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Abstract
Research subject: In the present study, a number of linear and long-
chain branched copolyesters, poly (butylene succinate-co-ethylene tere-
phthalate) (PBSET), were synthesized. Hence, effect of branching agent 
introduction was studied. Such a copolyesters, mostly aliphatic polyes-
ters, may be applied in biomaterial fields. Adding aromatic section and 
branching agent have great effects on properties.
Research approach: All polyesters were synthesized via a two-step 
method: esterification and polycondensation. All samples were pro-
duced in a laboratory scale set-up. First, prepolymers of two monomers 
were produced, separately. Then, required amount of each prepolymer 
were poured in the reactor and catalyst and thermal stabilizer were 
added and polycondensation reaction was performed. Pentaerythritol 
(PER) and trimellitic anhydride (TMA) were used as branching agents 
during synthesis. Microstructure of the copolyesters were characterized 
by ATR-FTIR and 13CNMR. Crystallinity, using XRD, and mechanical 
properties were studied, too.  Even small amount of branching agent has 
a great effect on properties. 0.4 mol% of PER and 0.4 and 0.6 mol% of 
TMA were incorporated.
Main results: Intrinsic viscosities of samples indicate that high molecu-
lar weight, about 38000 g/mol, were reached. ATR-FTIR spectra proves 
polyester synthesis. 13CNMR spectra shows incorporation of branching 
agent in polyester chain. Based on the XRD spectra, branching has no 
effect on the crystal type and type of crystal was unchanged. Howev-
er, Crystallinity is decreased with branching. Mechanical properties are 
under serious effect of branching agent addition. It was observed that 
elongation at break and tensile strength were increased up to 400% and 
200%, respectively. Hence, these branched copolyesters were synthe-
sized and structure, crystallinity and mechanical properties were stud-
ied.
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چکیــده
موضــوع تحقیــق: در ایــن پژوهــش، نمونه‌هــای کوپلی‌اســترهای خطــی و شــاخه‌ای 
پلــی بوتیلــن سوکســینات - اتیلــن ترفتــالات )PBSET( تهیــه گردیدنــد. اثــر شــاخه‌ای 
شــدن بــر ســاختار و خــواص کوپلی‌اســتر مطالعــه شــد. چنیــن کوپلی‌اســترهایی، کــه 
بخــش عمــده آنهــا پلی‌اســتر آلیفاتیــک اســت، دارای کاربردهــای زیســتی می‌باشــند. 
ــر خــواص  ــر مهمــی ب ــزودن بخــش آروماتیکــی و همچنیــن شــاخه‌ای شــدن تاثی اف

دارد. 
روش تحقیــق: کلیــه کوپلی‌اســترها بــا روش دو مرحلــه‌ای استری‌شــدن و تراکمــی 
شــدن تهیــه شــدند. نمونه‌هــا در یــک تجهیــز آزمایشــگاهی ســنتز شــدند. ابتــداء در 
ــد. ســپس در  ــوع پیش‌پلیمــر بطــور مجــزا تولیــد گردیدن ــه استری‌شــدن، دو ن مرحل
مرحلــه تراکمی‌شــدن بــه مقــدار لازم پیش‌پلیمرهــا در رآکتــور ریختــه شــده و پــس 
ــول  ــد. پنتااریتریت ــام ش ــش انج ــی، واکن ــده گرمای ــزودن کاتالیســت و پایدارکنن از اف
ــدند.  ــتفاده ش ــاخه‌ای اس ــل ش ــوان عوام ــد )TMA( بعن ــک انیدری )PER( و تری‌ملیتی
ســاختار بــا اســتفاده از ATR-FTIR و 13CNMR، بلورینگــی با XRD و خــواص مکانیکی 
مطالعــه شــدند. مشــاهده گردیــد کــه حتــی مقــدار کــم عامــل شــاخه‌ای، خــواص را 
ــد  ــی از PER و 0.4  و 0.6 درص ــد مول ــق، 0.4 درص ــن تحقی ــد. در ای ــر می‌ده تغیی

مولــی از TMA اســتفاده شــدند. 
نتایــج اصلــی: اندازه‌گیــری ویســکوزیته ذاتــی نشــانگر آن اســت کــه جــرم مولکولــی 
 ATR-FTIR ــای ــی طیف‌ه ــت. بررس ــده اس ــل ش ــدود g/mol 38000 حاص ــالا، ح ب
13CNMR می‌تــوان کربن‌هــای  اســت. در طیف‌هــای  پلی‌اســتر  نشــانگر ســنتز 
 13CNMR ــای ــذا، طیف‌ه ــود. ل ــاهده نم ــز مش ــاخه‌ای را نی ــل ش ــای عام مولکول‌ه
 ،XRD ــج ــر نتای بیانگــر حضــور عامــل شــاخه‌ای در ســاختار پلیمــر اســت. مبتنــی ب
شاخه‌اشــدن تاثیــر جــدی بــر نــوع بلورینگــی نداشــته امــا مقــدار بلورینگــی کاهــش 
ــش  ــی تنش-کرن ــیاری در منحن ــر بس ــاخه‌ای تغیی ــل ش ــزودن عام ــت. اف ــه اس یافت
ایجــاد نمــود. مشــاهده گردیــد کــه افزایــش طــول در شکســت و تنــش در شکســت 
افزایــش چشــمگیری داشــته و بترتیــب تــا 400% و 200% افزایــش نشــان می‌دهنــد. 
ــده و  ــه ش ــای TMA و PER تهی ــا عامل‌ه ــاخه‌ای ب ــتر ش ــب، کوپلی‌اس ــن ترتی بدی

ــد. ــه گردی ضمــن مطالعــه ســاختار و بلورینگــی، خــواص مکانیکــی نیــز ارائ
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مقدمه
زیست‌ســازگاری،  بدلیــل  آلیفاتیــک  پلی‌اســترهای 
زیســت‌تخریب‌پذیری و خــواص مکانیکــی مناســب، مــورد 
خانــواده،  ایــن  در   .]1[ گرفته‌انــد  قــرار  زیــادی  توجــه 
پلی‌بوتیلــن سوکســینات )PBS( بدلیــل خــواص گرمایــی 
پلی‌اســترهای  دیگــر  از  بیشــتر  مطلــوب،  مکانیکــی  و 
اســت.  گرفتــه  قــرار  توجــه  مــورد  زیســت‌تخریب‌پذیر 
 oC( خواصــی ماننــد بلورینگــی کافــی، دمــای ذوب بــالا
بــا   PBS رقابــت  باعــث  مناســب  فرآیندپذیــری  و   )110
ماننــد  پلیمرهــای غیرزیســت‌تخریب‌پذیر معمــول  دیگــر 
ــن )PP( شــده اســت ]2[. یکــی  ــن )PE( و پلی‌پروپیل پلی‌اتیل
از روش‌هــای بهبــود خــواص PBS، تهیــه کوپلی‌اســتر آن 
ــده  ــنتز ش ــی س ــترهای مختلف ــون کوپلی‌اس ــد. تاکن می‌باش
اســت، برخــی از آنهــا عبارتنــد از: پلــی اتیلــن سوکســینات-

ــن سوکســینات-ترفتالات  ــی بوتیل ــالات )PEST( ]3[، پل ترفت
 )PBAT( آدیپات-ترفتــالات  بوتیلــن  پلــی   ،]4[  )PBST(
 )PBSET( ــالات ــینات-اتیلن ترفت ــن سوکس ــی بوتیل ]5[، پل
فــوران   5  ،2 کومونومــز  همــکار  و  پاپاگئورگیــو   .]6[
دی‌کربوکســیلیک اســید )FCDA( را در ســنتز PBS بــکار برده 
و ســاختار، بلورینگــی و خــواص گرمایــی آنــرا بررســی نمودنــد 
]7[. شــیرعلی و همــکاران کومونومــر بیــس هیدروکســی 
اتیــل ترفتــالات )BHET( را وارد ســاختار PBS نمــوده و 
خــواص گرمایــی و مکانیکــی را مطالعــه نمودنــد ]6[. حضــور 
ــا زیســت‌تخریب‌پذیری  ــر آروماتیکــی باعــث شــده ت کومونوم
کاهــش یابــد. نشــان داده شــده اســت کــه در یــک محــدوده 
آلیفاتیــک- کوپلی‌اســترهای  مشــخص،  درصــد  ترکیــب 

هســتند  بالایــی  زیســت‌تخریب‌پذیری  دارای  آروماتیــک 
ــی در  ــروه عامل ــد گ ــای دارای چن ــتفاده از مولکول‌ه ]8[. اس
ــاخه‌ای  ــترهای ش ــد پلی‌اس ــث تولی ــترها، باع ــنتز پلی‌اس س
می‌شــود. حتــی ورود مقــدار کمــی از عامــل شــاخه‌ای شــدن 
ــر خــواص مکانیکــی،  ــر بســیاری ب ــه ســاختار پلی‌اســتر، اث ب
رئولوژیکــی و گرمایــی می‌توانــد داشــته باشــد، بگونــه‌ای کــه 
ــد ]14- ــی می‌باش ــتر خط ــاوت از پلی‌اس ــواص متف ــن خ ای

9[. روش معمــول تهیــه پلی‌اســتر شــاخه‌ای )LCB(، افــزودن 
عامــل شــاخه‌ای، دارای چنــد گــروه عاملــی، در حیــن فرآینــد 
تهیــه اســت. عوامــل شــاخه‌ای بســیاری در تحقیقــات پیشــین 
ــا  ــد از: الکل‌ه ــا عبارتن ــی از آنه ــت، برخ ــده اس ــتفاده ش اس
و 14[،  انیدریدهــا ]13  و 15[،   14 ،9[ اپوکســی‌ها   ،]10[
تری‌متیلــول پروپــان ]17[، گلیســرول ]18[، تری‌مزیــک 
اســید ]19 و 20[، تری‌متیــل 1،3،5 بنــزن تری‌کربوکســیلات 
ــان  ــول پروپ ]21[، گلیســرول پروپوکســیلات ]12[، تری‌متیل

 .]22[ تری‌اکریــات 
مبتنــی بــر مطالعــات کتابخانه‌ای فــوق، تحقیقــات در زمینه 
ــات  ــه اطلاع ــور تهی ــه منظ ــاخه‌ای ب ــترهای ش ــه پلی‌اس تهی
بیشــتر مــورد نیــاز اســت. در ایــن تحقیــق کوپلی‌اســتر 
LCB-( ــاخه‌ای ــالات ش ــن ترفت ــینات - اتیل ــن سوکس بوتیل

ــن منظــور از یــک روش دو  PBSET( تهیــه شــده اســت. بدی
مرحلــه‌ای استری‌شــدن مســتقیم و تراکمــی شــدن اســتفاده 
شــده اســت. بعنــوان عامــل شــاخه‌ای، تری‌ملیتیــک انیدریــد 
ــه و  ــب دارای س ــه بترتی ــول )PER(، ک )TMA( و پنتااریتریت
چهــار گــروه عاملــی هســتند، اســتفاده شــده‌اند. پــس از تهیــه 
ــا  ــا ATR-FTIR و 13CNMR، بلورینگــی ب ــا ســاختار ب نمونه‌ه

XRD و خــواص مکانیکــی مطالعــه شــده اســت. 

بخش تجربی
مواد اولیه

و   )1-21-107  CAS شــماره   ،EG( گلایکــول  اتیلــن 
ترفتالیــک اســید )TA، شــماره CAS 100-21-0( توســط 
مجتمــع پتروشــیمی شــهید تندگویــان، ماهشــهر، ایــران 
 CAS )SA، شــماره  اســید  گردیــد. سوکســینیک  تامیــن 
-107 CAS شــماره ،BG( بوتیلــن گلایکــول ،)100-15-6

 ،)5-77-115  CAS شــماره   ،PER( پنتااریتریتــول   ،)0-88
 ،)0-28-1204 CAS ــماره ــد )TMA، ش ــک انیدری تری‌ملیتی
 )4-70-5593 CAS شــماره ،TBT( تتــرا بوتیــل تیتانــات
بعنــوان کاتالیســت، پلی‌فســفریک اســید )PPA، شــماره 

شکل 1. طرح‌واره تجهیز آزمایشگاهی سنتز
Figure 1. Schematic of the synthesis set-up
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ــرم  ــی، کلروف CAS 8017-16-1( بعنــوان پایدارکننــده گرمای
)شــماره CAS 865-49-6( بعنــوان حــال از شــرکت مــرک، 
ــرآوری  ــدون ف ــواد ب ــه م ــداری شــده اســت. کلی ــان خری آلم

ــدند. ــتفاده ش اس
سنتز کوپلی‌استرها

یــک  در   LCB-PBSET و   PBSET خطــی  کوپلی‌اســتر 
تجهیــز آزمایشــگاهی ســنتز شــدند. شــکل 1 ایــن تجهیــز را 
ــه  ــون س ــک بال ــکل از ی ــز متش ــن تجهی ــد. ای ــان می‌ده نش
دهانــه بعنــوان رآکتــور، کندانســور گلایکــول، مبــرد بخــار آب، 

ــروژن و پمــپ خــاء اســت. خروجــی نیت
ــترها  ــن پلی‌اس ــد ای ــیمیایی تولی ــای ش ــکل 2 واکنش‌ه ش
را نشــان می‌دهــد. از اســید سوکســینیک، اســید ترفتالیــک، 
بوتیلــن گلایکــول و اتیلــن گلایکــول در ســنتز اســتفاده 
شــده اســت. ابتــداء پیش‌پلیمرهــای بیــس هیدروکســی 
هیدروکســی‌بوتیل  بیــس  و   )BHET( ترفتــالات  اتیــل 
ــای  ــی گروه‌ه سوکســینات )BHBS( ســنتز شــد. نســبت مول
ــد.  ــنتزها 1.2 می‌باش ــه س ــید در کلی ــه اس ــیل ب هیدروکس
 240-245 oC در دمــای BHET واکنــش استری‌شــدن تولیــد
 oC در دمــای BHBS 3.5 و بــرای تولیــد bar  و تحــت فشــار
195-191 و تحــت فشــار bar 1 انجــام می‌شــود. مقــدار 
آب هــر min 15 یکبــار بعنــوان شــاخص پیشــرفت واکنــش 
جمــع‌آوری و اندازه‌گیــری می‌شــود. واکنــش تــا توقــف 
تولیــد آب ادامــه می‌یابــد. ســپس BHBS و BHET بــا نســبت 
ــه 10 در رآکتــور ریختــه شــده و ppm300 کاتالیســت  90 ب
ــه می‌شــود. دمــای  TBT و ppm 50  پایدارکننــده PPA اضاف
رآکتــور بتدریــج بــه oC 250  افزایــش یافتــه و خــاء )کمتــر 
ــر  ــاهده اث ــا مش ــش ت ــردد. واکن ــال می‌گ از mmHg 1( اعم
ــی کــه  ــر وایزنبــرگ زمان ــد. تحــت اث وایزنبــرگ ادامــه می‌یاب
ــد، پلیمــر از محــور همــزن  ــی پلیمــر افزایــش یاب جرم‌مولکول
بــالا خواهــد رفــت. بــرای تولیــد کوپلی‌اســتر شــاخه‌ای 
مقــدار لازم PER و TMA از ابتــدای مرحلــه استری‌شــدن 

افــزوده می‌شــود. مقادیــر عامــل شــاخه‌ای 0.4 و 0.6 درصــد 
مولــی انتخــاب شــده اســت. مقادیــر بیشــتر عامــل شــاخه‌ای 
ــت. ــراورش نیس ــل ف ــه قاب ــردد ک ــری می‌گ ــه پلیم ــر ب منج

هویت‌شناسی
ویســکوزیته ذاتــی )IV( پلی‌اســترها در حــال کلروفــرم بــا 
 25±0.1 oC 0 در دمــایC ــوع ــود ن اســتفاده از ویســکومتر آبل
ــا  ــای ATR-FTIR نمونه‌ه ــد ]23[. طیف‌ه ــری گردی اندازه‌گی
بــا اســتفاده از اســپکتروفوتومتر مــدل Nexus 670 از شــرکت 
ــت  ــط بدس ــای محی .Waltham, MA( Nicolet Co( در دم
ــتفاده از  ــا اس ــترهای ب ــای 13CNMR کوپلی‌اس ــد. طیف‌ه آم
دســتگاه Switzerland( 400 Brucker Avance(  در دمــای 

oC 25 و MHz 400 حاصــل شــد. 

)WAXD(  X پراش اشعه
ــتگاه  ــتفاده از دس ــا اس ــا ب ــی نمونه‌ه ــای XRD تمام الگوه
شــدت  و  ولتــاژ  شــد.  حاصــل   WAXD  3000  EQuinox
 30 mA ،40 kV بترتیــب CuKα1 جریــان لولــه و تشعشــع
و λ= 0.1541874 nm قــرار داده شــدند. طیــف نمونه‌هــا 
ــه  ــر 120o-4 تهی ــدوده  2θ براب ــده( در مح ــرم ش ــرس گ )پ

شــد. 
خواص مکانیکی

 universal Zwick/Roell Z020 از یــک دســتگاه  خــواص
ــواص  ــا خ ــد ت ــتفاده ش ــتاندارد ASTM D638 اس ــت اس تح
ــکل  ــی ش ــای دمبل ــد. قطعه‌ه ــت آی ــا بدس ــی نمونه‌ه مکانیک
توســط پــرس گــرم و قالبگیــری فشــاری بدســت آمــد. 
ــداری شــده ســپس تحــت  ــا بمــدت 48 ســاعت نگه نمونه‌ه

ــد. ــرار گرفتن ــون کشــش ق آزم

3 نتایج و بحث
جــدول 1 کــد تخصیــص داده شــده بــه هــر نمونــه، مقــدار 
عامــل شــاخه‌ای و ویســکوزیته ذاتــی نمونه‌هــای بدســت 

شکل 2. واکنش‌های تولید کوپلی‌استرها
Figure 2. Synthesis scheme of copolyesters
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جدول 1. ویسکوزیته ذاتی نمونه‌ها
Table 1. Intrinsic viscosities

شکل 3. طیف‌های ATR-FTIR کوپلی‌استرهای خطی و شاخه‌ای
Figure 3. ATR-FTIR spectra of linear and branched copolyesters

Sample B.A. &  mol% [η], dL/g

PBSET10 0 1.08

LCB-PER4 PER-0.4 1.16

LCB-TMA4 TMA-0.4 1.10

LCB-TMA6 TMA-0.6 1.17

PBSET10 13  نمونهCNMR شکل 4. طیف
Figure 13 .4CNMR spectrum of PBSET10
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ــرم  ــانگر ج ــی نش ــکوزیته ذات ــد. ویس ــان می‌ده ــده را نش آم
ــه  ــر ب ــی بالات ــکوزیته ذات ــد ]6 و 23[. ویس ــی می‌باش مولکول
ــرای  ــه ب ــود. البت ــد ب ــتر خواه ــی بیش ــرم مولکول ــی ج معن
کوپلی‌اســترها معادلــه مارک-هاوینــک وجــود نــدارد تــا 
ــی را محاســبه نمــود. لیکــن هموپلیمــر  ــوان جــرم مولکول بت
ــی 1.1 دارای جــرم  ــا ویســکوریته ذات ــن سوکســینات ب بوتیل
مولکولــی حــدود g/mol 38000 می‌باشــد کــه تقریبــی 
ــار  ــتر را در اختی ــای کوپلی‌اس ــی نمونه‌ه ــرم مولکول ــرای ج ب

قــرار می‌دهــد.
ــی  ــترهای خط ــای ATR-FTIR کوپلی‌اس ــکل 3 طیف‌ه ش
و شــاخه‌ای را نشــان می‌دهــد. قلــه در حــدود 2950 متعلــق 

ــای آروماتیکــی و آلیفاتیکــی  ــد C-H گروه‌ه ــه کشــش پیون ب
ــل  ــد کربونی ــانگر پیون ــد در cm 1714−1 نش ــه تن ــت. قل اس
ــه  ــق ب ــه در cm−1 1246 متعل ــتری و قل ــای اس C=O گروه‌ه
پیونــد C-O گــروه اســتری اســت. قلــه در cm−1 1065 بیانگــر 
 732 cm−1 ــد در ــه تن ــت. قل ــی O-C-C اس ــاش کشش ارتع
ــاور  ــن )-CH2-( مج ــای متیل ــه گروه‌ه ــده ب ــبت داده ش نس
هــم می‌باشــد ]24 و 25[. بنابرایــن، می‌تــوان نتیجــه گرفــت 

ــه پلی‌اســتر ســنتز شــده اســت. ک
شــکل 4 طیــف 13CNMR نمونــه PBSET10 را نشــان 
می‌دهــد. مقــدار شــیفت هــر کربــن در جــدول 2 ارائــه شــده 
اســت کــه بــا نتایــج ارائــه شــده در مراجــع تطابــق دارد ]26 

و 27[.
 TMA ســاختار پلي‌اســتر ســنتز شــده بــا عوامــل شــاخه‌اي
و PER در شــکل 5 نشــان داده شــده اســت. همانگونــه کــه در 
شــکل نشــان داده شــده، TMA و PER بترتیــب دارای 3 و 4 

گــروه عاملــی می‌باشــند. حتــی مقــدار کمــی از ایــن عوامــل 
شــاخه‌ای بــه انــدازه کافــی ســاختار شــاخه‌ای ایجــاد می‌کنــد 

کــه تاثیــر بــر خــواص پلیمــر داشــته باشــد ]11[.
اگرچــه واکنش‌هــای ســنتز در شــکل 2 نشــان داده شــده، 
 BG و EG ــذف ــراه ح ــه هم ــدن ب ــه تراکمی‌ش ــن مرحل لیک
ــد.  ــت رخ ده ــن اس ــی ممک ــای متفاوت ــذا، توالی‌ه ــوده، ل ب

ــد. ــان می‌ده ــه را نش ــای ممکن ــکل 6 توالی‌ه ش
مختلفــی  قله‌هــای  بــه  منجــر  توالی‌هــا  ایــن  وجــود 
 7 شــکل  می‌گــردد.   24-29  ppm شــیفت  محــدوده  در 
ایــن  در  نشــان می‌دهــد.  را  ایــن محــدوده  بزرگنمایــی 
شــکل، قله‌هــای متعــددی مشــاهده می‌شــود. البتــه، بدلیــل 

احتمــال عــدم دقــت در محاســبات کمیتــی، مبتنــی بــر طیف 
13CNMR، بطــور کیفــی از ایــن طیــف اســتفاده شــده اســت.

ــار  ــا را کن ــی نمونه‌ه ــای 13CNMR تمام ــکل 8 طیف‌ه ش
ــابه  ــا مش ــی طیف‌ه ــگاه اول تمام ــد. در ن ــان می‌ده ــم نش ه
هســتند، لیکــن در شــکل 9 طیف‌هــای بزرگنمایــی شــده در 
ــردد  ــاهده می‌گ ــد. مش ــان می‌ده ــاورت ppm 63 را نش مج
ــود  ــانگر وج ــه نش ــد ک ــود دارن ــدی وج ــای جدی ــه قله‌ه ک
ــن شــماره 2 )نشــان داده شــده در شــکل 5( می‌باشــند. کرب

XRD نتایج
WAXD کوپلی‌اســترهای خطــی  شــکل 10 طیف‌هــای 
ــل  ــه مح ــت ک ــخص اس ــد. مش ــان می‌ده ــاخه‌ای را نش و ش
ــا نمونه‌هــای شــاخه‌ای یکســان اســت.  قله‌هــای PBSET10 ب
بنابرایــن، شــاخه‌ای شــدن در نــوع بلورهــا تاثیــری نگذاشــته 
ــا  ــای قله‌ه ــدت و پهن ــر ش ــدن ب ــاخه‌ای ش ــه، ش ــت. البت اس
اثــر گذاشــته اســت. مشــاهده می‌شــود کــه شــدت قله‌هــا بــا 
شــاخه‌ای شــدن کاهــش امــا پهنــا در نیمــه مقــدار بیشــینه 

جدول 2. شیفت شیمیایی کربن‌ها
Table 4. Carbon chemical shift

b) PER و a) TMA شکل 5. ساختار پلی‌استرهای شاخه‌ای با دو عامل شاخه‌ای
Figure 5. Structure of the synthesized LCB-PBSET copolyesters with two branching agents; a) TMA and b) PER

Carbon Ck Ch Cf Cd Ca Cb Cg, Ce

Shift, ppm 24.12 28.00 63.19 63.38 128.55 128.73 171.30
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شکل 7. طیف بزرگ نمایی شده
Figure 7. Magnified spectrum of PBSET10

شکل 6. توالی‌های مختلف در حین سنتز کوپلی‌استرها
Figure 6. Various sequences in the  copolyesters structure



فصلنامه علمي پژوهشی بین رشته ای پژوهش های کاربردی مهندسی شیمی - پلیمر

اثر شاخه‌ای شدن کوپلی‌استر بوتیلن...

26

شکل 8. مقایسه سه بعدی طیف‌های 13CNMR نمونه‌ها
Figure 8. Three-dimensional comparison of 13CNMR spectra of all samples

شکل 9. طیف بزرگ‌نمایی شده نمونه‌ها
Figure 9. Zoomed 13CNMR spectra

شکل 10. طیف‌های WAXD همه نمونه‌ها
Figure 10. WAXD patterns of the samples
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بتدریــج افزایــش یافتــه اســت. لــذا، مقــدار بلورینگــی کاهــش 
یافتــه اســت. 

ــه دارای  ــوع α اســت ک ــای PBS از ن ــلولی بلوره ــد س واح
شــکل منوکلینیــک بــا مشــخصه‌های 2θ در 28.8، 22.2، 
21.7، 19.6 و 42.3o  اســت کــه در توافــق بــا نتایــج موجــود 

ــت ]6، 28 و 29[. ــع اس در مراج

خواص مکانیکی
منحنی‌هــای تنــش بــر حســب کرنــش تمــام پلی‌اســترهای 
تهیــه شــده در شــکل 11 نشــان داده شــده اســت. همچنیــن 
 εb افزایــش طــول در شکســت ،E در جــدول 3 مقادیــر مــدول
و تنــش در شکســت σb داده شــده‌اند. مشــاهده می‌شــود کــه 
افــزودن عامــل شــاخه‌ای باعــث افزایــش طــول را بســیار زیــاد 
ــده  ــدول آورده ش ــز در ج ــا نی ــت انداره‌گیریه ــد. دق می‌کن

ــاخه‌ای  ــتر ش ــاخه‌ای، کوپلی‌اس ــای ش ــن نمونه‌ه ــت. مابی اس
ــد.  ــان می‌ده ــول را نش ــش ط ــن افزای ــا PER کمتری ــده ب ش
تحقیقــات لــو ]19[،  افزایــش طــول در شکســت بــا افزایــش 
ــد.  ــان می‌ده ــش نش ــود کاه ــاخه‌ای )PER( از خ ــل ش عام
ــل  ــم عام ــدار ک ــتفاده مق ــل اس ــی از دلای ــورد یک ــن م ای
ــش طــول در شکســت کوپلی‌اســتر  ــا افزای شــاخه‌ای اســت ت
را کاهــش نیابــد. بنابرایــن، وارد نمــودن عامــل شــاخه‌ای بــه 
ــا دارد.  ــک نمونه‌ه ــواص مکانی ــر خ ــر جــدی ب ــتر تاثی پلی‌اس
ضمنــا در منحنی‌هــای تنــش بــر حســب کرنــش نمونه‌هــای 
می‌گــردد.  مشــاهده  کاهش‌هایــی  و  افزایــش  شــاخه‌ای، 
ــار  ــن رفت ــل ای ــا عام ــی زنجیره ــاخه و درهم‌رفتگ ــود ش وج

دانســته شــده اســت.

شکل a .11( نمودارهای تنش-کرنش، b( مقایسه خواص مکانیکی 
Figure 11. a) Tensile curves of samples b) comparison of Mechanical Properties 
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نتیجه‌گیری
پلی‌اســترهای پلــی بوتیلــن سوکســینات – اتیلــن ترفتــالات 
ــا اســتفاده از مونومرهــای سوکســینیک  خطــی و شــاخه‌ای ب
اســید، ترفتالیــک اســید، بوتیلــن گلایکــول و اتیلــن گلایکــول 
و بــا روش استری‌شــدن و ســپس تراکمــی شــدن تهیــه 
ــی  ــد مول ــی PER و 0.4 و 0.6 درص ــد مول ــدند. 0.4 درص ش
مقــدار  شــدند.  افــزوده  شــاخه‌ای  عامــل  بعنــوان   TMA
 ATR-FTIR ــف ــن طی ــا و همچنی ــی نمونه‌ه ــکوزیته ذات ویس
ــای  ــد. طیف‌ه ــتر می‌باش ــق پلی‌اس ــنتز موف ــر س ــا بیانگ آنه

از  ناشــی  متفاوتــی  توالی‌هــای  بیانگــر حضــور   13CNMR
حــذف گلایکــول در مرحلــه تراکمــی شــدن می‌باشــد. 
همچنیــن حضــور عوامــل شــاخه‌ای در زنجیــر کوپلی‌اســترها 
ــا اســتفاده  ــوری ب ــد. مطالعــه ســاختار بل نیــز مشــاهده گردی
ــی  ــتر خط ــا در کوپلی‌اس ــوع بلوره ــه ن ــان داد ک از XRD نش
ــا کاهــش  ــدار بلوره و شــاخه‌ای یکســان هســتند، لیکــن مق
یافتــه اســت. مطالعــه خــواص مکانیکــی نیــز نشــانگر بهبــود 

ــد.  ــی می‌باش ــواص مکانیک خ

جدول 3. خواص مکانیکی نمونه‌ها
Table 3. Mechanical properties of sample

Elongation at break % σ, MPa Tensile modulus, MPa

PBSET10 6.53±0.71 24.28±2.03 390.92±3.46

LCB-TMA4 308.44±25.43 33.97±3.27 476.40±4.29

LCB-TMA6 417.85±32.86 39.28±3.64 420.37±3.96

LCB-PER4 208.50±17.46 31.84±2.93 463.86±4.37
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