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MỞ ĐẦU 
1. Lý do chọn đề tài:  

   Hiện nay, ăn mòn vật liệu kim loại gây tổn thất nghiêm trọng trong các 
ngành công nghiệp với chi phí ăn mòn kim loại hàng năm trên toàn thế giới 
khoảng 2,5 nghìn tỷ đô la Mỹ. Vì thế, việc sử dụng các phương pháp thích hợp để 
giảm thiểu ăn mòn kim loại là vô cùng quan trọng. Ứng dụng các lớp phủ 
polymer hữu cơ được coi là biện pháp dễ dàng phát triển để bảo vệ chống ăn mòn 
vật liệu kim loại. Trong số đó, sơn epoxy gốc dung môi là loại sơn chống ăn mòn 
được sử dụng phổ biến do tính chất cơ học vượt trội, độ bám dính cao với bề mặt 
nền, kháng hóa chất tốt và giá thành rẻ. Tuy nhiên, các lớp phủ epoxy gốc dung 
môi có khuyết điểm là sự bay hơi của dung môi sẽ tạo ra các lỗ xốp siêu nhỏ 
trong cấu trúc của chúng, làm cho lớp phủ dễ thấm các tác nhân xâm thực (tức là 
nước, oxy, ion Cl-). Tất cả những điều này có thể dẫn đến bề mặt kim loại bị ăn 
mòn tăng theo thời gian. Bổ sung các hạt nano vô cơ vào lớp phủ epoxy là một 
phương pháp đầy hứa hẹn để tăng cường hiệu quả bảo vệ chống ăn mòn của lớp 
phủ epoxy. 
   Hydrotalcit là một loại hydroxycarbonat magie - nhôm có công thức là 
Mg6Al2CO3(OH)16.4H2O. Nó có cấu trúc dạng tinh thể xếp lớp bao gồm các lớp 
hydroxit mang điện dương và lớp xen kẽ bao gồm các anion carbonat và các phân 
tử nước. Hydrotalcit được sử dụng làm chất hấp phụ carbon dioxit, hấp phụ chất 
ô nhiễm anion từ bột giấy, phụ gia chế tạo các màng micro và cho các lớp phủ 
bảo vệ chống ăn mòn trên hợp kim Mg. Hydrotalcit cũng được sử dụng như chất 
ổn định quang trong một số polyolefin như polyvinyl chloride, polyetylen… ứng 
dụng ở ngoài trời [1-7]. Nó có thể trung hòa axit và ngăn cản sự thủy phân của 
phosphite. Sự kết hợp của hydrotalcit với graphen oxit và polyanilin trong 
polyuretan đã cải thiện khả năng bảo vệ chống ăn mòn cho nền thép CT3 [8].  
  Khi chế tạo lớp phủ hữu cơ chứa phụ gia, khả năng phân tán của các phụ 
gia vào nền polymer như nhựa epoxy là rất quan trọng, gây ảnh hưởng trực tiếp 
đến đặc trưng, tính chất và độ bền của lớp phủ. Các phụ gia vô cơ thường có xu 
hướng kết tụ trong nền epoxy tạo thành các cụm kết tụ với kích thước lớn hơn. 
Các nhà nghiên cứu đã chỉ ra việc biến tính bề mặt các hạt vô cơ có thể giảm sự 
kết tụ của hạt [9]. Các silan hữu cơ thường được sử dụng làm cầu nối giữa các hạt 
vô cơ và nền polymer nhờ chúng có các nhóm chức alkoxy có thể thủy phân và 
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liên kết, tương tác với các hạt nano, phần hữu cơ trong silan có thể tương tác với 
nền polymer [10]. Axit tannic là một hợp chất polyphenol có nhiều nhóm 
hydroxyl. Nó được sử dụng như chất chống ăn mòn xanh cho các lớp phủ hữu cơ 
[11]. Hiện nay, nghiên cứu biến tính hydrotalcit Mg-Al mang axit tannic bằng  
silan hữu cơ và ứng dụng các hạt hydrotalcit Mg-Al mang axit tannic biến tính 
trong lớp phủ epoxy để bảo vệ chống ăn mòn kim loại chưa được tập trung 
nghiên cứu và ít được công bố. Vì vậy, học viên lựa chọn đề tài “Nghiên cứu hữu 
cơ hóa khoáng hydrotalcit Mg-Al bằng axit tannic và silan hữu cơ ứng dụng làm 
chất phụ gia chống ăn mòn cho lớp phủ epoxy trên nền thép carbon”.  

2. Mục đích nghiên cứu 

+ Biến tính thành công hydrotalcit Mg-Al bằng axit tannic và silan 
hữu cơ. 
 + Ứng dụng có hiệu quả hạt hydrotalcit Mg-Al biến tính trong lớp 
phủ epoxy. 

3. Nội dung nghiên cứu  

+ Biến tính hydrotalcit với axit tannic 

 + Biến tính hydrotalcit với axit tannic và sillan hữu cơ 

 + Chế tạo lớp phủ hữu cơ trên cơ sở nhựa epoxy chứa hydrotalcit có và 
không biến tính 

 + Xác định đặc trưng cấu trúc và tính chất của hydrotalcit biến tính và 
lớp phủ epoxy/hydrotalcit biến tính 

4 . Tính thực tiễn của đề tài 

Kết quả nghiên cứu góp phần làm phong phú hơn về biến tính hữu cơ 
hydrotalcit và chế tạo các lớp phủ bảo vệ chống ăn mòn trên cơ sở epoxy 
sử dụng hydrotalcit biến tính hữu cơ. Có thể ứng dụng lớp phủ này làm sơn 
bảo vệ chống ăn mòn cho kết cấu thép hoặc công trình xây dựng làm việc 
trong môi trường biển. 
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CHƯƠNG 1. TỔNG QUAN NGHIÊN CỨU 
1.1. Tổng quan về hydrotalcit 

Hydrotalcit có công thức chung là M(II)1-xM(III)x(OH)2[An-]x/n.mH2O 
(x là tỷ lệ mol của M(III)/(M(III) + M(II)), thường trong khoảng từ 0,2-0,4), 
gồm các lớp giống Brucite 2 chiều mang điện tích dương, với các anion [An-] 
xen kẽ tạo thành vật liệu trung hòa về điện [12, 13]. Trong đó, các ion M2+ có 
thể là Mg2+, Zn2+, Ni2+,...; ion M3+ có thể là Al3+, Ga3+, Fe3+, Mn3+,...; và ion 
[An-]  có thể là CO3

2-, Cl-, SO4
2-,... 

Hydrotalcit magie - nhôm (sau đây gọi tắt là HT) là một loại 
hydroxycarbonat magie - nhôm có công thức là Mg6Al2CO3(OH)16.4H2O. Cấu 
trúc xếp lớp của HT bao gồm các lớp hydroxit mang điện dương và lớp xen 
kẽ bao gồm các anion carbonat và các phân tử nước [1]. Các hydrotalcit được 
tổng hợp khá dễ dàng, tuy nhiên, các tiền chất được sử dụng cho tổng hợp 
hydrotalcit thường tạo ra các muối nitrat dễ tan của Mg và Al trong dung dịch 
bão hòa CO2. Hydrotalcit ổn định trong điều kiện thường. Nhiệt độ khử 
carbon là khoảng 330-370 oC [2, 3]. Hydrotalcit Mg-Al có công thức 
Mg6Al2(OH)16СО3.nH2O và cấu trúc hóa học 2D và 3D của nó được trình bày 
trong Hình 1.1. 

 
Hình 1.1. Cấu trúc 2D và 3D của hydrotalcit Mg-Al [12, 14]. 

HT đã được tổng hợp và nghiên cứu trong hàng thập kỷ và được ứng 
dụng trong các lĩnh vực năng lượng và môi trường. Cho đến nay, một vài 
phương pháp tổng hợp HT đã được phát triển tốt bao gồm đồng kết tủa (co-
precipitation), thủy phân ure (urea hydrolysis), tái xây dựng cấu trúc (hay còn 
gọi là hiệu ứng ghi nhớ) (structure reconstruction, so called memory effect), 
sol-gel và trao đổi ion (ion exchange). Trong một số trường hợp, để tăng mức 
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độ kết tinh hoặc kiểm soát hình thái của HT, người ta thường kết hợp phương 
pháp tổng hợp đồng kết tủa kết hợp với xử lý thủy nhiệt (hydrothermal 
treatment), siêu âm (sonication) hoặc chiếu xạ vi sóng (microwave 
irradiation) [15]. Dưới các điều kiện tổng hợp khác nhau, HT có các hình thái 
khác nhau như hoa thị (rosette), giống tiểu cầu (platelet-like), giống như đá 
(stone-like) hay kết tụ không đồng đều (agglomeration of irregular aggregate). 
Nhiều nghiên cứu được tiến hành để tìm các điều kiện thích hợp cho tổng hợp 
HT nhằm kiểm soát vi cấu trúc, hình thái và thành phần hóa học của nó. 
Nhiều cơ chế đã được đề xuất cho quá trình tổng hợp HT. Ví dụ, cơ chế phân 
ly – lắng đọng – khuếch tán (dissociation–deposition–diffusion) hoặc cơ chế 
thông qua hợp chất trung gian M3+hydroxide/hydrous oxide được hình thành 
trong vùng pH thấp do phản ứng của NaOH với các ion M2+ và M3+ trong quá 
trình chuẩn độ, sự thêm NaOH vào dung dịch tạo ra sự chuyển hóa của hợp 
chất trung gian trên thành HT [13].  

Trong các phương pháp tổng hợp ở trên, phương pháp đồng kết tủa kết 
hợp xử lý thủy nhiệt được sử dụng phổ biến nhất nhờ dễ thực hiện, giá thành 
rẻ, có thể kiểm soát hình thái, cấu trúc của HT. Qiang Wang và cộng sự đã 
tổng hợp HT Mg-Al bằng phương pháp đồng kết tủa [13]. Quy trình chung 
của phương pháp đồng kết tủa là một dung dịch muối A (100 ml) có chứa hỗn 
hợp của 0,075 mol Mg(NO3)2.6H2O và 0,025 mol Al(NO3)3.9H2O được nhỏ 
vào dung dịch B (100 ml) có chứa sẵn 0,05 mol Na2CO3. pH của dung dịch B 
được giữa cố định (6,5-14) bằng cách thêm dung dịch C (50 ml) có chứa 0,17 
mol NaOH. Hỗn hợp D được già nhiệt ở nhiệt độ phòng trong 24 giờ dưới 
điều kiện khuấy liên tục. Hỗn hợp già nhiệt được lọc và rửa với nước khử ion 
cho tới khi pH = 7. Sau đó, sấy chất rắn ở 100 oC trong tủ sấy. Các tác giả đã 
khảo sát ảnh hưởng của pH đến quá trình tổng hợp HT Mg-Al và thấy rằng, 
khi pH < 9, không thu được HT, sản phẩm cuối cùng giống như các boehmite 
vô định hình (γ-AlOOH) với khối lượng không đổi của HT Mg-Al-NO3 
và/hoặc Mg-Al-HCO3. Ở pH = 9, thu được các sản phẩm giống như đá với 
thành phần Mg2,3Al1-CO3. Ở pH = 10, HT có dạng hoa thị với thành phần 
Mg3Al1-CO3. Ở pH > 10, HT có dạng vi xốp với thành phần Mg3Al1-CO3 
(Hình 1.2). Khi tăng pH từ 8 đến 14, mức độ kết tinh của HT tăng dần. 
Khoảng cách giữa các lớp giảm khi tăng pH. Khi pH ≥ 10, thông số mạng trở 
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nên ổn định. Ở pH < 10, kích thước mao quản là hằng số, khoảng 3,7 nm 
trong khi pH > 10, kích thước mao quản tăng khi tăng pH. Một kết quả thú vị 
mà các tác giả thu được đó là HT có 2 loại mao quản ở pH = 10. Từ đó, các 
tác giả đề xuất cơ chế cho quá trình tổng hợp HT như trên Hình 1.3. 

 
Hình 1.2. Ảnh SEM của các mẫu HT Mg-Al tổng hợp ở (a) pH = 6,5; (b) pH 

= 9; (c) pH = 10 và (d) pH = 14 [13]. 

Ngoài ra, các tác giả cũng kết hợp với xử lý thủy nhiệt trong quá trình 
tổng hợp HT. Xử lý thủy nhiệt được thực hiện với 40 ml hỗn hợp D trong 
bình thủy nhiệt tự động (autoclave) thép không gỉ lõi Teflon (Hình 1.4) ở 150 
oC trong 48 giờ. Sau quá trình thủy nhiệt, hỗn hợp được lọc và sấy ở 100 oC 
trong tủ sấy.  
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Hình 1.3. Cơ chế tổng hợp giả thuyết cho HT Mg-Al ở pH 10-14 [13]. 

 

 
Hình 1.4. Cấu tạo của bình thủy nhiệt tự động sử dụng trong tổng hợp thủy 

nhiệt [16] 
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Hình thái các hạt Mg3Al1-CO3 thu được trong các môi trường pH khác 
nhau được đưa ra trên Hình 1.5. Các kết quả thu được chỉ ra cơ chế thực tế 
cho tổng hợp hạt HT Mg-Al phù hợp với cơ chế giả thiết. Ở pH 10, sự phát 
triển của các tấm HT chiếm ưu thế và kích thước các tấm này từ 1 đến vài 
micromet. Trong khi ở pH 12, do pH này cao hơn điểm đẳng điện của 
Mg3Al1-CO3, do đó, sự phát triển của hạt bị ức chế nên thu được các hạt 
giống dạng tấm giống hệt nhau. 

 
Hình 1.5. Ảnh hiển vi điện tử quét (SEM) của Mg3Al1-CO3 tổng hợp bằng 
phương pháp xử lý thủy nhiệt ở 150 oC:  (a)  môi trường pH 10 và (b) môi 

trường pH 12 [13] 

Bayu và cộng sự cũng tổng hợp HT Mg-Al bằng phương pháp đồng kết 
tủa ở pH cố định, sau đó xử lý thủy nhiệt ở 110 oC trong 12 giờ [17]. Đầu 
tiên, dung dịch của các muối Mg(NO3)2.6H2O; Al(NO3)3.9H2O trong nước đề 
ion hóa được chuẩn bị với các tỷ lệ mol của Mg/Al là 2/1 và 3/1. Tiếp theo, 
dung dịch có chứa khối lượng xấp xỉ của NaOH-Na2CO3 được thêm vào dung 
dịch trên để tỉ lệ mol cuối cùng của Al/CO3

2- là 1,33 và pH của dung dịch là 
8,5 ± 0,5 với tốc độ 4 mL/phút dưới điều kiện khuấy mạnh. Hỗn hợp dung 
dịch trên được rót vào bình kín với lớp lót bên trong bằng Teflon và được ủ ở 
110 oC trong 12 giờ. Kết tủa sau đó được tách ra bằng cách lọc và rửa bằng 
nước khử ion. Chất rắn được sấy khô ở 120 oC qua đêm. Các mẫu HT thu 
được được đánh giá bằng phổ nhiễu xạ tia X (XRD), hồng ngoại (IR), hiển vi 
điện tử quét (SEM) và tán xạ năng lượng tia X (EDX). Kết quả XRD chỉ ra 
một pic nhiễu xạ có cường độ mạnh, rộng ở khoảng 11-23o và pic không đối 
xứng ở 34-66o. Kết quả phân tích EDX cho thấy tỷ lệ Mg/Al không đạt được 
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giá trị lý thuyết do phản ứng trong điều kiện pH tối ưu. Nhìn chung, tỷ lệ mol 
Mg/Al có ảnh hưởng đến cấu trúc của HT. Các tác giả đưa ra công thức của 
sản phẩm HT cuối cùng là γ-AlOOH+MgxAl1-NO3/MgxAl1-HCO3. 

Lutfia Isna Ardhayanti và cộng sự đã tổng hợp HT Mg/Al từ tính và 
ứng dụng làm chất hấp phụ cho thuốc nhuộm xanh Navy và vàng F3G. HT 
Mg/Al và Mg/Al từ tính được tổng hợp bằng phương pháp đồng kết tủa [18]. 
Trong đó, HT Mg/Al được tổng hợp bằng cách hòa tan 12,8 g 
Mg(NO3)2.6H2O và 9,4 g Al(NO3)3.9H2O trong 100 ml nước và thêm dung 
dịch NaOH để điều chỉnh pH tới 10 dưới điều kiện khí quyển N2. Hỗn hợp 
được xử lý thủy nhiệt ở 120 oC trong 5 giờ. Huyền phù được lọc, rửa và sấy 
chất rắn thu được ở 70 oC đến khi khối lượng không đổi thu được HT Mg/Al. 
Các hạt Mg/Al từ tính được tổng hợp tương tự, tuy nhiên, sau khi thêm dung 
dịch NaOH (6,6 g NaOH trong 100 ml nước) vào dung dịch muối magie và 
nhôm,  thêm hỗn hợp Fe3O4 đã được chuẩn bị trước (phân tán 1,3 g Fe3O4 
trong 100 ml nước) với tốc độ không đổi trong khí quyển N2. Sau khi điều 
chỉnh pH tới 10, huyền phù được xử lý tương tự như trên. Các hạt HT thu 
được được xác định các đặc trưng XRD, IR, SEM, EDX.  

Vật liệu HT Cu-Mg-Al với 5 mol.% Cu và tỉ lệ Mg/Al thay đổi được 
tổng hợp bằng phương pháp đồng kết tủa và sau đó nung ở các nhiệt độ 600, 
700 và 800 oC để sử dụng làm các chất xúc tác cho quá trình oxi hóa ammonia 
[19]. Tỷ lệ mol của Cu/Mg/Al là 5/77/18 và 5/62/23. Các dung dịch muối 
nitrat kim loại của magie, nhôm và đồng được sử dụng để tổng hợp HT Cu-
Mg-Al. Các dung dịch muối kim loại nitrat và NaOH được thêm đồng thời 
vào dung dịch Na2CO3 đang khuấy mạnh. pH của dung dịch được duy trì cố 
định ở 10,0 ± 0,2 bằng cách nhỏ thêm dung dịch NaOH. Huyền phù được 
khuấy ở 60 oC trong 180 phút, sau đó lọc, rửa với nước cất và sấy khô. Cuối 
cùng các mẫu được nung trong không khí ở 600, 700 và 800 oC trong 12 giờ 
để chuyển HT thành các oxit. Bảo quản mẫu trong bình hút ẩm để tránh cho 
HT tái cấu trúc.   

Hydroxide lớp kép Ca-Mg-Al (Ca-Mg-Al-LDH) được chế tạo thành 
công từ nước muối (brine water) và AlCl3.6H2O bằng phương pháp đồng kết 
tủa. Các tác giả nhận thấy, khi tăng thời gian phản ứng (30; 50 và 90 phút), 
mức độ kết tinh và độ đơn phân tán của các hạt LDH được cải thiện. Do đó, 
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các tác giả lựa chọn được điều kiện thích hợp để tổng hợp Ca-Mg-Al-LDH 
là thời gian 90 phút, pH 10 và nhiệt độ 70oC, tỷ lệ mol của (Ca+Mg)/Al là 
0,5 và 2,0 [20]. 

Tương tự, vật liệu dạng HT Ca-Mg-Al cũng được tổng hợp bằng 
phương pháp thủy nhiệt với pH khoảng 10-11, tỷ lệ mol (Mg+Ca)/Al là 1/3 và 
tỉ lệ mol Mg/Ca là 1/3 [21]. 

Các oxit kim loại hỗn hợp dẫn xuất từ các HT Ag(Ce, Ga)-Cu-Mg-Al 
được tổng hợp bằng phương pháp đồng kết tủa và nung để ứng dụng làm chất 
xúc tác. Các tác giả cũng sử dụng các tiền chất là các dung dịch muối nitrat 
kim loại, NaOH 1M. Dung dịch các muối kim loại được nhỏ đồng thời với 
dung dịch NaOH vào dung dịch Na2CO3 đang khuấy mạnh ở 60 oC. pH của 
dung dịch cũng được giữ cố định ở 10,0 ± 0,2 trong suốt quá trình tổng hợp. 
Hỗn hợp thu được được già nhiệt ở 60 oC trong 0,5 giờ sau khi đồng kết tủa 
hoàn toàn. Hỗn hợp rắn thu được cũng được lọc, rửa với nước cất và để khô ở 
nhiệt độ phòng trước khi nung ở 600 oC trong 6 giờ [22].  

Năm 2016, Vũ Hùng Sinh và cộng sự ở Viện Hóa học Công nghiệp 
Việt Nam đã tổng hợp hydroxit lớp kép Mg-Al (Mg-Al LDH) từ AlCl3.6H2O 
và MgCl2.6H2O [23]. Các tác giả đã tìm được điều kiện thích hợp cho phản 
ứng tổng hợp Mg-Al LDH là tỷ lệ mol Al/Mg là 1/3, nhiệt độ 150oC, thời gian 
phản ứng 24 giờ.  Vật liệu thu được có khả năng xử lý nitrit trong nước với 
dung lượng hấp phụ khá cao, đạt 46,73 mg nitrit/g Mg-Al LDH. 

Trần Thị Hương cũng đã tổng hợp và xác định các đặc trưng của một 
số Mg-Al LDH và Mg-Cu-Al LDH ứng dụng trong xử lý môi trường [24]. 
Ngô Minh Đức đã tổng hợp HT Mg-Al với tỷ lệ Mg/Al là 3/1 và ứng dụng để 
xử lý Cd2+ trong nước [25]. Nguyễn Khánh Diệu Hồng và Hoàng Ngọc Dũng 
đã tổng hợp HT Mg-Al ứng dụng làm hệ xúc tác cho phản ứng decarboxyl 
hóa dầu dừa thu hydrocarbon [26]. Lê Minh Tiến đã tổng hợp vật liệu HT 
Mg-Al-Co làm xúc tác cho phản ứng deoxy hóa dầu ăn thải thu nhiên liệu 
[27]. Lê Thanh Sơn và cộng sự đã tổng hợp hydroxit lớp kép Co-Fe bằng 
phương pháp đồng kết tủa. Vật liệu tương đối mịn, kích thước hạt khoảng 
200-300 nm, diện tích bề mặt riêng 118,92 m2/g. Vật liệu chế tạo được có khả 
năng phân hủy 99,56% xanh metylen trong dung dịch có nồng độ xanh 
metylen ban đầu là 50 mg/l sau 7 phút thử nghiệm [28]. 
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1.2. Tổng quan về biến tính hydrotalcit 
 Biến tính bề mặt là một trong những kỹ thuật đã và đang được sử dụng để 
thay đổi bề mặt của HT nhằm mở rộng ứng dụng của phụ gia này. Biến tính 
bề mặt có thể thực hiện theo các phương pháp biến tính vật lý hoặc hóa học. 
Trong đó, việc sử dụng các tác nhân hữu cơ chức hóa như các silan hữu cơ, 
titanate hữu cơ là khá phổ biến để biến tính bề mặt hydrotalcit. 
Zhu và cộng sự đã tổng hợp HT Mg-Al biến tính phenyltrimethoxysilane 
(PTMS) bằng phương pháp tổng hợp tại chỗ in-situ [29]. Chất hoạt động bề 
mặt sodium dodecyl sulfate (SDS) được sử dụng nhằm thay đổi tính chất bề 
mặt của HT từ ưa nước sang kị nước và sự dịch chuyển các anion trong lớp 
kép sang dạng khoáng hữu cơ hóa với khoảng cách các lớp xen kẽ được mở 
rộng hơn. Các LDH xen kẽ chất hoạt động bề mặt có thể dẫn đến sự tẩy rửa 
hình thành vật liệu nanocomposite đơn lớp. Muối nitrat nhôm, muối nitrat Mg 
và PMTS được hòa tan trong 100 ml nước tách carbonate (dung dịch 1), 
NaOH và SDS được hòa trong 100 ml nước tách carbonate (dung dịch 2). 
Dung dịch 1 được thêm vào dung dịch 2 bằng bơm nhu động kết hợp khuấy 
mạnh và hồi lưu. Hỗn hợp được khuấy ở nhiệt độ phòng qua đêm (khoảng 20 
giờ). Sau đó, sản phẩm thu được được lọc rửa bằng nước tách carbonat và 
etanol 3 lần trước khi làm khô trong bình hút ẩm. Các tác giả đã chỉ ra chất 
hoạt động bề mặt SDS và silane PMTS có ảnh hưởng đáng kể đến cấu trúc 
tinh thể, hình thái cấu trúc và độ xốp của vật liệu HT thu được (các Hình 1.6, 
1.7). 

 
Hình 1.6. Ảnh SEM của mẫu HT Mg-Al (A), HT Mg-Al-SDS (B) và HT Mg-Al-

SDS-PMTS (C) [29] 
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Hình 1.7. Ảnh TEM của mẫu HT Mg-Al (A), HT Mg-Al-SDS (B) và HT Mg-

Al-SDS-PMTS (C) [29] 

Qi Tao và cộng sự đã nghiên cứu ảnh hưởng của nồng độ SDS đến cấu 
trúc xếp lớp của Mg6Al2(OH)16CO3·4H2O (LDH) biến tính silan 3-
aminopropyltriethoxysilane (APTS) bằng phương pháp đồng kết tủa in-situ 
[30]. Dung dịch A gồm 9,6 g Mg(NO3)2.6 H2O (0,038 mol) và 4,7 g 
Al(NO3)3.9H2O (0,013 mol) với tỷ lệ mol Mg/Al là 3/1 được hòa tan trong 
nước. Dung dịch B gồm 4g NaOH (0,01 mol) được hòa tan trong nước. Dung 
dịch A và dung dịch B được nhỏ vào 50 cm3 nước cất đang khuấy mạnh. pH 
của hỗn hợp được điều chỉnh khoảng 10. Sau đó, hỗn hợp được già nhiệt ở 80 
oC trong 12 giờ trước khi lọc, rửa thu kết tủa và sấy ở 80 oC để thu được 
LDH. Đối với các mẫu biến tính, quá trình được thực hiện như sau: 19,2 g 
Mg(NO3)2.6 H2O và 9,4 g Al(NO3)3.9H2O với tỷ lệ mol Mg/Al là 3/1 được 
hòa tan trong 90 cm3 nước cất thu được dung dịch C. 8g NaOH (0,02 mol) 
cùng với 0,7; 1,4; 2,2; 2,9; 4,3 và 5,6 g SDS được hòa tan trong 50 cm3 nước 
cất thu được dung dịch D. Khoảng 5,0 cm3 APTS được hòa tan trong 50 cm3 
etanol (dung dịch E). Ở nhiệt độ phòng, dung dịch C, D và E được nhỏ vào 
100 cm3 nước cất đang khuấy mạnh. pH của hỗn hợp được điều chỉnh khoảng 
10. Hỗn hợp sau đó được già nhiệt ở 80 oC trong 12 giờ. Lọc, rửa và sấy kết 
tủa ở 80 oC thu được LDH-Siln. Các tác giả đã chứng minh được APTS đã 
được ghép thành công lên LDH.  

Trong một nghiên cứu khác, nhóm tác giả cũng nghiên cứu biến tính 
LDH Mg-Al với APTS sử dụng chất hoạt động bề mặt SDS [31]. Dựa vào kết 
quả phổ IR, các tác giả đã tìm ra pic dao động ở 996 cm-1 đặc trưng cho liên 
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kết Si-O-M (M = Mg, Al) trong mẫu LDH biến tính. Cấu trúc của LDH xen 
kẽ chất hoạt động bề mặt thay đổi từ all-trans sang gauche ở mẫu LDH biến 
tính silan. Kết quả TG chỉ ra sự giảm nồng độ nhóm OH và nước xen kẽ trong 
mẫu LDH biến tính silan do xảy ra phản ứng ngưng tụ giữa Si-OH với nhóm 
OH trên bề mặt LDH. Đây chính là những bằng chứng chứng minh APTS đã 
được ghép thành công lên LDH.  

 
Hình 1.8. Quá trình biến tính bề mặt và mô hình LDH biến tính [33] 

Nhóm tác giả cũng nghiên cứu sự phân hủy nhiệt của LDH Mg-Al biến 
tính silan và SDS. Các phân tử silan được ghép vào LDH thông qua phản ứng 
ngưng tụ với các nhóm OH trên bề mặt của LDH bởi các anion SDS và làm 
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xáo trộn sự phân bố của anion này bên trong các lớp xen kẽ. Các lớp bị 
tách ra dạng sợi (fibrous exfoliated layers) trong LDH xen kẽ chất hoạt 
động bề mặt chuyển thành các tấm cong với bề mặt nhấm trong mẫu biến 
tính silan [32].  
 Một số tác giả khác cũng đã chế tạo các hạt LDH Zn-Cr biến tính silan 
APTS [33] hay LDH Mg-Al biến tính silan APTS [34] theo 2 bước với bước 
1 là chế tạo LDH xen kẽ ion DS- và bước 2 là biến tính các hạt LDH xen kẽ 
ion DS- với APTS với sự có mặt của cetyltrimethylammonium bromide 
(CTAB) trong anhydrous methylene chloride [33]. 

LDH ba thành phần Mg/Al/Fe được tổng hợp bằng phương pháp 
đồng kết tủa sử dụng bùn đỏ Bayer hoạt hóa làm tiền chất. Sau đó, các hạt 
LDH được xen kẽ với SDS và biến tính với (3-aminopropyl)triethoxysilane 
(KH550). Vật liệu sau khi biến tính được sử dụng làm chất gia cường cho 
EVA để cải thiện tính chất cơ học, độ bền nhiệt và khả năng chống cháy 
của EVA [35].  

Charles Manzi-Nshuti và cộng sự đã chế tạo LDH Zn-Al và Mg-Al 
biến tính oleate và sử dụng làm phụ gia gia cường cho các vật liệu 
nanocomposite polyethylene, poly(ethylene-co-butyl acrylate) và poly(methyl 
methacrylate) [36]. 

Shichang Lv và cộng sự đã tổng hợp LDH Mg-Al xen kẽ anion DS- 
(trong chất hoạt động bề mặt SDS) bằng phương pháp đồng kết tủa (kí hiệu 
O-LDH) và đưa vào nhựa epoxy siêu nhánh [37]. Đầu tiên nhựa polyeste siêu 
nhánh chức hóa epoxy (epoxy functionalized hyperbranched polyester resin, 
E1) được trộn với diglycidyl ether của bisphenol A (DGEBA) và sau đó 
huyền phù O-LDH trong axeton được thêm vào hỗn hợp DGEBA/E1. Sau khi 
khuấy mạnh trong 23 giờ và siêu âm trong 6 giờ để hỗn hợp đồng nhất, 
axeton được loại ra bằng cách giảm áp suất. Tác nhân đóng rắn m-phenylene 
diamine (mPDA) được thêm vào hỗn hợp trên và khuấy ở nhiệt độ 70 oC. Khi 
huyền phù trở nên đồng nhất, hỗn hợp được tách loại khí trong 15 phút và sau 
đó rót vào trong khuôn đã được sử lý nhiệt. Cuối cùng hỗn hợp được đóng rắn 
ở 80 oC trong 3 giờ, 100 oC trong 2 giờ và 150 oC trong 2 giờ trược khi làm 
nguội đến nhiệt độ phòng. Hàm lượng O-LDH được sử dụng trong mẫu blend 
từ 3-5 %kl. 
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Qining Wang và cộng sự đã chế tạo LDH Cu-Mg-Al biến tính hữu cơ 
bằng phương pháp trung gian - chất hoạt động bề mặt anion và phương pháp 
tạo hạt siêu âm sử dụng N-aminoethyl-g-aminopropyltrimethoxysilane (N) 
làm tác nhân ghép [38]. Bước đầu tiên là tổng hợp LDH biến tính amin cơ bản 
với sự có mặt của SDS và N silan (xCu-Mg-Al DS/N). Tỷ lệ mol của 
Al/Cu/Mg là 1:x:3-x. Hàm lượng Cu2+ trong nghiên cứu này được thay đổi 
với số mol là 0,75; 1 và 1,25. Bước thứ 2 là biến tính lại xCu-Mg-Al DS/N 
bằng phương pháp siêu âm tách (ultrasonic spalling). Phân tán 1g xCu-Mg-Al 
DS/N trong 100 ml toluene và siêu âm trong 5 giờ. Sau đó hỗn hợp được 
khuấy ở 70oC trong 20 giờ sau khi thêm 4 g N silan. Vật liệu thu được được 
lọc, rửa với nước tách ion và sấy trong tủ sấy chân không qua đêm. Các vật 
liệu thu được được sử dụng làm chất xúc tác hấp phụ CO2. 

1.3. Tổng quan về lớp phủ hữu cơ, epoxy/hydrotalcit có và không biến 
tính trong bảo vệ chống ăn mòn kim loại 

Quá trình ăn mòn kim loại là nguyên nhân chính của sự phân hủy các 
vật liệu kim loại, đặc biệt là trong các môi trường khắc nghiệt như môi trường 
khí quyển biển và nước biển. Quá trình phân hủy ăn mòn kim loại và tốc độ 
phản ứng ăn mòn kim loại phụ thuộc vào tính chất vật lý và tính chất hóa học 
của chất nền kim loại (ví dụ: thép, nhôm, titan và hợp kim đặc biệt). Hơn nữa, 
kiểu ăn mòn (ví dụ, ăn mòn lỗ, khối, lưỡng kim, dạng sợi) cũng được xác định 
với nền kim loại trong các môi trường và tác nhân khác nhau. Các tác nhân ăn 
mòn mạnh như ion clorua (Cl-), O2 và H2O, bao gồm cả việc vận chuyển điện 
tử, đóng vai trò quan trọng trong quá trình ăn mòn. Sự ăn mòn, xuống cấp của 
nền kim loại có thể dẫn đến hư hỏng cấu trúc, rò rỉ, tổn hao sản phẩm và ô 
nhiễm môi trường, ảnh hưởng đến thời hạn sử dụng của vật liệu, đi kèm là chi 
phí cao và tổn thất hàng năm của thế giới khá lớn, có thể lên tới vài nghìn tỷ 
đô la Mỹ. Vì thế, việc sử dụng các phương pháp để giảm thiểu ăn mòn kim 
loại là vô cùng quan trọng. Các phương pháp chống ăn mòn được sử dụng có 
thể là thụ động hoặc chủ động. Phương pháp thụ động là phòng ngừa và có 
thể đạt được bằng cách sử dụng một lớp rào cản, chẳng hạn như lớp phủ để 
cản trở sự tiếp xúc của nền kim loại với môi trường xâm thực. Phương pháp 
chủ động thường được sử dụng khi ăn mòn đã xảy ra. Phương pháp này tìm 
cách giảm tốc độ ăn mòn khi hàng rào bảo vệ đã bị hư hỏng, môi trường xâm 
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thực và các chất ăn mòn đã tiếp xúc với nền kim loại. Sự phá hủy của lớp bảo 
vệ tạo điều kiện cho các tác nhân ăn mòn xâm nhập, tấn công bề mặt kim loại 
dễ dàng hơn. Sự kết hợp của cả hai phương pháp trên có thể cung cấp sự bảo 
vệ bền vững và đáng tin cậy cho nền kim loại chống lại sự ăn mòn. Trong đó, 
phát triển các lớp phủ có hiệu quả ngăn chặn, giảm thiểu và ức chế quá trình 
ăn mòn là cực kỳ quan trọng. Theo 360 Market Updates, thị trường màng và 
lớp phủ cấu trúc nano toàn cầu có tốc độ tăng trưởng mạnh hàng năm và dự 
kiến vào năm 2025 sẽ đạt giá trị hàng tỷ đô la Mỹ. Các lớp phủ này được ứng 
dụng trong các ngành công nghiệp dầu khí, hóa chất, hàng không, dệt may, y 
tế, xây dựng và điện tử,… Các vật liệu được sử dụng làm lớp phủ bảo vệ phải 
bao gồm một số tính chất như chống ăn mòn hiệu quả, chống mài mòn và nứt, 
có độ bám dính tốt với bề mặt kim loại và kéo dài tuổi thọ cho nền kim loại. 
Trong ứng dụng bảo vệ chống ăn mòn kim loại, một số hạt nano được đưa 
vào trong các lớp phủ hữu cơ như các hạt nano titan oxit, zirconi oxit, 
hydrotalcit… nhằm tăng khả năng che phủ, giảm tính thấm của màng sơn 
trong môi trường ẩm ướt, cải thiện độ bền cơ học và khả năng bảo vệ chống 
ăn mòn kim loại của màng sơn [39-40]. 

HT được sử dụng làm phụ gia trong các lớp phủ trên hợp kim Al, Mg 
hay thép nhờ khả năng có thể trao đổi ion [41-44]. HT cũng được dùng với 
vai trò chất mang các chất ức chế ăn mòn trong lớp phủ hữu cơ [45-50]. HT 
mang chất ức chế có thể hấp thụ ion Cl- và giải phóng các anion có khả năng 
ức chế ăn mòn. Các ion Cl- bị giữ lại trong chất mang hydrotalcit nhờ đó sự 
khuếch tán của ion Cl- qua lớp phủ vào bề mặt kim loại bị cản trở, từ đó làm 
chậm quá trình ăn mòn [49]. Hiệu ứng ức chế của HT Mg-Al hay HT Zn-Al 
phụ thuộc vào sự có mặt của các cation Mg2+ và Zn2+ được giải phóng từ HT.  

HT Mg-Al cũng được biến tính với sodium nitrite, muối sodium của p-
aminobenzoic acid (pAB) và muối sodium của 11-aminoundecanoic acid 
(11AUA) để ứng dụng làm phụ gia thông minh trong bảo vệ chống ăn mòn bê 
tông cốt thép [52]. 

Álvarez và cộng sự đã tổng hợp sol HT Mg-Al đồng trùng hợp với 3-
glycydoxypropyltrimethoxysilane (GPTMS) và tetra n-propoxyzirconium 
(TPOZ). Lớp phủ sol-gel được lắng động bằng phương pháp phủ nhúng trên 
nền hợp kim nhôm AA2024-T3. Lớp phủ này thể hiện khả năng chống ăn 
mòn cho hợp kim nhôm một cách rõ rệt [53]. 
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Wang và cộng sự đã biến tính LDH Mg-Al với sodium 
tripolyphosphate (STPP) bằng phương pháp đồng kết tủa (kí hiệu STPP-
LDH) và đưa vào nhựa epoxy ứng dụng làm lớp phủ bảo vệ chống ăn mòn 
cho nền thép. Phụ gia STPP-LDH đã cải thiện đáng kể khả năng chống ăn 
mòn cho nền thép khi ngâm trong dung dịch NaCl. Lớp phủ chứa 1 %kl phụ 
gia có tính chất bảo vệ chống ăn mòn tốt nhất. Các tác giả cũng đề xuất cơ chế 
chống ăn mòn của phụ gia STPP-LDH trong lớp phủ epoxy như được minh 
họa trong Hình 1.9. Thứ nhất, sự hiện diện của cấu trúc phân lớp LDH cản trở 
sự khuếch tán của các ion ăn mòn qua lớp phủ và ngăn chặn các ion ăn mòn 
đến bề mặt kim loại ngay lập tức. Thứ hai, các ion tripolyphosphat trong 
STPP-LDH có thể trao đổi với các ion ăn mòn như Cl- để giữ chúng trong lớp 
xen kẽ của LDH, làm giảm lượng ion trong lớp phủ gây ăn mòn kim loại. 
Cuối cùng, ion tripolyphosphat được giải phóng có thể hoạt động như tác 
nhân tạo chelat, bắt đầu sự thụ động hóa bề mặt kim loại thông qua quá trình 
tạo phức, làm cho kim loại tránh bị ăn mòn bởi các ion ăn mòn [51]. 

 
Hình 1.9. Sơ đồ mô tả cơ chế chống ăn mòn của STPP-LDH trong lớp phủ 

epoxy [51] 

Tô Thị Xuân Hằng và cộng sự đã nghiên cứu khả năng ức chế ăn mòn 
của lớp phủ epoxy có chứa phụ gia hydrotalcit mang các chất ức chế ăn mòn 
[54-56]. Hydroxit lớp kép Mg-Al mang chất ức chế 2-benzothiazolythio-
succinic acid (BTSA) (viết tắt là LDH-BTSA) được tổng hợp bằng phương 
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pháp đồng kết tủa [54]. BTSA đã xen kẽ vào hydroxit lớp kép Mg-AL với 
hàm lượng khoảng 33 %. Đường cong phân cực của lớp phủ trên nền thép 
carbon đã chỉ ra LDH-BTSA là chất ức chế anot với hiệu suất đạt khoảng 90 
% ở nồng độ 3 g/L. Kết quả phân tích tổng trở cũng chỉ ra LDH-BTSA đã cải 
thiện khả năng bảo vệ chống ăn mòn của lớp phủ epoxy cho nền thép carbon. 
Trong một nghiên cứu khác, BTSA cũng được mang trong hydroxit lớp kép 
Zn-Al và Mg-Al [55]. Kết quả đánh giá khả năng ức chế ăn mòn ở nồng độ 3 
g/l cho thấy hiệu quả ức chế của ZnAl(BTSA)-LDH (97 %) cao hơn so với 
MgAl(BTSA)-LDH (88 %).  

Nhóm nghiên cứu cũng nghiên cứu biến tính hydrotalcit Zn-Al có chứa 
chất ức chế ăn mòn 2-benzothiazolythio-succinic acid (HT-BTSA) bằng 2-
aminoethyl-3-aminopropyltrimethoxysilane (APS) với các hàm lượng hợp 
chất silan 3 %, 5 % và 10 %. Hạt hydrotalcit sau biến tính được đưa vào lớp 
phủ epoxy với hàm lượng 3 %. Kết quả nghiên cứu tổng trở điện hóa và khả 
năng bám dính của lóp phủ cho thấy lớp phủ có chứa hạt HT-BTSA được biến 
tính với 5 % APS có hiệu quả bảo vệ chống ăn mòn tốt nhất [57]. Hydrotalcit 
Zn-Al xen kẽn anion molybdate được biến tính 3- 
glycidoxypropyltrimethoxysilane (HTM-GS) đã cải thiện khả năng bảo vệ 
chống ăn mòn của lớp phủ epoxy [58]. Hiệu suất ức chế ăn mòn ở nồng độ 3 
g/l của lớp phủ epoxy chứa HTM-GS trên nền thép carbon đạt 94,7 %, cao 
hơn so với lớp phủ epoxy chứa HTM không biến tính (92,0 %). Ở hàm lượng 
0,5 %kl, HTM-GS cũng cải thiện khả năng chống ăn mòn và bám dính của 
lớp phủ epoxy.  

  Trong các loại nhựa nền, nhựa epoxy là một trong những polyme được 
ứng dụng rộng rãi nhờ những ưu điểm nổi bật về kinh tế và đặc tính công 
nghệ, kỹ thuật: giá thành vừa phải, ít co ngót trong quá trình đóng rắn, sản 
phẩm đóng rắn có độ cứng, độ bám dính cao, độ bền hoá học tốt, chịu mài 
mòn và cách điện. Do đó, nhựa epoxy được ứng dụng rộng rãi trong các lĩnh 
vực khác nhau như vật liệu bảo vệ, vật liệu composite, keo dán, vật liệu kết 
cấu... [59, 60]. Ở nước ta, nhựa epoxy đã và đang được nghiên cứu và ứng 
dụng trong các ngành công nghiệp sơn, véc ni, vật liệu polyme composite, sơn 
cách điện cấp F, sơn chống ăn mòn,... [56-58, 61- 62].  

Công thức đại phân tử của nhựa epoxy như sau:  
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Trong ngành công nghiệp chế tạo tàu biển và sơn bảo vệ chống ăn mòn, 

người ta thường sử dụng sơn epoxy 2 thành phần dùng chất đóng rắn. Các 
chất đóng rắn thông dụng là:  
+ Các amin mạch thẳng cộng hợp (Aliphatic amine adducts) 
+ Polyamit 
+ Amit amin 
+ Các amin mạch thẳng đóng vòng (Cyclo aliphatic amines)  

 
Hình 1.10. Phản ứng đóng rắn nhựa epoxy bằng polyamin [63] 

Chất đóng rắn cho nhựa epoxy thường đóng vai trò kết nối mạng do 
nhóm chức phản ứng với nhóm epoxy tạo thành polyme 3 chiều bền vững. 
Chất đóng rắn được sử dụng phổ biến trong sơn epoxy khô ở điều kiện thường 
là các amin đa chức và polyme polyamine khối lượng phân tử thấp. Tùy theo 
bản chất đóng rắn mà sơn epoxy có tính chất sử dụng khác nhau. Phản ứng 
đóng rắn điển hình của nhóm chức epoxy trong nhựa epoxy và nhóm chức 
amin của polyamin xảy ra như trên sơ đồ ở Hình 1.10. 

Nhựa epoxy được ứng dụng trong lĩnh vực công nghệ sơn chất dẻo do có 
độ bền cao với hoá chất, đặc biệt là chịu kiềm. Nhờ có tính kháng nước tốt, 
cứng, dai, chịu lực va đập và lực mài mòn tốt nên nhựa epoxy có thể dùng để 
tạo lớp sơn lót chống gỉ hoặc lớp sơn trung gian bảo vệ vỏ tàu. Tuy nhiên, khả 
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năng chịu tia tử ngoại của nhựa epoxy không cao nên nó dễ bị phấn hóa dưới 
tác động của tia tử ngoại. 

1.4. Tổng quan về axit tannic 
Axit tannic là một hợp phất polyphenol phân tử lớn. Là một thành phần 

thiết yếu trong các chất chuyển đổi gỉ sét (rust converter) hoặc lớp phủ, axit 
tannic có tác dụng chống ăn mòn kim loại tuyệt vời khi sử dụng với hàm 
lượng 5-15 g/L [64-69]. Cấu trúc phân tử của axit tannic có chứa nhiều nhóm 
hydroxyl (Hình 1.11), chính những nhóm này có thể tạo phức bền với ion Fe3+ 
[70-73] và kiểm soát sự chuyển đổi của pha tinh thể γ-FeOOH thành pha tinh 
thể Fe3O4 trong lớp gỉ [74-80]. Do đó, chất chuyển đổi gỉ sét dựa trên axit 
tannic có thể ức chế sự ăn mòn điện hóa trong thép bị ăn mòn và cải thiện khả 
năng chống ăn mòn của thép bị gỉ. Tuy nhiên, axit tannic là một axit yếu, giá 
trị pH có ảnh hưởng đáng kể đến hình thái phân tử và cấu trúc sản phẩm của 
nó trong dung dịch.  

 
Hình 1.11. Cấu trúc của axit tannic 

Parisa Gonbadi và cộng sự đã nghiên cứu chế tạo hạt nano hydrotalcit 
Mg-Al từ tính biến tính axit tannic và ứng dụng các hạt này trong dẫn truyền 
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thuốc doxorubicin định hướng điều trị ung thư dạ dày [81]. Axit tannic cũng 
được mang bởi khoáng sét hữu cơ làm chất ức chế ăn mòn nhạy pH [82].  

1.5. Tổng quan về silan 3-(trimetoxysilyl)propyl metacrylat (TMSPM) 
Silan hữu cơ TMSPM  có khối lượng phân tử là 248,35 g/mol. Công 

thức hóa học của TMSPM được trình bày trong Hình 1.12. Silan TMSPM có 
dạng lỏng, không màu, nhiệt độ sôi ở 190oC, điểm chớp cháy là 92oC. Nó tạo 
sol trong axeton, benzen, ete, metanol và hydrocarbon. Trong nước, độ tan 
của TMSPM là 5,5x103 mg/L (ở 25oC). Tỷ trọng của TMSPM là 1,045 g/ml ở 
25oC. Áp suất hơi của TMSPM là 0,44 mm Hg ở 25oC. Khi gia nhiệt, silan bị 
phân hủy thành các sản phẩm như CO, CO2, SiO2. Nhìn chung, silan này có 
chứa nhóm este metacrylat nên khả năng polyme hóa kém hơn so với acrylat. 
Silan này khá ổn định khi thêm hydroquinone hoặc pyrogallol, đặc biệt là 
dưới sự có mặt của đồng kim loại. Hằng số tốc độ phản ứng gốc hydroxyl của 
TMSPM là 2,5.10-11 cu cm/molecule.giây ở 25oC. TMSPM có pic hấp thụ 
mạnh ở khoảng 1080 cm-1 trên phổ IR đặc trưng cho liên kết Si-O của silan 
[83].  

 
Hình 1.12. Công thức hóa học của silan TMSPM 

TMSPM được sử dụng để biến tính hữu cơ phụ gia nano như 
nanoslica [84], nanotitania [85, 86], nanozirconia [87]. Các tác giả đã chỉ ra 
hàm lượng thích hợp của TMSPM để biến tính các hạt nanotitania và 
nanozirconia là 3 %kl so với khối lượng hạt nano. Sự kết tụ của các hạt 
nano sau khi biến tính với TSMPM giảm đáng kể, các hạt sau khi biến tính 
có khả năng phân tán vào nền nhựa như nhựa acrylic nhũ tương đồng đều 
hơn so với các hạt không biến tính. Các tính chất cơ học, tính chất nhiệt, độ 
bền thời tiết của nhựa nền acrylic được cải thiện đáng kể khi sử dụng các 
hạt nano TiO2 biến tính TMSPM [86].  
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  Từ tổng quan tình hình nghiên cứu nêu trên, có thể thấy chế tạo, xác 
định các đặc trưng, tính chất và hình thái cấu trúc của hydrotalcit Mg-Al biến 
tính với axit tannic và silan hữu cơ ứng dụng trong lớp phủ epoxy để bảo vệ 
chống ăn mòn kim loại chưa được tập trung nghiên cứu và có ít các công bố. 
Vì vậy, học viên lựa chọn đề tài “Nghiên cứu hữu cơ hóa khoáng hydrotalcit 
Mg-Al bằng axit tannic và silan hữu cơ ứng dụng làm chất phụ gia chống ăn mòn 
cho lớp phủ epoxy trên nền thép carbon”.  
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CHƯƠNG 2.  ĐỐI TƯỢNG VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 
2.1. Đối tượng nghiên cứu 
2.1.1. Hóa chất, dụng cụ 

- Hydrotalcit (hydroxycarbonat magie – nhôm, viết tắt là HT, công thức 
cấu tạo Mg6Al2CO3(OH)16.4H2O, Mw=603,98 g/mol, d = 2g/ml ở 25oC)  

- Silan 3-(trimethoxysilyl)propyl methacrylate (99%, viết tắt là TMSPM) 
do hãng Sigma Aldrich cung cấp. Axit tannic (97 %, viết tắt là TA) là 
sản phẩm thương mại của Bỉ.  

- Nhựa Epoxy (Epikote™ Resin 1001-X-75, đương lượng nhóm epoxy 
450-500 g/eq, độ nhớt 8-13 pa.s-1, hàm rắn 75% trong xylen) 

- Chất đóng rắn polyamit (chỉ số amine = 310±20 mg KOH/g, độ nhớt (ở 
25ºC) 200~500 cPs) được cung cấp bởi công ty Epochem, Trung Quốc.  

- Một số hóa chất khác như etanol (99,5 %), ammonia (25 %), xylen 
(99%) là các hóa chất phân tích. 

2.1.2. Chế tạo mẫu 
2.1.2.1. Biến tính hydrotalcit với axit tannic 
  Đầu tiên, cân một lượng TA đã được tính toán trước (theo số liệu ở 
Bảng 2.1).  

Bảng 2.1. Tỷ lệ các tiền chất cho biến tính HT và kí hiệu mẫu thu được 

TT HT (g) Axit tannic (g) 
Hợp chất silan 
TMSPM (g) 

Kí hiệu mẫu 

1 1 0 0 HT0 
2 1 0,01 0 HT-TA1 
3 1 0,03 0 HT-TA3 
4 1 0,05 0 HT-TA5 
5 1 0,01 0,03 HT-TA1-S3 
6 1 0,03 0,03 HT-TA3-S3 
7 1 0,05 0,03 HT-TA5-S3 

  Sau đó hòa tan TA trong 50 ml nước cất. Tiếp theo cho HT (khối lượng 
theo Bảng 2.1) vào dung dịch trên, tiếp tục khuấy từ trong 3 giờ trước khi li 
tâm, lọc rửa thu phần rắn. Cuối cùng, sấy phần rắn ở 80oC trong 4 giờ thu 
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được HT biến tính TA. Kí hiệu mẫu được trình bày ở Bảng 2.1. Hình 2.1 trình 
bày sơ đồ biến tính HT với TA. 

 
Hình 2.1. Sơ đồ biến tính HT với TA 

2.1.2.2. Biến tính hydrotalcit với axit tannic và silan hữu cơ 
    

 
Hình 2.2. Sơ đồ biến tính HT với TA và TMSPM 

  Hòa tan TA trong 50 ml nước cất. Hợp chất silan TMSPM được đưa vào 
100 mL dung dịch hỗn hợp etanol/nước cất (90/10 tt/tt), 1 ml dung dịch 
ammonia 25 % được thêm vào hỗn hợp để duy trì pH khoảng 8-8,5. Khuấy 
hỗn hợp trên máy khuấy từ ở 50oC trong 30 phút. Sau đó, đổ dung dịch TA 
vào dung dịch TMSPM, khuấy đều trong 30 phút, và thêm từ từ HT biến tính 
TA vào hỗn hợp trên. Tiếp tục khuấy hỗn hợp huyền phù trên trong 3 giờ ở 
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50oC trước khi li tâm, lọc rửa thu phần rắn. Cuối cùng, sấy phần rắn ở 80oC 
trong 4 giờ thu được HT biến tính TA và TMSPM. Quy trình biến tính và 
hàm lượng silan TMSPM được tham khảo từ các nghiên cứu tương tự biến 
tính hạt nano TiO2, nano ZrO2 với silan TMSPM [85-87]. Kí hiệu mẫu được 
trình bày ở Bảng 2.1. Hình 2.2 biểu diễn sơ đồ biến tính HT với TA và 
TMSPM.  
2.1.2.3. Chế tạo lớp phủ hữu cơ trên cơ sở nhựa epoxy chứa hydrotalcit có và 
không biến tính 

 
Hình 2.3. Quy trình chế tạo lớp phủ epoxy/HT biến tính 

Hạt HT biến tính được đưa vào nhựa epoxy để đánh giá mức độ cải 
thiện khả năng bảo vệ chống ăn mòn của nhựa epoxy trên nền thép. Màng sơn 
epoxy/HT biến tính được chế tạo theo các bước sau (Hình 2.3): 

Bước 1: Phân tán bột HT biến tính trong 5 ml dung môi xylen bằng 
khuấy từ trong 2 giờ kết hợp rung siêu âm trên thiết bị đồng hóa mẫu IKA 
T10 4 lần, mỗi lần 15 phút. 

Bước 2: Đưa hỗn hợp hạt HT biến tính trong xylen (bước 1) vào hỗn 
hợp nhựa epoxy, hỗn hợp tiếp tục được khuấy từ trong 2 giờ và rung siêu âm 
4 lần, mỗi lần 15 phút. 

Bước 3: Chất đóng rắn polyamit được thêm vào hỗn hợp ở trên và 
khuấy đều hỗn hợp trong 10 phút.   

Bước 4: Mẫu được tạo màng lên bề mặt kính và thép bằng thiết bị tạo 
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màng film application K-303/V. Chiều dàng màng ướt là 120 µm. Cuối cùng, 
mẫu được để khô tự nhiên và ổn định trong 72 giờ trước sử dụng cho các 
nghiên cứu tiếp theo. 

Các thí nghiệm trên đều được tiến hành ở nhiệt độ phòng. Tỷ lệ thành 
phần và kí hiệu mẫu được đưa ra trong Bảng 2.2. 
Bảng 2.2. Tỷ lệ các thành phần trong lớp phủ và kí hiệu mẫu thu được 

TT 
Epoxy 

(g) 
HT (g) 

HT - 
TA (g) 

HT-TA-S 
(g) 

Chất đóng 
rắn (g) 

Kí hiệu mẫu 

1 30 0 0 0 20 E0 
2 30 0,72   20 E/3HT0 
3 30  0,72*  20 E/3HT-TA1 
4 30  0,72**  20 E/3HT-TA3 
5 30  0,72***  20 E/3HT-TA5 
6 30   0,72* 20 E/3HT-TA1-S3 
7 30   0,72** 20 E/3HT-TA3-S3 
8 30   0,72*** 20 E/3HT-TA5-S3 
9 30   0,12** 20 E/0,5 HT-TA3-S3 

10 30   0,24** 20 E/1 HT-TA3-S3 
11 30   1,2** 20 E/5 HT-TA3-S3 

* HT-TA1 hay HT-TA1-S3 
** HT-TA3 hay HT-TA3-S3 
*** HT-TA5 hay HT-TA5-S3 

2.2. Các phương pháp nghiên cứu 
2.2.1. Phương pháp phổ hồng ngoại (IR) 

Phương pháp phổ IR dùng để xác định cấu trúc và các nhóm chức trong 
vật liệu. Ghi phổ IR được thực hiện trên máy quang phổ hồng ngoại – Nicolet 
iS10 (Mỹ) (Hình 2.4) tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới, Viện Hàn lâm Khoa học và 
Công nghệ Việt Nam (VAST) với các điều kiện đo sau: độ phân giải là 16 cm-

1, số lần quét là 32 lần trong giải bước sóng từ 4000 cm-1 – 400 cm-1 ở nhiệt 
độ phòng. Các mẫu HT có và không biến tính được ép dạng viên KBr và ghi 
phổ dạng truyền qua. Các mẫu lớp phủ epoxy/HT biến tính được ghi phổ dạng 
phản xạ. 
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Hình 2.4. Thiết bị ghi phổ hồng ngoại Nicolet iS10 (Thermo Scientific, Mỹ). 

2.2.2. Phương pháp hiển vi điện tử quét (SEM) 

 
Hình 2.5. Thiết bị hiển vi điện tử quét trường phát xạ S-4800 (Hitachi, Nhật 

Bản). 

Các mẫu HT có và không biến tính, lớp phủ epoxy/HT biến tính được 
ghi ảnh trên thiết bị hiển vi điện tử quét phát xạ trường (FESEM) S-4800 
(Hình 2.5) (Hitachi, Nhật Bản) tại Viện Khoa học Vật liệu, VAST. Mẫu được 
phủ lên một lớp platin mỏng để tăng độ dẫn.  

2.2.3. Phương pháp tán xạ ánh sáng động (DLS)  
Phân bố kích thước hạt và kích thước hạt trung bình của HT có và 

không biến tính được đo trên thiết bị phân tích cỡ hạt nano và thế Zeta Horiba 
SZ-100Z2 (Hình 2.6) tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới, VAST. Mẫu được phân tán 
trong dung dịch nước cất trước khi xác định phân bố kích thước hạt và kích 
thước hạt trung bình. Điện thế điện cực 3,4V. Độ nhớt phân tán trung bình 
0,896-0,898 mPa.s. Nhiệt độ 25 ± 0,2 oC. Góc tán xạ 90º. 
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Hình 2.6.  Thiết bị phân tích cỡ hạt nano và thế Zeta Zetasizer SZ-100Z2 

(Horiba, Nhật Bản). 

2.2.4. Phương pháp phân tích nhiệt khối lượng (TGA) 
Các đặc trưng nhiệt của các mẫu HT có và không biến tính được đánh 

giá bằng phương pháp phân tích nhiệt khối lượng (TGA) trên thiết bị TG60H 
(Setaram, Nhật Bản) (Hình 2.7) trong môi trường không khí với tốc độ gia 
nhiệt 10 oC/phút, từ nhiệt độ phòng đến 600 oC tại Khoa Hóa học, Trường Đại 
học Khoa học Tự nhiên - Đại học Quốc gia Hà Nội.  

 

Hình 2.7. Thiết bị phân tích nhiệt TG60H (Setaram, Nhật Bản). 
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2.2.5. Phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) 
Giản đồ nhiễu xạ tia X (XRD) của các mẫu HT có và không biến tính 

được ghi trên thiết bị SIEMENS D5000 (Đức) (Hình 2.8) tại Khoa Hóa học, 
Trường Đại học Khoa học Tự nhiên – Đại học Quốc gia Hà Nội. Mẫu được 
đo ở bước sóng λ = 0,154 nm (CuKα); bước nhảy 0,030o; tốc độ quét 
0,043o/giây; khoảng đo 2θ =2-80o. 

 
Hình 2.8. Thiết bị nhiễu xạ tia X SIEMENS D5000 (Đức). 

2.2.6. Phương pháp đo góc tiếp xúc 
Phương pháp đo phân tích kích thước giọt đã được sử dụng để xác định 

góc tiếp xúc của các mẫu nghiên cứu. Thí nghiệm này được thực hiện trên 
thiết bị SEO Phoenix-150 (Hàn Quốc) (Hình 2.9) tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới, 
VAST. 
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Hình 2.9. Thiết bị đo góc tiếp xúc SEO Phoenix-150 (Hàn Quốc) 

2.2.7. Phương pháp đo độ bám dính  
Các mẫu lớp phủ epoxy/HT biến tính trên nền thép được đánh giá độ 

bám dính trên thiết bị đo độ bám dính lớp phủ tự động Elcometer F510-20T 
(Anh) (Hình 2.10) theo tiêu chuẩn ASTM D968-15 tại Viện Kỹ thuật nhiệt 
đới, VAST. 

 
Hình 2.10. Thiết bị đo độ bám dính lớp phủ tự động Elcometer F510-20T 

(Anh) 

2.2.8. Phương pháp đo độ bền va đập 
Đặt một quả cầu có khối lượng 2 kg cách mẫu cần kiểm tra với một độ 

cao quy định theo bảng tiêu chuẩn ASTM D2794, cho quả nặng rơi tự do rồi 
sau đó quan sát sự thay đổi của bề mặt vật liệu sau khi va chạm để đánh giá. 
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Quá trình đo được thực hiện lặp đi lặp lại 5 lần. Mẫu được kiểm tra độ bền va 
đập trên thiết bị Erichsen 304ASO (Đức) (Hình 2.11) theo tiêu chuẩn ISO 
6272-1 tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới, VAST. 

 
Hình 2.11. Thiết bị đo độ bền va đập Erichsen 304ASO (Đức) 

2.2.9. Phương pháp đo độ cứng tương đối 
Phương pháp đo độ cứng tương đối dựa trên cơ sở xác định thời gian 

dao động tắt dần của con lắc tỳ lên bề mặt màng phủ trên mặt kính. Máy kiểm 
tra độ cứng con lắc của hãng Erichsen model 506 (Đức) (Hình 2.12) được sử 
dụng để đo độ cứng của các lớp phủ epoxy/HT biến tính theo tiêu chuẩn 
TCVN – 2098:2007 tại Viện Kỹ thuật nhiệt đới, VAST. Phép đo được lặp đi 
lặp lại 5 lần và lấy kết quả trung bình. 

 
Hình 2.12. Thiết bị đo độ cứng tương đối Erichsen model 506 (Đức). 
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2.2.10. Phương pháp phun mù muối  
Thử nghiệm phun mù muối trung tính theo tiêu chuẩn ASTM B117 

được thực hiện trên thiết bị thử nghiệm Q-FOG (Mỹ) (Hình 2.13) tại Viện Kỹ 
thuật nhiệt đới, VAST. Mẫu sơn được phun lên tấm thép kích thước 10x15 
(cmxcm) bằng súng phun có đầu phun 2,5mm. Chiều dày lớp phủ sau khi khô 
đạt 120 µm. Mẫu được rạch hình chữ X theo tiêu chuẩn ISO 17872 với kích 
thước như trong Hình 2.14. Các mẫu được cài nghiêng 15-30o so với phương 
thẳng đứng. Mẫu được cài chắc và không được che khuất nhau, mẫu không 
được tiếp xúc với nhau, dung dịch muối trên mẫu không được đọng lại trên bề 
mặt mẫu khác. Mẫu được bố trí sao cho mù muối được lắng đọng trên bề mặt 
lớn nhất của mẫu. Các mẫu lớp phủ được chụp ảnh và đánh giá vết gỉ theo 
tiêu chuẩn ASTM D1654 sau 168 giờ thử nghiệm. 

 

Hình 2.13. Thiết bị thử nghiệm mù muối Q-FOG (Mỹ) 

Quá trình phun muối được thiết lập điều kiện như sau:  
- Nồng độ NaCl: 5 % 
- pH dung dịch: 6,5 – 7,2 
- Áp suất phun: 1,0 atm 
- Nhiệt độ kiểm tra: 35 ± 2 oC 
- Tốc độ phun: 1,5 ± 0,5 ml/giờ/80 cm2 
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Hình 2.14. Hình dạng rạch chữ X cho mẫu sơn thử nghiệm phun mù muối 
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CHƯƠNG 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
3.1. Đặc trưng, tính chất của hydrotalcit được biến tính hữu cơ 
3.1.1. Phổ hồng ngoại 
  Hình 3.1 là phổ IR của axit tannic, mẫu hydrotalcit, hydrotalcit biến tính 
axit tannic và hydrotalcit biến tính tannic và hợp chất silan TMSPM. Trên phổ 
IR của axit tannic xuất hiện các píc đặc trưng cho dao động hóa trị của nhóm 
OH tham gia liên kết hydro ở khoảng số sóng 3300-3600 cm-1, dao động biến 
dạng của nhóm OH ở 1619 cm-1, dao động biến dạng của liên kết C-H ở 1397 
cm-1, dao động hóa trị của liên kết C-O ở 1096 cm-1 [79, 80]. 
  

 
 
Hình 3.1. Phổ IR của axit tannic (TA), hydrotalcit (HT0), hydrotalcit biến tính 

axit tannic (HT-TA3) và hydrotalcit biến tính tannic và hợp chất silan 
TMSPM (HT-TA3-S3) 

   Phổ IR của HT trên Hình 3.1 xuất hiện các pic đặc trưng cho dao động 
hóa trị và dao động biến dạng của nhóm O-H trong cấu trúc và trong nước 
hấp thụ ở 3457 cm-1 và 1634 cm-1 [15, 29], dao động ở 1371 cm-1 và 2034 cm-
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1 đặc trưng cho dao động của nhóm CO3
2- [31], dao động ở 554 cm-1 và 454 

cm-1 đặc trưng cho liên kết M-OH (M= Mg, Al) [31, 32].   
  Khi biến tính HT với axit tannic và axit tannic + silan TMPSM, vị trí các 
pic đặc trưng cho dao động của các nhóm O-H, CO3

2- có sự thay đổi nhỏ, cho 
thấy quá trình biến tính đã ảnh hưởng đến tính chất bề mặt của HT (từ ưa 
nước chuyển sang kị nước) [29]. Pic đặc trưng cho liên kết M-OH (dưới 600 
cm-1) và nhóm CO3

2- (ở 1371 cm-1) không thay đổi, tuy nhiên, cường đọ các 
pic này có sự thay đổi nhẹ chứng tỏ các anion trong cấu trúc lớp kép của HT 
có thể bị thay thế một phần nhỏ bởi axit tannic hay silan hữu cơ trong quá 
trình biến tính. Phổ IR của các mẫu HT-TA1-S3, HT-TA3-S3, HT-TA5-S3 
tương tự nhau (Hình 3.2) chứng tỏ hàm lượng axit tannic có ảnh hưởng không 
đáng kể đến cấu trúc của HT. 

 
Hình 3.2. Phổ IR của mẫu hydrotalcit và hydrotalcit biến tính tannic và hợp 

chất silan TMSPM ở các hàm lượng khác nhau 

3.1.2. Kích thước hạt và thế Zeta 
  Bảng 3.1 liệt kê kết quả phân bố kích thước hạt của các mẫu HT có và 
không biến tính trong nước cất. Mẫu HT ban đầu phân tán kém trong nước 
cất, chúng kết lại thành màng nổi lên trên bề mặt nước, do đó, PDI của mẫu 
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rất cao, đạt 7,393. Kích thước hạt trung bình 6369,5 nm. Giá trị PDI này cho 
thấy phương pháp DLS không phù hợp để xác định khả năng phân bố của hạt 
HT0 trong nước [88]. Các mẫu HT biến tính TA và TA + TMSPM, giá trị 
PDI đều nhỏ hơn 1 hoặc gần 1 cho thấy có thể sử dụng phương pháp DLS để 
đánh giá khả năng phân bố của các hạt HT biến tính trong nước cất [88]. Có 
thể thấy, các hạt HT biến tính TA và HT biến tính TA + TSMPM đều phân 
tán tốt trong nước, kích thước hạt trung bình của các hạt này có sự chênh lệch 
(lớn hơn) so với píc phân bố kích thước hạt của chúng cho thấy các hạt HT 
biến tính TA và HT biến tính TA + TSMPM này là đa phân tán cao trong 
nước với dải phân bố kích thước hạt rộng [88]. Kích thước hạt trung bình của 
các mẫu HT biến tính tăng khi tăng hàm lượng TA, tuy nhiên píc phân bố 
kích thước hạt lại có xu hướng biến đổi theo chiều ngược lại. Điều này cho 
thấy hàm lượng TA có ảnh hưởng đáng kể đến khả năng phân bố của các hạt 
trong nước cất.  
Bảng 3.1. Kích thước hạt trung bình, píc phân bố kích thước hạt và PDI của 

các mẫu HT có và không biến tính 

TT Mẫu 
Kích thước hạt 
trung bình (nm) 

Píc phân bố kích 
thước hạt (nm) 

PDI 

1 HT0 6369,5 53,7±0,7 7,393 
2 HT-TA1 681,3 398,3±24,1 0,586 
3 HT-TA3 1158,0 329,2±13,9 1,057 
4 HT-TA5 1699,2 377,0±13,9 0,868 
5 HT-TA1-S3 595,3 468,2±84,4 0,661 
6 HT-TA3-S3 1458,8 381,8±12,1 0,993 
7 HT-TA5-S3 1870,0 348,0±43,1 0,681 

 
Phân tích thế Zeta cho biết tính ổn định của hệ phân tán. Vì vậy, 

những chất có giá trị điện thế Zeta cao (gồm cả giá trị âm và giá trị dương) 
đều là những chất có độ ổn định tốt còn các chất có điện thế Zeta thấp lại 
có xu hướng kết tụ với nhau, kém ổn định như được thể hiện như trong 
Bảng 3.2 [89]. 

Bảng 3.2. Giá trị điện thế Zeta tương ứng với độ ổn định của hệ chất [89] 
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Điện thế Zeta (mV) Độ ổn định của hệ chất 

Từ 0 – ± 5 Kết tụ nhanh 

Từ ± 10 – ± 30 Độ ổn định kém 

Từ ± 30 – ± 40 Độ ổn định trung bình 

Từ ± 40 – ± 60 Độ ổn định tốt 

> ± 60  Độ ổn định rất tốt 

 
Bảng 3.3. Giá trị điện thế Zeta và độ linh động điện di trung bình của các 

mẫu HT có và không biến tính 

TT Mẫu Thế Zeta (mV) 
Độ linh động điện di 
trung bình (cm2/Vs) 

1 HT0 -0,2 -0,000002 
2 HT-TA1 -49,5 -0,000383 
3 HT-TA3 -46,3 -0,000358 
4 HT-TA5 -42,0 -0,000326 
5 HT-TA1-S3 -52,0 -0,000401 
6 HT-TA3-S3 -47,7 -0,000369 
7 HT-TA5-S3 -36,6 -0.000284 

 
  Từ Bảng 3.2, các Hình 3.3 và 3.3 có thể thấy các hạt HT kết tụ nhanh 
trong nước và kém linh động trong nước. Trong khi đó các mẫu HT biến tính 
có độ ổn định tốt trong nước cất. Kết quả này phù hợp với kết quả phân bố 
kích thước hạt. Các hạt HT kết tụ và phân tán kém trong nước. Khi tăng hàm 
lượng TA để biến tính HT, giá trị điện thế Zeta giảm cho thấy độ ổn định của 
hạt giảm, tương ứng với sự kết tụ của các hạt tăng lên (kích thước hạt trung 
bình lớn hơn) như trình bày ở trên. Các mẫu HT biến tính TA + TMSPM ở 
hàm lượng TA nhỏ có điện thế Zeta dịch chuyển về vùng âm hơn cho thấy sự 
tăng độ ổn định của hạt trong nước cất. 
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Hình 3.3. Điện thế Zeta của các mẫu HT có và không biến tính 
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3.1.3. Hình thái cấu trúc 
  Hình 3.4 là ảnh SEM của mẫu HT ban đầu. Có thể thấy các mẫu HT 
có cấu trúc phiến xếp lớp chồng lên nhau. Mỗi phiến có đường kính 
khoảng 500 nm. 
 

 

Hình 3.4. Ảnh SEM của mẫu HT không biến tính ở các độ phóng đại 
khác nhau 

 

Hình 3.5. Ảnh SEM của mẫu HT biến tính 3 % TA (HT-TA3) ở các độ phóng 
đại khác nhau 

 Hình 3.5 là ảnh SEM của mẫu HT-TA3. Hình dạng của các hạt HT bị 
thay đổi đáng kể sau khi biến tính bằng TA. Điều này có thể do phản ứng của 
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TA với các nhóm CO3
2- trong cấu trúc lớp của HT, dẫn đến sự phá vỡ cấu trúc 

phiến xếp lớp của HT, làm cho các hạt HT biến tính TA kết tụ với nhau thành 
các hạt có kích thước cỡ 20-50 µm.  

 Quan sát ảnh SEM của mẫu HT biến tính 3 % TA + 3 % TMSPM 
trên Hình 3.6, có thể thấy sự biến tính cũng làm thay đổi hình dạng của 
các hạt HT. Các hạt HT biến tính TA + TMSPM có dạng hình trụ kích 
thước cỡ 500 nm. 

 

Hình 3.6. Ảnh SEM của mẫu HT biến tính 3 % TA và 3 % TMSPM (HT-TA3-
S3) ở các độ phóng đại khác nhau 

3.1.4. Nhiễu xạ tia X 
  Hình 3.7-3.9 là giản đồ nhiễu xạ tia X của các mẫu HT có và không biến 
tính. Quan sát Hình 3.7 có thể thấy các píc nhiễu xạ đặc trưng cho cấu trúc 
pha tinh thể của HT. Cụ thể, píc cường độ mạnh ở khoảng 2θ = 11,5o tương 
ứng với mặt (003), pic ở 2θ = 23,5o tương ứng với mặt (006) của các hạt HT 
cấu trúc lớp xen kẽ CO3

2- [7, 29]. Sau khi biến tính với TA và TA + TMSPM, 
khoảng cách mạng (d-spacing) của các mẫu HT trước và sau biến tính thay 
đổi không nhiều, tuy nhiên, cường độ pic nhiễu xạ đặc trưng cho các mặt 
(003) và (006) có sự giảm nhẹ cho thấy cấu trúc tinh thể của các hạt HT sau 
biến tính hầu như không thay đổi.  
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Hình 3.7. Giản đồ XRD của mẫu HT không biến tính 

 
Hình 3.8. Giản đồ XRD của mẫu HT -TA3 

  

01-089-0460 (C) - Hydrotalcite, syn - (Mg0.667Al0.333)(OH)2(CO3)0.167(H2O)0.5 - Y: 56.13 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 3.04600 - b 3.04600 - c 22.77200 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000
1)
ChinhVND  1 - File: ChinhVND  1.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 2.000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 0 s - 2-Theta: 2.000 ° - Theta: 1.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0.0

   ChinhVND  1 - Left Angle: 10.180 ° - Right Angle: 13.340 ° - Left Int.: 68.8 Cps - Right Int.: 81.5 Cps - Obs. Max: 11.580 ° - d (Obs. Max): 7.636 - Max Int.: 2658 Cps - Net Height: 2584 Cps - FWHM: 0.192 ° - Chord Mid.: 
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01-089-0460 (C) - Hydrotalcite, syn - (Mg0.667Al0.333)(OH)2(CO3)0.167(H2O)0.5 - Y: 62.80 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 3.04600 - b 3.04600 - c 22.77200 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000
1)
ChinhVND  2 - File: ChinhVND  2.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 2.000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 0 s - 2-Theta: 2.000 ° - Theta: 1.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0.0

   ChinhVND  2 - Left Angle: 10.300 ° - Right Angle: 12.760 ° - Left Int.: 104 Cps - Right Int.: 127 Cps - Obs. Max: 11.558 ° - d (Obs. Max): 7.650 - Max Int.: 2361 Cps - Net Height: 2245 Cps - FWHM: 0.194 ° - Chord Mid.: 1
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Hình 3.9. Giản đồ XRD của mẫu HT-TA3-S3 

3.1.5. Góc tiếp xúc 
 Hình 3.10 trình bày hình ảnh góc tiếp xúc động của mẫu HT có và không 
biến tính. Mẫu HT0 có bề mặt kị nước với góc tiếp xúc 116,3o [90]. Sau khi 
biến tính với TA, góc tiếp xúc của mẫu giảm cho thấy bề mặt của mẫu chuyển 
từ kị nước sang ưa nước. Tuy nhiên, sau khi biến tính với TA + TMSPM, góc 
tiếp xúc của mẫu tăng có thể do sự ghép của silan hữu cơ (có phần hữu cơ kị 
nước) lên bề mặt của HT, dẫn đến tăng tính kị nước của mẫu. 

 

 

  

01-089-0460 (C) - Hydrotalcite, syn - (Mg0.667Al0.333)(OH)2(CO3)0.167(H2O)0.5 - Y: 64.38 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Rhombo.H.axes - a 3.04600 - b 3.04600 - c 22.77200 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 120.000
1)
ChinhVND  3 - File: ChinhVND  3.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 2.000 ° - End: 80.000 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 0 s - 2-Theta: 2.000 ° - Theta: 1.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi: 0.0

   ChinhVND  3 - Left Angle: 9.660 ° - Right Angle: 12.900 ° - Left Int.: 103 Cps - Right Int.: 135 Cps - Obs. Max: 11.540 ° - d (Obs. Max): 7.662 - Max Int.: 2310 Cps - Net Height: 2189 Cps - FWHM: 0.187 ° - Chord Mid.: 11
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HT0 
Góc tiếp xúc 116,3o 

 

HT-TA3 
Góc tiếp xúc 102,4o 

 

HT-TA3-S3 
Góc tiếp xúc 120,1o 

Hình 3.10. Góc tiếp xúc của mẫu HT có và không biến tính 

3.1.6. Tính chất nhiệt  
 Các Hình 3.11 là giản đồ TGA của các mẫu HT không biến tính. Quan 
sát Hình 3.11 có thể thấy mẫu HT suy giảm khối lượng theo 2 bước tương 
ứng với 2 giá trị nhiệt độ phân hủy cực đại (Tmax) trên giản đồ vi phân phân 
tích nhiệt khối lượng (DrTGA). Quan sát giản đồ TG của mẫu HT có thể thấy, 
bước thứ nhất phân hủy của HT trong khoảng nhiệt độ từ 200oC đến 300oC 
(Tmax1 = 275oC) (suy giảm 11,77 %), tương ứng với sự dehydroxyl hóa của 
HT. Ở bước thứ hai, HT tiếp tục bị phân hủy trong khoảng nhiệt độ từ 300oC 
– 600oC (Tmax2 = 452oC) (suy giảm 30,16 %), tương ứng với sự phân hủy của 
các anion CO3

2- xen kẽ trong cấu trúc của HT thành CO2 [13, 29]. Đồng thời, 
xảy ra sự phá hủy cấu trúc xếp lớp của HT và hình thành các oxide hỗn hợp 
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của Mg/Al, do đó, khối lượng còn lại ở 600oC tương ứng với các oxide của 
Mg/Al là 58,07 %. 

 
Hình 3.11. Các giản đồ TG và DrTGA của mẫu HT không biến tính 

 

Hình 3.12. Các giản đồ TG của các mẫu HT không biến tính (HT0), HT biến 
tính TA (HT-TA3) và HT biến tính TA + TMSPM (HT-TA3-S3)  
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Hình 3.13. Các giản đồ dTG của các mẫu HT không biến tính (HT0), HT biến 
tính TA (HT-TA3) và HT biến tính TA + TMSPM (HT-TA3-S3)  

  Hình 3.12 và 3.13 là các giản đồ TG và dTG của các mẫu HT biến tính 
khi so sánh với mẫu HT không biến tính. Mẫu HT-TA3 cũng phân hủy theo 2 
bước tương tự như HT (Hình 3.12 và Hình 3.13). Tuy nhiên ở bước thứ nhất, 
khối lượng mẫu bị suy giảm cao hơn so với HT cho thấy bên cạnh sự 
dehydroxyl hóa của HT còn xảy ra sự bay hơi của nước và sự phân hủy của 
axit tannic trong mẫu HT-TA3. Ở bước thứ hai, khối lượng của mẫu HT-TA3 
bị suy giảm thấp hơn so với mẫu HT có thể do TA phản ứng và thay thế một 
phần CO3

2- trong cấu trúc của HT, làm cho sự phân hủy của CO3
2- thành CO2 

trong mẫu HT-TA3 giảm nhẹ. Khối lượng còn lại của mẫu tương ứng với các 
oxit kim loại của Mg/Al ở 600oC là 58,66 %. 
  Sự phân hủy nhiệt của mẫu HT-TA3-S3 cũng tuân theo 2 bước tương tự 
như mẫu HT và HT-TA3 (Hình 3.12 và Hình 3.13). Tuy nhiên, ở bước thứ 
nhất, suy giảm khối lượng mẫu bắt đầu xảy ra từ khoảng 100 oC và mẫu bị suy 
giảm khối lượng cao hơn so với HT và HT-TA3 (suy giảm 14,58 %) cho thấy 
ngoài sự dehydroxyl hóa của HT cũng xảy ra sự mất nước hấp thụ trên bề mặt 
mẫu và sự phân hủy của TMSPM ghép lên bề mặt của HT. Khối lượng còn lại 
của mẫu tương ứng với các oxit kim loại của Mg/Al ở 600 oC là 57,33 %. 
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3.2. Đặc trưng, tính chất của lớp phủ epoxy/hydrotalcit biến tính 
3.2.1. Độ bám dính 

Bảng 3.4, Hình 3.14-3.16 thống kê kết quả xác định độ bám dính của 
lớp phủ epoxy có và không chứa HT có và không biến tính trên nền thép. Lớp 
phủ từ nhựa epoxy ban đầu (E0) có độ bám dính là 0,76 MPa. Khi đưa HT có 
và không biến tính vào nền epoxy, độ bám dính của lớp phủ đều tăng cho thấy 
HT đã cải thiện độ bám dính của lớp phủ với nền thép. Điều này có thể do sự 
tương tác giữa các nhóm OH trong HT, TA và OH trong HT-TA và TA, OH, 
TMSPM trong HT-TA-S với bề mặt thép, làm tăng khả năng bám dính của 
lớp phủ với nền thép [91].  

Bảng 3.4. Độ bám dính của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính 

Tên mẫu Độ bám dính (MPa) 

E0 0,76 

E/3HT0 1 

E/3HT-TA1 1 

E/3HT-TA3 1,8 

E/3HT-TA5 1 

E/3HT-TA1-S3 1,5 

E/3HT-TA3-S3 2,77 

E/3HT-TA5-S3 1,3 

 
Ở cùng một hàm lượng, mẫu HT biến tính TA và HT biến tính TA + 

TMSPM đã cải thiện độ bám dính của lớp phủ epoxy tốt hơn so với HT không 
biến tính (Hình 3.14).  
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Hình 3.14. Độ bám dính của lớp phủ epoxy ban đầu và lớp phủ epoxy chứa 
HT, HT-TA3 và HT-TA3-S3 ở hàm lượng 3 %kl. 

 

Hình 3.15. Độ bám dính của lớp phủ epoxy chứa HT biến tính với các hàm 
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Hàm lượng TA biến tính cũng ảnh hưởng đến độ bám dính của lớp phủ 
epoxy (Hình 3.15). Có thể thấy lớp phủ epoxy chứa 3 % HT biến tính 3 % TA 
có độ bám dính tốt hơn so với các hàm lượng khác. Điều này có thể do mẫu 
HT-TA3 và HT-TA3-S3 phân tán tốt trong nền epoxy, giúp cải thiện độ bám 
dính của lớp phủ epoxy với nền thép. 

Các mẫu HT biến tính TA + TMSPM có khả năng cải thiện độ bám 
dính của lớp phủ epoxy với nền thép tốt hơn so với mẫu HT biến tính TA 
(Hình 3.15). Ví dụ, ở cùng hàm lượng 3 %kl hạt, mẫu epoxy/3HT-TA3 có độ 
bám dính là 1,8 MPa (tăng 136,8 % so với nền epoxy) trong khi mẫu 
epoxy/3HT-TA3-S3 có độ bám dính là 2,77 MPa (tăng 264,5 % so với nền 
epoxy). Điều này có thể do sự biến tính đồng thời với TA+TMSPM làm thay 
đổi hình dạng của các hạt HT cũng như thay đổi bề mặt và các nhóm chức 
trên bề mặt của các hạt HT, làm cho các hạt HT biến tính TA + TMSPM phân 
tán và tương tác tốt với nền epoxy, tăng khả năng bám dính của lớp phủ với 
nền thép.  

 

Hình 3.16. Độ bám dính của lớp phủ epoxy chứa HT biến tính với các hàm 
lượng hạt khác nhau 
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 Khi thay đổi hàm lượng hạt HT-TA3-S3, độ bám dính của lớp phủ cũng bị 
ảnh hưởng (Hình 3.16). Độ bám dính của lớp phủ đạt giá trị lớn nhất là 2,77 
MPa tại hàm lượng 3 %kl hạt HT-TA3-S3 cho thấy ở hàm lượng này, các hạt 
HT biến tính phân tán và tương tác tốt nhất. 
3.2.2. Độ cứng tương đối 
  Bảng 3.5 trình bày kết quả xác định độ cứng tương đối của lớp phủ 
epoxy và lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính. Lớp phủ epoxy có độ 
cứng tương đối là 373. Lớp phủ epoxy chứa 3 %kl HT không biến tính có độ 
cứng tương đối là 376. Độ cứng tương đối của lớp phủ epoxy chứa hạt HT 
biến tính TA thấp hơn so với nền epoxy cũng như nền epoxy chứa các hạt HT 
không biến tính. Điều này là do ảnh hưởng của kích thước hạt đến độ cứng 
của lớp phủ. Các hạt HT biến tính TA có kích thước lớn (như thảo luận ở 
phần ảnh SEM phía trên), do đó làm giảm độ cứng tương đối của lớp phủ. 

Bảng 3.5. Độ cứng tương đối của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính 

Tên mẫu Độ cứng tương đối 

E0 373 

E/3HT0 376 

E/3HT-TA1 359 

E/3HT-TA3 345 

E/3HT-TA5 363 

E/3HT-TA1-S3 384 

E/3HT-TA3-S3 397 

E/3HT-TA5-S3 387 

E/0,5 HT-TA3-S3 344 

E/1 HT-TA3-S3 372 

E/5 HT-TA3-S3 298 
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Các hạt HT biến tính TA + TMSPM đều cải thiện độ cứng của nền 
epoxy. Cụ thể, mẫu epoxy chứa 3 %kl hạt HT-TA1-S3, HT-TA3-S3 và HT-
TA5-S3 có độ cứng tương đối đạt 384, 397 và 387, cao hơn so với epoxy và 
epoxy/3HT0. Sự cải thiện nhẹ độ cứng tương đối của nền epoxy có thể do các 
hạt HT biến tính TA + TMSPM đã tương tác và phân tán tốt trong nền epoxy 
do sự có mặt của silan TMSPM có vai trò như cầu nối giữa nền epoxy với hạt 
HT. Khi thay đổi hàm lượng hạt HT biến tính TA + TMSPM, độ cứng tương 
đối của lớp phủ có bị ảnh hưởng. Độ cứng tương đối của lớp phủ đạt cực đại 
tại hàm lượng 3 %kl HT-TA3-S3 nhờ khả năng phân tán đồng đều của HT-
TA3-S3 trong nền epoxy.  

3.2.3. Độ bền va đập 
  Kết quả xác định độ bền va đập của lớp phủ epoxy trong Bảng 3.6 cho 
thấy HT có và không biến tính không ảnh hưởng nhiều đến độ bền va đập của 
epoxy do bản thân epoxy có độ bền va đập rất tốt, ≥200 kg.cm.  

Bảng 3.6. Độ bền va đập của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính 

Tên mẫu Độ bền va đập (kg.cm) 

E0 ≥200 

E/3HT0 ≥200 

E/3HT-TA1 ≥200 

E/3HT-TA3 ≥200 

E/3HT-TA5 ≥200 

E/3HT-TA1-S3 ≥200 

E/3HT-TA3-S3 ≥200 

E/3HT-TA5-S3 ≥200 

 
3.2.4. Góc tiếp xúc 
 Hình 3.17 trình bày góc tiếp xúc của lớp phủ epoxy có và không chứa 
HT có và không biến tính. Lớp phủ epoxy ban đầu có góc tiếp xúc 72,5o. Lớp 
phủ E/3HT-TA3 có góc tiếp xúc 61,6o. Lớp phủ E/3HT-TA3-S3 có góc tiếp 
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xúc 53,8o. Kết quả này cho thấy bề mặt của lớp phủ epoxy trở nên ưa nước 
hơn khi đưa vào phụ gia HT biến tính. Điều này có thể do sự tăng số lượng 
nhóm phân cực trong lớp phủ epoxy chứa phụ gia HT biến tính do HT biến 
tính có chứa nhiều nhóm phân cực [90]. Sự tăng tính ưa nước của bề mặt lớp 
phủ làm tăng khả năng tương tác của lớp phủ với nền thép, do đó tăng khả 
năng bám dính của lớp phủ với nền thép [91]. Điều này giải thích cho sự cải 
thiện đáng kể độ bám dính của lớp phủ như thảo luận ở trên. 

3.2.5. Phổ hồng ngoại 
 Phổ IR của lớp epoxy có và không chứa HT có và không biến tính được 
trình bày trên Hình 3.17. Trên phổ IR của epoxy xuất hiện các píc đặc trưng 
cho dao động của các liên kết C-H, vòng benzene, vòng epoxy của epoxy và 
liên kết C-N của chất đóng rắn polyamit. Khi đưa HT có và không biến tính 
vào nền epoxy xuất hiện các píc mới đặc trưng cho dao động của nhóm O-H 
và CO3

2- trong HT, nhóm C=O, C=C trong silan TMSPM trong HT biến tính 
(Bảng 3.7). Vị trí các píc đặc trưng cho dao động của các liên kết C-H, C=C, 
C-O có sự dịch chuyển nhẹ cho thấy HT biến tính đã tương tác với nền epoxy 
thông qua các tương tác lưỡng cực và liên kết hydro giữa các nhóm OH, TA 
và TMSPM trên bề mặt của HT với vòng epoxy trong cấu trúc của epoxy. 

 
Hình 3.17. Phổ IR của các lớp phủ epoxy có và không chứa HT có và không 

biến tính 
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Bảng 3.7. Số sóng đặc trưng cho một số dao động của epoxy và lớp phủ 
epoxy/HT có và không biến tính 

Mẫu 

Dao động (cm-1) 

C-H 
C=C 
(vòng 

benzene) 

C-O 
(vòng 
epoxy) 

C-N 
(chất 
đóng 
rắn) 

O-H 
(HT) 

CO3
2- 

(HT) 
C=O, 
C=C 

(TMSPM) 

E0 
2921, 
1459  1606 

1235 
1180 
1035 

1505 - - - 

E/3HT0 
2921 
1460 

 
1605 

1236 
1180 
1034 

1506 3390 
1639 

1362 - 

E/0,5HT-
TA3-S3 

2924 
1458 1606 

1234 
1180 
1035 

1506 3348 
1652 

1361 1720, 
1580 

E/1HT-
TA3-S3 

2924 
1459 1606 

1236 
1181 
1035 

1506 3389 
1648 

1361 1720 
1571 

E/3HT-
TA3-S3 

2922 
1461 1606 

1234 
1181 
1034 

1507 3395 
1644 

1361 1729 
1580 

E/5HT-
TA3-S3 

2921 
1461 1606 

1234 
1181 
1035 

1507 3382 
1648 

1361 1724 
1580 

 
3.2.6. Khả năng bảo vệ chống ăn mòn thép 

Hình 3.18 là hình ảnh lớp phủ epoxy và lớp phủ epoxy/HT có và không 
biến tính trước và sau 168 giờ thử nghiệm phun mù muối trung tính. Có thể 
thấy các mẫu đều bị gỉ tại đường rạch, vết rỉ không phát triển rộng ra vùng 
ngoài đường rạch. Điều này có thể giải thích bởi ẩm, hơi nước và ion Cl- đã 
tấn công vào polyme tại đường rạch. Nó gây ra phản ứng làm đứt gãy các liên 
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kết của polyme trong lớp phủ cũng như làm khuếch tán các tác nhân ức chế ăn 
mòn ra khỏi lớp phủ, làm giảm hiệu quả bảo vệ nền thép của lớp phủ epoxy. 
Các ion Cl- tấn công vào bên trong bề mặt thép qua các vết rạch làm cho nền 
thép cũng bị ăn mòn và sinh ra các gỉ sắt màu nâu đỏ [92].  

Mẫu 
Trước thử nghiệm phun mù 

muối trung tính 
Sau 168 giờ thử nghiệm phun 

mù muối trung tính 

E0 

  

E/3HT0 
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E/0,5HT-
TA3-S3 

  

E/1HT-
TA3-S3 

  

E/3HT-
TA3-S3 
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E/5HT-
TA3-S3 

  

Hình 3.18. Hình ảnh lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính trước và sau 
168 giờ thử nghiệm phun mù muối trung tính 

Ở các hàm lượng HT-TA3-S3 khác nhau, các nền thép được phủ bởi 
lớp phủ đều bị ăn mòn. Tuy nhiên, riêng mẫu lớp phủ epoxy chứa 5 %kl HT-
TA3-S3, quan sát thấy hiện tượng lớp phủ bị phồng rộp và bong ra khỏi nền 
thép. Điều này có thể do ở hàm lượng 5 %kl HT-TA3-S3, các hạt này kết tụ 
lại với nhau, tạo ra các khuyết tật trong cấu trúc lớp phủ, dẫn đến khả năng 
bảo vệ chống ăn mòn thép của lớp phủ bị giảm. Sự tấn công của ẩm, hơi nước 
và ion Cl- vào lớp phủ cũng làm giảm tính chất cơ học của lớp phủ. 

Bảng 3.8. Độ rộng vết gỉ của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính sau 168 
giờ thử nghiệm phun mù muối trung tính 

Tên mẫu Độ rộng vết gỉ (mm) 
Khả năng chống ăn mòn 

theo ASTM D1654-08 
Epoxy 0,852 ± 0,002 8 

E/3HT0 0,889 ± 0,016 8 

E/0,5HT-TA3-S3 0,896 ± 0,001 8 

E/1HT-TA3-S3 0,875 ± 0,008 8 

E/3HT-TA3-S3 0,831 ± 0,012 8 

E/5HT-TA3-S3 
Không xác định được (mẫu 
bị bong ra khỏi nền thép) 

- 
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Diện tích vết gỉ của các mẫu lớp phủ thử nghiệm được lấy trung bình 
của 10 lần đo tại các điểm trên chữ X trên mẫu thử nghiệm. Giá trị diện tích 
vết gỉ của các mẫu lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính được trình bày 
trên Bảng 3.8. Có thể thấy độ rộng vết gỉ của các mẫu lớp phủ sau 168 giờ thử 
nghiệm phun mù muối trung tính có sự khác biệt nhau. Mẫu E/3HT-TA3-S3 
có độ rộng vết gỉ thấp nhất, 0,831 ± 0,012 mm, cho thấy mẫu này có khả năng 
chống ăn mòn tốt hơn so với các mẫu còn lại. Khả năng chống ăn mòn của 
các mẫu này đạt mức 8 theo tiêu chuẩn ASTM D1654-08.  

Để đánh giá chính xác hơn khả năng bảo vệ chống ăn mòn của các lớp 
phủ epoxy chứa các hạt HT biến tính ở các hàm lượng khác nhau, tiến hành 
xác định độ bám dính của lớp phủ sau 168 giờ thử nghiệm phun mù muối 
trung tính (Bảng 3.9).  

Bảng 3.9. Độ bám dính của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính sau thử 
nghiệm phun mù muối trung tính 

Tên mẫu Độ bám dính (MPa) % suy giảm 

E/3HT0 0,60 40,00 

E/0,5HT-TA3-S3 0,85 50,58 

E/1HT-TA3-S3 1,10 24,66 

E/3HT-TA3-S3 1,97 28,88 

E/5HT-TA3-S3 
Không xác định được (mẫu bị 

bong ra khỏi nền thép) 
- 

  Có thể thấy độ bám dính của lớp phủ giảm đáng kể sau 168 giờ thử 
nghiệm phun mù muối trung tính. Mẫu E/0,5HT-TA3-S3 bị suy giảm độ bám 
dính nhiều nhất. Điều này có thể do ở hàm lượng nhỏ, hạt HT biến tính không 
phát huy tốt được hiệu quả bảo vệ chống ăn mòn. Ở cùng hàm lượng 3 %kl, 
lớp phủ epoxy chứa hạt HT-TA3-S3 có độ suy giảm độ bám dính thấp hơn so 
với lớp phủ epoxy chứa hạt HT không biến tính. Như vậy, các hạt HT-TA3-
S3 đã cải thiện khả năng bảo vệ chống ăn mòn thép của lớp phủ epoxy tốt hơn 
so với các hạt HT không biến tính. 
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3.2.7. Hình thái cấu trúc  
Các Hình 3.19 - 3.21 là các ảnh SEM chụp bề mặt đứt gãy (bẻ mẫu 

trong môi trường nitơ lỏng) của lớp phủ epoxy/HT có và không biến tính ở 
các độ phóng đại khác nhau. Quan sát Hình 3.19 có thể thấy HT không biến 
tính có bị kết tụ lại với nhau khi phân tán trong nền epoxy. Kích thước hạt cơ 
bản của hạt HT trong nền epoxy khoảng 100-200 nm, kích thước hạt kết tụ 
khoảng 500 nm – 1 µm.  

Quan sát ảnh SEM chụp bề mặt đứt gãy của lớp phủ epoxy/3 %kl 
HT-TA3 (E/3HT-TA3) trên Hình 3.20, có thể thấy các hạt HT-TA3 kết tụ 
lại với nhau trong nền epoxy. Kích thước hạt cơ bản của hạt HT-TA3 trong 
nền epoxy khoảng 100-300 nm, kích thước cụm kết tụ trong nền epoxy 
khoảng 2 µm.  

Đối với mẫu E/3HT-TA3-S3, các hạt HT-TA3-S3 cũng bị kết tụ khi 
phân tán trong nền epoxy, tuy nhiên kích thước cụm kết tụ chỉ khoảng 500 
nm. Mẫu hạt HT-TA3-S3 bám dính với nhựa nền epoxy tốt hơn vì khi mẫu bị 
bẻ gãy trong môi trường nitơ lỏng, các hạt HT-TA3-S3 để lại các lỗ trống trên 
bề mặt đứt gãy của lớp phủ epoxy có kích thước nhỏ hơn so với các hạt HT-
TA3, trong khi các hạt HT hầu như không để lại lỗ trống trên nền epoxy. Điều 
này góp phần giải thích cho sự cải thiện tính chất cơ học của lớp phủ epoxy 
khi sử dụng hạt HT-TA3-S3 như thảo luận ở trên. 

 

Hình 3.19. Ảnh SEM chụp bề mặt đứt gãy của lớp phủ epoxy/HT không biến 
tính (E/3HT0) 
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Hình 3.20. Ảnh SEM chụp bề mặt đứt gãy của lớp phủ epoxy/HT biến tính TA 
(E/3HT-TA3) 

 

Hình 3.21. Ảnh SEM chụp bề mặt đứt gãy của lớp phủ epoxy/HT biến tính TA 
+ TMSPM (E/3HT-TA3-S3) 
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KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ 
KẾT LUẬN 

- Đã biến tính thành công hạt hydrotalcit bằng axit tannic và hợp chất silan 
TMSPM. Sự xuất hiện của các pic mới đặc trưng cho các nhóm chức của TA 
và TMSPM trên phổ IR cho thấy TA và TMSPM đã được ghép lên bề mặt 
của HT. Sau khi biến tính, hình thái hạt, điện thế bề mặt, khả năng phân bố 
trong nước, góc tiếp xúc của HT có sự thay đổi đáng kể, tuy nhiên, cấu trúc 
tinh thể hầu như không thay đổi. 
- Các hạt HT biến tính TA + TMSPM đã cải thiện độ bám dính, độ cứng và 
khả năng bảo vệ chống ăn mòn thép cho lớp phủ epoxy so với HT không biến 
tính. Đã tìm được hàm lượng thích hợp của hạt HT biến tính TA + TMSPM là 
3 %kl hạt HT biến tính 3 % TA + 3 % TMSPM. Lớp phủ epoxy chứa 3 %kl 
hạt HT-TA3-S3 có độ bám dính đạt 2,77 MPa, độ cứng tương đối đạt 397, độ 
bền va đập ≥200 kg.cm, góc tiếp xúc đạt 53,8o. Các hạt HT-TA3-S3 phân tán 
trong nền epoxy khá đồng đều với kích thước khoảng 200-500 nm. Độ rộng 
vết gỉ của mẫu epoxy chứa 3 %kl hạt HT-TA3-S3 sau 168 giờ thử nghiệm 
phun mù muối trung tính là 0,831 ± 0,012 mm tương ứng với tốc độ ăn mòn ở 
mức 8 theo tiêu chuẩn ASTM D1654-08. Độ bám dính của lớp phủ suy giảm 
28,88 % sau 168 giờ thử nghiệm phun mù muối trung tính. 
KIẾN NGHỊ  

Cần tiếp tục nghiên cứu các tính chất điện hóa để có thể ứng dụng lớp phủ 
epoxy/HT biến tính hữu cơ trong bảo vệ chống ăn mòn kim loại. 
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