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Abstract 

In this study, two techniques of mechanical stirring with elevated speed and ultrasonic vibration at different period 

of time were used for dispersion of nanoclay Cloisite 30B in epoxy resin DER 671X75. Results of X-ray diffraction, 

scanning electron microscopy and optical images showed that optimum conditions for dispersion of nanoclay Cloisite 

30B in epoxy resin DER 671X75 were mechanical stirring at speed 2000 rpm for 35 hrs or mechanical stirring at speed 

1000 rpm for 15 mins followed by ultrasonic vibration for 40 mins. Nanoclay Cloisite 30B content of 2 % in epoxy 

resin DER 671X75 improved mechanical and thermal properties of polymer film coating, especially impact strength 

increased from 5 to 62.5 kG.cm.  

Keywords. Nanoclay Cloisite 30B, epoxy DER 671X75, nanocomposites. 

1. MỞ ĐẦU 

 

Trong thời gian gần đây vật liệu nanocompozit  

đã được nghiên cứu và bắt đầu có ứng dụng. Các 

phần tử nano đã cải thiện nhiều tính năng của vật 

liệu. Nanocompozit trên nền nhựa epoxy/nanoclay 

đã được trình bày trong các công trình [2-8]. Trong 

các công trình nghiên cứu này đã phân tán nanoclay 

vào nhựa epoxy lỏng có khối lượng phân tử thấp như 

DER 331, Epon 828, Araldite GY 251 ứng dụng làm 

chất tạo màng và vật liệu compozit.  

Vật liệu nanocompozit trên cơ sở nhựa epoxy 

lỏng Araldite GY 250/nanoclay I28E/CTBN 

(copolymer carboxyl terminated butadien-

acrylonitrile) 1300X8 với 3 % nanoclay và 15 % 

CTBN đã làm tăng năng lượng hoạt hóa 24 % [6]. 

Nghiên cứu khả năng phân tán của nanoclay vào 

nhựa epoxy khối lượng phân tử cao như DER 

671X75 và đánh giá tính chất cơ lý của màng 

polyme epoxy DER 671X75/nanoclay hiện chưa 

thấy công bố trong các công trình nghiên cứu.  

Trong bài báo này trình bày ảnh hưởng, khả 

năng phân tán của nanoclay cloisite 30B vào nhựa 

epoxy DER 671X75 và đánh giá tính chất cơ lý của 

màng phủ polyme tạo thành.  

2. THỰC NGHIỆM 

 

2.1. Hóa chất 

 

Nhựa epoxy DER 671X75 (Dow Chemicals): 

đương lượng epoxy (EEW) 430-480 g/eq, hàm 

lượng nhóm epoxy 9-10 %, độ nhớt ở 25 
o
C 7500-

11500 mPa.s, hàm lượng rắn 74-76 %, khối lượng 

riêng ở 25 
o
C 1,09 g/cm

3
. 

Chất đóng rắn polyamide Epicure 3125 

(Hexion): chỉ số amin 330-360 mgKOH/g, đương 

lượng amin (AHEW) 127 g/eq, độ nhớt ở 40 
o
C 

8000-12000 cP. 

Nanoclay 30B (Cloisite 30B-Southern Clay 

Products), khoảng cách cơ sở d001 = 18,5 Å. 

Xylen, axeton (Trung Quốc). 

 

2.2. Chuẩn bị mẫu  

 

2.2.1. Phương pháp phân tán nanoclay cloisite 30B 

vào nhựa epoxy DER 671X75 

  

Hàm lượng nanoclay cloisite 30B được chọn để 

khảo sát bằng 3 %, tính theo khối lượng phần rắn 

không dung môi của nhựa epoxy DER 671X75.  

Cân lượng nanoclay 30B vào cốc thủy tinh 250 
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ml, bổ sung một lượng nhất định axeton, khuấy nhẹ 

cho nanoclay trương nở. Tiếp sau đó đưa nhựa 

epoxy vào cốc theo tỷ lệ tính toán. Tăng dần tốc độ 

khuấy, điều chỉnh độ nhớt của hỗn hợp bằng một 

lượng xylen.  

Phân tán nanoclay cloisite 30B vào nhựa epoxy 

DER 671X75 bằng hai phương pháp: 

- Phương pháp khuấy cơ học trong nhiều giờ: tốc 

độ khuấy 2000 vòng/phút trong thời gian 20, 30 và 

35 giờ. 

- Phương pháp khuấy cơ học kết hợp với siêu 

âm: khuấy cơ học 1000 vòng/phút trong 15 phút, sau 

đó siêu âm 20, 40 và 60 phút. Trong quá trình siêu 

âm, tổ hợp vật liệu được làm lạnh gián tiếp để tránh 

dung môi bay hơi và gel hóa nhựa epoxy. 

 

2.2.2. Khảo sát hàm lượng nanoclay  

 

Chọn các tỷ lệ 1, 2, 3 và 4 PKL nanoclay cloisite 

30B so với 100 PKL rắn của nhựa epoxy DER 

671X75. 

 

2.2.3. Chuẩn bị các mẫu polyme để phân tích 

 

Các mẫu nhựa epoxy DER 671X75/nanoclay 

được đóng rắn với polyamide Epicure 3125. Cân 

lượng nhựa epoxy/clay với lượng chất đóng rắn 

Epicure 3125 theo tỷ lệ DER 671X75/Epicure 3125 

= 100/35 PKL [8]. Mẫu được đóng rắn ở 60 
o
C trong 

210 phút. Sấy các mẫu ở nhiệt độ 110 
o
C trong 2 giờ 

để đóng rắn hoàn toàn. Tạo mẫu có kích thước 

20×20×2 (mm) nhẵn một mặt để chụp XRD. Mẫu 

được tạo màng mỏng khoảng 50 µm để chụp ảnh 

SEM. Mẫu được đóng rắn hoàn toàn dùng để phân 

tích TGA. 

 

2.2.4. Chuẩn bị các mẫu màng phủ polyme 

 

Các mẫu nhựa epoxy DER 671X75/nanoclay 

được đóng rắn với Epicure 3125 theo tỷ lệ [8]. Điều 

chỉnh độ nhớt của hỗn hợp bằng dung môi xylen, 

tiến hành tạo màng trên thép. Các mẫu thép được 

chuẩn bị theo tiêu chuẩn, xử lý bề mặt bằng phương 

pháp cơ học, chà nhám, rửa sạch dầu mở bằng dung 

môi axeton, sau đó sấy khô. Các mẫu màng phủ 

polyme được gia công bằng phương pháp lăn có độ 

dày màng khô 50-60 µm. 

 

2.3. Phương pháp phân tích 

 

Phân tán nanoclay vào nhựa epoxy DER 671X75 

bằng máy khuấy cơ IKA- RW 20 (Đức) và thiết bị 

siêu âm Sonics Vibram cell, model CV334 (Mỹ), 

hoạt động ở chế độ 30 % công suất tối đa. 

Đánh giá mức độ phân tán của nanoclay vào 

nhựa epoxy DER 671X75 bằng chụp ảnh kính hiển 

vi quang học trên máy Optika (Model B-350-Ý) và 

phổ nhiễu xạ tia X chụp trên máy XRD             D8-

Advance. 

Ảnh SEM chụp trên máy Hitachi S4800 (Nhật 

Bản). 

Đánh giá khả năng chịu nhiệt của mẫu polyme 

bằng TGA trên máy Setaram Labsys Evo (TG-DSC 

1600 °C). 

  

2.4. Phương pháp xác định tính chất cơ lý của 

màng phủ  

 

Độ bền uốn của màng được xác định theo Tiêu 

chuẩn ISO 1519:2002, trên dụng cụ Erichsen, Model 

266.  

Độ bền va  đập  được xác định theo Tiêu chuẩn 

ISO 6272 trên dụng cụ Erichsen, Model 304. 

Độ bền cào xước được xác định theo Tiêu chuẩn 

ASTM 7027, phương pháp Clement trên dụng cụ 

Erichsen, Model 239/II.  

Độ bám dính được xác định theo Tiêu chuẩn 

ASTM D3359 trên dụng cụ Erichsen, Model 295. 

Bề dày màng sơn khô được xác định theo Tiêu 

chuẩn ASTM D1005 trên dụng cụ Erichsen, Model 

296. 

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

3.1. Đánh giá khả năng phân tán của nanoclay 

cloisite 30B trong nhựa epoxy DER 671X75  

 

3.1.1. Đánh giá khả năng phân tán của nanoclay 

closite 30B trong nhựa epoxy DER 671X75 bằng 

chụp kính hiển vi quang học 

 

Mẫu epoxy DER 671X75/nanoclay cloisite 30B 

với 3 % nanoclay được khuấy cơ học với tốc độ 

2000 vòng/phút trong thời gian 20, 30 và 35 giờ và 

khuấy cơ học 1000 vòng/phút  trong 15 phút kết hợp 

rung  siêu âm 20, 40 và 60 phút được chụp dưới kính 

hiển vi quang học (hình 1a-f). 

Từ hình 1a-f nhận thấy, dùng phương pháp 

khuấy cơ học trong nhiều giờ từ 20 giờ, 30 giờ, 35 

giờ cũng có thể phân tán tốt nanoclay cloisite 30B 

trong nhựa epoxy DER 671X75, trong đó khuấy cơ 

học trong 35 giờ (hình 1-c) thì hiệu quả phân tán tốt 

nhất. Phương pháp phân tán bằng khuấy cơ học kết 

hợp với rung siêu âm cũng cho hiệu quả phân tán 

tốt, thời gian phân tán rút ngắn đáng kể, trong đó 

khuấy cơ học 1000 vòng/phút trong 15 phút kết hợp 

rung siêu âm 40 phút có hiệu quả phân tán tốt nhất, 

nanoclay phân tán hầu như hoàn toàn trong nhựa 

epoxy (hình 1-e). Khi thời gian siêu âm tăng lên 60 

phút (hình 1-f), clay có xu hướng kết tụ. 
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(a) Khuấy 2000 vòng/phút  

20 giờ 

(b) Khuấy 2000 vòng/phút 

 30 giờ 

(c) Khuấy 2000 vòng/phút  

 35 giờ 

 

   

(d) Khuấy 1000 vòng/phút 

15 phút và siêu âm 20 phút 

(e) Khuấy 1000 vòng/phút 

15 phút và siêu âm 40 phút 

(f) Khuấy 1000 vòng/phút 

15 phút và siêu âm 60 phút 

Hình 1: Ảnh chụp kinh hiển vi quang học của các mẫu nanoclay cloisite 30B 

phân tán vào nhựa epoxy DER 671X75 với độ phóng đại 400 lần 

  

3.1.2. Đánh giá mức độ phân tán của nanoclay 

cloisite 30B trong nhựa epoxy DER 671X75 bằng 

phổ nhiễu xạ tia X  

 Kết quả phân tích XRD của các mẫu nhựa 

epoxy/clay trình bày ở bảng 1. 

 

Bảng 1: Kết quả phân tích XRD các mẫu nhựa epoxy DER 671X75-3% cloisite 30B  

STT Mẫu 
Khoảng cách 

cơ sở d, Å 
 2 (

0
) 

Cấu trúc 

nanocompozit 

1 Nanoclay 30 B 18,33045 4,8  

2 Epoxy/clay khuấy 2000 vòng/phút 20 giờ 
18,54122 4,8 

Chèn lớp 
43,06011 2,1 

3 Epoxy/clay khuấy 2000 vòng/phút 30 giờ 
18,8268 4,8 

Chèn lớp 
42,17947 2,1 

4 Epoxy/clay khuấy 2000 vòng/phút 35 giờ 41,95708 2,2 Tách lớp 

 

5 

Epoxy/clay khuấy 1000 vòng/phút trong 15 

phút và siêu âm 20 phút 

18,32001 4,8 
Chèn lớp 

48,11180 1,8 

 

6 

Epoxy/clay khuấy 1000 vòng/phút trong 15 

phút và siêu âm 40 phút 

45,18900 1,8 
Tách lớp 

52,67018 1,6 

 

7 

Epoxy/clay khuấy 1000 vòng/phút trong 15 

phút và siêu âm 60 phút 
18,32572 4,8 Chèn lớp, kết tụ 

 

 Từ bảng 1 nhận thấy, nanoclay cloisite 30B có 

khoảng cách cơ sở d001 18,33045 Å ở 2-theta 4,8
0
. 

Với phương pháp phân tán nanoclay cloisite 30B 

vào nhựa epoxy DER 671X75 bằng phương pháp 
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khuấy cơ học 2000 vòng/phút trong 20 giờ và 30 giờ 

thì nanocompozit tạo thành có cấu trúc chèn lớp. Khi 

khuấy 35 giờ khoảng cách cơ sở tăng lên 41,95708 

Å và có xu hướng dịch chuyển về góc hẹp ở 2-theta 

2,2
0
, do đó nanocompozit tạo thành có cấu trúc tách 

lớp. Với phương phán phân tán bằng khuấy cơ học 

1000 vòng/phút trong 15 phút kết hợp siêu âm 20 

phút nanocompozit có cấu trúc chèn lớp. Với thời 

gian siêu âm 40 phút, khoảng cách cơ sở tăng lên 

45,18900 Å và 52,67018 Å có xu hướng dịch 

chuyển về góc hẹp 2-theta 1,8
0
 và 1,6

0
 cho thấy sự 

phân tán tốt và đồng đều của nanoclay vào nhựa 

epoxy DER 671X75 và nanocompozit có cấu trúc 

tách lớp. Khi tăng thời gian siêu âm lên 60 phút, quá 

trình tỏa năng lượng nhiệt mạnh các phân tử epoxy 

và nanoclay có xu hướng kết tụ lại. Như vậy phương 

pháp phân tán khuấy cơ học kết hợp siêu âm cho 

hiệu quả phân tán tốt và rút ngắn thời gian phân tán 

của nanoclay vào nhựa epoxy DER 671X75.  

 

3.2. Ảnh hưởng của hàm lượng nanoclay cloisite 

30B đến khả năng phân tán của nó vào nhựa 

epoxy DER 671X75 

 

Phương pháp phân tán bằng khuấy cơ học 1000 

vòng/phút trong 15 phút kết hợp siêu âm trong 40 

phút đã được lựa chọn để nghiên cứu ảnh hưởng của 

hàm lượng nanoclay cloisite 30B đến khả năng phân 

tán vào nhựa epoxy DER 671X75. Các hàm lượng 

cloisite 30B được chọn là 1, 2, 3, 4 PKL so với 100 

PKL rắn của nhựa epoxy DER 671X75. Kết quả được 

đánh giá bằng phổ XRD, trình bày ở các hình 2 a-d.

 

 
 

(a) mẫu epoxy DER 671X75-1 % cloisite 30B 

 
 

(b) mẫu epoxy DER 671X75-2 % cloisite 30B 
 

 
 

(c) mẫu epoxy DER 671X75-3 % cloisite 30B 

 
 

(d) mẫu epoxy DER 671X75-4 % cloisite 30B 

Hình 2: Phổ XRD của các mẫu epoxy DER 671X75 hàm lượng cloisite 30B khác nhau 

 

 Từ hình 2 a-d nhận thấy phổ XDR của các mẫu 

với hàm lượng 1, 2, 4 % cloisite 30B đều cho thấy 

khả năng phân tán tốt trong nhựa epoxy DER 

671X75 bằng phương pháp khuấy cơ học 1000 

vòng/phút trong 15 phút và siêu âm 40 phút tương tự 

như tổ hợp epoxy DER 671X75-3 % clay. Các mẫu 

phân tán đều tạo thành nanocompozit có cấu trúc 

tách lớp với khoảng cách cơ sở tăng lên và dịch 

chuyển về phía góc hẹp. 

 

3.3. Ảnh hưởng của hàm lượng nanoclay cloisite 

30B đến tính chất cơ lý của màng polyme epoxy 

DER 671X75 

 

Tính chất cơ lý của màng polyme epoxy DER 

671X75/nanoclay cloisite 30B thể hiện trong bảng 3. 
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Từ bảng 3 nhận thấy nanoclay cloisite 30B cải 

thiện rất đáng kể độ bền va đập của màng polyme, 

tuy nhiên làm giảm độ bám dính của màng polyme 

khi tăng hàm lượng nanoclay. Trong đó mẫu nhựa 

epoxy DER 671X75 với hàm lượng 2 % nanoclay 

cho tính chất cơ lý của màng polyme tốt nhất. 

 

Bảng 3: Tính chất cơ lý của màng phủ polyme trên cơ sở nhựa epoxy DER 671X75/cloisite 30B
 

Stt Ký hiệu mẫu 
Độ bền va đập  

(kG.cm) 

Độ bền uốn, 

mm 

Độ cào xước, 

N 
Độ bám dính 

1 671 5,0 2 3 5B 

2 671-1% cloisite 30B 57,5 3 3 5B 

3 671-2% cloisite 30B 62,5 2 4 5B 

4 671-3% cloisite 30B 62,5 3 3 3B 

5 671-4 % cloisite 30B 20,0 3 3 1B 

   Chú thích: độ dày màng polyme khô 50-60 µm 

 

3.4. Hình thái, cấu trúc bề mặt của tổ hợp nhựa 

epoxy DER 671X75 và nanoclay cloisite 30B 

 

 Mẫu nhựa epoxy DER 671X75 với 2 % nanoclay 

được sử dụng để nghiên cứu hình thái và cấu trúc 

của polyme. Hình 3 là ảnh SEM chụp tổ hợp nhựa 

epoxy DER 671X75-2 % cloisite 30B. 

 Ảnh SEM cho thấy clay phân tán tốt trong nhựa 

epoxy DER 671X75. 

 

 
 

Hình 3: Ảnh SEM của tổ hợp   

epoxy DER 671X75-2 % cloisite 30B 

 

3.5. Tính chất nhiệt của tổ hợp nhựa epoxy DER 

671X75 và nanoclay cloisite 30B 

 

Kết quả phân tích TGA của vật liệu có và không 

có nanoclay cloisite 30B trình bày ở hình 4. Các 

mẫu nhựa epoxy DER 671X75 và tổ hợp epoxy 

DER 671X75/nanoclay cloisite 30B được đóng rắn 

hoàn toàn ở 110 
o
C trong 2 giờ trước khi phân tích 

TGA. 

Giản đồ phân tích TGA (hình 4) cho thấy khả 

năng chịu nhiệt của tổ hợp nanocompozit epoxy 

DER 671-2 % cloisite 30B có tăng hơn không đáng 

kể so với nhựa epoxy DER 671, khoảng nhiệt độ từ 

150-350 
o
C bắt đầu có sự phân hủy và từ 350-450 

o
C 

là khoảng nhiệt độ xảy ra sự phân hủy lớn nhất của 

polyme. 

 

 
 

Hình 4: Phân tích TGA của epoxy DER 671X75 và 

epoxy DER 671X75-2 % cloisite 30B 

  

 

4. KẾT LUẬN  

 

- Nanoclay cloisite 30B phân tán tốt trong nhựa 

epoxy DER 671X75 bằng phương pháp khuấy cơ 

học 2000 vòng/phút trong 35 giờ hay khuấy cơ học 

1000 vòng/phút trong 15 phút kết hợp siêu âm 40 

phút. 

- Tổ hợp nanocompozit epoxy DER 671X75 với 

2 % nanoclay cloisite 30B cải thiện đáng kể độ bền 

va đập của màng polyme so với epoxy DER 

671X75, tăng từ 5 lên 62,5 kG.cm. 

- Tổ hợp nanocompozit epoxy DER 

671X75/nanoclay cloisite 30B có khả năng chịu 

nhiệt cao hơn không đáng kể so với epoxy DER 

671X75. 
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