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trén co s& hon hop cao su etylen-propylen-dien v6i cao su clorobutyl véi mot lwgng nhé
chat ting cuong lién két ngang EM331, gia cuong phdi hop nanosilic oxit da bién tinh bé
mat voi bis-(3-trietoxysilylpropyl) tetrasulﬁt (TESPT) v6i1 than den N330. Bang phuong
phap tron ngugc ¢ giai doan phéi hop hdn hop EPDM véi than den N330 dé ché tao hop
phan 1 va tron chéo dé ché tao vat liéu cao su nanocompozit trén co s& hon hop cao su
EPDM/CHR. Vit liéu cao su bén nhiét, bén kiém duoc tao ra boi quy trinh nay cling duogc
dé xuat.
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Linh vwe k¥ thuat dwgce dé cap

Giai phap hitu ich thudc linh vuc vét liéu cao su nanocompozit dugc gia cudong
phdi hop bang chit phu gia ¢ nanomet va micromet, cu thé 1a d& cap t6i quy trinh ché
tao vat liéu cao su nanocompozit trén co s& hdn hop gdém cao su monome etylen-
propylen-dien (EPDM) va cao su clorobutyl (chlorobutyl - CIIR) dugc gia cudng bing
nanosilic oxit phdi hop v&i than den bing phuong phép tron 2 giai doan. V4t liéu nay
c6 kha ning bén nhiét va tinh ning co ly, dic biét 1a kha ning chiu nhiét va tinh chiu
kiém vuot trdi so véi céc loai vat liéu trén co s cao su EPDM duge ché tao theo céc
phuong phap thong thuong.

Tinh trang ky thuit cia gidi phap hiru ich

Cao su monome etylen-propylen-dien c6 kha ning bén mdi trudng cao, bén ozon,
anh sang ti ngoai, v.v., song lai c6 tinh ning co hoc thép (d6 bén kéo khi dut chi
khoang dudi 10 MPa), kha nang bam dinh thAp. Mit khéc, gia thanh cao su ndy lai
cao. Chinh vi vy, kha ning tng dung cta nd trong céc linh vuc k§ thudt con bi han
ché.

Dé ning cao tinh ning co 1y, md rong kha ning Umg dung cua vat liéu nay,
thuong ngudi ta bién tinh né bing mot sb loai cao su khac nhu cao su thién nhién
(CSTN), nhua polypropylen (PP), polyetylen (PE), cao su bromobutyl (BIIR), v.v.
hodc dugc gia cudng bang cac loai phu gia ¢& nanomet, micromét khdc nhau nhu than
den, silic oxit (nano hoic micro), 6ng nanocarbon (CNT), bot nhe, v.v.. Tuy nhién, cac
loai vat liéu ché tao dugc cling chi dat dugce do bén nhiét va tinh ning co ly chua dugc
cao (hé s gia hoa nhiét & 150°C trong thoi gian 5 ngdy méi chi dat quanh muc 0,7. DO
bén kéo khi dut cling chi khoang 15 MPa - 18 MPa) va do vy chua dép ung dugc yéu
clu ché tao cac san pham cao su ing dung trong cong nghé cao nhu bén nhiét, bén moi
truong va tinh ndng co hoc cao nhu cac loai bang tai chiu nhiét o cao, phu tung 6 t0,
may bay, v.v..

Ban chit k§ thuit ciia giai phap hiru ich
Muc dich ctia giai phép hitu ich 13 nhim giai quyét cAc ton tai néu trén 14 tao ra

vat liéu cao su bén nhiét, tinh ning co hoc cao trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR.
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Theo d6, giai phap hitu ich d& cp t6i quy trinh san xudt vat liéu cao su bén nhiét c6
tinh nang co hoc cao, cu thé 12 bén kiém va vat liéu cao su thu duogc tir quy trinh nay.
Quy trinh san xuét vat liéu cao su bén nhiét, bén kiém theo gidi phap hitu ich trén co
s& tron hop cao su etylen-propylen-dien véi cao su clorobutyl (chlorobutyl) va than
den N330 cung v6i nanosilic oxit da bién tinh bé mit bang bis-(3-trietoxysilylpropyl)
tetrasulfit (TESPT) con duoc viét mot cach ngén gon 1a NS-g-TESPT va céc chit phu
gia khac thudng c6 trong don phdi ligu ctia cao su.

Giai phép hitu ich theo khia canh thir nhit 13 d& xuét quy trinh san xuét vat liéu
cao su chiu nhiét va bén kiém bao gdm cac budec:

a) chuén bi vét li¢u bao gom:

- hop phan 1:
Thanh phan Ham luong (phan khéi luong)

Cao su EPDM (monome etylen-propylen-dien) 100

Axit stearic 1,5-2,5

Chat phong ldo 1,5-3,0

Zn0O 5,0-7,0

Than den 35-50
NS-g-TESPT 5,0-7,0
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 0,7-2,0
bibenzothiazyl disulﬁt (DM) 1,5-3,0

Picumyl peroxit (DCP) 2,5-5,0
Nhuya EM331 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5-3,0
Dau gia cong 9-15

Téng sb 163,2-197,6
- hop phén 2:
Thanh phan Ham lugng (phan khdi luong)

Cao su Clorobutyl (CIIR) 100

Axit stearic ‘ 1,5-2,5

Chét phong ldo 1,5-3,0

Zn0O 5,0-7,0
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Than den 35-50

NS-g-TESPT 5,0-7,0

Nhua EM33 1 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5-3,0

Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 2,0-3,0

EZ 3,0-4,0

S 2,5-4,0
Téng s6 157,0-183,5

b) ché tao cac hop phan cao su theo cong thirc pha ché cta timg loai nhu trén nhu sau:

- ché tao hop phén 1 va c4c chit phu gia bing céch tron nguge & giai doan phdi
hop v6i than den, bao gdm céc bude: dAu tién EPDM duoc cit mach so bo, phéi tron
véi axit stearic, chat phong lao, chit hoa déo, nanosilic oxit d& bién tinh béng TESPT,
trimetylopropan trimetacrylat (EM331), oxit kém; liy ra, dé ngudi, cit nho, cho tiép
vao may tron kin bén trong dd c6 than den N330 va mot phin chét héa déo & 90°C -
100°C, tron déu vai tbe do 50 vong/phiit trong thdi gian 8 phit rdi d& ngudi xudng
duéi 50°C, cho xuc tién, luu héa, trén déu, léy ra thu dugc hop phﬁn 1 (trén nguoc &
giai doan phdi hgp hdn hop cao su véi than den N330);

- ché tao hop phén 2 bao gém c4c budc: cit mach so bo CIIR; bd sung axit
stearic, chit phong 3o va céc chét phu gia khéc, d& ngudi xubng dudi 50°C, cho xtic
tién, luu héa, tron déu, léy ra thu duoc hop phén 2;
¢) ché tao ban thanh phim cao su nanocompozit trén co s& hdn hop cao su
EPDM/CIIR d4 gia cuong phdi hop bang nanosilic oxit va than den bing phuong phip
tron chéo theo ty 1€:

hop phdn 1 (tir EPDM va c4c chat phu gia): 100 pkl

hop phdn 2 (tir CIIR va c4c chit phu gia): 10,7 pkl
trong mdy tron kin & nhiét 46 80°C - 90°C, voéi tbc do tron 50 vong/phit trong thoi
gian 6 phut, d& cho ban thanh phdm cao su dang tdm;
d) Iuu héa ban thanh phdm cao su ndy trong khuén luu héa & nhiét d6 160°C, ap suét 6
kg/em? trong thdi gian 20 phit (di v6i mAu diy 3mm), ¢ thu duge san phim.

Giai phép theo khia canh tht hai la dé xuét vat liéu cao su chiu nhiét va bén

kiém c6 thé duoc tao ra boi quy trinh néu trén, trong dé vat liéu cao su ndy c6 cic

thanh phin duéi day tinh theo phan khéi lugng (pkl) so véi 100 pkl ctia hdn hop cao
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su c6 ty 1& khdi luong gifta cao su EPDM (monome etylen-propylen-dien) va cao su

clorobutyl (CIIR) 14 90:10:

Thanh phan Ham luong (phéan khéi lugng)
Hbn hop cao su EPDM/CIIR 100
Axit stearic 1,5
Chét phong 130 1,5
Dau gia cong 8,1
Zn0O 5
Than den 35
NS-g-TESPT 5
Nhua EM331 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 0,83
Dibenzothiazyl disulfit (DM) 1,35
EZ 0,3
Dbicumyl peroxit (DCP) 2,25
Luu huynh (S) 0,25

MG ti vin tit cdc hinh vé

Hinh 1 mé ta so dd cong nghé ché tao hop phan cao su trén co sé EPDM va céc
chat phu gia (hop phan 1). Theo d6, EPDM duoc cit nho, dua vao may trdn kin dé cat
mach so bd & nhiét d@ 90°C - 100°C, véi tbe do tron 50 vong/phut, trong 5 phut, tiép
d6 cho diu gia cong, axit stearic, chat phong 180, nanosilic oxit da bién tinh, ZnO va
EM331.

Hdn hgp EPDM va céc chét phu gia thu dugce 14y ra, cit nho va cho din vio may
tron kin (trong da c6 than den N330 va phan diu chit héa déo con lai) ¢ nhiét do 90°C
- 100°C, tron tiép voi tée do tron 50 vong/phut trong thoi gian 8 phit. Dé ngudi xudng
duéi 50°C, tiép tuc cho céc chit xtc tién DM, TMTD, Dicumyl peroxit (DCP) (luu y:
nhiét d6 khong duge qua 90°C). Két thic qué trinh, da thu duge hop phin 1 12 EPDM
cling v6i céc chét phu gia theo don phéi ligu & bang 1.

Hinh 2 14 anh chup bing kinh hién vi dién tir quét truong phat xa (FESEM) bé
mit giy clia vat liéu cao su bén nhiét, bén kiém trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR
c6 1,5 pkl cht khau mach EM331 da gia cudng phéi hop 35 pkl than den N330 v6i 5
pkl nanosilic oxit d4 bién tinh bing TESPT theo giai phép hitu ich. Trong dé cc chat
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gia cudong nanosilic oxit, than den duoc phén tan ddng déu trong nén hdn hop cao su
trén co s EPDM/CIIR va céc cht phu gia, hau hét cac hat c6 kich thuéc dudi 100 nm
14 cac hat nanosilic oxit d bién tinh va than den.

Hinh 3 13 4nh chup bing kinh hién vi dién tir quét truong phét xa (FESEM) bé mit
gy vét lidu cao su nanocompozit trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR ¢6 1,5 pkl chit
khau mach EM331 d& gia cudong phdi hop 30 pkl than den N330 véi 10 pkl NS-g-
TESPT. Trong d6 céc cht gia cuong nanosilic oxit, than den duge phéan tin khong dong
ddu, ¢6 nhiéu kich thudc 16n hon 100 nm trong nén hdn hop cao su, vét lidu ¢6 ciu tric
kém chit ché.

MO t4 chi tiét giai phap hitu ich

Duéi ddy, giai phap hitu ich mé ta chi tiét cic phuong én thuc hién va cac vi du
cu thé, tuy nhién, cac phuong én nay chi nhdm muc dich d& boc 16 gidi phap hitu ich
chir khdng nhim muc dich han ché pham vi yéu cau bao ho ciia giai phap hitu ich.

Giai phap hiru ich dé cap dén quy trinh san xuht vat liéu cao su bén nhiét, bén
kiém, trong d6 quy trinh nay bao gbm cac budc:

1) Chuin bi vat lidu bao gdm cac thanh phén theo tj 1& phin khéi lwong, con dugc viét
tt 1a pkl, so v6i 100 phin khéi lwong ciia cao su nhu cac bang dudi day:

Bang 1: Thanh phan don phéi liéu ban d4u cao su EPDM (hop phﬁn 1)

Thanh phan Ham luong (phan khdi luong)

Cao su EPDM 100
Axit stearic 1,5
DAu gia cong 9

Chat phong 130 4020 1,5
Zn0O 5

Nhua EM331 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5
Than den N330 35
NS-g-TESPT 5

Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 0,7
Dibenzothiazyl disulfit (DM) 1,5
bicumyl peroxit (DCP) 2,5

Téng s6 163,2
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Béng 2: Thanh phin don phdi liéu ban dau cao su Clorobutyl (hop phéan 2)

Thanh phan Ham luong (phan khdi lugng)

Cao su Clorobutyl 100
Axit stearic 1,5
Chat phong 140 4020 1,5
Zn0O 5
Than den N330 35
NS-g-TESPT 5
Nhuwa EM331(trimetylopropan trimetacrylat) 1,5
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 2
EZ 0,2-0,5
S 2,5

Téng sb 157,0

2) Ché tao hop phan cao su theo cong thirc pha ché ctia timg loai nhur bang 1 va bang 2
theo cac bude dudi day:

a) Ché tao hop phan cao su trén co s& cao su EPDM va céc chét phu gia bing
phuong phéap trdn ngugc & giai doan phdi hop v6i than den N330.

& phuong phép tron truyén théng, cao su duge dua vao trude, va lién tyc so luyén
cling véi mot phan dau gia cong, sau khi dat do déo cn thiét tiép tuc cho cac hoa chat
vao theo thir tu chét chit hoa déo, chit phong ldo, axit stearic, chit don gia cudong
(than den), va sau ciing 13 xtc tién va chit luu héa. Khi ham lugng cao su dua vao lién
tuc tang thi thé tich tu do trong budng tron gidm xubng dan t6i mémen xoén ting 1én.
Sau khi dugc dua vao, cao su bi cit mach, déo héa duéi sy tc dong cla chét chit hoa
déo. Ngay sau d6 c6 su két hop giita cao su véi than lam momen x04n ting 1én. Trong
qué trinh trén vira co su cit mach cao su vira ¢ su két hop v6i than momen x04n dao
dong manh, lién tuc va khong n dinh cho thiy d6 nhét clia cao su cao dén dén kha
ning phén tan hoa chit kém vi EPDM ban d4u rat roi rac (bd). Chinh vi vay, quy trinh
nay khong phu hop khi phdi tron hop phén trén co s6 EPDM véi cac chat phu gia, dac
biét véi than den. Chinh vi vay, hop phin cao su EPDM (hop phan 1) ché tao bang

phuong phap trdn ngugc theo cac budce sau:
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- C4t mach so bd cao su nén va tao hdn hop cao su EPDM béng cach cét cao su
thanh miéng nhd cho din dan vao mdy tron kin (& nhiét d6 90 °C - 100°C) véi tée do
trdn 50 vong phut trong thoi gian 5 phut.

- Tiép tuc bd sung axit stearic, mot phin chét héa déo (4,5 pkl), chét phong 3o
4020, oxit kém, nanosilic oxit da bién tinh béng TESPT, EM331 va trén trong thoi
gian 5 phut cho déu & nhiét d6 90°C - 100°C, véi tée do tron 50 vong/phut.

- Hon hop duoc liy ra, dé ngudi, c4t nho rdi cho dan vao may tron kin bén trong
d4 ¢ than den N330 va 4,5 pkl chét chit hoa déo con lai. Tron déu & nhiét d 90 °C -
100°C, v6i toe dd tron 50 vong/phut trong thoi gian 8 phut.

- P& ngudi xudng dudi 50°C, cho cic chét xuc tién DM (Pibenzothiazyl disulfit),
TMTD (Tetrametyl thiuram disulfit) va chét ndi mach DCP (Picumyl peroxit) va tron
tiép trong thoi gian 5 phit cho déu. Chu ¥ nhiét d6 tron khong ché khong dugc vuot
qua 90°C.

Tir ddy, thu dugc hop phin cao su trén co sé EPDM va cac chét phu gia (hop
phin 1) @ chuAn bi phéi tron voi hop phin 2 dé ché tao vat lidu cao su trén co s& hdn
hop cao su EPDM/CIIR bing phuong phép tron chéo.

b) Ché tao hop phan cao su trén co s& CIIR (hop phan 2) theo phuong phép tron
thong thudng (truyén théng) trong may tron kin gbm cac bude:

- Cht mach so b cao su nén va tao hén hop cao su CIIR bing cach cit thanh
miéng nho cho dan dén vao mdy trén kin (¢ nhiét 6 80 °C - 90°C) véi tdc d6 tron 50
vong phut trong thoi gian 5 phut.

- Tiép tuc bd sung axit stearic, chit phong 130 4020, oxit k&m, nanosilic oxit da
bién tinh bing TESPT, than den N330, EM331 va trn trong thoi gian 10 phut cho déu
& nhiét d6 80°C - 90°C, véi tée do tron S0 vong/phi.

- D& nguoi xudng dudi 50°C, cho céc chat xtc tién CZ, TMTD, va luu huynh va
tron tiép trong thoi gian 5 phit. Cha y nhiét do tron khéng ché khéng duge vugt qui
90°C.

Thu duoc hop phin cao su trén co s CIIR va céc chat phy gia (hop phan 2) dé
chuén bi phéi tron ché tao vat liéu cao su nanocompozit trén co s& hén hop cao su
EPDM/CIIR béng phuong phép trén chéo (phdi hop hai hop phan véi nhau theo ty 1&

yéu cau).
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3) Ché tao bén thanh phim cao su nanocompozit trén co s& hdn hop cao su
EPDM/CIIR d4 gia cudng phdi hop bing nanosilic oxit va than den bang phuong phép
tron chéo.

O giai doan phdi hop ché tao hdn hop cao su theo ty 1€ cta hai loai cao su tinh ra
ty 16 ctia hop phan twong tmg, cin ctt cong thirc pha ché (bang 1 va bang 2) cho thiy
ctt 163,2 phan khdi luvong (pkl) hop phan 1 thi c6 100 pkl EPDM va 157,0 pkl hop
phan 2 thi c6 100 pkl CIIR. Nhu vay dé ¢6 ty 18 hdn hop cao su EPDM/CIIR 1a 90/10
thi c&r 100 pkl hop phan 1 (c6 61,270 pkl EPDM) thi phdi hop véi 10,7 pkl hop phan 2
(c6 6,808 pkl CIIR). Thanh phdn ché tao vat liéu cao su nanocompozit trén co s& hdn
hop cao su EPDM/CIIR (90/10) gia cudng than den phdi hop nanosilic oxit da bién
tinh nhu sau:

Hop phan 1 (tir EPDM va cac chit phu gia): 100 pkl
Hop phn 2 (tir CIIR va céc chit phu gia): 10,7 pkl

Céc hop phén cao su sau khi ché tao xong & giai doan 1, 14y ra khéi may tron, dé
ngudi xudng khoang 50°C, c4t thanh miéng nhé. Dinh lugng theo ty 1€ 100 pkl hop
phdn 1 s& phéi hop v6i 10,7 pkl hop phin 2. Cho vao méy tron kin dé tron kin & nhiét
d6 80°C - 90°C, véi tbe do tron 50 vong/phut tron trong thoi gian 6 phut cho déu (chu
y: nhiét 6 khong ché dé khong vuot qua 90°C). L4y ban thanh phim cao su ra, xuét
tAm (d6 ddy tiy yéu ciu ché tao miu hodc san phém), thu dugc ban thanh phim cao su
bén nhiét, bén kidm trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR (90/10) gia cudng phdi
hop than den va nanosilic oxit, & & nhiét d6 thuong khoang 24 gio.

4) Luu hoa, thu vat liéu cao su bén nhiét, bén kiém

Cho bén thinh phdm vao khuon luu héa & nhiét d6 160°C, 4p suat 6 kg/cm® trong
thoi gian 20 phut (d6i v6i miu day 3 mm). Sau khi Iuu hoa, d& thu dugce vt liéu cao su
bén nhiét, bén kiém trén co s¢ hdn hop cao su EPDM/CIIR (90/10) va 1,5 pkl EM331
da gia cuong phdi hop 35 pkl than den N330 va 5 pkl Nanosilic oxit da bién tinh bang
TESPT (NS-g-TESPT).

Theo d6, giai phép hitu ich d& cap t6i quy trinh san xuét vat liéu cao su bén nhiét
tinh ning cao va vat liéu cao su nanocompozit thu duge tir quy trinh nay. Quy trinh san
xuit vat lidu cao su bén nhiét, bén kiém theo giai phdp hitu ich trén co s& tron hop
EPDM, CIIR ¢6 1,5 pkl EM331 v6i than den N330 va nanosilic oxit da bién tinh bé
mit bing bis-(3-trietoxysilylpropyl) tetrasulfit (NS-g-TESPT). Vit liéu thu dugc c6
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kha ning lam viéc lau dai & nhiét do cao va tinh ning co hoc vugt trdi so voi vt liéu
trén co s& EPDM ciing nhur hdn hop ctia EPDM hién c6.

Theo khia canh tht nhét, giai phap hiru ich d& cap dén quy trinh san xudt vét liéu
cao su bén nhiét, bén kidm, trong d6 quy trinh nay bao gdm céc giai doan:

1) Chuin bi nguyén vét liéu theo cong thirc pha ché cua timg loai.

2) Ché tao hop phan cao su theo cong thic pha ché cua timg loai.

3) Ché tao ban thanh phim cao su trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR bang
phuong phap tron chéo.

4) Luu hoa, thu vat liéu cao su nanocompozit bén nhiét, tinh ning cao.

Trong budc chuén bi vat liéu, cac thanh phﬁn nguyén liéu dugc sir dung dé san
xufit vat liéu cao su bén nhiét, bén kidm theo giai phap hitu ich bao gdbm céc thanh

phan theo t 18 phan khdi lugng cho céc hop phin nhu sau:

Hop phan 1:
Cao su EPDM 100 pkl
Axit stearic 1,5 pkl
Chét phong 130 4020 1,5 pkl
7n0O 5 pkl
Nhya EM331 1,5 pkl
Dau gia cong 9 pkl
Than den N330 35 pkl
NS-g-TESPT 5 pkl
TMTD 0,7 pkl
DM 1,5 pkl
DCP 2,5 pkl
Tong sb 163,2
Hop phan 2:
Cao su Clorobutyl 100 pkl
Axit stearic 1,5 pkl
Chét phong 130 4020 1,5 pkl
Zn0O 5 pkl
Than den N330 35 pkl
NS-g-TESPT 5 pkl
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Nhua EM331 1,5 pkl
TMTD 2 pkl
EZ 0,2-0,5 pkl
S 2,5 pkl
Tdng sb 157,0 pkl

Hop phan 1 tir cao su monome etylen-propylen-dien (EPDM) dugc ché tao bang
phuong phép tron nguge (& giai doan phdi hop hdn hop cao su v6i than den) nhu dugce
thé hién du6i dang so dd trén Hinh 1. EPDM st dung theo giai phép hitu ich 13 loai
cao su tdng hop véi lugng dien tir dixyclopentadien thip va d6 nhét Mooney cao. Cac
loai cao su EPDM thich hop dugc st dung theo giai phép hitu ich la céc loai cao ¢6
ban trén thi trudng, vi du cao su c6 tén thuong mai Keltan 6160D ctia hang Lanxess,
Dtrc. Day 1a loai cao su EPDM ban két tinh c6 cé4c chi tiéu co ban nhu sau: Do nhét
Mooney ML (1+4) 125°C 1a 63 MU; Ham luong etylen la 64%; Ham luong DCPD
(dixyclopentadiene) 1a 1,2%. Nguoi cé hiéu biét trong linh vurc k§ thuit nay hoan toan
c6 thé st dung céc loai cao su thuong pham trén thi truong véi céc thong sd tuong
duong hodc didu chinh céc thong s6 tuong ung dé sir dung 1am vat liéu ban dau theo
giai phap hitu ich. Ty 18 ham lugng cao su etylen-propylen-dien (EPDM) st dung theo
giai phép hitu ich nim trong khoang tir 90 pkl. Theo mdt phuong 4n wu tién, lugng cao
su etylen-propylen-dien (EPDM) st dung theo gidi phap 1a 90 pkl so véi 100 pkl cao
su.

Nanosilic oxit 1a loat silic oxit ¢& hat nano, t5t nhét loai nanosilic oxit duoc str
dung theo giai phép hitu ich c6 dién tich bé mit riéng 200 + 20 m*/ g, cd hat tir khoang
12 dén 50 nm, khéi luong riéng khoang 50 g/l. Mot vi du vé nanosilic oxit thich hop
st dung 1am nguyén liu san xut vat liéu theo giai phap 1 nanosilic oxit thuong mai
¢6 tén Reolosil ctia hing Akpa (Thd Nhi K¥). Vat liéu nay duge bién tinh bang cach
ghép TESPT lén b& mit (NS-g-TESPT) theo quy trinh thong thudng tai Trung tam
nghién ctru vt li€u cao su, compozit va giéy (dai hoc Bach khoa Ha N¢i). Ty 1€ ham
lwong NS-g-TESPT st dung theo giai phép hitu ich nim trong khoang tir 4 pkl - 7 pkl
(so v6i cao su) Theo mot phuong an wu tién, ham lugng NS-g-TESPT duge st dung
theo giai phép httu ich 1a 5 pkl so véi cao su.

Céc thanh phdn bao gdm axit stearic, chit phong ldo 4020, oxit k&m, than den
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N330, diu gia cong, cac chét xuc tién, Picumyl peroxit (DCP) la cac hoa chét da biét
va duoc str dung rong rdi trong linh vuc san xuét cao su, cac chit d6 dong vai tro chét
b6 sung nhim ting cudng do bén nhiét, kha ning phan tan, dic tinh cta cao su, gitip
cao su bén trong didu kién madi trudng hodc trg gitip cho qua trinh luu hoa. Vi du vé
than den N330 véi lugng tir 30 pkl - 50 pkl (so v6i cao su, tot nhat 1a 35 pkl, va dong
vai trd lam chét don gia cudong. Picumyl peroxit, oxit kém va cac héa chét khac c6 thé
mua dugc tr Sae Kwang Chemical IND. Co. Ltd (Han Quéc) hodc cua hing
Zincollied, An Dd. Ty 1&6 ham lugng Picumyl peroxit dé luu héa cao su nim trong
khoang tir 2 pkl - 4 pkl so vé6i cao su, theo mdt phuong 4n uu tién, ty 1€ Dicumyl
peroxit dung trong h(_)‘p phén nay 12 2,5 pkl so vé6i cao su (EPDM).

Chét phu gia nhu N-(1,3-dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylen diamin con duoc
goi 1a chét chat phong I3o 4020 1a loai héa chét dugc sir dung lam céc chat phong
chéng oxy héa gitip ngin qua trinh 180 héa cho cao su va dugc sir dung rong rai trong
linh vuc k¥ thuat nay. Cac chét xuc tién duogc st dung nhidm tang tdc d6 luu hoa cao
su, vi dy, dibenzothiazyl disulfide (DM) va tetrametyl thiuram disulfit con dugc goi la
chét xtic tién TMTD 1a céc chit xtic tién. Cac chit xtic tién nay c6 thé mua duge trén
thi truomg, vi du cac chit xuc tién DM hoic TMTD c6 thé mua tir Han Quéc hodc
Trung Qudc. Cac chét chit phong 140 4020 dugc stt dung voi lugng 1-2%. Theo mot
phuong 4n wu tién, cic chit chit phong 130 dugce st dung 1a 1,5% trong luong vét liéu.

Chét hd ting cuodng lién két ngang, tr¢ twong hop EM331 (Trimetylopropan
trimetacrylat) c6 tac dung lam téng lién két ngang, c6 tic dung ddng khau mach hai
loai cao su EPDM va CIIR, théng qua d6 lam céc thanh phdn cao su lién két nhau t6t
hon. Mit khéac, hop chét nay con cé tac dung thay d6i d6 cung san pham, ting d6 bén
nhiét, kha ning chiu cdo xudc, chiu dung méi hitu co. Chat sit dung trong giai phap
hitu ich 1a ctia cong ty Eternal Material Co. LTD (Pai Loan). Ty 1€ dugc st dung theo
giai phap hitu ich ndm trong khoang tir 1% dén 2%. Theo mot phuong 4n wu tién, chit
tuong hop dugc sir dung 18 1,5% trong luong nguyén lidu.

Hop phin 2 tir cao su clorobutyl (CIIR) duoc ché tao bing phuong phap tron
truyén thdng (da trinh bay rd & phn dau). Vat liéu CIIR c¢6 do nhét Mooney & 125°C
1a 38+4, ham luong clor 1,25+0,1 pkl, hdm luong chét bay hoi < 0,5, ham lugng tro
<0,5, khéi luong riéng 0,92 g/cm’. Loai CIIR st dung trong giai phap hitu ich la

Clorobutyl 1240 cua hang Lanxess (san xuét tai Bi). Chat xuc tién EZ 13 chét xtc tién
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thudc ho dithiocarbamat. Pay la chit xuc tién cuc manh, tao nén van tbe két mang
nhanh. Thudng trong cdng nghiép cao su ham lugng EZ st dung tir 0,2 pkl — 0,5 pkl
so voi cao su. EZ dung trong giai phap nay 1a cua hing Lanxess v6i ham luong 3 pkl
so v&i cao su. Ty 1€ ham luong luu huynh d& luu héa cao su nim trong khoang tir 2 pkl
- 3 pkl. Theo mdt phuong an wu tién trong giai phép, ty 1€ luu huynh 1a 2,5 pkl so véi
cao su. Con céc chit phu gia khac dd dugc néu 18 & phan trén. Riéng nanosilic oxit da
bién tinh bing Bis-(3-trietoxysilylpropyl) tetrasulfit (TESPT) la d4 biét phd bién dbi
v6i ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vyc k¥ thuat nay, nén khong dugc trinh
bay lai & day.

| Mic du nhiéu thanh phﬁn thuong dugc st dung trong qua trinh phét trién vat lidu,
dic biét 1a vat lidu td hop cao su, tuy nhién, dé thu duoc dic tinh cao su mong mudn,
viéc didu chinh thanh phan, ty 18 va céc chét phu gia 14 rit quan trong. Céc tac gia da
nghién ctu, trén co s diéu chinh, lya chon céc thanh phan, dic tinh vat liéu thich hop.
Do d6, da dua ra dugc ty 1€ td1 wu cac thanh phﬁn nguyén liéu dé san xuét vat liéu cao
bén nhiét, tinh ning cao trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR véi 1,5 pkl EM331 da
gia cudng bing nanosilic oxit dd bién tinh phdi hop véi than den N330 va céc chét phu
gia khac biang phwong phép tron ngugc véi hop phan tir EPDM (& giai doan phéi hop
hdn hop cao su véi than den) va tron chéo dé ché tao ban thanh phém vat liéu.

Trong bude tao cac hop phin cao su nén, tién hanh cat thinh phan cao su EPDM
va CIIR thanh miéng nho va dua vao thiét bi tron kin d& cit mach so bo. Thiét bi tét
nhét ¢6 tdc d6 tron 50 vong/phut. Sau khi gia nhiét dén nhiét do 80°C - 90°C va trdn déu
thanh phin cao su, tiép tuc bd sung thanh phén axit stearic, chat phong 130 4020, dau gia
cong, ZnO, nanosilic oxit da bién tinh, EM331, v.v.. Riéng hop phan 1 (tt EPDM) dén
déy thi dimg lai, c&t thanh miéng dé tron tiép v6i than den N330 v mot phan dau gia
cong bang phuong phép trén nguoc. Con hop phan 2 tir cao su CIIR thi tron tiép voi
than den N330 cho déu. Cac hdn hop cao su sau khi phdi trén déu véi cac chit phu gia
(trlr cac chét xtc tién va luu hoa) thi dé ngudi xudng dusi 50°C tiép tuc cho cac chat xtc
tién, luu hoa tron tiép trong 5 phit cho déu. D3 thu dugc cac hop phin cao su va cac
chit phu gia. Hop phin 1 1a cao su EPDM va céc chit phu gia, hop phan 2 13 cao su
CIIR va céc chit phu gia.

Trong budc ché tao ban thanh phim cao su nanocompozit trén co s& hén hop cao

su EPDM/CIIR da gia cuong phéi hop bing nanosilic oxit va than den bang phuong
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phap tron chéo, cac hop phin cao su duge cét thanh miéng, cho vao mdy tron kin & ty
1& 100 pkl hop phan 1 tron v6i 10,7 pkl hop phin 2 & nhiét d 80°C - 90°C & toc do
tron 50 vong/phit trong thoi gian 6 phut cho cac chu tir tron déu vao nhau (Chu y,
frong qué trinh tron khong dugc dé nhiét d6 vugt qua 90°C). Dimg mdy, 14y hdn hop
cao su ra, can xuét tAm ban thanh phim cao su nanocompozit bén nhiét, tinh ning cao
trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR gia cuong nanosilic oxit va than den, dé 6n
dinh 24 gio.

Trong budc luu héa, ban thanh phim vét liéu cao su dugc cho vao khuén luu héa
& nhiét d6 160+2°C, &p suét 6 kg/cm2 trong thoi gian 20 phut (461 v6i mau day 3mm).
Sau khi luu hoa, da thu dugc vat liéu cao su bén nhiét, bén kiém trén co sé hdn hop
cao su EPDM/CIIR (90/10) da gia cudng phdi hop bang 35 pkl than den N330 va 5 pkl
nanosilic oxit d4 bién tinh.

Theo mot phuong an uu tién, trong d6 cac thanh phﬁn dé san xudt vat liéu cao su
bén nhiét, bén kiém trén co sé hdn hop cao su EPDM/CIIR bao gdm 2 hop phan cao
su trén co s& EPDM (hop phdn 1) va hop phan cao su trén co s¢ CIIR (hop phin 2) va
c4c thanh phin khéc theo ty 18 phin khdi lugng nhu sau:

Hop phian 1:
Cao su EPDM 100 pkl
Axit stearic 1,5 pkl
Chat phong 140 4020 1,5 pkl
ZnO 5 pkl
Than den N330 35 pkl
NS-g-TESPT 5 pkl
Nhwa EM331 1,5 pkl
Dau gia cong 9 pkl
TMTD 0,7 pkl
DM ' 1,5 pkl
DCP 2,5 pkl

Hop phén 2:
Cao su Clorobutyl 100 pkl
Axit stearic 1,5 pkl
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Chat phong 130 4020 1,5 pkl
ZnO 5 pkl
Than den N330 35 pkl
NS-g-TESPT 5 pkl
Nhya EM331 1,5 pkl
TMTD 2 pkl
EZ | 0,2-0,5 pkl
S 2,5 pkl

Theo mdt phuong an uu tién, trong d6 hai hop phin cin tron riéng & giai doan 1
vi mot mat hé luu héa khac nhau, mit khac do EPDM b, khé phdi trén nén can phai
phdi trén theo quy trinh nguge (¢ giai doan cho chét gia cudng than den). Sau d6 méi
phéi tron hai hop phén dé ché tao ban thanh phédm vat lidu cao su bén nhiét, bén kiém
theo ty 18 hop phin 1 13 100 pkl va hop phén 2 1a 10,7 pkl.

Theo khia canh thir hai, giai phap hitu ich dé cap dén vat liéu cao su bén nhiét,
bén kiém, trong d6 vat lidu ndy bao gdm cac thanh phin theo ty 1& phan khéi lugng

duoc tinh tir thanh phan cac hop phan ra nhu sau:

Cao su EPDM 90 pkl
Cao su CIIR 10 pkl
Axit stearic 1,5 pkl
Chét phong ldo 4020 1,5 pkl
Dau gia cong 8,1 pkl
Zn0O 5 pkl
NS-g-TESPT 5 pkl
Nhya EM331 1,5 pkl
Than den N330 35 pkl
TMTD 0,83 pkl
DM 1,35 pkl
EZ 0,2-0,5 pkl |
DCP 2,25 pkl
Luu huynh 2,5
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VAt lidu cao su bén nhiét, bén kiém theo giai phap hitu ich c6 tinh ndng co hoc rat
cao voi dd bén kéo khi dut t6i 28,26MPa, do dan dai khi dut toi 828,3%, d0 mai mon
0,021 cm®/1,61 km, do bén xé dat 79,00 N/mm va do cimg 58 Shore A va dic biét con
c6 kha ning bén nhiét cao v6i hé s gia héa & 150°C sau thoi gian 120 gio 1a 0,78 va
sau 168 gio 1a 0,71. Vat liéu nay co thé ung dung trong ché tao cac loai bing tai chiu
nhiét do cao, tai trong 16n.

Vi du thwe hién gidi phap hitu ich

Vi du 1: san xuét vat liéu cao su bén nhiét tinh ning cao trén co s& hdn hop cao
su EPDM/CIIR

Budc 1: can 45 kg cao su EPDM loai Keltan 6160D cua hiang Lanxess, cit miéng
dua vio méy tron kin & nhiét do 90°C - 100°C téc do tron 50 vong/phut dé cit mach so
bo trong 5 phut. B sung 0,675 kg axit stearic; 0,675 kg chét phong 130 4020 (N-(1,3-
dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin); 2,025 kg dAu gia cong (du parafin); 2,25
kg nanosilic oxit da bién tinh bang TESPT; 2,25 kg oxit k&m va 0,675 kg EM331. Tién
hanh tron trong 5 phut dé thu dugc hdn hgp cao su nén tir EPDM ddng nhét. Ly ra, dé
ngudi, cit miéng.

Cho 15,75 kg than den N330 cung véi 2,025 kg diu gia cong con lai vao budng
tron, nang nhiét 1én 90°C; cho hén hgp cao su EPDM da cét miéng & trén vao tron tiép
& nhiét d6 90°C - 100°C, véi tde do tron 50 vong/phit trong thoi gian 8 phiit cho déu.

P& ngudi vat liéu thu dugc dén 50°C. Tiép d6, bd sung 0,675 kg di 2-
benzothiazolildisunfit (cht xtc tién D), 0,315 kg tetrametyl thiuram disulfit (chét xtic
tién TMTD) va 1,125 kg dicumyl peroxit. Tién hanh tron kin v6i tdc d6 quay cua truc
tron 1a 50 vong/phut trong 5 phut (luu y nhiét d§ khong vuot qua 90°C). Sau khi trdn
d4 thu duge hop phan 1. Cét miéng chuln bi ché tao ban thinh phdm cao su bén nhiét,
bén kiém.

Budc 2: can 10 kg cao su CIIR loai clorobutyl 1240 ctia hing Lanxess (Bi), cét
miéng cho vao may tron kin & nhiét @6 80°C - 90°C, véi téc do tron 50 vong/phut
trong 5 phut dé cit mach so bd. B sung 0,075 kg axit stearic; 0,075 kg chét phong 130
4020 (N-(1,3-dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin); 0,25 kg nanosilic oxit da
bién tinh bing TESPT; 0,25 kg oxit k&m; 0,075 kg EM331 va 1,75 kg than den N330.
Tién hanh tron trong 10 pht cho déu.

D& nguoi hdn hop vat liéu thu duge dén 50°C. Tiép d6, bd sung 0,1 kg tetrametyl
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thiuram disulfit (chdt xuc tién TMTD), 0,15 kg xtc tién EZ va 0,125 kg luu huynh.
Tién hanh tron kin véi téc do quay ctia truc trdn la 50 vong/phut trong 5 phut (luu y
nhiét 46 khong vuot qua 90°C). Sau khi tron da thu dugc hop phin 2. C4t miéng chuin
bi ché tao ban thanh phim cao su bén nhiét, bén kiém.

Budc 3: ché tao ban thanh phim cao su bén nhiét, bén kiém. Céc hop phan 1 va 2
thu duge & phdn trén dugc cit miéng cho vao may tron kin & nhiét do 80°C - 90°C,
tron & tde do 50 vong/phut trong thoi gian 6 phit cho déu (luu ¥ nhiét d khong dugce
qué 90°C). Thu dugc béan thanh phdm cao su bén nhiét, bén kiém trén co s¢ hon hop
tron EPDM/CIIR da gia cudng phdi hop bang than den v6i nanosilic oxit. Xuét tAm, dé
dn dinh trong 24 gid dé dem ép luu hoa.

Ban thanh phdm nay dugc luu héa & nhiét do 160+2°C trong thoi gian 20 phit,
ap suét 6 kg/em?® d tao hinh, thu duoc vat liéu thinh phim.

Vi du 2: danh gia ddc tinh vat liéu cao su véi ty 1€ thanh phﬁn nanosilic oxit da
bién tinh khéc nhau.

Pé x4c dinh ham lugng t8i wu cia céc chit gia cuong 1a than den N330 phéi hop
nanosilic oxit. Trudc hét anh hudng ciia ham luong than den t6i tinh chét co 1y clia vat
liéu duogc khao sat tir 20 pkl dén 50 pkl va sau d6 1a khao sat anh hudngvat liéu lén d6
bén clia san phém thu duge. Tu do, xac dinh dugc ham luong thich hop cia than den
gia cudng cho hdn hop cao su EPDM/CIIR (90/10) 13 40 pkl so véi cao su. Tiép theo
do, khao sat anh hudng ctia ham luong nanosilic oxit da bién tinh bang TESPT thay
thé than den t6i tinh chét co 1y cua vat lidu theo ty 16 than den/nanosilic oxit d3 bién
tinh bing TESPT (Na-g-TESPT) tir 40/0, 39/1, ..., 30/10. Tién hanh sin xuét céc vat
liéu nhu néu trong Vi du 1. Cac phuong phap danh gia bao gdm:

- Tinh chét kéo (d6 bén kéo dirt, d6 dan dai khi dut) duge xac dinh theo TCVN
4509 : 2006 (ISO 37 —2006), thuc hién trén may INSTRON (MY).

- Tinh chit x¢é ctia vét liéu dugc xac dinh theo tiéu chudn TCVN 1592 — 87 véi
tbc d6 kéo mau 500 mm/pht, thuc hién trén may INSTRON (M3).

- Do cimg cao su dugc xac dinh theo TCVN 1595-1: 2007 (ISO 7619-1: 2004)
duoc xac dinh béng dung cu do do cimg shore A Teclock 709N (Nhat Ban).

- D6 mai mon cua vét liéu dugc xac dinh theo tiéu chuén Viét Nam TCVN 1594-
87 dugc do bang thiét bi do 6 mai mon APGI ctia hang Gotech (Pai Loan).

Két qua khao sat dugc thé hién trong cac bang 3 dudi day.
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Bang 3: Anh huéng ctia ham lugng nanosilic oxit téi tinh chit co hoc ctia vat lidu

Ham lugng
Nanosilic oxit | Do bén kéo khi | Do dan dai khi | D6 mai mon, | D¢ bén xé, Do cimg,
da bién tinh, dat, MPa dat, % cm?/1,6 1km N/mm Shore A
pkl
0 25,85 808,05 0,120 70,23 58,5
1 26,28 812,34 0,084 72,00 58,3
2 26,73 815,13 0,068 73,17 58,2
3 27,24 819,10 0,051 75,06 58,1
4 27,75 822,51 0,036 77,04 58,0
5 28,26 828,23 0,021 79,00 58,0
6 27,81 820,35 0,025 76,05 57,8
7 27,43 804,15 0,030 74,07 57,6
8 26,91 785,16 0,035 71,19 57,5
9 26,55 770,22 0,041 68,04 57,3
10 26,18 755,10 0,048 65,07 57,0

Can ctt két qua bang 3 cho thdy, vét liéu gia cuong than den N330 phéi hop
nanosilic oxit d bién tinh bang TESPT cho d6 bén tot nhit khi gia cudng 35 pkl than
den N330 phéi hop 5 pkl nanosilic oxit d bién tinh bing TESPT.

Vi du 3: danh gié kha néng bén nhiét va cu tric hinh thai cia vat liéu

Vat liéu ¢6 thanh phan i wu thu duge tir vi du 2 dugc danh gid c6 tinh chit co hoc
cao nhét va do vay s€ co cAu tric déu dan va chit ché cling nhu kha ning bén nhiét cao
nhit.

- Kha nang bén nhiét cua vat liéu duoc danh gia theo tiéu chudn Viét Nam TCVN
2229-2007. Phuong phép thit nghiém gia hoa nhiét trong moi trudng khong khi ¢ nhi€t
dd 150°C trong thoi gian 120 gid (5 ngay) va 168 gio (7 ngdy) trong ti siy Memert
(CHLB buc).

- CAu tric hinh thai cta vat liéu dugc nghién ctru bing kinh hién vi dién tir quét
trudng phat xa (FESEM) thuc hién trén médy S-4800 cuia hang Hitachi (Nhét Ban).

Két qua danh gi4 duoc duoc trinh bay trong céc bang 4.

Bang 4: Hé sb gia hoa ctia vat lidu trong mdi truong khong khi ¢ nhiét d6 150°C sau

thoi gian 120 gio va 168 gio
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N bo bén kéo khi dat, Do dén dai khi dut, a
Mau Hé s6 gia hoa
MPa %
Ban dau 28.26 828,23 -
Sau 120 gio thir nghiém 25,56 712,17 0,78
Sau 168 gio thir nghiém 2439 681,12 0,71

K&t qua bang 4 cho thdy ring, sau 5 ngay thir nghiém, hé sd gia héa cua vat lidu
1a 0,78 va sau 7 ngay thir nghiém, hé s6 gia héa ctia vat liéu van con kha cao véi gia tri
la 0,71. Nhu vay co thé théy vat liéu cao su nanocompozit trén co s¢ hén hop cao su
EPDM/CIIR (90/10) gia cudng phdi hop nanosilic oxit véi than den gia cong theo quy
trinh trén ¢6 d6 bén nhiét rat cao.

Hinh thdi cAu tric cua vat liéu duoc chup va danh gia bang phuong phép hién vi
dién tur quét truong phat xa (FESEM). Két qua duoc thé hién trong Hinh 2 va Hinh 3.
Theo d6 cac mau cao su gia cudng voéi ty 1€ thich hop (35 pkl than den phdi hop véi 5
pkl Na-g-TESPT) c6 cdu tric déu dan va chit ché nhit (Hinh 2), cac vat liéu khac cho
két cAu kém chit ché hon nhu vat liéu gia cudong phéi hop 30 pkl than den N330 véi
10 pkl nanosilic oxit ¢6 cdu tric kém chi ch& hon (Hinh 3). Diéu ndy gidi thich 46 bén
co hoc ctia mau gia cudng 35 pkl than den v6i 5 pkl Na-g-TESPT la vuot troi.

Tir nhitng k&t qua trén cho thdy ring, vat liu theo gidi phap c6 kha ning bén
nhiét va tinh ning co hoc rat cao khi gia cudng phéi hop than den v6i nanosilic oxit da
bién tinh véi ty 18 thich hop cho hdn hop cao su EPDM/CIIR (90/10) ¢6 1,5 pkl
EM331 bang phuong phdp gia cong thich hop 1a tron riéng r& timg hop phan (trén
nguoc cho hop phan cao su EPDM khi phdi hgp EPDM véi than den) va trdn chéo dé
ché tao vat lidu cao su nanocompozit trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR (90/10)
¢6 1,5 pkl EM331 gia cuong phdi 35 pkl than den va 5 pkl nanosilic oxit d& bién tinh
bing TESPT.

Hiéu qua dat dugc cua giai phép hitu ich

Quy trinh ché tao vat liéu cao su bén nhiét, bén kiém theo giai phép hitu ich cho
phép phén tan dugc nanosilic oxit, than den mdt cach ddng déu trong nén hdn hop cao
su trén co s6 EPDM/CIIR ciing nhu viée st dung mét lugng nhé (1,5 pkl) chét dong
khau mach EM331 d8 ting lién két gitta EPDM va CIIR d thu dugc vat liéu cao su c6

ddc tinh bén nhiét, tinh ning cao vuot troi so vai cac vat li¢u trén co s¢ cao su EPDM
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hién nay. Quy trinh don gian, c¢6 kha nang thuc hién véi cac thiét bi tron thong thuong
ma khong cin céc thiét bi chuyén dung phirc tap.

Vit li€u cao su bén nhiét tinh ning cao trén co s& hdn hop cao su EPDM/CIIR
ché tao dugc c6 tinh ning co hoc vuot trdi voi do bén kéo khi dut dat duoc 28,26 MPa,
Do din dai khi dut 828% trong khi cac vat liéu tt EPDM chi dat do bén kéo khi dat
dudi 20 MPa va do din dai khi dat khoang 700%. Pic biét hé s§ gia héa & 150°C
trong méi trudng khong khi sau 5 ngdy dat 0,78 (trong khi cac vat li¢u cao su khac chi
dat dudi 0,7). Vit licu ché tao duoc dap tmg yéu cAu ché tao céc san phém cao su k¥
thuat ing dung trong cong nghé cao nhu bén nhiét, bén oxy hda va chiu tai trong cao

nhu céc loai bang tai chiu nhiét.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xudt vat liéu cao su chiu nhiét va bén kiém bao gém cac budc:
a) chuén bi cac hop phan cao su dusi day bao gdm céc thanh phan dugc tinh theo phan

khéi lugng so v6i 100 phan khéi lugng cla cao su:

- hop phén 1:
Thanh phan Ham luong (phan khdi luong)
Cao su EPDM (monome etylen-propylen-dien) 100
Axit stearic 1,5-2,5
Chéat phong 130 1,5-3,0
ZnO 5,0-7,0
Than den 35-50
NS-g-TESPT 5,0-7,0
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 0,7-2,0
Dibenzothiazyl disulfit (DM) 1,5-3,0
Picumyl peroxit (DCP) 2,5-5,0
Nhua EM331 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5-3,0
DAu gia cong 9-15
Téng s6 163,2-197,6
- hop phén 2:
Thanh phan Ham luong (phan khdi lwgng)
Cao su Clorobutyl (CIIR) 100
Axit stearicv 1,5-2,5
Chét phong 3o 1,5-3,0
ZnO 5,0-7,0
Than den 35-50
NS-g-TESPT 5,0-7,0
Nhya EM331(trimetylopropan trimetacrylat) 1,5-3,0
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 2,0-3,0
EZ 3,0-4,0
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S 2,5-4,0
Tdng s6 157,0-183,5

b) ché tao c4c hop phan cao su theo cong thic pha ché cua timg loai nhu trén nhu sau:

- ché tao hop phin 1 bang cich tron ngugc & giai doan phéi hop véi than den bao
gém cac bude: diu tién EPDM duoc cit mach so b, phéi tron voi axit stearic, chét
phong 140, chit héa déo, nanosilic oxit da bién tinh béng TESPT, EM331, oxit kém,;
14y ra, d& ngudi, cit nho, cho tiép vao mdy tron kin bén trong da c6 than den va mot
phan chét héa déo & 90°C - 100°C, tron déu véi toe d 50 vong/phit trong thoi gian 8
phitt rdi d& ngudi xudng dusi 50°C, cho xic tién, luu héa, tron déu, 14y ra thu dugc
hop phén 1 (trdn nguoc & giai doan phéi hop hdn hop cao su véi than den N330);

- ché tao hop phin 2 bao gdm cac budc: cit mach so bd CIIR; bd sung axit
stearic, chit phong 130 va cic chét phu gia khéc, dé nguoi xudng dudi 50°C, cho xuic
tién, luu hoa, tron déu, Iéy ra thu dugc hop phﬁn 2;
¢) ché tao ban thanh phidm cao su nanocompozit trén co s& hén hop cao su

EPDM/CIIR d3 gia cudng phdi hop bing nanosilic oxit va than den bang phuong phap

trdn chéo theo ty 1&:
hop phén 1: 100 pkl
hop phén 2: . 10,7 pkl

trong mdy tron kin & nhiét d6 80°C - 90°C, v6i toe d6 tron 50 vong/phut trong thoi
gian 6 phit, d& cho bén thanh phim cao su dang tam,;
d) luu hoa ban thanh phdm cao su trong khudn luu héa & nhiét do 160°C, 4p suit 6

kg/cm? trong thoi gian 20 phut (d6i véi mau diy 3mm), d& thu duoc san phém.

2. Vat liéu cao su chiu nhiét va bén kiém dugc tao ra bdi quy trinh theo diém 1, trong
d6 vat liéu cao su ndy c6 cac thanh phan dudi day tinh theo phan khéi luong (pkl) so
v6i 100 pkl ctia hdn hop cao su co ty 18 khéi luong giita cao su EPDM (monome

etylen-propylen-dien) va cao su clorobutyl (CIIR) 1a 90:10:

Thanh phan Ham luong (phan khdi luong)
Hoén hop cao su EPDM/CIIR 100
Axit stearic 1,5
Chat phong ldo 1,5
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Dau gia cong 8,1
ZnO 5

Than den 35

NS-g-TESPT 5

Nhya EM331 (trimetylopropan trimetacrylat) 1,5
Tetrametyl thiuram disulfit (TMTD) 0,83
Dbibenzothiazyl disulfit (DM) 1,35
EZ ' 0,3
bicumyl peroxit (DCP) 2,25
Luu huynh (S) 0,25
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