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  چکیده

 کمـک  بـا اکسـایش گرافیـت بـه     گرافن اکسید ابتدا ه است.اپوکسی بررسی شد چسبدار بر روي خواص مکانیکی  عامل گرافن اکسیدودن ، اثر افزپژوهشدر این 

و  2/0، 1/0تـاثیر افـزودن مقـادیر     گردید.اصلاح  (APTES-3)سیلان متوکسیپروپیل تريآمینوبا عامل سیلانی، تريآن سطح تهیه و  ز،روش اصلاح شده هامر

نمونـه اتصـال   نمونـه بالـک و    سپس. تقرار گرف بررسیچسب اپوکسی مورد کششی و برشی روي خواص  (GO-NH2)آمینه  گرافن اکسیددرصد وزنی از  3/0

بـرش  آزمـون  تحـت آزمـون کشـش و     و ،آمینه شده، تهیـه  گرافن اکسید مقادیر وزنی مختلف از چسب خالص و چسب تقویت شده با  (TAST)چسبی ضخیم

کـه  شود  موجب بهبود خواص مکانیکی چسب می دار عامل گرافن اکسیدوجود خواص کششی و برشی قرار گرفت. نتایج تحقیق نشان داد  تعیینظور به منخالص 

 آمینـه  گرافن اکسـید افزودن این مقدار  که طوريه ب .بوده است اصلاح سطحی گرافن اکسیدرصد وزنی د 1/0هاي حاوي  در نمونهاین افزایش بهینه  نقطه در آن،

  شود.میچسب و مدول برشی  در مدول الاستیسیته، استحکام نهایی، چقرمگیبه ترتیب  34و % 53،  %44%،  %35باعث افزایش اپوکسی  چسببه 

 . TAST، نمونه بالک و آمینه شده گرافن اکسیدچسب اپوکسی، نانوکامپوزیت، خواص مکانیکی،   :کلیدي هاي واژه
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Abstract 
In the present research, the effect of addition of a functionalized graphene oxide (FGO) on the mechanical properties of an epoxy 
adhesive was investigated. GO was first prepared by oxidation of graphite using Modified Hummers’ method. Then silane coupling 
agents 3-aminopropyltriethoxysilane (APTES) was used for surface modification of GO. The solution mixing method is used for 
dispersing 0.1 wt%, 0.2 wt% and 0.3 wt% amine-modified graphene oxide (GO-NH2) in the epoxy adhesive to investigate the tensile 
and shear properties of the nano-composite. The tensile and shear properties of the neat and GO-NH2 reinforced epoxy adhesives 
were determined using the bulk and the thick adherend shear test (TAST) specimens, respectively. Significant improvements in the 
mechanical properties have been observed by the addition of nano-fillers in epoxy adhesive. The highest improvement in strength 
was obtained by 0.1 wt% loading of GO-NH2. So that, the addition of 0.1 wt% of FGO increases the Young’s modulus, tensile 
strength, toughness and shear modulus by 35% , 44%, 53% and 34%, respectively.  

Keywords: Mechanical properties, Nano-composites, epoxy adhesive, functionalized graphene oxide, Bulk specimen, TAST. 
 

  مقدمه 1

مواد کربنی است که به   نانوترین  یکی از جالب توجه گرافن اکسید    

هاي عاملی اپوکساید و  و گروه حجمدلیل داشتن نسبت بالاي سطح به 

ها به  هیدروکسیل برروي صفحه، کربونیل و کربوکسیل بر روي لبه

مواد جاذب  نپخش شده و از موثرتری هاي قطبی حلالراحتی در

باعث بوجود  گرافن اکسیدهمچنین عامل دار نمودن  .باشد سطحی می

محکمی را با شود که پیوندهاي می هاي عاملی جدیدآمدن گروه

گرافن اصیت خ این .]1[ کنندبرقرار می پلیمرهاهاي ملکولی زنجیره

بر روي خواص دار  عامل گرافن اکسیدنانو  تاثیر موجب شده تا اکسید

 اله حاضر مورد مطالعه قرار گیرد.مکانیکی چسب اپوکسی در قالب مق

دلیل مقاومت شیمیایی و خواص ه ب هاي اپوکسیخانواده بزرگ رزین

 در وها، عموماً در مصارف مختلف نسبت به دیگر رزین مکانیکی بالا

 يها کفپوش، کامپوزیت پوشش، رنگ، قبیل صنعت از متنوعی صنایع

 پلیمرهاي عنوان به ايهاي سازهبه ویژه ساخت انواع چسبپلیمري و 

هاي هاي اخیر نانوکامپوزیتدر سال ].5- 2[ شوند می استفاده مهندسی

دلیل خواص منحصر به فردشان مورد مطالعه محققان ه پایه پلیمري ب

در مقیاس نانو به  مواد از طرف دیگر]. 9- 6اند [ بسیاري قرار گرفته

هاي  پوزیتکامنانوبه منظور تولید ها در اپوکسیماده پرکننده عنوان 

مورد توجه قرار در سالهاي اخیر  شده  خواص تقویتو با عملکرد بالا 

ساختارهاي کربنی از جمله   نانودر این میان . ]11و10[گرفته است

صفحات گرافنی مورد توجه عده زیادي از   نانوهاي کربنی و لوله  نانو

ن ] با افزود14- 12آیت الهی و همکاران [ .ه استمحققین قرار گرفت

هاي کربنی چند جداره به چسب اپوکسی درصد وزنی نانولوله 1/0

بهبود همچنین شاهد بهبود جزئی در استحکام و مدول الاستیسیته و 
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] 15گوجنی و همکاران [. شده استدرصد در چقرمگی شکست  15

هاي کربنی چند جداره با عامل دار کردن نانولوله توانستند با عامل

بهتر نانومواد در داخل ماتریس اپوکسی، آمینی و رسیدن به پخش 

درصد افزایش دهند. بر اساس نتایج  25چقرمگی شکست را به میزان 

ه آنها تغییر چندانی در استحکام کششی و مدول یانگ مشاهده نگردید

  .است

] به بررسی خواص استاتیکی و وابسـته  17و 16[ اقدم و همکاران خباز

 پـژوهش ند. نتایج ا هساده پرداخت به زمان نانوکامپوزیت اپوکسی/گرافن

خـواص مکـانیکی    ،چسب اپوکسـی  هآنها نشان داد که افزودن گرافن ب

ا افزایش ولی در عـین  رشامل مدول یانگ، استحکام و مقاومت خزشی 

 گردد.در آزمون کشش ساده می چسبچقرمگی  منجر به کاهش حال

 دگـرافن اکسـی   کامپوزیـت  مکـانیکی  خواص ]،18نصاري [ا و شیوان

 بررسـی  را گـرافن اکسـید  مختلف  با در نظر گرفتن مقادیر  اپوکسی/

 اسـتحکام  یانـگ،  در مـدول  بهبود تجربی آنها به وضوح نتایج. کردند

افـزایش   همـراه بـا   ضـربه  بـه  مقاومـت  افـت در  و سـختی  و کششـی 

مـواد    نـانو بـا وجـود    را اپوکسی/ گرافن اکسید نانوکامپوزیت شکنندگی

درصـد   05/0] بـا افـزودن   19تانگ و همکاران [ .ندا هنشان داد تقویتی

کاهش یافته به داخل چسـب اپوکسـی شـاهد     گرافن اکسیدوزنی نانو 

درصـدي در چقرمگـی شکسـت     29تغییر جزئی در استحکام و بهبود 

درصد وزنی  5/0] نیز توانستند با افزودن 20. بورتز و همکاران [اند بوده

درصـد   60و  14، 7شاهد ی، داخل رزین اپوکسه ساده ب گرافن اکسید

اسـتحکام کششـی و    مـدول یانـگ،  در خواص مکانیکی از قبیل بهبود 

هاي عاملی بر سطح گرافن اکساید  وجود گروه .باشندچقرمگی شکست 

ماده بتواند با بعضی مـواد    نانوکند که سطح این  این قابلیت را فراهم می

بهبـود   خود باعث  بهکه این امر به نو نمایددیگر ایجاد پیوند هیدروژنی 

ایجاد سوسپانسیون پایداري از گرافن اکسـاید   ماده با  نانوکیفیت پخش 

 بـر اسـاس گـزارش    کـه  به طـوري  .]21[گردد میهاي قطبی  در حلال

1عامـل دار بـا عامـل شـیمیایی      گرافن اکسـید  ،محققان
APTS   باعـث

و چقرمگـی   %) 32( ، مـدول یانـگ  %) 16( تقویت اسـتحکام کششـی  

و تقویـت اسـتحکام کششـی     ]22[%) در پلیمر اپوکسـی  20( شکست

ــگ  17( ــدول یان ــی213(%) و م ــان [%) در پل ــت.23اورت ــده اس  ] ش

خــواص  GPTSبــا عامــل شــیمیایی  گــرافن اکســیدهمچنــین وجــود 

مکانیکی اپوکسی شامل استحکام نهـایی، مـدول کششـی و چقرمگـی     

 .]22[دهـد درصـد افـزایش مـی    43و  20، 13شکست را بـه ترتیـب   

ي مختلـف  هـا  تاثیر تقویت کنندهدر زمینه  قابل توجه دیگريمطالعات 

اپوکسی و اتصالات چسبی در مقـالات  هاي  چسبرفتار مکانیکی روي 

  .]25و24[توان یافت  مروري را می

هاي ماکروسکوپی و با تلفیقی از نگرش سعی شده تاحاضر  در پژوهش

وزنی مختلفی  مقادیر باخواص مکانیکی چسب اپوکسی  ،میکروسکوپی

براي ایـن   گیرد.قرار  تحقیقمورد  دارعامل گرافن اکسید از نانوصفحات

بـه کمـک عامـل     ز،تهیه شده به روش هامر گرافن اکسیدمنظور، ابتدا 

پخـش مناسـب نـانو    تا بـا توجـه بـه     ،گردیداصلاح  APTES ي سیلانه

و همچنـین ایجـاد    اپوکسـی  در داخل مـاتریس  دار عامل گرافن اکسید

 هـاي ملکـولی اپوکسـی   زنجیره ووح نانوماده طتر بین سندهاي قويپیو

مکـانیکی   رفتـار  گـردد.  ارتقاي خواص مکانیکی نانوکامپوزیـت  موجب

                                                
١ (3-Aminopropyl)triethoxysilane (APTS) 

دار بـا مقـدار    عامل گرافن اکسیدچسب اپوکسی/ نانوکامپوزیت حاصله 

 هاي کشش نمونه بالک و آزمون برش نمونهتوسط آزمونوزنی مختلف 

2اتصال چسبی 
TASTبـا توجـه بـه ایـن      ورد بررسی قـرار گرفـت و  ، م

جهت بیشـترین بهبـود در خـواص     گرافن اکسیدمقدار بهینه  هاآزمون

ریخـت   با انجـام  همچنین. معرفی شد کششی و برشی چسب اپوکسی

، پراکندگی و تعاملات SEM میکروگرافیها با استفاده از شناسی نمونه

 . هاي پلیمري مورد بررسی قرار گرفتبین زنجیره

  

  ها مواد و روش 2

 دار کردن عاملنحوه و  گرافن اکسید یهمراحل ته ،بخشاین در      

) ، نحوه APTES( یلانس یاتوکس يتر ینوپروپیلآم يآن به کمک تر

 يها نمونهساخت نحوه و  یچسب اپوکس اخلمواد در د ینپخش ا

 یکیاستخراج خواص مکان يبرا یچسب یماتصال ضخهاي  نمونهبالک و 

عامل دار  گرافن اکسیدشده با  یتچسب خالص و تقو یو برش یکشش

  شده است شرح

. 

  مواد - 2-1

، دار کـردن آن  و سپس عامل گرافن اکسیدجهت تهیه  تحقیقاین در     

 ,APTES, Sigma-Aldrich)آمینوپروپیل تري اتوکسی سیلان تريمواد: 

ســدیم ، (KMnO4, Sigma-Aldrich, 99%)، پتاسـیم پرمنگنــات  (99%

 کلریدریک اسید، گرافیـت،  ، (NaNO3, Sigma-Aldrich, 99%) نیترات

اسـتون و   سولفات فریـک،  اتانول، اسید هیدروکلریک،  اسید سولفوریک،

n-hexane خریداري شده از شرکت(Merck)    کشور آلمان به کار گرفتـه

یـک چسـب   چسب اپوکسی مورد استفاده در این پـژوهش،   .ه استشد

نسبتاً بـالا و بـا چقرمگـی متوسـط بـا نـام تجـاري        کام حاي با است سازه

Araldite 2011 (Salt Lake City, Utah, EUA)    از  اسـتفاده شـده کـه

یک چسـب اپوکسـی    این چسب، است شده خریداري 3شرکت هانتزمن

    باشد.می (AW106/HV953U)دو جزئی 

 

  گرافن اکسیدتهیه - 1- 1- 2

گـرافن   ]26[لاح شـده  با اکسایش گرافیت به کمک روش هامرزِ اص     

گـرم   5/1گرم گرافیـت و   0/3شود. در این روش، مقدار  تهیه می اکسید

در یک بالن  5لیتر سولفوریک اسید میلی 180 همراه به را 4سدیم نیترات

شود. سپس به  دقیقه هم زده می 15لیتري ریخته و به مدت  میلی 300

افزوده و در دماي را به محلول  6پتاسیم پرمنگنات گرم 0/9تدریج مقدار 

قسـمت   شـود سـپس   ساعت هم زده می 7به مدت  سلسیوسدرجه  35

گرم به محلول افزوده و به مـدت   0/9دوم پتاسیم پرمنگنات را به مقدار 

شود. بـا کامـل شـدن اکسـایش،      زدن ادامه داده می ساعت دیگر هم 12

لیتــر آب  میلــی 30لیتــر آب دیــونیزه شــده و مقــدار  میلــی 600مقـدار  

رفی ریخته، سپس محلول اسیدي ظ داخل حجمی را در%  30 7ژنهاکسی

باقیمانده، به آرامی بـه ظـرف   کامل پتاسیم پرمنگنات براي خنثی شدن 

 گرافن اکسـید ي با سانتریفوژ نمودن محلول، رسوب حاو شود. اضافه می

                                                
2 Thick Adhesive Shear Test (TAST) 
3 HUNTSMAN 
4 NaNO3 
5 H2SO4 
6 KMnO4 
7 H2O2 
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در محلـول هیـدروکلریک   ابتـدا  حاصـل   يخمیـر آید. رسوب  بدست می

شـود.   وشـو داده مـی   ر آب مقطعر شستد سپسحجمی و %  10 1اسید

ده شـده بـه وسـیله پـراب امـواج      ن ـشدن اکسید گرافیت پراک ورقه ورقه

خشـک کـردن محصـول در آون     ، صاف کردن و در نهایت2مافوق صوت

    آید. بدست می گرافن اکسید، پودر سلسیوسدرجه  65دماي  باخلاء 

  با عامل آمینی گرافن اکسیدعامل دار کردن -2- 1- 2

مواد در داخل مـاتریس بـه دو عامـل      نانودر حالت کلی نوع پخش      

مواد در داخل   نانومهمِ نحوه واکنش نانوماده با ماتریس و سرعت پخش 

 گرافن اکسید]. عامل دار نمودن نانوصفحات 27ماتریس بستگی دارد [

و  گـرافن اکسـید  تواند باعـث ایجـاد پیونـدهاي قـوي بـین سـطح       می

 APTESبـا   گـرافن اکسـید  دار کـردن   عاملشود.  ي مولکولیها زنجیره

گـرم   5/2مقـدار   ابتـدا  . ه اسـت گرفت] انجام 29و28[ با مراجعمطابق 

دسـتگاه   توسـط و  شـده لیتـر اتـانول اضـافه     میلی 75به  گرافن اکسید

 20مقـدار سـپس   .شـود  مـی  دقیقـه مخلـوط   30مدت ه ب التراسونیک

درجه  40در دماي وده و به مخلوط حاصله افزآمین  اتیل تريلیتر  میلی

 لیتـر  میلـی  5/1 شود. در ادامه هم زده می ساعت 2به مدت  سلسیوس

APTES و در  شـده اضـافه   بـه مخلـوط   اًتـدریج  لیتر اتانول میلی 20 و

شـود.   مـی  زده هـم  سـاعت  12 مـدت  بـه  سلسـیوس  درجه 40دماي 

در  رسـوب داده شـده و   n-hexaneلیتـر  میلـی  400در مقدار  محصول

مخلوط دقیقه  10دور بر دقیقه به مدت  8000با سرعت  نداخل همز

در و  شـو شـده  لیتر اسـتون سـه بـار شست    میلی 80با  سپس شود؛می

. محصـول  شـود  خشـک مـی   سلسیوسدرجه  60آون  داخل در نهایت

  باشد. می GO-NH2 آمینه شده گرافن اکسیدنهایی 

 یـدگاه از د APTESتوسـط   یدمراحل عامل دار نمـودن گـرافن اکس ـ  

که در  ينشان داده شده است. همان طور 1در شکل  یاختار مولکولس

 یعـامل  يهـا  گـروه  يگـرافن دارا  یدشکل قابل مشاهده است، اکس ینا

 يبـر رو  یلو کربوکس ـ یلسطح، کربون يبررو یدروکسیلو ه یداپوکسا

موجود  یدروکسیله یعامل هاي گروه از یکه بخش باشد یآن م يها لبه

، APTES یلانهعد از واکـنش بـا عامـل س ـ   ب یدسطح گرافن اکس يرو

  ].30[ دهند یرا م ینهآم یموسوم به گروه عامل یديجد یوندپ یلتشک

  

  
-GO یهو ته  APTESگرافن با  یدکنش اکس برهم طرحواره -1شکل  

NH2  
 

                                                
1 HCl   
2 Probe ultrasonication 

  شده آمینه گرافن اکسیدنانوکامپوزیت اپوکسی/تهیه -3-1- 2

هاي  تهیه نانوکامپوزیتدر مواد همواره یک چالش بزرگ   نانوپخش      

و به صـورت   نبودهمناسب  ،که اگر پخش طوريه بوده است بپلیمري 

بـه عنـوان    تواننـد  مـی  هـا  اي در داخل ماتریس باشـد، ایـن تـوده    توده

و امکان تضـعیف   کردهایرادهایی در ساختار نانوکامپوزیت حاصله عمل 

 .]31[ دنرا فـراهم سـاز  حاصله نانوکامپوزیت و کاهش خواص مکانیکی 

 گـرافن اکسـید  /اپوکسـی  نانوکامپوزیـت  سازي براي آمادهدر این مقاله 

دار از روش اخـتلاط محلـول اسـتفاده شـده اسـت. ابتـدا مقـدار         عامل

در پـوش دار  دار را در بالن  عامل گرافن اکسیدصفحات   نانومشخصی از 

آن اضـافه  میلی لیتر استون بـه   120ریخته و حدود  يلیتر میلی 250

زن مغناطیسـی هـم زده    به مدت تقریبی هفت شبانه روز با همو  کرده

نانو گرافن اکسید ته نشین شده بـه طـور کامـل در اسـتون      شود تا می

 (2و  )الف (2شود. شکل  حاصل یکنواخت کاملا محلولپخش شده و 

اي بـه ترتیـب    دار را در داخل ارلن شیشـه  عامل گرافن اکسیدنانو  ،)ب

همزن مغناطیسـی نشـان    اختلاط به کمک اتقبل و بعد از انجام عملی

سـاز التراسـونیک بـا نـام     دهد. سپس مخلوط حاصل تحت همگـن می

 30بـه مــدت   Hielscher (UP400S- (400 watts, 24kHz))تجـاري  

قـرار داده   بر ثانیه چرخه5/0و فرکانس  20% 3دقیقه، با دامنه تغییرات

سـتون در  ظرف حاوي مخلوط به منظور تبخیـر حـلال ا  سپس  ه وشد

شود. زمانی  قرار داده می سلسیوسدرجه  50داخل آون خلاء با دماي 

که مخلوط مورد نظر به صورت فیلم نازك تر بر روي سطح ظرف باقی 

ماند، آن را از آون خارج نموده و سریعاً مقدار لازم رزیـن اپوکسـی بـه    

شـود. ظـرف    آن اضافه شده و به کمک همـزن مکـانیکی مخلـوط مـی    

تا بـه تـدریج اسـتون     شدهب در شرایط محیطی قرار داده حاوي ترکی

که مقـدار اسـتون    باقی مانده تبخیر و از مخلوط خارج شود؛ به طوري

درصد وزنـی انـدازگیري شـد. در    2/0محبوس شده در ترکیب کمتر از 

دار،  عامـل  گرافن اکسـید ادامه براي تهیه نانوکامپوزیت چسب اپوکسی/

رکت ش ـتوصـیه   بـر اسـاس   100بـه   80یوزنمقدار هاردنر را با نسبت 

دقیقـه بـا همـزن     10اضافه کـرده و بـه مـدت    فوق سازنده به ترکیب 

ترکیب حاصل، چسب اپوکسی تقویت شده  و شود مکانیکی مخلوط می

  .شود میگیري  دار آماده قالب عامل گرافن اکسیدبا 

  

    
  (ب)  (الف)

قبل و (ب)  عامل دار (الف) گرافن اکسیدمخلوط استون و  -2شکل  

 بعد از اختلاط توسط همزن مغناطیسی
  

   چسب اپوکسی هاي بالکینمونه-4-1- 2

هاي بالـک اسـتفاده   ها از نمونهجهت تعیین خواص کششی چسب     

هاي بالکی از چسب، طبق دسـتورالعمل  نمونه تهیهبراي گردیده است. 

شاره شده ] و با استفاده از رویه اFrench NF T 76-142  ]32استاندارد 

. ایـن  ه اسـت شداستفاده  3 ]، از یک قالب همانند شکل33[ مرجع در

                                                
3 The ultrasound amplitude 
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قالب از دو جزء سـنبه و مـاتریس تشـکیل شـده و توسـط یـک نـوار        

کـه در حاشـیه جـزء مـاتریس قـرار      میلیمتـر   3با ضخامت سیلیکونی 

بنـدي  نـوار سـیلیکونی عـلاوه بـر آب    نقـش  . شودگرفته، درزبندي می

. بعـد از ریخـتن   باشـد مـی امت لایه چسب ضخ تعیین وکنترل چسب،

 100با دماي  1گرم دستگاه پرس درمایع چسب در داخل قالب، آن را 

 زمان مدت قرار داده تا درمگا پاسکال  2و تحت فشار  سلسیوسدرجه 

ــت   60 ــه پخ ــوددقیق ــار    ش ــت فش ــذکور و تح ــاي م ــت در دم . پخ

ــار تکــرار کارهــاي عملــی  هیدرواســتاتیک  ــر اســاس چنــدین ب کــه ب

تا  و گازهاي محلول ها تا حباب گردیدباعث زمایشگاهی استخراج شد، آ

 ورق چسـبی زدوده شـده و   مایع چسـب اپوکسـی  حد بسیار زیادي از 

اعمـال ایـن شـرایط در کارهـاي      و با کیفیت بالا فـراهم شـود   مسطح

بعد از پخت کامل چسب  .]35و34[تحقیقی دیگر به تایید رسیده است

مانـد تـا کـاملا خنـک شـود.      یط باقی مـی اپوکسی، قالب در دماي مح

- باشد. نمونهمیلیمتر می 3چسب با ضخامت  ورقمحصول این فرآیند، 

توسـط   ورقبعد از انجام بـرش   4 هاي بالکی نشان داده شده در شکل

از چسب اپوکسی حـداقل   هاي بالک. نمونهاند شدهآماده  CNCدستگاه 

 امـر . دلیل ایـن  اند رفتهگهاي تجربی قرار بعد از یک هفته مورد آزمون

هاي تجربـی، بـا اینکـه مـدت زمـانی در      ست که بر اساس گزارشا آن

امـا  حدود چند دقیقه براي پخت چسب اپوکسی دو جزئی کافی است، 

]. لذا براي رسیدن بـه  36روز زمان لازم دارد [ 14تا  7پخت کامل آن 

گـام  ها بـه هن استحکام حداکثري اپوکسی و همسان بودن تمامی نمونه

  زمان بسیار مهم است.  رعایت اینهاي تجربی انجام آزمون

  

 
  هاي بالکی از چسب قالب مورد استفاده براي ساخت نمونه -3شکل  

 

 
هاي دمبلی شکل از چسب اپوکسی نمونهابعاد هندسی  -4شکل  

 دار (پایین) درصد وزنی گرافن عامل 1/0خالص (بالا) و تقویت شده با 

  جهت آزمون کشش

  

                                                
١ Hot press machine  

  TAST اتصال چسبی  هاينمونه- 5-1- 2

هاي اتصالات چسـبی  از نمونهها تعیین خواص برشی چسب جهت     

اسـتفاده   TASTموسوم به اتصـالات چسـبی    ضخیمبا اجزاي اتصال 

که در آن، عضوهاي اتصال ضـخیم و نسـبت بـه چسـب      ه استگردید

ي ها توزیع تنش TASTي ها شود و همچنین نمونه میصلب محسوب 

ي  نحـوه ]. 37نمایـد[  مـی ی یکنواخت و خالص را در چسب ایجـاد  برش

توسط آزمون برشـی بـر    (γ)و کرنش برشی  (T)محاسبه تنش برشی 

نشان داده شده   5بصورت شماتیک در شکل  TASTي ها روي نمونه

نهـا را صـلب در   توان آ میضخیم بودن اعضاي اتصال است. با توجه به 

 رگذاري برش خالص خواهد بـود. نظر گرفت و در نتیجه چسب تحت با

نیز از شیب ناحیه خطی منحنی تنش  (G) برشیمدول سبه براي محا

در اتصـال   اسـتفاده شـد.   معـادلات ذیـل  کرنش برشی مطابق  - برشی

TAST  ضخامت چسب(t)،   عرض نمونـه(b)،   طـول چسـب(L)   و

 گی دسـتگاه آزمـون کشـش    کلهجابجایی تغییر طول اتصال که برابر با 

(d) اشد.ب می  

  
(الف) قبل از بارگذاري (ب) بعد از  TASTاتصال چسب  -5شکل 

  بارگذاري

T=F/b.L  (1)         γ = tan-1(d/t)  (2)        G = T/γ  (3) 

  
جـنس فـولاد    بـا از اجزاي اتصال  TASTهاي ساخت نمونه رایب��    

A36 این فولاد  و خواص مکانیکی استفاده شد. عناصر تشکیل دهنده

ابعـاد و هندسـه اجـزاي     .شوند ملاحظه می 2و  1ول ادر جدتیب به تر

که در شکل  طوري همان است. نشان داده شده 6 اتصال در شکلاین 

 4  (t) هـا نمونـه تحقیق ضخامت لایه چسب  این درشود،  مشاهده می

 75/4  (L)چسـب  و طـول  میلیمتـر  25 (b)ي اتصـال پهنامیلیمتر و 

منظور ایجاد بار برشی خالص بر روي به  و همچنین دنباش می میلیمتر

اجـزاي  قطعه چسب، از چسبیدن سطح عمود بـر راسـتاي اعمـال بـار     

که ایـن کـار توسـط الصـاق دو نـوار چسـب        ه،دیجلوگیري گرداتصال 

قابل ملاحظـه   7 که در شکل طوري همان .ه استپلاستیکی انجام شد

 ± 45زوایـاي   بـا هـایی  عـاج  ،اتصـال و  سطوحسازي آماده است، براي

 بـر  يتوسط دستگاه برش لیزرمیلیمتر  1و عمق  5/1به فاصله  ،درجه

هـا بـراي افـزایش    . وجـود ایـن عـاج   ه اسـت شد ایجاداین سطوح  روي

باشد. بـراي  اي چسب و سطح فلز لازم و ضروري میاستحکام بین لایه

ابتـدا   ]ASTM D2651 ]38سازي سطوح اتصال مطابق استاندارد آماده

نـد و  ا هزدایـی شـد  توسط اسـتون، چربـی  اده زنی و سمبسطوح مذکور 

 (الف)

 (ب)
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در داخـل   سلسـیوس درجـه   65دقیقـه و دمـاي    15سپس به مـدت  

هـاي موجـود در   با نسـبت (سولفات فریک -اسید سولفوریکمحلول اچ 

زدگی از روي تا اثرات زنگ ،ور شدندغوطه)  ASTM D2651استاندارد 

رفتـه بـراي   نیز قالـب مخصـوص بکـار     8 شکل. سطح آن زدوده شود

دهد. هاي آزمون برش چسب یا اتصال ضخیم را نشان میساخت نمونه

هاي آزمون بـرش  استفاده از این قالب به افزایش دقت در ساخت نمونه

  کند. می هرچه بیشتر خطاي انسانی کمکو کاهش  چسب
  

 ]A36 ]39ترکیبات شیمیایی فولاد  -1جدول  

S  P  Mn  C Fe   

045/0  045/0  4/1  17/0 -2/0  Base  St37 

  

  ]A36 ]39خواص مکانیکی فولاد  - 2جدول  

 

 
  TASTابعاد هندسی نمونه اتصال چسبی  -6شکل  

 
  TASTاجزاي اتصال چسبی  دارج سطوح آ-7شکل  

 

 
  ت اتصالات چسبی قالب ساخ - 8شکل  

  

  مکانیکیهاي  آزمون

هاي بالکی چسب هاي کشش بر روي نمونهآزمونبراي انجام      

  ددستورالعمل موجود در استانداراز خالص و تقویت شده با گرافن 

ASTM D638]40 [ مطابقو براي تعیین خواص برشی چسب نیز 

برشی  مربوط به تعیین خواص( ]ISO 11003-2:1999 ،]41استاندارد 

 دستگاههمچنین از  وشده استفاده ) IIچسب توسط در بارگذاري مود 

 مجهز به اکستنسیومتر  Zwick/Roell Z010آزمون کششیونیورسال 

 این درنرخ بارگذاري . ه استاستفاده شدمتر  میلی 01/0 با دقت

درجه  20±1که در دماي  هبودمتر بر دقیقه  میلی 5 ،هاآزمون

  . ته اسانجام شد سلسیوس

 

  )هاي موادتعیین مشخصهمطالعات ریزساختاري (

 گرافن اکسـید براي مشخص کردن پیوندهاي شیمیایی روي سطح     

قبل و بعد از اصلاح سطحی از طیف سنج تبدیل فوریـه مـادون قرمـز    

Bruker مدلTensor 27       استفاده شد دامنه عـدد مـوج مـورد مطالعـه

cm-1 4000 -400  ــن ــا رزولوشـ ــود.  cm-1 4بـ ــبـ ــه بـ راي مطالعـ

چسب اپوکسی خالص  هايگرافن و سطوح شکست نمونه ریزساختاري

ــت چســب اپوکســی ــل- و نانوکامپوزی ــرافن عام از میکروســکوپ دار گ

-MIRA3 FEGدسـتگاه   ،)FE-SEM(الکترونی روبشی گسیل میـدانی  

SEM (Tescan, Czech Republic)  همچنـین روکـش    ه واستفاده شـد

سـطوح  رداري میکروسـکوپی بـر روي   ب ـ دهی طلا قبل از انجام عکـس 

انجام  به منظور بررسی مورفولوژي شکست پلیمري هايشکست نمونه

    شد.

  

  و بحث نتایج 3

 تحلیل میکروسکوپیک

  ) FTIR(سنجی اشعه مادون قرمز  طیف نتایج-3-1-1

ساده و عامل دار شده با  گرافن اکسیدهاي پودر سنجی نمونهطیف     

هاي آمینی و وجود گروه نشان داده شده 9 لگروه عاملی آمینه در شک

سـنجی  آمینه شـده در ایـن طیـف    گرافن اکسیددر ساختار شیمیایی 

مربـوط بـه ارتعـاش     cm-1 3439طیـف   مورد تائید قرارگرفتـه اسـت.  

آن به صورت  شدندار  است که بعد از عامل GOدر  O-Hکششی پیوند 

مربـوط   cm-1 2929. طیف ]42[شودمی تبدیل N-Hارتعاش کششی 

- دار شـدن مـی   بعد از عامـل ) sp3 یبریداسیون(با ه C-Hبه پیوند کششی 

مربوط بـه  به ترتیب  نیز cm-1 1630و  cm-1 1742 هايباشد. طیف

که به طـور قابـل    باشدمی O-Hپیوند خمشی و  C=Oپیوند کششی 

- دار افزایش پیدا کـرده عامل گرافن اکسیدلکولی وتوجهی در ساختار م

و  1371هـاي  هـاي موجـود در طیـف   همچنـین پیـک   و ]43و30اند[

غیرمتقـارن کوپـل شـده بـا      C-Nمربوط به ارتعـاش کششـی    1456

دار . بعد از عامل]44[باشندخارج از صفحه می NH2و  N-Hمودهاي 

ارتعاش  مشخصه cm-1 1218پیک در طیف  APTESبا  GOکردن 

وط بـه  نیز مرب cm-1 1095است. پیک  Si-Oهاي کششی پیوند گروه

  .]45[باشدمیهاي آمینی ناشی از زنجیره C-O-Cارتعاش کششی 

  

مدول کششی 

(GPa)  

مدول برشی 

(GPa)   

استحکام تسلیم 

(MPa) 

استحکام نهایی 

(MPa)  

200  79  230 -250  400 -550  
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 گرافن اکسیدساده و  گرافن اکسیدهاي طیف سنجی نمونه -9شکل  

  آمینه شده
  

  هابررسی سطوح شکست نمونه-3-2-1

به  (FE-SEM) گسیل میدانی برداري روبشی الکترونیاز عکس    

دار استفاده  عامل گرافن اکسیدنانو ايِ پودر منظور بررسی ساختار لایه

گرافن  میکروسکوپ الکترونی روبشی از  پودرتصاویر  10شده و شکل 

دهد. با توجه به نمایی مختلف نشان می را در دو بزرگدار  اکسید عامل

توان دریافت که نانو گرافن مورد استفاده در این تحقیق این شکل می

هاي نامنظم هستند که گروهداراي سطوحی نسبتاً صاف و با اشکال 

منجر به چروکیدگی و  گرافن اکسیدعاملی آمینه بر روي سطوح 

 50ساختار تا طول   نانوناهمواري آن شده است. ابعاد سطح این 

رسد. همچنین با پایش میکروسکوپی مشخص شد که  میکرون نیز می

- نانومتر می 110- 50در حدود  گرافن اکسید هاي نانو ضخامت ورق

نانومتر  39/81با ضخامت  گرافن اکسیدباشد که به عنوان نمونه، ورق 

  نمایش داده شده است. (ب)10در شکل 

  

گرافن  :تصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی از  پودر-10شکل  

  مختلف یینما دو بزرگ در دار اکسید عامل
  

 هاي بالک چسب اپوکسـی تصاویر مقطع شکست نمونه 11شکل        

درصـد وزنـی گـرافن اکسـید      3/0و  2/0، 1/0خالص و تقویت شده با 

دهـد. ریخـت   دار شده را حاصل از آزمون کشش ساده نشان مـی عامل

دهد که با افزودن گـرافن اکسـید بـه    شناسی سطوح شکست نشان می

ها از حالت صـاف بـه حالـت    داخل چسب، سطح مقطع شکست نمونه

شی از انحراف مسیر رشد تـرك بـه   ناهموار تبدیل شده است این امر نا

باشـد. بـا توجـه نتـایج     ساختارهاي گرافن اکسـید مـی    نانودلیل وجود 

ي هـا  ي چسـب بالـک و آزمـون کشـش نمونـه     هـا  کشش نمونه  آزمون

TAST  درصـد وزنـی، مقـدار     1/0، افزودن نانومواد تقویتی به انـدازه

ی بهینه گرافن اکسید عامل دار اضافه شـده بـه داخـل چسـب اپوکس ـ    

و  2/0بالاتر گرافن اکسید  یرمقاد (ب). براي 11شکلشود  میمحسوب 

مقـدار   (د)،11(ج) و 11هـاي   درصد وزنی به ترتیب مطابق شـکل  3/0

و کلوخـه شـدن آن    یف وضـع  یپراکنـدگ  همازاد منجر ب اکسید گرافن

و زبرتـر شـدن بیشـتر سـطح      بوجود آمدن ساختاري اسفنجی شـکل 

 اســتحکام کــاهش باعــث ختارســا ایــن مقطــع شکســت شــده اســت.

   .است شده نانوکامپوزیت

  

    

  
  

از سطوح شکست (الف) چسب اپوکسی  SEMتصاویر  -11شکل  

درصد وزنی  3/0و (د)  2/0، (ج)  1/0خالص و تقویت شده با مقادیر (ب)

  آمینه شده  گرافن اکسید
  

  ماکروسکوپی نتایج

عامل دارشدن آن، روش، ه نوع و نحوذره، نانومانند نوع  یعوامل     

زمان مدت آن،  مقدارحلال و نوع  ی،همزن و سرعت و زمان اختلاط

شرایط پخت بر کیفیت محصول نانوکامپوزیت مؤثر  و یده فراصوت

آن را تحت  يرئولوژیکی و نفوذ پذیر ی،فیزیک ی،بوده و خواص مکانیک

در ط شرایکلیه سعی شده است  تحقیقدر این  .]46[دهد یقرار م یرتاث

براي  ها، آزمونانجام همچنین حین و  ها و ساخت نمونه تهیهطول 

را  تفسیر و قابلیت مقایسهتا نتایج  ،باشندهمسان ها  نمونهتمامی 

 نمونه با شرایط یکسان درصد وزنی هرتعداد آزمون براي د. نداشته باش

کرنش - نمودار تنش 12شکل  سه الی پنج تکرار است. تقویت کننده

ز چسب خالص اهاي دمبلی کشش ساده بر روي نمونه زمونحاصل از آ

- میشان درصد وزنی را ن 3/0تا مقدار  گرافن اکسیدو تقویت شده با 

شود، الگوي نمودار تنش کرنش براي  همانطور که مشاهده می .دده

درصد وزنی از  3/0هاي چسب خالص و تقویت شده تا  تمامی نمونه

به عنوان  ،11شکل با توجه به  اشد.بدار یکسان می عامل گرافن اکسید

کرنش کمتر از محدوده در  چسب خالص، رفتار الاستیکبراي  نمونه

توان حاکم بوده و رابطه تنش و کرنش در این ناحیه را می 025/0

با  و رفتار غیرخطیبا ، نمودار خطیخطی فرض کرد. با گذر از ناحیه 

استحکام  معادل با به صورت پیوسته تا نقطه تنش ماکزیممتقعر منفی 

رفتار  این روند افزایشی سپس توسط یک .یابدافزایش میتنش نهایی 

با کاهش میزان تنش در ساختار پلیمري چسب شونده، که نرم

ف)(ال  (ب) 

 (ب) (الف)

 (د) (ج)
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از نرخ کاهشی تنش  سپس ؛کندهمراه است، ادامه پیدا میاپوکسی 

د نمودار تا نقطه گسیختگی رکه در برخی موا کاسته شده، بطوري

  دهد. ند صعودي از خود نشان میرو ،نمونه

حاصل از منحنی استحکام نهایی و مدول یانگ  مقادیر 13 شکل    

هاي بالکی از چسب اپوکسی خالص و تنش کرنش نمونه

درصد  3/0تا  از صفر آمینه گرافن اکسید/اپوکسی هاينانوکامپوزیت

توان دریافت که میدهد. با توجه به این شکل،  نشان می را وزنی

درصد وزنی باعث افزایش مدول  1/0 به اندازهنانومواد تقویتی  زودناف

 44و  35اپوکسی به ترتیب به میزان و استحکام نهایی چسب  یانگ

تقویتی  مواد  نانوهمچنین افزودن بیش از این مقدار  خواهد شد.درصد 

گردد. لذا باعث کاهش مدول و استحکام از مقدار حداکثري خود می

و خاصیت استحکام نهایی و مدول کششی، مقدار بهینه بر اساس این د

 براي مقادیر اضافه شده به داخل چسب اپوکسی گرافن اکسیدنانو 

بدین ترتیب  درصد وزنی آن است. 1/0 ه شده در این پژوهش،ارائ

 یلانی،با عامل س یددار کردن سطح گرافن اکس عاملتوان گفت که  می

در  یاپوکس یمولکول هاي یرهنجبا ز یکوالانس يقو یوندپ یجادسبب ا

و  یچسبندگ که يشده به طور ینهفصل مشترك گرافن و زم

و از  افتد یاتفاق م ینهنانوماده و زم یانم یشترب یکیمکان یريگ درهم

امر  ینرا به دنبال دارد. ا مینهبهتر نانوذره در ز یپراکندگ یگرطرف د

 یناست ا شده یو استحکام کشش یسیتهباعث بهبود در مدول الاست

کننده وجود داشت. در  یتتقو یوزن يدرصدها 2/0و  1/0 يروند برا

)، مقدار گرافن مازاد منجر یدرصد وزن 3/0( یدبالاتر گرافن اکس یرمقاد

و مدول  دهو کلوخه شدن آن ش یفو تعاملات ضع یبه پراکندگ

را با اثر تمرکز تنش  یتنانوکامپوز یو استحکام کشش یسیتهالاست

  شد. ییدتا یزن SEM یرکه توسط تصاو دده یکاهش م

از نمودار تنش کرنش قابل استخراج  که خاصیت مهم دیگري       

باشد. این کمیت فیزیکی مقدار انرژي ذخیره شده چقرمگی می است

دهد و برابر با مساحت توسط ماده را تا نقطه گسیختگی نشان می

چسب اي هباشد. چقرمگی نمونهسطح زیر نمودار تنش کرنش می

 گرافن اکسیددرصد وزنی از نانو  3/0اپوکسی خالص و تقویت شده تا 

که از  طوري همان .نشان داده شده است(ب)  14 در شکلدار  عامل

- عامل گرافن اکسیدافزودن نانوصفحات این شکل قابل مشاهده است، 

درصد وزنی به داخل چسب اپوکسی، چقرمگی چسب  3/0دار تا مقدار 

از . دهدمیدرصد افزایش  111میزان  طور پیوسته تاه ب را اپوکسی

باشد  میآنجا که هاردنر در سیستم دو جزئی چسب اپوکسی یک آمین 

ي اکسیژن دار روي ها سازگار به ایجاد پیوند با گروه ها و آمین

تواند در نانوصفحات گرافن اکسید دارد بنابر این مقداري از هاردنر می

رف این موضوع شده و این امر به رفتار هنگام تهیه نانوکامپوزیت ص

داکتیلیته بیشتر نانوکامپوزیت منجر شده و با ازدیاد تغییر طول نهایی 

کند. این خواص براي درصدهاي  میي تقویت شده، نمود پیدا ها نمونه

ها، همچنان روند افزایشی خود را  وزنی بالاتري گرافن اکسید در نمونه

دار نانوصفحات گرافن اکسید عامل افزودنحفظ نموده است بطوریکه 

درصد وزنی به داخل چسب اپوکسی، چقرمگی چسب  3/0تا مقدار 

درصد افزایش  111را به طور پیوسته تا میزان  تقویت شده اپوکسی

دلیل عمده افزایش ب نشان داده شده است. - 14یابد که در شکل می

سب هاي بالک چ چقرمگی افزایش میزان تغییر طول نهایی نمونه

باشد که  میی اپوکسی با افزودن مقادیر مختلف از گرافن اکسید تقویت

 شود. میهده (الف) مشا 14در شکل 
 

 
کرنش چسب اپوکسی خالص و تقویت شده با -نمودار تنش -12شکل  

  آمینه شده گرافن اکسیددرصد وزنی از  3/0صفر تا 
  

  

 
هاي چسب ونه(الف) استحکام نهایی و (ب) مدول یانگ نم -13شکل  

  گرافن آمینهدرصد وزنی از اکسید  3/0اپوکسی تقویت شده با صفر تا 

  

  

 (الف)

 (ب)

 (الف)
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هاي چسب چقرمگی نمونه(الف) تغییر طول نهایی و (ب)  - 14شکل 

 آمینه گرافن اکسیدصد وزنی از در 3/0با صفر تا اپوکسی تقویت شده 

  

 TASTي ها کرنش برشی براي نمونه–منحنی تنش برشی 15شکل 

ته شده با چسب اپوکسی خالص و تقویت شده با گرافن اکسید ساخ

دهد. با توجه به این نمودار افزودن گرافن اکسید تا آمینه را نشان می

درصد وزنی باعث افزایش شیب اولیه منحنی که نشان دهنده  1/0

به  یمدول برش ینهمقدار به بدین ترتیبمدول برشی است میگردد. 

افزودن بیش از این باشد  یم یانومواد افزودناز ن یدرصد وزن 1/0 يازا

تمرکز و کلوخه شدن  یلبه دل مقدار گرافن اکسید عامل دار ت

  .باشد یم یتنانوکامپوز ینانوصفحات منجر به افت مدول برش

اي مدول برشی چسب خالص و تقویت شده نمودار میله 16شکل     

دهد. با توجه می آمینه شده را نشان گرافن اکسیدبا مقادیر مختلف از 

توان دریافت که مقدار بهینه مدول برشی به به این شکل به وضوح می

باشد. افزودن بیش از این درصد وزنی از نانومواد افزودنی می 1/0ازاي 

تاثیر چندانی در افزایش خواص مکانیکی برشی  گرافن اکسیدمقدار 

ه شدن تمرکز و کلوخ به دلیلچسب اپوکسی نشان نداد که این امر 

   .باشدمی نانوکامپوزیتصفحات و در نتیجه افت خواص برشی   نانو

  

 
کرنش برشی چسب اپوکسی تقویت - نمودار تنش برشی -15شکل 

  درصد وزنی 3/0صفر تا آمینه شده از  گرافن اکسیدبا شده 

 
 3/0تا  از صفر مدول برشی چسب خالص و تقویت شده - 16شکل 

  دار عامل  گرافن اکسیدنی زدرصد و
 

 گیري یجهنت- 4

 روي بر دار عامل اکسید گرافن افزودن حاضر تاثیر پژوهش در     

 از بعد ابتدا کار این در شد بررسی اپوکسی پلیمر مکانیکی خواص

 و شده اصلاح هامرز روش به گرافیت اکسایش با اکسید گرافن تهیه

 داکسی گرافن تهیه به اقدام ، APTES با آن کردن دار عامل با سپس

 اتصال و بالک هاي نمونه کششی هاي آزمون. است گردیده شده آمینه

TAST شد  انجام حاصل نانوکامپوزیت مکانیکی عملکرد ارزیابی براي

به چسب اپوکسی  GO-NH2نتایج تجربی نشان داد که با افزودن 

 خواص این گردید ها نمونه چقرمگی و نهایی طول باعث افزایش تغییر

 اکسید گرافن درصد وزنی از 3/0تا مقدار  بالاتر وزنی درصدهاي براي

  .است نموده حفظ را خود افزایشی روند همچنان ها، نمونه در

 مدول در بهبود به چسب اپوکسی باعث GO-NH2افزودن      

 2/0 و 1/0 براي روند این است شده کششی استحکام الاستیسیته و

 گرافن بالاتر مقادیر در. داشت وجود کننده تقویت وزنی درصدهاي

 و پراکندگی به منجر مازاد گرافن مقدار ،)وزنی درصد 3/0( اکسید

 با را نانوکامپوزیت مقاومت و شده آن شدن کلوخه و ضعیف تعاملات

آن را  SEM به طوري که تصاویر دهد می کاهش تنش تمرکز اثر

  .نمود تایید
 1/0 حاوي هاي نمونه در مکانیکی خواص بهبود در بهینه مقدار    

 که طوري به است، بوده شده سطحی اصلاح اکسید گرافن وزنی درصد

و  کششی استحکام الاستیسیته، مدول بالاترین حاصله، نانوکامپوزیت

 افزودن با نانوکامپوزیت این در طوریکه به نمود حاصل مدول برشی را

GO-NH2 ترتیب به اپوکسی چسب به وزنی درصد 1/0 میزان به 

 الاستیسیته، مدول در 34% و 53%  ،44%  ،%35 افزایش باعث

 خالص اپوکسی به نسبت برشی مدول و چقرمگی نهایی، استحکام

 افزودن که است واقعیت این موید تحقیق این نتایج لذا. شود می

 اپوکسی ي زمینه در شده سطحی اصلاح گرافن اکسید نانوصفحات

  .دارد حاصله نانوکامپوزیت مکانیکی قابل توجهی در رفتار بهبود
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