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Asbtract 

Nanoclays were added to DER-331 epoxy cured with metyltetra hydro phatalic anhydride 
(MTHPA) and DMP-30 catalyst. Effect of adding nanoclay to the epoxy on cure reaction of the 
composites was studied by measuring gel contents.  X-ray diffraction (XRD) technique was 
employed to investigate the inter-planar distance between the nanoclay platelets in different 
samples. Scanning electron microscopy (SEM) was used to investigate the morphology of 
composites. The mechanical properties of the composites were characterized in terms of tensile, 
flexural and compression tests. The results show that adding nanoclay to the epoxy composites  
decreases the gel contents of epoxy but increases the mechanical properties of the epoxy 
composites by 16% in tensile, 10% in compression and 16% in flexural strength.    

 

I - Më §ÇU 

Nh÷ng n¨m gÇn ®©y, ®· cã nhiÒu c«ng tr×nh 
khoa häc nghiªn cøu vÒ vËt liÖu nanoclay 
polyme compozit nãi chung vµ vËt liÖu nanoclay 
polyme compozit trªn c¬ së nhùa epoxy nãi 
riªng. C¸c c«ng tr×nh nghiªn cøu ®· chøng minh 
r»ng, chØ víi mét hµm l−îng rÊt nhá vµi phÇn 
tr¨m träng l−îng nanoclay th× vËt liÖu polyme 
compozit trªn nÒn nhùa epoxy ®· mang l¹i nhiÒu 
tÝnh chÊt −u viÖt h¬n so víi ban ®Çu. TÝnh chÊt 
c¬ häc, tÝnh chÊt nhiÖt, kh¶ n¨ng chèng ch¸y, 
bÒn ho¸ chÊt, chèng thÊm khÝ… ®Òu t¨ng lªn [1-
3]. F. H. Chowdhury vµ c¸c ®ång nghiÖp sö 
dông 2% nanoclay trong hÖ epoxy-nanoclay gia 

c−êng b»ng v¶i cacbon th× ®é bÒn uèn ®· t¨ng tõ 
306 MPa lªn 383 MPa, modun t¨ng tõ 35 GPa 
lªn 40 GPa, modun tÝch tr÷ t¨ng 52%, nhiÖt ®é 
thñy tinh t¨ng lªn 13oC (tõ 82oC lªn 95oC) [4]. 
Yuan Xu, Suong Van Hoa ®· sö 4% nanoclay 
trong hÖ epoxy ®ãng r¾n b»ng 4,4’-
diaminodiphenylsulfone (DDS) gia c−êng b»ng 
sîi cacbon. KÕt qu¶ cho thÊy, ®é bÒn uèn cña 
vËt liÖu ®· t¨ng 38% vµ ®é dai va ®Ëp t¨ng 85% 
so víi ban ®Çu [5].  

Tuy nhiªn, bªn c¹nh nh÷ng t¸c dông tÝch 
cùc th× vËt liÖu nµy còng g©y nªn nh÷ng h¹n chÕ 
lµm gi¶m mét sè tÝnh chÊt cña vËt liÖu ban ®Çu. 
Nguyªn nh©n lµ do víi mçi lo¹i nanoclay th× 
qu¸ tr×nh chÕ t¹o, biÕn tÝnh kh¸c nhau dÉn ®Õn 
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kh¶ n¨ng t−¬ng hîp víi vËt  liÖu còng kh¸c nhau 
[1, 2]. 

Chóng t«i ®· nghiªn cøu vµ t×m ®−îc ®iÒu 
kiÖn ®ãng r¾n hÖ DER-331/MTHPA/DMP-30 
cã c¸c tÝnh chÊt tèt nhÊt víi tû lÖ mol 
MTHPA/DER-331 lµ 0,75/1 vµ DMP-30/DER-
331 lµ 0,0028/1 ë nhiÖt ®é 115oC trong 3 giê. 
Bµi b¸o nµy tr×nh bµy c¸c kÕt qu¶ nghiªn cøu vÒ 
¶nh h−ëng cña nanoclay ®Õn nhiÖt ®é ®ãng r¾n 
còng nh− thµnh phÇn c¸c cÊu tö trong hÖ. Mét 
sè tÝnh chÊt cña hÖ cã nanoclay còng ®−îc   
kh¶o s¸t. 

II - THùC NGHIÖM 

1. Nguyªn liÖu vµ hãa chÊt  

- Nhùa epoxy DER-331 cña h·ng Dow 
Chemicals (Hoa Kú) cã ®−¬ng l−îng epoxy 
188,6 g/mol, ®é  nhít ë 25oC: 1.348 poise. 

- ChÊt ®ãng r¾n metyltetra hydro phtalic 
anhydrit (MTHPA) cña h·ng Dow Chemicals 
(Hoa Kú) cã khèi l−îng ®−¬ng l−îng anhydrit: 
166, ®é  nhít ë 25oC: 0,6 poise. 

- ChÊt xóc t¸c ®ãng r¾n 2, 4, 6 tri(dimetyl 
amino metyl) phenol (DMP-30) ®−îc tæng hîp 
cã khèi l−îng ph©n tö: 265, hµm l−îng amin bËc 
3: 15,85, ®é nhít ë 25oC: 3 poise. 

- Nanoclay I28E vµ I30E cña h·ng Nanocor 
(Hoa Kú). 

- Nanoclay 6A cña h·ng Southclay (Hoa 
Kú). 

2. ChÕ t¹o vËt liÖu 

Nanoclay ®−îc ®−a vµo nhùa epoxy DER-
331 vµ khuÊy víi tèc ®é 2000 vßng/phót trong 2 
giê, sau ®ã ®−îc trén víi MTHPA vµ DMP-30 
theo tû lÖ ®Þnh tr−íc. MÉu ®−îc hót ch©n kh«ng 
®Ó lo¹i bá hÕt bät khÝ vµ cho ®ãng r¾n ë nhiÖt ®é 
quy ®Þnh. 

3. Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

- Hµm l−îng phÇn gel ®−îc x¸c ®Þnh b»ng 
c¸ch trÝch ly trong axeton trªn dông cô xoxhlet 
trong 16 giê.  

- Phæ nhiÔu x¹ tia X ®−îc ghi trªn m¸y 
Siemens D5005.  

- ¶nh SEM ®−îc chôp trªn m¸y JSM-6868 
LV, JEOL (NhËt B¶n). Nguån bøc x¹ cã hiÖu 
®iÖn thÕ 25kV, møc ®é phãng ®¹i 10.000 lÇn. 

- TÝnh chÊt c¬ häc: §é bÒn uèn ®−îc x¸c 
®Þnh theo tiªu chuÈn ISO 178 1993 (E), ®é bÒn 
nÐn x¸c ®Þnh theo tiªu chuÈn ISO 604 1993 (E), 
®é bÒn kÐo ®−îc x¸c ®Þnh theo tiªu chuÈn ISO 
3268 1978 (E) trªn m¸y Tinius Olsen H100KT 
Hounfield, tèc ®é kÐo 2 mm/phót.  

III - KÕT QU¶ Vµ TH¶O LUËN 

1. Phæ XRD cña c¸c mÉu epoxy 

Trªn h×nh 1 tr×nh bµy phæ XRD cña c¸c mÉu 
epoxy víi c¸c nanoclay I30E, I28E vµ 6A. 

KÕt qu¶ tÝnh kho¶ng c¸ch c¬ së d cña c¸c 
nanoclay trªn tõ phæ XRD ®−îc tr×nh bµy trong 
b¶ng 1. 

 
B¶ng 1: Kho¶ng c¸ch d cña c¸c mÉu nanoclay tr−íc vµ sau khi ph©n t¸n vµo nÒn epoxy 

STT MÉu Kho¶ng c¸ch c¬ së d100, Å
 Kho¶ng c¸ch sau khi ph©n t¸n vµo pha 

nÒn, Å 

1 I28E 23,338 37,55 

2 I30E 26,715 Trãc líp 

3 6A 37,11 35,46 

 
C¸c kÕt qu¶ trªn cho thÊy, víi ph−¬ng ph¸p 

trén c¬ häc nh− trªn, chØ cã I28E vµ I30E cã kh¶ 
n¨ng ph©n t¸n xen kÏ hoÆc trãc líp trong nÒn 
epoxy DER-331. 

2. ¶nh h−ëng cña nanoclay ®Õn nhiÖt ®é 
®ãng r¾n 
Nhùa epoxy DER-331 ®−îc trén víi 3 phÇn 

khèi l−îng (PKL) nanoclay vµ ®ãng r¾n b»ng 
MTHPA víi tû lÖ mol MTHPA/DER-331 lµ 
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0,75 vµ DMP-30/DER-331 lµ 0,0028. Kh¶o s¸t 
hµm l−îng phÇn gel ë c¸c nhiÖt ®é ®ãng r¾n tõ 

115oC ®Õn 190oC. KÕt qu¶ ®−îc tr×nh bµy ë  
h×nh 2. 

 

 
(a) 

 
(b) 

 
(c) 

VNU-HN-SIEMENS D5005- Mau I30E

File: Hoai Anh-DHBK-I30E.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 0.500 ° - End: 10.010 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 10.5 s - Temp.: 25.0 °C (Room) - Anode: Cu - Creation: 07/23/09 01:07:53
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(d) 

(e) 
 

 

(f) 

H×nh 1: Phæ XRD cña nanoclay I30E(a), I28E(b) vµ 6A(c) vµ c¸c mÉu t−¬ng øng sau khi ph©n t¸n 

trong nÒn epoxy: I30E(d), I28E(e) vµ 6A(f) 
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H×nh 2: ¶nh h−ëng cña nanoclay ®Õn hµm l−îng phÇn gel ë c¸c nhiÖt ®é ®ãng r¾n kh¸c nhau 

  

Cã thÓ nhËn thÊy khi ®−a nanoclay vµo hµm 
l−îng phÇn gel cña hÖ gi¶m ®i so víi khi kh«ng 
cã nanoclay: MÉu víi I30E ®¹t 88,3% vµ mÉu 
I28E ®¹t 80,4%. Ngoµi ra, nhiÖt ®é ®ãng r¾n 
øng víi phÇn gel cao nhÊt còng t¨ng: Víi mÉu 
cã I30E, nhiÖt ®é nµy ®¹t tíi 160oC nghÜa lµ 
t−¬ng ®−¬ng víi mÉu kh«ng cã DMP-30. MÉu 
I28E tuy cã phÇn gel æn ®Þnh tõ 115oC nh−ng 
còng kh«ng v−ît qu¸ 80%. §iÒu nµy chøng tá 
viÖc ®−a nanoclay vµo lµm gi¶m møc ®é ®ãng 
r¾n cña hÖ DER-331/MTHPA/DMP-30. 

3. ¶nh h−ëng nanoclay ®Õn hÖ ®ãng r¾n vµ 
xóc t¸c ®ãng r¾n 
ViÖc gi¶m hµm l−îng phÇn gel vµ t¨ng nhiÖt 

®é ®ãng r¾n khi ®−a nanoclay vµo hÖ cã thÓ do 
nanoclay t−¬ng t¸c víi c¸c chÊt ®ãng r¾n vµ xóc 
t¸c ®ãng r¾n lµm gi¶m ho¹t tÝnh cña c¸c chÊt 
nµy. §Ó kiÓm tra gi¶ thiÕt nµy, ®· kh¶o s¸t ¶nh 
h−ëng cña nanoclay ®Õn hµm l−îng phÇn gel khi 
thay ®æi l−îng ®ãng r¾n MTHPA (h×nh 3) vµ 
DMP-30 (h×nh 4). Trong c¶ hai tr−êng hîp nhiÖt 
®é ®ãng r¾n lµ 115oC, thêi gian 3 giê, hµm 
l−îng nanoclay lµ 3 PKL. 

 

 
H×nh 3: ¶nh h−ëng cña MTHPA ®Õn hµm l−îng phÇn gel 

 (tû lÖ mol DMP-30/DER-331 = 0,0028/1) 
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H×nh 4: ¶nh h−ëng cña DMP-30 ®Õn hµm l−îng phÇn gel 

 (Tû lÖ mol MTHPA/DER-331 =  0,75/1) 
 

KÕt qu¶ trªn h×nh 3 cho thÊy, mÆc dï tû lÖ 
MTHPA/DER-331 thay ®æi trong mét kho¶ng 
réng nh−ng hµm l−îng phÇn gel chØ ®¹t tíi 
kho¶ng 82% ®Õn 84%, nhá h¬n so víi khi 
kh«ng cã nanoclay (94% ®Õn 95%). Cã nghÜa lµ 
nanoclay Ýt ¶nh h−ëng ®Õn l−îng MTHPA d−, 
do ®ã viÖc gi¶m møc ®é ®ãng r¾n Ýt phô thuéc 
vµo MTHPA.  

Còng t−¬ng tù, khi l−îng DMP-30 nhá 
(0,0028 mol/mol epoxy), hµm l−îng phÇn gel 
cña mÉu cã nanoclay I28E chØ ®¹t 80% (so víi 
95% cña mÉu kh«ng cã nanoclay), cßn mÉu víi 
I30E thËm chÝ cßn thÊp h¬n (h×nh 4). Tuy nhiªn, 
khi l−îng DMP-30 ®ñ lín (0,0042 mol trong 
mÉu víi I28E vµ 0,0105 mol trong mÉu víi 
I30E), hµm l−îng phÇn gel ®· ®¹t tíi 92 - 95%, 
t−¬ng ®−¬ng mÉu víi 0,0028 mol DMP-30 vµ 
kh«ng cã nanoclay (h×nh 4). 

Nh− vËy, sù gi¶m hµm l−îng phÇn gel khi 
®−a nanoclay vµo hÖ epoxy lµ do t−¬ng t¸c gi÷a 
nanoclay vµ DMP-30. §Ó t×m hiÓu b¶n chÊt 
t−¬ng t¸c nµy, chóng t«i ®· chôp phæ hång 
ngo¹i c¸c hçn hîp DMP-30/I30E, DMP-
30/I28E. KÕt qu¶ cho thÊy, so víi phæ IR cña 
DMP-30, I30E, I28E, phæ cña hçn hîp DMP-
30/I28E vµ DMP-30/I30E kh«ng cã thªm pic 
®Æc tr−ng nµo míi. §iÒu nµy chøng tá gi÷a 
nanoclay vµ DMP-30 kh«ng cã t−¬ng t¸c hãa 
häc. NÕu chó ý r»ng nanoclay ®−îc biÕn tÝnh bÒ 

mÆt b»ng c¸c alkyl amin, cã thÓ gi¶ thiÕt mét 
phÇn DMP-30 ®· bÞ hÊp phô bëi c¸c líp 
nanoclay do ®ã t¸c dông xóc t¸c ®ãng r¾n gi¶m 
®i. I30E ®−îc biÕn tÝnh b»ng muèi octadexyl 
amoni (amin bËc bèn) cã ®é axit Lewis cao h¬n 
I28E biÕn tÝnh b»ng amin bËc hai (octadecyl 
amin) sÏ hÊp phô DMP-30 m¹nh h¬n. ChØ khi 
bæ sung DMP-30 ®ñ ®Ó bï ®¾p l−îng hao hôt do 
hÊp phô, hµm l−îng phÇn gel míi ®¹t møc nh− 
kh«ng cã nanoclay. Còng v× lÝ do trªn, l−îng 
DMP-30 cÇn thiÕt bæ sung vµo mÉu cã I30E cao 
h¬n h¼n so víi mÉu cã I28E.  

4. TÝnh chÊt c¬ häc vµ cÊu tróc h×nh th¸i vËt 
liÖu epoxy - nanoclay 

ViÖc ®−a nanoclay vµo cã t¸c dông t¨ng 
c−êng tÝnh chÊt c¬ häc cña hÖ nhùa epoxy   
(b¶ng 2). 

Sù t¨ng tÝnh chÊt còng cã thÓ nhËn thÊy khi 
quan s¸t bÒ mÆt g·y cña mÉu cã vµ kh«ng cã 
nanoclay (h×nh 5). 

Qua c¸c ¶nh SEM nhËn thÊy râ sù kh¸c 
nhau trong cÊu tróc bÒ mÆt cña mÉu pha nÒn cã 
vµ kh«ng cã nanoclay I30E. MÉu pha nÒn kh«ng 
cã nanoclay I30E cã cÊu tróc ch−a bÒn chÆt, bÒ 
mÆt mÉu cßn nhiÒu nhÊp nh« vµ c¸c h¹t th«. 
MÉu pha nÒn cã nanoclay I30E chØ víi 3PKL 
nh−ng cÊu tróc ®· bÒn chÆt h¬n ®¸ng kÓ, 
nanoclay I30E ®· lµm gi¶m ®−îc c¸c h¹t th« vµ 
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san ph¼ng nh÷ng nhÊp nh« trªn bÒ mÆt. KÕt qu¶ 
nµy t¹o sù ®ång nhÊt trong cÊu tróc cña pha nÒn, 

h¹n chÕ g©y ra nh÷ng vÕt nøt do øng suÊt néi tõ 
®ã c¶i thiÖn c¸c tÝnh chÊt c¬ häc. 

B¶ng 2: TÝnh chÊt c¬ häc cña hÖ epoxy cã vµ kh«ng cã nanoclay 

STT MÉu 

TÝnh chÊt c¬ häc 

§é bÒn kÐo 
®øt, MPa 

§é bÒn nÐn, 
MPa 

§é bÒn uèn, 
MPa 

1 DER-331/MTHPA/DMP-30/I30E 36,42 75,89 72,96 

2 DER-331/MTHPA/DMP-30 31,53 68,70 63,12 

 

 
(a) 

 
(b) 

H×nh 5: ¶nh SEM bÒ mÆt g·y mÉu epoxy kh«ng cã (a) vµ cã nanoclay I30E(b)  

 

IV - KÕT LUËN 

1. Khi ®−a nanoclay vµo hÖ epoxy DER-
331/MTHPA/DMP-3 møc ®é ®ãng r¾n cña hÖ 
gi¶m xuèng.  Sù gi¶m nµy cã thÓ gi¶i thÝch lµ do 
mét phÇn DMP-30 ®· bÞ hÊp phô bëi nanoclay 
cã bÒ mÆt biÕn tÝnh amin. 

2. Nanoclay I30E cã t¸c dông t¨ng c¸c chØ 
tiªu ®é bÒn cña hÖ epoxy nãi trªn. Kh¶o s¸t s¬ 
bé cho thÊy víi 3PKL I30E, c¸c chØ tiªu ®é bÒn 
t¨ng kho¶ng 10% - 16%.  
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