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Tém tit

Hién nay trong nganh Co khi Pong tau rat nhiéu
chi tiét va thiét bi lam viéc o nhiét do cao nhw noi
hoi duoi tau thuy, xu-pdp xa, dong co tén lira nhién
liéu rdn, ... viéc ché tao cdc tam bao vé nhiét dung
trong chi tiét nay dé dép img tot diéu kién lam viéc
Id rét can thiét. Dudi tdc dung cua nhiét dj cao sé
dan dén dg cimg, d bén, kha ndng chong an mon
va mai mon giam, tham chi cdac 16 chirc vt liéu ¢
thé bi thay déi vé cdu tric phan . Vat liéu
composite cot vai cacbon, nén nhira phenolic la vit
liéu bao vé nhiét theo co ché tan mon (ablation
mechanism) da khdng dinh wu thé nho ¢6 tinh chiu
nhiét va ham liwong coc hoa cao, ciing nhir gitk cau
hinh lop cée dé chiu nhiét va xoi mon. Pé ché tao
san pham tir vdt lidu ndy can ding cong nghé ép
tao hinh nong. Trén co so phan tich dac tinh nhiét
déng hoc ciia nhya phenolic/dong ran hexamin, dd
tién hanh céc thuc nghiém dé én dinh cong nghé.
Sdn ph(fm dwoc ché tao va thir nghiém dat yéu cau
lam viéc. Ché dé cong nghé khuyén cdo sau thic
nghiém nhw sau: Nhiét do ép dao dong trén duoi
160°C, dp luc ép dao déng trong khodng 20-30
(Mpa), thoi gian ép phu thudc vao qua trinh tao gel
nén ldy 30 phit va déng ran 30-45 (phiit).

Tw khoa: Bdo vé nhiét, composite vai cacbon-
phenolic, ép nong composite.

Abstract

Currently, in the shipbuilding industry, there are
many parts and equipment that work at high
temperatures such as Marine steam boilers,
exhaust valves, solid fuel rocket engines,...
therefore, manufacturing the thermal protection
panels is necessary. Under the effect of high
temperature, hardness, durability, the resistance
to corrosion and abrasion decreases, and the

microstructure of these materials can be changed

in molecular structure. Carbon fabric-reinforced
phenolic composite material is a heat-protective
material based upon the ablation mechanism,
which has confirmed advantages thanks to its high
heat resistance and char content, as well as
keeping the char layer configuration to heat and
erosion resistance. To make products from this
material, it is necessary to use hot compressing
process. On the basis of analyzing thermodynamic
properties of hexamine cured phenolic resin, a
series of experiments were performed to stabilize
the production process. The products is
manufactured and tested for satisfactory
performance. The post-experiment technology
regime recommends the following: The pressing
temperature  fluctuates around 1600°C, the
pressing pressure ranges from 20 to 30 MPa, the
pressing time depends on the gelation process, so
it takes 30 minutes for gelation and 30 to 45
minutes for solidification.

Keywords: Heat protection, carbon
fabrics/phenolic composites, composite
thermoforming.

1. Pat vin dé

Chi tiét 1am viéc trong nganh Co khi Péng tau
dugc Iya chon dé nghién ctru 1a cac chi tiét lam viéc &
nhiét d6 cao, nhiét do co thé dao dong trén dudi
1500°C. Cac chi tiét lam viéc trong diéu kién khic
nghiét nhu vy can duoc bao vé nhiét.

Tur viéc phén tich cac phuong phap va vét liu
bao vé nhiét, nhan thiy, phuong phéap hiéu qua nhit
dé bao vé nhiét cho cac chi tiét nay la st dung vt liéu
composite nén nhya phenolic (nhua phenol-
formaldehyde)/ ¢t chiu nhiét nhu soi/ vai cacbon
hodc thuy tinh.

Trong @06, vét li€éu composite cbt vai cacbon/nén
phenolic 1a vat li€u bao v€ nhiét hi¢u qua nhat nho kha
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nang chiu dugc nhiét d6 cao cua vai cacbon va ty 1¢
cde hoa cao, ciing nhu kha ning giit cdu hinh 16p cbc
hoéa ciia nhwa phenolic dé chiu nhiét va cach nhiét.
Céc chi tiét chiu nhiét dugc ché tao bang vat liu
nay can ding cong nghé ép tao hinh nong, loai vat lidu
nay thudc nhom vat liéu bao vé nhiét theo co ché tan
mon (ablation mechanism) - xem chi tiét tai Hinh 1.

Dong chay tu do

Dong nhiét

Sin phim phin img Khi nhigt phn

Lép vit li¢u gbe

Lép vat ligu cin bio vé

Hinh 1. Mé ti co ché tan mon nhigt [1]

Nhua phenolic dugc chia thanh hai loai: (1)-
Novolac 1a nhya nhiét déo (NPF), c6 thoi gian séng
v han; va (2)- Resol, c6 thoi gian sdng ngan, khi nung
dén 150°C s& chuyén thanh nhya nhiét ran resite (con
goi la bakelite). Nhyra NPF phu hop cho lam vat liéu
composite bang cong nghé ép nong. Chét dong ran
nhya NPF thuong dung la Hexamethylenetetramine
(HMTA), con goi la Hexamine hodc urotropine. Ty 1§
sir dung HMTA dé dong rén nhua NPF khoang 10%-
15% [2], nhiét do dong ran khoang 130°C-180°C [3].
Do san phdm phan tng khi dong rin gita NPF va
HMTA luén 1a NHs, H,O va CH,O (formaldehyde),
nén hé nhua NPF/HMTA can dong ran dudi diéu kién
ap luc cao dé tranh rd x6p do khi phan tng gay ra [3].
Ap lyc ép vat liéu composite tir hé nhwa NPF/HMTA
dugc gia cuong soi khuyén cao trong khoang 14-35
(Mpa) [3].

Dé ché tao san pham tir vat liéu nay phai trai qua
nhiéu budc cong nghé. Trén thé gidi da c6 mot sb
nghién ctru song do qué trinh cdng nghé phuc tap, phai
trai qua nhiéu budc cong nghé, nhiéu bi quyét cong
nghé va tac dong cua cac thong sé cong nghé khong
dugc cong b hoidc chua 16 rang. O Viét Nam, da dat
dugc nhing thanh qua nhat dinh vé viéc tong hop
nhya nén va cong nghé tao hinh san pham. Tuy nhién,
tinh 6n dinh cdng nghé khong cao, ty 1& phé pham
nhiéu. Vi vay viéc nghién ctru cong nghé ché tao tdm
bao vé€ nhiét dugc lam tir vat liéu composite trén co sé
nhya nén Phenolic nhim 6n dinh cong nghé va phat
trién vat liéu bao vé nhiét trén co s& vat liéu composite
nén nhya phenolic 14 viéc can nghién ctru.
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2. Thuc nghiém
2.1. Xdy dung ké hoach thuc nghi¢m: gom cdc
budc
Budc 1: Tao cac tim prepreg tir nhya va vai;
Budc 2: Lam khudn;
Budc 3: Ep miu phang;
Budc 4: Khao sat cac tinh chit co - 1y - nhiét mau
phéang va dua ra Quy trinh cong nghé hop ly;
Budc 5: Ep day bao vé nhiét, va thir nghiém.

Céng Doan 1:
CHUAN B]

Ché tao Prepreg ]

1
1
1
1
1
1
: [ Chudn bi va pha ché nhya ] [
1
1
1
1
1

Chuan bi Vai ] [ Chuan bi khudén
I e e e e e e e e e e e e e e e e e e ———————
Cing Doan 2:
EP MAU PHANG
. . Cong Doan 3: )
KHAO SAT PHAN TiCH, PANH GIA KET QUA. VA XAY DUNG QTCN
. Cing Dogn 4:
EP SAN PHAM, VA THU NGHIEM

Hinh 2. M ti cdc budc trong quy trinh cong nghé ché

tao day bdo vé nhiét
2.2. Chudn bi nguyén li¢u

- Chuan bj prepreg: Prepreg duoc goi 1a ban thanh
pham dé san xuét vat liéu composite soi, thanh phan
chinh cta no 1a cbt vai hodc soi da duge ngam thm
trude voi nhya da dé kho cho bay hét dung moi. Cong
nghé ché tao cac tdm prepreg 1a cong nghé dua trén
nguyén tic str dung ban thanh pham bao gdm cac soi
gia cudng di duoc tim nhya. Trong qué trinh san xuat
prepreg, phan biét ba giai doan hodc trang thai co ban
cta nhya:

Trang thai A: Trang thai nhua chua déng ran.

Trang thai B: La trang thai chuyén tiép polyme hoa
giita nhwa chua déng rén va chit nén di dong rin.
Nhua cua ban thanh phém & diéu kién B nghia 1a vat
liéu da duoc lién két chéo mot phan nhung rat it.

Trang thai C: La san phim polyme hoa cudi cing
(composite) [5]. Chét luong cua cac tim prepreg s&
quyét dinh rat 16n dén chét lugng thanh pham
composite. Chinh vi vay, nguyén li¢u nhya va sgi can
phai duoc xtr ly can than. Viéc lya chon quy trinh san
xuét ciing rét quan trong: Cac nha san xuét c6 thé can
¢t vao ban chat cuia chét gia cudng soi va nhya nén dé
¢6 phuong phép ché tao pht hop. C6 rat nhidu phuong
phép dé san xuat prepreg duoc sir dung rong rdi hién
nay nhu: Phuong phap nong chay (Hot Melt Processes),
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phuong phap nhing (Solvent coating/ dip methods).
Céc phuong phap ké trén phit hop cho loat san xuat 16n,
v6i s6 lugng chi tiét nhidu. Trong pham vi nghién ciru,
tac gia su dung phuong phap thu cong dé ché tao
prepreg, day 1a phuong phap duoc str dung rong rai nhét
trong linh virc ché tao vat liéu composite, trong phuong
phép nay sir dung rulo hay chéi quét co kich thudc khac
nhau dé thAm nhua 1én bé mat soi dang tam vai dét. Qua
trinh nay dugc tién hanh cho dén khi c6 dugc ty 1¢ nhya
vai theo yéu cau. Uu diém cua phuong phap nay 1a don
gian, dé thao tac, khong can dau tu 16n trang thiét b
nhiéu. Quy trinh ché tao prepreg dugc thé hién trén
(Hinh 3). Cac budc chinh gom:

- Chuén bi va pha ché nhua;

- Chuén bi vai cacbon;

- Tam nhya, cat, va say vai.

Chuén bj Chuéin bj
nhura vai cachon

Hinh 3. Quy trinh ché tao prepreg

- Chuén bj va pha ché nhwa: Nhua NPF duoc téng
hop tai Vién Hoa hoc - Vit liéu, Vién Khoa hoc Cong
nghé Quén sy. Nhya nén dugc chuén bi trong may
khudy canh ctmg. Nhya PF ¢ dang rén dugc nghién
nho thanh bot véi 15% chat dong rén urutropin theo
khdi luvgng nhya PF dugc hoa tan hoan toan trong con
tuyét d6i. May khudy phai duy tri hoat dong trong sudt
qua trinh bd sung cac thanh phan nhya nén. Thoi gian
khudy tinh tir khi bd sung thanh phan cudi cing cua
nhua nén dén khi hoan thanh khong nhé khoan 200
phut, toc do khudy tir 150 dén 180 (vong/phut);

Sau khi téng hop, nhya dugc séy trong chéan
khong ¢ 110°C, thoi gian 4 gid, ap suat chan khong
60Pa dé loai bo triét dé nudc va phenol du. Ham luong
phenol du trong nhwa NPF can nho hon 2% [4]. Tiép
theo, nhua dugc hoa tan trong dung moi ethanol tuyét
ddi (ty 18 1:1) cing véi chat dong ran HMTA (14%
khéi lwong nhya NPF) dé tao dung dich 16ng nhim
phuc vu cho viéc tim nhuya 1én vai cacbon.

- Chudn bi vdi va tam nhua: Trong vat li¢u bao
vé nhiét theo co ché tai mon 16p cde hoa, do su phan
huy nhiét ciia nhya nén thudng kém bén, d& bj pha huy
boi dong nhiét nén can duoc ting cuong tinh ning

bang 16p vai, soi gia cudng nay s& lam cho 16p coc
héa bén chic hon. Vai cacbon ma hiéu CWP200, day
0,2mm, mat d6 khdi lugng bé mat 2,2g/dm?, dugc cit
theo yéu cau, sau d6, ngdm trong con cong nghiép dé
loai bo ho vai, tiép sau, dé vai kho va tién hanh tim
nhya v6i ty 1€ nhua/vai khodng 1,5:1. Qua trinh tam
nhua 1én vai cdn dam bao cho vai thdm déu nhya va
mat do bé mit twong dbi déu (Hinh 4). Ban thanh
pham vai sau khi da tim nhua (goi tit 1a prepreg) duoc
dé kho trude khi ép (Hinh 4).

Hinh 4. Prepreg vii cachon/nhua NPF

2.3. Thue nghiém ép mau tim

Mau tAm vat liéu composite ¢bt vai cacbon/nén
nhwa NPF (goi it 1a vat liu C-NPF) dugc thiét ké c6
kich thudc 70x140 (mm). Mau dugc ép tir 7 tim
prepreg. Qua trinh ép dugc thuc hién trén may ép cod
gia nhiét, luc ép dén 25 tin, nhiét do dén 220°C tai
Vién Tén lira - Vién Khoa hoc Cong nghé Quan su.

Pé xem xét anh hudng cua ap luc ép dén tinh chat
co - 1y - nhiét, tién hanh ép mau & cac ap lyc tir I0MPa
dén 30MPa. Két ciu khudn ép va mau tdm vat liéu C-
NPF sau ép dugc trinh bay ¢ Hinh 5 va Hinh 6.

Vit liu ép

Hinh 5. Khuén ép mau tém composite

Hinh 6. Cic mau tém vit liéu C-NPF
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2.4. Xdc dinh cdc tinh chit co Iy va nhigt nghién ciru

Dua trén cac ti€u chi danh gia vat li¢u polyme
duoc gia cuong sgi dung lam bao vé€ nhiét, trong
nghién ctru nay, mot s6 chi tiéu co - 1y - nhiét ctia mau
vat liéu C-NPF duoc khao sat gém:

- Khéi luong riéng thé tich (p,): Khdi lugng riéng
thé tich dugc xac dinh bang ty sb giita khéi lrgng/thé
tich mau ép.

- Tinh chét co hoc: Céc tinh chét co hoc bao gém
dd bén udn (p,) va mé dun udn (E,) duoc xac dinh
bang phuong phép uén ba diém theo tiéu chuin
ASTM D790-71.

- Tinh chat nhiét: Céc tinh chat nhiét bao gdm hé
s0 dan nhiét (k) va nhiét dung riéng dang ap (C,) duoc
x4c dinh theo tiéu chuan ASTM D7984-16.

Céc chi tiéu co - Iy - nhiét néu trén dugc do tai
Trung tdm Po ludong - Vién Cong nghé - Tong cuc
Cong nghiép qudc phong.

3. Két qua va thao luan

Tir Hinh 7 cho thiy, ap luc ép va mét do khoi luong
bé mit prepreg c6 anh huong tuong quan dén khdi
luong riéng cta mau. Véi cac mau c6 mat do khéi
luong gan twong ty nhau, ap lyc ép tang lam tang khoi
lugng riéng, nhung khi mat do khéi lugng bé mat
prepreg 16n hon, ting ap luc ép, khdi lugng riéng ciia
mau lai giam, ching to, mat do khéi luong bé mit
prepreg hay ty 16 nhya/vai anh huong rit manh dén khéi
luong riéng mau. Dé miu ép ra c6 cac tinh chit co-ly-
nhiét t6t va han ché cac khuyét tat nhu phong rop bé
mat thi tac gia khuyén c4o mat do khoi luong bé mat
phai nam trong khoang 5,5-5,6 (g/dm?).

Céc tinh chat co - Iy - nhiét ciia mau vat liéu C-NPF
trinh bay trong Bang 1. Theo dy kién, s& c6 miu S,
dugc ép & ap luc SMPa, nhung thuc té thiy ring, khi ap
lyc ép 1a 10MPa (ing v6i mau S;), mau ép di c6 hién
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tuong phong rop nhét dinh, chimg t6 ¢6 hién tugng x5p
bén trong, nén viéc ép miu S; khong tién hanh. Cac
mau ép & 4p luc cao (> 15MPa) déu dic chic, do xit
chit tot, nén du didu kién dé khao sat cac tinh chét.

. 585 35
g
S 58
S 30
2 5.75
5 p 25 _
2 37 20 5
£'5.65 s
5 15
Z 56 =
i 5.55 Pbm 10 2‘
-
5 55 5
=

5.45 0

1.35 1.4 1.45 1.5

Khoi luong riéng, g/em?

1.55

Hinh 7. Quan hé giiva khoi liwong riéng véi dp lwc
ép va mét dp khoi lwong bé miit prepreg

Két qua x4c dinh tinh chat nhiét (hé sb din nhiét
va nhiét dung riéng) & Bang 1 cho thdy, nhiét dung
riéng ciia vat liéu composite nay khong thay d6i, dat
776,61/(kg.K), trong khi d6, hé s6 dan nhiét thay doi
trong pham vi hep va dat trong khoang 0,504 W/(m.K)
- 0,526W/(m.K). Nhung d& nhan thdy, mau c6 khdi
luong riéng cao nhit, hé¢ sb dan nhiét cua vat liéu
composite 14 thip nhit.

Tur két qua nhan théy, hé s6 dan nhiét cua vat liéu
C-NPF rit thip, chi bang khoang 1% so v6i hé sé dan
nhiét cua thép thong thuong (~5S0W/(m.K)), ching to
kha nang cach nhiét cta vat liu tdt. Thém nita, nhiét
dung riéng cua vat liéu ép tuong dbi cao, xap xi 1,7
lan nhiét dung riéng cua thép théng thuong
(~460J/(kg.K)), chimg to ning luong nhiét can dé
nang mot don vi nhiét d6 cua mdt don vi khéi luong
vat liéu ép 1a cao hon, tirc 1a, kha ndng bao vé nhiét
ctia vat liéu C-NPF 1 tot hon thép.

Bing 1. Tinh chit co - Iy va nhiét ciia méu composite vii cacbon/NPF

Théng s6 ban dau Tinh chét co-ly Tinh chét nhiét
Ky hiéu mau o ’ k. C.,
f;/)drn2 Mpa [P gem’| owMPa | E.MPa WmK) | Wkek)
S2 5,5 10 Khong khao sat
S3 5,6 15 1,40 550,84 1496 0,525+0,003
S4 5,5 20 1,49 711,91 1612 0,52610,002 776.6
S5 55 25 1,53 754,62 1679 0,504+0,002 ’
S6 5,8 30 1,43 583,68 1530 0,516£0,003

Ghi chii: pom la mdt dg khoi heong bé mdt prepreg.
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4. Két luan

Bai bao da nghién ctu va dua ra dugc cong nghé
ché tao san phém day bao v€ nhiét tur vat ligu
composite cot vai cacbon/ nén nhua phenolic, dap tmg
dugc chirc nang lam viéc. Mot s6 diém rat ra nhu sau:

- Nhya nén phenolic can duoc xir 1y dé loai bo
phenol du 6 mue dudi 2%;

- Nhua tim 18n vai cacbon dam bao déu véi mat
d6 bé mit tir 5,5-6,0 (g/dm>);

- San pham ép tir vat liéu composite da néu can co
cong doan ép dinh hinh so bd trong pham vi nhiét do
tir 80°C -100°C va déng ran dudi ap lyc trén 20MPa &
nhiét 46 160°C véi thoi gian 30 phit s& cho co tinh tot
va tinh chit nhiét dam bao.

Lo&i cdm on

Nghién ctru nay dwuoc tai trg bai Truong Pai hoc

Hang hai Viét Nam trong d¢ tai ma s6: DT23-24.35.
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