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(57) Giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh san xuét vat liéu cao su bén nhiét va bam dinh
voi cap thép cao trén co sé blend cao su etylen-propylen-dien (EPDM) véi cao su styren
butadien (SBR) v6i mot lugng nho chat tro twong hop EPDM-g-MA. Bang phuong phap
trdn nguoc ¢ cong doan phéi hop hon hop EPDM véi than den N330 dé ché tao hop phan
1 va tron chéo dé ché tao vat liéu cao su bén nhiét va bam dinh cao véi cap thép trén co so
hon hop tron EPDM/SBR. Vit liéu cao su thu duogc cho thay ¢4 dic tinh bén nhiét, tinh
nang co 1y cao va kha nang bam dinh vuot trdi véi hé sd gia héa & 150°C trong thoi gian 7
ngay 1a 0,83 véi do bén kéo khi dut 1a 18,3 MPa, do gidn dai khi dut 432%, do ctng va do
bén kéo rat voi cap thép dat duoc 63,2 N/mm.
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Linh vue k§ thuét dwoc dé cap

Giai phap hitu ich thudc linh vuc vt li¢u cao su blend c6 dd bam dinh cao véi cap
thép, cu thé 1a dé cap téi quy trinh ché tao vt liéu cao su trén co s& blend cia cao su
etylen-propylen-dien monome (EPDM) va cao su styren butadien (SBR) st dung phu
gia tro twong hop bang phuong phap tron hai cong doan. Vat liéu nay c6 kha ning bén
nhiét va do bam dinh vé&i cap thép vuot trdi so vdi vat licu trén co s¢ cao su EPDM
ciing nhu blend ciia ching duge ché tao theo cac phuong phép thong thuong.

Tinh trang k¥ thuat cia gidi phap hitu ich

Cao su etylen-propylen-dien monome c6 khéa nang bén nhiét cao, bén ozon, anh
sang tr ngoai, v.v., song tinh néng co hoc thdp va do 14 cao su khong cuc nén kha ning
bam dinh v6i cac cbt gia cudong dic biét 1a thép thip (40 bam dinh thong qua do bén
kéo rut thap, chi dat dudi 10 N/mm). Mit khac, gia thanh cao su nay lai cao do vy kha
nang Gng dung cia no trong cac linh vuc k¥ thuat nhu @& ché tao bang tai cdt thép con
bi han ché, thong thuong s€ cn dén keo dan cao su kim loai khi mudn st dung cao su
EPDM v6i cap thép.

Dé nang cao tinh ning co ly, mo rong kha ning tng dung cla cao su EPDM,
thuong ngudi ta bién tinh né bang mdt sb loai cao su khac nhu cao su thién nhién
(CSTN), nhya polypropylen (PP), polyetylen (PE), cao su bromobutyl (BIIR), v.v. hodc
gia cudng bing cc loai phu gia ¢& nano, micro khac nhau nhu than den, nano silica,
6ng nanocacbon (CNT), nhua phenolic, v.v.. Tuy nhién, cac loai vét li¢u ché tao duoc
¢ tinh nang co ly chua dugc cao, hé ) gia hoa thép va dic biét 1a 36 bam dinh vé6i chét
gia cuong nhu manh polyeste, kim loai thdp (hé sb gia hoa nhiét & 150°C trong thoi
gian 7 ngdy m&i chi dat quanh mirc 0,6; d bén kéo khi dut ciing chi khoang 9-10 MPa,
do bam dinh véi kim loai chi dat 12-15 N/mm va do vay chua dap tng dugc yéu cau
ché tao cac san phim cao su can tinh ndng co hoc cao nhu cac loai bang tai chiu nhiét
do cao, phu tung 0 t6, may bay, v.v..

Bin chat k§ thuat ciia giai phap hiru ich

Muc dich cia giai phap hitu ich 12 nham giai quyét cic van dé néu trén bing cach
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tao ra vat li€u cao su bén nhiét, bam dinh cao véi cap thép trén co sd hdn hop tron
EPDM/SBR c¢6 sit dung tic nhén trg twong hop. Theo do, gidi phap hitu ich dé cap toi
quy trinh san xuét vt liéu cao su bén nhiét co tinh ning co hoc cao, bén nhiét, bAm dinh
cao voi cap thép va vat liéu cao su bén nhiét, tinh ning co hoc cao va bam dinh cao véi
cap thép thu dugc tir quy trinh nay. Quy trinh san xuét vat liéu cao su bén nhiét c6 tinh
ning co hoc cao, bén nhiét, bém dinh cao v6i cap thép theo gidi phap hitu ich trén co s&
tron hop cao su etylen-propylen-dien vdi cao su styren butadien va than den N330 cung
voi tac nhan twong hop gitta cao su EPDM v6i anhydric maleic viét gon 13 EPDM-g-
MA va céc phu gia khac nhu trong don phdi liéu.

Theo khia canh thi nhét, giai phap hitu ich d& cap dén quy trinh san xuét vat liu
cao su bén nhiét, tinh ning co hoc cao va bam dinh cao véi cap thép, trong d6 quy trinh
nay bao gdm 4 cong doan:

1) Chuén bi vat liéu bao gém cac thanh ph?ln theo ty 1€ phén khéi lwong nhur céc bang
dudi day:
Béng 1: Thanh phan don phéi liéu ban dAu cao su EPDM (hop phén 1)

Thanh phan Ham lwong (phan khéi lugng)
cao su EPDM 100
axit stearic 1,2-1,5
Zn0O 2,0-5,0
than den N330 40 —-50
chit phong ldo TMQ (2,2,4-trimetyl1- 0,5-2,0
1,2-dihydroquinolin)
chit phong 130 6PPD (N-(1,3- 0,5-2,0
dimetylbutyl)-N’-phenyl-1,4-
benzenediamine)
chit xtc tién CBS (N-cyclohexyl-2- 1,0-3,0
benzothiazol sunfenamit)
vulcuren 0,8—-1,2
dau parafin 9,0-12,0
EPDM-g-MA 2,0-2,5
Coban boroaxylat 0,8—-1,2
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Cohedur RDL 1,8-2,2

Dicumyl peroxit 1,5-3,0

Bang 2: Thanh phan don phéi liéu ban d4u cao su styren butadien (hop phan 2)

Thanh phin Ham luong (phan khéi luong)

cao su SBR 100

axit stearic 1,5-2,0

Zn0 2,0-5,0

than den N 330 40 - 50

chit phong ldo TMQ 0,5-2,0

chit phong 130 6PPD 0,5-2,0

chét xuc tién DPG 0,5-1,5

vulcuren 0,5-1,5

Ivu huynh 1,5-3,0

2) Ché tao hop phan cao su theo don pha ché ctia ting loai nhu bang 1 va bang 2 theo
cac cong doan dudi day:

a) Ché tao hop phan cao su trén co s& cao su EPDM va cac phu gia bing phuong
phép tron nguoc & cong doan phdi hop véi than den N330

O phuong phap tron truyén thong, cao su duge dua vao trude, va lién tuc so luyén
cung véi mot phén dau gia cong, sau khi dat 4o déo can thiét tiép tuc cho cac hoa chét
vao theo ther tu chit hoa déo, chét phong ldo, axit stearic, chdt don gia cudng (than
den), va sau cling 1 chét xuc tién va chét luvu hoa. Khi ham luong cao su dua vao lién
tuc tang thi thé tich tw do trong budng tron giam xudng din téi mémen xodn ting 1én.
Sau khi dugc dua vao, cao su bi cit mach, déo hoa duéi su tac dong cla chit hoa déo.
Ngay sau d6 c6 su két hop giita cao su v6i than 1am momen xo4n tang 1én. Trong qué
trinh tron vira c6 sy cit mach cao su vira ¢6 su két hop véi than 1am cho moémen X04n
dao dong manh, lién tuc va khong 6n dinh cho théy d6 nhét cua cao su cao din dén kha
nang phan tan hoéa chat kém vi EPDM ban dAu rt rdi rac (bd). Chinh vi vay, quy trinh
nay khong phi hop khi phéi tron hop phin trén co s6 EPDM véi cac phu gia, dic biét
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v6i than den. Chinh vi vay, hop phan cao su EPDM (hop phan 1) ché tao bang phuong
phap tron ngugce theo cac cong doan sau:

- Cit mach so bd cao su nén va tao hdn hgp cao su EPDM bing cach cit cao su
thanh miéng nho cho dan din vao may tron kin (¢ nhiét do 90-100°C) véi toe do
tron 50 vong/phit trong thoi gian 5 phut.

- Tiép tuc bd sung axit stearic, mot phén dau parafin (5 pkl), chét phong 140 TMQ,

| phong 1o 6PPD, oxit kém, phu gia vulcuren, tdc nhan twong hgp EPDM-g-MA,

mudi coban boroaxylat, tic nhan tdng bam dinh cohedur RDL va tron trong thoi
gian 5 phit cho déu & nhiét d6 90-100°C, tdc o tron 50 vong/phut.

- Hdn hop dugc 14y ra, d8 ngudi, cit nho rdi cho dan vao may trdn kin bén trong
da c6 than den N330 va 5 pkl ddu parafin con lai. Tron déu & nhiét do 90-100°C,
tdc do tron 50 vong/phut trong thoi gian 8 phut.

- P& ngudi xudng dudi 50°C, cho céc chit xtc tién CBS va chit khau mach
dicumyl peroxit va tron tiép trong thoi gian 5 phut cho déu. Chu y nhiét do tron
khéng ché khéng dugce vuot qua 90°C.

Tir day, thu duoc hop phin cao su trén co s¢ EPDM va cac phu gia (hop phan 1)
dé chuén bi phéi tron voi hop phén 2 dé ché tao vat liéu cao su trén co s& hdn hop tron
EPDM/SBR bing phuong phép tron chéo.

b) Ché tao hop phan cao su trén co s& cao su styren butadien (SBR) (hop phan 2)
theo phuong phép tron thong thuong (truyén thdng) trong mdy tron kin gdm céc cong
doan:

- Cit mach so bd cao su nén va tao hdn hop cao su SBR bang cach cit thanh
miéng nhé cho dan dan vao may tron kin (& nhiét do 80-90°C) véi tdc @6 tron 50
vong/phit trong thoi gian 5 phut.

- Tiép tuc bd sung axit stearic, chét phong 10 TMQ, chét phong ldo 6PPD, oxit
kém, phu gia vulcuren, than den N330 va tron trong thoi gian 10 phut cho déu &
nhiét d6 80-90°C, toc do tron 50 vong/phit.

- P& ngudi xubng dudi 50°C, cho chit xuc tién DPG va luu huynh va tron tiép
trong thoi gian 5 phat. Chu ¥, nhiét do tron khdng ché khong dugc vugt qua
90°C.

Thu duoc hop phin cao su trén co sé SBR va cac phu gia (hop phan 2) dé chuan
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bi phéi tron ché tao vat liéu cao su bam dinh trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR bing
phuong phép tron chéo (phdi hop hai hop phan vé6i nhau theo ty 1€ yéu cau).
3) Ché tao ban thanh phim cao su bam dinh trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR bang
phuong phép tron chéo

O cong doan phdi hop ché tao cao su blend theo ty 1& cua hai loai cao su tinh ra ty
18 ctia hop phan twong tmg, cin ctt don pha ché (bang 1 va bang 2) cho thiy cir 172,5
phn khéi luong (pkl) hop phin 1 thi c6 100 pkl EPDM va 156,5 pkl hop phan 2 thi c6
100 pkl SBR. Nhu véy, dé c6 ty 18 hon hop tron EPDM/SBR 1a 85/15 thi ctr 100 pkl
hop phin 1 (c6 57,971 pkl cao su EPDM) thi phéi hop véi 16,01 pkl hop phan 2 (c6
10,230 pkl SBR). Thanh ph?m ché tao vt liéu cao su bam dinh trén co s& hdn hop trén
EPDM/SBR (85/15) nhu sau:

Hop phan 1 (tit EPDM va céc phu gia): 100 pkl

Hop phén 2 (tir SBR (cao su styren butadien) va céc phu gia): 16,01 pkl

Céc hop phﬁn cao su sau khi ché tao xong & cong doan 1, léy ra khoi may tron, dé
ngudi xudng khoang 50°C, cit thanh miéng nhé. Dinh luong theo ty 1¢ 100 pkl hop
phan 1 s& phdi hop véi 16,01 pkl hop phan 2. Cho vao may tron kin dé tron kin & nhiét
d6 80-90°C, tdc do tron 50 vong/phut tron trong thoi gian 6 phut cho déu (cha y: nhiét
d6 khdéng ché dé khong vuot qua 90°C). L4y ban thanh phdm cao su ra, xuét tAm (do
day tily yéu cau ché tao mau hodc san phim), thu dwgc ban thanh phim cao su bén
nhiét, bam dinh cao trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR (85/15), dé & nhiét do thuong
khoang 24 gio.
4) Luu hoa, thu vat liéu cao su bén nhiét, bam dinh cao

Cho bén thanh phadm vao khudn luu héa & nhiét do 160°C, ap sudt 6kg/cm? trong
thoi gian 20 phut (d6i v6i mAu day 3mm). Sau khi Iuu héa, ta duge vét liéu cao su bén
nhiét, bam dinh cao trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR (85/15).
MO ta vin tit cac hinh vé

Hinh 1 13 hinh v& md ta so dd céng nghé ché tao hop phan cao su trén co so
EPDM va cac phu gia (hop phan 1);
Hinh 2 13 anh chup bang kinh hién vi quang hoc bé mit cép thép khi sir dung cao su

EPDM (a) va hon hop cao su EPDM/SBR (85/15) (b);

Hinh 3 14 anh chup bang kinh hién vi dién tr quét bé mat cap thép khi sir dung cao
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su EPDM (a) va hdn hop cao su EPDM/SBR (85/15) (b);

Hinh 4 13 hinh v& m6 ta phuong phép kéo rut;

Hinh 5 13 hinh 4nh ctia m3u do do bén kéo it véi thép cla cao su trude (a) va sau
(b) khi rut;

Hinh 6 1a anh phé EDX bé mit cao su blend sau kéo rut voi cap ma dong-kém; va

Hinh 7 12 anh EDX thé hién su phan b céc nguyén té S, Fe, Cu trén bé mit cao su
blend EPDM/SBR sau khi kéo rit v6i thép ma dong-kém.

MO ta chi tiét giai phap hitu ich

Dudéi day, giai phap hitu ich mo ta chi tiét cac phuong 4n thyc hién va céc vi du cu
thé, tuy nhién, cac phuong 4n nay chi nhim muc dich dé boc 16 giai phap hitu ich ch
khong nham muc dich han ché pham vi yéu cAu bao ho cia giai phap hitu ich.

Theo do, giai phap hitu ich & cap t6i quy trinh san xuét vat liéu cao su bén nhiét
tinh nang cao va vat liéu cao su nanocompozit thu duge tir quy trinh nay. Quy trinh san
xuét vat lidu cao su bén nhiét, bam dinh cao theo giai phap hiru ich trén co s& tron hop
EPDM, SBR ¢6 2,0 pkl EPDM-g-MA. Vit liéu thu dugc c6 kha nang lam viéc lau dai &
nhiét d6 cao va tinh ning d6 bam dinh v&i cap thép vuot trdi so véi vt li€u trén co s&
EPDM ciing nhu blend cia EPDM hién ¢6.

Theo khia canh thi nhét, giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh sin xudt vat liéu
cao su bén nhiét, tinh ning cao, trong d6 quy trinh nay bao gbdm céc cong doan: 1)
Chuén bi nguyén vét liéu theo don pha ché cua timg loai; 2) Ché tao hop phan cao su
theo don pha ché cua timg loai; 3) Ché tao ban thanh phim cao su trén co s& hon hop
tron EPDM/SBR béng phuong phap tron chéo; 4) Luu hoéa, thu vét li€u cao su
nanocompozit bén nhiét, bam dinh véi cép thép cao.

Trong cong doan chudn bi vt liéu, cac thanh phé”ln nguyén li¢u dugc st dung dé
san xudt vat liéu cao su bén nhiét, bam dinh cao theo giai phap hitu ich bao gdm céc

thanh phan theo ty 1& phan khdi lugng cho cac hop phan nhu sau:

Hop phén 1:
cao su EPDM 100 pkl
axit stearic 1,2 - 1,5 pkl
ZnO 2,0 —5,0 pkl
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than den N330 40 — 50 pkl
chét phong ldo TMQ 0,5 —2,0 pkl
chét phong 130 6PPD 0,5 —2,0 pkl
chét xuc tién CBS 1,0 —3,0 pkl
Vulcuren 0,8 —1,2 pkl
dau parafin 9—12 pkl
EPDM-g-MA 2,0 —2,5 pkl
Coban boroaxylat 0,8 —1,2 pkl
Cohedur RDL 1,8 2,2 pkl
Dicumyl peroxit 1,5-3,0 pkl
Hop phan 2:
cao su SBR 100 pkl
axit stearic 1,5-2,0 pkl
Zn0O 2,0 —5,0 pkl
than den N330 40 — 50 pkl
chét phong 130 TMQ 0,5 —2,0 pkl
chét phong ldo 6PPD 0,5—2,0 pkl
chit xuc tién DPG 0,5—1,5 pkl
Vulcuren 0,5-1,5pkl
luu huynh 1,5-3,0 pkl

Hop phén 1 tir cao su etylen-propylen-dien monome (EPDM) dugc ché tao bang
phuong phap tron nguge (& cong doan phdi hop hdn hop cao su véi than den) nhu so o
hinh 1. EPDM st dung theo giai phap hitu ich 1a loai cao su tong hop v6i luong dien tir
etyliden norbornen (ENB) thip va do nh6t Mooney trung binh. Cac loai cao su EPDM
thich hop dugc st dung theo giai phap hitu ich 1a cac loai cao su c6 ban trén thi truong,
vi du cao su ¢6 tén thuong mai Keltan 5260 Q cta hang Lanxess, Ptic. Day 1a loai cao
su EPDM ban két tinh c6 céac chi tiéu co ban nhu sau: Ham luong ENB: 2,3 %; Khbi
luong riéng: 0,86 g/cm3; DO nhét Mooney ML (1+4) 125°C: 55 MU, Ham lugng etylen:
62%; Ham luong chit bay hoi: < 0,5%; Ham lugng dau: 0%.
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Nguoi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vyc k¥ thudt nay hoan toan c6 thé sir
dung céc loai cao su thuong pham trén thi trudng voi cac thong sb twong dwong hoic
diéu chinh céc thong sb twong tmg dé st dung lam vat liéu ban d4u theo giai phéap hitu
ich. Ty 1& ham luong cao su etylen-propylen-dien (EPDM) sir dung theo giai phap hiru
ich nam trong khoang tir 85 pkl. Theo mot phuwong an uu tién, lugng cao su etylen-
propylen-dien (EPDM) str dung theo giai phép 1a 85 pkl so v6i 100 pkl cao su.

San phim ghép EPDM-g-MA duoc ché tao bang cach ghép anhydrit maleic (MA)
1én bé mit cao su EPDM theo quy trinh thong thuong tai Trung tim cong nghé polyme
compozit va gidy (Pai hoc Bach khoa Ha Noi). Ty 1¢ ham lugng EPDM-g-MA st dung
theo giai phap hitu ich ndm trong khoang tir 2,0-2,5 pkl (so v6i cao su). Theo mot
phuong 4n wru tién, ham lugng EPDM-g-MA dugc st dung theo gidi phép hitu ich 1a2,0
pkl so v6i cao su.

Céc thanh phén bao gdm axit stearic, phong 1d0 TMQ, phong 130 4020, oxit kém,
than den N330, diu parafin, cic chét xuc tién CBS, dicumyl peroxit (DCP) 1a cac hoa
chét da biét va dugc st dung rdng rdi trong linh vuc san XUAt cao su, cac chét dé dong
vai tro chét bd sung nham tang cuong do bén nhiét, kha nang phan tan, dic tinh cua cao
su, gitip cao su bén trong diéu kién méi truong hodc trg gitip cho qua trinh Iuu héa. Vi
du vé than den N330 véi lugng tir 40-50 pkl (so vdi cao su, t6t nhat 13 45pkl, va déng
vai trd 1am chit don gia cuong). Dicumyl peroxit, oxit kém va cac hoa chit khéc co thé
mua dugc tir hang Lanxess (Ptc) hodc ciia hang Kumho (Han Quéc). Ty 1& ham luong
dicumyl peroxit dé luu héa cao su nam trong khoang tir 1,5-3 pkl so v&i cao su, theo
mot phuong an wu tién, ty 1€ dicumyl peroxit dung trong hop phan nay 1a 2,0 pkl so v&i
cao su (EPDM).

Chét phu gia nhu N-(1,3-dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylene diamin con dugc
goi 1a chat phong ldo 6PPD hay 4020, Poly (2,2,4-trimetyl-1, 2-dihydroquinolin) con
duoc goi la TMQ hay HS/LG 1a loai hoa chit duoc sir dung 1am céc chat phong chong
oxy hoéa gitp ngan qua trinh 180 hoa cho cao su va dugc st dung rong rai trong linh vuc
ky thuat nay. Céc chit xac tién duge st dung nhiam tang tdc d6 lwu héa cao su, vi du
dibenzothiazol disulfit (DM) va tetramety] thiuram disulfit con duoc goi la chét xuc tién
TMTD, N-Cyclohexyl-2-benzothiazol Sulfenamit dugc goi 1a CBS 1a chét xic tién. Cac
chét xtc tién nay co thé mua dugc trén thi truong, vi du cac chét xtc tién DM, TMTD,

CBS ¢6 th8 mua tir Drc hodc Trung Qudc. Cac chét phong 130 TMQ va 6PPD duoc sit
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dung véi ham lugng tir 0,5-2,0 pkl so véi cao su, cac chét xuc tién nhu CBS dugc st
dung v6i ham luong tlr 1,0-3,0 pkl so v6i cao su. Theo mot phuong an wu tién, cac chét
phong ldo va xtc tién duoc st dung 1a 1,5% phan khéi luong so véi cao su EPDM.

Hop phén 2 tir cao su styren butadien (SBR) dugc ché tao bang phuong phap tron
truyén thong (da trinh bay rd & phan dau). Cao su SBR c6 khéi luong riéng: 0,94 g/cm?;
D6 nhdt Mooney ML (1+4) 125°C: 50 MU; Ham lugng styren: 23%; Ham luong chét
bay hoi: < 0,5%; Ham lugng axit hitu co: 6,0%. Loai SBR sir dung trong giai phap hiru
ich 13 SBR SE 1500 clia hing Lanxess (san xut tai Bi). Chit xuc tién diphenyl
guanidine (DPG-Hang Lanxess) c6 cac thong s6 k¥ thuét chinh nhu sau: Nhiét 6 nong
chay: > 143° C; Khéi luong riéng: 1,2 g/em’; Ham luong dau: 1,5%; Ham luong kém:
13-15%.

DPG 14 chét xuc tién thudc ho guanidine 13 chét xtic tién cham, tao nén van tbc két
mang & mirc trung binh. Thudng trong cong nghiép cao su ham lugng DPG su dung tu
0,5-1,5 pkl so vdi cao su. Chét xuc tién DPG dung trong giai phap ndy 1a cua hang
Lanxess v&i ham luong 1,0 pkl so v&i cao su. Ty 1€ ham luong Iuu huynh dé luu hoa
cao su nam trong khoang tir 1,5-3 pkl. Theo mdt phwong 4n wu tién trong gidi phap, ty
1& lwu huynh 1a 1,5 pkl so véi cao su. Con cac phu gia khac da duoc néu 15 ¢ phan trén.

Mic du nhiéu thanh phﬁn thuong dugc st dung trong qua trinh phat trién vat lidu,
dic biét 1a vat liéu tb hop cao su, tuy nhién, dé thu duoc dic tinh cao su mong mudn,
viéc diéu chinh thanh phan, tj 1& va cac chit phu gia 14 rit quan trong. Céc tac gia da
nghién cuu, trén co s& diéu chinh, lya chon céc thanh ph;ﬁn, dic tinh vat liéu thich hop.
Do d6, da dua ra duge ty 18 t&i uu cac thanh phan nguyén lidu dé san xuét vat liéu cao
bén nhiét va c6 dd bam dinh cao trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR bang phwong
phép trdn ngugce véi hop phan tir EPDM (& gia doan phdi hop hdn hop cao su véi than
den) va tron chéo dé ché tao ban thanh phém vat liéu.

Trong cong doan tao cac hop phin cao su nén, tién hanh cét thanh phan cao su
EPDM v SBR thanh miéng nhé va dua vao thiét bi tron kin dé cit mach so bd. Thiét bi
t6t nhit ¢6 tbe do tron 50 vong/phut. Sau khi gia nhiét dén nhiét do 80°C-90°C va tron
déu thanh phén cao su, tiép tuc bd sung thanh phan axit stearic, phong ldo TMQ, phong
la0 6PPD, ddu gia cong, ZnO, EPDM-g-MA, vulcuren, v.v.. |

Riéng hop phén 1 (tr EPDM) dén day thi dimg lai, cit thanh miéng dé tron tiép véi
than den N330 va mot phan dau gia cong bang phuong phép tron nguoc. Con hop phan 2
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tir cao su SBR thi trdn tiép v6i than den N330 cho déu. Cac hon hop cao su sau khi phdi
tron déu véi cac phu gia (trir cac chét xtic tién va luu hoa) thi dé ngudi xubng duéi 50°C
tiép tuc cho céac chét xtc tién, tic nhan luu hoa tron tiép trong 5 phut cho déu. Ly ra ta
duoc cac hop phan cao su va cc phu gia. Hop phan 1 13 cao su EPDM va céc phu gia,
hop phén 2 14 cao su SBR va céc phu gia.

Trong cong doan ché tao ban thanh phim cao su nanocompozit trén co s& hdn hop
tron EPDM/SBR béng phuong phéap tron chéo, cac hop _phﬁn cao su dugc cat thanh
miéng, cho vao mdy tron kin & ty 1& 100 pkl hop phan 1 trdn véi 16,01 pkl hop phin 2 &
nhiét do 80-90°C & téc d6 tron 50 vong/phut trong thoi gian 6 phut cho cac cAu tr tron
d&u vao nhau. Ding may, 14y hdn hop cao su ra, can xuét tAm duoc ban thanh phdm cao
su bén nhiét, bam dinh cao vé&i cap thép trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR. Dé 6n
dinh tAm hdn hop cao su EPDM/SBR (85/15) trong 24 gi¢ ¢ nhi€t do phong.

Trong cong doan luu hoéa, thu vt liéu cao su bén nhiét, bam dinh cao véi cap thép
cho ban thanh phdm vao khudn luu héa ¢ nhiét do 160 + 2°C, &p suit 6 kg/cm? trong
thoi gian 20 phit (d6i v6i mau day 3mm). Sau khi luu hoa, ta duge vét liéu cao su bén
nhiét, bam: dinh cao v6i cap thép trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR (85/15) gia cuong
phdi hop 45 pkl than den N330 va 2 pkl EPDM-g-MA.

Theo mot phuong an uu tién, trong d6 cac thanh phan dé san xuét vét liéu cao su
bén nhiét, bam dinh cao véi cap thép trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR bao gdm 2
hop phén cao su trén co s¢ EPDM (hop phdn 1) va hop phan cao su trén co s SBR
(hop phan 2) va cac thanh phan khac theo ty 1€ phan khéi lugng nhu sau:

Hop phan 1:
cao su EPDM 100 pkl 100 pkl
axit stearic 1,2 -1,5 pkl 1,5 pkl
Zn0O 2,0 —5,0 pkl 5,0 pkl
than den N330 40 — 50 pkl 45,0 pkl
chit phong 1d0 TMQ 0,5—2,0 pkl 0,75 pkl
chit phong 130 6PPD 0,5 —2,0 pkl 0,75 pkl
chét xac tién CBS 1,0 — 3,0 pkl 1,5 pkl
Vulcuren 0,8 —1,2 pkl 1,0 pkl
dau parafin 9 — 12 pkl 10,0 pkl
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EPDM-g-MA
Coban boroaxylat
Cohedur RDL

Dicumy! peroxit

Hop phén 2:

cao su SBR

axit stearic

ZnO

than den N330

chit phong ldo TMQ
chit phong 1do0 6PPD
chat xuc tién DPG
Vulcuren

luu huynh

Theo mot phuong an wu tién, trong d6 hai hop phin cin tron riéng & cong doan 1
vi moOt mit hé luu hoa khac nhau, mat khac do EPDM b, khé phéi trOn nén can phai
phéi tron theo quy trinh nguoc (¢ cong doan cho chét gia cuong than den). Sau d6 méi

phdi trén hai hop phén dé ché tao ban thanh phim vat liéu cao su bén nhiét, tinh ning

3307

2,0-2,5pkl
0,8 — 1,2 pkl
1,8-2,2 pkl
1,5-3,0 pkl
100 pkl
1,5-2,0 pkl
2,0 - 5,0 pkl
40 — 50 pkl
0,5-2,0 pkl
0,5-2,0 pkl
0,5 - 1,5 pkl
0,5 - 1,5 pkl
1,5-3,0 pkl

cao theo ty 16 hop phén 1 1a 100 pkl va hop phan 2 1 16,01 pkl.

Theo khia canh tht hai, giai phap hitu ich dé cap dén vat liéu cao su bén nhiét va

bam dinh cao v6i cap thép, trong do vét liéu nay bao gdm céc thanh phan theo ty 1€

phan khéi lugng dugc tinh tir thanh phan cac hop phan ra nhu sau:

cao su EPDM

cao su SBR

axit stearic

Zn0O

than den N330

chét phong 150 TMQ
chit phong 130 6PPD

chét xuc tién CBS
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15 pkl
1,2-1,5 pkl
2,0 —5,0 pkl
40 — 50 pkl
0,5 -2,0 pkl
0,5-2,0 pkl
1,0 —3,0 pkl

2,0 pkl
1,0 pkl
2,0 pkl
2,0 pkl
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chét xuc tién DPG 0,5—1,5 pkl
Vulcuren 0,5-1,5 pkl
dau parafin 9,0 — 12,0 pkl
EPDM-g-MA 2,0 —2,5 pkl
Coban boroaxylat 0,8—-1,2 pkl
Cohedur RDL 1,8 —-2,2 pkl
Dicumy]! peroxit 1,5-3.,0 pkl
luu huynh 1,5-3,0 pkl

VAt liéu cao su bén nhiét, bam dinh cao véi cap thép theo giai phap hitu ich c6 tinh
ndng co hoc rit cao voi do bén kéo khi dut t6i 18,3 MPa, do gian dai khi dut t6i 432%,
do ctmg 56 Shore A va dic biét con c6 kha ndng bén nhiét cao voi hé sb gia hoa &
150°C sau thoi gian 168 gio 1a 0,83 cung voi kha nang bam dinh véi cép thép rét cao,
dat dén 63,2 N/mm. Vit liéu nay c6 thé ing dung trong ché tao céc loai bing tai chiu
nhiét d¢ cao, tai trong 16n véi 16p cbt gia cuong 1a cép thép.

Vi du thwe hién giai phap hiru ich
Séan xuét vt liéu cao su bén nhiét bam dinh cao véi cép thép trén co s& blend cao
su EPDM/SBR

Cong doan 1: Can 14,91 kg cao su EPDM loai Keltan 5260Q cta hang Lanxess,
cit miéng dua vao may trdn kin & nhiét d6 90-100°C téc do tron 50 vong/phut dé cit
mach so bo trong 5 phit. B sung 0,22 kg axit stearic; 0,75 kg oxit kém; 0,11 kg phong
130 TMQ Poly (2,2,4-trimetyl-1, 2-dihydroquinolin); 0,11 kg phong 130 6PPD (N-(1,3-
Dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin); 0,745 kg diu dau parafin; 0,15 kg
vulcuren (1,6-Bis(N,N'-dibenzyl- thiocarbamoyldithio)-hexan); 0,3 kg EPDM-g-MA;
0,15 kg mudi coban boroaxylat; 0,15 kg Cohedur RDL (1/3 resorcinol, 1/3
hexamethoxymetylmelamin ete (HMMM), 1/3 silica). Tién hanh tron trong 5 phat dé
thu duoc hdn hop cao su nén tir EPDM dong nhét. Lay ra, dé nguéi, cit miéng.

Cho 6,71 kg than den N330 cung véi 0,745 kg dau parafin con lai vao budng tron,
nang nhiét 1én 90°C; cho hdn hop cao su EPDM da cat miéng O trén vao trén tiép o
nhiét @6 90-100°C, téc dd tron 50 vong/phut trong thoi gian 8 phut cho déu.

Dé ngudi vat liéu thu duge dén 50°C. Tiép d6, bd sung 0,22 kg N-Cyclohexyl-2-
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benzothiazol Sulfenamit (xtc tién CBS) va 0,3 kg dicumy! peroxit. Tién hanh tron kin
v6i te d6 quay clia truc trdn 1a 50 vong/phit trong 5 phut (luu y nhiét d6 khong vuot
qua 90°C). Sau khi tron duoc hop phén 1 liy ra cat miéng chudn bj ché tao ban thanh
pham cao su bén nhiét, bam dinh cao v6i cép thép.

Cong doan 2: can 2,63 kg cao su SBR loai SE 1500 cta hang Lanxess (Bi), cit
miéng cho vao mdy tron kin & nhiét do 80-90°C, tdc d6 tron 50 vong/phut trong 5 phut
dé cat mach so bd. B6 sung 0,04 kg axit stearic; 0,13 kg oxit kém; 1,18 kg than den loai
N330; 0,02 kg phong 1o TMQ Poly (2,2,4-trimetyl-1, 2-dihydroquinolin); 0,02 kg
phong 140 6PPD (N-(1,3-Dimetylbutyl)-N'-phenyl-p-phenylendiamin); 0,03 kg vulcuren
(1,6-Bis(N,N'-dibenzyl- thiocarbamoyldithio)-hexan). Tién hanh tron trong 10 phut cho
déu.

P& ngudi hdn hop vat licu thu duge dén 50°C sau d6 bd sung 0,03 kg xic tién
DPG (dipheny! guanidin) va 0,04 kg luu huynh. Tién hanh tron kin véi toe do quay cia
truc tron 1a 50 vong/phut trong 5 phit (luu ¥ nhiét d6 khong vuot qua 90°C). Sau khi
tron ta dugc hop phén 2. Cét miéng chuén bi ché tao ban thanh phém cao su bén nhiét
va bam dinh cao v6i cap thép.

Cong doan 3: Ché tao ban thanh phém cao su bén nhiét, bam dinh cao véi cap
thép: Céc hop phan 1 va 2 thu duge & phén trén dugc c4t miéng cho vao may tron kin &
nhiét @6 80-90°C, tron & tbc d6 50 vong/phut trong thoi gian 6 phut cho déu (Iuu y nhiét
do khong duogce qua 90°C). Ta thu dugc ban thanh phém cao su bén nhiét, bam dinh cao
v6i cap thép trén co s& hon hop tron EPDM/SBR. Xuét tim, dé 6n dinh trong 24 gid
trude khi dem €p luu hoa.

Bén thanh phém ndy dugc luu hoa & nhiét d¢ 160 + 2°C trong thoi gian 20 phut,
ap suit 6 kg/cm? dé tao hinh, thu duoc vat liéu thanh phém.

Danh gia ddc tinh vat li¢u cao su véi ty 1€ thanh phan cao su khac nhau

Pé x4c dinh ham lwong t6i wu cia ham lugng cac cao su thanh phén t6i tinh chét
co 1y cua vat liéu duge khao sat cac ty 1¢ EPDM/SBR 1a 92,5/7,5 dén 80/20 pkl va sau
do 1a khao sat anh huong ty 1€ d6 1én do bén cua san phém thu duoc, tr do, xac dinh
dugc ham lugng thich hop cla céc cao su thanh phan cho hdn hop tron EPDM/SBR.
Tién hanh san xuét cac vat liéu nhu néu trén. Cac phuong phap danh gia bao gdm:

- Tinh chét kéo (d6 bén kéo dut, do gidn dai khi dut) duge xac dinh theo tiéu
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chudn ASTM D412 : 2016, thuc hién trén may INSTRON (My).

- DO cung cao su duge xac dinh theo ti€u chuan ISO 7619 : 2010 duogc xac dinh

bang dung cu do do cting shore A Teclock 709N (Nhat Ban).

- Hé s gia hoa duogc xac dinh theo tiéu chudn ISO 188 : 2011 trong diéu kién
nhiét d6 150°C sau 168 gio.

- bd bén kéo rut véi cap thép dugc xéac dinh theo tiéu chuén JIS 6369 : 2007 véi
cap thép ma hdn hop ddng/kém c6 dudng kinh cap 1a 3 mm.

Db bén kéo rit duge tinh theo cong thirc:

§ == N/mm
a

Trong do:

e F: Luc 16n nhét can thiét dé tach cao su ra khoi thép, N

e a: D0 dai cta vung cao su bao phu doc soi thép, mm

Két qua khao st dugc thé hién trong cic bang 3 dudi day.

Bang 3: Anh hudng cta ty 18 EPDM/SBR t6i tinh chit co hoc ctia vét lidu

EPDM/SBR, | Dobén | Dogian | Pocing, | Hésé | Do bén kéo
pkl kéo, MPa dai khi Shore A | gia hoa | rut, N/mm
dit, %
92,5/7,5 20,2 445 59 0,76 46,8
90/10 19,2 457 58 0,78 52,4
87,5/12,5 19,0 469 58 0,80 59,1
85/15 18,3 432 56 0,83 63,2
82,5/17,5 17,5 402 55 0,79 58,7
80,0/20,0 16,9 361 55 0,73 56,5

Can cir két qua bang 3 cho thdy, ty 16 EPDM/SBR 85/15 tao cho vét lidu c6 tinh
chét co Iy cao di kém véi kha niang bam dinh véi cép thép cao nhét dat 63,2 N/mm.

Panh gi4 kha nang bén nhiét, d6 bam dinh véi cap thép va thanh phan nguyén td

trén bé mat cua vat li€u.
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Vit li€u co6 thanh phr?m t8i wu thu duge dugce danh gia c6 tinh chét co hoc cao nhét
va do vay s& c6 clu triic déu din va chit ché cling nhu kha ning bén nhiét cao nhét. DA x4c
dinh khi ning bén nhidt, @ bam dinh v6i cap thép va thanh phan nguyén td trén bé mat
cao su & vi tri tiép xtic v6i cap thép.

- Kha nang bén nhiét cia vat liéu duge danh gia theo Hé s6 gia hoa va dugc xic
dinh theo tiéu chuén ISO 188 : 2011 trong didu kién nhiét d§ 150°C sau 168 gid trong
ti sy Memert (CHLB Dic).

- Thanh phan nguyén tb trén bé mit cta vat liéu thuc hién theo phuong phap do
EDX trén may Nano SEM cuta hang Hitachi (Nhat Ban).

Két qua danh gia dugc duge trinh bay trong cac bang 4 va hinh 5, 6.

Béang 4: Hé s6 gia héa ctia vat liéu trong moi truong khong khi ¢ nhiét d6 150°C sau
thoi gian 168 gio

. P§ bén kéo khi | D¢ gian dai khi A A exr
Mau dit, MPa i, % Heé s0 gia hoa
Ban dau 18,3 432,0 -
Sau 168 gid thir nghiém 15,6 349,9 0,83

Két qua bang 4 cho thdy rang, sau 07 ngay thir nghiém, tinh chét co hoc ctia vét
lieu van con dat & mirc cao, dd bén kéo duy tri & 15,6 MPa twong Gng hé s6 gia hoa cia
vat liéu van con kha cao véi gia tri 1a 0,83. Nhu vay co thé théy vét liéu cao su trén co
s& blend cua cao su EPDM/SBR (85/15) gia cong theo quy trinh trén c¢6 do bén nhiét rat
cao.

Khi st dung blend EPDM/SBR (85/15) v6i cap thép ma ddng/kém thi c6 hién
teong 14 ham lugng nguyén t6 luu huynh khong xuét hién trong phd trong khi nguyén
t sit va df”)ng tang manh tuong Gng 1a 38,96% va 61,04%. Khi st dung 16p ma déng-
k&m, trong qua trinh Iuu hod da xay ra céc lién két Cu-S, Zn-S hay Fe-S giita nguyén t6
luu huynh trong cao su véi nguyén t6 ddng va sit co trén bé mit cap thép, qua d6 lam
ting d6 bén bam dinh ctia blend véi cap.

Do tao cac lién két nhu vy nén c6 thé thiy ham luong nguyén t6 luu huynh c6
trén bé mat cao su blend bi tiéu hao hét (tir 94,08% d6i v6i khi st dung riéng cao su
EPDM xubng con 0%).

Vit lidu cao su bén nhiét bam dinh cao véi cap thép trén co s& hdén hop tron

EPDM/SBR ché tao duoc c6 tinh nang co hoc vuot trdi véi do bén kéo khi dat dat duge
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18,3 MPa, d6 gian dai khi dut 432% trong khi cac vat liéu tir EPDM chi dat d6 bén kéo
khi dit dudi 10 MPa va do gidn dai khi dut khoang 270%. Déc biét, hé sb gia hoéa &
150°C trong mdi truong khong khi sau 07 ngay dat 0,83 (trong khi céc vat liu cao su
khac chi dat du6i 0,6). Vat liéu ché tao duoc dap ung yéu cAu ché tao cac san phim cao
su ky thuét trng dung trong cong ngh¢ cao nhu bén nhiét, bén oxy hoa va bam dinh cao

véi cap thép c6 kha nang chiu tai trong cao nhu cic loai bang tai chiu nhiét.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xudt vt liéu cao su chiu nhiét va bam dinh v6i cap thép, trong d6 quy
trinh nay bao gdm céc cong doan sau:

(i) chuén bi vat liéu bao gdm céc thanh phin theo ty 1& phan khéi lugng tinh theo 100
phin khdi lugng cao su etylen-propylen-dien monome (EPDM) va cao su styren

butadien (SBR) nhu dudi day:

hop phéan 1 (tir EPDM va céc phu gia) :

thanh phan ham luong (phan khéi lugng)
cao su EPDM 100
axit stearic 1,2-1,5
Zn0O 2,0-5,0
than den N330 40 -50
chit phong ldo TMQ 0,5-2,0
chét phong ldo 6PPD 0,5-2,0
chat xdc tién CBS 1,0-3,0
Vulcuren 0,8-1,2
dau parafin 9,0-12,0
EPDM-g-MA 2,0-25
coban boroaxylat 0,8-1,2
Cohedur RDL 1,8-2,2
dicumyl peroxit 1,5-3,0

hop phan 2 (tir SBR va cac phu gia):

thanh phan ham luong (phan khdi lwong)
cao su SBR 100
axit stearic 1,5-2,0
Zn0O 2,0-5,0
than den N330 40 -50
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chit phong 1d0 TMQ 0,5-2,0
chit phong 130 6PPD 0,5—-2,0
chit xuc tién DPG 0,5-1,5
Vulcuren 0,5-1,5

Jwu huynh 1,5-3,0

(ii) ché tao cac hop phan cao su theo don pha ché cua ting loai nhu néu trén theo cac
cong doan dudi day:

- ché tao hop phan cao su trén co s& cao su EPDM (hop phan 1) bing cach tron
ngugc & cong doan phéi hop v6i than den, bao gdm cic cong doan: dau tien EPDM
duoc cat mach so bo, phéi trOn vai axit stearic, chét phong l3o, chét hoa déo, oxit kém,
EPDM-g-MA va mot phin dau parafin; 14y ra, dé ngudi, c4t nhé, cho tiép vao mdy tron
kin bén trong dd c6 than den N330 va mot phan dau parafin & 90-100°C, trdn déu véi
tdc @6 50 vong/phut trong thoi gian 8 phut rdi dé ngudi xudng dudi 50°C, cho chit xuc
tién, chét luu hoa, tron déu, léy ra thu dugc hop phﬁn 1 (trdn nguoc & cong doan phéi
hop hdn hop cao su v6i than den N330);

- ché tao hop phan cao su trén co s& SBR (hop phan 2) theo phuong phap thong
thuong (truyén thdng) gém céc cong doan: cét mach so bd SBR; bd sung axit stearic,
phong ldo va cac phu gia khac; d& nguodi xubng dudi 50°C, cho chit xdc tién, chét luu
hoa, tron déu, léy ra thu duogc hop phén 2;

(iii) ché tao ban thanh phim cao su nanocompozit trén co s& hon hop trdn céc hop phan
cao su trén co s& EPDM va SBR bang phuong phap tron chéo:
& cong doan phdi hop ché tao cao su blend theo ty 1 cta hai loai cao su

EPDM/SBR 1a 85/15, tir d6 tinh ra ty 1¢ cta hai hop phan twong tng 1a:

“hop phin 1 (tir EPDM va céc phu gia): 100 phan khéi lugng
hop phan 2 (tir SBR va c4c phu gia): 16,01 phan khéi lwong

cho vao may trdn kin tron déu & nhiét do 80-90°C, tbc do tron 50 vong/phut trong
thoi gian 6 phut cho déu; xuét tAim, duogc ban thanh phém cao su bén nhiét, tinh nang

cao; va

(iv) luu héa, thu véat li€u cao su bén nhiét, bam dinh cao
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cho ban thanh phim cao su vao khuén luu héa & nhiét do 160°C, ap suét 6kg/cm?
trong thoi gian 20 phut (d6i v6i mAu day 3mm); sau khi luu hoa, ta duge vat liéu cao su
bén nhiét, tinh ning cao trén co s& hdn hop tron EPDM/SBR (85/15) vé6i 2 pkl EPDM-
g-MA.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 cac thanh phan theo ty 1& phin khdi luong (pkl) dé

san xudt vat liéu cao su chiu nhiét va bam dinh cao vdi cap thép duoc the hién nhu sau:

cao su EPDM 85 pkl
cao su SBR 15 pkl
axit stearic 1,2 - 1,5 pkl
Zn0 2,0 —5,0 pkl
than den N330 40 - 50 pkl
chét phong ldo TMQ 0,5 2,0 pkl
chit phong ldo 6PPD 0,5—2,0 pkl
chét xuc tién CBS 1,0 — 3,0 pkl
chét xtc tién DPG 0,5—1,5 pkl
Vulcuren 0,5—1,5 pkl
dau parafin 9,0 — 12,0 pkl
EPDM-g-MA 2,0 —2,5 pkl
Coban boroaxylat 0,8 —1,2 pkl
Cohedur RDL 1,8 —2,2 pkl
Dicumyl peroxit 1,5-3,0 pkl
luu huynh 1,5 -3,0 pkl

3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, trong d6 chét Ivu héa dicumyl peroxit (DCP) 1a 2,0
phan khéi luong so v6i cao su EPDM va luu huynh (S) 1a 1,5 pkl so véi cao su SBR
tinh theo ty 16 pkl EPDM/SBR 1a 85/15, tét hon 1a chét trg twong hgp EPDM-g-MA 1a
2,0 pkl dé lam tang cudng lién két gitta EPDM véi SBR va d§ bam dinh véi cap thép.
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2.00 3.00

Lsec: 317.4 1€ Cnts 1.090 keV Det: Apollo X-SDD

Krati

Nguyén Tron Nguyén ]
9wy N9 9w Net Int. Saiso % Z A

t6  lwong% & %
1,001

’ SK : Q,OO_ 0300 L G,QO e 9»9,799 Q,»OQOO_‘ - 171845_ . 0,6
Pk 94 . 389 M0 . 997 04065 . 1024 - 09938 0 & 11000
CuKk 64,06 61,04 9,80 6,69 0,6152 0,9847 0,9728 1,0026

Hinh 6

@) (®)
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Hinh 7
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