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Hypothesis: Some adducts were prepared from three kinds of diglycidyl ether of 
bisphenol A (DGEBA)-based epoxy resins, phthalic anhydride and an alkanol 
amine accelerator, as a latent accelerator for one-pot epoxy/dicy systems. 

These adducts come with two kinds of accelerators: DMP-30 A, which is lab-grade 
and Ax-10, which is industrial-grade, as well as DGEBA-based epoxy resins Epikote 
828, Epiran 06 and ML 504. The adduct made of Epikote 828 and DMP-30 A was 
considered as a reference. It seems that it might be possible to prepare a new efficient 
latent accelerator with the change of epoxy resin and accelerator.
Methods: For this purpose, four different adducts with resins and accelerators and 
four different epoxy/dicy mixtures with four adduct types and AX-10 accelerator 
and one with no adduct as a reference were prepared. Measuring the melting point, 
viscosity build-up versus time, gelation time, non-isothermal differential scanning 
calorimetry (DSC) and glass transition temperature characterization and also lap 
shear, interlaminar shear strength, transverse tensile and scanning electron microscope 
(SEM) were used to study the latent properties of the prepared adducts in the epoxy/
dicy system and find its effect on mechanical properties of the final composites and all 
were compared with references.
Findings: Melting point of all adducts is above room temperature, so they are solid 
at room temperature. The results show that the adducts containing the industrial 
accelerator in one-pot epoxy/dicy system has lower gel time at high temperature, 
higher viscosity changes at ambient temperature and pot life and has made no 
significant change in cure temperature. The mechanical properties of the composite 
made with an adduct consisting of ML 504 resin are accompanied by a decrease in 
the related values. In general, the adduct made with Epiran 06 or Epikote 828 resin 
and industrial accelerator is an efficient and new latent accelerator and is suitable for 
preparing one-pot epoxy/dicy systems.
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A، فتاليك  فرضیه: در این پژوهش، با سه نوع رزین اپوكسي بر پایه دی گليسيدیل اتر بيس فنول 
تأخيری  شتاب دهنده  به عنوان  افزایشی  محصول  چند  آمين،  آلكانول  شتاب دهنده  و  انيدرید 
شتاب دهنده  با  افزایشی  محصولات  این  شد.  تهيه  اپوكسي-دایسي  تك جزئي  سامانه هاي  پخت 
آزمایشگاهي و صنعتي و نيز با سه نوع رزین اپوكسي Epikote 828، وEpiran 06 و ML 504 تهيه 
شدند. محصولات افزایشی تهيه شده با Epikote 828 و شتاب دهنده آزمایشگاهی قبلًا بررسي شده 
به عنوان مرجع درنظر گرفته شدند. به نظر می رسد، بتوان با شتاب دهنده صنعتی و تغيير نوع رزین 

اپوكسي، شتاب دهنده تأخيری جدید، كارآمد و در دسترسي تهيه كرد.  
روش ها: چهار نوع محصول افزایشی مختلف با رزین و شتاب دهنده ها و چهار فرمول بندي مختلف 
اپوكسي-دایسي با چهار نوع محصول افزایشی و شتاب دهنده صنعتی Ax-10 و یك فرمول بندي  
بدون محصول افزایشي به عنوان مرجع، تهيه شدند. از اندازه گيري دماي ذوب، تغييران گران روي 
با زمان، زمان ژل شدن، گرماسنجي پویشي تفاضلي ناهم دما، دماي گذار شيشه اي و نيز استحكام 
براي  پویشي  الكتروني  ميكروسكوپ  و  بين لایه اي، كشش عرضي  برشي  استحكام  لبه اي،  برشي 
اثر آن بر  بررسي خواص تأخيري محصولات افزایشي تهيه شده در سامانه اپوكسي-دایسي و 

خواص كامپوزیت هاي نهایي استفاده شد و همه موارد با نمونه مرجع مقایسه شدند. 
یافته ها: دماي ذوب تمام محصولات افزایشی تهيه شده بيش از دمای محيط بود، بنابراین در دمای 
در  داراي شتاب دهنده صنعتی  افزایشی  داد، محصول  آزمون ها نشان  نتایج  بودند.   معمولي جامد 
سامانه اپوكسی-دایسی، زمان ژل در دمای زیاد را كوتاه تر و تغييرات گران روی در دمای محيط و عمر 
با  ساخته شده  كامپوزیت   نمی دهد.  محسوسی  تغيير  را  پخت  دماي  اما  مي كند،  بيشتر  را  كاربري 
محصول افزایشی داراي رزین ML 504، خواص مكانيكي كمتری داشت. در مجموع، محصول افزایشی 
شتاب دهنده  صنعتی،  شتاب دهنده  به همراه   Epikote 828 یا   Epiran 06 رزین های  با  ساخته شده 

تأخيری جدید و كارآمدي بوده و براي تهيه سامانه های تك جزئی اپوكسی-دایسی مناسب است.

محصول افزایشی، 

شتاب دهنده تأخیری، 

پیش آغشته، 

رزین اپوكسي، 

الیاف كربن 

مقاله پژوهشي



تهيه شتاب دهنده تأخيری براي پخت گرمایي رزین اپوکسی و بررسي اثر آن بر خواص مكانيكي ...

مجله علمی، علوم و تكنولوژی پليمر،سال سی وششم، شماره 2، خرداد-تير 1402

بتول واشقاني فراهاني و همكاران

135

مقدمه
كه  است  گرماسخت  رزین های  مهم ترین  یكی  از  اپوكسی  رزین 
مكانيكي  استحكام  و  فرایندي  خصوصيات  ساختار،  تنوع  دارای 
خوب، مقاومت شيميایي عالی و به طور كلی كارایي زیاد است ]1[، 
بنابراین به عنوان پليمر مهندسی در كامپوزیت ها، صنایع الكترونيكی، 
صنایع هوایی و پوشش هاي محافظ كاربرد گسترده ای دارد. یكي از 
و چسب هاي  پيش آغشته ها  تهيه  در  اپوكسي  رزین  مهم  كاربردهاي 

تك جزئی است ]2-4[.
یكی از عوامل مهم و مؤثر در خواص متنوع رزین های اپوكسی، 
گستردگی عوامل پخت آن هاست ]5[. یكی از عوامل پخت چندعاملی 
یا  پودری  پوشش های  در  مصرفي  اپوكسی هاي  گرمایی  پخت  براي 
پيش آغشته ها، دی سيان دی آميد یا دایسی )Dicy( بوده كه عامل پخت 
بنابراین،  است.  زیاد  پخت  دمای  با  اما  و  تأخيری  یا  نهان  گرمایی 
اغلب به همراه شتاب دهنده اي از نوع آمين نوع سوم مشتقات فنولی، 
مشتقات اوره یا ایميدازول ها براي كاهش دما و زمان پخت استفاده 
می شود. اما، این شتاب دهنده ها عمر انبارداری )shelf life( را نيز در 
دمای محيط كاهش می دهند. بنابراین پژوهشگران سعی كرده اند، این 
مشكل را با عامل هاي پخت  یا شتاب دهنده هایی مانند آمين نوع سوم 
مسدود شده با نوولاک اصلاح شده، یون های فلزی یا تركيبات هم آرا 
مؤثر كه  تهيه شتاب دهنده  اما،   .]6[ كنند  برطرف  )كوئوردیناسيوني( 
بتواند تمام نيازهای سامانه تك جزئي را برآورده سازد و روی خواص 
این  در  مطالعه  موضوع  همچنان  نگذارد،  منفی  اثر  نهایی  محصول 

عرصه است. 
 )pot life( كاربري  عمر  داشتن  نيز  تك جزئي  سامانه های  در 
است،  لازم  حال  عين  در  و  است  مهم  بسيار  محيط  دمای  در  زیاد 
به لحاظ اقتصادی سرعت واكنش در دمای زیاد، بيشتر باشد. بنابراین 
شتاب دهنده ها  این  می شود.  استفاده  تأخيری  شتاب دهنده های  از 
در  )گسستني  برگشت پذیر  هيدروژني  پيوند هاي  با  هستند  تركيباتي 
یا  دمایی،  ناپایدار  )كووالانسي(  اشتراكي  پيوند هاي  یا  زیاد(،  دماي 
كمپلكس هاي  یا   ]7،8[ محافظ  پوشش  با  كپسول دارشده  تركيبات 
در  اما  نيستند،  فعال  محيط  دماي  در  كه   ]9-10[ ایميدازول  فلزي 
زمان  و  دما  و  مي شوند  فعال  متفاوت  سازوكارهاي  با  زیاد  دماهاي 

پخت سامانه اپوكسي را كاهش مي دهند. 
مختلف  انواع  با  تأخيری  شتاب دهنده  دو   ]11[ همكاران  و   Lin

نمك های آنيوم با نام بنزیل-S و بنزیل-P سنتز كردند. آن ها عملكرد 
این دو شتاب دهنده و رفتار پخت دو گروه اصلی رزین های اپوكسی 
یعنی فتاليك هاي حلقوي و دی گليسيدل اترها و هيبریدهاي پخت شده 
با این كاتاليزگرها را بررسی كردند. این شتاب دهنده ها پخت سریع در 

 دمای نسبتاً زیاد را برآورده می كند كه یكی از الزامات كاتاليزگر خوب 
است. از ویژگی های این شتاب دهنده ها آسانی تهيه و استفاده است و 
نيز  اپوكسی و  به دليل جذب رطوبت كم، حل پذیري زیاد در رزین 

عمر كاربري طولانی دارند. 
 )quaternary( و همكاران ]12[ تركيب فسفونيم نوع چهارم Smith 

در  پخت  سرعت  افزایش  براي  را  تأخيری  شتاب دهنده   به عنوان 
برای  كه  كردند  تهيه  انيدریدی  پخت  عامل  با  اپوكسی،  سامانه های 
دستيابي به حد خواص نهایی به پخت در دمای زیاد و پس پخت در 
دمای بيش از C°150 نياز دارند. آن ها نشان دادند، نمك های فسفونيم 
نوع چهارم به عنوان شتاب دهنده تأخيری كاتيونی كارا برای اپوكسی-

انيدرید و شروع كننده واكنش پليمرشدن عمل می كنند. 
عامل  پخت تأخيری از نوع ميكروكپسول برای رزین اپوكسی نيز 
از موضوع هاي در حال پژوهش بسياري دانشمندان این عرصه بوده 
است. در این روش عامل  پخت را كه به راحتی در دمای معمولي با 
اپوكسی وارد واكنش مي شود، با تركيب واكنش ناپذیر در دمای معمولي 
می پوشانند و كپسول دار می كنند كه روشی به صرفه و اقتصادی در تهيه 
عامل  هاي  پخت تأخيری است. Xing و همكاران ]13[ در پژوهشي 
ایميدازول را كه آمين نوع سوم و یكی از متداول ترین عامل هاي پخت 
تركيبات  هوموپليمرشدن  شروع كننده  و  بوده  اپوكسی  رزین  برای 
تهيه  ایميد  پلی اتر  پوسته  با  ميكروكپسول  به صورت  است،  اپوكسی 
را  نگه داری  زمان  تهيه شده  ميكروكپسول  دادند،  نشان  آن ها  كردند. 
خواص  اما  مي دهد،  افزایش  روز   100 تا  را  كاربري  عمر  و  بهبود 
كاهش  ميكروكپسول  پوسته  وجود  به دليل  نهایي  محصول  مكانيكي 

می یابد.
از  استفاده  با  را  ایميدازول  مطالعه اي،  در   ]14[ همكاران  و   Xu

عامل  پخت  دو  و  كرده  اصلاح  اكسيد  كلروفسفين  دی فنوكسی 
نام های دي فنيل-و1H-ایميدازول- با  ایميدازول  مشتقات  از   تأخيری 
1-ایل فسفونات )DPIPP( و 1-)دي فنيل فسفينل(-و1H-ایميدازول اكسيد( 
رزین  برای  را  شعله  به  مقاوم  و  فسفر  گروه هاي  داراي   )DPPIO( 
اپوكسی سنتز كردند كه در دمای معمولي به همراه رزین غيرفعال است و 
با افزایش دما تا C°150، عامل پخت فعال شده و واكنش پخت كامل 

می شود و خواص فيزیكی محصول نهایی را افزایش می دهد.
N-آریل- انواع  مولكولي  ساختار  اثر   ]15[ همكاران  و   Liu

را  ایزوسيانات ها،  و  آمين ها  از  ساخته شده  اوره  'N'،N-دي آلكيل 

بررسي  دي سيان دي آميد  با  اپوكسي  پخت  سامانه  شتاب دهندگي  بر 
-N'،N'-آریل-N كردند و نشان دادند، آمين های نوع دوم حاصل از 
دي آلكيل اوره نقش مهمی در شتاب دهندگی واكنش پخت بين اپوكسی و 
دایسی دارند. Liu و همكاران ]16[ اثر مسدودكنندگي یون مس را 



تهيه شتاب دهنده تأخيری براي پخت گرمایي رزین اپوکسی و بررسي اثر آن بر خواص مكانيكي ...

مجله علمی، علوم و تكنولوژی پليمر،سال سی وششم، شماره 2، خرداد-تير 1402

بتول واشقاني فراهاني و همكاران

136

پایداری  بر  را  كمپلكس  این  اثر  و   )CDI( كربونيل دی ایميدازول  بر 
سامانه اپوكسی-دایسی بررسی كردند. نتایج نشان داد، كمپلكس های 
مس برای سامانه اپوكسی-دایسی در دمای زیاد، شتاب دهنده بهتری 
بهتری  ماندگاری  و  پایداری  معمولي  دمای  در  و  است   CDI از 
 نسبت به CDI دارد و نيز كمپلكس نيترات و برميد مس از فنورون 
شتاب دهنده  كه  بوده  بهتر  اوره  N،N-دي متيل-N-فنيل  )fenuron)،و 

متداول صنایع است.
حسابی و همكاران ]17[ نوعي محصول افزایشی بر پایه آلكانول 
اپوكسي- پخت  سامانه  در  شتاب دهنده  به عنوان  آمين-فنول 
 ،)A1( 2-دی متيل آمينواتانول  دایسی،   ،Epikote 828 با  را  دایسي 
6،4،2-تریس)دی متيل آمينومتيل(   ،)A2( فنول  )دی متيل آمينومتيل( 
فنول )A3( و فتاليك انيدرید تهيه كردند. هر چند فرمول بندي داراي 
در  روز   125 تا  خوبي  ماندگاري  افزایشی،  محصول  نمونه  سه  هر 
دماي معمولي نشان داد، اما براساس نمودارهاي DSC، شتاب دهنده 
پارامترهای سينتيك پخت  بيشتري روی  كاهنده  اثر   A3 با  تهيه شده 
بيشينه دمای پخت و دمای شروع واكنش شبكه ای شدن دارد.  مانند 
در ادامه این پژوهش، نيازي و همكاران ]18[ مقدار بهينه محصول 
تهيه شده توسط حسابي و   DMP-30 آمين  آلكانول  پایه  بر  افزایشی 
آزمون هاي  اساس  بر  دایسي  اپوكسي  فرمول بندي  در  را  همكاران 
گران روي، زمان ژل شدن و DSC به دست آوردند. با بررسي خواص 
فيزیكي و مكانيكي محصول نهایي، مقدار phr 5 به عنوان مقدار بهينه 

محصول افزایشی براي آميزه اپوكسي-دایسي تعيين شد.
در ادامه كارهای گذشته ]17[ و سایر پژوهش هاي انجام شده ]18-21[، 
در مقاله حاضر، با استفاده از سه رزین اپوكسي بر پایه دی گليسيدیل 
آميني  آلكانول  شتاب دهنده  دو  و  انيدرید  فتاليك   ،A بيس فنول  اتر 
تأخيری  شتاب دهنده  به عنوان  افزایشی  محصول  چند   ،DMP-30

پخت سامانه هاي تك جزئی اپوكسي-دایسي تهيه شد. این محصولات 
افزایشی با دو شتاب دهنده DMP-30 آزمایشگاهی و صنعتي و نيز با 
سه نوع رزین اپوكسی براساس پژوهش هاي پيشين ]17[ تهيه شدند. 
در  زیاد  كاربرد  و  دسترسي  آساني  به  توجه  با  صنعتی  شتاب دهنده 
صنعت و رزین هاي متنوع اپوكسي با هدف دستيابی به شتاب دهنده 

تأخيري كارآمد جدید و در دسترس، انتخاب و ارزیابی شد.

تجربي

مواد
در این پژوهش، از رزین اپوكسی بر پایه دی گليسيدل  اتر  بيس فنول A با 

نام تجاری Epikote 828 ساخت شركت Momentive آمریكا در تهيه 
فرمول بندي ها استفاده شد. برای پخت رزین اپوكسی از عامل  پخت 
تأخيري دی سيان دی آميد یا دایسی ساخت شركت Alz Chem )آلمان( 
با نام تجاري Dyhard®100S استفاده شد. براي تهيه محصول افزایشی 
 )DMP30( فنول )از شتاب دهنده  های 6،4،2-تریس)دی متيل آمينومتيل
نوع صنعتي با نام تجاری AX-10 از شركت مواد مهندسی مكرر و 
نوع آزمایشگاهي از شركت Aldrich آمریكا استفاده شد كه در ادامه 
تهيه محصولات  برای  ناميده می شوند.   A M و  اختصار  با   به ترتيب 
 افزایشی  از رزین هاي Epikote 828،و Epiran 06 پتروشيمي خوزستان و 
شركت  انيدرید  فتاليك  و  مكرر  مهندسی  مواد  شركت   ML 504 

Aldrich استفاده شد. ساختار شيميایی و مشخصات مواد استفاده شده و 

هدف به كارگيري هر یك از آن ها در جدول 1 آمده است. 

روشها
تهيهمحصولاتافزایشی

فتاليك  با  مدنظر  اپوكسي  رزین   ]18[ پيشين  پژوهش  روش  مطابق 
انيدرید )الك شده با مش µm 80( خوب مخلوط شده، سپس تركيب 
شد،  ژل  محيط  دماي  در  كه   2  h از  پس  شد.  اضافه  آن  به  آمين 
به مدت h 2 در دماي C°120 گرما داده شد. پس از سردشدن محصول 
افزایشی، آن را در هاون كوبيده و از الك 80 ميكرون عبور داده شد تا 
پودري زردرنگ با اندازه ذرات كمتر از µm 80 حاصل شود. نسبت 
و  آمين  فعال  هيدروژن  هم ارز  وزن  و   2 اساس جدول  بر  تركيبات 
فتاليك انيدرید به وزن هم ارز گروه اپوكسي رزین محاسبه شد. با سه 

رزین و دو شتاب دهنده، چهار محصول افزایشی مختلف تهيه شد. 

تهيهفرمولبنديدارايشتابدهنده
دایسی   7  phr و  اپوكسی  رزین  شامل  خالص  اپوكسی  فرمول بندي 
به مدت h 1 با همزن مكانيكی با سرعت rpm 2000 در دماي محيط 

مخلوط شد و سپس مقدار phr 0/6 از DMP-30 به آن اضافه شد.

تهيهفرمولبنديهايدارايمحصولافزایشی
فرمول بندي اپوكسی شامل رزین Epikote 828و و phr 7 دایسی به عنوان 
عامل پخت به مدت h 1 با همزن مكانيكی با سرعت rpm 2000 در 
 5 phr دماي محيط مخلوط شد. سپس، محصول افزایشی مدنظر به مقدار
به مخلوط اضافه شده و با سرعت rpm 1000 به مدت min 30 در دماي 
C°80 به خوبي مخلوط شد. جدول 3 غلظت دو فرمول بندي تهيه شده 
با دونوع شتاب دهنده و چهار فرمول بندي تهيه شده با محصول افزایشی 

را نشان می دهد.
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توليدپيشآغشته
براي توليد پيشآغشته یك لایه از پارچه الياف كربن تك جهتي با ابعاد 
مدنظر برش داده و وزن شد. فرمول بندي رزیني به مقدار لازم روي 
آن به طور یكنواخت اعمال شد و الياف كاملًا با آن ها آغشته شدند. 
سپس، بين دولایه از پلاستيك پلی اتيلن قرارگرفت و تعداد لازم از 

این پيش آغشته ها تهيه شد.

تهيهكامپوزیت
برای تهيه كامپوزیت به منظور انجام آزمون هاي مكانيكي، هشت لایه 

هم  روی  دستي  روش  با  تهيه شده  كربن-اپوكسی  پيش آغشته  از 
تن   15 گرم  پرس  تحت   2  h شد. سپس،  لایه گذاري  و  قرارگرفت 
 150°C 1 پس پخت در دماي h 50 و bar 130 و فشار°C در دماي
قرار گرفت. زمان پخت فرمول بندي ها بر اساس پژوهش هاي پيشين 
بود كه در آزمون گرماسنجي در دماي C°130 تعيين شده بود ]21[.

دستگاهها
و  DMP-30 صنعتي  بررسی ساختار شيميایی دو شتاب دهنده   برای 
آزمایشگاهي از طيف سنجي زیرقرمز تبدیل فوریه )FTIR( استفاده شد. 

جدول 1- ساختار شيميایی و مشخصات مواد استفاده شده در این پژوهش.
Table 1. Chemical structure and characteristics of materials used in this work.

RoleCharacteristics*SupplierChemical structureMaterial

Matrix and adduct 

preparation
EMM: 184-190 g/eqMomentiv Co.

Epoxy resin 

Epikote 828 (DGEBA)

Adduct 

preparation
EMM: 232g/eqMokarrar Co.

Epoxy resin

ML 504 (DGEBA)

Adduct 

preparation
EMM: 185-196 g/eq

Khuzestan 

Petrochemical 

Co.

Epoxy resin

Epiran 06

(DGEBA)

Latent accelerator 

and matrix

MP: 209-212ºC

Particle size: 10 μm
Alz Chem

Dicyandiamide

(Dicy)

Accelerator and

adduct preparation

MW: 265.4

Liquid

BP: 130-135ºC

Sigma-Aldrich

2,4,6-Tris 

(dimethylaminomethyl)

phenol

(DMP-30-A)

Accelerator and

adduct preparation

MW: 265.4

Liquid

BP: 130-135ºC

Mokarrar Co.

2,4,6-Tris 

(dimethylaminomethyl) 

phenol (DMP-30-M)

AX-10

Adduct 

preparation

MW:148.12

Solid 

MP: 128-134°C

Sigma-AldrichPhthalic anhydride

* EMM, Epoxy molar mass; MP, Melting point; MW, Molar weight; BP, Boiling point.
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بدین منظور، مقداری از نمونه مدنظر روي قرص ساخته شده از پتاسيم 
 Bruker-IFS-48 خشك كشيده شد و سپس با دستگاه )KBr( برميد
 400-5000 cm-1 آلمان در بازه عدد موجی Ettlingen ساخت شركت

بررسی شد.
 Brookfield  با گران روي سنج چرخشی گران روی فرمول بندي ها 
 مدل RVDV-11+pro براساس استاندارد ASTM D2196 تعيين شد. 
 حدود mL 3 از فرمول بندي مدنظر درون محفظه دستگاه ریخته شد و 

با استفاده از حمام چرخشي )circulation(و هنگامي كه دماي محفظه 
 40°C ساخت ایتاليا متصل به گران روي سنج به دمای SB15 FA90

رسيد، گران روی نمونه اندازه گيری شد. 
 Buchi برای اندازه گيري دماي ذوب محصولات افزایشی از دستگاه
مدل B-545 استفاده شد. بدین صورت كه مقداري از پودر محصول 
انتهاي لوله مویين در دستگاه قرار داده  افزایشی به حالت فشرده در 
 شد و گرما دهي از دماي محيط با سرعت C/min°10 آغاز شد. زماني 
كه اولين قطره هاي پایدار مایع پدیدار شد، دماي ذوب از روي صفحه 

نمایشگر خوانده شد.
زمان ژل شدن فرمول بندي ها در دماهای 110، 120 و C°130 تعيين 
شد. بدین منظور، حدود g 1 از فرمول بندي درون حفره ای قرار داده 
شد كه با حمام چرخشي به دمای مدنظر رسانده شده بود و بلافاصله 
ژل شدن  سوزن  به كمك  سپس،  شد.  شروع  زمان  ثبت  زمان سنج  با 
و  افتاد  اتفاق  فرمول بندي  وقتی ژل شدن  تا  بررسی شد  فرمول بندي 

زمان ژل ثبت شود. 
آزمون گرماسنجی پویشي تفاضلی روش مؤثري در ارزیابی خواص 
كمی و كيفی رزین گرماسخت است. این آزمایش با گرماسنج پویشي 
تفاضلی مدل F3 200 DSC ساخت شركت Netzsch آلمان، تحت 

 10°C/min 50 و سرعت گرمادهي mL/min گاز نيتروژن با سرعت
از دمای محيط تا دمای C°300 روی فرمول بندي مختلف انجام شد 
تا رفتار پخت آن ها تعيين شود. سپس، نمونه تا دمای محيط سرد و 
سپس با همين سرعت گرمادهی تا دمای C°200 دوباره گرما داده شد 

تا دمای گذار شيشه ای آن ها تعيين شود.
اساس  بر  پيش آغشته ها،   )LLS( لبه اي  برشی  استحكام  آزمون 
استاندارد ASTM D 1002 انجام شد. لایه ای از پيش آغشته مدنظر با 
ابعاد حدود mm2 25×17 روی لبه هاي ورق آلومينيم آماده سازي شده، 
به گونه ای قرار داده شد كه طول هم پو شانی mm 13 شود. سپس، زیر 
پرس گرم 15 تن در دماي C°130 و فشار bar 50 به مدت h 2 و 

اساس  بر  افزایشی   محصولات  فرمول بندي  و  كدگذاري   -2 جدول 
نسبت هم ارز.

 Table 2. Coding and formulations of adducts according to the 

equivalent ratio.

Material

Adduct-Accelerator-Resin (EH/Eepoxide)*

AD-A-

EPK

AD-M-

EPK

AD-M-

EP

AD-M-

ML
Phthalic anhydride

DMP-30-A

DMP-30-M

Epikote 828

Epiran 06

ML 504

1.5

1

-

1

-

-

1.5

-

1

1

-

-

1.5

-

1

-

1

-

1.5

-

0.5

-

-

1
*The ratio of the equivalent weight of active hydrogen to the equivalent 
weight of epoxy. 

Material
     Formulation code

DMP-A DMP-M ADD-A-EPK ADD-M-EPK ADD-M-EP ADD-M-ML

Epoxy resin (phr)

Dicy  (phr)

DMP-30-A (phr)

DMP-30-M (phr)

AD-A-EPK (phr)

AD-M-EPK (phr)

AD-M-EP (phr)

AD-M-ML (phr)

100

7

0.6

-

-

-

-

-

100

7

-

0.6

-

-

-

-

100

7

-

-

5

-

-

-

100

7

-

-

-

5

-

-

100

7

-

-

-

-

5

-

100

7

-

-

-

-

-

5

جدول 3- فرمول بندي هاي استفاده شده در بررسی اثر نوع محصولات افزایشی و شتاب دهنده ها.
Table 3. Formulations used in this work to investigate the effect of type of adducts and accelerators.
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با  آزمون  این  قرار گرفت.   1  h به مدت   150°C دماي  در  پس پخت 
انجام  سنتام  ایراني  شركت  ساخت   STM -150 مدل  كشش  دستگاه 

شد. از هر فرمول بندي حداقل سه نمونه در آزمون قرار گرفت. 
كامپوزیت ها،   )ILSS( بين لایه ای  برشی  استحكام  تعيين  به منظور 
نمونه هایي از كامپوزیت ها مطابق با استاندارد ASTM D2344 برش 
داده شدند و با سمباده 1200 آماده سازي شدند. این آزمون با دستگاه 
UTM در حالت خمش سه نقطه اي تير كوتاه و با تعداد حداقل سه 

در  كامپوزیت ها  كششی  خواص  ارزیابی  به منظور  شد.  انجام  نمونه 
 ASTM D3039 جهت عرضي الياف، نمونه هایي مطابق با استاندارد
سرعت  با  كشش  دستگاه  به كمك  آزمون  بریده،  كامپوزیت   ورق   از 
به صورت  استحكام كششی  انجام شد. مدول كششي و   2 mm/min

ميانگين حداقل سه نمونه گزارش شد. شكل شناسي، ارزیابي چسبندگي 
فرمول بندي به الياف و نحوه شكست و سطح مقطع شكست نمونهها با 

ميكروسكوپ الكتروني پویشي Tescan Vegas-II بررسي شد. 

نتایجوبحث

بررسيمواداوليه
FTIRطيفسنجی

صنعتي  شتاب دهنده  جایگزیني  و  استفاده  پژوهش  این  اهداف  از  یكي 
نوع  به جاي  ایران،  صنعت  در  مصرفي   AX-10 همان  یا   DMP-30

ساخت  در  پيشين  مقالات  در  كه  بود   )Aldrich( آن  آزمایشگاهي 
براي   FTIR از طيف سنجی  بنابراین،  استفاده شد.  افزایشی  محصول 
با تفكيك گروه هاي  مقایسه دو شتاب دهنده استفاده شد. این روش 
شتاب دهنده  ساختار  در  را  آن ها  وجود  نمونـه،  در  موجـود  عاملي 
تأیيد می كند. با توجه به ساختار شيميایی DMP-30، این ماده داراي 
نتایج  است.  نوع سوم  آمين  و   )OH( هيدروكسيل  عاملي  گروه هاي 
این  داده شده است. همان طور كه در  نشان  آزمون در شكل 1  این 
به   3400  cm-1 ناحيه  در  و شاخص  پهن  پيك  مي شود،  دیده  شكل 
نمونه DMP-30-M مربوط است كه در نمونه DMP-30-A نيز ظاهر 
ارتعاش  به  پيك  این  كه  و ضعيف تر  كمتر  خيلي  با شدت  اما  شده 
پهن بودن  و  شدت  است.  مربوط   )OH( هيدروكسيل  گروه  كششی 
هيدروكسيل  گروه هاي  بين  تشكيل شده  هيدروژني  پيوندهاي  به  آن 
ناحيه  در  نيز  اختلافي   .]17[ مي شود  داده  نسبت   درون مولكولي 
پيك  به صورت جابه جایي  دیده مي شود،   1100  cm-1 تا   1000  cm-1

 DMP-30-M 1060 در cm-1 به DMP-30-A 1100 مربوط به cm-1

باشد.  صنعتي  ماده  این  در  ناخالصي ها  وجود  نشانه  مي تواند  كه 

شيميایي  و  فيزیكي  تفاوت هاي  منشأ  موضوع  این  مي رسد،  به نظر 
به لحاظ  اما  باشد،  حاصل  افزایشی   محصولات  و  فرمول بندي ها 

گروه هاي عاملي یكسان هستند. 

عمركاربريیازماننگهداريدردمايمحيط
گران روي  تغييرات  اندازه گيري  با  محيط  دماي  در  نگه داري  زمان 
فرمول بندي با زمان بررسی  شد. هر چقدر مقدار افزایش گران روي با 
گذشت زمان كمتر باشد، زمان نگه داري فرمول بندي در دماي محيط 
معمولاً  است.  بيشتر  آن  شتاب دهنده  تأخيري  اثر  و  بوده  طولاني تر 
زماني كه گران روي به دو یا سه برابر مقدار اوليه برسد، آن زمان را 
این  در  گران روي  نمودارهاي  بنابراین   .]22[ مي نامند  كاربري  عمر 
گران روي  نسبت  یعني  )نرمال شده(  بهنجار شده  به صورت  پژوهش 
كاربري  عمر  و  است  شده  رسم  اوليه  گران روي  به  زمان  هر  در 
فرمول بندي، زمان دو برابرشدن گران روي اوليه آن، درنظر گرفته شده 
است. شكل 2 گران روي بهنجار شده فرمول بندي هاي داراي دو نوع 
مقدار  مشاهده مي شود،  كه  مي دهد. همان طور  نشان  را  شتاب دهنده 

CompositeCode

Composite containing DMP-30-M

Composite containing ADD–A-EPK

Composite containing ADD–M-EPK

Composite containing ADD–M-EP 

Composite containing ADD–M-ML

C-DMP-M

C-ADD–A-EPK

C-ADD–M-EPK

C-ADD–M-EP

C-ADD–M-ML

جدول 4- كدگذاري كامپوزیت هاي استفاده شده در این پژوهش.
 Table 4. Codes used in this work for composites

 .DMP-30-M و DMP-30-A دو شتاب دهنده FTIR شكل 1– طيف های
Fig. 1. FTIR spectra of  two accelerators of DMP-30-A and 

DMP-30-M.  
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افزایش گران روي فرمول بندي DMP-A بسيار بيشتر از DMP-M و 
از  این موضوع حاكي  h 30( است.  عمر كاربري آن نصف )حدود 
فعاليت بيشتر شتاب دهنده آزمایشگاهي نسبت به نوع صنعتي است. 

زمانژلشدن
و  عامل پخت  ارزیابي  و  انتخاب  براي  آزمون ها  مهم ترین  از  یكي 
تهيه  و  كامپوزیت ها  شكل دهي  فرایند  با  متناسب  شتاب دهنده 
سه  در  آزمون  این  نتایج  است.  ژل شدن  زمان  آزمون  پيش آغشته ها، 
 5 جدول  در  شتاب دهنده  دو  عملكرد  مقایسه  براي  مختلف  دماي 
آمده است. همان طور كه مشاهده مي شود، زمان ژل شدن فرمول بندي 
شتاب دهنده  داراي  فرمول بندي  از  بيشتر  شتاب دهنده صنعتي  داراي 
بر  مبني  قبلي  آزمون هاي  نتایج  بر  تأیيدي  این  و  بوده  آزمایشگاهي 
زماني  تفاوت  این  اما،  است.  آزمایشگاهي  شتاب دهنده  فعال تربودن 
كمتر از min 2 در هر دماست. بنابراین، زمان پخت با شتاب دهنده 
صنعتی كوتاه و مناسب است. در ادامه، اثرهاي این دو شتاب دهنده در 

تركيب محصول افزایشی تأخيری بررسی می شود. 

بررسيمحصولافزایشی
دمايذوب

دماي ذوب یكي از خواص مهم محصول افزایشی گرمانرم است و 
باید حداقل بيشتر از دماي محيط باشد تا محصول شكل جامد خود را 
حفظ كند. در غير این صورت به حالت مایع زودتر در سامانه تك جزئی 
وارد واكنش مي شود و عمر كاربري را كاهش می دهد. همان طور كه 
در شكل 3 مشاهده مي شود، نمونه AD-A-EPK با دماي ذوب بيش از 
C°71 حالت جامد داشته و قابليت پودرشدن در دماي محيط را دارد. 

اما، نمونه AD-M-EPK كه در آن از شتاب دهنده صنعتي استفاده شده 
است، با دماي ذوب C°26 در دماي محيط ذوب مي شود. دماي ذوب 
سایر محصولات افزایشی بيش از دمای محيط است. به نظر مي رسد، 
پيوند  صنعتي،  شتاب دهنده  در  موجود  هيدروكسيل  گروه  وجود  با 
 هيدروژني درون مولكولي ایجاد شده است و نيز محصول به جذب 
رطوبت محيط تمایل دارد كه این دو عامل به ایجاد حالت چسبناک و كشسان 
بنابراین، در  افزایشی  در طول زمان منجر مي شود.  این محصول  در 
دماي معمولي به مدت طولاني دوام ندارند و به ناچار باید در یخچال 
نگه داري شوند. اما، محصول افزایشی AD-M-ML كه با تغيير نسبت 
وزن هم ارز هيدروژن فعال آمين به وزن هم ارز گروه اپوكسي رزین 
دماي  كرد،  پيدا  محيط  در  را  پودرشدن  امكان   ،2 جدول  اساس  بر 
ذوب بيشتر حدود C°65 نشان داد. بنابراین در ادامه پژوهش، از این 
 AD-M-ML فرمول بندي استفاده شد. دماي ذوب محصول افزایشی
نزدیك به AD-A-EPK بود و دماي ذوب تمام محصولات افزایشی 
به مدت  معمولي  دماي  در  یك  هيچ  اما  بود،  محيط  دماي  از  بيش 

طولاني دوام نداشتد.        

شكل 2- گران روي نسبي برحسب زمان فرمول بندي هاي اپوكسي با 
.40°C در دماي )DMP-30( دو نوع شتاب دهنده

Fig. 2. Relative viscosity versus time of epoxy formulations 

with two types of acceleator (DMP-30) at 40ºC.

Accelerator
Temperature  (ºC)

110 120 130 

DMP-30-A

DMP-30-M

15.3

16.7

7.9

9.9

4.0

5.5

اپوكسي  رزین  ژل شدن  زمان  بر  شتاب دهنده  دو  اثر   -5 جدول 
.130ºC ،120 ،110 برحسب دقيقه( در دماهاي(

Table 5. Effect of two accelerators on the gel time of epoxy 

resin (in minutes) at 110, 120 and 130ºC.

سرعت  با  تهيه شده  افزایشی  محصولات  ذوب  دماي   -3 شكل 
.10ºC/min گرمادهی

Fig. 3. Melting points of prepared adducts at heating rate 

10ºC/min.
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بررسیتغييراتگرانرويبازمانوعمركاربري
بهنجار شده  محيط،  دماي  در  گران روي  تغييرات  آزمون   نتایج 
برحسب زمان فرمول بندي های داراي محصولات افزایشی تهيه شده و 
آمده   4 شكل  در   DMP-M صنعتي  شتاب دهنده  داراي  فرمول بندي 
است. اندازه گيری گران روی  بلافاصله پس از اختلاط فرمول بندي ها 
آغاز شده است و نگه داری نمونه ها در دمای معمولي بود ]21[. اما، 
دمای  در   ]17،18[ پيشين  تجربه هاي  حسب  گران روی  اندازه گيری 
با  گران روي  افزایش  مقدار  تأخيري،  سامانه  براي  انجام شد.   40°C

زمان در دماي محيط اهميت زیادي دارد و هر چقدر مقدار افزایش 
نتایج نشان مي دهد،  گران روي با زمان كمتر باشد، مطلوب تر است. 
كمترین تغييرات گران روي مربوط به فرمول بندي هاي داراي محصول 
گران روی  زیاد  تغييرات  است.  صنعتی  شتاب دهنده  داراي  افزایشی 
كه  بود   DMP-M فرمول بندي  معادل   ،ADD-A-EPK فرمول بندي  

ناشي از شتاب دهنده فعال تر آن است. 
نتایج عمر كاربري فرمول بندي ها نيز در شكل 5 آمده كه تأیيدي 
بر همين موضوع است. سامانه های تأخيری با قابليت آزادكردن آمين 
آمين  كه  دليل  بدین   ]23[ می دهند  افزایش  را  سامانه  كاربري   عمر 
به صورت تركيب در محصول افزایشی جامد با پيوند هيدروژنی در 
دمای محيط فعال نيست و با افزایش دما ذوب شده، پيوندها شكسته 
شده و آمين آزاد مي شود و می تواند وارد واكنش شود. بيشترین عمر 
حداقل  تا  كه  است  مربوط   ADD-M-ML فرمول بندي  به  كاربري 
الزام هاي  از  یكي  ویژگي  این  كه  نداشت  محسوسي  تغيير  ماه  پنج 
شتاب دهنده تأخيري مناسب است، اما شرط كافي نيست و باید زمان 
ژل شدن در دمای زیاد و بيشينه دمای پخت و حفظ خواص مكانيكی 

نيز بررسی شود. 

زمانژلشدن
اهميت  حائز  موضوعی  فرمول بندي  یك  ژل شدن  زمان  اندازه گيري 
از نظر فرایندی است. زماني كه فرمول بندي به نقطه  ژل شدن برسد، 
فرایندپذیري آن سخت تر شده و آميزه دوباره غيرقابل استفاده مي شود. 
زمان ژل شدن تابع نوع و مقدار شتاب دهنده و معيار مطلوبی از فعاليت 
آن است ]21[. در این پژوهش، اثربخشي محصولات افزایشی بر زمان 
ژل شدن فرمول بندي ها در سه دماي 110، 120 و C°130 با سه مرتبه 
تكرار بررسي شد. ميانگين نتایج در شكل 6 گزارش شده است. از 
مشاهده  قابل  در شكل   ،)0/1  min( بود  كم  معيار  انحراف  كه  آنجا 
 DMP-30-M شتاب دهنده  داراي  فرمول بندي  ژل شدن  زمان  نيست. 
محصول  داراي  فرمول بندي هاي  از  كوتاه تر  بسيار  زیاد  دماهاي  در 
به  نسبت  افزایشی  تأخيري محصول  اثر  یعني  این  و  است  افزایشی 
گفته  پيش تر  است.  محسوس  نيز  زیاد  دماي  در  حتي  شتاب دهنده 
را در دماي زیاد كوتاه  مناسب، زمان ژل  تأخيري  شد، شتاب دهنده 
می كند. هر چقدر دما افزایش یافته زمان ژل كم شده است. با افزایش 
C°10 دما، زمان ژل تا %50 كاهش یافته است كه دليل آن ذوب شدن 

و شركت  آن  فعال ترشدن  بنابراین  و  افزایشی جامد  بيشتر محصول 
داراي  فرمول بندي هاي  بين  دما،  هر  در  اما  است.  پخت  واكنش  در 
مقدار محصول افزایشی یكسان )phr 5( طولاني ترین زمان ژل مربوط 
با  یكساني  زمان ژل  تقریباً  بقيه سامانه ها  و  ADD-M-ML است  به 
 ،ML افزایشی  تهيه محصول  در  دارند. چون   ADD-A-EPK نمونه 
نسبت آمين به اپوكسي نصف سایر محصولات افزایشی  درنظر گرفته 
پخت  واكنش  در  شركت كننده  آمين  مقدار  كرد،  ادعا  مي توان  شد، 
در دماهاي زیاد كمتر از سایر محصولات است. بنابراین، در شرایط 
یكسان مقدار اتصال هاي عرضي كمتري ایجاد مي شود. با این فرض، 

مختلف  فرمول بندي هاي  زمان  برحسب  نسبي  گران روي   -4 شكل 
 .40°C اپوكسي در دمای

Fig. 4. Relative viscosity versus time of different epoxy  

formulations at 40ºC.

شكل 5- عمر كاربري فرمول بندي هاي مختلف اپوكسي.
Fig. 5. Pot life of different epoxy formulations.
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 10 phr فرمول بندي دیگري با مقدار محصول افزایشی دو برابر یعني
نيز تهيه شد )ADD-M-ML-10( كه مشاهده مي شود، زمان ژل 4 تا 
min 20 كوتاه تر شد. اما باز نسبت به سایر فرمول بندي هاي محصول 

شتاب دهنده  مطلوب بودن  شد،  گقته  پيش تر  بود.  بيشتر  افزایشی 
تأخيري، كوتاه بودن زمان ژل در دماي زیاد است.

بررسيرفتارپختفرمولبنديها
داراي  فرمول بندي های  براي  تفاضلی  پویشي  گرماسنجي  آزمون 
محصول افزایشی و شتاب دهنده با شرایط گفته شده انجام شد تا رفتار 
محصولات  و  شتاب دهنده  داراي  اپوكسي  فرمول بندي هاي  پخت 
افزایشی  مختلف تهيه شده بررسي شود. نتایج در شكل 7 و دماهاي 
واكنش  شروع  دماي  كمترین  است.  آمده   6 جدول  در  پخت  مهم 
)C°118( و دماي اوج واكنش )C°135( مربوط به فرمول بندي مرجع 
 DMP-30 است. در بين فرمول بندي هاي داراي ADD-A-EPK داراي
صنعتي، آن هایي كه داراي محصول افزایشی هستند، دماي شروع و 
اوج واكنش بيشتر و آنتالپي كمتري دارند كه ناشی از واكنش پذیري 
اما،  است.  آمينی  شتاب دهنده  به  نسبت  افزایشی   محصولات  كمتر 
با  ساخته شده  افزایشی  محصول  داراي   ADD-M-ML فرمول بندي 
 )153°C( و اوج )138°C( بيشترین دماهاي شروع ML-504 رزین
را داشت، یعنی در دماهای بيشتري فعال مي شود. این رزین كه داراي 
 Epiran 06 و Epikote 828 رقيق كننده است، وزن هم ارز بيشتري از 
هم ارز  نسبت  افزایشی  محصول  تهيه  در  شد،  گفته  پيش تر  دارد. 
هيدروژن آمين به اپوكسي نصف درنظر گرفته شد تا در دمای محيط 
كه  آنجا  از  مي رسد،  به نظر  اما  باشد.  داشته  پودری  و  جامد  حالت 
نسبت عامل فعال آميني كاهش یافته مقدار فعاليت محصول افزایشی 

دماي  در  و  است  كمتر  افزایشی  سایر محصولات  به  نسبت  حاصل 
افزایش  بنابراین، دماي پخت  از C°138 وارد واكنش مي شود.  بيش 

مي یابد كه مطلوب سامانه تأخيري نيست.
دیده  كه  همان طور  افزایشی  محصول  از  استفاده  آنتالپي  درباره 
می شود، باعث كاهش گرمای واكنش شده است. این مطلوب است، 
زیرا زیادبودن گرماي آزادشده حاكي از این واقعيت است كه انجام 
 واكنش پخت در مقياس صنعتی با سطح ایمنی مطلوب دشوار خواهد 
 H ADD-M-EPK ،بود. در بين فرمول بندي هاي داراي محصول افزایشی
 ADD-M-ML نسبت به نمونه مرجع كاهش بيشتری دارد. اما، درباره
وجود  از  ناشی  كه  است  نشده  انجام  كامل  واكنش  گفت،  مي توان 
 رقيق كننده در رزین ML 504 است و نيز به دليل كاهش نسبت عامل 
آميني، بر هم كنش بين جزء آمين و مكان هاي فعال رزین اپوكسی كافي و 

كامل نبوده است. 
گذار  دماي  گرماسخت،  پليمرهای  ویژگي هاي  مهم ترین  از   یكي 
شيشه اي )Tg( آن بوده و مقدار آن مستقيم در رفتار مواد مؤثر است و در 
خواصي مانند مدول، سختي و تردي نقش مهمي دارد ]23[. همان طور 
كه در شكل 8 و جدول 6 مشاهده مي شود، وجود محصول افزایشی 
به  نسبت   4/7% تا   8/5% بين  را  پليمر   Tg مقدار  فرمول بندي ها  در 
فرمول بندي بدون محصول افزایشی كاهش مي دهد كه مي تواند به دليل 
كاهش چگالي اتصال هاي عرضي ناشي از حجيم بودن محصول افزایشی 
در فرمول بندي باشد. همچنين، محصول افزایشی  باقي مانده همان طور 
كه در تصاویر SEM نشان داده شده است، مانند نرم كننده در سامانه 

پليمري عمل مي كند و دماي گذار شيشه اي را كاهش مي دهد.

شكل 6- زمان ژل شدن فرمول بندي هاي مختلف اپوكسي در دماهاي 
.130°C 110، 120 و

Fig. 6. The gel time of different epoxy formulations at 110, 

120 and 130ºC.

اپوكسي  مختلف  فرمول بندي هاي   DSC گرمانگاشت های   -7 شكل 
.10ºC/min پخت نشده با سرعت گرمادهی

Fig. 7. The thermograms of DSC of different uncured epoxy 

formulations at the heating rate of 10ºC/min.
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پيشآغشتهوكامپوزیت
آزموناستحكامبرشيلبهايپيشآغشته

به منظور بررسي اثر محصولات افزایشی تهيه شده بر چسبندگي، آزمون 
 استحكام برشي لبه اي انجام شده كه نتایج در شكل 9 آمده است. در 
این آزمون، هم زمان تنش برشي و تنش پوست كني )peel( به نمونه وارد 
مي شود و مي توان گسيختگي پيش آغشته و چسبندگي آن به سطح را ارزیابي 
كرد ]24[ كه در اینجا چسبندگي پيش آغشته به زیرآیند آلومينيمي بررسي 
مي شود. در تمام نمونه ها شكست به صورت جداسازي كامل پيش آغشته 
از آلومينيم بود و از هم گسيختگي پيش آغشته اتفاق نيفتاد، یعنی استحكام 
 ماتریس بيشتر از استحكام چسبندگی آن به آلومينيم بود. این مهم ناشی از فصل 
مشترک قوی بين رزین و الياف است. در تصاویر SEM نيز مشهود است. 
 C-ADD-A-EPK و C-ADD-M-EPK نتایج نشان مي دهد، نمونه هاي 
افزایش حدود  %30 نسبت به نمونه بدون محصول افزایشی در استحكام 

برشي لبه اي به آلومينيم داشت. استحكام برشي لبه اي به برهم كنش شيميایي و 
فيزیكي بين رزین و سطح آلومينيم وابسته است. روي سطح آلومينيم 
استفاده شده هيچ گونه اصلاح شيميایي انجام نشده بود و مقدار دایسي و 
رزین فرمول بندي ها یكسان بود، بنابراین چنين افزایشي فقط به نوع رزین 
استفاده شده در محصولات افزایشی  بستگي دارد، یعني با افزایش دما، 
محصول افزایشی ذوب مي شود و چون داراي رزین Epikote 828 بوده، 
كاملًا با ماتریس زمينه )رزین Epikote 828( هنگام پخت سازگار است و 

بنابراین چسبندگي بهتري به آلومينيم دارد. 

آزمونكشش
كششي  خواص  بر  مختلف  افزایشی   محصولات  اثر  بررسي  براي 
ماتریس كامپوزیت، آزمون كشش در جهت عرضي الياف انجام شد. 
با ماتریس كنترل می شود و  این راستا اصولاً  خواص كامپوزیت در 
هرگونه تغييراتی در خواص ماتریس استحكام كششی عرضی را تحت 
تاثير قرار می دهد. نتایج حاصل به صورت نمودار مدول و استحكام 
كششي در شكل 10 نشان داده شده است. نتایج نشان مي دهد، به جز 
 نمونه C-ADD-M-EPK سایر موارد نسبت به نمونه بدون محصول 
 افزایشی كاهش استحكام كششي نشان دادند. دليل آن، مطابق جدول 7، 
كاهش درصد وزنی و حجمی الياف در كامپوزیت های دارای محصول 
به  مربوط  نيز  و  افزایشی  محصول  بدون  نمونه  به  نسبت  افزایشی 
نقاط  ایجاد  به  كه  است  افزایشی  محصول  ذرات  كامل  حل ناپذیري 
بدون  نمونه  به  نسبت  نایكنواختي  زمينه  و  شده  منجر  تنش  تمركز 
محصول افزایشی ایجاد كرده كه در تصاویر SEM مشهود است. بر 
اساس نتایج شكل هاي b( 15 ،14 ،13 ،12( و 16 )c(، مقدار تخلخل 

Tg 
(ºC)

ΔH 
(J/g)

Tfin 
(ºC)

Tpeak 
(ºC)

Tonset 
(ºC)

Code

129
122
118
123
120

482
436
345
407
382

174
166
171
169
174

142
135
146
145
153

125
118
125
127
138

DMP-30-M
ADD-A-EPK
ADD-M-EPK
ADD-M-EP
ADD-M-ML

Tonset, Initiation; Tpeak, Peak and Tfin, Final curing temperature.

پخت  رفتار  بر  تهيه شده  افزایشی  محصولات  اثر   -6 جدول 
فرمول بندي هاي اپوكسي-دایسي.

Table 6. Effect of prepared adducts on curing behavior of  

epoxy/dicy compound.

اپوكسي  مختلف  فرمول بندي هاي   DSC گرمانگاشت های   -8 شكل 
.10ºC/min پخت شده با سرعت گرمادهی

Fig. 8. The thermograms of DSC of different cured epoxy 

formulations at heating rate of 10ºC/min.

شكل 9- استحكام برشي لبه اي پيش آغشته هاي اپوكسي-الياف كربن 
.1/3 mm/min با سرعت آزمون

Fig. 9. Lap shear strength of epoxy/carbon fiber prepregs at 

the rate of 1.3 mm/min. 
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یا حفره هاي قطعات كامپوزیتی با توجه به روش ساخت آن ها یعنی 
قالب گيری فشاری و ماتریس اپوكسی بسيار ناچيز و كمتر از 0/5% 
 C-ADD-M-ML 17( به نمونه MPa( اما، كمترین استحكام است. 
مربوط است. همان طور كه پيش تر گفته شد، به دليل كمتربودن نسبت 
عامل پخت آميني در این محصول افزایشی و نيز وجود رقيق كننده 
در رزین  ML 504 ]25[، استحكام كمتر رزین ML 504 پخت شده، 
و  یافته  كاهش  پخت  هنگام  ماتریس  عرضي  اتصال هاي  چگالی 
 ،))b(  16 )شكل  می شود  مشاهده   SEM تصاویر  در  كه  همان طور 
دارند.  ماتریس هستند و فصل مشترک ضعيفی  از  كاملًا جدا   الياف 
داراي  فرمول بندي هاي  سایر  به  نسبت  كششي  استحكام   بنابراین، 
 C-ADD-M-EPK محصول افزایشی كاهش بيشتري نشان می دهد. نمونه
بيشترین استحكام كششي عرضی )MPa 25( را دارد كه به برهم كنش 
به  بهتر  چسبندگي  و  یكدیگر  با  افزایشی  محصول  و  رزین  بهتر 
الياف كربن مربوط می شود. این چسبندگی بهتر به واسطه گروه هاي 
این محصول  بيشتر در شتاب دهنده صنعتی موجود در  هيدروكسيل 
الياف  و  رزین  بين  مستحكم تر  مشترک  فصل  به  كه  است  افزایشی 
دارند،  یكسانی  رزین  كه   C-ADD-A-EPK نمونه  به  نسبت  كربن 
منجر شده و در تصاویر SEM نيز مشهود است )شكل های 15 و16(. 
و  بهتر رزین  نشان دهنده چسبندگی  بيشتر  استحكام كششی عرضی 
الياف و استحكام چسبندگی بهتر خود رزین است، زیرا به دليل وجود 
شتاب دهنده  ساختار  در  بسيار  نيتروژنی  و  اكسيژنی  فعال  گروه هاي 
افزایشی وجود این ماده بر قدرت چسبندگی سامانه می افزاید ]17[. 
بنابراین، بر استحكام كششي سامانه اپوكسي اثر مثبت دارد. اما به دليل 

اندكي  كششي  مدول  رزین،   Tg بر  افزایشی  محصولات  كاهنده  اثر 
)حداكثر %5( كاهش نشان می دهد.

آزموناستحكامبرشيبينلایهايدرجهتعرضی
به منظور بررسي اثر نوع محصول افزایشی بر استحكام برشي بين لایه اي 
عرضي  جهت  در  بين لایه اي  برش  آزمون  كامپوزیتي،  چندلایه هاي 
این آزمون كه در  نتایج در شكل 11 رسم شده است.  انجام شد و 
واقع معيار چسبندگي لایه ها به هم است، روی كامپوزیت هاي داراي 
محصول افزایشی  مختلف و شتاب دهنده انجام شد. مشاهده مي شود، 
بيشترین استحكام برشي بين لایه ای )MPa 7( مربوط به فرمول بندي 
كه  معناست  بدان  این  است.   C-DMP-M افزایشی  محصول  بدون 
محصول افزایشی، استحكام برشي بين لایه اي كامپوزیت هاي ليفي را 
كاهش مي دهد كه مي تواند ناشي از عدم ترشوندگي لایه ها به وسيله 
محصول  وجود  به دليل  فرمول بندي  گران روي  زیرا  باشد،  ماتریس 
افزایشی جامد در آن، بيشتر شده است و دليل دیگر مي تواند كاهش 
باشد  افزایشی  محصول  ذرات  وجود  از  ناشي  شيشه اي  گذار  دماي 
)تصاویر SEM( كه به كاهش خواص مكانيكي به ویژه از نوع خمشي 
جهت  در  و  بوده  خمشي  نوع  از  آزمون  این  چون  مي شود.  منجر 
اما،  ندارد.  نقش  آن  در  خيلي  الياف  استحكام  است،  الياف  عرض 
استحكام  مقدار  كمترین  افزایشی  داراي محصول  نمونه هاي  بين  در 
نمونه  به  نسبت  كه  است  مربوط   C-ADD-M-ML نمونه  به  برشي 
 داراي ماده افزایشی آزمایشگاهی C-ADD-A-EPK، %9 كاهش داشته 
است كه مي تواند به دليل كاهش چگالی اتصال هاي عرضي و نرسيدن به 
 ،C-ADD-M-EPK ،درجه پخت زیاد ناشي از وجود رقيق كننده باشد. اما
%18 افزایش استحكام برشي دارد و از آنجا كه اختلاف آن با نمونه 
محصول  در  به كاررفته  شتاب دهنده  نوع  در  فقط   C-ADD-A-EPK

هيدروكسيل  به دليل وجود گروه هاي  مي توان گفت،  است،  افزایشی 

Vf

 (%)

Wf

(%)

Density

 (g/L)
Code

0.51

0.45

0.46

0.45

0.46

0.62

0.56

0.57

0.55

0.57

1.48

1.44

1.45

1.44

1.45

DMP-30-M

ADD-A-EPK

ADD-M-EPK

ADD-M-EP

ADD-M-ML

جدول 7- چگالي، جزء وزنی و حجمی الياف در كامپوزیت ها.
Table 7. Density, fiber weight and volume fraction of  

composites.

)ستون های  كششي  مدول  و  عمودی(  )محور  استحكام   -10 شكل 
با  تك جهتي  كربن  اپوكسي-الياف  كامپوزیت هاي  عرضي  داخلی( 

.2 mm/min سرعت آزمون
Fig. 10. Transverse tensile strength and module of unidirec-

tional carbon fiber-epoxy composites at the rate of 2 mm/min.
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پخت  واكنش  در  گروه ها  این  صنعتي،  شتاب دهنده  در  موجود 
مشترک  فصل  و  كرده  كمك  ماتریس  و  ليف  بهتر  چسبندگي  به 
مي دهند.  افزایش  را  برشي  استحكام  و  مي كنند  ایجاد  مستحكم تري 

نمونه C-ADD-M-EP نيز افزایش استحكام برشی را نشان داد. 

بررسيشكلشناسي
و  مشترک  فصل  بر  مختلف  افزایشی   محصول  اثر  مشاهده  براي 
چسبندگي الياف كربن و ماتریس اپوكسي در كامپوزیت هاي تهيه شده، 
آزمون ميكروسكوپ الكتروني پویشي روي سطح شكست ایجادشده 
 قطعات كامپوزیت پس از آزمون كشش در جهت عرض الياف انجام 
شد. تصاویر با بزرگ نمایي 500 ،2000 و10000 در شكل هاي 12 تا 16 
 C-DMP-M نشان داده شده است. در نمونه بدون محصول افزایشی

و  می رسد  به نظر  مطلوب  الياف  به  ماتریس  12(، چسبندگي  )شكل 
بر سطح الياف بقایای ماتریس و چسبندگی خوب آن به الياف دیده 
استفاده شده  الياف كربن  از آن است كه  ناشی  این موضوع  می شود، 
سازگاری خوبی با رزین اپوكسی دارد و معمولاً براي استفاده در همين 
رزین ها آماده سازی سطح شده و عرضه می شوند. در شكل 13، نمونه 
الياف  به  ماتریس  C-ADD-M-EP، چسبندگي  افزایشی  محصول  با 
مطلوبي دارد و سطح الياف آغشته و ناصاف است، اما بقایاي محصول 
افزایشی حل نشده ناشی از خطای نمونه سازی نيز دیده مي شود كه با 

ایجاد تمركز تنش باعث كاهش خواص مكانيكي مي شود. 
كامپوزیت هاي  به  مربوط  15  به ترتيب  و   14 شكل هاي   در 
C-ADD-A-EPK و C-ADD-M-EPK چسبندگي ماتریس و الياف هر 

دو فرمول بندي از نمونه بدون محصول افزایشی بهتر است. این نتيجه گيري 
اما  استنباط شده است،  از ماتریس  الياف جداشده  ناصاف  از سطوح 
چسبندگي  صنعتي  شتاب دهنده  با   C-ADD-M-EPK كامپوزیت   در 
به طوري  هستند،  ماتریس  به  آغشته  كاملًا  الياف  و  است  بهتر   بسيار 
 M كه فضاي خالي بين الياف به سختي دیده مي شود. از آنجا كه شتاب دهنده 
دارای گروه های هيدروكسيل بيشتر و در عين حال فعاليت كمتر بود، 
كربن  الياف  آغشته سازی  برای  بيشتری  فرصت  پخت  واكنش  هنگام 
دارد و نيز پيوند هيدروژنی بيشتری با الياف برقرار می كند كه به فصل 
مشترک قوی تر منجر مي شود. درضمن بقایایي از محصول افزایشی نيز 
مشهود نيست، به همين دليل افزایش خواص مكانيكي در آزمون هاي 
به  مربوط   16 شكل  در  شد.  دیده  كامپوزیت  این  برش  و   كشش 
 كامپوزیت C-ADD-M-ML چسبندگي ماتریس به الياف كمتر بوده و 
به كاهش  افزایشی مشهود است كه  از محصول  باقي مانده  نيز ذرات 

خواص مكانيكي این كامپوزیت منجر شده است.

شكل 11- استحكام برشي بين لایه اي در جهت عرضي كامپوزیت هاي 
.1 mm/min اپوكسي-الياف كربن تك جهتي با سرعت آزمون

Fig. 11. Transverse interlaminar shear strength of unidirec-

tional carbon fiber-epoxy composites at the rate of 1mm/min.

شكل 12- تصاویر SEM از سطح شكست آزمون كشش عرضي كامپوزیت اپوكسي-الياف كربن C-DMP-MF با سه بزرگ نمایي 500، 2000 و 10000.
Fig. 12. SEM images of the fracture surface of transverse tensile test of carbon fiber/epoxy composite C-DMP-M at three  

magnifications 500, 2000, and 10000.

   (a)     (b)     (c)
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شكل 13- تصاویر SEM از سطح شكست آزمون كشش عرضي كامپوزیت اپوكسي-الياف كربن C-ADD-M-EP با سه بزرگ نمایي 500، 2000 و 
.10000

Fig. 13. SEM images of the fracture surface of transverse tensile test of carbon fiber/epoxy composite C-ADD-M-EP at three  

magnifications 500, 2000, and 10000.

شكل 15- تصاویر SEM از سطح شكست آزمون كشش عرضي كامپوزیت اپوكسي-الياف كربن C-ADD-M-EPK با سه بزرگ نمایي 500، 2000 و 
.10000

Fig. 15. SEM images of the fracture surface of transverse tensile test of carbon fiber/epoxy composite C-ADD-M-EPK at three  

magnifications 500, 2000, and 10000.

شكل 14- تصاویر SEM از سطح شكست آزمون كشش عرضي كامپوزیت اپوكسي-الياف كربن C-ADD-A-EPK با سه بزرگ نمایي 500، 2000 و 
.10000

Fig. 14. SEM images of the fracture surface of transverse tensile test of carbon fiber/epoxy composite C-ADD-A-EPK at three  

magnifications 500, 2000, and 10000.

   (a)     (b)     (c)

   (a)     (b)     (c)

   (a)     (b)     (c)
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نتيجهگيری

در این پژوهش سعي شد تا محصول افزایشی   بر پایه رزین اپوكسي 
بر پایه دي گليسيدیل اتر بيس فنول A و فتاليك انيدرید و شتاب دهنده 
به منظور  بود،  تهيه شده  پيشين  DMP-30 كه در پژوهش هاي  آميني 
ارتقاي خواص نهایي فرمول بندي و نيز آساني دستيابي به مواد اوليه، 
صنعتي  نوع  از  یا  متفاوت  فيزیكي  خواص  با  دیگري  تركيبات  با 
سه  از  منظور  بدین  شود.  بهينه  و  تهيه  صنایع  در  مصرفي  موجود 
نوع رزین اپوكسي DGEBA با وزن هم ارز و گران روي متفاوت و 
چهار  نهایت  در  و  شد  استفاده  آزمایشگاهي  و  شتاب دهنده صنعتی 
افزایشی  محصول  از  استفاده  از  هدف  كه  آنجا  از  شد.  تهيه  نمونه 
افزایش  از  عبارت  اپوكسی-دایسی  تك جزئی  سامانه های  در  بهينه 
كاهش  واكنش،  دمای  است، كاهش  معمولي  دمای  در  كاربري  عمر 
بر  نداشتن  منفی  اثر  حال  عين  در  و  پخت  دمای  در  ژل شدن  زمان 
آزمون های  است.  نهایی  كامپوزیت  فيزیكی  و  مكانيكی  خواص 
این  در  مصرف شده  صنعتی  شتاب دهنده  هرچند  داد،  نشان  مربوط 
محصولات  اما  دارد،  آزمایشگاهی  نوع  از  كمتری  فعاليت  مطالعه 

برابر   9 تا  را  فرمول بندي ها  كاربري  عمر  آن،  از  تهيه شده   افزایشی 
 ،ADD-M-ML افرایش داد و زمان ژل شدن در دمای زیاد به جز در نمونه 
آزمون های  نيافت.  افزایش  و  بود  یكي  مرجع  نمونه  با   تقریباً 
برای  نيز  بين لایه ای  برشی  و  لبه ای  برشی  و  مكانيكی كشش   خواص 
 ،C-ADD-M-EPK به ویژه  فرمول بندي ها  از  ساخته شده  كامپوزیت های 
نتایج  داد.  نشان  كاهش   C-ADD-M-ML نمونه  برای  و  افزایش 
خواص  حفظ  به لحاظ  افزایشی،  محصول  تهيه  در  داد،  نشان 
صنعتي  شتاب دهنده  از  مكانيكي،  خواص  كاهش  عدم  و  تأخيري 
حالت  تهيه شده،  افزایشی  محصول  باید  اما  كرد،  استفاده  می توان 
ذوب  دماي  و  كند  حفظ  محيط  دماي  در  را  خود  جامدبودن 
اوليه،  مواد  نسبت  در  جزئي  تغييرات  با  كه  باشد  داشته  بيشتري 
اپوكسي  مختلف  رزین هاي  اثر  درباره  می شود.  برطرف  مشكل   این 
بر پایه DGEBA در تهيه محصول افزایشی، رزین های Epiran 06 و 
شتاب دهنده  به همراه  هستند،  رقيق كننده  بدون  كه   Epikote 828

تجاری رفتار مطلوبی داشتند و با استفاده از آن ها محصول افزایشی 
بهينه ای می توان تهيه كرد. 

شكل 16- تصاویر SEM از سطح شكست آزمون كشش عرضي كامپوزیت اپوكسي-الياف كربن C-ADD-M-ML با سه بزرگ نمایي 500، 2000 و 
.10000

Fig. 16. SEM images of the fracture surface of transverse tensile test of carbon fiber/epoxy composite C-ADD-M-ML at three  

magnifications 500, 2000, and 10000.

   (a)     (b)     (c)

علائماختصاري
CDI   Carbonyldiimidazole 

DGEBA   Diglycidyl ether of bisphenol A

DPIPP   Diphenyl 1H-Imidazol-1-ylphosphonate 

DPPIO    Diphenylphosphinyl-1H-imidazole oxide

DSC   Differential scanning calorimetry

FTIR Fourier transform infrared  spectrometry

ILSS Interlaminar shear strength

LSS Lap shear strength

SEM Scanning electron microscopy

Tg Glass transition temperature
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