر(اُن دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4با ترکیب  ،دســت آمده

هاي گرافن اکسید را ، توزیع لایهXRDو  FE-SEMنتایج حاصل از آنالیز  وارد واکنش شـد.  )ایجاد کدورت

ه ب و پلیمر خالص نانوکامپوزیت يهانمونه ،براي بررســی خواص مکانیکیدر ماتریس پلیمر نشــان دادند. 

توان می، DMTAآنالیز  با توجه به نتایج به دست آمده از. تهیه شدند mm 1هایی به ضخامت صورت فیلم

افزایش ها نســبت به پلیمر خالص اي نانوکامپوزیتانتقال شــیشــهمدول ذخیره و دماي  مشــاهده کرد که

کنش مناسـب میان زنجیرهاي پلیمر و صفحات گرافن  توان به برهمداشـته اسـت. علت این مسـئله را می   

 اوره یددار نسبت به نمونه مشابه بدون-اورتانپلید که ندهنشان می تصاویر رادیوگرافی اکسید نسبت داد.

اوره -اورتانپلیتوان از ، میMMTنتایج آزمایش بر اساس ادیویی مطلوبی برخوردار اسـت.  ید، از کدورت ر

  استفاده نمود.به عنوان یک زیست ماده براي کاربردهاي بالینی یددار 

 نگريآینده 2-7

ــته به آن پزشــکی علمهاي رادیوپاك در با توجه به اهمیت پلیمرها و نانوکامپوزیت  و طراحی، و علوم وابس

 پلیمرهاي وینیلیمنحصر به فرد پلیمرهاي جدید مورد توجه بسیاري از محققان بوده است. خواص  سـنتز 

متاکریلات، گلیسیدل متاکریلات، وینیل کلراید، متاکریلیک مانند متیل موجب شـده اسـت تا مونومرهایی   

ستفاده مورد ارادیوپاك  براي سنتز پلیمرهايدار، مونومرهاي عامل سایرو  ، استایرناسید، آکریلوئیل کلراید

ــتفـاده از این مونومرهـا    قرار بگیرنـد  ــیله  را طراحیجدید رادیوپاك توان پلیمرهـاي  می. بـا اسـ و به وسـ

 .هاي یددار بهینه کردمولکول
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ــند. براي طراحی میپلیمرهاي پرکاربرد در این زمینه  دیگر از ،هااوره-اورتانها و پلیاورتانپلی  باش

هــا و آمینهــا، دياُلاز جملــه ديمختلفی دو عــاملی  توان از مونومرهــايمیدیوپــاك، هــاي رااورتــانپلی

توان پلیمرهاي رادیوپاك را با استفاده از مونومرهاي یددار تهیه همچنین می. استفاده کردها ایزوسیاناتدي

ــلی پلیمر قرار می زنجیرکرد. بـه این ترتیـب گونـه یددار در     ــاختار گیرد. افزایش تعداد اتاصـ م ید در سـ

 شود.مونومرها، باعث افزایش کدورت محصول نهایی در برابر پرتو ایکس می

د مانن یذراتنانوتوان از می ي رادیوپاك،بـه منظور بهینـه کردن خواص حرارتی و مکـانیکی پلیمرها   

ت ، کلوئیزی15Aمشــتقات خاك رس از جمله کلوئیزیت  همچنین گرافن، گرافن اکســید، کربن نانوتیوب و

30A ا به منظور سازگاري بیشتر نانوذرات ب ها استفاده کرد.به عنوان ماده پرکننده براي تهیه نانوکامپوزیت

 اصلاح نمود. آلی توان سطح آنها را به وسیله ترکیبات مختلفپلیمرها، می

 ست.نشان داده شده ا 15-2تا  10-2هاي هاي پیشنهادي براي تهیه پلیمرهاي رادیوپاك در طرحواکنش

CH2
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 یدو آنیلین. -4ریلوئیل کلراید)] و آک(-کو-پلی[(متیل متاکریلات)رادیوپاك با استفاده از  تهیه کوپلیمر 10-2طرح 
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 یدو آنیلین.-4 ترکیب دار شده واستایرن کلرومتیلرادیوپاك با استفاده از پلی کوپلیمرتهیه  11-2طرح 
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 و یورازل یددار.دار شده کلرومتیل استایرنبا استفاده از پلیاي شبکهرادیوپاك   کوپلیمرتهیه  12-2طرح 
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 یددار. آمینو اسیدو  دار شدهکلرومتیل استایرنتهیه کوپلیمر رادیوپاك با استفاده از پلی 13-2طرح 
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 ها.اوره رادیوپاك با استفاده از یورازل یددار و انواع ایزوسیانات-اورتانتهیه پلی 14-2طرح 
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 یددار. Aفنول ورازل یددار و ترکیب بیساوره رادیوپاك با استفاده از ی-اورتانتهیه پلی 15-2طرح 
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 بخش تجربی 3

 مواد شیمیایی  مشخصات  3-1

و  )46( ]آکریلیک اســید)(-کو-)متاکریلات(متیل[پلیترکیب  شـیمیایی مورد اســتفاده براي ســاخت  ادمو

 مده است. آ 1-3آن به وسیله ترکیبات یددار در جدول  بهبود

 آن. بهبودو  )46( ]آکریلیک اسید)(-کو-)متاکریلات (متیل[پلیمواد شیمیایی مورد نیاز براي تهیه  1-3جدول 

نقطه جوش  )C˚نقطه ذوب ( فرمول شیمیایی نام شیمیایی
)˚C( 

 شرکت سازنده

 2O8H5C 48- 101 Merck (Germany) متاکریلات متیل

 2O4H3C 14 141 Merck (Germany) یدآکریلیک اس

 4N12H8C 105-103 - Sigma (Germany) یزوبوتیرونیتریلاآزوبیس

 2IO5H7C 273-270 - Merck (Germany) یدوبنزوئیک اسید-4

 2NO7H7C 189-187 340 Merck (Germany) آمینوبنزوئیک اسید-4

 ICl 27 97 Merck (Germany) یدو مونوکلراید

 2NaNO 271 - Merck (Germany) سدیم نیتریت

 KI 681 1330 Merck (Germany) پتاسیم یدید

 2SOCl 104- 79 Sigma (Germany) تیونیل کلراید

 3NaN 275 - Merck (Germany) سدیم آزید

 5O2S2Na 170 - Merck (Germany) سولفیتسدیم متابی

 NO5H7C 30- 166 Merck (Germany) فنیل ایزوسیانات
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-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4ت مواد شیمیایی مورد استفاده براي ساخت مشـخصـا  

 ذکر شده است. 2-3در جدول  )66(اُن دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4و  )64( اُندي

 اُن.دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4مشخصات مواد شیمیایی مورد استفاده براي ساخت  2-3جدول 

 شرکت سازنده )C˚نقطه جوش ( )C˚نقطه ذوب ( فرمول شیمیایی نام شیمیایی

 2IO5H7C 273-270 - Merck (Germany) یدوبنزوئیک اسید-4

 KI 681 1330 Merck (Germany) پتاسیم یدید

 2SOCl 104- 79 Sigma (Germany) تیونیل کلراید

 3NaN 275 - Merck (Germany) زیدسدیم آ

 2O2N8H3C 47-44 110-108 Alfa Aesar اتیل کربازات

 KOH 360 1327 Merck (Germany) پتاسیم هیدروکسید

 N5H7C 30- 165 Merck (Germany) فنیل ایزوسیانات

 

در  64 ترکیب با استفاده از 67 اوره-اورتانپلیمشخصات مواد شیمیایی مورد استفاده براي ساخت 

 آورده شده است.  3-3جدول 

 .67 اوره-اورتانبراي ساخت پلی نیازمشخصات مواد شیمیایی مورد  3-3جدول 

نقطه ذوب  فرمول شیمیایی نام شیمیایی
)˚C( 

نقطه جوش 
)˚C( 

 شرکت سازنده

 4H2HO(C 40-37 - Merck (Germany)(HnO 1000 )اتیلن گلیکول(پلی

-متان ديفنیلدي-4ʹ،4

 ایزوسیانات
2O2N10H15C 40 314 Merck (Germany) 
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 4-3در جدول  هاهاي شیمیایی مورد استفاده در تهیه پلیمرها ونانوکامپوزیتنام و مشخصات حلال

 آورده شده است.

 .هاتهیه پلیمرها و نانوکامپوزیت برايهاي شیمیایی استفاده شده لمشخصات حلا 4-3جدول 

 شرکت سازنده )C˚نقطه جوش ( )C˚نقطه ذوب ( فرمول شیمیایی نام شیمیایی

N،ʹN-فرمامیدمتیلدي NO7H3C 60- 154-152 Merck (Germany) 

 OH3CH 97- 64 Merck (Germany) متانول

 2O8H4C 83- 78 Merck (Germany) اتیل استات

 O6H3C 95- 56 Merck (Germany) استون

 8H7C 95- 110 Merck (Germany) تولوئن

 O6H2C 114- 78 Merck (Germany) اتانول

 4SO2H 10 337 Merck (Germany) سولفوریک اسید

 HCl - - Merck (Germany) هیدروکلریک اسید

 

 ذکر شده است. 6-3و  5-3ول ادر جدها یتتهیه نانوکامپوز به کار رفته برايمشخصات نانوذرات 

 .20Aکلوئیزیت  مشخصات 5-3جدول 

 شرکت سازنده 3g/cm( d-spacing (A˚)( چگالی )mµ( اندازه ذره نام شیمیایی

 20A 13-2 77/1 2/24 SOUTHERN CLAYکلوئیزیت 
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 .)GO( گرافن اکسیدمشخصات  6-3جدول 

 شرکت سازنده (%) خلوص )nmضخامت لایه ( )mµ( اندازه ذره نام شیمیایی

 US Research Nanomaterials <5/99 77/1 4-12 گرافن اکسید

 

 وريدستگاه 3-2

 )FT-IRسنجی زیرقرمز تبدیل فوریه (طیف 3-2-1

 Shimadzu Modelمدل FT-IR سنجطیف هايبا استفاده از دستگاههاي تهیه شـده  قرمز نمونه طیف زیر

تحصیلات تکمیلی علوم  دانشگاه Bruker model vector 22و  )1-3(شکل شـهید بهشـتی    دانشـگاه  460

به همراه پتاسیم برمید به از هر نمونه مقدار کافی ، گیريبراي طیفثبت گردید.  )2-3(شـکل   پایه زنجان

ــتگاه   ــیله دس ــورت به پرس وس ــب  عبور میزانو  در آمدهقرص ص تابش الکترومغناطیس از نمونه بر حس

 .گیري شداندازه cm 4000-400-1تغییرات فرکانس یا عدد موجی در محدوده 

 

 . Shimadzu Model 460 مدل )FT-IRسنج زیر قرمز (دستگاه طیف 1-3شکل 
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 .Bruker model vector 22 ) مدلFT-IRسنج زیر قرمز (دستگاه طیف 2-3شکل 

 )NMR( ايهسته یمغناطیس رزونانسسنجی طیف 3-2-2

به وسـیله دستگاه  ) NMR-C13) و کربن (NMR-H1هیدروژن ( ايرزونانس مغناطیسـی هسـته  هاي طیف

NMR  مدلBruker 300 MHz  براي. )3-3(شـکل   سـتقر در پژوهشــکده بوعلی مشـهد به دســت آمد  م 

 ) دوتره حل شدند.3CHCl) و کلروفرم (DMSOمتیل سولفوکسید (هاي ديها در حلالگیري نمونهطیف

 

 . ايسنجی رزونانس مغناطیسی هستهدستگاه طیف 3-3شکل 



177 
 

 )TGA(گرمایی ی سنجآنالیز وزن 3-2-3

ه به وســیلنمونه . شـود اسـتفاده می گرمایی سـنجی  دسـتگاه وزن  ازپلیمرها پایداري حرارتی براي بررسـی  

، تحت جو C 600-25˚در گستره دمایی  C/min10˚دماي آن با سرعت پس ترازوهاي دقیق وزن شده و س

ــایش) خنثی (به منظور جلوگیري از  ه تخریب نمونه و تبدیل آن ب ندطی فراییابد. افزایش میفرایند اکسـ

در آن وزن نمونه شــود. بالاترین دمایی که گیري میافت وزن به صــورت تابعی از دما اندازهگازهاي فرار، 

تی در این پروژه پایداري حرار شود.پایداري حرارتی نمونه ثبت میبه عنوان  تقریبا بدون تغییر مانده باشد،

پژوهشگاه پلیمر و  Mettler Toledo, TGA 1شده با استفاده از دستگاه  هاي تهیهپلیمرها و نانوکامپوزیت

 .)4-3(شکل  پتروشیمی ایران مورد ارزیابی قرار گرفتند

 

 ).TGA(گرمایی سنجی دستگاه آنالیز وزن 4-3شکل 

 )DSCآنالیز گرماسنجی روبشی تفاضلی ( 3-2-4

  وندماي کریستالیزاسی و قبیل نقطه ذوب گرمازا در پلیمرها از گرماگیر یاهاي حرارتی نتقالبراي بررسی ا
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. در این )5-3(شکل  استفاده شد  Mettler Toledo DSC 1 ) مدلDSCتفاضلی ( گرماسنجیاز دسـتگاه  

شتن دما، نمونه مجهول و شاهد در دماي یکسان نگهداري شده و تفاوت انرژي لازم براي ثابت نگهدا روش

 دریافتگوناگونی انرژي  ادیرت دیگر، نمونه مجهول و شاهد مقشود. به عباررسـم می بر حسـب تغییر دما  

 . ها همیشه یکسان بماندتا دماي آن نمایندمی

 

 ).DSCتفاضلی ( آنالیز گرماسنجیدستگاه  5-3شکل 

 )XRDپراش پرتو ایکس ( 3-2-5

ــاختـار بلورین نمونه  ــله بین  ،براي تعیین سـ ــی مورفولوژي نانولایهاندازه دقیق فاصـ ها و همچنین بررسـ

ــتگاه پراش پرتو ایکس مدل نانوکامپوزیت  Cu/Ka )Kvمجهز به منبع تابش   STOE-STADVها از دسـ

. )6-3(شکل  مسـتقر در آزمایشـگاه بلورشناسی دانشگاه شهید بهشتی تهران استفاده شد  ) mA 40و  40

 به کار برده شد.=2θ 1-80ايدر گستره زاویه =54060/1λطول موج ها گیري از نمونهبراي طیف
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 ).XRDدستگاه پراش پرتو ایکس ( 6-3شکل 

) و میکروسکوپ الکترونی روبشی SEMمیکروسـکوپ الکترونی روبشـی (   3-2-6

 )FE-SEMگسیل میدانی (

ــطح نمونه  ــی مورفولوژي س ــتگاههاي پلیمري و نانوکامپوزیتبه منظور بررس ــکوپ هاي ها، از دس میکروس

ــی (  30000نمایی نانومتر و بزرگ 500با دقت  VEGA\\TESCAN-XMU) مدل SEMالکترونی روبشـ

نمایی با بزرگ XMU-Mira 3مدل  )SEM-FE( 1و میکروسکوپ الکترونی گسیل میدانی )7-3(شکل  برابر

تجزیه  به منظورهمچنین استفاده شد.  واقع در مرکز پژوهش متالورژي رازي) 8-2برابر (شـکل   700000

استفاده ) EDXیا  EDS( طیف سنجی پراش انرژي پرتو ایکساز  ،یخصوصیات شیمیای و بررسی عنصـري 

 هامونهنسطح ي تحت شرایط خلاء بر رو پوششی از جنس طلا، افزایش رسـانایی الکتریکی  به منظور شـد. 

                                                 
-1  Field Emission Scanning Electron Microscopy 
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 باشد. نانومتر می 100در حدود طلا گرفت. ضخامت روکش قرار 

 

 ).SEMمیکروسکوپ الکترونی روبشی ( 7-3شکل 

 

 ).FE-SEMمیکروسکوپ الکترونی گسیل میدانی (دستگاه  8-3شکل 

 تجزیه عنصري 3-2-7

هاي پلیمري از دســتگاه تجزیه در نمونه هیدروژن و تعیین درصــد عناصــر اکســیژن، کربن، نیتروژنبراي 

و شــدت جریان  GC, SS 6×5 mm-2m-HayeSep Q 60/80ســتون ( Costech 4010عنصــري مدل 

mL/min 100 تیوب واکنش  وmm 18×450(  شکل  استفاده شدمستقر در دانشگاه شهید بهشتی)9-3( . 
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 ). CHNO(دستگاه تجزیه عنصري  9-3شکل 

 )GPCکروماتوگرافی ژل تراوایی ( 3-2-8

ــایی پلیمرهاي طبیعی و ) GPC( روماتوگرافی ژل تراواییک ــناسـ یک ابزار تحلیلی مطلوب براي شـ

هره ببر اساس اندازه مولکولی در محلول پلیمرها  کیکتفدار براي از ذرات ژلی حفره در آن سنتزي است که

 GPC Agilent 1100کروماتوگرافی مدل با استفاده از دستگاه جرم مولکولی پلیمرها ،. بر این اساسبرندمی

) THFحلال تتراهیدروفوران (از براي این منظور شد.  تعیینمستقر در پژوهشگاه پلیمر و پتروشیمی ایران 

دتکتور  ،C30˚دماي با  PLgel Mixed-C5µm, 300×7.5 mmســتون  ،mL/min (5/0با شــدت جریان (

 .)10-3(شکل  استفاده شداستایرن به عنوان ماده مرجع و پلیضریب شکست 
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 ).GPC( روماتوگرافی ژل تراواییدستگاه ک 10-3شکل 

 )DMTA(ی حرارت-مکانیکی-دینامیکیآنالیز  3-2-9

رها و لیمپ ذخیرهمدول ، تعیین دماي انتقال، مدول الاستیک و دینامیکی-به منظور بررسی رفتار مکانیکی

ــدهنانوکامپوزیت ــتگاه ،هاي تهیه ش ــور    DMTA-TRITON, TRITEC 2000 DMAاز دس ــاخت کش س

محدوده  الیز درآن .)11-3(شکل  انگلسـتان واقع در پژوهشـگاه پلیمر و پتروشـیمی ایران اسـتفاده گردید    

سازي انجام و از نیتروژن مایع براي خنک C/min 5˚با سـرعت افزایش دماي   C 150˚تا  -C 100˚دمایی 

ــد.  ــتفاده ش ــتگاه اس ــتفاده از قالبها هاي پلیمري و کامپوزیتنمونه دس ــیلیکونی با اس ــورت هاي س به ص

ها نمونه ،براي انجام تست ردند.برش خو mm 20×20و در ابعاد  ندشـد  تهیه mm 1هایی با ضـخامت  فیلم

 قرار گرفتند. Hz 1تحت تنش سینوسی با فرکانس 
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 ).DMTAآنالیز حرارتی مکانیکی دینامیکی ( 11-3شکل 

 تصویربرداري به وسیله پرتو ایکس 3-2-10

ز ا مربوطه در مقابل پرتو ایکس هايتبه منظور بررسی میزان کدورت پلیمرهاي یددار و نانوکامپوزی

ــتگاه ــکل  keV 60با قدرت   Xgenus, DeGotzenمدلرادیوگرافی  دس ــتگاه) 12-3(ش  ,EcoRay و دس

FXD-900 استفاده شد.) 13-3(شکل  واقع در دانشگاه علوم پزشکی دانشگاه آزاد اسلامی شاهرود 

 

 . Xgenus, DeGotzenرادیوگرافی کلینیکی مدل دستگاه 12-3شکل 
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 .EcoRay, FXD-900دستگاه رادیوگرافی  13-3شکل 

 )MTT assayسمیت سلولی ( آزمایش 3-2-11

از ، ودات زندههاي بدن موجسلولبر  ، پلیمرها و سایر موادترکیبات دارویی سمیت سلولیجهت بررسی اثر 

 هنگامی .نمک تترازولیوم محلول در آب استیک   MTTاستفاده می شود. پودر MTT1 رنگ سنجیروش 

زرد رنگی حل می شــود، ترکیب  PBS یا بافر قرمزفنول  شــناســاگر که این ترکیب در محیط کشــت فاقد

ــاس این ایجاد می ــتن نمک  آزمایش،کند. اس ــکس ــیله MTT ش ــینات   يبه وس ــوکس دهیدروژناز آنزیم س

ــلول  ــتمیتوکنـدریایی سـ . نتیجه این فعالیت ایجاد بلورهاي نامحلول فورمازان )1-3(طرح  هاي زنده اسـ

در واقع با . دآیبه صورت محلول در می (DMSO) دي متیل سولفوکساید يبه وسیلهارغوانی رنگ است که 

                                                 
-1  3-(4,5-dimethylthiazol-2-yl)-2,5-diphenyltetrazolium bromide 

https://en.wikipedia.org/wiki/Di-
https://en.wikipedia.org/wiki/Di-
https://en.wikipedia.org/wiki/Thiazole
https://en.wikipedia.org/wiki/Phenyl
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 .یابی نمودارزرا خاص  ک مادهیت یسم میزانتوان می ،هاي زندهشمارش سلولو  MTTاسـتفاده از روش  

به  MTTاصول روشتر و تعدادشـان بیشتر باشد میزان رنگ ایجاد شده بیشتر است.  ها فعالهر چه سـلول 

ــت که ابتدا  ــلول MTT مادهاین ترتیب اس ــافه میهابه س ــت اض گردد. معمولا ي مورد نظر در محیط کش

 به مدت را ، محیط کشترنگ پس از افزودن باشد.می mg/ml 5/0تا  mg/ml2/0 غلظت نهایی رنگ بین 

(رنگ ناشی جذب رنگ ارغوانی  میزانتوان می آخر. در دهندقرار می 1محفظه رشدلی چهار ساعت در یک ا

-490در طول موج ، زنده ارتباط داردهاي با تعداد ســلول که به طور مســتقیم راظاهر شــده از فورمازان) 

 .)ASTM ISO10993-5( نمودخواننده الیزا اندازه گیري نانومتر با استفاده از دستگاه  570

 

 و تبدیل آن به فورمازان. آنزیم سوکسینات دهیدروژناز يبه وسیله MTT شکستن نمک 1-3طرح 

 46کوپلیمر  يتهیه ،(آکریلیک اسید)]-کو-پلی[(متیل متاکریلات)سنتز  3-3

 ،mL 3/1(آکریلیک اسید  ،)mL 10 ،mmol 8/93(متیل متاکریلات مونومرهاي ، 46وپلیمر سنتز کبراي 

mmol 7/18- 20% حلالو  متیل متاکریلات) یمقدار مول DMF  ــک در آرگون  جوتحت ) mL 10(خش

مولی)  AIBN ()g 19/0 ،1%( ایزوبوتیرونیتریلآزوبیسآغازگر . ندشــددو دهانه ریخته  mL 50یک بالن 

 C70˚تا  مخلوطدقیقه تحت جریان شــدید گاز آرگون گاززدایی شــد. دماي  30به مدت و مخلوط  اضــافه

                                                 
-2  Incubator 
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 متانول-واکنش در مخلوط آب فرآوردهساعت ادامه پیدا کرد.  2یافت و واکنش در این دما به مدت افزایش 

و به  حل DMFدر  رسوب سفید رنگ به دست آمده ،سازي بیشتربه منظور خالص .) رسوب داده شد1:1(

ساعت در آون خلاء خشک  48به مدت  )86، بهره g 2/9%( واکنشمحصول وسیله متانول رسوب داده شد. 

 شد.

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3290, 2993, 2950, 1701, 1458, 1242, 1145, 1002, 856, 721, 667, 482 cm-1. 

1H-NMR (300 MHz, CDCl3): 7.8 (s, OH), 3.4 (s, 3H, CH3), 0.5-2.9 (m, 6H, CH, CH2, CH3). 

 یدوفنیل ایزوسیانات-4 با استفاده از 46کوپلیمر  بهبود 3-4

 )48(بنزوئیل آزید یدو-4سنتز  3-4-1

در ) mL 20( ) و اتیل استاتmL 5/5 ،mmol 76ید ()، تیونیل کلرg 5 ،mmol 20(یدوبنزوئیک اسید -4

لول شـفافی حاصـل شود.   تا محرفلاکس شـد   C 78˚در دماي . مخلوط ندریخته شـد  mL 100یک بالن 

ر تحت تقطی یندآفر ازبا استفاده حلال ید و تیونیل کلرسرد و سپس مقدار اضافی  ،دماي محیط تاواکنش 

) حل mL 10رسـوب به دسـت آمده در استون (  ظرف واکنش در حمام یخ قرار گرفت و خارج شـد.   خلاء

طی مدت قطره قطره به صورت ) mL 7( مقطر ) در آبg 36/1 ،mmol 9/20(سدیم آزید محلولی از  .شد

ساعت در دماي  1در حمام یخ و دقیقه دیگر  30به مدت  مخلوط و به ظرف واکنش اضـافه شد دقیقه  30

و  با آب شسته به دست آمده) 90%، بهره g 95/4رنگ ( رسوب سفید هم زده شد. به با سـرعت بالا محیط 

 .)C 52-50˚نقطه ذوب: ( تحت خلاء خشک شد

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3805, 2142, 1695, 1581, 1390, 1263, 989, 836, 730, 671 cm-1. 
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 )51یدوفنیل ایزوسیانات (-4سنتز  3-4-2

 شده ) ریختهmL 40) درون بالن دو دهانه حاوي تولوئن خشـک ( g 1/2 ،mmol 7/7یدوبنزوئیل آزید (-4

هاي ماي محیط، ناخالصیساعت تحت جو آرگون رفلاکس شد. پس از سرد شدن در د 6و مخلوط به مدت 

ــتفاده در مرحله بعد در ظرف    ــافی براي اسـ ــیله قیف بوخنر جدا گردید. محلول زیر صـ احتمـالی به وسـ

 سرپوشیده در حمام یخ نگهداري شد.

ــنتز پلی[(متیـل متاکریلات)  3-4-3 آمید)]، تهیه یدوفنیل)آکریل-N-)4(-کو-س

  52کوپلیمر 

ــیانات -4محلول شــفاف  تولوئن  در) g 5/2( 46کوپلیمر  مخلوطی ازام یخ به در حم )51(یدوفنیل ایزوس

 5و واکنش به مدت  هزیاد شددما به آرامی هم زده شد.  به سـاعت  2اضـافه و به مدت  ) mL 20(خشـک  

با اســتفاده از  آمدهبه دســتپذیر حجیم و انعطاف ادامه پیدا کرد. رســوب C 100˚ســاعت دیگر در دماي 

 ساعت در آون خلاء خشک شد.  48به مدت  ) 60%بهره ، g 82/2( محصول واکنش شد. تولوئن شسته

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3298, 2993, 2950, 1701, 1458, 1242, 1145, 1002, 856, 721, 667, 482 cm-1. 

1H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): 8.8(s, OH), 7.3-7.6(dd, 4H, H-Ar), 3.6(s, 3H, CH3),          

0.5-2.5(m, 6H, CH, CH2, CH3). 

 یدوفنیل ایزوسیاناتتري-5،4،3با استفاده از  46کوپلیمر  بهبود 3-5

 )54یدوبنزوئیک اسید (دي-5،3-آمینو-4سنتز  3-5-1

 )mL 225( 5/12% هیدروکلریک اسیددر  ،لیتري 1در بشـر   )g 5، mmol 5/36( آمینوبنزوئیک اسـید -4
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ــد.) C 75˚ دماي( گرم ــید لدر هیدروک) g 24 ،mmol 5/147(کلراید یدو مونومحلولی از  حل ش ریک اس

%25 )mL 20 (آب مقطر سپس هم زده شد.به دقیقه  1و مخلوط به مدت  اضافه )mL 500( و  شد اضافه

ــد و به دقیقه در این دما  15 واکنش به مدت. افزایش یافت C90˚ تامخلوط به آرامی  دماي هم زده شـ

با مقدار به وسیله قیف بوخنر جدا و  )81بهره % ، g 11( واکنش فرآوردهدماي محیط سرد گردید.  تا سپس

به وســیله  دوبارهو  در ســود رقیق حل فرآورده، ســازي بیشــترخالص براي. شــد مقطر شــســته فراوان آب

  .) <C350˚(نقطه ذوب:  هیدروکلریک اسید رقیق رسوب داده شد

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3465, 3363, 3062, 1678, 1606, 1425, 1300, 900, 675 cm-1. 

1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 7.9 (s, 2H, H-Ar), 6.1 (s, NH3
+). 

 )56(ک اسید یدوبنزوئیتري-5،4،3سنتز  3-5-2

 )mL 60( و غلیظ اسـید سرد سـولفوریک  در  )g 8/6 ،mmol 6/17یدوبنزوئیک اسـید ( دي-5،3-آمینو-4

و مخلوط در دماي صفر  ر اضافه) به صورت پودg 3، mmol 4/43(. مقدار اضافی از سدیم نیتریت حل شد

 g 17 ،mmol( پتاسیم یدید با محلولی از آزونیومسرد دي حلولسـاعت نگهداري شـد. م   2درجه به مدت 

شد. رسوب قرمز تیره به دست آمده را بر روي حمام آب حرارت  وارد واکنش )mL 40( در آب مقطر )120

 )78%بهره ، g 8/6رج شد. رسوب زرد رنگ (سولفیت خاسـدیم متابی داده و سـپس ید اضـافی به وسـیله    

 .)C 289-290˚نقطه ذوب: (له اتانول رقیق متبلور شد حاصل به وسی

 مشخصات طیفی: 

IR (KBr): 3452, 3066, 2862, 1691, 1577, 1523, 1435, 1365, 1275, 899, 766, 710, 567 cm-1. 

1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 8.1 (s, H-Ar). 
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 )57یدوبنزوئیل آزید (تري-5،4،3سنتز  3-5-3

حاوي به بالن  )mL 3 ،mmol 41( یدتیونیل کلر ) وg 1/5 ،mmol 2/10( یدوبنزوئیک اســیدتري-5،4،3

دماي  تاو سپس  رفلاکس، C 78˚ساعت در دماي  4ضافه شدند. مخلوط به مدت ) اmL 35(اتیل استات 

ست رسوب به در تحت خلاء خارج شد. ید و حلال به وسیله تقطییونیل کلرمقدار اضافی ت. شدمحیط سرد 

، g 8/0( و ظرف واکنش در حمام یخ قرار گرفت. محلولی از سدیم آزید هحل شد )mL 10( استون آمده در

mmol 3/12( در آب مقطر )mL 10 (دقیقه به ظرف واکنش اضــافه  30 به صــورت قطره قطره طی مدت

ساعت در دماي محیط با سرعت بالا هم زده  1دقیقه دیگر در حمام یخ و  30شد. مخلوط واکنش به مدت 

(نقطه ذوب: ) حاصـل با آب شـسته و تحت خلاء خشک شد   95، بهره g 1/5%رسـوب نارنجی رنگ (  شـد. 

˚C120.( 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3049, 2127, 1680, 1527, 1500, 1350, 1250, 1190, 975, 675 cm-1. 

 )59یدوفنیل ایزوسیانات (تري-5،4،3سنتز  3-5-4

در بالن دو دهانه حاوي تولوئن خشک را ) g 5 ،mmol 5/9یدوبنزوئیل آزید (تري-5،4،3مقداري از ترکیب 

)mL 100 ــد. مخلوط   14) ریخته و مخلوط به مدت ــاعت تحت جو آرگون رفلاکس ش  ،دماي محیط تاس

اده ي استفهاي احتمالی به وسیله قیف بوخنر جداسازي شد. محلول شفاف زیر صافی براسـرد و ناخالصـی  

 در مرحله بعد در ظرف سرپوشیده و در حمام یخ نگهداري شد.
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آمید)]، یدوفنیل)آکریلتري-N-)5،4،3(-کو-سنتز پلی[(متیل متاکریلات) 3-5-5

 60کوپلیمر  يتهیه

ــفاف محلول  ــیانات تري-5،4،3شـ ) در g 11/3( 46کوپلیمر  در حمام یخ به مخلوطی ازیدوفنیل ایزوسـ

به آرامی به  ساعت در حمام یخ هم زده شد. دما 2فه گردید. مخلوط به مدت اضا) mL 20(تولوئن خشک 

˚C 100 نرم  اي رنگرسوب قهوهادامه پیدا کرد.  در این دما دیگر ساعت 5به مدت واکنش  و هرسانده شد

ساعت در  48مدت به  )60%بهره ، g 86/4محصول واکنش ( ئن شـسـته شـد.   با تولو جدا و ،پذیرو انعطاف

 . ء خشک شدخلاآون 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3267, 2993, 2950, 1701, 1458, 1242, 1145, 1002, 856, 721, 667, 482 cm-1. 

1H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): 9 (s, NH), 8.1 (s, 2H, H-Ar), 3.6 (s, 3H, CH3), 0.5-2.5 (m, 

6H, CH, CH2, CH3). 

                      61کوپلیمر  ي، تهیهیاناتایزوس فنیلبا استفاده از  46کوپلیمر  بودبه 3-6

به  ) در حمام یخmL 5در تولوئن خشـــک ( )PIC( )mL 1، mmol 183( فنیل ایزوســیانات محلولی از 

حمام ساعت در  2مخلوط به مدت اضافه شد. ) mL 20( تولوئن خشک در) g 3( 46کوپلیمر  مخلوطی از

ساعت در این دما  5واکنش به مدت  و هافزایش یافت C 100˚ تادماي واکنش به آرامی هم زده شد. به  یخ

ســاعت در آون  48و به مدت  جدا )60، بهره g 5/2%( پذیر کرم رنگرســوب نرم و انعطافادامه پیدا کرد. 

 خلاء خشک شد. 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3325, 3016, 2950, 1731, 1650, 1554, 1488, 1446, 1234, 1145, 983, 752, 694 cm-1. 
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1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 8.7 (br, NH), 7.3 (m, 5H, H-Ar), 3.7 (s, 3H, CH3), 0.5-2.5 

(br, 6H, CH, CH2, CH3). 

با اســتفاده از نانوذرات کلوئیزیت  61و  60، 52کوپلیمرهاي  تهیه نانوکامپوزیت 3-7

20A  
 mL( استوندر  61و  60، 52 نه شدهکوپلیمرهاي بهیمشـخص از   ادیرمق ،هابه منظور تهیه نانوکامپوزیت

، به وســیله حمام فراصــوت در حلال 20A وزنی از کلوئیزیت 10و % 5، %2، %1مقادیر %. ندحل شــد) 15

ساعت در  24مخلوط به مدت نظر از هر کوپلیمر اضـافه شد.   پراکنده و به محلول مورد) mL 10( اسـتون 

اي ریخته شد. پس از تبخیر حلال هاي شیشهالبدر قو سپس  شـد  هم زدهبه  با سـرعت بالا  دماي محیط

مقادیر پلیمر و نانوذره  ء خشــک شــد.ســاعت در آون خلا 24به مدت  واکنشدر دماي محیط، محصــول 

  آورده شده است. 8-3هر نمونه در جدول براي  مصرفی

 .20Aو کلوئیزیت  61، 60، 52کوپلیمرهاي هیه شده با استفاده از هاي تمشخصات نانوکامپوزیت 7-3جدول 

 20Aکلوئیزیت  نام کوپلیمر

 
وزن کوپلیمر  کد نمونه

 
وزن نانوذره 

 

PIC-P(MMA-co-AA) 

1 PIC-C20A-1 5/0 005/0 
2 PIC-C20A-2 5/0 01/0 
5 PIC-C20A-5 5/0 025/0 
10 PIC-C20A-

10 
5/0 05/0 

1I-P(MMA-co-AA) 

1 1I-C20A-1 5/0 0038/0 
2 1I-C20A-2 5/0 0075/0 
5 1I-C20A-5 5/0 0188/0 
10 1I-C20A-10 5/0 0375/0 

3I-P(MMA-co-AA) 

1 3I-C20A-1 3/0 0015/0 
2 3I-C20A-2 3/0 003/0 
5 3I-C20A-5 3/0 0075/0 
10 3I-C20A-10 3/0 015/0 
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ــتفاده از نانوذرات گرافن   61و  60، 52کوپلیمرهاي  تهیـه نانوکامپوزیت  3-8 با اس

 اکسید

وزنی از گرافن اکسید، به وسیله حمام فراصوت  10و % 5، %2، %1مقادیر %ها، به منظور تهیه نانوکامپوزیت

 معینمقادیر با  یهایبه محلول به دست آمده هايسوسپانسیونشدند. پراکنده ) mL 10(حلال استون در 

ــتون در 61و  60، 52از کوپلیمرهاي  ــد) mL 15( اس ــافه ش ــاعت در دماي  24به مدت . مخلوط نداض س

اي ریخته شد. پس از تبخیر حلال در دماي هاي شیشهدر قالب هم زده شد و سپس با سـرعت بالا  محیط

مقادیر پلیمر و نانوذره مورد استفاده  سـاعت در آون خلاء خشـک شد.  24محیط، محصـول نهایی به مدت  

 آورده شده است. 9-3در جدول براي هر نمونه 

 .و گرافن اکسید 61، 60، 52هاي تهیه شده با استفاده از کوپلیمرهاي مشخصات نانوکامپوزیت 8-3جدول 

 گرافن اکسید نام کوپلیمر

 
وزن کوپلیمر  کد نمونه

 
 )gوزن نانوذره (

PIC-P(MMA-co-AA) 

1 PIC-GO-1 5/0 005/0 

2 PIC-GO-2 5/0 01/0 

5 PIC-GO-5 5/0 025/0 

10 PIC-GO-10 5/0 05/0 

1I-P(MMA-co-AA) 

1 1I-GO-1 5/0 0038/0 

2 1I-GO-2 5/0 0075/0 

5 1I-GO-5 5/0 0188/0 

10 1I-GO-10 5/0 0375/0 

3I-P(MMA-co-AA) 

1 3I-GO-1 3/0 0015/0 

2 3I-GO-2 3/0 003/0 

5 3I-GO-5 3/0 0075/0 

10 3I-GO-10 3/0 015/0 
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-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4اوره با اســتفاده از -اورتانســنتز پلی 3-9

  اُندي-5،3

 )62( کاربازیدیدوفنیل)سمی-4(-4-کربونیلاتوکسی-1سنتز  3-9-1

) ریخته و mL 70() درون بالن دو دهانه حاوي تولوئن خشـــک g 4 ،mmol 65/14یدوبنزوئیل آزید (-4

هاي دماي محیط، ناخالصی تاسـاعت تحت جو آرگون رفلاکس شـد. پس از سرد شدن    6مخلوط به مدت 

به دست آمده در حمام  )51(یدوفنیل ایزوسیانات -4محلول شفاف . شداحتمالی به وسیله قیف بوخنر جدا 

) mL 20در تولوئن خشک ( )g 56/1 ،mmol 15( )63( محلولی از اتیل کربازاتیخ قرار گرفت و سـپس  

و سپس هم زده  دماي صفر درجه سانتیگراددر  دقیقه 30به مدت  شد. مخلوطاضافه  آندقیقه به  15طی 

(نقطه ) جدا و با تولوئن شسته شد 93بهره %، g 8/4رنگ (سفید . رسوب شـد سـاعت رفلاکس   3به مدت 

 .]C 220-219( ]171˚ذوب: 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3293, 3191, 3112, 2985, 1668, 1664, 1550, 1390, 1238, 1956, 827, 622 cm-1. 

1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 9, 8.7, 8.1 (s, NH), 7.6, 7.3 (dd, 4H, H-Ar), 4.1 (q, 2H, CH2). 

 )IUr ()64(اُن دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4سنتز  3-9-1-1

) در یک بالن حاوي g 5/4 ،mmol 8/12( )62( کاربازیدیدوفنیل)سمی-4(-4-کربونیلاتوکسی-1 ترکیب

هم به  C 65˚ساعت در دماي  2ریخته شد. سوسپانسیون به مدت  )mL 60( مولار 4پتاسیم هیدروکسید 

محلول  pHشد.  منتقل mL 250یک ارلن  مخلوط واکنش بهدماي محیط،  تاپس از سرد شدن . زده شـد 

حمام یخ سرد شد و سپس رسوب سفید مخلوط در رسانده شد.  به یک 30به وسیله هیدروکلریک اسید %
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-C 263˚(نقطه ذوب: متبلور شد  مقطر آبواکنش به وسـیله   فرآورده. شـد ) جدا 96، بهره g 7/3%رنگ (

260( ]171[. 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3170, 3043, 1691, 1488, 1425, 1224, 1128, 1085, 830, 763, 642, 505 cm-1. 

1H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): 10.5 (s, NH), 7.9, 7.3 (dd, 4H, H-Ar). 

ایزوسیانات و متان ديفنیلدي-4ʹ،4با استفاده از  )68( سـنتز پیش پلیمر  3-9-2

   )اتیلن گلیکول(پلی

) در mL 30( خشک DMFو  )MDI( )g 02/1 ،mmol 4( ایزوسیاناتمتان ديفنیلدي-4ʹ،4از مخلوطی 

رودي گاز آرگون ریخته شد. مخلوط در جهز به همزن مغناطیسـی، مبرد و و م mL 100یک بالن دودهانه 

 g 2 ،mmol( )اتیلن گلیکول(به طور کامل حل شود. محلولی از پلی MDIهم زده شـد تا  به دماي محیط 

تحت واکنش و  هرسانده شد C˚ 90 به دما اضـافه شد.  به مخلوط واکنش )mL 10( خشـک  DMF) در 2

 ادامه پیدا کرد. این دماساعت در  12به مدت جو آرگون 

ــنتز پلی 3-9-3 ــتفاده از -اورتانس -4،2،1-یدوفنیل)-4(-4اوره رادیوپاك با اس

 67 پلیمر ين، تهیهاُدي-5،3-آزولیدینتري

در حلال  )g 606/0 ،mmol 2( )64(اُن دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-یدوفنیل)-4(-4ترکیب  محلولی از

DMF ) خشــکmL 2 ســاعت در  3به مدت  واکنش. پلیمر اضــافه شــدبه محلول پیش) تحت جو آرگون

 . محلول به دست آمده در قالبهم زده شد به تحت جو آرگوندر دماي اتاق  دیگر ساعت 3و  C90˚دماي 

گرفت. قرار  C 80˚در دماي آون خلاء در ســـاعت  48و به مدت  شـــد ریخته cm 6ســـیلیکونی به قطر 
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 .)100، بهره g 626/3%( پذیر به دست آمدو انعطاف نازكمحصول واکنش به صورت فیلم 

 مشخصات طیفی:

1H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): 9.7, 8.5 (s, NH), 7-8 (m, 20H, H-Ar), 4.3 (s, NH), 3.8 (s, 

2H, CH2), 3.4-3.7 (m, 91H, CH2). 

 اُن دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4اوره با استفاده از -اورتانسنتز پلی 3-10

 )65( کاربازیدیسمفنیل-4-کربونیلیاتوکس-1ز سنت 3-10-1

ــک (g 03/3 ،mmol 2/29( )63(محلولی از اتیل کربازات  دقیقه به  15) طی mL 20) در تولوئن خشـ

اضــافه شــد.  ) در حمام یخmL 20در تولوئن خشــک ( )mL 62/3 ،mmol 29( محلول فنیل ایزوســیانات

ساعت رفلاکس گردید. رسوب  3سـپس به مدت   شـد؛ به هم زده در حمام یخ  دقیقه 30به مدت  مخلوط

 .]C 173-170( ]172˚(نقطه ذوب: ) جدا و با تولوئن شسته شد 82، بهره g 5/5%سفید رنگ (

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3359, 3211, 3047, 1709, 1668, 1550, 1320, 1250, 1050, 900, 750, 600, 580 cm-1. 

1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 9, 8.8, 8 (br, NH), 7.3 (m, 5H, H-Ar), 4.1 (q, 2H, CH2), 1.3 

(t, 3H, CH3). 

 )PhUr) (66اُن (دي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4سنتز  3-10-2

 یمپتاســ يبالن حاو یک) در g 5 ،mmol 4/22( )65( کاربازیدیســمفنیل-4-کربونیلیاتوکســ-1 یبترک

هم زده شد.  C 65˚ يساعت در دما 2به مدت  نیوشد. سوسپانس یخته) رmL 50مولار ( 4 یدروکسـید ه

 یلهمحلول به وس pHشد.  منتقل mL  250ارلن یک مخلوط واکنش به یط،مح يدما تاپس از سرد شدن 

 gرنگ ( یدسرد شد و سپس رسوب سف یخشد. مخلوط در حمام  اندهرس یکبه  30% یداس ـ یدروکلریکه
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 )C 203-201˚ متبلور شد (نقطه ذوب: مقطر آب هیل. محصـول واکنش به وس ید) جدا گرد96، بهره 8/3%

]172[. 

 مشخصات طیفی:

IR (KBr): 3427, 3057, 1774, 1684, 1599, 1500, 1442, 1223, 1111, 1072, 1001, 912, 769, 687, 

629, 499 cm-1. 

1H-NMR (80 MHz, DMSO-d6): 10.4 (br, NH), 7.4 (m, 5H, H-Ar). 

-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4 فاده از ترکیباوره با است-اورتانسنتز پلی 3-10-3

 69 پلیمر ياُن، تهیهدي-5،3

 DMF) در حلال g 354/0، mmol 2( )66( اُندي-5،3-آزولیدینتري-4،2،1-فنیل-4 محلولی از ترکیب

ساعت در دماي  3واکنش به مدت شد.  68 اضافه پلیمر) تحت جو آرگون به محلول پیشmL 2خشـک ( 

˚C90  در  هم زده شـد. محلول شفاف به دست آمده به  تحت جو آرگون دماي محیطگر در سـاعت دی  3و

قرار گرفت. محصول  C 80˚ساعت در آون خلاء در دماي  48ریخته شد و به مدت  cm 6قالب سیلیکونی 

 . )100، بهره g 374/3%( پذیر به دست آمدواکنش به صورت فیلم شفاف و انعطاف

 مشخصات طیفی:

1H-NMR (300 MHz, DMSO-d6): 10.5, 9.7, 8.5 (s, NH), 7.2-7.6 (m, 21H, H-Ar), 4.3 (s, NH), 

3.8 (s, 2H, CH2), 3.4-3.7 (m, 91H, CH2). 

 با استفاده از گرافن اکسید 67پلیمر  تهیه نانوکامپوزیت  3-11

زنی) و 1(% g 036/0وزنی) و  5/0(% g 018/0وزنی)،  2/0(% g 0072/0وزنی)،  g 0036/0 )%1/0مقادیر 

به محلول گیري قبل از قالبپراکنده و ) DMF )mL 5در حلال به وسیله حمام فراصوت از گرافن اکسـید  
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ــد. مخلوط به مدت   67پلیمر  ــافه ش ــاعت در دماي محیط  24اض ــپس در قالب  به س ــد و س هم زده ش

ــیلیکونی با قطر  ــد و به مدت  cm 6سـ ــاعت در آون خلاء در دماي  48ریخته شـ فت. قرار گر C 80˚سـ

 هاي نازك و تیره رنگ به دست آمدند. ها به صورت فیلمامپوزیتنانوک
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Abstract 

One of the essential necessities and efficient features that can be added to biomaterials is 
radiopacity; since this advantage facilitates positioning and assessment of the devices using 
the non-destructive X-radiography technique. The radiopaque materials have been designed 
for a variety of medical applications such as embolization process, preparation of the 
implants and prosthesis, and also tracing a drug-loaded polymer or nanoparticle in the body. 
In a modern radiological diagnostic procedure, the radiopaque polymers are an excellent 
choice as contrast media since a proper insertion or implantation of prosthesis and implants 
has been achieved using the radiopaque biomaterials. These materials, due to the high 
electron density and X-ray absorption capacity, facilitate the evaluation of the tissues after a 
therapeutic treatment. Considering the importance of these polymers in the medical sciences, 
radiopaque polymers were prepared using different monomers. 

The poly[(methyl methacrylate)-co-(N-(4-iodophenyl)acrylamide] and poly[(methyl 
methacrylate)-co-(N-(3,4,5-triiodophenyl)acrylamide] were synthesized using 4-iodophenyl 
isocyanate and 3,4,5-triiodophenyl isocyanate moieties, as radiopacifying agents. The 
radiopaque PUU was synthesized using 4,4ʹ-methylenediphenyl diisocyanate (MDI) and 
polyethylene glycol (PEG) (Mn = 1000). 4-(4-Iodophenyl)-1,2,4-triazolidine-3,5-dione was 
used as a novel chain extender and radiopacifying agent. 

The iodinated copolymers were characterized by Fourier Transform Infrared (FT-IR) 
spectroscopy, Gel Permeation Chromatography (GPC), Nuclear Magnetic Resonance 
(NMR) spectroscopy, elemental analysis and Energy Dispersive X-ray (EDX) spectroscopy, 
Differential Scanning Calorimetry (DSC), and Thermogravimetric Analysis (TGA). The 
composition and iodine content of the copolymers were demonstrated via the acid-base and 
potentiometric titrations, respectively. The radiopacity of the copolymers were investigated 
by X-radiography. To evaluate the biocompatibility of the iodinated copolymers, the MTT 
(3-(4,5-dimethylthiazol-2-yl)-2,5-diphenyltetrazolium bromide) assay was carried out on the 
human embryo 3T3 fibroblast cells (NIH3T3 cell line) according to the ISO10993-5 
standard. 

In order to modification of thermal and mechanical properties of the polymers, their 
nanocomposites were prepared using cloisite 20A and graphene oxide as the filler. The 
nanocomposites were characterized by thermogravimetric analysis (TGA), dynamic 
mechanical thermal analysis (DMTA), scanning electron microscopy (SEM), field emission 
scanning electron microscopy (FE-SEM), and X-ray diffraction (XRD). 

Keywords: Radiopaque polymers, Radiopacity, Poly(methyl methacrylate), Polyurethane-
urea, Nanocomposite, Cloisite 20A, Graphene oxide. 
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