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چکیده 
در این پژوهش از ساختار کامپوزیت متخلخل سلولزاستات/نانولوله کربنی به عنوان لایه حساس جهت شناسایی بخار آب استفاده شدهاست. در این فرآیند فیلم پلیمری سلولزاستات متخلخل به روش جدایی فازی خشک سه‌جزئی به کمک حلال استن و ضدحلال آب بدست آمده است. نتایج حاصل نشان میدهد که فرآیند جدایی فازی القایی در این سیستم سبب افزایش میزان تخلخل و سطح ویژه ساختار شدهاست. این افزایش میزان سطح ویژه به شدت دسترسی مولکولهای بخار و گاز به سایتهای فعال لایه حساس طراحی شده را افزایش میدهد.  میزان آبدوستی لایه کامپوزیتی بدست‌آمده به کمک تست زاویه تماس اندازهگیری شده‌است که نتیجه حاصل نشاندهنده آبدوستی فیلم پلیمری میباشد. در نهایت پاسخ دو نمونه متراکم و متخلخل در مقابل غلظتهای مختلف بخار آب اندازهگیری شده‌است که نتیجه بدستآمده نشان دهنده بهبود چشمگیر پاسخ لایه حساس با افزودن تخلخل به ساختار کامپوزیت میباشد. نتایج حاصل بیانگر پتانسیل بسیار بالای لایه حساس طراحی شده به عنوان حسگر شناسایی رطوبت میباشد. 
کلید واژگان: کامپوزیت رسانای پلیمری، حسگر شناسایی گاز، فرآیند جدایی فازی، بخار آب، سطح ویژه.

1- مقدمه
در سال‌های اخیر اهمیت سنجش رطوبت به دلیل تأثیر آن بر محصولات حساس به رطوبت، فرآوری مواد غذایی ، فن‌آوری نساجی، اتاق‌های رایانه، بیمارستان‌ها، موزه‌ها، کتابخانه‌ها، سامانه‌های مهندسی و شتاب‌دهنده ولتاژ بالا به خوبی درک شده‌است. بر همین اساس تلاش‌های زیادی در راستای توسعه مواد حساس به رطوبت صورت گرفته‌است [1]. به همین منظور استفاده از حسگرهای شناسایی گاز به عنوان وسیلهای برای اندازهگیری میزان رطوبت بسیار مورد توجه قرار گرفتهاست.
حسگر یك وسیله‌ی الكتریكی است كه با اعمال یک عامل محرک به آن، دچار تغییرات فیزیكی و یا شیمیایی می‌شود که این تغییرات را به یک سیگنال خروجی (ترجیحا الكتریكی) تبدیل می‌کند. حسگرهای گازی از دسته‌ی حسگرهای شیمیایی هستند که برای شناسایی یک گاز/بخار (آنالیت) یا مجموعه‌ای از گازها به‌کار می‌روند. حسگرهای کامپوزیت پلیمری رسانا یکی از انواع حسگرهای گازی هستند که لایه‌ی حساس آن‌ها یک فیلم کامپوزیت پلیمری است که توسط پراکندگی یکنواخت ذرات رسانا مانند نانولوله‌های کربنی، دوده، گرافن و... داخل ماتریس پلیمر رسانا گشته‌است. تغییر مقاومت الکتریکی کامپوزیتهای پلیمری مبتنی بر نانولوله در اثر جذب بخارات آنالیت (به عنوان پاسخ حسگر) عمدتا به دو سازوکار بستگی دارد:1- تغییر مقاومت الکتریکی به خاطر جذب مستقیم گاز روی نانوذرات رسانا وتغییر خواص رسانایی نانولوله 2- تغییر مقاومت الکتریکی به خاطر پدیده‌ی تورم ماتریس پلیمر و برهم خوردن انتقال الکترون بین شبکه‌های نانولوله [2]. 
حسگرهای مقاومتی کامپوزیت پلیمری رسانا به دلیل داشتن مزایایی از جمله تنوع ساختار، کارایی در دمای اتاق، ثبات عالی، برگشت‌پذیری خوب، تنوع خواص با اصلاح ساده در فرمول‌بندی آن‌ها و ... نسبت به سایر حسگرها بیشتر مورد توجه قرار گرفته‌اند [3, 4]. با این وجود هنوز چالش‌هایی مانند ضعیف بودن شدت پاسخ، کوچک بودن دامنه، زمان پاسخ نسبتا کند و عدم تکرارپذیری مطلوب، باقی‌مانده است. از آنجا که رایج‌ترین مفهوم در شناسایی گاز، جذب و دفع مولکول‌های گاز در لایه‌ی حساس بوده، به طور قابل توجهی حساسیت حسگر با افزایش امکان تماس بین آنالیت‌ها و مواد حساس می‌تواند افزایش یابد [2]. از طرفی مشخص شده‌است که ساختار شیمیایی ماتریس پلیمر و مورفولوژی آن تأثیر زیادی بر پدیده نفوذ و پارامترهای عملکردی این حسگرها دارد [4].
محققان با به کارگیری آئروژل‌های کامپوزیت سلولز/نانولوله کربنی به عنوان لایه حساس نشان دادند که ساختار متخلخل آئروژل در مقایسه با کامپوزیت‌های متراکم پلیمر/نانولوله کربنی، ظرفیت تماس مستقیم و کارآمدتر با بخار را فراهم می‌کند که موجب شدت پاسخ بیشتر و پاسخ سریع‌تر حسگر می‌شود. [2]. دانش و همکارانش با ایجاد ساختار متخلخل ماتریس پلیمری درون حسگرهای پلیمتیلمتاکریلات/دوده به روش جدایی فازی توانستند حداکثر پاسخ حسگر و حساسیت آن را نسبت به گازهای متانول، اتیل استات، استون و تولوئن افزایش و زمان پاسخ را کاهش دهند. با ایجاد تخلخل زمان مورد نیاز برای جذب آنالیت توسط پلیمر، تورم و رسیدن به تعادل به دلیل تسهیل نفوذ بخارها به پلیمر کم می‌شود. همچنین به خاطر افزایش چشمگیر سطح ویژه لایه پلیمری شدت پاسخ حسگر افزایش می‌یابد [3]. 
در این پژوهش هدف تولید نانوکامپوزیت متخلخل سلولز استات/نانولوله کربنی به روش جدایی فازی سه‌جزئی با ضدحلال به عنوان لایه حساس یک حسگر گازی جهت شناسایی رطوبت می‌باشد. در این روش استن به عنوان حلال و آب به عنوان ضدحلال مورد استفاده قرار گرفتهاند. 

2- بخش تجربی
به منظور تهیه کامپوزیت متخلخل سلولزاستات/نانولوله کربنی به روش جدایی فازی خشک با ضد حلال از حلال استن و ضدحلال آب استفاده شده‌است. مطابق منحنی فازی، محلول پلیمری یکنواختی با ترکیب‌درصدP10S80NS10  (پلیمر 10، حلال80 و ضدحلال 10درصد وزنی) آماده شد. سپس نانولولهها به مقدار 4 درصد نسبت به سلولزاستات به محلول اضافه گشت. برای پخش شدن یکنواخت نانولولهها در محلول از همزن مغناطیسی و اولتراسونیک پروبی استفاده شد. بعد از ساخت محلول یکنواخت، الکترود طلا توسط پوشش‌دهی غوطه‌وری (dip coating) به محلول آغشته شد و مدت کوتاهی در دمای محیط قرار گرفت تا با تبخیر استن و نیز آب لایه یکنواخت متخلخل بر الکترود شکل گیرد. نمونه متراکم نیز تحت همین شرایط و فقط با استفاده از حلال استن ساخته شدهاست. به جهت تخمین قدرت شناسایی رطوبت این لایه حساس از سامانه حسگر گازی و روش به کار گرفته شده در مقاله اخیر ملاعباسی و همکاران استفاده شد [5].

3- نتايج و بحث
در  سامانه مورد بررسی در اثر تبخیر حلال استن (با دمای جوش پایینتر نسبت ضدحلال آب) در فیلم ریختهگری شده پلیمر و ضدحلال باقی میمانند که به دلیل عدم برهمکنش ترمودینامیکی بین آب و سلولزاستات فرآیند جدایی فازی آغاز میگردد. در طی این فرآیند ساختار فیلم به دو ناحیه غنی از پلیمر و رقیق از پلیمر تقسیم میشود. ناحیه غنی از پلیمر حاوی زنجیرهای پلیمر بههمراه میزان اندکی از ضدحلال و ناحیه رقیق از پلیمر حاوی قطرات ضدحلال آب میباشد. در نهایت و پس از جداسازی (تبخیر در آون خلأ) حفرات به جای قطرات ضدحلال باقی میماند و ساختار متخلخل تشکیل میشود. 
به منظور اندازهگیری میزان تخلخل ساختار تشکیل شده از تست BET (Belsorp mini II, MicrotracBEL Corp, Japan) استفاده گردید. نتایج این تست نشان‌دهنده میزان سطح ویژه‌ی 88/19 m2g-1 برای نمونه کامپوزیت سلولزاستات بههمراه نانولوله کربنی  است. در حالیکه این مقدار برای نمونه متراکم در حدود 01/0 m2g-1  میباشد. همانطور که مشخص است فرآیند جدایی فازی القایی توسط ضدحلال سبب افزایش چشمگیر میزان تخلخل و سطح ویژه نمونه کامپوزیت پلیمری شده‌است. 
جهت بررسی مورفولوژی ساختار نانوکامپوزیت ساخته شده از تست SEM (Mira 3, TESCAN, Czech Republic) استفاده گردیدهاست. شکل 1-الف تصویر SEM از سطح مقطع نمونه ساخته شده به روش جدایی فازی سهجزئی را نشان میدهد.
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شكل 1. الف) تصویر SEM از سطح مقطع نمونه متخلخل سلولزاستات/نانولوله کربنی ب) تصویر تست زاویه تماس از تشکیل قطره آب بر روی سطح لایه حساس کامپوزیتی
همانطور که در شکل مشخص است در اثر فرآیند جدایی فازی مورفولوژی کاملا متخلخل تشکیل شدهاست. در اثر تخلخل ایجاد شده میزان سطح ویژه کامپوزیت به شدت افزایش مییابد.
به منظور نشان دادن میزان آبدوستی لایه حساس ساخته شده از تست زاویه تماس با آب استفاده گردیدهاست. همانطور که در شکل 1- ب مشخص است قطره تشکیل شده بر روی سطح کامپوزیت آبدوستی مناسبی داشته و زاویه تماس آب با آن در حدود 54 درجه میباشد.
به منظور بررسی پتانسیل کامپوزیت ساخته شده به عنوان لایه حساس حسگر شناسایی رطوبت، پاسخ آن در مقابل غلظتهای مختلف بخار آب مورد بررسی قرار گرفت. در حسگرهای مقاومتی پاسخ به صورت  تعریف میشود، که Rmax بیشترین میزان مقاومت الکتریکی در یک سیکل پاسخ و Rb مقاومت پایه در همان سیکل میباشد. شکل 2 نشاندهنده پاسخ نمونه متراکم و متخلخل کامپوزیت سلولزاستات در مقابل غلظتهای مختلف بخار آب میباشد. همان‌طور که در شکل مشاهده می‌شود، پاسخ نسبی بخار آب برای لایه حساس متخلخل به طور قابل توجهی بیشتر از لایه حساس متراکم است. میزان پاسخ در برابر غلظتهای 50، 100، 500، 1000 و 2500 ppm برای نمونهی متراکم و متخلخل به ترتیب برابر 1/0، 15/0، 26/0، 05/3، 74/7 در مقابل 32/0، 68/0، 73/0، 45/8، 2/26 میباشد. چنین افزایشی در پاسخ کامپوزیت پلیمری رسانای متخلخل به رطوبت به دلیل افزایش سطح ویژه فیلم پلیمری است. با افزایش درصد تخلخل و سطح ویژه، نفوذ و جذب آنالیت به لایه حساس افزایش می‌یابد. بنابراین مولکول‌های آنالیت به سایت‌های فعال لایه حساس دسترسی بیشتری پیدا می‌کنند و در نتیجه پاسخ نهایی حسگر کامپوزیتی متخلخل در مقابل مولکول‌های بخار به طرز چشمگیری افزایش می‌یابد. همچنین از این شکل به خوبی مشخص است که تغییرات مقاومت با افزایش غلظت بخار آب افزایش می‌یابد.
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شكل 2. پاسخ لایه حساس سلولزاستات/نانولوله کربنی در مقابل غلظتهای 50، 100، 500، 1000 و 2500 ppm از بخار آب 
الف) در حالت متراکم ب) در حالت متخلخل 

4- نتيجه‌گيری 
[bookmark: _GoBack]نانوکامپوزیت متخلخل سلولزاستات/نانولوله کربنی به عنوان لایه حساس حسگر گازی به منظور شناسایی غلظتهای مختلف رطوبت مورد استفاده قرار گرفت. در این سامانه از فرآیند جدایی فازی سهجزئی خشک با استفاده از حلال استن و ضدحلال آب جهت ایجاد تخلخل در ساختار ماتریس پلیمر استفاده گردید. نتایج تست BET و SEM تأییدکننده مورفولوژی متخلخل در ساختار ماتریس پلیمری میباشد. همچنین نتیجه تست زاویه تماس مؤید سطح نسبتا آبدوست لایه حساس طراحی شده میباشد. در نهایت لایه حساس ساخته شده در معرض غلظتهای مختلف بخار آب قرار گرفت که نتایج بدست‌آمده نشاندهنده بهبود چشمگیر پاسخ حسگر در اثر ایجاد تخلخل در ماتریس پلیمری میباشد. علت چنین افزایش شدیدی در پاسخ حسگر افزایش بسیار زیاد سطح ویژه کامپوزیت پلیمری و بهبود چشمگیر امکان دسترسی مولکولهای آنالیت به سایتهای فعال میباشد. مجموع نتایج بیانگر پتانسیل بسیار بالای ساختار طراحی شده بهعنوان حسگر رطوبت میباشد. 
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