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Summary 

In this study, the samples of PPMA/NC were heat treated with various cooling rate. The 
results of XRD analysis show, that the material was cooled with the lower rate, the formation of 
exfoliated structure become more favorable. However, cooling rate does not effect on 
microcrystalline structure of material in whole. It may effect only on crystallization degree. 
Beside, DSC results show the crystalline structure of PPMA/NC is less perfect in comparison with 
that of PP-g-MA, that is expressed in lower melting temperature of PPMA/NC. 

 
I - Më ®Çu 

VËt liÖu polyme nanocompozit ®i tõ 
polypropylen (PP) vµ nanoclay ®−îc tËp trung 
nghiªn cøu m¹nh mÏ trong thêi gian gÇn ®©y do 
cã mét lo¹t nh÷ng tÝnh chÊt −u viÖt ®ång thêi 
®−îc kÕt hîp víi kh¶ n¨ng gia c«ng kh¸ thuËn 
lîi vµ gi¸ thµnh hîp lý. Tuy nhiªn, do ®é ph©n 
cùc rÊt nhá, PP th−êng ®−îc biÕn tÝnh b»ng 
nh÷ng nhãm chøc ph©n cùc (maleic anhydrit, 
hîp chÊt chøa nhãm hydroxyl …) nh»m t¨ng 
c−êng kh¶ n¨ng t−¬ng t¸c víi nanoclay biÕn tÝnh 
h÷u c¬. Nhê ®ã, viÖc t¹o thµnh cÊu tróc nano 
®−îc dÔ dµng h¬n [1]. 

Trong c«ng tr×nh nghiªn cøu tr−íc ®©y [2] 
®H th«ng b¸o: chÕ ®é xö lý nhiÖt khi chÕ t¹o vËt 
liÖu nanocompozit ®i tõ polypropylen ghÐp 
maleic anhydrit vµ nanoclay (PPMA/NC) cã ¶nh 
h−ëng râ rÖt ®Õn c¬ chÕ ph¸ huû vËt liÖu nµy. 
Khi gi¶m tèc ®é (t¨ng thêi gian) kÕt tinh, vËt 

liÖu cã xu h−íng chuyÓn tõ ph¸ huû dÎo sang 
ph¸ huû gißn. §iÒu nµy cã liªn quan ®Õn sù h×nh 
thµnh cÊu tróc tinh thÓ trong qu¸ tr×nh kÕt tinh. 
C¸c nghiªn cøu vÒ qu¸ tr×nh kÕt tinh bÊt ®¼ng 
nhiÖt cña polypropylen/nanoclay compozit [3, 4] 
cho thÊy khi thay ®æi tèc ®é kÕt tinh, h×nh th¸i 
cÊu tróc còng cã nh÷ng thay ®æi t−¬ng øng. Sù 
thay ®æi cÊu tróc nµy ®H dÉn ®Õn mét sè thay ®æi 
tÝnh chÊt (c¬ häc, l−u biÕn …) cña vËt liÖu 
nanocompozit. 

Trong bµi b¸o nµy tr×nh bµy mét sè kÕt qu¶ 
nghiªn cøu vÒ sù thay ®æi cÊu tróc vËt liÖu 
PPMA/NC khi thay ®æi chÕ ®é xö lý nhiÖt trong 
qu¸ tr×nh chÕ t¹o vËt liÖu. 

II - thùc nghiÖm 

1. VËt liÖu 

PP-g-MA ®−îc chÕ t¹o t¹i Trung t©m 
Nghiªn cøu vËt liÖu polyme, Tr−êng §¹i häc 
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B¸ch khoa Hµ Néi theo ph−¬ng ph¸p tr×nh bµy ë
[5]. Hµm l−îng MA ghÐp 0,5%, chØ sè ch¶y 160 
g/10 phót ë 230oC, t¶i träng 2,16 kg. 

Nanoclay lo¹i I28E do hHng Nanocor (USA) 
cung cÊp. 

PPMA/NC ®−îc chÕ t¹o trªn m¸y ®ïn mét 
trôc vÝt Brabender (§øc) víi tèc ®é quay cña 
trôc 120 v/phót, nhiÖt ®é 165oC. Hµm l−îng
nanoclay 6% so víi nhùa nÒn. 

Sau khi ra khái m¸y ®ïn, vËt liÖu ®−îc lµm
nãng ch¶y ë 200oC trong 10 phót vµ lµm nguéi 
theo ba chÕ ®é: 

- T«i - lµm l¹nh ®ét ngét (100 K/phót) ký 
hiÖu T1. 

- §Ó nguéi trong kh«ng khÝ víi tèc ®é 
10K/phót, ký hiÖu T2. 

- ñ nhiÖt vµ cho gi¶m nhiÖt ®é tõ tõ (0,1 
K/phót), ký hiÖu T3. 

2. Ph−¬ng ph¸p thö nghiÖm 

- NhiÔu x¹ R¬nghen (XRD) ®−îc ®o trªn

m¸y Brucker D 5005 sö dông bøc x¹ CuKα, ®iÖn 
¸p 40 kV, c−êng ®é 30 mA, tèc ®é quÐt 20/phót 
tõ gãc 0,6 ®Õn 400.

Qu¸ tr×nh nãng ch¶y ®−îc ®¸nh gi¸ b»ng 
ph−¬ng ph¸p ®o nhiÖt vi sai quÐt (DSC), tèc ®é 
gia nhiÖt 10 K/phót trªn m¸y Bahr DSC 310 
(§øc). 

III - KÕt qu¶ vµ th¶o luËn. 

1. Kh¶o s¸t sù h×nh thµnh cÊu tróc 
nanocompozit 

Khi ph©n t¸n nanoclay vµo nÒn PP-g-MA, 
kho¶ng c¸ch gi÷a c¸c líp silicat (kho¶ng c¸ch d) 
bÞ ®Èy ra vµ t¹o thµnh c¸c cÊu tróc nano d¹ng 
xen kÏ hoÆc t¸ch líp. §iÒu nµy ®−îc ph¶n ¸nh 
kh¸ râ trªn gi¶n ®å XRD cña clay tr−íc vµ sau 
khi ®−îc ph©n t¸n vµo nÒn polyme. V× vËy ®H sö 
dông phÐp ph©n tÝch XRD ®Ó ®¸nh gi¸ ¶nh 
h−ëng cña xö lý nhiÖt ®Õn cÊu tróc vËt liÖu 
PPMA/NC (h×nh 1). 
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H×nh 1: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ r¬nghen cña PPMA/NC víi c¸c chÕ ®é xö lý nhiÖt kh¸c nhau (T1, T2, T3) 
 

Gi¶n ®å XRD cho thÊy, víi c¸c chÕ ®é xö lý 
nhiÖt kh¸c nhau, kho¶ng c¸ch d cña c¸c mÉu 
PPMA/NC cã sù ph©n biÖt râ: ë chÕ ®é t«i (T1) 
kho¶ng c¸ch d lµ nhá nhÊt (27,96 Å) cßn chÕ ®é 

ñ nhiÖt (T3) gi¸ trÞ nµy lín nhÊt (30,95 Å). 
Trong chÕ ®é T2, kho¶ng c¸ch nµy cã gi¸ trÞ 
trung gian (28,47 Å). Nh− vËy cã thÓ thÊy r»ng 
víi chÕ ®é nhiÖt thÝch hîp, qu¸ tr×nh xen kÏ vÉn 
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tiÕp tôc diÔn ra sau khi qu¸ tr×nh nãng ch¶y ®H
kÕt thóc. §iÒu nµy còng phï hîp víi quan s¸t 
cña c¸c t¸c gi¶ [6] theo ®ã cÊu tróc nano vÉn 
tiÕp tôc ®−îc h×nh thµnh hoÆc håi phôc sau khi 
®H kÕt thóc t¸c dông cña lùc bªn ngoµi lªn thÓ 
nãng ch¶y.  

§Ó ®¸nh gi¸ chÝnh x¸c h¬n cÊu tróc nano 
®−îc h×nh thµnh, ®H sö dông c«ng thøc Scherrer 
[7]. 
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Trong ®ã: t lµ ®é dµy tinh thÓ nano; θ lµ gãc 

Bragg; B lµ ®é réng pic so víi chuÈn, ®−îc x¸c 

®Þnh bëi c«ng thøc 222
stm BBB −= ; mB , stB lµ

®é réng pic cña mÉu vµ cña vËt liÖu chuÈn. 

Sè líp silicat trung b×nh trong tinh thÓ ®−îc 
tÝnh theo c«ng thøc:  

d
tn =

Trong ®ã: n lµ sè líp silicat trung b×nh; d lµ
kho¶ng c¸ch d x¸c ®Þnh tõ sè liÖu XRD. 

C¸c kÕt qu¶ tÝnh to¸n ®−îc tr×nh bµy ë b¶ng 
1.

B¶ng 1: Mét sè th«ng sè cña cÊu tróc PPMA/NC víi c¸c chÕ ®é xö lý nhiÖt kh¸c nhau 

Th«ng sè I28E PPMA/NC T1 PPMA/NC T2 PPMA/NC T3

Kho¶ng c¸ch d, Å 26,33 27,96 28,47 30,95 

§é dµy tinh thÓ, Å 313 126 116 80 

Sè líp silicat trung b×nh 12 4,5 4,1 2,6 

C¸c kÕt qu¶ ë b¶ng 1 cho thÊy, khi thêi gian 
ñ nhiÖt t¨ng lªn th× ®é dµy cÊu tróc tinh thÓ nano 
gi¶m xuèng, sè líp silicat trung b×nh còng gi¶m 
chøng tá ngoµi cÊu tróc xen kÏ cßn cã mét phÇn 
cÊu tróc trãc líp ®−îc h×nh thµnh. Tû lÖ cÊu tróc 
trãc líp t¨ng theo thêi gian ñ nhiÖt. 

Gi¶n ®å XRD ë phÇn gãc 2θ lín cßn cho 
thÊy trong phÇn polyme kh«ng xen kÏ, cÊu tróc 
tinh thÓ kh«ng cã sù thay ®æi thÓ hiÖn ë sù ®ång 
nhÊt vÞ trÝ c¸c pic. Tuy nhiªn, møc ®é kÕt tinh ë 
mÉu cã chÕ ®é xö lý nhiÖt T3 lµ cao nhÊt, thÓ 
hiÖn ë c−êng ®é pic cao h¬n. C¸c kÕt qu¶ tÝnh 
to¸n còng cho kÕt qu¶ t−¬ng øng (b¶ng 2). 

2. ¶nh h−ëng cña chÕ ®é xö lý nhiÖt ®Õn qu¸ 
tr×nh nãng ch¶y 

Qu¸ tr×nh nãng ch¶y cña PPMA/NC ®−îc 

kh¶o s¸t b»ng ph−¬ng ph¸p nhiÖt vi sai quÐt 
(DSC). MÉu qua xö lý nhiÖt ë c¸c chÕ ®é kh¸c 
nhau (T1, T2, T3) ®−îc ®un nãng víi tèc ®é 
10K/phót. Gi¶n ®å DSC cña c¸c mÉu PPMA/NC 
®−îc tr×nh bµy ë h×nh 2. 

Tõ c¸c gi¶n ®å DSC ë h×nh 2 cho thÊy, 
PPMA/NC ë c¶ ba chÕ ®é xö lý nhiÖt ®Òu cã 
nhiÖt ®é nãng ch¶y thÊp h¬n so víi PP-g-MA 
ban ®Çu (t−¬ng øng lµ 166oC, 165oC vµ 165,5oC
so víi 169oC). §iÒu nµy chøng tá c¸c tinh thÓ 
h×nh thµnh trong nanocompozit kh«ng kÕt bã 
chÆt chÏ b»ng trong PP-g-MA ban ®Çu. Trong 
khi ®ã, nhiÖt ®é nãng ch¶y cña PPMA/NC trong 
c¸c chÕ ®é xö lý nhiÖt kh¸c nhau chªnh lÖch 
kh«ng nhiÒu l¾m. §iÒu nµy cÇn ®−îc l−u ý trong 
nh÷ng nghiªn cøu tiÕp theo vÒ vËt liÖu nµy.

B¶ng 2: Møc ®é kÕt tinh cña PPMA/NC 

ChØ sè PP-g-MA 
PPMA/NC   

T1 
PPMA/NC   

T2 
PPMA/NC   

T3 

NhiÖt nãng ch¶y, J/g 46,5 49,9 59,3 67,3 

§é kÕt tinh, % 22,5 24,1 28,6 32,5 
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H×nh 2: Gi¶n ®å DSC cña PPMA/NC (T1, T2, T3) vµ PP-g-MA 
 

IV - KÕt luËn 

1. ViÖc xö lý nhiÖt sau khi trén nãng ch¶y 
cã ¶nh h−ëng râ rÖt ®Õn cÊu tróc nano trong vËt 
liÖu PPMA/NC. Khi tèc ®é h¹ nhiÖt nhá (ñ) sè 
líp silicat cßn l¹i trong cÊu tróc xen kÏ (2,6 líp) 
nhá h¬n so víi khi lµm l¹nh nhanh (4,6 líp) vµ
nhá h¬n h¼n so víi nanoclay ban ®Çu (12 líp). 
§iÒu nµy cã nghÜa lµ khi thêi gian ñ nhiÖt kÐo 
dµi, tû lÖ cÊu tróc trãc líp sÏ t¨ng lªn. Tr¸i l¹i, 
cÊu tróc tinh thÓ phÇn polyme Ýt chÞu ¶nh h−ëng 
cña chÕ ®é xö lý nhiÖt. 

2. NhiÖt ®é nãng ch¶y cña PPMA/NC ë c¶ 
ba chÕ ®é xö lý nhiÖt ®Òu nhá h¬n so víi PP-g-
MA ban ®Çu chøng tá tinh thÓ nanocompozit 
kÐm hoµn h¶o h¬n so víi PP-g-MA. 
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