
Arc
hi

ve
 o

f S
ID

*Corresponding author: mmohseni@aut.ac.ir  

available online @ www.jcst.icrc.ac.ir  
  207ـ216 ،)1389 (4/  علوم و فناوري رنگ پژوهشي ـ علمينشريه

  

  

نقش پارامترهاي فرآيندي در آبكافت افزودني آمينوسيلان در چسبندگي يك لاك 

 سيليكون ـ اپوكسي
  

  3 علي بقايي راد،*2 محسن محسني،1پرسا كيهان

  15875-4413 :ايران، صندوق پستي و رنگ، دانشگاه صنعتي اميركبير، تهران، دانشكده مهندسي پليمر ،دانشجوي كارشناسي ارشد -1

  15875- 4413 :تهران، ايران، صندوق پستي رنگ، دانشگاه صنعتي اميركبير، و  دانشكده مهندسي پليمر،دانشيار -2

 15176- 4531:  شركت ردا كيميا،  تهران، ايران، صندوق پستي،كارشناس ارشد -3

  20/12/1389: در دسترس به صورت الكترونيكي از   9/5/89 :تاريخ پذيرش  23/4/88: تاريخ دريافت  
  

  

  
  

    

يك بهبود دهنده چسبندگي سيليكوني بر روي چسبندگي رزين اپوكسي با سخت كننده آمينو سـيليكوني بررسـي شـده                     در اين تحقيق اثر   

متوكسي سيلان به عنوان افزودني در فرمولاسيون لاك اپوكسي وارد شده و اثـر               پروپيل تري آمينو   3آمينو اتيل  N -2براي اين منظور    . است

هاي چسبندگي، سـختي ويكـرز، كـشش و آزمـون      آزمون. گيري از فرآيند سل ژل بر خواص نهايي روكش مورد بررسي قرار گرفت   آن با بهره  

 سـيليكون  ـحضور تركيب آمينو سيلان نسبت بـه رزيـن اپوكـسي     دهنده افزايش چسبندگي روكش در  نشان ) DMTA( گرمايي ـمكانيكي  

هـاي سـطح و همچنـين     هـا و هيدروكـسيل    بين سـيلانول  كووالانسهاي  پيوندهاي شيميايي در اثر ايجاد       دليل اين امر به برقراري پل     . است

از طرف ديگر تشكيل شـبكه  . باط داده شدهاي سيلان سخت كننده ارت واكنش بين گروه آمينو سيلان با گروه اپوكسي رزين اپوكسي و گروه         

  . و تراكم فيلم رنگ را سبب گرديداي سيستم ها، افزايش چگالي شبكه سه بعدي سيلوكسان در مرحله متراكم شدن سيلانول
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In this study, the effect of an adhesion promoter was investigated on the adhesion of an epoxy silicone coating. N-2 amino ethyl-

3 amino propyl-3 methoxy silane was used as an adhesion promoter and was incorporated into the epoxy clear coat. The effect 

of the additive, using a sol-gel process on the final properties of the coating was investigated by adhesion, hardness (Vickers) 

and tensile measurements and DMTA analysis. The results indicated an increase in the coating adhesion in the presence of 

amino silane as compared to that of epoxy silicone resin. This is due to the formation of chemical bridges as a result of covalent 

bonding between silanols and hydroxyls at the surface. On the other hand, the formation of a three-dimensional siloxane 

network in the condensation process of silanols resulted in a higher crosslink density of the system and a denser network. The 

results showed that the use of amino silane compounds in epoxy silicone coatings can be an effective way to increase the 

adhesion. J. Color Sci. Tech. 4(2011), 207-216© Institute for Color Science and Technology. 
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  ـ مقدمه1

هاي سيليكوني بـه دليـل خـواص سـطحي ويـژه ماننـد انـرژي                 روكش

پايين كاربردهاي بسياري    سطحي پايين، قطبيت كم و مدول الاستيك      

يكـي از   . سازي، هواپيمايي و دريـايي دارنـد       بخصوص در صنايع كشتي   

يي هـا   ها كافي نبودن چـسبندگي آنهـا بـه زمينـه           روكشمشكلات اين   

هـاي    بـه زمينـه بـا روش       روكـش رت چـسبندگي    قد.  است فولادمانند  

سـازي مكـانيكي زمينـه،     آمـاده : تواند بهبود يابد، از جملـه    مختلفي مي 

هاي قطبي با مواد اتصال دهنده و يا پيونـد شـيميايي و              ايجاد درگيري 

غني هاي سه لايه     سيستم. ]1[ يي چسبندگ ها  استفاده از بهبود دهنده   

بردهاي بسياري دارند ولي ضخامت     ، اپوكسي و پلي يورتان كار     1از روي 

ها و به تبع آن هزينه تهيه و اعمال آنهـا سـبب           روكش بالاي اين    نسبتاً

 هـاي  روكـش ها با  گرديده است كه تلاش براي جايگزيني اين سيستم

از آنجـا كـه اپوكـسي سـيليكون         . ]2[ اپوكسي سيليكوني انجـام شـود     

 دارد   خـوبي  قابليت مقاومت در برابر شرايط جوي و خـواص خـوردگي          

  . تواند جايگزين پلي يورتان گردد مي

هاي چسبندگي مورد اسـتفاده        يكي از بهبود دهنده    ها ارگانوسيلان

ايـن مـواد نـه تنهـا      . باشـند   يورتـان مـي    هاي اپوكسي و پلي     در سيستم 

 بـالا   پيونـدها  به زمينه را با افزايش اسـتحكام         روكشچسبندگي اوليه   

هـاي مرطـوب و       بهبود خواص در محـيط    ثير زيادي در    أبرند، بلكه ت    مي

مـواد ارگانوسـيلان بخـصوص بـراي        . هاي شيميايي نيز دارنـد     مقاومت

آلي با انرژي بالا مانند فلزات، شيـشه و سـراميك بـسيار     هاي غير  زمينه

مواد به منظور حفظ استحكام پيوندي پل شيميايي اين . باشند مؤثر مي

 كه از هر دو سر قابليـت      حاوي دو گروه عاملي فعال هستند      ايجاد شده 

در يك سر  . باشند دارا مي با زيرآيند و رزين     برقراري پيوند كووالانس را     

 مـورد نظـر و در       سامانهزنجير، گروه عاملي آلي سازگار با پايه پليمري         

. باشـد   سر ديگر زنجير، گروه عاملي غيرآلي سازگار با زمينه موجود مي          

آيد عبـارت   مشترك حاصل ميآنچه در نتيجه لايه ايجاد شده در فصل      

  :]3[ است

  يك پل شيميايي قوي بين زمينه و پليمر آلي .1

 مانعي در مقابل نفوذ رطوبت به فصل مشترك .2

  .عامل انتقال تنش از رزين به زمينه و بنابراين بهبود مقاومت پيوند .3

سازي بر پايه آمينو و وينيل سيلان بـر          در تحقيقات قبلي اثر آماده    

 روكش شده با اپوكسي مورد بررسـي        AA1050وم  روي كارايي آلوميني  

 و Al+3(Si-O-Al)هاي سـيلان بـا     و در آن واكنش]4[قرار گرفته است    

 قرمـز نـشان داده     زيـر ايجاد شبكه سيلوكسان توسط اسپكتروسـكوپي       

همچنين مطالعاتي در زمينه چسبندگي روكش الاستومري       . شده است 

انجام   روكش داده شده نيزسيليكوني به زمينه آلومينيوم كه با اپوكسي

ي چسبندگي مختلف بر    ها  در اين تحقيقات از بهبود دهنده     . شده است 

نتايج نشان  .هاي متفاوت اعمال استفاده شده است        پايه سيلان با روش   

                                                                 
1- Zinc rich 

داده كــه اضــافه كــردن تركيــب ســيلان، قــدرت چــسبندگي روكــش  

-γر، در تحقيقـي ديگ ـ  .دهد سيليكوني به زير لايه اپوكسي را بهبود مي

ــي در      ــوان افزودن ــه عن ــيلان ب ــسي س ــري متوك ــل ت ــاپتو پروپي مرك

نتـايج حكايـت از     . ]5[فرمولاسيون لاك اپوكسي بررسـي شـده اسـت          

افزايش چسبندگي روكش در حضور تركيب مركاپتوسيلان نـسبت بـه           

هـاي   توانـد برقـراري پـل    رزين اپوكسي تنها داشته كه دليل اين امرمي     

ــيميايي در اثــر ايجــاد    هــا و  والانس بــين ســيلانول و كــپيونــدش

 سـيلان بـا   SH–ي سطح و همچنين واكنش بين گـروه  ها  هيدروكسيل

  .اپوكسايد رزين باشد

 بــر خــواص  اثــر ســيلان بــا گــروه عــاملي آمينــوتحقيــقدر ايــن 

 بررسـي   ي آمينـو سـيليكون    سخت كننده چسبندگي روكش اپوكسي با     

آزمـون  هاي چسبندگي و سـختي ويكـرز بـه همـراه           آزمون .شده است 

  . است  انجام گرفتهها  مكانيكي و كشش براي ارزيابي روكشـحرارتي 

  

  بخش تجربيـ 2

  موادـ 1ـ2

 شركت شل و سخت كننده سيليكوني بـا گـروه           828از رزين اپوكسي    

 و بهبـود دهنـده چـسبندگي    HP 2000عاملي آمينـو بـا نـام تجـاري     

ينـو   آم3يل آمينو اتGF 91   Geniosil )N – 2سيليكوني با نام تجاري

مـاده  .  آلمان استفاده شد    واكر از شركت ) پروپيل تري متوكسي سيلان   

 آلمـان بـراي يكنـواختي و هـم تـرازي             واكـر   از شركت  L050افزودني  

 سيلان بهينه غلظت تعيين براي. هاي مورد بررسي استفاده گرديد     فيلم

 نمونـه  و سـيلان  درصـد  2,5 و1,5،2 ،1 ،0,5 هاي غلظت با ييها  نمونه

 درصـد  2 درغلظـت . شـدند  تهيـه  شـاهد  نمونه عنوان به سيلان بدون

 عنوان به غلظت اين و شد مشاهده سختي و چسبندگي ميزان بالاترين

 از سـيلاني  افزودنـي  آبكافـت  بـراي . شـد  گرفتـه  نظر در بهينه غلظت

 غلظـت  شـامل  متغيـر  عوامـل . شد استفاده 95:5 اتانول و آب مخلوط

 پس ماندگاري زمان و سطح3 در كهري سيلان محلول آبكافت سيلان،

 آزمايش طراحي. ديگرد انتخاب سطح 2در تركيب به سيلان افزودن از

 دو از يكـي  به سيلان افزودن همچنين. گرفت صورت تاگوچي روش به

 در پـارامتر  يـك  عنوانه  ب سيليكوني كننده سخت يا اپوكسي رزين جز

ي هـا   مونـه ن و ري ـمتغ عوامـل  2 و1 ولاجد. شد گرفته نظر در سطح 2

   .دهند يم نشان راي تاگوچ روش به شدهي طراح
  

  . متغير و سطوح آنها در طراحي تاگوچيعوامل: 1جدول 

 3سطح 2سطح 1سطح   متغيرعوامل

 wt%( 1,5% 2% 2,5%(غلظت سيلان

 اسيدي خنثي بدون آبكافت آبكافت محلول سيلان

زمان ماندگاري پس از 

 افزودن سيلان به تركيب
 - زرو 1 ساعت 2
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  .ي طراحي شده به روش تاگوچيها نمونه :2جدول 

شماره 

 نمونه

غلظت 

 سيلان

آبكافت محلول 

 سيلان
 زمان ماندگاري

S1 1,5% ساعت2 بدون آبكافت  

S2 1,5% pHروز1  اسيدي  

S3 2% pHساعت2  اسيدي  

S4 2% pHروز1  خنثي  

S5 2,5% pHساعت2  خنثي  

S6 2,5% روز1 بدون آبكافت  

 

   روش كار ـ2ـ2

  شـركت  از شـده  تهيـه  1نرم فولاد فلزي ورق ازبراي آزمون چسبندگي 

Q Panel  بـراي  .  و براي آزمون سختي ويكرز از شيشه اسـتفاده گرديـد

 از ورق تفلـوني بـا   DMTAهـاي كـشش و    تهيه فيلم آزاد جهت آزمون   

ن صورت فـيلم توسـط   بدي. متر مربع استفاده شد سانتي 10× 10 ابعاد

راحتي از بـستر    ه  فيلم كش بر روي ورق اعمال و بعد از خشك شدن ب           

 آب  از. شدند اعمال ميكرون 90 ضخامت با ها فيلم تمامي. شود جدا مي 

ي شستـشو  بـراي  اسـتات  بوتيـل  و MEK، MIBK هـاي  حلال و مقطر

 در. گرديد استفادهي  كيمكاني  ساز آمادهي  برا P300 سنباده از و ها ورق

سـپس شستـشو بـا آب       . ها با شوينده انجام شـد      گيري ورق  ابتدا چربي 

 به سيلان. هاي ذكر شده صورت گرفت     وري در حلال   مقطر و بعد غوطه   

 نمونه براي مثال عنوان به. شد اضافه روكش تركيب در افزودني عنوان

 صـورت  اين به ها   نسبت خنثي آبكافت شرايط در سيلان % 2 غلظت با

 مخلـوط  مقطـر  آب گـرم  6 بـا  اتانول گرم 50 جدا ظرف يك در: است

 ـ درصـد  2ي  برا). a محلول (گرديد  گـرم  20 مخلـوط  در سـيلان ي  وزن

 اپوكـسي  نسبت. گرديد اضافه سيلان گرم 0,4 كننده سخت وي  اپوكس

   .است 61,3 به 38,7 كننده سخت به

-ASTM اسـتاندارد  بـا  Pull-Off روش از چـسبندگي  تعيين براي

D4541 ــتفاده ــ اس ــون. دش ــين آزم ــختي تعي ــرز س ــز ويك ــق ني  طب

 ميكـرو  سـنجي  سـختي  آزمون. پذيرفت انجام  ASTM-E384استاندارد

ــرز ــط ويك ــتگاه توس ــا Leica VMHTMOT دس ــوك ب ــوويج ن  برك

)Berkovich diamond tip(3-faced pyramid (گرفت صورت .  

 .گرفت قرار بررسي مورد كشش آزمون از استفاده با ها  نمونه مدول

 صـورت  بـه  محـيط  دمـاي  در mm/min 2 ثابـت  سـرعت  با ونآزم اين

 توسـط  (DMTA) گرمـايي    ـمكـانيكي  آزمـون .شـد  انجـام  اسـتاتيكي 

                                                                 
1- Mild Steel 

 بـا  چـسبندگي  آزمـون  نهايت در. گرفت صورت  Tritec 2000 دستگاه

 آزمـون  ايـن . شـد  انجام نهايي بررسي براي كشش مختلف يها  سرعت

 متفاوت كشش تسرع كه تفاوت اين با است چسبندگي آزمون همانند

 مختلـف  نيروهاي با كشش مقابل در روكش رفتار بررسي براي و است

  .است شده استفاده

  

 بحث و نتايجـ 3

  يچسبندگ ـ1ـ3

نمـاد   S . نـشان داده شـده اسـت       1نتايج آزمون چسبندگي در شـكل       

sampleاست . S1  بهبود دهنـده  ( كه در آن ماده افزودني 1يعني نمونه

 1يعنـي نمونـه    S1Hوكسي اضافه شده اسـت و     به رزين اپ  ) سيليكوني  

كننـده   بـه سـخت   ) بهبود دهنـده سـيليكوني    (كه در آن ماده افزودني      

 .سيليكوني اضافه شده است

افزايش چسبندگي نسبت به رزين     باعث  افزودن سيلان به تركيب،     

ــا   بــدون بهبــود دهنــده ي آمينــو ســيليكونســخت كننــدهاپوكــسي ب

افزايش مشاهده شده در    . شده است را سبب   ) نمونه شاهد ( چسبندگي

توان به  ي حاوي سيلان نسبت به نمونه شاهد را مي  ها  چسبندگي نمونه 

م عملكرد اين مواد و تشكيل پيوندهاي سيلوكـسان در مرحلـه            سمكاني

نتيجـه ايـن امـر افـزايش     . ]6 ،7[ هـا نـسبت داد   متراكم شدن سيلانول  

ا از سـطح    ر استحكام و پيوسـتگي فـيلم بـوده اسـت كـه جـدايش آن              

هـاي   در واقع اين افزايش استحكام آزادسـازي تـنش        . كند مي تر مشكل

نتـايج نـشان    . نمايـد   را تـسهيل مـي     روكشوارده در اثر اعمال نيرو به       

 محلول سيلان در هر دو حالت افزودن سيلان آبكافت عاملدهد كه  مي

 سيليكوني بر پاسخ چـسبندگي فـيلم        سخت كننده به رزين اپوكسي و     

تـوان بـه      اسيدي و خنثي را مي     pHافزايش خواص در    . ده است ثر بو ؤم

شبكه سيلوكسان  ك  يهاي سيلانول در سيستم و برقراري        افزايش گروه 

  .تر نسبت داد قوي
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  . نتايج آزمون چسبندگي:1شكل
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 )الف(

 

SiOH(Solution)+MeOH(MetalSurface) ↔ 

  SiOMe(Interface)+H2O 

 

SiOH(Solution)SiOH(Solution) ↔ SiOSi(Silane Film)+H2O 

  

 )ب(

واكنش بهبود دهنده چسبندگي ارگانوسيلان با آب و تشكيل ) الف :2شكل 

، آلي جهت واكنش با سطح زمينه غير) سيلان آبكافت شده(سيلانول 

  .متراكم شدن پيوندهاي هيدروژني) ب

  

گـردد،    فعال توليد مي   (SiOH)، تعداد كافي سيلانول     با عمل آبكافت  

در . آمده است  الف ـ2 شكل آبكافت اين مواد در    از واكنش  اي  ساده تصوير

 از  (MeOH)هـاي فلـزي      هاي سيلانول و هيدروكسيل    مرحله بعد، گروه  

. نمايند هاي سطح فلز با يكديگر پيوند هيدروژني برقرار مي هيدروكسيل

 يا خشك شدن، اين پيوندهاي هيـدروژني تحـت     دهي به هنگام حرارت  

  .شوند  مي1 متراكمـ ب2 شكل هاي واكنش

فلز انجام شـده و پيونـدهاي       /واكنش اول در فصل مشترك سيلان     

 پيونـدهاي اين . نمايد  را برقرار مي(SiOMe)سيلوكسان   -كووالانس فلز 

. شـوند  اكسان موجب ايجاد چسبندگي بين سطحي بـسيار خـوبي مـي        

 SiOH و MeOHهاي  باشند، اما گروه  قابل آبكافت ميپيوندها البته اين 

ماهيـت  . دهند  اكسان را تشكيل ميپيوندموجود متراكم شده و مجدداً   

 در كنـار خاصـيت هيـدروليكي آب،         پيونـدها پذير آبكافت اين      برگشت

 در فـصل مـشترك را بـدون كـاهش قابـل توجـه در                 آزادسازي تـنش  

 2اي وم موجب تشكيل فيلمي شبكهواكنش د .شود چسبندگي سبب مي

بـا ضـخامتي مناسـب بـر روي         ) SiOSiيا شبكه سيلوكسان    (از سيلان   

   .گردد سطح فلز مي

  

  سختي ـ 2ـ3

ي طراحي شـده بـه روش تـاگوچي         ها   نمونه  ويكرز نتايج آزمون سختي  

                                                                 
1- Condense 

2- Cross-linked 

   . نشان داده شده است3درشكل 

ي حـاوي   هـا    نمونـه   ويكـرز  افزايش مشاهده شده در ميزان سختي     

را ) نمونـه شـاهد  (  سـيليكون   ـلان نسبت به نمونه رزيـن اپوكـسي  سي

اي سيستم و تـراكم آن بـه كمـك      شبكهچگاليتوان در اثر افزايش     مي

 .ارتبـاط داد  بعدي سيلوكـسان     3 ژل و تشكيل شبكه      ـ فرآيندهاي سل 

 اثـر افزايـشي     كننـده  سـخت در هر دو حالت افزودن سيلان به رزين و          

 محلول سيلان بوده است و      آبكافت اثر ر از غلظت در مورد سختي بيشت    

 .اثر گذشت زمان بوده است شتر ازاثر افزايشي غلظت بر روي سختي بي    

تري  هم اثر مآبكافت و گذشت زمان، آبكافتاثر در بين   در مورد سختي    

بعـد از آبكافـت    تر اي مستحكم  يد نقش تراكم و ايجاد شبكه     ؤدارد كه م  

  .استهاي سيلانول  گروه

ي فوق و تعيين ميزان و نحوه اثر هر يك از           ها   تحليل داده  تجزيه و 

 و Minitab آماري تحليلافزار   متغير بر سختي فيلم به كمك نرمعوامل

تحليـل   .پـذير اسـت    با قواعد طراحي آزمايش به روش تاگوچي امكـان        

 پاسـخ و نمودارهـاي      هـاي   آماري تاگوچي نتايج فوق، به صورت جدول      

يي كه  سيلان به جـزء رزيـن افـزوده شـده             ها  اثرات اصلي، براي نمونه   

سخت يي كه سيلان به جزء ها  و براي نمونه  4 و شكل    3 درجدولاست  

  .آمده است 5  و شكل4 اضافه شده است درجدول كننده

 متغير در افزودن سـيلان بـه      هاي  عاملبنابر اين ترتيب اهميت اثر      

  . باشد  به شرح زير مي3 و جدول 4طبق شكل جز رزين 

 زمان ماندگاري پس  < محلول سيلانآبكافت <سيلاني افزودني ت غلظ

  از افزودن سيلان به تركيب

 متغير در افزودن سيلان به جزء سـخت         هاي  عاملترتيب اهميت اثر    

  : به شرح زير است4 و جدول 5 طبق شكل كننده برسختي فيلم

 < غلظـت سـيلان      <زمان ماندگاري پس از افزودن سيلان به تركيـب          

   محلول سيلانآبكافت

 واريانس پاسخ سختي فيلم در صورت افزودن سـيلان         تحليلنتايج  

 5 جـدول   متغيـر بـه صـورت   هـاي  عامل برحسب سخت كنندهبه جزء   

  .است
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19.6 0.2452

  
 و 19,6 هاي مختلف در دو نيروي  ويكرز نمونه نتايج آزمون سختي:3شكل 

  . نيوتون0,24
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  . متغير در افزودن سيلان به جزء رزين برسختي فيلمهاي عاملاي اثر  جدول پاسخ بر:3جدول 

 سختي

غلظت سيلان نسبت به لاك   متغيرعاملسطح 

  سيليكون-اپوكسي
 آبكافت محلول سيلان

زمان ماندگاري پس از افزودن سيلان 

 به تركيب تا افزودن جزء دوم

1 31,15 27,45 34,13 

2 31,05 32,55 _____ 

3 29,05 31,25 26,7 

 7,43 5,10 2,10 ميزان تغييرات سختي

 1 2 3 عاملاولويت 

  

  
  

  . به رزين اپوكسيسيلان تحليل تاگوچي سختي در حالت افزودن :4شكل 

  

 محلـول سـيلان بـا       آبكافتشود كه تغييرات غلظت و       مشاهده مي 

ر اثرگـذار   اد ي بر ميـزان سـختي فـيلم بـه صـورت معن ـ            %95اطمينان  

ي حاوي سيلان ها مشاهده شده در ميزان سختي نمونهافزايش . هستند

تـوان در    را مي ) نمونه شاهد ( سيليكون   -نسبت به نمونه رزين اپوكسي    

اي سيستم و تراكم آن بـه كمـك فرآينـدهاي      شبكه چگالياثر افزايش   

 عامـل بـراي   . بعـدي سيلوكـسان دانـست      3ژل و تشكيل شبكه      ـ سل

سـيدي مـشاهده شـده     اpH محلول سيلان، بهينـه خـواص در       آبكافت

 اسـيدي احتمـال تـشكيل اليگومرهـاي         pHدر محلـول سـيلان      . است

علت بـالا بـودن     ه  سيلوكسان وجود دارد كه با افزايش آنها به سيستم ب         

 سيليكون، سختي ـG وكسي پمدول اين شبكه اليگومري نسبت به رزين ا    

با افزايش درصد سيلان نيز احتمال تشكيل شبكه سـه          . شود بيشتر مي 

در محلول بيشتر شده و با افزودن آن بـه            (Si-O-Si)دي سيلوكسان   بع

  . رود سيستم سختي بالا مي
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  . به سختي فيلمكننده سخت ء متغير در افزودن سيلان به جزهاي عامل پاسخ براي اثر :4جدول 

 سختي

غلظت سيلان نسبت به لاك   متغيرعاملسطح 

  سيليكون- اپوكسي
 آبكافت محلول سيلان

زمان ماندگاري پس از افزودن سيلان 

 به تركيب تا افزودن جزء دوم

1 28,95 28,95 32,10 

2 34,45 33,7 ____ 

3 32,4 34 32,33 

 0,23 5,05 4,65 ميزان تغييرات سختي

 3 1 2 عاملاولويت 

  

  

  .سخت كننده به افزودنيتحليل تاگوچي سختي در حالت افزودن  :5شكل 

  

 كننده سخترزين و جزء    افزودن سيلان به جزءبراي مقايسه نتايج  

 امكـان  كننده سخت سيلان به جزء     افزودنيتوان گفت كه با افزودن       مي

هـاي سـيلان     تشكيل شبكه سيلوكسان با توجه به آزاد بـودن مولكـول          

جدايي فـازي   رسد كه    بيشتر است به عبارت ديگر سيستم به جايي مي        

از سوي  . كند كامپوزيت عمل مي   سيستم به عنوان يك      افتد و  اتفاق مي 

اتـصالات  ديگر چون آمين موجود بـراي واكـنش زيـاد اسـت، در صـد                

شود كه براي  و به تبع آن سيستم سخت مي       يابد  نيز افزايش مي   عرضي

ي  ها  نمونه توان تأييد اين موضوع مي   
55 , SHS        در  را مقايسه كـرد كـه

 بيشتر از HS5سختي آنها 
5Sاست  .  

  

   استحكام كششيـ3ـ3

رود كـه     اينگونه انتظار مي  .  مدول افزايش يافته است    ها  در تمامي نمونه  

 از روي سـطح، بيـشتر       روكشبا افزايش مدول نيروي لازم براي كندن        

.  اسيدي نيز اثر قابل توجهي را نشان داده است    pH در   آبكافت. شود  مي

هـاي   توان به افزايش گروه  اسيدي و خنثي را ميpH خواص در   افزايش

. تـر نـسبت داد   سيلانول در سيستم و برقراري شبكه سيلوكـسان قـوي    

در جـدول   دست آمده از نمودارهاي تنش بر حسب كرنشه اطلاعات ب

  . آمده است6

تـنش در    تـرين فـاكتور در     مهـم  ي فوق، ها  با مقايسه شرايط نمونه   

  .استآبكافت يب غلظت، زمان و  به ترتنقطه پارگي
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  . واريانس پاسخ سختي فيلمتحليل نتايج :5جدول

  و زمان ماندگاريآبكافت سختي بر حسب غلظت، (ANOVA)تحليل آماري 

 DF SS MS F P 

 0,357 1,48 10,86 21,72 2 غلظت

   7,33 21,98 3 خطا

    43,71 5 ميزان كل

 0,137 4,15 16,05 32,10 2 آبكافت

   3,87 11,60 3 خطا

    43,71 5 ميزان كل

 0,935 0,01 0,1 0,1 1 زمان ماندگاري

   10,9 43,6 4 خطا

    43,7 5 ميزان كل

DF =  درجـه آزادي(Degree of Freedom)  ؛SS =   جمـع مربعـات(Sum of Squares) ؛MS =   متوسـط مربعـات(Mean of Squares) ؛F =  انحـراف

 (Probability)احتمال = P؛ معيار

  

 .دست آمده از نمودارهاي تنش بر حسب كرنشه اطلاعات ب :6جدول 

 )MPa(انرژي لازم براي شكست  (%)درصد تغيير طول در نقطه پارگي (MPa) تنش در نقطه پارگي شماره نمونه

S1 8,83 3,25 4,6681 

S2 15,56 3,92 16,5490 

S3 20,41 3,58 25,3839 

S4 21,26 3,99 23,0981 

S5 28,03 4,08 34,4884 

S6 28,97 4,67 44,8697 

S1H 10,02 3,42 5,5358 

S2H 15,96 3,98 17,4380 

S3H 21,06 4,30 22,357 

S4H 26,81 4,59 38,6291 

S5H 28,65 5,25 48,8537 

S6H 29,02 5,42 50,3695 

  

كرنش، مـساحت زيـر    ـ ي نمودارهاي تنشها  يكي ديگر از مشخصه   

هـر چـه    . ف ميزان انرژي لازم براي شكست است      منحني است كه معر   

. تر است   داشته باشد، چقرمه   نمونه مورد بررسي انرژي شكست بالاتري     

افـزايش  . افتـد  به بيان ديگر انعطاف بالا در اثر نيروي زيـاد اتفـاق مـي             

 براي نمونـه    50,4  تا حدود  S1 براي نمونه    4,7 انرژي شكست از حدود   

S6H   ــر اســت ايــن اخــتلاف مربـ ـ وط بــه تغييــر در خــواص    متغي
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. باشـد   در اثر تغيير در تركيب درصد آنهـا مـي          ها  ويسكوالاستيك نمونه 

اند انـرژي   ي بالاتر سيلان تهيه شدهها  و درصد SHيي كه با كد     ها  نمونه

 هـا   دليل اين امر توانـايي ايـن نمونـه        . دهند شكست بيشتري نشان مي   

ل شركت سـيلان    اي با خواص مكانيكي بيشتر به دلي       براي ايجاد شبكه  

حضور سـيلان در جـزء      . شود كننده مربوط مي   در شبكه رزين و سخت    

هاي اپوكسي باعـث   به علت واكنش سيلان با گروه    ) Sي  ها  نمونه(رزين  

هاي عاملي  كاهش شبكه عرضي و احتمال تغيير در استوكيومتري گروه

  .كننده خواهد شد بين رزين و سخت

  

   مكانيكي  ـگرماسنجي ديناميكيـ 4ـ3

 نمونه انتخـاب شـدند تـا      5 آزمون قبل،    3با استفاده از نتايج حاصل از       

. بر روي آنها انجام شـود     ) (DMTA ديناميك   گرمايي ـ  مكانيكي تحليل

 و با نـرخ  C 160- 25°هرتز، در محدوده دمايي 1 بسامداين آزمون در  

دهنـده    به ترتيـب نـشان     7 و   6هاي شكل.  انجام شد  oC/min 5 گرمايي

 هرتز براي   1 بسامدو تانژانت دلتا بر حسب دما در         حسب دما مدول بر   

  . نمونه است5اين 

از آنجـا كـه     .  دو ناحيه انتقال مـشاهده شـده اسـت         S3Hدر نمونه   

 اسـيدي  pHاسيدي انجـام شـده اسـت و در         pHآبكافت اين نمونه در     

رود كـه    شـود، احتمـال مـي      واكنش تراكم با سرعت بيشتري انجام مي      

اي انجام نشده وجود داشته كه پس از عبور از ناحيـه         ه يكسري واكنش 

ها در حال انجام هستند، در نتيجه  اول انتقال با افزايش دما اين واكنش

  .باره ممانعت كرده است از افت مدول به يك
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  . هرتز1 بسامد نمودار مدول بر حسب دما در :6شكل 
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  . هرتز1 بسامد نمودار تانژانت دلتا بر حسب دما در :7شكل 
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 بـه  ها  تمامي نمونه درشود كه  با توجه به نمودار مدول مشاهده مي      

، مـدول  ) سـاعت 2 اسـيدي و زمـان   pHسـيلان،  % S3R )2 جز نمونـه 

 روكـش در نتيجه نيروي كمتري براي تغيير شـكل         . كاهش يافته است  

تـر   ، سيستم منعطف  ها   كاهش مدول در اين نمونه     بنابراين با . نياز است 

 .نمونه بيشتر استاين  يبه عبارت ديگر رفتار الاستيك. شده است

نقطه عطف نمودار مدول بر حسب دما، نقطه        ( Tg ها  در تمامي نمونه  

 )شود  گزارش مي  Tg تانژانت دلتا بر حسب دما است كه به عنوان           بيشينه

 تانژانـت   بيـشينه از سوي ديگر    . ه است نسبت به نمونه شاهد افزايش يافت     

دهنـده بهبـود خـواص مكـانيكي         دلتا نيز كاهش يافته اسـت كـه نـشان         

يكي از نتايج حاصله از نمودارهـاي فـوق، تعيـين چگـالي             . سيستم است 

، رنگدانـه هاي بدون    هاي فيلم  در سيستم . باشد اي شدن سيستم مي    شبكه

اي بـراي    مشخـصه ) Tg يبالا( در ناحيه لاستيكي     /Eمقدار مدول ذخيره    

 /Eافـزايش در مقـدار      . باشد اي شدن فيلم روكش مي     ميزان چگالي شبكه  

. باشـد  اي شدن مـي    دهنده افزايش چگالي شبكه    در ناحيه لاستيكي نشان   

  :]8[باشد   مي1رابطه رابطه بين اين دو به صورت 

)1(  E/ / 3RT Ve =  

 .گازهـا اسـت    ثابت   R درجه حرارت بر حسب كلوين و        Tدر اين رابطه    

  . نشان داده شده است8 شبكه اي شدن در جدول چگالينتايج 

اي سيـستم     شـبكه  چگـالي  هـا   شود كه در اكثر نمونـه      مشاهده مي 

 كه  S3H و   S4Hي  ها  در نمونه . نسبت به نمونه شاهد افزايش يافته است      

. اي شدن افزايش يافته اسـت       شبكه چگالي حاكم است،    آبكافتشرايط  

بكه سه بعدي سيلوكسان در مرحلـه متـراكم شـدن      در واقع تشكيل ش   

اي سيستم و تراكم فيلم رنگ را سبب   شبكهچگاليها، افزايش  سيلانول

  .شده است

 كننـده  سـخت براي مقايسه افزودن سيلان به جزء رزين و يا جـزء            

توان اينگونه تحليل كرد كه وقتي سيلان به رزيـن اپوكـسي اضـافه               مي

رود و گروه سـيلان      ي شدن پيش مي   ا  سيستم به سمت شبكه     شود مي

 در نتيجـه احتمـال واكـنش        .شـود  مي اتصال داده    روي زنجير اپوكسي  

 چگـالي رود كـه      با اپوكسي كاهش يافتـه و احتمـال مـي          سخت كننده 

تـر    ك بنـابراين سيـستم الاسـتي      واي شـدن آن نيزكـاهش يابـد          شبكه

  .گردد مي
  

   كششي مختلفها سرعت چسبندگي با ـ5ـ3

 در مقابل كشش با نيروهاي مختلف بررسي        روكش رفتار   ونآزمدر اين   

نجام شد كه نتـايج آن      ا نمونه انتخابي    5 بر روي    آزموناين  . شده است 

  . آورده شده است9 در جدول
  

  .و مدول  Tg نتايج:7جدول

 شماره نمونه
 Tgمدول در 

(MPa)  
 Tg Tg (oC)تانژانت دلتا در 

S0 106×6,733 0,4922 88,4 

S3R 106×6,689 0,4155 97,9 

S3H 107×7,619 0,4395 97,4 

S4R 106×5,442 0,4351 94,4 

S4H
 107×1,359 0,5078 91,1 

  

  

 .اي سيستم  شبكهچگالي نتايج :8جدول 

 )×106( مدول ذخيره )كلوين (T (mol/cm3) اي چگالي شبكه شماره نمونه

S4R 0,000275 396,6 2,722 

S4H 0,000564 381,8 5,37 

S3H 0,000476 429,2 5,092 

S3R 0,000275 411,4 2,642 

S0 0,000396 411,1 3,787 
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  . كششي مختلفها سرعت نتايج آزمون چسبندگي با :9جدول 

 سرعت كشش
 نمونه

200psi/s 100psi/s 70 psi/s 

S0 288 323 516 

S3H 692 1107 1318 

S3R 653 939 1206 

S4R 540 856 1108 

S4H 672 905 1151 

  

اينگونـه  .  چسبندگي افـزايش يافتـه اسـت      با كاهش نيروي اعمالي   

 قـادر بـه آزاد سـازي تـنش در           روكشرود كه با كاهش نيرو       انتظار مي 

ي هـا   طول زمان اعمال نيرو است و به عبارت ديگر انتقال تنش در لايه            

 از بستر جـدا  اً نهايتروكشكه   گيرد تا جايي   تر صورت مي    راحت روكش

 امكـان  روكـش كه از نيروي كمتري استفاده شـود         در صورتي . شود مي

 خواهد روكشانتقال نيرو را خواهد داشت و لذا نيرو صرف تغيير شكل            

 .گيرد  ديرتر صورت ميزيرآيندشد و جدا شدگي از 

در نيروهاي بالاتر به علت آنكه روكش خيلي سريع از آستانه تحمـل             

گيـرد و    تر صورت مي   گذرد، لذا گسستگي سريع    كل مي انعطاف و تغيير ش   

  .گردد مازاد نيرو از گسستگي صرف غلبه بر نيروي چسبندگي مي
  

 گيري نتيجهـ 4

توان  ي حاوي سيلان را ميها افزايش مشاهده شده در چسبندگي نمونه

 عملكرد اين مواد و تشكيل پيوندهاي سيلوكسان در مرحله مكانيسمبه 

نتيجه اين امر، افزايش استحكام و      . ها نسبت داد   ولمتراكم شدن سيلان  

تـر   پيوستگي فيلم رنگ بوده است كـه جـدايش آنـرا از سـطح مـشكل           

هاي وارده در اثر     در واقع اين افزايش استحكام آزادسازي تنش      . كند مي

ــه  ــرو ب ــسهيل مــيروكــشاعمــال ني ــد  را ت ــراري. نماي ــين برق   همچن

ها و    بين سيلانول  كووالانس هايپيونداثر ايجاد    پيوندهاي شيميايي در  

هـاي   يك طرف و واكنش احتمالي بين گروه       هاي سطح از   هيدروكسيل

 از طـرف    سخت كننـده  هاي آمينو سيلان     رزين و گروه   آمينو سيلان با  

تواند عاملي براي افزايش چسبندگي در اثـر حـضور افزودنـي        ديگر، مي 

ن در هـر دو   محلول سـيلا آبكافت عامل .آمينوسيلان در سيستم باشد

   بـر پاسـخ چـسبندگي      كننـده  سـخت حالت افزودن سيلان به رزيـن و        

توان   اسيدي و خنثي را ميpHافزايش خواص در   . فيلم مؤثر بوده است   

هاي سيلانول در سيستم و برقراري شـبكه سيلوكـسان    به افزايش گروه 

، واكـنش گـروه آمينـو در        آبكافـت همچنين در اثـر     . تر نسبت داد   قوي

بـدين  . يابـد  روه اپوكسي رزين و باز كردن حلقه افزايش مي        سيلان با گ  

هـاي فعـال سـيلانول و         بين گـروه   كووالانسترتيب با وجود پيوندهاي     

 و زمينـه    روكشهاي سطح زمينه، پل شيميايي قوي بين         هيدروكسيل

  .شود تشكيل شده و باعث افزايش چسبندگي مي
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