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TOM TAT

Trong cong trinh nay, vat liéu nanocompozit LLDPE / 2 % clay-VIMS / 0,1 — 0,3 % DCP
duoc ché tao bang phuong phap tron hop & trang thai néng chay trén thiét bi tron kin Haake. Sau
d6, mau dugc ép trén mdy €p Toyoseiky vai luc ép 150 - 220 kg/cm®. Céu tric va tinh cht cua
vat liéu duoc nghién ctu bang céc phuong phap: phd nhidu xa tia X (XRD), kinh hién vi dién tur
truyén ‘qua (TEM), do tinh chat co hoc va phan tich nhiét trong luong (TGA). Két qua thu dugc
cho thay, nanocompozit ché tao dwoc c6 dang chén 16p va tach 16p. Tinh chét co hoc va tinh chat
nhiét clia nanocompozit déu duoc cai thién dang ké so voi LLDPE.

Tir khéa: nanocompozit, phan tich nhiét trong lwong, phd nhidu xa tia X, kinh hién vi dién tir
truyén qua, tinh chat co hoc.

1. MO PAU

Trong thoi gian gin ddy vt liéu polyme/clay nanocompozit dugc cac nha khoa hoc trén thé
gidi va trong nudc quan tdm nghién ctru, ing dung nhiéu trong doi séng ciing nhur trong cong
nghiép, do loai vat liéu nay c6 nhiéu wvu diém ndi troi nhu: d6 bén va modun dan hdi cao, 6n
dinh kich thudc, thim thdu khi, nudc va cdc hop chat hydro cacbon thap, bén hod chat, bén
nhiét, chiu birc xa tir ngoai va chéng chay tot.

Polyetylen (PE) la mot trong nhitng nhya nhiét déo dugc sir dung nhiéu nhét do day 1a loai
nhya khong dat, kha ning gia cong trén cédc thiét bi cong nghiép dé, c6 tinh chat co hoc tdt,
khong ddc... Tuy nhién PE c6 nhuge diém 1a: kha ning chiu nhiét kém, d& chdy va dé bi ldo héa
[1]. Chinh vi vay, da c6 nhiéu cong trinh nghién ctru va tim ra cac phuong phap dé khic phuyc
nhitng nhuoc diém trén nhim nang cao tinh chat va thoi gian st dung cua PE [2 - 4]. Mot trong
nhitng phuong phdp méi 1a ché tao PE/clay nanocompozit, trong d6 clay dugc bién tinh. Clay
bién tinh hitu co 1a mot Iya chon uu viét trong ché tao vt liéu nanocompozit vi chi can st dung
mdt ham luong clay nhé (khoang 1 — 5 %) da c6 thé dua tinh chat vat liéu tdng lén mot cich
dang ké. Tuy nhién, PE 12 mot polyme khong phén cyc nén su twong hop giita PE va clay hitu co
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bi han ché, do vay phai tién hanh bién tinh PE, trong d6 bién tinh PE bang silicon ciing hay duoc
st dung [5].

Trong cbéng trinh ndy, cdc két qua ché tao va khao sit mot sd tinh chit vat liu
nanocompozit trén co s6 nhra PE mach thang ti trong thip (LLDPE) va clay dugc bién tinh
bang vinyltrimetoxysilan (clay-VTMS) véi su ¢6 mit chit khoi mao DCP dugc gidi thiéu.

2. PHAN THU'C NGHIEM

2.1. Nguyén liéu va héa chat

- LLDPE: San phdm thwong mai ciia Thdi Lan, ti trong d = 0,9175 g/em’, chi s6 chay
MFI = 7,6 g/10 phuit.

- Clay-VTMS: San phim cta phan ung ghép giita bentonit va vinyltrimethoxysilan
(VIMS) c6 dgo; = 1,57 nm

- C}lét khoi mao dicumyl peoxit (DCP): San ph?im thuong mai ctia hang Merck (Ptrc), do
tinh khiét 99,7 %.

2.2. Ché tao miu nanocompozit

Mau thi nghi€ém vat li€u nanocompozit PE/Clay-VTMS/DCP dugc ché tao trén mdy tron
kin Haake ¢ nhiét d6 170 °C véi tdc do truc quay 60 vong/phiit trong thoi gian 8 phuit. Két thic
qud trinh trén, mau duoc ldy ra va ép trén mdy €p gia nhi¢t Toyoseiky voi luc €p trong khoang
150 - 220 kg/cm trong thoi gian 3 phut. Mau duogc gitr 6n dinh & diéu kién méi trudng trong
24 gio, sau d6 tién hanh khao sét tinh chat co hoc va céc tinh chat khic.

2.3. Cac phwong phap nghién ctru va phéan tich

2.3.1. Phuong phdp nhiéu xa tia X (XRD)

Khao sat phé nhiéu xa tia X dwoc thuc hién trén thiét bi Siemens D5000 (Purc) tai Vién
Khoa hoc vat li¢u, Vién Han [dm Khoa hoc va Cong ngh¢ Viét Nam, véi géc quét: O - 20°.
2.3.2. Anh chup kinh hién vi dién ti truyén qua (TEM)
Céc mau vat liéu duoc cit mong (cd pm) va dugc gén trén dé epoxy, sau d6 dua vao buéng

chup. Cac ~m?iu chup TEM dugc thyc hién trén may JEOL JEM 1010 (Nhat Ban) tai Vién V¢
sinh dich t€ Trung uvong.

2.3.3. Phuong phdp xdc dinh tinh chdt co hoc
Modun dan hdi, d bén kéo dut, d6 gidn dai khi dit duoc do trén thiét bi Zwick 2.5 ctia Pic

tai Vién Ky thué,t nhiét déi, Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam theo tiéu chuin
DIN 53441 véi toc d6 kéo mau 50 mm/phiit.

2.3.4. Phuong phdp phan tich nhiét trong lwong TGA

Mau duoc do trén thiét bi Shimadgu TGA—SpH (Nhat Ban) tai Vién Héa hoc, Vién Khoa hoc
va Cong ngh¢ Viét Nam vai toc d6 dot néng mau la 10 °C/phit trong moi truong khong khi, tir
nhiét d¢ phong dén 700 °C.
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3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Sy hinh thanh vit liéu nanocompozit

Phé nhidu xa tia X ciia mau clay-VTMS va vat liéu nanocompozit LLDPE / 2 % clay-
VTMS véi ciac ham luong 0,1 va 0,2 % DCP duoc biéu dién trén hinh 1.

i
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Hinh 1. Ph6 XRD cua clay-VTMS (1), vat liéu nanocompozit.
LLDPE /2 % clay- VTMS / 0,1 % DCP (2) va LLDPE / 2 % clay- VTMS / 0,2 % DCP (3).

Két qua cho thdy, clay-VTMS c6 khoang cich co ban dyg; 12 1,57 nm & vi tri 26 = 5,5°. Khi
c6 mat LLDPE va 0,1 % DCP, khoang cdch nay tang 1€n 3,49 nm va vi tri cua pic ciing c6 sy
dich chuyén tir vi tri 5,5° xubng vi tri 2,5°. Khi tang ham luong DCP 1én 0,2%, trén phd XRD
khong théy Xuét hién pic dg;, pic nay bi mAt.

—
20 nm

Hinh 2. Anh TEM cia vat liéu nanocompozit Hinh 3. Anh TEM cua vat liéu nanocompozit

LLDPE /2 % clay-VITMS /0,1 % DCP. LLDPE /2 % clay-VIMS /0,2 % DCP.
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Hinh 2 va hinh 3 13 4anh TEM ctia 2 mau vat liéu nanocompozit LLDPE / 2 % clay-VTMS
véi cidc ham lugng DCP khac nhau. Véi su ¢6 mat cua 0,1 % DCP, vit li¢u thu dugc cé cac
thanh clay (vét den) nam song song céch déu nhau trén nén polyme séng hon. Con véi mau vat
lidu c6 0,2 % DCP, cic thanh clay tich roi nhau. Diéu nay cho thay, PE da chen vao giita céc 16p
clia clay-VTMS va day khoang cdch giita cdc 16p clay nay ra xa. Cac két qua thu duoc tir pho
nhiéu xa tia X va anh TEM cho thdy, nanocompozit LLDPE / 2 % clay-VTMS /0,1 % DCP c6
dang chen 16p va LLDPE / 2 % clay- VIMS / 0,2 % DCP c6 dang tach 16p.

3.2. Tinh chit co hoc cia vt liéu

Bang 1 trinh bay dnh huong cta ham lugng DCP dén tinh chit co hoc cua vat liu
nanocompozit. Tur cic Kkét qua trén cho théy, khi ¢6 mat DCP, mddun dan hdi (E-mdun) va do
bén kéo dit vat liéu tang 1€n, dat gia tri cao nhét tai ham luong DCP 1a 0,2 %, trong khi d gian
dai tuong d6i khi diit cia vat liéu giam nhe, ching to day 1a ham lugng DCP t6i uu khi ghép
VTMS 1én LLDPE. Nguyén nhén c6 thé 1a clay-VTMS c6 cdc nhém —Si(OCHj)s.

Bdng 1. Anh huong ctia ham lugng DCP dén tinh chat co hoc clia nanocompozit.

Miu Ham luong DCP E-modun b0 bén kéo dut Do gidn trong doi khi dut
(%) (MPa) (MPa) (%)
1 0 112,5 21,8 941
2 0.1 145.,7 23,3 935
3 0,2 166,5 25,8 883
4 0.3 172,8 24,6 875

3.3. Tinh chit nhiét cia vat liéu

% Trong luong
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Hinh 4. Gian 6 TGA ciia LLDPE.
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Cic nhém nay khong nhimng lién két véi nhém OH ctia clay ma ching con ty lién két véi
nhau tao ra lién két Si-O-Si. Pay Ia lién két ndi gitra cic mach PE véi nhau, tao ra PE khau
mach, 1am cho vt liéu cimg hon ciing nhu 1am ting mddun dan hdi va do bén kéo dut, trong khi
d6 gian dai twong dbi khi dut cua vat liéu gidm nhe.
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Hinh 5. Gian 6 TGA cuia vat liéu nanocompozit LLDPE /2 % clay-VTMS /0,2 % DCP.

Hinh 4 va hinh 5 13 gian d6 phan tich nhiét TGA cua LLDPE va vt liéu nanocompozit
LLDPE / 2 % clay-VTMS / 0,2 % DCP. Két qua cho thdy, LLDPE va vat liéu nanocompozit déu
bét diu phan hiy & khoang 200°C, sau d6 téc d6 phan huy c¢6 sy khac nhau.

Bang 2 trinh bay dic trung phin tich nhiét cia miu LLDPE va LLDPE/2% clay-
VTMS/0.2% DCP, trong d6 c6 nhiét ¢o ma & d6 LLDPE va nanocompozit mat khéi lugng 10%,
50% (T.10% , T.s0% ), nhiét do mat khéi Iwgng manh nhét (Tiax), cling nhu mat khéi lugng trong
khoang 200 — 450 °C. Két qua cho thdy, cdc dic trung phan tich nhiét cia mau vat liéu
nanocompozit déu cao hon hin so v6i mau LLDPE ban dau. Nguyén nhédn c6 thé mot mit 1a do
LLDPE dugc che chén béi céc 16p clay bén nhiét (hiéu ung che chén), mdt khéc la do trong vat
liéu nanocompozit c6 cdc lién két Si-O-Si rat bén nhiét [5].

Bdng 2. Dic trung phan tich nhiét cia mau LLDPE va LLDPE / 2 % clay-VTMS /0,2 %DCP.

< T 10% Tinax T 509 Miét khdi lugng trong
Dic trung TGA “C) | €0 | €C) | khoang 200450 °C (%)
LLDPE 325 | 3813 | 385 85
LLDPE /2 % clay- VIMS /0,2 % DCP | 336 | 390,53 | 421.8 76
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4. KET LUAN

D3 ché tao dwoc nanocompozit LLDPE / 2 % clay-VTMS /0,1 % DCP c6 dang chén 16p va
nanocompozit LLDPE / 2 % clay-VTMS /0,2 % DCP c6 dang tach 16p.

Tinh chét co hoc cua vét li€u nanocompozit dugc cai thién dang ké so v&i LLDPE.
LLDPE va vat liéu nanocompozit déu bat dau phin hay ¢ khoang 200 °C, sau d6
nanocompozit phan hity cham hon LLDPE.
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In this work, nanocomposites were prepared by blending of LLDPE / 2 % clay- VIMS /
0,1 — 0,3 % DCP in melt state in Haake internal mixer. Then, the products of the mixing were
pressed by Toyoseiky press with the force from 150 to 220 kg/cm®. Structure and properties of
materials were investigated by methods such as: X-ray diffraction (XRD), transmission electron
microscopy (TEM), mechanical properties and thermal gravimetric analysis (TGA). The
obtained results showed that the prepared nanocomposites possessed intercalated and exfoliated
form. The mechanical and the thermal properties of nanocomposites were considerably
improved in comparison with the LLDPE alone.

Keywords: nanocomposite, thermal gravimetric analysis, X-ray diffraction, transmission electron
microscopy, mechanical properties.
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