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ABSTRACT 

In recent years, the quest for sustainable and efficient methods in material science has led to 

the exploration of novel approaches for synthesizing functionalized silica. This study focuses 

on optimizing the synthesis of functionalized green silica from sodium silicate derived from 

rice husk ash via co-condensation and introducing nitroxide and nitrone functionalities that can 

be subjected to polymer grafting as well as a reinforcing filler with elastomers. 

In this study, an optimized method for synthesizing functionalized green silica from rice husk 

ash via co-condensation has been developed and extensively examined using conventional 

silanes. The method's efficiency was compared with conventional post-modification 

approaches on commercial precipitated silica (CPS) and commercial rice husk ash silica 

(CRHA) using (3-mercaptopropyl)triethoxysilane (MPTES) and (3-

aminopropyl)triethoxysilane (APTES). Silane grafting density, determined through TGA 

analysis, revealed that the co-condensation method exhibited higher efficiency at higher 

loadings of silane. The synthesized green silica, derived from rice husk ash, offers a sustainable 

alternative to conventional silica synthesis methods. The energy-efficient functionalization 

method, optimized for co-condensation, was explored for its potential to enhance silica's 

interaction with elastomers. Comparative studies with conventional in situ silane addition were 

conducted using bis(triethoxysilylpropyl)tetrasulfide silane. 

Furthermore, nitroxide functionalized silica was synthesized using thiol-ene reaction with 4-

acryloyloxy(2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl)oxyl (TEMPO) and mercaptopropyl 

functionalized silica. The method of functionalization, whether post-modification or co-

condensation, significantly affected nitroxide loading. Nitroxide functionalized samples were 

subjected to polystyrene grafting, revealing that grafting density increased with conversion and 

initiator-to-monomer ratio. Nitrone functionalities were introduced to silica surfaces via thiol-
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ene reaction, showcasing their potential in polymer grafting through enhanced spin-capturing 

polymerization (ESCP) and 1,3-dipolar cycloaddition. Compounding studies with styrene-

butadiene rubber demonstrated the effectiveness of nitroxide and nitrone functionalities in 

capturing elastomer radicals during mixing, affecting curing time and mechanical properties. 

This thesis highlights the usefulness of nitrone and nitroxide functionalized silica as a 

reinforcement in polymer matrices, offering covalent silica-polymer interactions. The 

compounding studies with styrene-butadiene rubber emphasize the interaction of nitrone and 

nitroxide functionality in silica with respect to the loading, method of functionalization, and 

surface area, providing insights for tuning curing time in compound preparation. Overall, this 

research contributes to the development of sustainable and efficient methods for functionalized 

silica synthesis and its application as a reinforcing agent in elastomer-based composites. 
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साराांश 

हाल के वर्षों में, सामग्री ववज्ञान में स्थायी और कुशल ववविय ों की ख ज ने सुवनवित और कुशल तरीक ों की विशा में 

नई क वशश ों का मार्ग विखाया है वजससे सोंबद्ध वसवलका का वसोंथेवसस करने के वलए। यह अध्ययन स वियम 

वसवलकेट से बनाए र्ए चावल के छाले की राख के माध्यम से उत्पन्न सोंबद्ध हररत वसवलका के वसोंथेवसस क  

अनुकूवलत करने पर कें वित है वजसमें क -सम्मिलन और नाइटर ॉक्साइि और नाइटर  न कायगक्षमताओों की प्रवववि की 

र्ई है ज  पॉवलमर ग्राम्मटोंर् के वलए एक सुिाररत विलर के रूप में उपय र् वकया जा सकता है। 

इस अध्ययन में, एक अनुकूवलत वववि का अभ्यसन वकया र्या है वजससे चावल के छाले की राख से हररत वसवलका 

का वसोंथेवसस करने के वलए और सामान्य साइलेन्स का ववस्तारपूवगक परीक्षण वकया र्या है। इस वववि की कायगक्षमता 

क  व्यावासावयक पे्रवसवपटेटेि वसवलका (सीपीएस) और व्यावासावयक चावल के छाले वसवलका (सीआरएचए) पर 

उपय र् करके सामान्य प स्ट-सुिारण दृविक ण ों के साथ तुलना की र्ई थी, (3-मकैप्ट प्र वपल) तै्रइथॉम्मक्सवसलेन 

(एमपीटीईएस) और (3-एवमन प्र वपल) तै्रइथॉम्मक्सवसलेन (एपीटीईएस) का उपय र् करके। टीजीए ववशे्लर्षण के 

माध्यम से तय हुआ वसलेन ग्राम्मटोंर् घनत्व ने विखाया वक क -सम्मिलन वववि ने वसलेन के उच्च ल विोंर् पर अविक 

कायगक्षमता प्रिवशगत की। चावल के छाले से उत्पन्न हररत वसवलका ने पारोंपररक वसवलका वसोंथेवसस ववविय ों के वलए 

एक स्थायी ववकल्प प्रिान वकया। इसे सामररकता से अनुकूवलत करने के वलए अनुकूवलत उजाग साकारक वसोंथेवसस 

वववि का अने्वर्षण वकया र्या था, वजसका उद्दीपन वसवलका के एलास्ट मसग के साथ सोंवेर् क  बढाने की सोंभावना 

थी। वबस (तै्रइथॉम्मक्सवसलाइलप्र वपल) टेटर ासल्फाइि वसलेन का उपय र् करके परों तु सामान्य स्थानीय वसलेन ज ड़न 

के साथ तुलनात्मक अध्ययन आय वजत वकए र्ए। 

इसके अलावा, ठायल-इन ररएक्शन के साथ 4-एविल इल क्सी(2,2,6,6-टेटर ामेथाइलपाइपेररविन-1-यल)ऑम्मक्सल 

(टेम्प ) और मकैप्ट प्र वपल सोंबद्ध वसवलका का नाइटर ॉक्साइि सोंबद्ध वकया र्या था। सोंबद्धीकरण की वववि, चाहे वह 

प स्ट-सुिारण ह  या क -सम्मिलन, नाइटर ॉक्साइि ल विोंर् क  प्रभाववत करती थी। नाइटर ॉक्साइि सोंबद्ध नमूने क  

पॉवलस्टाइरीन ग्राम्मटोंर् के वलए अवसावित वकया र्या, वजसने विखाया वक अनुकूलन और पे्ररक-से-एम न मर 

अनुपात के साथ ग्राम्मटोंर् घनत्व बढ र्या। ठायल-इन ररएक्शन के माध्यम से नाइटर  न कायगक्षमताएों  वसवलका सतह ों 

में प्रवववि की र्ई, ज  उनकी सोंभावना क  पॉवलमर ग्राम्मटोंर् के माध्यम से बढाते हैं (ईएससीपी) और 1,3-िाइप लर 
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साइक्ल एविशन के माध्यम से। स्टायरीन-बू्यटािाइन रबर के साथ सोंय जन अध्ययन ने नाइटर ॉक्साइि और नाइटर  न 

कायगक्षमताओों की प्रभावशीलता क  वमवित करने के वलए विखाया वक इन ववशेर्षताओों का अच्छािनी-ववज्ञान 

पॉवलमर मैवटर क्स में मजबूती प्रिान करता है। स्टायरीन-बू्यटािाइन रबर के साथ वमिण अध्ययन ने विखाया वक 

नाइटर ॉक्साइि और नाइटर  न कायगक्षमताएों  वमिण के िौरान इलास्ट मर रेविकल्स क  पकड़ने में प्रभावी हैं, वजससे 

कीवचोंर् समय और याोंवत्रक रु्णिमग प्रभाववत ह ते हैं। 

यह थीवसस नाइटर  न और नाइटर ॉक्साइि से युक्त वसवलका की उपय वर्ता क  उजार्र करती है ज  पॉवलमर मैवटरक्स 

में मजबूती के रूप में कायग करती है, क वेलेंट वसवलका-पॉवलमर इोंटरएक्शन्स प्रिान करती है। स्टायरीन-

बू्यटािाइन रबर के साथ समे्प्रर्षण अध्ययन नाइटर  न और नाइटर ॉक्साइि वसवलका में की जाने वाली कारगवाई क  

ल विोंर्, सुिारीकरण की वववि, और सतह के्षत्र के सोंबोंि में ज र िेते हैं, ज  यौवर्क तैयारी में कू्यररोंर् समय क  टू्यन 

करने के वलए दृविक ण प्रिान करते हैं। समग्रतः , यह अनुसोंिान वसवलका सोंश िन की सतत और कुशल ववविय ों 

के ववकास में और इसे इलास्ट मर-आिाररत कॉम्प वजट्स में मजबूती प्रिान करने में य र्िान करता है। 
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