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Hypothesis: Epoxy resin is used in various industries such as adhesives, paints 
and coatings, aerospace and electronics due to its unique attributes. Epoxy 
curing agents can be generally classified in two groups of normal (room or 

high temperature) and latent curing agents. Latent curing agents are mixed with epoxy 
resins to obtain stable compounds at normal conditions. These compounds can cure 
epoxy resins rapidly when exposed to external stimulation, such as heat. Capsulation 
of curing agent as a cost-effective method has attracted an extensive attention to 
prepare non-reactive or latent curing agents. The concentration of microencapsulated 
latent curing agent significantly affects the final mechanical properties of cured epoxy 
resins.
Methods: The effect of concentration of microcapsules containing curing agent of 
1-methylimidazole by solid epoxy shell on the mechanical properties of epoxy resin 
was investigated using dynamic mechanical thermal analysis.
Findings: The effect of 20, 25, 30 and 35 phr (per hundred resin) microcapsules 
concentration in liquid epoxy on storage modulus (E′) and phase angle tangent 
(Tanδ) was investigated. The results showed that increasing the concentration of 
microcapsules in cured samples causes to advance storage modulus due to increasing 
the amount of curing agent and consequently increasing the density of crosslinks. On 
the other hand, it was found that liquid epoxy resin cured with 30 phr microcapsules 
has the highest glass transition temperature (48°C). The hardness test results also 
confirmed the results of thermal-mechanical dynamic test at the optimum microcapsule 
concentration. The results also indicated that at 30°C the storage module decreased 
by increasing microcapsule concentration from 20 to 25 phr.  The storage modulus 
of cured epoxy resins increased to higher values by increases in microcapsule 
concentration. Therefore, the epoxy resin cured by 35 phr microcapsule showed the 
highest storage module (723 MPa).
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فرضیه : رزین اپوکسی به دلیل خواص منحصربه فرد، در صنایع مختلف از جمله هوافضا و الکترونیک و 
تهیه چسب ها، رنگ ها و پوشش ها، به کار گرفته مي شود. عوامل پخت اپوکسی ها را می توان به دو گروه 
معمولی )پخت محیطی یا پخت گرمایی( و تأخیري دسته بندی کرد. عوامل پخت تأخیري اضافه شده 
به رزین اپوکسی در شرایط معمول پایدارند، اما وقتی در معرض محرك بیروني از قبیل گرما قرار 
گیرند، به سرعت موجب پخت رزین اپوکسی مي شوند. کپسول دارکردن عامل پخت یکی از روش های 
اقتصادی تهیه عوامل پخت تأخیري یا غیرفعال بوده که توجه زیادی را جلب کرده است. غلظت عوامل 

پخت تأخیري کپسول دارشده بر خواص مکانیکی رزین اپوکسی پخت شده اثر زیادی دارد.
روش ها: با آزمون هاي دینامیکی مکانیکی گرمایي و سختی، اثر غلظت میکروکپسول داراي عامل پخت 
1-متیل ایمیدازول با پوسته اپوکسی جامد بر خواص مکانیکی رزین اپوکسی پخت شده بررسی شد. 

یافته ها: اثر غلظت های 20، 25، 30 و phr 35 میکروکپسول در اپوکسی مایع بر مدول ذخیره  )′E( و 
تانژانت زاویه فازی )tanδ( بررسی شد. نتایج نشان داد، با افزایش غلظت میکروکپسول در نمونه های 
پخت شده، مدول ذخیره به دلیل افزایش مقدار عامل پخت و در پي افزایش چگالی اتصال هاي عرضی، 
افزایش می یابد. از طرفی نتایج نشان داد، رزین اپوکسی مایع پخت شده با phr 30 میکروکپسول، 
بیشترین دمای گذار شیشه ای )C°48( را دارد. همچنین آزمون سختی، نتایج آزمون دینامیکی مکانیکی 
 ،30°C دمای  در  داد،  نشان  نتایج  همچنین  می کند.  تأیید  میکروکپسول  بهینه  غلظت  در  را  گرمایي 
افزایش  با  اما،  کاهش می یابد.  مدول ذخیره   25 phr تا   20 phr از  میکروکپسول  غلظت  افزایش  با 
بیشتر غلظت میکروکپسول، مدول ذخیره سامانه رزین اپوکسی پخت شده افزایش می یابد. به طوری که 
 )723 MPa(  35 میکروکپسول، بیشترین مدول ذخیره phr در این دما، رزین اپوکسی پخت شده با 

را دارد.
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مقدمه
از  مختلف  صنايع  در  منحصربه فرد،  خواص  به دلیل  اپوکسی  رزين 
جمله هوافضا و الکترونیک و در تهیه چسب ها، رنگ ها و پوشش ها، 
استفاده مي شود. اين رزين قابلیت اتصال به اکثر مواد از جنس های 
داشته  نیازی  فشار  يا  گرما  اعمال  به  اينکه  بدون  دارد،  را  متفاوت 
اتر  دی گلیسیديل  در چسب ها،  مصرفی  اپوکسی  متداول ترين   باشد. 
بیس فنول A و(DGEBA) است ]1[. شکل 1 ساختار شیمیايی اين ماده و 

عامل پخت 1- متیل ايمیدازول را نشان می دهد ]2[.
اپوکسی نقش مهمی در کاربرد و خواص آن  عوامل پخت رزين 
دارند، به طوری  که خواص مختلف اين رزين تحت تأثیر نوع عامل 
مقدار  و  پخت  واکنش  از سرعت  عبارت  اين خواص  است.  پخت 
از آن، گران روی، زمان ژل شدن سامانه رزين، گرمای  ناشی  گرمای 
نوع  آن،  سامانه  مفید  عمر  و  رزين  اعمال  روش  پخت،  برای  لازم 
پیوند شیمیايی، درجه شبکه ای شدن و خواص نهايی سامانه پخت شده 
بوده که شامل مقاومت شیمیايی و گرمايی و نیز خواص مکانیکی و 
الکتريکی است. در حالت کلی، عوامل پخت اپوکسی ها را می توان 
تأخیري  و  گرمايی(  پخت  يا  محیطی  )پخت  معمولی  گروه  دو  به 
دسته بندی کرد که برای تأخیر در واکنش های شیمیايی پخت، می توان 
نوع  انتخاب  درضمن،   .]3،4[ کرد  میکروکپسول دار  را  پخت  عوامل 
سامانه تأخیري موضوع مهمی بوده و بر شرايط فراورش و خواص 
نهايی رزين پخت شده بسیار اثرگذار است. سامانه های رزين اپوکسی 
با توجه  به نوع عامل پخت و عمر مفید يا زمان، استفاده متفاوتی دارند. 
وقتی عامل پخت معمولی با رزين اپوکسی مخلوط می شود، حتی اگر 
آمیزه برای پخت کامل به گرما نیاز داشته باشد، باز هم واکنش پخت 
در دمای معمولی شروع می شود. در نتیجه، گران روی مخلوط به مرور 
زيادی  به ضايعات صنعتی  و  می يابد  افزايش  محیط  دمای  در  زمان 
 منجر می شود. برای رفع اين نقص از دو سامانه تک جزئی و دوجزئی 
استفاده می شود. اغلب رزين های اپوکسی به صورت دوجزئی )رزين و 

از  پیش  پخت  عامل  و  رزين  و  شده  عرضه  بازار  به  پخت(  عامل 
استفاده به نسبت مشخصی با يکديگر مخلوط می شوند. همچنین اين 
مواد معايبی از جمله تشکیل حباب حین اختلاط، لزوم رعايت دقیق 
نسبت اختلاط، کاهش خواص فیزيکی و مکانیکی و اختلاط ناقص 
دارند که بر عملکرد رزين اثرگذار است. سامانه تک جزئی اپوکسی 
کنار  اپوکسی و عامل پخت در  آن رزين  سامانه هايی هستند که در 
يکديگر قرار دارند، اما در دمای معمولی، زمان شروع واکنش پخت 
طولانی است يا واکنش پخت انجام نمی شود. بنابراين، سنتز و تهیه 
عوامل پختی که بتوانند اين نوع نیازمندی ها را تأمین کنند، موضوع 
رزين های  تک جزئی،  چسب های  تمام  بین  در   .]5[ است  مهمی 
اپوکسی به دلیل چسبندگی خوب به انواع بسترها، استحکام و مدول 
کششی زياد، مقاومت شیمیايی و مقاومت گرمايي زياد بیشتر مورد 
توجه هستند. برخلاف سامانه های اپوکسی دوجزئی، عوامل پختی که 
عوامل  معمولاً  مي شوند،  استفاده  تک جزئی  اپوکسی  چسب های  در 
عوامل  ايمیدازول ها   .]6[ هستند  ايمیدازول ها  مانند  تأخیري  پخت 
آنیونی،  پلیمرشدن  انجام  با  سوم  نوع  آمین  مانند  که  هستند  پختی 
مفید  عمر  پخت  عوامل  نوع  اين  می کنند.  پخت  را  اپوکسی  رزين 
رزين  به سرعت   120°C تا   80°C دمای  در  و  دارند  طولانی   نسبتاً 
اپوکسی را پخت می کنند. 1-متیل ايمیدازول که هیدروژن فعالی ندارد و 
مايع نیز است، در اين دسته از عوامل پخت کاتالیزی تأخیري قرار 
می گیرد که ساختار آن در شکل 1 نشان داده شده است ]5[. يکی از 
مهم ترين عوامل پخت رزين های اپوکسی، ايمیدازول ها هستند که در 
ادامه برخي از مطالعات انجام شده درباره عوامل پخت ايمیدازولی و 

میکروکپسول دارکردن آن ها بررسی شده اند. 
پخت  عامل  1-متیل ايمیدازول  دريافتند،   ]7[ همکاران  و   Ooi

پخت  برای  2-فنیل ايمیدازول،  و  2-متیل ايمیدازول  از  مؤثرتري 
دی گلیسیديل اتر بیس فنول A است. زيرا، پخت کامل در غلظت کم 
ايمیدازول به دست آمد. افزون بر اين، بیشترين دمای گذار شیشه ای 

شکل 1- ساختار شیمیايی )a( دی گلیسیديل اتر بیس فنول A و )b( 1-متیل ايمیدازول.
Fig. 1. Chemical structure of (a) diglycidyl ether bisphenol A and (b) 1-methylimidazole.



اثر غلظت عامل پخت 1- متیل ایمیدازول کپسول دارشده با پوسته اپوکسی جامد بر خواص مکانیکی ... 

مجله علمی، علوم و تکنولوژی پلیمر،سال سی وچهارم، شماره 6، بهمن-اسفند 1400

محمد رفیعي و همکاران

526

نیز با 1-متیل ايمیدازول به عنوان عامل پخت و در غلظت کم ايمیدازول 
)1-متیل ايمیدازول(  پخت  عامل  اين  ساختار  در  زيرا،  آمد.  به دست 
هیدروژن فعال وجود ندارد و واکنش پلیمرشدن آنیونی زنده پايانش 
ندارد. از طرفی، هر چقدر غلظت اين عامل پخت افزايش يابد، غلظت 
سرفعال يا شروع کننده افزايش و طول زنجیر کاهش و در نتیجه دمای 
گذار شیشه ای سامانه  رزين اپوکسي پخت شده با افزايش مقدار اين 

نوع عامل پخت کاهش می يابد. 
عوامل پخت تأخیري میکروکپسول دارشده نه تنها دارای سازگاری 
استثنايی با رزين های اپوکسی هستند، بلکه سامانه های تک جزئی را 
نیز با گران روي کم، سرعت پخت سريع و زمان ماندگاری عالی ارائه 
می دهند. افزون بر اين، خواص محصول نهايی را نیز به طور شايان 

 توجهی افزايش می دهند ]8[. 
Ximg و همکاران ]9[ عامل پخت تأخیري میکرو کپسول دارشده با 

پلی اترايمید را بررسی کردند. آن ها خواص خمشی و کششی سامانه 
رزين اپوکسی پخت شده داراي اين عوامل پخت تأخیري را اندازه گیری 
با میکروکپسول  نتیجه رسیدند که سامانه پخت شده  اين  به  کردند و 
هر  به طوری که  هستند،  ضعیف تری  بسیار  مکانیکی  خواص  دارای 
دو خاصیت خمشی و کششی، کاهش شايان  توجهی نشان دادند که 

می تواند متأثر از پوسته گرمانرم اين نوع میکروکپسول باشد.
بهشتی و همکاران ]10[ برای کپسول دار کردن عامل پخت ايمیدازولی 
از پوسته اپوکسی جامد استفاده کردند. نتايج نشان داد، همه گروه های 
عامل اپوکسی در اپوکسی جامد پوسته، با هسته ايمیدازولی واکنش 
نداده است. اين گروه های عاملی پوسته میکروکپسول در ادامه پخت، 
اين  به  توجه   با   .]11[ می کنند  شرکت  مايع  اپوکسی  با  واکنش  در 
موضوع، پوسته اپوکسی جامد که احتمالاً قابلیت پخت شدن را دارد، 

می تواند اثر نامطلوب پوسته گرمانرم را کاهش دهد.
دينامیکی  آزمون  حاضر،  پژوهش  در  گذشته،  کارهای  ادامه  در 
با  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين  بر   ،)DMTA( گرمايي  مکانیکی 
غلظت های مختلف میکروکپسول انجام شد تا اثر غلظت میکروکپسول 
بر مقادير مدول ذخیره ، دمای گذار شیشه ای و تانژانت زاويه فازی 
برای پخت  میکروکپسول  بهینه  ترتیب غلظت  بدين  و  بررسی شود 

رزين اپوکسی مايع تعیین شود.

تجربی

مواد 
 Huntsman از )DY 070( میکروکپسول تهیه شده داراي 1-متیل ايمیدازول 

ژاپن  از   )NPES-903, Nan Ya( جامد  اپوکسی  رزين  و  آلمان 
دی گلیسیديل  اپوکسی  رزين  شد.  گرفته  به کار  پخت  عامل  به عنوان 
 Momentive از شرکت (DGEBA, Epikote 828)و A اتر بیس فنول

آمريکا خريداری و به عنوان ماتريس رزين استفاده شد ]10[. 

دستگاهها
طبق   )DMTA( گرمايي  مکانیکی  دينامیکی  آزمون  پژوهش،  اين  در 
 Stare System مدل   DMA1 دستگاه  با   ASTM D5023 استاندارد 
از  آزمايش  شد.  انجام   Mettler-Toledo سوئیسی  شرکت  ساخت 
دمای محیط تا C°300 با سرعت گرمايش C/min°5 در حالت خمشی 
 40×10 ×0/3 mm 1 انجام شد. ابعاد نمونه ها نیز HZ سه نقطه ای با بسامد 
مدل   )BF Series E Class( گرم خانه  از  نمونه ها  پخت  برای  بود. 
BF55E ساخت شرکت ايراني فن آزما  گستر استفاده شد. سختی سطح 

(Shore D) نمونه ها با سختي سنج Zwick ساخت آلمان طبق استاندارد 

ASTM 2240 اندازه گیری شد. شکل شناسي سطح شکست سامانه های 

با  میکروکپسول  مختلف  غلظت های  در  پخت شده  اپوکسی  رزين 
 MIRA3 FEG-SEM )SEM(، مدل  پويشي  الکترونی  میکروسکوپ 
ساخت شرکت Tescan جمهوري چک بررسی شد. در اين آزمون ابتدا 
نمونه ها درون نیتروژن مايع قرار گرفتند و پس از شکسته شدن، سطح 
 15 kV مقطع شکست آن ها با طلا پوشش يافت. سپس، با اعمال ولتاژ

تصويربرداری از سطح مقطع شکست نمونه ها انجام شد.

روشها
آمادهسازیوشرایطپختنمونهها

میکروکپسول ها  و  اپوکسی  مايع  چسب  مخلوط  پخت  و  تهیه  برای 
ابعاد  با  متناسب   ،)]10[ همکاران  و  مظفری  دکتر  توسط  )تهیه شده 
فويل  به همراه  شیشه  از  قالب هايی  از   ،DMTA آزمون  استاندارد 
اثر غلظت بر خواص مکانیکی،  آلومینیمی استفاده شد. برای بررسی 
نمونه هايی با غلظت های 20، 25، 30 و phr 35 از میکروکپسول تهیه و 
توجه  با  1-متیل ايمیدازول  غلظت  نمونه ها  اين  در  که  شدند  پخت 
مقدار 1- متیل ايمیدازول موجود در میکروکپسول )%7/5 وزنی با آزمون 
TGA ]10[( به ترتیب 1/5، 1/875، 2/25 و phr 2/625 تعیین شد. در 

شکل 2 نمونه های پخت شده در اين غلظت ها و نیز نمونه تخريب شده 
 DSC با توجه به گرمانگاشت DMTA مشاهده می شود.  طی آزمون 
سامانه رزين اپوکسی داراي phr 20 میکروکپسول داراي عامل پخت 
نمونه ها همگی در دمای C°120 پخت  اين  1-متیل ايمیدازول ]10[، 
شدند. همچنین عملیات پس پخت نیز روی آن ها به مدت h 1 در دمای 

C°160 انجام شد.
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نتایجوبحث

و  میکروکپسول، شکل شناسي سطح شکست  اثر غلظت  بررسی  برای 
پخت شده  اپوکسی  رزين  سامانه های  مکانیکی  دينامیکی  خواص 

ارزيابی شد.

میکروسکوپيالکترونیپویشي
اپوکسی  رزين  سامانه های  SEM سطح شکست  شکل 3 عکس هاي 
پخت شده با غلظت های 20، 25، 30 و phr 35 از میکروکپسول را )با 
± μm 47( در بزرگ نمايی های x 400 و x 1000 نشان  اندازه 132 
در  پخت شده  اپوکسی  رزين  سامانه های  شکل،  به  توجه  با  می دهد. 
غلظت های مختلف میکروکپسول، سطح تک فازی نشان می دهند ]12[. 

اين می تواند به دلیل يکسان بودن نوع ماده ماتريس و پوسته میکروکپسول 
باشد )هر دو رزين اپوکسی هستند(.

آزموندینامیکیمکانیکیگرمایي
آزمون دينامیکی مکانیکی گرمايي )DMTA( پارامترهايی مانند تانژانت 
زاويه فازی )tanδ( و مدول را اندازه گیری می کند. اين روش درباره 
انتقال های اصلی و نیز انتقال های نوع دوم و سوم اطلاعاتی را می دهد 
که با ساير روش ها به آسانی تعیین نمی شود ]13[. شکل 4 منحنی های 
و   30  ،25  ،20( مختلف  غلظت های  در  دما  برحسب  ذخیره   مدول 
اپوکسی  پوسته  با  1-متیل ايمیدازول  داراي  میکروکپسول   )35  phr

با  جامد را نشان می دهد. همان طور که در اين شکل ديده می شود، 
افزايش غلظت میکروکپسول، مدول ذخیره سامانه پخت شده اپوکسی 
افزايش  با  می يابد.  افزايش  عامل پخت،  مقدار  افزايش  به دلیل  مايع، 
عرضی  اتصال  چگالی  مايع،  اپوکسی  رزين  در  پخت  عامل  غلظت 
افزايش می يابد و در پي آن مدول ذخیره نیز افزايش پیدا می کند. از 
طرفی با توجه  به شکل 4، منحنی های مدول ذخیره  روند يکسانی را 
طی می کنند. اين نشان می دهد، پیشرفت شبکه ای شدن روند يکسانی 
دارد و با وجود افزايش غلظت، اختلاف چشمگیری در روند آن ها 
ديده نمی شود که اين موضوع به فعالیت واکنشی يکسان گروه های 
عاملی اپوکسی مايع با 1-متیل ايمیدازول رهاشده از میکروکپسول در 

غلظت های مختلف میکروکپسول مربوط است ]14[. 
بازه های  در  مختلف  رفتار  نوع  سه   ،4 شکل  منحنی  توجه  به  با 
 120°C تا  محیط  دمای  از  اول  رفتار  می شود.  ديده  متفاوت  دمايی 
اتفاق می افتد، جايی که مدول ذخیره ، همان رفتار عادی خود را حفظ 
پايدار بدين معنی است  پايدار )منحنی  می کند و دارای يک منحنی 
که نه تخريبی ديده می شود و نه پختی انجام می شود( است. بنابراين 
با  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين  برای  دما  اين  کرد،  می توان فرض 
 220°C 120 تا°C میکروکپسول بی خطر است. رفتار دوم بین دمای
اتفاق می افتد، جايی که مدول ذخیره با ازدياد دما، افزايش کمی می يابد. 
قرارگرفتن رزين اپوکسی مايع پخت شده با میکروکپسول در اين ناحیه 
احتمالاً به شروع بی ثباتی در شبکه )به دلیل پلیمرشدن آنیونی زنده( 
منجر می شود. رفتار سوم نیز از دمای C°220 تا C°300 رخ می دهد، 
به طوری  که در اين محدوده دمايی رزين اپوکسی تخريب می شود. 
اين تخريب، با رنگ بسیار تیره روی سطح نمونه پس از آزمايش تأيید 
می شود که در شکل b( 2( نشان  داده  شده است ]15[. می توان افزايش 
غیرمنتظره مدول ذخیره رزين اپوکسی مايع پخت شده با میکروکپسول 
داد.  توضیح  زنجیر ها  تخريب  از  ناشی  جريان  با  را  سوم  ناحیه  در 
به طوری  که اين رفتار متأثر از راديکال های جديد ايجاد شده است که 

شکل a( -2( نمونه های پخت شده با غلظت های مختلف میکروکپسول 
داراي 1-متیل ايمیدازول با پوسته اپوکسی جامد و )b( تخريب رزين 
آزمون  طی  میکروکپسول   30  phr غلظت  با  پخت شده  اپوکسی 

.DMTA

Fig. 2. (a) Cured samples in different concentrations of  

microcapsules (1-methylimidazole/solid epoxy) and (b)  

degradation of cured epoxy resin by a concentration of 30 phr 

microcapsules during DMTA test.

(a)

(b)
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باعث می شود، ساختاری با انسجام بهتر به وجود آيد ]16[. به عبارت 
ديگر، در دمای زياد با توجه به شکست زنجیر و ايجاد راديکال آزاد، 
حلقه های اپوکسید رزين اپوکسی در مجاورت راديکال آزاد به شکل 
حلقه گشا در واکنش پخت شرکت مي کنند و در ادامه با اتصال هاي 
عرضی بیشتر مدول سامانه رزين اپوکسی پخت شده در ناحیه سوم 

افزايش می يابد.
مختلف  غلظت های  در  دما  برحسب   tanδ منحنی های   5 شکل 
با  1-متیل ايمیدازول  داراي  میکروکپسول   )35  phr و   30  ،25  ،20(
پوسته اپوکسی جامد را نشان می دهد. با توجه  به شکل 5، نمونه های 
میکروکپسول،  با غلظت های مختلف  مايع  اپوکسی  پخت شده رزين 
انتهای  تا  پراکندگی يکسانی از نظر دامنه قله tanδ )محدوده شروع 
قله( نشان می دهند. با توجه  به اين شکل، دامنه دمايی کاهش مدول 
ذخیره  از حالت شیشه ای به حالت لاستیکی، برای رزين اپوکسی مايع 
پخت شده با غلظت های مختلف میکروکپسول، تأيیدی بر اين موضوع 
از  يکسانی  )دامنه  يکسانی  پخت  می دهد،  نشان  شواهد  اين  است. 
طول زنجیر بین گره خوردگی ها( در غلظت های مختلف میکروکپسول 

شکل 3- عکس هاي SEM سطح شکست سامانه های اپوکسی پخت شده در غلظت های 20، 25، 30 و phr 35 از میکروکپسول داراي 1-متیل ايمیدازول 
.1000x و)b( 400 وxو )a( با پوسته اپوکسی جامد در بزرگ نمايی

Fig. 3. SEM images of the fracture surface of cured epoxy systems at concentrations 20, 25, 30 and 35 phr of microcapsules  

containing 1-methylimidazole by solid epoxy shell at magnifications (a) 400x and (b) 1000x.

شکل 4- منحنی های مدول ذخیره برحسب دما براي رزين اپوکسی 
مايع پخت شده در غلظت های 20، 25، 30 و phr 35 از میکروکپسول 

داراي 1-متیل ايمیدازول با پوسته اپوکسی جامد.
Fig. 4. Storage Modulus curves of liquid epoxy resin cured 

versus temperature at concentrations of 20, 25, 30 and 35 phr  

of microcapsules containing 1-methylimidazole by solid  

epoxy shell.

(a)

(b)
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برای رزين اپوکسی مايع ايجاد می شود ]17[. از طرفی در غلظت کم 
میکروکپسول، قله میرايی به دماهای کمتر منتقل می شود که نشان دهنده 
با  اما،  است.  شیمیايی  گره خوردگی های  بین  مولکولی  وزن  افزايش 
افزايش غلظت میکروکپسول، قله دومی ايجاد می شود که در دماهای 
بیشتر مشاهده می شود، اين موضوع حاکي از کاهش وزن مولکولی 
 بین دو گره شیمیايی است ]18[. اما، با توجه به بحث قبلی، دامنه طول 
با  بین گره ها در غلظت های مختلف يکسان است. همچنین،  زنجیر 
توجه  به منحنی های شکل 5، برای رزين اپوکسی مايع پخت شده با 
میکروکپسول در غلظت phr 20 نسبت به غلظت phr 30، در محدوده 
دمايی C°160 تا C°260، قله های بیشتری ديده می شود. تنها دلیلی 
 tanδ که به نظر می رسد، موجب افزايش مدول ذخیره و ايجاد پیک
در سامانه رزين پخت شده حین آزمون دينامیکی دينامیکی می تواند 
باشد، تخريب و تشکیل راديکال در اثر شکست زنجیرهای اپوکسی و 
کم شدن وزن مولکولی )افزايش اتلاف( و در ادامه انجام واکنش پخت 
)افزايش مدول ذخیره( در اين بازه دمايی است ]14[. بنابراين، رزين 
اپوکسی مايع پخت شده با phr 20 میکروکپسول تخريب بیشتری در 
 tanδ منحنی  زير  مساحت   1 جدول  می دهد.  نشان  دمايی  بازه  اين 
رزين اپوکسی مايع پخت شده با غلظت های مختلف میکروکپسول را 
 tanδ نشان می دهد. با توجه  به جدول 1، افزايش سطح زير منحنی
)محاسبه شده با انتگرال گیری عددی به روش ذوزنقه( يا میرايی بیشتر 
رزين اپوکسی پخت شده با phr 20 میکروکپسول، تأيیدی بر تخريب 
بیشتر اين سامانه است ]14[. همچنین همان طور که در شکل 5 ديده 

ناحیه گذار شیشه ای در غلظت های  از  می شود، محدوده گسترده ای 
ديده  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين  برای  میکروکپسول  مختلف 
می شود. اين گستردگی )C°66 تا C°70( برای هريک از سامانه های 
ناحیه  در  میکروکپسول  مختلف  غلظت  با  پخت شده  اپوکسی  رزين 
به معنای  شیشه ای(،  گذار  ناحیه  انتهای  تا  شروع  )از  شیشه ای  گذار 
اختلاف زياد در طول زنجیر بین دو گره شیمیايی در رزين اپوکسی 

پخت شده با اين عامل پخت تأخیري است ]19[. 
 30 phr همچنین با توجه  به جدول 1، رزين اپوکسی مايع پخت شده با
است.  غلظت  بهترين  شیشه ای،  گذار  دمای  نظر  از  میکروکپسول، 
اين موضوع نشان می دهد، در چنین غلظتي، بیشترين چگالی اتصال 
عرضی در سامانه رزين اپوکسی ايجاد می شود. از طرفی مطابق نتايج 
میکروکپسول،   20  phr با  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين   ،1 جدول 
 30 phr با افزايش غلظت میکروکپسول از بیشترين میرايی را دارد. 
به phr 35، کاهش دمای گذار شیشه ای مشاهده می شود. اين پديده 
احتمالاً مرتبط با تجمع عامل پخت 1-متیل ايمیدازول در داخل رزين 
اين  به طوری  که   .]7[ است  آنیونی  پلیمرشدن  حین  مايع  اپوکسی 
نقاط تجمعی مثل نرم کننده عمل می کنند و باعث کاهش دمای گذار 
میکروکپسول  زياد  با غلظت های  اپوکسی پخت شده  رزين  شیشه ای 

)phr 35( می شود.

باتغییراتغلظتمیکروکپسولدر )E′(بررسیتغییراتمدولذخیره
دماهایمختلف

اپوکسی مايع پخت شده  در شکل 6 منحنی های مدول ذخیره رزين 
برحسب غلظت میکروکپسول در دماهای مختلف آزمون رسم شده 
است. با توجه  به شکل a( 6( که دماهای پیش از دمای گذار شیشه ای 

اپوکسی  رزين  براي  دما  برحسب   tanδ منحنی های   -5 شکل 
از   35  phr و   30  ،25  ،20 مختلف  غلظت های  در  پخت شده  مايع 

میکروکپسول داراي 1-متیل ايمیدازول با پوسته اپوکسی جامد.
Fig. 5. Tanδ curves of liquid epoxy resin cured versus temperature  

at concentrations of 20, 25, 30 and 35 phr of microcapsules  

containing 1-methylimidazole by solid epoxy shell.

جدول 1- مساحت زير منحنی tanδ رزين اپوکسی مايع پخت شده 
داراي  میکروکپسول  هاي  از   35  phr و   30  ،25،  20 غلظت های  در 

1-متیل ايمیدازول با پوسته اپوکسی جامد.
Table 1. The area under tanδ curve liquid epoxy resin cured at 

concentrations of 20, 25, 30 and 35 phr from microcapsules 

containing 1-methylimidazole by solid epoxy shell.

Glass transition 

temperature (°C)

Area under 

tanδ curve

Microcapsule 

concentration (phr)
43.9

36.5

47.7

40.6

23.65

21.21

22.53

21.75

20

25

30

35
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غلظت  در  ذخیره   مدول  کاهش   ،30°C دمای  در  می دهد،  نشان  را 
میکروکپسول،  غلظت  افزايش  با  که  آنجا  از  می شود.  ديده   25  phr

پوسته  و  1-متیل ايمیدازول  پخت  عامل  مقدار  افزايش  میان  رقابت 
افزايش  با  متفاوت  اثر  دو  می دهد،  رخ  جامد(  )اپوکسی  گرمانرم 
 غلظت میکروکپسول ديده می شود، به طوری که افزايش غلظت عامل 
اتصال عرضی( و  افزايش  افزايش مدول ذخیره )به دلیل  باعث  پخت 
کاهش  )به دلیل  ذخیره  مدول  کاهش  باعث  جامد  اپوکسی  افزايش 
اتصال عرضی( می شود. دلیل کاهش اتصال عرضی با افزايش مقدار 
اپوکسی جامد، طول زنجیر بلند اپوکسی جامد است ]10[. با توجه  به 
شکل a( 6(، در غلظت phr 25، افزايش غلظت میکروکپسول باعث 
افزايش اپوکسی جامد مي شود و مدول ذخیره کاهش پیدا کرده است. 
ازدياد  اثر  است،  ممکن  میکروکپسول،  غلظت  بیشتر  افزايش  با  اما 
ذخیره  مدول  افزايش  باعث  1-متیل ايمیدازول  پخت  عامل  غلظت 
شده باشد. اين موضوع نشان  مي دهد، غلظت میکروکپسول در سامانه 
بر  عامل پخت  مقدار  اثر  تا  رود  فراتر  از حدی  بايد  اپوکسی  رزين 
مدول ذخیره ديده شود. به طوری  که در اين دما )C°30( برای رزين 
اپوکسی پخت شده با phr 35 از میکروکپسول، بیشترين مدول ذخیره 
 30°C 45 نیز همان روند دمای°C 723( مشاهده شد. در دمای MPa(
افزايش مدول ذخیره در آن کمتر  اما مقدار کاهش و  ديده می شود. 
غلظت  اثر   ،)45°C به   30°C )از  دما  افزايش  با  کلی  به طور  است. 
اپوکسی جامد در کاهش مدول ذخیره )در غلظت  phr 25( به دلیل 

افزايش واکنش عامل پخت، کاهش می يابد.

در  ذخیره  مدول  بر  میکروکپسول  غلظت  اثر  که   )b(  6 در شکل 
C°290( را  از دمای گذار شیشه ای )60، 120، 220 و  بعد  دماهای 
نشان می دهد. در دمای C°60 ، با افزايش غلظت میکروکپسول، مدول 
اثر افزايش مقدار عامل پخت  ذخیره افزايش می يابد که نشان دهنده 
1-متیل ايمیدازول است. وقتی که غلظت میکروکپسول بیشتر می شود، 
مقدار عامل پخت 1-متیل ايمیدازول در داخل سامانه بیشتر مي شود و 
مدول ذخیره نیز به دلیل افزايش چگالی اتصال عرضی بیشتر افزايش 
مدول   ،120°C دمای  در  می شود.  بیشتر  نیز  غلظت  اثر  و  می يابد 
ذخیره در هیچ  يک از غلظت ها، برتری مشهودی نسبت به يکديگر 
ندارند که نشان می دهد، بیشتر عامل پخت در سامانه رزين اپوکسی 
واکنش داده است. اما، از يک دمايی به بعد )220 و C°290(، کاهشي 
با  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين  تخريب  به  که  می شود  ديده  نیز 
میکروکپسول مربوط است ]20[. اما با بیشترشدن غلظت عامل پخت 
1-متیل ايمیدازول و کاهش طول زنجیر بین دو گره شیمیايی، مقدار 
تخريب کاهش مي يابد و راديکال های جديد کمتری ايجاد می شود و 

در نتیجه، مدول ذخیره  افزايش می يابد.
جدول 2 نتايج آزمون سختی سطح )Shore D( در رزين اپوکسی 
مايع پخت شده با غلظت های مختلف میکروکپسول را نشان می دهد. 
مايع  اپوکسی  رزين  گرمايي،  مکانیکی  دينامیکی  آزمون  نتايج  طبق 
دارد.  را  بیشترين سختی سطح  میکروکپسول،   30  phr با  پخت شده 
سامانه  پخت  برای  بهینه  غلظت  میکروکپسول،  غلظت  اين  بنابراين، 

رزين اپوکسی دی گلیسیديل اتر بیس فنول A است.

شکل 6- منحنی های مدول ذخیره  رزين اپوکسی مايع پخت شده در غلظت های مختلف 20، 25، 30 و phr 35 از میکروکپسول داراي 1- متیل ايمیدازول 
.)290°C ( پس از دمای گذار شیشه ای )60، 120، 220 وb( و )45°C ( پیش از دمای گذار شیشه ای )30 وa( :با پوسته اپوکسی جامد

Fig. 6. Storage Modulus curves of liquid epoxy resin cured versus temperature at concentrations of 20, 25, 30 and 35 phr of  

microcapsules containing 1-methylimidazole by solid epoxy shell: (a) before the glass transition temperature (30 and 45°C) and 

(b) after glass transition temperature (60, 120, 220 and 290°C).

           (a)        (b)
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 )35 phr و   30 ،25 ،20( میکروکپسول  غلظت  اثر  پژوهش،  اين   در 
داراي عامل پخت 1-متیل ايمیدازول با پوسته اپوکسی جامد بر خواص 
نتايج  شد.  بررسی  پخت شده  مايع  اپوکسی  رزين  سامانه  مکانیکی 
مدول ذخیره  برحسب دما نشان داد، با افزايش غلظت میکروکپسول تا 
phr 30، مدول ذخیره  سامانه پخت شده اپوکسی مايع، به دلیل افزايش 

از  گسترده ای  ناحیه  همچنین،  می يابد.  افزايش  پخت،  عامل  مقدار 
دمای گذار شیشه ای در غلظت های مختلف میکروکپسول برای رزين 

می تواند،  گستردگی  اين  که  می شود  ديده  پخت شده  مايع  اپوکسی 
به معنای اختلاف زياد در طول زنجیر بین دو گره شیمیايی در رزين 
در  داد،  نشان  دما  برحسب   tanδ نتايج  طرفی  از  باشد.  پخت شده 
غلظت کم میکروکپسول، قله میرايی به دماهای کمتر منتقل می شود 
که نشان دهنده افزايش وزن مولکولی بین گره خوردگی های شیمیايی 
است. اما، با افزايش غلظت میکروکپسول قله دومی ايجاد می شود که 
در دماهای بیشتر مشاهده می شود که نشان می دهد، جرم مولکولی بین 
دو گره شیمیايی کاهش می يابد. بررسی مدول ذخیره رزين اپوکسی 
مختلف  دماهای  در  میکروکپسول  غلظت  برحسب  پخت شده  مايع 
افزايش  بین  رقابتی  میکروکپسول،  غلظت  افزايش  با  می دهد،  نشان 
)اپوکسی  گرمانرم  پوسته  و  1-متیل ايمیدازول  پخت  عامل  مقدار 
جامد( رخ می دهد و دو اثر متفاوت با افزايش غلظت میکروکپسول 
ديده می شود، به طوری  که افزايش غلظت عامل پخت باعث افزايش 
مدول ذخیره )به دلیل افزايش اتصال عرضی( و افزايش اپوکسی جامد 
اتصال عرضی( می شود.  کاهش  )به دلیل  کاهش مدول ذخیره   باعث 
اثر غلظت اپوکسی جامد به دلیل واکنش  افزايش دما،  با  به طور کلی 
بیشتر عامل پخت کاهش می يابد. همچنین آزمون سختی، نتايج آزمون 
تأيید  میکروکپسول  بهینه  غلظت  در  را  گرمايي  مکانیکی  دينامیکی 

می کند.

جدول 2- سختی رزين اپوکسی مايع پخت شده در غلظت های 20، 25، 30 و phrو 35.
Table 2. Shore durometer hardness testing of liquid epoxy 

resin cured at concentrations of 20, 25, 30 and 35 phr. 

Microcapsule concentration 

(phr)

Hardness 

(Shore D)

20

25

30

35

54±0.6

45±0.6

59

52±0.6
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