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Abstract: The article introduces the effects of drying temperature on curing level, thermal
endurance, thermal oxidation resistance, surface structure morphology of polymer composite
material based on K-153 epoxy resin (K-153 epoxy resin is made from ED-20 epoxy resin modified
by thiokol and oligomer acrylate), T-13 glass fiber and hardener polyethylenepolyamine. The results
show that the thermal endurance, thermal oxidation resistance, surface structure morphology of
polymer composite change much when the drying temperature changes. When the drying
temperature increases from 60°C to about 80°C, the structure of the polymer composites are tighter,
the thermal endurance, thermal oxidation resistance also increases, however, if the drying
temperature is continued to increase, these properties of the material will reduce.
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Anh huéng caa nhiét d6 say dén mot so tinh chat
cua vat liéu polyme compozit nén epoxy K-153

Nguyén Trung Thanh*

Vi¢n Cong nghé, Téng cuc Cong nghiép Qudc phong, 3 Cau Véng, Diic Thang,
Bac Tor Liém, Ha Ngi, Viét Nam

Nhan ngay 20 thang 09 ndm 2019
Chinh sira ngay 07 thang 11 ndm 2019; Chap nhén dang ngay 13 thdng 04 nim 2020

Tom tit: Bai béo trinh bay két qua nghién ctru anh huong cua nhiét o siy dén mic do dong rén,
do beén nhiét, do bén oxy héa nhiét, hinh théi cau tric bé mat cua vat ligu polyme compozit trén co
s& nhua epoxy K-153 (nhua epoxy K-153 duoc ché tao trén co s¢ nhya epoxy ED-20 bién tinh bang
thiokol va oligome acrylat) gia cuong bang soi thuy tinh T-13, su dung chat dong ran
polyetylenpolyamin. Két qua nghién ctu cho thay d¢ bén nhiét, @6 bén oxy hoa nhiét, hinh thai cu
trdc cua vat liéu polyme compozit thay doi nhiéu khi thay d6i nhiét do say. Nhiét do sdy tang tir
60°C lén khoang 80°C, cau trdc cua vat liéu polyme compozit chit ché hon, do bén nhiét, 6 bén
oxy hda nhiét ciing tang 1én, tuy nhién, néu tiép tuc ting nhiét do say thi cac tinh chat nay cua vat

liéu giam xubng.

Tir khéa: Polyme compozit, epoxy K-153, @ bén nhiét, do bén oxy hoa nhiét.

1. Mé dau

Vit liéu polyme compozit (PC) néi chung va
vat liéu PC trén nén nhua epoxy noi riéng da
dugc nghién cau, tng dung rong rai trén nhiéu
linh vuc khéac nhau do uu diém cua né nhu: khéi
lwong riéng nho, do bén co hoc cao, chiu mai
mon, chiu héa chét tét, bén khi hau. Ba c6 nhiéu
nghién ctu trong cdng nghé san xuat, ché tao cac
két cau, chi tiét tir vat liéu PC véi nhitng hinh
dang, cdu trdc va muc dich str dung khac nhau.
Vit liéu PC da duoc nghién ciu, ché tao va sir
dung nhiéu trong thiét ké ché tao nhirng két ciu
hang khong, tén Iua, vi try,... [1,2]. Vat liéu
polyme compozit nén nhua epoxy gia cuong
bang soi thuy tinh d& dang bi phéa huy bai cac vét
nirt ngang, vét nit doc va su bdc tach gitra cac
I6p cua vat ligu do tinh gion cua nen nhya epoxy.
Céc nghién ctu gan day chi ra rang cac co ché
pha huy bén trong vat liéu compozit cé thé tirng
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budc dugc kiém soéat. Nhidu nghién ctu da nd
lyc cai thién do bén dai pha huy giira cac I6p, do
bén va dap cua vat liéu compozit bang cach ting
tinh dai cho nhya nén epoxy. Nhya epoxy thong
thuong duoc dai hoa bang mot trong ba cach sau:
thém céc hat vo co curng, thém céc loai cao su
long, thiokol hay nhua nhiét déo [3,4]. Tac gia
A. Zubeldia va cong su da nghién ctru qua trinh
tach pha cua polysulfit trong keo epoxy. Két qua
cho thiy sy c6 mat cua polysulfit 1am giam nhiét
do thuy tinh hoé ctia nhya epoxy, san pham bién
tinh ¢6 kha nang bam dinh tot hon so véi nhya
epoxy khong bién tinh [5]. Bé cai thién tinh bén
dai cua nhya epoxy, cac nha san xuat ngudi Nga
d3 nghién ctru san xuit ra nhya epoxy K-153,
nhya nay duoc san xuat bang cach bién tinh nhya
epoxy mac ED-20 dong thoi bang thiokol va
oligome acrylat [6]. Viéc khao sat dé tim ra nhiét
d6 gia cong tdi wu cho vat liéu PC trén co sd
nhya epoxy K-153 gia cuong bang vai thiy tinh
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mac T-13 va sir dung chit dong rin la
polyetylenpolyamin (PEPA) hau nhu chua duoc
dé cap. Bai bao nay khao sat anh huang cua nhiét
do sdy dén muc do dong ran, do bén nhiét, do
bén oxy hda nhiét, hinh thai cau tric cua vat liéu
PC nghién cuu, thdng qua viéc khao sat nay,
nham lya chon dugc nhiét d6 phii hop dé ché tao
vt liéu PC trén co s& nhua epoxy K-153.

2. Thuc nghiém

2.1. Nguyén liéu va hda chat

- Nhya epoxy K-153 (Nga), ham lugng nhom
epoxy: 19-22 %, khoi lugng phéan tir 390 g/mol.

- Polyetylenpolyamin (Nga), khéi lugng phan
ter 230-250 g/mol, s6 nhdém amin bac 3: 5-9.

- Vai thay tinh mac T- 13 (Nga).
2.2. Ché tao mau

- Lam sach tim kinh, phu chong dinh 1én mat
tam kinh.

- Chuan bi nhya epoxy K-153 va tron véi
chat déng ran theo ty 1¢é nhya epoxy K-153 (100
phan khéi luong-PKL) tuong ing: PEPA (10 PKL).

- Quét I16p nhua epoxy da tron véi dong ran
1én tam kinh.

- it vai thiy tinh va dang ru 16 lan dé nhya
tham déu Ién op vai.

- Tiép tuc lan ép nhya va dat vai lap lai nhu
trén cho dén hét 16p vai thia 4 (mau vat liéu
compozit dat dwoc chiéu day~5 mm). Sau do,
sdy tam miu da gia cong ¢ nhiét d6 80°C trong
thoi gian 6 gio [7].

- Kich thugc mau 150x200 mm.

2.3. Phuwong phadp thir nghiém danh gia

- Xéac dinh mac d6 déng rin: Chuan bj thiét
bi soxhlet, gidy loc truéc khi can duoc trich ly
cac thanh phan dé tan bang axeton trén dung cu
soxhlet khoang 3 gio. Sau dé, siy khd gidy loc
dén khéi luong khdng dbi, cho vao binh hat 4m
va tién hanh can gidy loc (go). Pha tron nhya
epoxy va chat dong rin. Phét 1énto gidy loc mot
lwong nhya da tron dong ran, can dugc gia tri gs.
Tién hanh siy cac miu & nhiét do 60°C, 70°C,

80°C, 90°C, 100°C trong 6 gio, dé ngudi, trich ly
trong axeton & nhiét do phong trong 20 gio. Lay
mau ra, say dén khi khéi lugng mau khong doi,
can xac dinh duoc gid tri go.

Muc d6 dong ran (G) duge xac dinh theo
cong thuc:

G =92"9% 31000
9.9

Trong do:

- G: Mitrc d6 dong ran, %

- go: Khéi lugng gidy loc khé, g

- g1 Khdi lugng gidy loc khd + miu trudc
khi trich ly, ¢

- g2: Khdi luwgng gidy loc khd + mau sau khi
trich ly, g

- D6 bén nhiét: Phan tich nhiét khéi luong
(TGA) dugc thuc hién trén thiét bi NETZSCH
TG 209F1 LIBRA tai Vién Ky thuat nhiét doi,
Vién Han lam Khoa hoc va Céng nghé Viét
Nam. Diéu kién do trong khi nito véi tbe do nang
nhiét 10°C/phut tir nhiét 6 phong dén 600°C.

- Do bén oxy hda nhiét: Phan tich nhiét khdi
lugng (TGA) duoc thuc hién trén thiét bi
NETZSCH TG 209F1 LIBRA tai Vién Ky thuat
nhiét doi, Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé
Viét Nam. Piéu kién do trong khong khi véi tc
d6 nang nhiét 10°C/pht tir nhiét do phong dén
600°C.

- Hinh thai ciu trac cua vat liéu polyme
compozit dugCc quan sat trén may FESEM
Hitachi S4800 (Nhat Ban) tai Vién Ky thuat
nhiét doi, Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé
Viét Nam.

3. Két qua va thao luan

3.1. Khdo sat anh hwéng cua nhiét dé sdy dén
mirc do dong ran cua vit liéu polyme compozit

Pé xac dinh khéo sat anh hudng cta nhiét do
sdy dén muc d6 dong ran cua vat lieu polyme
compozit trén co so nhya epoxy K-153 sir dung
chat dong rin PEPA (ty 18: 100 PKL nhya epoxy,
10 PKL PEPA), cac mau sau khi gia cong duoc
sdy & cac nhiét do: 60°C, 70°C, 80°C, 90°C,
100°C trong 6 gio. Cac mau duoc ky hiéu My,
M2, Ma, M4, Ms. Anh hudéng ctia nhiét d siy dén
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d0 muc do dong ran cia vat lieu polyme
compozit dugc the hién trong Bang 1.

Bang 1. Anh huong ciia nhiét do dén mitc do dong
ran cua polyme compozit

Tén | Nhiétdosdy | Mac do dong ran
mau (°C) (%)

M1 60 54,76

M2 70 67,73

M3 80 75,28

M4 90 78,86

M5 100 80,15

lugng (TGA) dugc thuc hién trén thiét bj
NETZSCH TG 209F1 LIBRA. Diéu kién do
trong moi truong khéng khi vai toe do nang nhiét
10°C/phit. Anh hudng cua nhiét do siy dén do
bén oxy héa nhiét cta vat lidu polyme compozit
duogc thé hién trong cac Hinh 1a, 1b, 1c, 1d, 1e.

TG % DTG /(%/min)

10047

Onset: 334 4 °C

Két qua tir Bang 1 cho thay, khi nhiét do ting
1én thi mirc d6 dong ran ting dan 1én. Trong
khoang nhiét do tir 60-80°C muc d6 dong ran
tang nhanh va tuyén tinh theo nhiét d§. Khi nhiét
d6 sdy tir 80-100°C, mirc d dong ran ting chim
lai, murc d6 dong ran khong con ting tuyén tinh
theo nhiét do. Nhu vay, nhiét d6 dong ran anh
hudng rit 16n dén mirc d6 déng ran hay noéi cach
khac anh hudng rat 1on dén tinh chét cua vat liéu
polyme compozit trén co s& nhya nén epoxy K-
153. O nhiét d6 trén 80°C, mirc dd doéng ran tang
1én nhung toc d6 hinh thanh cac lién két ngang
cang cao, ng suét ndi cao hon nén dd bén udn
va d6 bén kéo dut giam xudng. Ngoai ra, nhiét
d6 doéng rin cao con thuc ddy qué trinh 3o hoa
cua vét liéu polyme compozit, do d6, lam suy
giam tinh chat co 1y cua vat lidu [7]. Két qua
nghién ctru ciing cho thiy, mic d6 dong ran cua
nhya epoxy K-153 thap hon nhiéu so v&i nhya
epoxy thong thuong (thdng thuong gia tri nay >
90%) [2,3], do d6, lam ting d6 mém déo cua vat
liéu PC, ngoai ra mirc 6 dong rin thap c6 thé da
lam cho cac phan tir dé dang truot 1én nhau trong
qua trinh bién dang va lam ting d6 gian dai khi
dat cna vat liu PC [3].

3.2. Khao sét anh hwong cia nhi¢r dg sdy den
béen oxy héa nhiét cua vt liéu polyme compozit

Dé khao sat anh huong cta nhiét do say dén
d6 bén oxy hoa nhiét cua vat lieu polyme
compozit trén co so nhua epoxy K-153 gia
cuong bang soi thity tinh T-13, st dung chat
dong rin PEPA, cac miu Mi, Mz, M3, My, Ms
dugc gia cong nhu bén trén. Phan tich nhiét khoi
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Nhiét do /°C

Hinh 1a. Gian dd phan tich nhiét cua mau vat liéu
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Hinh 1b. Gian d6 phan tich nhiét ciia mau vat liéu
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Hinh 1c. Gian d6 phan tich nhiét cia mau vat ligu

polyme compozit say & 80°C.
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Hinh 1d. Gian db phan tich nhiét cua mau vat ligu
polyme compozit say ¢ 90°C.
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Hinh 1e. Gian d6 phan tich nhiét cia mau vat ligu
polyme compozit say ¢ 100°C.

Két qua phan tich nhiét cua cac mau My,
M2, M3, Ma, Ms cho thdy, c6 su khéc biét vé
tdc d6 va khéi lwgng mau bi ton hao cua céc
mau khao sat. Mau M; kém bén oxy hda nhiét
nhit. Mau Mz c6 do bén oxy hda nhiét cao
nhat. O cling diéu Kién gia cong, khi tang nhiét
do sdy thi do bén oxy hoa nhiét ting 1én, néu
tiép tuc tang nhi¢t do Say thi gia tri nay lai
giam xudng. Diéu nay co thé duoc giai thich
nhu sau: khi nhiét d sdy thip, thoi gian sdy
06 gid 1a chua da dé phan hét nhya va chat
dong ran, céc lién két ngang hinh thanh chua
nhiéu, cau tric vat liéu khéng chat chg, do do,
oxy dé dang xam nhap vao trong vat liéu nén
d6 bén oxy hda nhiét cua vat liéu thap. Khi
nhiét d say tang 1én (dén khoang 80°C), téc
do6 hinh thanh cac lién két ngang ting 1én lién
két cia mach dai phan tir chat ché hon ngin
can sy xam nhap cua oxy vao trong vat liéu, tu
d6 ngan can quéa trinh phan hay oxy hoa nhiét

cua vat liéu nén do bén oxy hoa nhiét cua vat
licu tang Ién. Tiép tuc tang nhiét do séy Ién
trén 80°C, toc do hinh thanh cac lién két ngang
tang 1én, su Xap Xép cac mach dai phan tr kém
trat tu hon. Ngoai ra, nhiét do dong ran cao
con thuc day qué trinh 140 hoéa cua vat liéu
polyme compozit, do d6, lam suy giam do bén
oxy hoa nhiét va tinh chit co 1y cua vat ligu [7,
8]. Cac dac trung TGA cua qua trinh nghién
ctru duoc thé hién ¢ Bang 2.

Bang 2. Cac dic trung TGA ctia cac mau polyme
compozit thir nghiém oxy héda nhiét

Khoi lugng mau bi mat

Tén miu | 6 cac nhiét do khac nhau (%)
275°C 350°C 450°C

M1 1,42 13,95 55,77
M2 1,46 13,11 46,94
M3 1,45 10,21 42,35
M4 151 12,26 43,84
M5 1,55 12,74 45,82

3.3. Khdo séat anh hiong cua nhiét dg say den
bén nhiét cua vat ligu polyme compozit

Pé khao sat anh huong ciia nhiét 46 siy dén
d6 bén nhiét cua vat liéu polyme compozit trén
co s& nhura epoxy K-153 gia cudng bang soi thiy
tinh T-13, sir dung chat dong rin PEPA. Cac mau
duogc ky hiéu M1, My, M3, Ma, Ms dugc gia cong
nhu bén trén. Phan tich nhiét khdi luong (TGA)
duoc t huc hién trén thiét bi NETZSCH TG
209F1 LIBRA. Piéu kién do trong mdi truong
khi nito voi toc do nang nhiét 10°C/phat. Anh
hudng cua nhiét do séy dén do bén nhiét cta vat
liu polyme compozit dwoc thé hién trong cac
Hinh 2a, 2b, 2c, 2d, 2e.

TG % DTG /(%/mn
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Hinh 2a. Gian d6 phan tich nhiét ciia mau vat
liéu polyme compozit say ¢ 60°C.
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Hinh 2c. Gian d6 phan tich nhiét cua mau
vat liéu polyme compozit say ¢ 80°C.
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Hinh 2e. Gian d6 phan tich nhiét ciia mau vat ligu
polyme compozit say ¢ 100°C.

Két qua phan tich nhiét ciia cac mau My, My,
Ms, Ms, Ms cho thay c6 su khac biét vé& khoi
lugng mau bi tén hao. O nhiét do 500°C, mau M;
c6 khéi luong tén hao 16n nhit (70, 28%), mau
M3 c6 d6 bén nhiét cao nhat, khdi lwong ton hao
thap nhét (45, 81%). O cung diéu kién vé thoi
gian gia cong, khi ting nhiét do sdy thi do bén
nhiét ting 1én. Piéu nay c6 thé duoc giai thich
nhu d6i v6i do bén oxy hoéa nhiét caa vat liéu.
Khi nhiét do sdy tang Ién, toc d6 hinh thanh cac
lien két ngang ting 1én, lién két ciia mach dai
phén tir chat ché hon, ngan can qua trinh phan
hay nhiét cua vat liéu nén d6 bén nhiét cua vat
liéu ting 1én [9]. Twong tu nhu ddi véi d6 bén
oxy héa nhiét cua vat liéu, khi ting nhiét do siy
Ién trén 80°C, d6 bén nhiét cua vat liéu lai giam
xudng. Cac dic trung TGA ciia qua trinh thir
nghiém bén nhiét duoc thé hién ¢ Bang 3.

Bang 3. Cac dic trung TGA ciia cac mau polyme
compozit thir nghiém bén nhiét

Khdi lwong mau bi mat
Tén miu |9 cac nhiét d6 khac nhau (%)

275°C 350°C 450°C
M1 4,02 15,57 69,78
M2 4,05 14,72 65,10
M3 4,07 12,21 44,62
M4 4,08 12,52 49,64
M5 4,09 12,55 55,82
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3.4. Khdo sat anh hwéng cia nhiét dé sdy dén
hinh thdi cdu triic ciia vét liéu polyme compozit

Dé nghién cau anh huong cua nhiét do say
dén su lién két pha va hinh thai cau tric cua vat
liu polyme compozit, da tién hanh chup anh
hién vi dién tir quét (SEM) ctia cac mau My, My,
M3, Ma, Ms. Két qua thu duoc thé hién trén cac
Hinh 3a, 3b, 3c, 3d, 3e.

b o’ a A v
*I 15kVau WD15mm  SS40 x1,000  10pm  S—
ITT- VKTND

Hinh 3a. Anh SEM cuia mau vat ligu polyme
compozit say ¢ 60°C.

&
oy

o X
P Trnd
IR

SEI 15kV WD1amm SS40
ITT- VKTND

w

Hinh 3b. Anh SEM cua mau vt ligu polyme
compozit say ¢ 70°C.

SEI  15kV WD1amm  SS40
ITT- VKTND

Hinh 3c. Anh SEM cia mau vat ligu polyme
compozit say ¢ 80°C.

SEl  15kV WD15mm, * S840,
ITT- VKTND

Hinh 3d. Anh SEM cua mau vat li¢u polyme
compozit say & 90°C.

b 5;-.- ’k

bt sy A
b %

D 5 ve B0 AL

15RV' V\(D X $840° & o x1.0&; 10;:m

%

-Se1

Hinh 3e. Anh SEM cua mau vat ligu polyme
compozit say ¢ 100°C.

Tur két qua khao sat tai cac Hinh 3a, 3b, 3c,
3d, 3e cho thay, hinh thai cau tric vat liéu khong
khéc nhau nhiéu, diéu nay l1a do & nhiét do sy
60-100°C trong thoi gian 06 gio nhira nén da bam
dinh tt véi soi thay tinh, diéu nay c6 thé duoc
giai thich la do nhua epoxy K-153 c¢6 do nhot
thap nén gac tiép xuc gitra vat liéu nén va vat liéu
gia cuong nho, sire cang bé mat thap, do d6, lam
tang kha nang két dinh véi nhya nén polyme tai
bé mat phan chia pha [10].

4. Két luan

- Nhiét d6 sdy tang 1én thi mirc do dong ran
cua cua polyme compozit tang Ién. Trong
khoang nhiét do tir 60-80°C mirc do déng ran
tang nhanh va tuyén tinh theo nhiét do. Khi nhiét
d6 siy tir 80-100°C, mirc d6 dong ran ting cham
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lai, mic do dong ran khong tang tuyén tinh theo
nhiét do.

- C4c mau polyme compozit co cung diéu
kién gia cong, khi tdng nhi¢t do say tir 60-100°C
thi d6 bén oxy hoa nhiét, @6 bén nhiét tang 1én.

- Hinh thai ciu trac vat liéu polyme compozit
khong khéc nhau nhiéu khi cac mau sau gia cong
dugc sdy ¢ nhiét do 60-100°C trong thoi gian 06
gi0, kha niang két dinh giita nhya nén va vat liu
gia cuong tot.

- Péi v6i vt lidu polyme compozit trén co
s& nhya epoxy K-153 sir dung chat déng ran
PEPA (ty Ié: 100 PKL nhya epoxy, 10 PKL
PEPA), nhiét d¢ sy thich hop 12 80°C trong thoi
gian 06 gio.
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