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MỞ ĐẦU 

1. Lý do chọn đề tài  

Trong những năm gần đây, các công trình xây dựng tại khu vực đô thị đã 

chịu ảnh hưởng nghiêm trọng từ tình trạng ô nhiễm như bụi bẩn, các chất ô 

nhiễm hữu cơ trong không khí, vi sinh vật... Những tác nhân này không chỉ gây 

mất mỹ quan mà còn dẫn đến sự suy thoái của vật liệu. Để giải quyết vấn đề 

này nhiều chiến lược đã được phát triển và triển khai, tuy nhiên thường đi kèm 

với chi phí cao. Trong số các giải pháp nhằm bảo vệ các công trình khỏi tình 

trạng bám bẩn và ô nhiễm, các bề mặt thông minh có khả năng tự làm sạch đặc 

biệt thu hút sự quan tâm nhờ thao tác đơn giản và đạt hiệu quả cao, giảm chi 

phí vệ sinh thường niên. 

Nhiều báo cáo cho thấy rằng các polymer có năng lượng bề mặt thấp, 

chẳng hạn như polyacrylate (PA) [1,2], polystyrene (PS) [3,4], polyvinylidene 

fluoride (PVDF) [5,6], poly(dimethylsiloxanes) (PDMS) [7,8], epoxy [9,10], 

poly(methacrylic acid) (PMAA) [11,12], polyurethane (PU) [13-15],… đã 

được sử dụng để chế tạo lớp phủ siêu kị nước. Lớp phủ acrylic polyurethane 

(APU) là một trong những hệ sơn phổ biến nhất vì có nhiều ưu điểm nổi bật 

như các tính chất cơ học tốt, khả năng đóng rắn ở nhiệt độ thấp, khả năng bền 

hóa chất tốt, cùng với các đặc tính như chống tia UV, bền màu và chống lão 

hóa thời tiết. Vì vậy, PU được ứng dụng rộng rãi để bảo vệ nhiều loại vật liệu 

nền như kim loại và kính. Tuy nhiên, do chứa nhiều nhóm phân cực trên bề 

mặt, lớp phủ PU lại có bản chất khá ưa nước (hydrophilic). Vì vậy, việc phát 

triển các lớp phủ APU có tính kị nước vẫn là một vấn đề đang được quan tâm 

trong nghiên cứu và phát triển hiện nay. Những năm gần đây, công nghệ nano 

ngày càng phát triển vì thế các nhà khoa học đã nghiên cứu và kết hợp các hạt 

nano vô cơ vào lớp phủ để cải thiện khả năng tự làm sạch của lớp phủ, chẳng 

hạn như SiO2 [16,17], TiO2 [18,19] và ZnO [20,21], có thể làm tăng độ nhám 

bề mặt của lớp phủ kị nước, do đó làm tăng góc tiếp xúc của chúng.  

Tuy nhiên, bề mặt siêu kị nước dễ bị phá hủy khi ở nhiệt độ cao, kém 

bền trong dung dịch axit/kiềm, dưới bức xạ tử ngoại và thường có khả năng 

chống mài mòn thấp, điều này hạn chế các ứng dụng thực tiễn của lớp phủ siêu 

kị nước. Do đó, việc thiết kế và chế tạo lớp phủ siêu kị nước hiệu suất cao, có 

tuổi thọ dài trong nhiều điều kiện khắc nghiệt, là cực kỳ quan trọng. Vì vậy, 

trong luận văn này sẽ tiến hành nghiên cứu lớp phủ kị nước trên cơ sở nhựa 
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polyurethane và hạt nano SiO2 biến tính silane. 

2. Mục đích nghiên cứu  

- Nghiên cứu chế tạo thành công lớp phủ kị nước ứng dụng tự làm sạch 

trên cơ sở nhựa polyurethane và hạt nano SiO2 biến tính silane 

3. Đối tượng nghiên cứu  

- Đối tượng nghiên cứu: Hạt nano SiO2 biến tính silane và lớp phủ trên cơ 

sở nhựa polyurethane và hạt nano SiO2 biến tính silane 

- Phạm vi nghiên cứu:  

Về phạm vi không gian: Nghiên cứu này được thực hiện tại Viện Khoa 

học vật liệu, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam 

Về phạm vi thời gian: Nghiên cứu được thực hiện trong khoảng thời gian 

từ tháng 10/2025 - 04/2025. 

4. Nội dung nghiên cứu 

Để thực hiện được mục tiêu nghiên cứu, luận văn thực hiện các nội dung 

nghiên cứu sau: 

- Nghiên cứu chế tạo hạt SiO2 biến tính silane 

- Phân tán và chế tạo lớp phủ trên cơ sở nhựa polyurethane và hạt nano 

SiO2 biến tính silane 

- Nghiên cứ sự ảnh hưởng của hạt nano đến tính chất cơ lý của lớp phủ và 

nghiên cứu khả năng tự làm sạch của lớp phủ. 

5. Cơ sở khoa học và tính thực tiễn của đề tài 

Kết quả của đề tài sẽ góp phần phát triển vật liệu phủ kị nước trên nền 

nhựa polyurethane kết hợp hạt nano silica biến tính silane, đồng thời định 

hướng chế tạo lớp phủ tự làm sạch theo hiệu ứng lá sen. 

Lớp phủ tự làm sạch giúp chống bám bẩn, chống nước, tăng độ bền vật 

liệu, ứng dụng rộng rãi; đồng thời giảm chi phí bảo trì và phù hợp điều kiện khí 

hậu ẩm tại Việt Nam. 
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Chương 1. TỔNG QUAN NGHIÊN CỨU 

1.1. LỚP PHỦ TRÊN CƠ SỞ NHỰA POLYURETHANE VÀ CÁC HẠT 

NANO 

1.1.1. Giới thiệu về lớp phủ polyurethane 

Polyurethane (PU) là một loại vật liệu polymer đa chức năng, được hình 

thành từ phản ứng giữa polyol và isocyanate. PU được tổng hợp lần đầu vào 

năm 1937 và từ đó đã trở thành một trong những vật liệu polymer quan trọng 

nhất trong công nghiệp hiện đại nhờ tính chất linh hoạt và khả năng điều chỉnh 

cấu trúc phân tử [22].Tùy thuộc vào bản chất của nguyên liệu ban đầu và điều 

kiện phản ứng, PU có thể tồn tại dưới dạng nhiệt dẻo (thermoplastic 

polyurethane – TPU) hoặc nhiệt rắn (thermosetting polyurethane), nổi bật với 

tính đàn hồi cao, khả năng bám dính tốt trên nhiều loại như kim loại, gỗ, bê 

tông hay kính [22, 23]. Do đó, ứng dụng của lớp phủ PU rất đa dạng, bao gồm 

bảo vệ bề mặt công nghiệp chống mài mòn, hóa chất, ăn mòn, vật liệu xây dựng 

chống thấm, chống bám bẩn và tăng hiệu ứng tự làm sạch; lớp phủ chức năng 

kị nước, siêu kị nước, chống bám bụi, tự làm sạch, chống tia UV; đồng thời, 

khi kết hợp với hạt nano, PU còn tạo ra các lớp phủ đa chức năng với khả năng 

chống ăn mòn, chống UV, kháng khuẩn và siêu kị nước. 

Gần đây, các hệ polyurethane phân tán trong nước đang được chú trọng 

phát triển nhằm giảm phát thải hợp chất hữu cơ dễ bay hơi (VOC), phù hợp với 

xu hướng vật liệu thân thiện môi trường. 

1.1.1.1. Cấu trúc và tính chất của polyurethane 

Về bản chất hóa học, polyurethane được hình thành thông qua phản ứng 

cộng giữa nhóm isocyanate (–NCO) và nhóm hydroxyl (–OH), tạo nên liên kết 

urethane đặc trưng (–NH–CO–O–) (Hình 1.1). Liên kết này không chỉ đóng vai 

trò liên kết các đơn vị cấu trúc mà còn ảnh hưởng trực tiếp đến độ bền và tính 

ổn định của polymer. Khác với nhiều hệ polymer khác, phản ứng tạo PU không 

sinh ra sản phẩm phụ, do đó cho phép kiểm soát tốt cấu trúc và độ đồng nhất 

của vật liệu [24]. 

Polyurethane (PU) thường được phân chia thành hai dạng chính dựa trên 

cơ chế đóng rắn, bao gồm hệ một thành phần (1K) và hệ hai thành phần (2K). 

Trong đó, hệ 1K đóng rắn khi tiếp xúc với độ ẩm trong không khí, còn hệ 2K 

được hình thành thông qua phản ứng giữa các hợp chất chứa nhóm hydroxyl 

(polyol) và isocyanate. Nhờ sự linh hoạt trong việc lựa chọn cấu trúc hóa học, 
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khối lượng phân tử và mật độ nhóm chức của các thành phần này, vật liệu 

polyurethane có thể được thiết kế với dải tính chất rộng, đáp ứng nhiều mục 

đích sử dụng khác nhau [25]. 

 

Hình 1.1. Phản ứng tổng quát giữa isocyanate và polyol tạo ra polyurethane 

Trong cấu trúc PU, polyol là thành phần có ảnh hưởng lớn đến tính chất 

cuối cùng do trực tiếp tham gia tạo liên kết urethane. Sự khác biệt về loại polyol 

(như polyether, polyester hoặc polycarbonate), cũng như đặc điểm mạch và 

hàm lượng nhóm hydroxyl, sẽ chi phối đáng kể đến độ mềm, độ đàn hồi và khả 

năng chịu nhiệt của vật liệu. Ngược lại, isocyanate và các chất kéo dài mạch 

đóng vai trò chủ yếu trong việc hình thành các đoạn mạch cứng, từ đó ảnh 

hưởng đến độ bền cơ học và độ ổn định của hệ polymer. 

 

Hình 1.2. Một số isocyanate thông dụng trong tổng hợp PU 
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Một đặc điểm điển hình của polyurethane là sự tồn tại đồng thời của hai 

pha cấu trúc riêng biệt ở cấp độ vi mô, bao gồm pha mềm và pha cứng. Pha 

mềm có nguồn gốc từ các polyol có khối lượng phân tử lớn, mang lại tính linh 

hoạt và khả năng biến dạng cho vật liệu. Trong khi đó, pha cứng được tạo thành 

từ các đoạn mạch giàu nhóm urethane, có khả năng hình thành liên kết hydro 

mạnh, giúp gia tăng độ bền và độ ổn định nhiệt [26]. 

Tùy theo điều kiện tổng hợp và thành phần sử dụng, polyurethane có thể 

tồn tại dưới dạng mạch thẳng hoặc mạng không gian có liên kết ngang. Vật liệu 

dạng mạch thẳng thường dễ gia công và có tính dẻo cao, trong khi cấu trúc liên 

kết ngang giúp cải thiện đáng kể khả năng chịu hóa chất, chống mài mòn và độ 

bền nhiệt. Vì vậy, trong các ứng dụng lớp phủ bảo vệ, cấu trúc mạng liên kết 

ngang thường được ưu tiên lựa chọn. 

Nhờ sự kết hợp giữa pha mềm và pha cứng, polyurethane có khả năng làm 

việc ổn định trong khoảng nhiệt độ rộng. Pha mềm giúp duy trì tính linh hoạt ở 

nhiệt độ thấp, trong khi pha cứng đóng vai trò như các điểm gia cường, hạn chế 

biến dạng và nâng cao khả năng chịu nhiệt của vật liệu. 

1.1.1.2. Phương pháp tổng hợp nhựa polyurethane 

Tùy thuộc vào điều kiện phản ứng, bản chất nguyên liệu và mục đích ứng 

dụng, các phương pháp tổng hợp PU có thể được phân loại thành nhiều hướng 

nghiên cứu khác nhau. 

❖ Phương pháp một bước (One-shot synthesis) 

Phương pháp một bước được đặc trưng bởi việc đưa đồng thời tất cả các 

thành phần phản ứng (diisocyanate, polyol, chất xúc tác và phụ gia) vào cùng 

một hệ. Ngay sau khi trộn, các phản ứng tạo urethane, urea (nếu có nước) và 

các phản ứng phụ khác diễn ra song song với tốc độ cao, dẫn đến sự hình thành 

nhanh chóng mạng polymer. 

Phương pháp này có ưu điểm nổi bật về tính đơn giản công nghệ và khả 

năng mở rộng quy mô, đặc biệt phù hợp với sản xuất polyurethane foam. Trong 

hệ tạo bọt, phản ứng giữa isocyanate và nước sinh ra CO₂ đóng vai trò tác nhân 

tạo lỗ xốp, đồng thời ảnh hưởng đến cấu trúc tế bào của vật liệu [23]. Tuy nhiên, 

do thiếu sự phân tách giữa các giai đoạn phản ứng, phương pháp này khó kiểm 

soát chính xác cấu trúc vi pha (microphase separation), dẫn đến sự phân bố 

không đồng đều giữa pha mềm và pha cứng, từ đó ảnh hưởng đến tính chất cơ 

học và độ bền lâu dài. 
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❖ Phương pháp hai bước (Prepolymer approach) 

Nhằm nâng cao khả năng kiểm soát cấu trúc, phương pháp prepolymer 

được phát triển như một hướng tiếp cận hiệu quả và có tính tái lập cao. Quá 

trình tổng hợp được chia thành hai giai đoạn riêng biệt. 

Ở giai đoạn đầu, diisocyanate phản ứng với polyol (thường sử dụng dư 

isocyanate) để tạo thành prepolymer chứa các nhóm –NCO tự do ở đầu mạch. 

Giai đoạn này cho phép kiểm soát tốt chiều dài đoạn mềm (soft segment) và 

phân bố nhóm chức. Ở giai đoạn tiếp theo, prepolymer được cho phản ứng với 

các chất kéo dài mạch (chain extender) như diol hoặc diamine, hình thành các 

đoạn cứng (hard segment) thông qua liên kết urethane hoặc urea. 

Sự tách biệt hai giai đoạn phản ứng giúp điều chỉnh chính xác cấu trúc vi 

mô, đặc biệt là mức độ phân tách pha mềm – pha cứng, yếu tố quyết định đến 

tính chất cơ học, nhiệt và khả năng kháng hóa chất của PU. Do đó, phương 

pháp này được ứng dụng rộng rãi trong tổng hợp coating hiệu năng cao, 

elastomer và keo dán kỹ thuật [27]. 

❖ Phương pháp bán prepolymer (Semi-prepolymer method) 

Phương pháp bán prepolymer là một biến thể trung gian, trong đó chỉ một 

phần polyol được phản ứng trước với isocyanate để tạo prepolymer, sau đó 

phần polyol còn lại được bổ sung vào hệ phản ứng. 

Phương pháp này cho phép dung hòa giữa tính linh hoạt của phương pháp 

một bước và khả năng kiểm soát của phương pháp hai bước. Nhờ đó, hệ phản 

ứng có độ nhớt phù hợp hơn cho gia công, đồng thời vẫn đảm bảo được mức 

độ đồng nhất cấu trúc tương đối cao. Phương pháp này thường được áp dụng 

trong các hệ coating và adhesive yêu cầu cân bằng giữa hiệu năng và chi phí 

sản xuất [28]. 

❖ Phương pháp polyurethane phân tán trong nước (Waterborne 

Polyurethane – WPU) 

Trong bối cảnh các tiêu chuẩn môi trường ngày càng khắt khe, 

polyurethane phân tán trong nước (WPU) đã trở thành xu hướng phát triển tất 

yếu nhằm thay thế các hệ dung môi hữu cơ truyền thống. Quá trình tổng hợp 

WPU thường được triển khai theo chiến lược prepolymer có chức hóa ưa nước. 

Cụ thể, prepolymer được tổng hợp từ diisocyanate và polyol, sau đó được 

biến tính bằng các monomer chứa nhóm chức ưa nước (như 

dimethylolpropionic acid – DMPA) để đưa các nhóm ionizable vào mạch 
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polymer. Sau bước trung hòa, hệ được phân tán vào nước dưới tác động cắt cơ 

học, tạo thành các hạt polymer kích thước nano đến micro. Cuối cùng, phản 

ứng kéo dài mạch được thực hiện trong pha nước để hoàn thiện cấu trúc 

polymer. 

Phương pháp này giúp giảm đáng kể phát thải VOC, đồng thời cải thiện 

độ an toàn trong quá trình thi công. Tuy nhiên, các yếu tố như kích thước hạt, 

thế zeta và độ ổn định keo là những thông số quan trọng cần được kiểm soát 

chặt chẽ để đảm bảo chất lượng sản phẩm [29]. 

❖ Phương pháp polyurethane không isocyanate (Non-isocyanate 

polyurethane – NIPU) 

Các hướng tiếp cận hiện đại trong hóa học polymer bền vững đã thúc đẩy 

sự phát triển của polyurethane không sử dụng isocyanate. Một trong những 

phương pháp tổng hợp tiêu biểu là phản ứng mở vòng giữa cyclic carbonate và 

diamine, tạo thành polyhydroxyurethane (PHU). 

Ưu điểm của phương pháp này là loại bỏ hoàn toàn các hợp chất 

isocyanate độc hại, đồng thời không sinh ra khí độc trong quá trình phản ứng. 

Tuy nhiên, hạn chế chính nằm ở động học phản ứng chậm, độ chuyển hóa chưa 

cao và tính chất cơ học của vật liệu còn hạn chế so với PU truyền thống. Dù 

vậy, với sự phát triển của xúc tác và thiết kế monomer mới, NIPU đang dần trở 

thành hướng nghiên cứu tiềm năng trong lĩnh vực vật liệu xanh [30]. 

1.1.2. Lớp phủ trên cơ sở nhựa Polyurethane và các hạt nano 

Lớp phủ polyurethane (PU) là một trong những hệ sơn phổ biến nhất vì 

khả năng điều chỉnh cấu trúc và tính chất thông qua phản ứng giữa polyol và 

isocyanate. Nhờ đặc tính linh hoạt về mặt hóa học, các vật liệu PU có thể được 

thiết kế với nhiều tính chất ưu việt như độ bền cơ học cao, độ đàn hồi tốt, khả 

năng bám dính mạnh trên nhiều loại nền và khả năng kháng hóa chất hiệu quả. 

Tuy nhiên, do chứa nhiều nhóm phân cực trên bề mặt, lớp phủ PU lại có bản 

chất khá ưa nước (hydrophilic), các hệ polyurethane truyền thống vẫn còn tồn 

tại những hạn chế nhất định, đặc biệt là khả năng chống thấm nước, chống tia 

cực tím và độ bền lâu dài trong các môi trường khắc nghiệt chưa cao [31]. Vì 

vậy, việc cải tiến lớp phủ PU bằng cách bổ sung các hạt nano vô cơ đã trở thành 

một hướng nghiên cứu quan trọng nhằm nâng cao hiệu suất của vật liệu.  

Để tăng các tính chất của lớp phủ, việc kết hợp polyurethane với các hạt 

nano vô cơ đã trở thành một hướng nghiên cứu quan trọng trong lĩnh vực vật 
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liệu phủ tiên tiến. Hệ polyurethane nanocomposite được hình thành khi các hạt 

nano có kích thước dưới 100 nm được phân tán trong nền polymer. Nhờ diện 

tích bề mặt riêng lớn, các hạt nano tạo ra vùng tương tác liên pha đáng kể với 

chuỗi polymer, từ đó cải thiện độ bền cơ học, khả năng chống ăn mòn, tính ổn 

định nhiệt và tính chất bề mặt của vật liệu [32]. 

Cơ chế gia cường của hạt nano trong nền polyurethane được giải thích 

thông qua nhiều hiệu ứng khác nhau. Trước hết, các hạt nano hoạt động như 

pha gia cường giúp phân tán ứng suất và hạn chế sự lan truyền của các vi vết 

nứt trong vật liệu. Đồng thời, sự hiện diện của các hạt nano tạo nên hiệu ứng 

hàng rào (barrier effect), kéo dài đường khuếch tán của nước, oxy và các ion 

ăn mòn khi xâm nhập vào lớp phủ. Hiệu ứng này làm giảm đáng kể tốc độ ăn 

mòn và gia tăng tuổi thọ của lớp phủ bảo vệ [33]. 

Nhiều loại hạt nano đã được nghiên cứu cho hệ polyurethane, bao gồm 

TiO₂, ZnO, Fe₂O₃, Al₂O₃, graphene, carbon nanotube (CNT) và SiO₂. Trong đó, 

TiO₂ và ZnO được sử dụng rộng rãi nhờ khả năng hấp thụ tia UV và hoạt tính 

quang xúc tác, giúp nâng cao độ bền thời tiết cũng như khả năng tự làm sạch 

của lớp phủ. Graphene và CNT có khả năng tạo hiệu ứng hàng rào mạnh, làm 

giảm tốc độ khuếch tán của các tác nhân ăn mòn và đồng thời cải thiện đáng kể 

độ bền cơ học của vật liệu [34]. 

Tại Việt Nam, nghiên cứu về lớp phủ polymer chứa hạt nano đã có nhiều 

bước phát triển trong những năm gần đây. Nguyễn Thiên Vương và cộng sự đã 

nghiên cứu hệ lớp phủ acrylic chứa nano ZnO và cho thấy việc bổ sung ZnO 

giúp tăng khả năng phản xạ nhiệt cũng như khả năng quang xúc tác phân hủy 

các chất ô nhiễm hữu cơ trên bề mặt lớp phủ. Kết quả nghiên cứu chứng minh 

nano ZnO không chỉ đóng vai trò là chất gia cường mà còn góp phần tạo tính 

năng tự làm sạch cho vật liệu phủ [35]. Bên cạnh đó, Dương Thị Vy và cộng 

sự đã chế tạo hệ acrylic polyurethane/Fe₂O₃ nanocomposite. Nghiên cứu cho 

thấy sự có mặt của Fe₂O₃ làm tăng độ cứng, độ bền nhiệt và cải thiện các tính 

chất cơ học của màng phủ so với hệ polyurethane truyền thống [36].  

Trong các loại hạt nano vô cơ, silica (SiO₂) được xem là một trong những 

vật liệu triển vọng nhất đối với hệ polyurethane nanocomposite. Nhờ độ ổn 

định hóa học cao, diện tích bề mặt lớn và khả năng dễ dàng biến tính bề mặt 

bằng các hợp chất silane, SiO₂ có thể cải thiện đáng kể độ cứng, khả năng chống 

mài mòn và độ bền nhiệt của lớp phủ [37].  
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Mặc dù bổ sung hạt nano vào hệ lớp phủ polyurethane nanocomposite 

mang lại nhiều ưu điểm, tuy nhiên hiệu quả của lớp phủ phụ thuộc rất lớn vào 

khả năng phân tán đồng đều của hạt nano trong nền polymer. Hiện tượng kết tụ 

hạt có thể tạo ra các khuyết tật trong màng phủ, làm suy giảm tính chất cơ học 

và giảm hiệu quả bảo vệ. Do đó, xu hướng nghiên cứu hiện nay tập trung vào 

việc biến tính bề mặt hạt nano nhằm tăng khả năng tương thích với nền 

polyurethane, đồng thời tối ưu hóa quy trình chế tạo để đạt được sự phân tán 

ổn định và đồng nhất. Đây cũng là cơ sở cho sự phát triển của các hệ lớp phủ 

polyurethane chứa nano SiO₂ biến tính có tính kị nước, chống ăn mòn và tự làm 

sạch đang được quan tâm nghiên cứu hiện nay. 

1.1.3. Hạt silica biến tính silane 

1.1.3.1. Tổng quan về hạt nano silica 

Silica (SiO₂) là vật liệu vô cơ phổ biến, tồn tại dưới nhiều dạng hình thái 

như silica kết tủa (precipitated silica), silica keo (colloidal silica) và muội silica 

(fumed silica). 

Nhờ diện tích bề mặt lớn, độ xốp cao và sự hiện diện dày đặc của các 

nhóm silanol (≡Si–OH) trên bề mặt, silica thể hiện hoạt tính bề mặt mạnh, cho 

phép tương tác với nhiều hệ vật liệu khác nhau.  

Các nhóm –OH này có khả năng hình thành liên kết hydro mạnh với các 

phân tử nước, làm cho nước dễ dàng lan rộng và thấm ướt trên bề mặt SiO₂, 

dẫn đến góc tiếp xúc nhỏ (thường < 30° đối với bề mặt sạch). Nhờ đó, SiO₂ thể 

hiện ái lực cao với nước và các chất phân cực, đồng thời dễ phân tán trong môi 

trường nước. Tính ưa nước này cũng làm tăng năng lượng bề mặt của vật liệu, 

tạo điều kiện thuận lợi cho các quá trình hấp phụ, phản ứng hóa học và biến 

tính bề mặt.  

Hạt nano silica (SiO₂) là vật liệu vô cơ có kích thước trong khoảng 1–100 

nm, đặc trưng bởi diện tích bề mặt riêng rất lớn, độ ổn định hóa học cao và hoạt 

tính bề mặt mạnh. Nano silica (SiO₂) đã được ứng dụng rộng rãi để biến tính 

lớp phủ nhằm tăng cường tính chất lớp phủ [37-39]. Trong một nghiên cứu của 

Zheng và cộng sự [15] đã chế tạo lớp phủ nanocomsite hai lớp, nano SiO2 được 

fluor hóa bằng PMMA bằng phương pháp lắng đọng phun hai bước, lớp phủ 

thể hiện tính siêu kị nước và khả năng chống mài mòn tốt, nhưng độ truyền 

sáng quang học của lớp phủ composite thấp hơn 80%.  

Satapathy và cộng sự  đã chế tạo lớp phủ nanocomposite siêu kị nước 

https://www.mdpi.com/2079-6412/11/2/174#B31-coatings-11-00174
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trên cơ sở nhựa polyethylene và (LLDPE)/SiO2 bằng kỹ thuật phủ nhúng, WCA 

của lớp phủ đạt được là 170° và góc trượt là 3,8°, ngoài ra lớp phủ còn thể hiện 

độ ổn định nhiệt và độ bền tốt [40]. Trong một báo cáo của Luo và cộng sự, đã 

tổng hợp hạt nano SiO2 bằng phương pháp sol-gel, sau đó sử dụng kỹ thuật phủ 

nhúng để chế tạo lớp phủ composite hai lớp PU/SiO2 bằng cách nhúng phiến 

kính vào dung dịch PU và phân tán hạt nano SiO2 đã tạo thành lớp phủ có khả 

năng siêu kị nước với WCA là 162° và độ truyền qua là 90% [13]. 

Trong bài viết của Fuying Yu và cộng sự đã trình bày một phương pháp 

nhúng phủ một bước đơn giản để chế tạo lớp phủ siêu kị nước 

polyurethane/silicon dioxide (PU/SiO2) trên nền thủy tinh. Lớp phủ lai này thể 

hiện tính chất siêu kị nước với WCA khoảng 159° tạo ra lớp phủ siêu kị nước 

bền chắc về mặt cơ học với khả năng chống mài mòn thích hợp đã được phát 

triển.  

Ngoài ra, Zhou và cộng sự [41,42] đã chế tạo lớp phủ composite 

polyurethane trên cơ sở nano–silica/acrylic và nano–silica/polyester, cho thấy 

độ cứng, khả năng chống mài mòn và đặc tính kéo được cải thiện rõ rệt. 

Gần đây, Nguyễn Ngọc Linh và cộng sự đã tiếp tục nghiên cứu hệ lớp phủ 

acrylate epoxy/SiO₂ đóng rắn kép UV–2K. Kết quả cho thấy sự hiện diện của 

nano SiO₂ làm tăng mật độ liên kết ngang của mạng polymer, từ đó cải thiện 

độ cứng và các tính chất cơ học của màng phủ [72].  

Tuy nhiên, đặc tính ưa nước tự nhiên và xu hướng kết tụ mạnh khiến hạt 

silica khó phân tán ổn định trong các hệ polymer hoặc dung môi hữu cơ. Điều 

này làm hạn chế đáng kể vai trò của silica trong các lớp phủ chức năng, đặc 

biệt là lớp phủ kị nước, lớp phủ chống ăn mòn hoặc các hệ polyme không phân 

cực. 

Để khắc phục những hạn chế này, biến tính silane được xem là phương 

pháp hiệu quả nhất nhằm điều chỉnh đặc tính hóa – lý của bề mặt silica. 

1.1.3.4. Hạt nano silica biến tính silane  

Hạt silica biến tính silane là một nhóm vật liệu nano vô cơ quan trọng, 

được cấu trúc trên nền hạt SiO₂ có diện tích bề mặt lớn và hoạt tính bề mặt cao. 

Thông qua quá trình biến tính bằng các tác nhân silane, các nhóm silanol tự 

nhiên trên bề mặt silica được thay thế hoặc bổ sung bởi các nhóm chức hữu cơ 

tương thích hơn với pha polymer hoặc dung môi ứng dụng. Quá trình chức năng 

hóa này không chỉ cải thiện khả năng phân tán và độ ổn định của silica trong 
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môi trường hữu cơ mà còn mang lại các đặc tính mới như tăng cường liên kết 

hóa học với nền polymer, nâng cao độ bền cơ học, khả năng chống thấm, kị 

nước hoặc các tính năng chức năng hóa khác. 

Silane là nhóm hợp chất organosilicon có vai trò quan trọng trong khoa 

học vật liệu. Các hợp chất này thường có công thức tổng quát R–Si(OR’)3 hoặc 

R–SiX3, trong đó R là nhóm hữu cơ như alkyl, vinyl, amino hoặc fluorinated 

chains, còn X hoặc OR’ là các nhóm có khả năng thủy phân. Nhờ cấu trúc lưỡng 

chức năng, silane có thể tương tác đồng thời với pha vô cơ và pha hữu cơ, do 

đó thường được sử dụng như một tác nhân ghép nối (coupling agent) nhằm cải 

thiện tính tương hợp và độ bền liên kết giữa các pha trong vật liệu composite 

[43, 44]. 

Tùy thuộc vào cấu trúc silane, hạt silica biến tính có thể mang nhiều loại 

nhóm chức như alkyl, amino, epoxy, methacryloxy, hoặc fluorocarbon. Điều 

này cho phép điều chỉnh linh hoạt độ kị nước, khả năng liên kết hóa học, hoạt 

tính bề mặt, hoặc chức năng hóa đặc thù theo từng ứng dụng. 

Trong các lớp phủ polymer, đặc biệt là hệ polyurethane và polyurethane 

acrylate, silica biến tính silane không chỉ đóng vai trò là chất độn nano gia 

cường mà còn là tác nhân cải thiện giao diện, tăng độ bám dính và tạo cấu trúc 

vi mô cần thiết cho các hiệu ứng như siêu kị nước, chống thấm, chống bám bẩn 

và tự làm sạch. Việc thay đổi cấu trúc bề mặt hạt cho phép xây dựng vi cấu trúc 

hierarchical hoặc micro/nano roughness – yếu tố quan trọng để đạt được tính 

năng chống ướt ưu việt trong các lớp phủ chức năng hiện đại. 

Về cơ bản, có hai phương pháp chính để chế chế tạo lớp phủ kị nước: (i) 

tạo ra cấu trúc nhám vi mô hoặc nano trên bề mặt màng để đạt được góc tiếp 

xúc nước (CA) cao [45]; (ii) trang trí nano–SiO₂ bằng polyme fluorocarbon để 

giảm năng lượng bề mặt [46], hoặc kết hợp cả hai cách để đạt được độ kị nước 

tối ưu [47]. Ví dụ, các hạt nano SiO₂ được biến tính bằng fluoroalkyl silane 

[46], hạt nano lai silica–fluoropolymer [47], hay các hạt nano trộn với 

fluoropolymer [48] đều đã được sử dụng để hình thành bề mặt siêu kị nước. 

Khi kết hợp silica vào màng polyacrylate flo hóa bằng hạt nano composite 

polyacrylate/silica, Yang và cộng sự đã chứng minh độ kị nước tăng lên do sự 

tập trung bề mặt của flo và độ nhám bề mặt từ silica [49]. Tương tự, thông qua 

phản ứng giữa nhóm silanol trong hạt nano silica và nhóm isocyanate trong quá 

trình chế tạo lớp phủ polyurethane, Xue và cộng sự [46] đã xây dựng cấu trúc 
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nhám phân cấp ở cấp độ vi mô và nano trên bề mặt lớp phủ. Ngoài ra, hạt nano 

cũng đã được dùng trong hệ nhũ Pickering để chế tạo lớp phủ nhạy UV có chứa 

fluoroalkyl silane trong vi nang, nhằm thu được bề mặt siêu kị nước có khả 

năng tự phục hồi [50]. Ở Việt Nam, Nguyễn Thị Mai và cộng sự đã nghiên cứu 

lớp phủ acrylic polyurethane chứa nano silica biến tính (R-SiO₂). Kết quả cho 

thấy việc bổ sung 2,5% khối lượng R-SiO₂ làm tăng đáng kể khả năng kháng 

axit và kiềm của màng phủ. Sau 20 ngày ngâm trong dung dịch HCl 5% và 

NaOH 5%, lớp phủ chứa R-SiO₂ chỉ suy giảm khối lượng khoảng 1%, trong 

khi lớp phủ không chứa hạt nano bị suy giảm khoảng 3%, chứng tỏ vai trò của 

nano SiO₂ trong việc nâng cao tính chất hàng rào và độ bền hóa học của lớp 

phủ [51]. 

Rõ ràng, việc kết hợp nano SiO₂ với polymer fluorocarbon là một cách tốt 

để tạo ra màng phủ kị nước, và nhựa polyurethane vốn đã có khả năng tạo màng 

và có tính cơ học, độ bền hóa chất và độ bền UV tốt đặc biệt khi có mặt nano 

silica [46]. Tuy nhiên, có ít nghiên cứu về sự kết hợp của các thành phần để 

chứng minh một sự cải tiến vượt trội trong chế tạo lớp phủ, cũng như chưa có 

cải thiện đáng kể nào về khả năng chống lão hóa của lớp phủ SiO₂/polyme 

fluorocarbon 

1.2. GIỚI THIỆU LỚP PHỦ TỰ LÀM SẠCH  

Lớp phủ tự làm sạch đang trở thành một hướng phát triển quan trọng trong 

khoa học vật liệu nhờ khả năng giảm sự tích tụ chất bẩn và duy trì độ sạch của 

bề mặt một cách thụ động. Nhờ đặc tính này, lớp phủ tự làm sạch hiện đang 

được ứng dụng rộng rãi trong nhiều lĩnh vực kỹ thuật và đời sống nhờ khả năng 

giảm thiểu sự bám bẩn và duy trì bề mặt sạch mà không cần can thiệp thường 

xuyên. Trong ngành dệt may, vật liệu có thể hạn chế vết bẩn và dễ dàng làm 

sạch dưới tác động của nước. Trong lĩnh vực ô tô, các bề mặt như kính chắn 

gió hoặc lớp sơn ngoài được cải tiến nhằm giảm sự tích tụ bụi và nước. Ngoài 

ra, các thiết bị quang học (ống kính, cảm biến), công nghiệp hàng hải (lớp phủ 

chống ăn mòn và sinh vật bám) cũng như ngành hàng không (lớp phủ chống 

đóng băng, giảm lực bám dính) đều đang khai thác hiệu quả công nghệ này. 

Một số sản phẩm thương mại tiêu biểu như kính tự làm sạch Pilkington Activ 

hay sơn Lotusan đã chứng minh hiệu quả ứng dụng thực tế. Tuy nhiên, cùng 

với sự phát triển của công nghệ nano và vật liệu tiên tiến, khả năng mở rộng và 
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tối ưu hóa lớp phủ tự làm sạch trong tương lai vẫn còn nhiều tiềm năng đáng 

kể. 

1.2.1. Cơ chế tự làm sạch của lớp phủ hữu cơ 

Cơ chế tự làm sạch của các lớp phủ hữu cơ chủ yếu dựa trên điều chỉnh 

tính chất bề mặt thông qua thiết kế cấu trúc vi mô và thành phần hóa học, từ đó 

làm suy giảm lực tương tác giữa bề mặt và các tác nhân gây bẩn. Không giống 

như các hệ vô cơ quang xúc tác, các lớp phủ hữu cơ thường hoạt động theo cơ 

chế vật lý – hóa học thụ động, không phụ thuộc hoặc ít phụ thuộc vào nguồn 

kích thích bên ngoài như ánh sáng. 

Lớp phủ tự làm sạch có thể phân thành hai loại chính: lớp phủ kị nước và 

lớp phủ ưa nước. Cả hai đều dựa trên tác động của nước để loại bỏ bụi bẩn. Đối 

với lớp phủ ưa nước, nước trải đều thành một màng mỏng trên bề mặt, cuốn 

theo các tạp chất. Ngược lại, ở lớp phủ kị nước, các giọt nước duy trì hình dạng 

tròn, dễ dàng lăn trên bề mặt và kéo theo bụi bẩn rời khỏi lớp phủ. 

Dựa trên đặc tính bề mặt và giá trị góc tiếp xúc của chất lỏng với vật liệu, 

các bề mặt có thể được phân loại thành bốn nhóm chính: siêu ưa nước 

(superhydrophilic), ưa nước (hydrophilic), kị nước (hydrophobic) và siêu kị 

nước (superhydrophobic) (Hình 1.2). 

 

Hình 1.2. Phân loại vật liệu theo góc tiếp xúc (θ)  

1.2.2. Lớp phủ kị nước 

Lớp phủ kị nước (hydrophobic coating) là hệ vật liệu bề mặt có khả năng 

làm giảm đáng kể tương tác giữa nước và vật liệu, thể hiện qua góc tiếp xúc 

nước lớn hơn 90°. Khi góc tiếp xúc vượt quá 150°, bề mặt được phân loại là 

siêu kị nước (superhydrophobic), với khả năng chống bám dính và tự làm sạch 

hiệu quả.  

Lấy cảm hứng từ khả năng kị nước của lá sen, bề mặt vỏ dưa hấu hay lá 

cây gai, các bề mặt siêu kị nước đã được nghiên cứu rộng rãi cho nhiều ứng 

dụng tiềm năng như chống mờ, chống băng, chống ăn mòn, tách dầu/nước, tự 
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làm sạch và chống bám bẩn [52-58]. Nhờ đặc tính siêu kị nước và độ bám dính 

với nước thấp, bụi bẩn trên bề mặt có thể bị rửa trôi dễ dàng bởi các giọt mưa 

[59]. Bề mặt siêu kị nước được chế tạo bằng cách tạo cấu trúc bề mặt nhám trên 

vật liệu có năng lượng bề mặt thấp hoặc sử dụng các hợp chất năng lượng bề 

mặt thấp để phủ trên vật liệu với cấu trúc nhám phân cấp vi mô/nano [59-61]. 

Cho đến nay, bề mặt siêu kị nước trên nhiều nền vật liệu khác nhau như kính, 

gốm, kim loại, polyme, vải… đã được chế tạo thông qua các kỹ thuật khác nhau 

như khắc hóa học, sol-gel, phun, nhúng phủ, quay phủ, lắng đọng hơi hóa học 

và oxy hóa nhiệt [62-65] 

Dựa trên đặc điểm hình thái bề mặt, cơ chế kị nước của nhóm vật liệu này 

thường được phân thành hai dạng chính: (i) bề mặt có cấu trúc phân cấp từ 

micro đến nano (hierarchical structure), tiêu biểu ở lá sen (Hình 1.3), và (ii) bề 

mặt chỉ bao gồm các gân vi mô song song (unitary micro-line structure), quan 

sát được trên lá cây gai (Hình 1.4). 

 

Hình 1.3.  Ảnh SEM bề mặt lá sen: a) độ phóng đại 500 lần; b) độ phóng đại 

20.000 lần với góc tiếp xúc của giọt nước là 162o [65] 

 

Hình 1.4. Ảnh SEM bề mặt lá cây gai: a) độ phóng đại 250 lần; b) độ phóng 

đại 5.000 lần - góc tiếp xúc của giọt nước là 164o [65] 
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Các kỹ thuật chế tạo lớp phủ kị nước hiện nay khá đa dạng, có thể kể đến 

như phương pháp sol–gel, phủ nhúng, phủ phun và xử lý plasma. Trong đó, 

phương pháp sử dụng hạt nano như SiO2, TiO2 kết hợp với biến tính bề mặt 

được đánh giá là có tính khả thi cao nhờ quy trình đơn giản, chi phí hợp lý và 

khả năng mở rộng trong thực tiễn. Nhiều nghiên cứu thực nghiệm đã chứng 

minh hiệu quả của chiến lược này. L. Xing và cộng sự cho thấy rằng khi sử 

dụng hạt nano SiO₂ biến tính silane với nồng độ thích hợp, góc tiếp xúc nước 

có thể đạt trên 150°, thể hiện trạng thái siêu kị nước ổn định [67]. Tương tự, 

nghiên cứu của Y. Wang và cộng sự đã chỉ ra rằng lớp phủ silan hóa trên nền 

vô cơ không chỉ làm tăng góc tiếp xúc mà còn cải thiện đáng kể khả năng chống 

bám bẩn và độ bền môi trường [68]. Ngoài ra, T. Darmanin và F. Guittard đã 

chỉ ra rằng việc kết hợp cấu trúc nano với các chuỗi alkylsilane dài giúp giảm 

mạnh năng lượng bề mặt, từ đó nâng cao hiệu quả kị nước và tính ổn định lâu 

dài của lớp phủ [69].  

Tại Việt Nam, nghiên cứu về vật liệu và lớp phủ kị nước, siêu kị nước đã 

bắt đầu được quan tâm trong những năm gần đây. Một số nhóm nghiên cứu đã 

chế tạo thành công các bề mặt kị nước hoặc siêu kị nước trên nền vải, giấy lọc, 

vật liệu xốp polyurethane và một số vật liệu polymer khác bằng cách sử dụng 

nano SiO₂, ZnO hoặc PDMS nhằm ứng dụng trong tách dầu–nước, chống bám 

bẩn và tự làm sạch [70–71]. Hồng Phan Dương và cộng sự đã chế tạo lớp phủ 

PDMS/SiO₂ trên giấy lọc bằng phương pháp nhúng phủ, tạo ra bề mặt có tính 

kị nước cao và khả năng tách dầu–nước hiệu quả [70]. Bên cạnh đó, Võ Phú 

Hòa và cộng sự đã nghiên cứu chế tạo bề mặt siêu kị nước trên vải bằng công 

nghệ plasma lạnh áp suất khí quyển, cho thấy tiềm năng ứng dụng trong lĩnh 

vực vật liệu dệt chức năng [71].  

Tuy nhiên, phần lớn các nghiên cứu trong nước hiện nay chủ yếu tập 

trung vào việc tạo tính kị nước cho vật liệu nền hoặc ứng dụng trong tách dầu–

nước, chống bám bẩn và tự làm sạch. Các nghiên cứu về lớp phủ polyurethane 

siêu kị nước sử dụng nano SiO₂ biến tính fluorosilane nhằm kết hợp đồng thời 

khả năng chống ăn mòn, chống lão hóa thời tiết và tự làm sạch vẫn còn tương 

đối hạn chế. Đặc biệt, các công bố liên quan đến hệ lớp phủ polyurethane/nano 

SiO₂ biến tính FAS-17 trên nền kim loại phục vụ mục đích bảo vệ chống ăn 

mòn chưa được báo cáo nhiều trong các tạp chí khoa học trong nước. Do đó, 

việc phát triển các hệ lớp phủ polyurethane/SiO₂-FAS-17 được xem là một 
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hướng nghiên cứu tiềm năng, có ý nghĩa khoa học và thực tiễn cao trong lĩnh 

vực vật liệu phủ bảo vệ. 
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Chương 2. ĐỐI TƯỢNG VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. NGUYÊN LIỆU, HOÁ CHẤT SỬ DỤNG 

- Hạt Nano Silica (SiO2) : Kích thước hạt ~ 12nm (Sigma Aldrick, 99,8%) 

- Dung môi: Toluen (Trung Quốc), xylene (Trung Quốc), nước cất (Việt 

Nam) 

- Trietylamine (Sigma Aldrick, 99%, TEA) 

- Silane sử dụng: 1H,1H,2H,2H-Perfluorodecyltrimethoxysilane (Sigma 

Aldrick, 97%, kí hiệu FAS-17) 

- Nhựa acrylic polyol AC-3510-IM, Hàm rắn: 69-71%; chỉ số OH: 57-67 

mgKOH/g. Sản phẩm của Công ty DIC (Thái Lan). 

- Chất đóng rắn isocyanate WANNATE® HT-100, Hàm lượng nhóm NCO: 

21,8% (Trung Quốc) 

2.2. QUY TRÌNH TỔNG HỢP HẠT NANO SILICA BIẾN TÍNH SILANE 

Tiến hành biến tính hạt nano SiO2 và silane flo.  

Bước 1: Sấy hạt nano SiO2 ở nhiệt độ 120 oC trong 1 giờ. Chuẩn bị SiO2 

và 50ml dung môi toluen vào bình cầu, tiến hành rung siêu âm hỗn hợp trong 

30 phút bằng máy rung siêu âm Ultrasonic Cleaner để phân tán đều hạt nano. 

Sau đó tiếp tục khuấy hỗn hợp trên máy khuấy từ ở nhiệt độ thường trong 30 

phút để hạt SiO2 phân tán tốt trong hệ, thu được dung dịch A. 

Bước 2: Sau đó thêm chất xúc tác (TEA) và silane flo (SiO2 và silane flo 

tỉ lệ 5:6) vào hệ và tiến hành khuấy ở 50oC trên bếp khuấy từ trong 24 giờ. 

Bước 3: Sản phẩm thu được hỗn hợp dung dịch màu trắng đục. Đem dung 

dịch sản phẩm đi lọc rửa. Tiến hành li tâm hỗn hợp ở tốc độ 10000 vòng/phút 

trong 2-5 phút với etanol.  

Bước 4: Sau khi rửa hạt sẽ đem phần sản phẩm thu được sấy ở 80oC trong 

vòng 12 giờ thu được mẫu hạt nano SiO2 biến tính silane flo .Các mẫu sau khi 

sấy khô sẽ được bảo quản trong bình hút ẩm để tiến hành các thí nghiệm sau. 

 

Hình 2.1. Ảnh các mẫu dung dịch SiO2 trước và sau khi biến tính silane 
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2.3. QUY TRÌNH CHẾ TẠO LỚP PHỦ KỊ NƯỚC TỰ LÀM SẠCH TRÊN 

CƠ SỞ NHỰA POLYURETHANE VÀ HẠT SILICA BIẾN TÍNH 

SILANE 

Nhựa PU và chất đóng rắn được phối trộn với nhau theo tỉ lệ số mol của 

các nhóm chức (OH) : (NCO) là 1 : 1,1. Trong luận án này sẽ tiến hành khảo 

sát hàm lượng hạt nano SiO2 biến tính silane ở tỉ lệ 0%, 2,5%, 5%, 7,5% và 

10% so với tổng khối lượng nhựa rắn. Ngoài ra, hỗn hợp dung môi toluen và 

xylen được thêm vào hệ nhựa sao cho  hàm lượng của các mẫu thu được cuối 

cùng đều ở khoảng 60%. 

Các bước tiến hành: 

- Bước 1: Chuẩn bị hạt và hỗn hợp dung môi xylen và toluen, thu được hỗn 

hợp (A). Tiến hành rung siêu âm hỗn hợp (A) trong 2 giờ bằng thiết bị rung 

siêu âm TPC-25 để phân tán đều các hạt trong dung dịch. 

- Bước 2: Cân nhựa AC-3510-IM theo bảng trên và cho vào hỗn hợp (A) tiếp 

tục rung siêu âm trong khoảng 3 giờ đồng thời kết hợp khuấy hỗn hợp trong 

khoảng 1 giờ, thu được hỗn hợp (B). 

- Bước 3: Cho chất đóng rắn HT-100 vào hỗn hợp và trộn đều ta thu được 

mẫu nhựa nanocomposite polyurethane / hạt ở các tỉ lệ khác nhau. 

- Bước 4: Cuối cùng, tạo màng phủ bằng dụng cụ gạt chiều dày ERICHSEN 

MODEL 360 với chiều dày ướt là 60 μm trên bề mặt các vật liệu nền (tấm kính 

thủy tinh, tấm teflon, tấm thép CT3) tùy theo tiêu chuẩn của phương pháp phân 

tích thử nghiệm hay nghiên cứu. 

 

Hình 2.2. Dụng cụ gạt chiều dày ERICHSEN MODEL 360 
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Hình 2.3. Ảnh sản phẩm sau khi tạo mẫu màng a) Nhựa PU không chứa hạt 

(PU), b) Nhựa PU chứa hạt SiO2 (PU-SO) và c) Nhựa HSU chứa hạt SiO2 

biến tính silane (PU-SOF) 

Bảng 2.1. Thành phần các công thức sơn 

Mẫu Nhựa AC3510-IM 
Hàm 

lượng hạt 
Đóng rắn Dung môi 

PU 100  20 60 

PU-2,5% hạt 100 2,25 20 62,25 

PU-5% hạt 100 4,5 20 64,5 

PU-7,5% hạt 100 6,75 20 66,75 

PU-10% hạt 100 9 20 69 

 

2.4. PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH THỬ NGHIỆM 

2.4.1. Phương pháp phân tích phổ hồng ngoại 

Phương pháp phổ hồng ngoại (FT–IR) dựa trên nguyên lý hấp thụ bức 

xạ hồng ngoại của vật liệu nghiên cứu. Khi chiếu tia hồng ngoại vào mẫu, các 

liên kết hóa học trong phân tử sẽ dao động (kéo giãn, uốn cong…) tại những 

tần số đặc trưng tương ứng với các mức năng lượng riêng biệt. Thông qua việc 

ghi nhận các tín hiệu hấp thụ này, phổ FT–IR cung cấp thông tin về bản chất 

liên kết và nhóm chức trong phân tử, từ đó hỗ trợ hiệu quả cho việc nhận diện 

và phân tích cấu trúc hóa học. 

Phương pháp phổ hồng ngoại (FT–IR) được đo bằng thiết bị FTIR, 

NEXUS 670, Nicolet (Mỹ) tại Viện Khoa học vật liệu, Viện Hàn lâm Khoa học 

và Công nghệ Việt Nam.  
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2.4.2. Phương pháp đo phân tích nhiệt TGA 

 Phân tích nhiệt trọng lượng (TGA) được sử dụng nhằm xác định sự thay 

đổi khối lượng của mẫu theo nhiệt độ và đánh giá mức độ phân hủy nhiệt của 

vật liệu. Mẫu được cân chính xác khoảng 5–10 mg và đặt vào chén nung bằng 

platinum (hoặc nhôm oxide tùy thiết bị). Quá trình đo được tiến hành trong thiết 

bị phân tích nhiệt dạng TGA dưới môi trường khí nitơ (N₂) với lưu lượng 50–

60 mL/phút nhằm loại trừ ảnh hưởng của sự oxy hóa. Nhiệt độ được nâng từ 

nhiệt độ phòng đến 800–900°C với tốc độ gia nhiệt không đổi, thường là 

10°C/phút. Trong suốt quá trình gia nhiệt, thiết bị liên tục ghi nhận sự thay đổi 

khối lượng của mẫu theo thời gian và theo nhiệt độ, từ đó cho phép xác định 

các giai đoạn mất khối lượng và mức độ ổn định nhiệt của vật liệu. 

Ngoài ra, đường đạo hàm dTG cũng được trích xuất từ đường TG nhằm 

xác định chính xác các nhiệt độ phân hủy cực đại (Tmax), tương ứng với tốc 

độ phân hủy mạnh nhất. Kết quả thu được cho phép đánh giá mức độ bền nhiệt, 

hàm lượng pha hữu cơ và đặc điểm phân hủy của vật liệu nghiên cứu. 

Phép đo được thực hiện tại Viện Hóa học, Viện Hàn lâm Khoa học và 

Công Nghệ Việt Nam. 

2.4.3. Phương pháp xác định góc tiếp xúc 

Phương pháp xác định góc tiếp xúc (contact angle) được sử dụng để đánh 

giá tính chất ưa nước hoặc kị nước của bề mặt lớp phủ. Phương pháp đo góc 

tiếp xúc hoạt động dựa trên sự tương tác giữa chất lỏng và một bề mặt rắn. Để 

phân loại bề mặt lớp phủ là ưa nước hay kị nước, người ta dựa vào khả năng 

thấm ướt của chúng. Tính chất này thường được đánh giá thông qua phép đo 

góc tiếp xúc (θ) của giọt chất lỏng trên bề mặt rắn (Water Contact Angle – 

WCA). Cụ thể, góc tiếp xúc được xác định là góc tạo bởi tiếp tuyến của giọt 

chất lỏng tại điểm tiếp xúc với bề mặt và chính bề mặt rắn đó. Giá trị của góc 

này phản ánh mức độ tương tác giữa chất lỏng và bề mặt, từ đó cho phép nhận 

biết tính ưa nước hay kị nước của vật liệu. 

Dựa vào các khoảng giá trị của góc tiếp xúc từ đó người ta có thể phân 

loại các bề mặt có khả năng thấm ướt khác nhau (Bảng 2.2). Nếu giá trị của góc 

(θ) nhỏ hơn 90o thì bề mặt chứa giọt chất lỏng là bề mặt ưa nước. Ưa nước nghĩa 

là bề mặt có xu hướng thấm ướt hoặc tạo thành một lớp màng hydrat hóa lỏng 

trên bề mặt. Và ngược lại nếu giá trị của (θ) lớn hơn 90o thì bề mặt chứa giọt 
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chất lỏng là bề mặt kị nước. Kị nước đại diện cho đặc tính không thấm ướt của 

bề mặt hoặc có ít lực hơn với chất lỏng 

 

Bảng 2.2. Giá trị xác định góc thâm ướt 

Giá trị góc tiếp xúc Khả năng thấm ướt 

θ > 900 Kị nước 

θ > 1500 Siêu kị nước 

00 < θ < 900 Ưa nước 

θ < 100 Siêu ưa nước 

 

Máy đo góc tiếp xúc OCA 50 Hãng Dataphysics - Đức, tại Viện Khoa học 

vật liệu để xác định góc tiếp xúc giọt nước trên bề mặt vật liệu, xác định độ 

sạch độ nhám của vật liệu, đo sức căng bề mặt đồng thời đánh giá bề mặt phủ, 

sơn. Thường được sử dụng cho các ngành như điện tử bán dẫn, sơn, vật liệu 

phủ, nghiên cứu sinh học và một số nghành khác. Các phép đo được tiến hành 

3 lần, sau đó lấy giá trị trung bình. 

2.4.4. Phương pháp xác định độ bám dính 

Độ bám dính được xác định bằng dụng cụ Elcometer Cross Hatch Cutter 

của Anh, theo tiêu chuẩn ISO 2409, tại Viện Khoa học vật liệu, Viện Hàn lâm 

Khoa học và Công Nghệ Việt Nam. 

Mẫu cần đo là các màng dày 50 m, được tạo trên tấm thép CT3 

10010015 mm, đã làm sạch bề mặt. 

Dao kẻ vạch lưỡi 1 mm, dùng băng dính dán lên rồi kéo bóc màng và xác 

định độ bám dính trên cơ sở diện tích màng bị bong tróc so sánh với bảng chuẩn. 

2.4.5. Phương pháp xác định xác định độ bền va đập 

Độ bền va đập của mẫu được xác định bằng dụng cụ IMPACT TESTER, 

model 304 của Cộng hòa Liên bang Đức theo tiêu chuẩn ISO 6272, tại Viện 

Khoa học vật liệu, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

Mẫu cần đo được tạo trên tấm thép CT3, kích thước 100x100x2 mm, được 

gạt với chiều dày 90 μm, để khô tự nhiên. 

Kỹ thuật đo: tấm mẫu được đưa vào giá kẹp, mặt có mẫu ở trên, nâng tải 

trọng có khối lượng 2 kg đến độ cao xác định rồi thả cho tải trọng rơi tự do. 

Sau đó lấy mẫu ra quan sát. Nếu mẫu chưa xước, rạn nứt hoặc bong thì tiến 
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hành lại thí nghiệm với các bước như trên tại một vị trí có độ cao hơn. Tăng 

dần độ cao đến khi phát hiện có vết rạn nứt, xước bề mặt mẫu thí nghiệm thì 

dừng lại. Độ bền va đập được xác định theo công thức: 

Độ bền va đập = Tải trọng x Độ cao (kg.cm) 

Trong đó:  

Tải trọng: khối lương của quả cân thử nghiệm (1 hoặc 2 kg) 

Độ cao: là độ cao cao nhất mà chưa gây khuyết tật cho màng (cm). 

Chú ý: các điểm thử nghiệm trên cùng một mẫu không có vùng lún tiếp 

xúc với nhau. 

2.4.6. Phương pháp xác định xác định độ cứng tương đối 

Độ cứng tương đối của lớp phủ được xác định bằng thiết bị Pendulum 

Damping Tester, model 299/300 (Đức), theo tiêu chuẩn Persoz (NFT 30–016) 

tại Viện Khoa học vật liệu – Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

Độ cứng tương đối của lớp phủ được xác định thông qua thời gian hoặc 

số dao động cần thiết để biên độ giảm từ một giá trị ban đầu đến một giá trị giới 

hạn xác định. Kết quả đo được biểu thị bằng số dao động, phản ánh độ cứng 

tương đối của lớp phủ. Phương pháp này được sử dụng rộng rãi để so sánh độ 

cứng bề mặt của các hệ sơn phủ khác nhau với độ chính xác và độ lặp lại cao. 

Độ cứng tương đối (T) được xác định theo công thức: 

T= S1/So 

Trong đó: 

So là số dao động ghi trên máy khi điểm tựa đặt trên tấm kính chuẩn. 

S1 là số dao động ghi trên máy khi điểm tựa đặt trên tấm kính đã có mẫu 

cần đo. 

Màng được tạo trên tấm kính 10×10cm theo thời gian khâu mạch. Sử dụng 

khung gạt chiều dày tạo khe 90μm 

2.4.7. Phương pháp kính hiển vi điện tử quét phát xạ trường FE-SEM 

Phương pháp kính hiển vi điện tử quét phát xạ trường (Field Emission 

Scanning Electron Microscopy (FE-SEM)) là là kỹ thuật sử dụng chùm electron 

để quét bề mặt mẫu và tạo ảnh có độ phóng đại cao. Khi electron tương tác với 

mẫu, các tín hiệu như electron thứ cấp được thu nhận để tái tạo hình ảnh bề 

mặt.  

Phép đo phổ được thực hiện tại Viện Khoa học vật liệu – Viện Hàn lâm Khoa 

học và Công nghệ Việt Nam, số 18 Hoàng Quốc Việt, Hà Nội 
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2.4.8. Phổ tán sắc năng lượng (EDX) 

Phổ tán sắc năng lượng (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy - EDX) 

là một kỹ thuật xác định thành phần hóa học của vật liệu bằng việc ghi lại phổ 

tia X phát ra từ vật rắn do tương tác với các bức xạ. Phương pháp EDS mapping 

có ưu điểm là cung cấp thông tin nhanh chóng về thành phần và sự phân bố 

nguyên tố trên diện tích khảo sát, tuy nhiên độ phân giải không gian còn phụ 

thuộc vào điều kiện đo và tương tác điện tử–vật chất. Do đó, kết quả thường 

được kết hợp với ảnh SEM để phân tích đầy đủ về hình thái và cấu trúc của vật 

liệu. 

 Trong báo cáo này, phân tích thành phần hóa học các mẫu được thực hiện 

trên kính hiển vi điện tử quét SEM-EDS (Jeol 6490 – JED 2300, Nhật Bản), 

Viện Khoa học Vật liệu, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam. 

2.4.9. Phương pháp xác định hiệu suất tự làm sạch của lớp phủ 

Hiệu suất tự làm sạch của mẫu được đánh giá bằng cách sử dụng bột mực 

làm chất gây bẩn, rải lên bề mặt mẫu đặt nghiêng. Sau đó, các giọt nước được 

nhỏ từ từ lên bề mặt để quan sát liệu bột mực có bị cuốn trôi theo giọt nước hay 

không 

Quá trình quan sát tập trung vào khả năng các giọt nước cuốn theo và loại 

bỏ bột mực ra khỏi bề mặt. Nếu các hạt bẩn dễ dàng bị kéo đi cùng với giọt 

nước và bề mặt nhanh chóng trở nên sạch, lớp phủ được xem là có tính tự làm 

sạch tốt. Ngược lại, nếu bột mực vẫn bám lại đáng kể sau khi nước chảy qua, 

hiệu quả tự làm sạch của vật liệu được đánh giá là thấp. Phương pháp này cho 

phép đánh giá trực quan và định tính khả năng tự làm sạch của lớp phủ. 
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Chương 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. ĐẶC TRƯNG CỦA HẠT NANO SiO2 BIẾN TÍNH SILANE 

3.1.1. Phân tích phổ hổng ngoại của hạt nano SiO2 biến tính silane 

 Phổ hồng ngoại FTIR của silane flo (FAS-17) và phổ FTIR của hạt SiO2 

ban đầu và của hạt SiO2 (SO) sau khi biến tính silane flo (SOF) được trình bày 

trên Hình 3.1 – 3.2. 

 

Hình 3.1. Phổ hồng ngoại FTIR của silane flo (FAS-17) 

 Trên Hình 3.1 là phổ hồng ngoại (FTIR) của silane flo FAS-17 thể hiện 

các dải hấp thụ đặc trưng của hợp chất fluoroalkyl silane. Dải rộng tại khoảng 

3400–3500 cm⁻¹ được quy cho dao động kéo giãn của nhóm –OH của hơi ẩm 

hấp phụ trên tấm KBr đo mẫu. Các đỉnh tại vùng 2970–2870 cm⁻¹ đặc trưng 

cho dao động kéo giãn của liên kết C–H trong các nhóm alkyl/ethoxy. Đặc biệt, 

các dải hấp thụ mạnh trong vùng 1250–1100 cm⁻¹ là đặc điểm đặc trưng của 

liên kết C–F trong chuỗi perfluoroalkyl, xác nhận sự hiện diện của mạch flo 

hóa dài trong phân tử FAS-17. Đồng thời, các đỉnh trong vùng 1100–1000 cm⁻¹ 

được gán cho dao động của liên kết Si–O–C và Si–O–Si, cho thấy sự tồn tại 

của nhóm silane và khả năng xảy ra phản ứng thủy phân–ngưng tụ. Các tín hiệu 

trong vùng 800–700 cm⁻¹ được gán cho các nhóm CF₂/CF₃. Nhìn chung, phổ 

FTIR đã xác nhận cấu trúc đặc trưng của FAS-17, bao gồm đồng thời phần đầu 
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silane hoạt tính và chuỗi perfluoroalkyl kị nước, phù hợp cho ứng dụng biến 

tính bề mặt vật liệu vô cơ. 

 

 

Hình 3.2. Ảnh phổ hồng ngoại của hạt SiO2 (SO) và hạt SiO2 biến tính silane 

flo (SOF) 

Bảng 3.1. Kết quả nghiên cứu biến đổi các hấp thụ đặc trưng cho các nhóm 

định chức của SiO2 ban đầu (SO), SiO2 biến tính silane flo (SOF) trên phổ 

hồng ngoại. 

TT 
Bước sóng 

(cm-1) 

Dao động đặc 

trưng 

So sánh 
Tỉ lệ mật độ 

SO SOF 

1  ̴ 1200 
Dao động của liên 

kết CF3 và CF2 

- * 
Xuất hiện sau phản 

ứng 

2  ̴ 1145 Dao động Si-O-Si - * 
Xuất hiện sau phản 

ứng 

3   1000 Dao động Si-O-Si * * Dịch chuyển nhẹ 

4  ̴ 900 
Dao động của liên 

kết C-F 
- * 

Xuất hiện sau phản 

ứng 

5  ̴ 805 Dao động Si-O-Si * * Không thay đổi 

6  ̴ 704 
Dao động của liên 

kết C-F 
- * 

Xuất hiện sau phản 

ứng 
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7  ̴ 657 
Dao động của liên 

kết C-F 
- * 

Xuất hiện sau phản 

ứng 

 

Trên Hình 3.2 vàn Bảng 3.1 là kết quả so sánh phổ hồng ngoại của SiO2 

(SO) và hạt SiO2 biến tính silane flo (SOF). Phổ FTIR của mẫu SiO2 chưa biến 

tính (SO) xuất hiện các dải hấp thụ đặc trưng của mạng siloxane, bao gồm đỉnh 

mạnh tại 1073 cm⁻¹ gán cho dao động kéo giãn bất đối xứng của liên kết Si–O–

Si và đỉnh tại 805 cm⁻¹ tương ứng với dao động kéo giãn đối xứng của liên kết 

này. Sau khi biến tính bằng silane flo, phổ của mẫu SOF vẫn duy trì các đỉnh 

đặc trưng của SiO2, cho thấy cấu trúc nền silica không bị thay đổi đáng kể. 

Đồng thời, trên phổ SOF xuất hiện thêm các đỉnh hấp thụ tại 1202 và 1145 

cm⁻¹, đặc trưng cho dao động kéo giãn của liên kết C–F trong chuỗi 

perfluoroalkyl của FAS-17 (như đã nói ở trên). Ngoài ra, các tín hiệu tại 743 

và 657 cm⁻¹ tiếp tục xác nhận sự hiện diện của các nhóm flo hóa trên bề mặt 

hạt. Những thay đổi này là bằng chứng cho thấy FAS-17 đã được ghép thành 

công lên bề mặt SiO2 thông qua phản ứng với các nhóm hydroxyl bề mặt, tạo 

nên lớp phủ hữu cơ flo hóa mà vẫn bảo toàn cấu trúc vô cơ của vật liệu nền. 

 

Hình 3.3. Phản ứng giữa FAS-17 và SiO2 

3.1.2. Phân tích nhiệt TGA của hạt nano 

Trên Hình 3.4 là kết quả phân tích nhiệt đường TGA của hạt nano SiO2 

(SO – đường nét đứt màu xanh) và hạt nano SiO2 biến tính silane (SOF – đường 

màu đỏ). 

Từ kết quả phân tích nhiệt TGA trên Hình 3.4 có thể thấy rằng hai mẫu 

cho thấy sự khác biệt rõ rệt về đặc tính nhiệt và thành phần cấu trúc trước và 

sau khi biến tính. Đối với mẫu SiO2 chưa biến tính (SO), đường TGA thể hiện 

mức suy giảm khối lượng tương đối nhỏ (~7,62%), chủ yếu xảy ra ở vùng nhiệt 

độ thấp và trung bình. Hiện tượng này được quy cho sự bay hơi của nước hấp 

phụ vật lý và quá trình ngưng tụ các nhóm hydroxyl (Si–OH) trên bề mặt. Sau 

đó, khối lượng gần như không thay đổi khi tăng nhiệt độ, chứng tỏ cấu trúc 

mạng siloxane (Si–O–Si) của SiO2 có độ bền nhiệt cao và hầu như không chứa 

thành phần hữu cơ. 
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Trong khi đó, mẫu SiO2 biến tính silane flo (SOF) cho thấy mức suy giảm 

khối lượng lớn hơn đáng kể, với tổng hao hụt khoảng 49,7%. Ở vùng nhiệt độ 

thấp, sự thay đổi khối lượng không đáng kể, cho thấy bề mặt vật liệu sau biến 

tính trở nên kị nước hơn, làm giảm khả năng hấp phụ nước. Tuy nhiên, trong 

khoảng nhiệt độ trung bình (khoảng 200–500°C), xuất hiện giai đoạn giảm khối 

lượng mạnh, đặc trưng cho quá trình phân hủy nhiệt của các mạch hữu cơ từ 

lớp phủ silane flo (FAS-17) trên bề mặt hạt. Sau giai đoạn này, khối lượng còn 

lại ổn định, tương ứng với phần khung vô cơ SiO₂ bền nhiệt. 

So sánh hai đường cong TGA cho thấy phần khối lượng mất đi của mẫu 

SOF so với SO chính là hàm lượng lớp hữu cơ silane flo được gắn trên bề mặt 

hạt. Đồng thời, việc mẫu SOF vẫn duy trì phần khối lượng dư lớn ở nhiệt độ 

cao chứng tỏ quá trình biến tính không làm phá hủy cấu trúc nền silica. Như 

vậy, kết quả TGA tiếp tục khẳng định quá trình biến tính bề mặt SiO2 bằng 

silane flo đã diễn ra thành công. 

 

Hình 3.4. Đường cong TG của hạt SO và hạt SOF 

3.1.3. Sự thay đổi góc tiếp xúc của hạt  

Để quan sát rõ hơn sự thay đổi bề mặt của hạt SiO2 sau khi được biến tính 

silane sẽ tiến hành đo góc tiếp xúc của các hạt SiO2 (SO) và hạt SiO2 biến tính 

silane flo (SOF), kết quả như trên Hình 3.5. 
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Hình 3.5. Ảnh góc tiếp xúc của hạt SiO2 (SO) và hạt SiO2 biến tính silane flo 

(SOF) 

Kết quả đo góc tiếp xúc trên Hình 3.5 cho thấy sự khác biệt rõ rệt về tính 

chất bề mặt giữa hai mẫu SiO2 trước và sau khi biến tính. Cụ thể, mẫu SiO2 

chưa biến tính (SO) có góc tiếp xúc thấp (~17°), cho thấy bề mặt có tính ưa 

nước mạnh. Hiện tượng này được giải thích do sự hiện diện của các nhóm 

hydroxyl (–OH) phân cực trên bề mặt silica, tạo điều kiện hình thành liên kết 

hydro với phân tử nước, từ đó làm giọt nước lan rộng trên bề mặt. 

Ngược lại, mẫu SiO2 biến tính bằng silane flo (SOF) có góc tiếp xúc tăng 

lên đáng kể (~140,1°), thể hiện tính kị nước cao. Sự gia tăng này là do quá trình 

biến tính đã thay thế một phần các nhóm –OH bằng các nhóm silane, đồng thời 

các chuỗi perfluoroalkyl có năng lượng bề mặt thấp định hướng ra ngoài, làm 

giảm đáng kể khả năng tương tác với nước.  

Kết quả này phù hợp với phân tích FTIR, khi mẫu SOF xuất hiện các dải 

hấp thụ đặc trưng của liên kết C–F, chứng tỏ sự hiện diện của lớp phủ flo hóa 

trên bề mặt hạt. Đồng thời, kết quả TGA cũng cho thấy mẫu SOF có sự suy 

giảm khối lượng lớn hơn, liên quan đến sự phân hủy của các thành phần hữu 

cơ từ silane, qua đó xác nhận quá trình biến tính đã diễn ra thành công. Như 

vậy, sự gia tăng góc tiếp xúc không chỉ phản ánh sự thay đổi về năng lượng bề 

mặt mà còn là minh chứng quan trọng khẳng định hiệu quả của quá trình biến 

tính SiO2 bằng silane flo. 

Kết quả quan sát khả năng phân tán của các hạt nano trong nước cho thấy 

sự khác biệt rõ rệt giữa hai mẫu trước và sau biến tính (Hình 3.6). 
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Hình 3.6. Các mẫu hạt SiO2 (SO) và hạt SiO2 biến tính silane flo (SOF) sau 

24 giờ phân tán trong nước 

Đối với mẫu SiO2 chưa biến tính (SO), hệ huyền phù thu được tương đối 

đồng nhất, dung dịch có độ đục nhẹ và không xuất hiện hiện tượng tách pha rõ 

rệt. Điều này chứng tỏ các hạt SO có khả năng thấm ướt và phân tán tốt trong 

nước, do bề mặt giàu các nhóm hydroxyl (–OH) có tính ưa nước, tạo điều kiện 

hình thành liên kết hydro với phân tử nước. 

Ngược lại, mẫu SiO2 biến tính silane flo (SOF) không thể phân tán trong 

môi trường nước mà có xu hướng tập trung và nổi trên bề mặt dung dịch. Đáng 

chú ý, sau thời gian lưu mẫu lên trong 24 giờ, hiện tượng này hầu như không 

thay đổi, không quan sát thấy sự thấm ướt hay phân tán của các hạt vào pha 

nước. Kết quả này cho thấy bề mặt hạt sau biến tính đã trở nên kị nước mạnh, 

làm giảm đáng kể khả năng tương tác với nước. 

Hiện tượng trên hoàn toàn phù hợp với kết quả đo góc tiếp xúc, trong đó 

mẫu SOF có giá trị góc tiếp xúc lớn (~140°), phản ánh năng lượng bề mặt thấp 

do sự hiện diện của các chuỗi perfluoroalkyl. Đồng thời, các phân tích FTIR và 

TGA cũng đã xác nhận sự tồn tại của lớp phủ silane flo trên bề mặt hạt. Như 

vậy, có thể khẳng định rằng quá trình biến tính bằng silane flo đã làm thay đổi 

bản chất bề mặt của SiO2 từ ưa nước sang kị nước, dẫn đến sự khác biệt rõ rệt 

về khả năng phân tán trong môi trường nước. 

• Nhận xét :  

- Quá trình biến tính SiO2 bằng silane flo (FAS-17) đã diễn ra thành công, 

thể hiện qua sự thay đổi rõ rệt về bản chất bề mặt của hạt. Cụ thể, các nhóm 



30 

hydroxyl (–OH) ưa nước trên bề mặt SiO2 đã được thay thế hoặc bao phủ bởi 

các chuỗi perfluoroalkyl có năng lượng bề mặt thấp. Điều này được chứng minh 

thông qua sự xuất hiện của các liên kết C–F trong phổ FTIR, sự gia tăng đáng 

kể hàm lượng hữu cơ trong kết quả TGA, cũng như sự chuyển đổi từ trạng thái 

ưa nước (góc tiếp xúc ~17°) sang kị nước mạnh (≈140°). Đồng thời, hiện tượng 

các hạt SOF nổi trên bề mặt nước và không bị thấm ướt sau thời gian dài càng 

củng cố cho nhận định về tính kị nước vượt trội sau biến tính. Khi ứng dụng 

trong lớp phủ polymer, các hạt SOF có tiềm năng lớn trong việc cải thiện tính 

kị nước mà còn duy trì tốt các tính chất cơ lý nhờ khả năng phân tán tốt và hạn 

chế kết tụ của chúng. 

- So với các nghiên cứu đã công bố, giá trị góc tiếp xúc thu được nằm 

trong khoảng điển hình (khoảng 135–160°)  của các hệ hạt silica biến tính silane 

[73-74]. 

- Tại Việt Nam, các nghiên cứu về hạt nano SiO₂ biến tính fluorosilane 

còn tương đối hạn chế. Hồng Phan Dương và cộng sự đã sử dụng hạt nano SiO₂ 

kết hợp PDMS để chế tạo lớp phủ kị nước trên giấy lọc và thu được góc tiếp 

xúc cực đại khoảng 83,5° [70]. Kết quả này cho thấy việc chỉ sử dụng PDMS 

và SiO₂ chưa biến tính tạo ra hiệu quả kị nước thấp hơn đáng kể so với hạt SiO₂ 

biến tính FAS-17 trong nghiên cứu hiện tại. 

3.2. ĐẶC TRƯNG CỦA LỚP PHỦ POLYURETHANE CHỨA HẠT 

NANO SiO2 BIẾN TÍNH SILANE 

3.2.1. Ảnh hưởng của hạt biến tính đến góc tiếp xúc của lớp phủ 

Trong nghiên cứu này tiến hành bổ sung các hạt nano vào lớp phủ với mục 

đích để cải thiện khả năng kị nước của màng từ đó tăng tính năng tự làm sạch 

của lớp phủ.  Để đánh giá ảnh hưởng của hàm lượng hạt nano SO và SOF đến 

tính kị nước của lớp phủ đã tiến hành đo góc tiếp xúc bề mặt của lớp phủ chứa 

các hạt nano ở tỉ lệ khác nhau, kết quả thể hiện ở trên Hình 3.7, Hình 3.8 và 

Bảng 3.2. 

Bảng 3.2. Ảnh hưởng của hàm lượng hạt SO và SOF đến góc tiếp xúc của lớp 

phủ. 

TT 
Hàm lượng 

hạt (%) 

Lớp phủ chứa hạt nano 

SO SOF 

1 0 73,3o 73,3o 
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2 2,5 80,2o 88,8o 

3 5 85,7o 97,2o 

4 7,5 87,5o 103,5o 

5 10 91,5o 110,1o 

 

 

Hình 3.7. Ảnh góc tiếp xúc của lớp phủ chứa hạt SO ở các tỉ lệ 0; 2,5; 5; 7,5 

và 10% tương ứng (a-e) 

Kết quả đo góc tiếp xúc của lớp phủ chứa hạt SiO2 chưa biến tính (SO) 

tại các hàm lượng khác nhau (0–10%) cho thấy xu hướng tăng dần theo hàm 

lượng hạt. Cụ thể, mẫu PU nguyên bản (0%) có góc tiếp xúc khoảng 73,3°, thể 

hiện bề mặt có tính ưa nước tương đối. Khi bổ sung hạt SO với các hàm lượng 

2,5% và 5%, góc tiếp xúc tăng lên lần lượt 80,2° và 85,7%. Giá trị này tiếp tục 

tăng lên 87,5° tại 7,5% và đạt khoảng 91,5° ở 10%, cho thấy khả năng thấm 

ướt của bề mặt giảm dần. 
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Sự gia tăng góc tiếp xúc được lý giải chủ yếu do sự hiện diện của các hạt 

nano làm tăng độ nhám vi mô của bề mặt lớp phủ, từ đó làm giảm diện tích tiếp 

xúc thực giữa giọt nước và bề mặt. Đồng thời, các hạt SiO2 khi phân tán trong 

nền polymer có thể bị bao phủ một phần bởi pha nhựa, làm giảm mức độ tiếp 

xúc trực tiếp của các nhóm hydroxyl (–OH) ưa nước với môi trường nước. 

Mặc dù góc tiếp xúc tăng tỉ lệ thuận theo hàm lượng hạt, nhưng giá trị 

góc tiếp xúc thu được vẫn chỉ nằm trong vùng kị nước yếu (xấp xỉ 90°). Điều 

này cho thấy ảnh hưởng của bản chất ưa nước của SiO2 chưa biến tính vẫn chi 

phối đặc tính bề mặt của lớp phủ. Do đó, để nâng cao hiệu quả kị nước, cần 

thiết phải tiến hành biến tính bề mặt hạt nhằm làm giảm năng lượng bề mặt, 

như đã được chứng minh hiệu quả đối với hệ hạt SiO2 biến tính silane flo. 

 

 

Hình 3.8. Ảnh góc tiếp xúc của lớp phủ chứa hạt SOF ở các tỉ lệ 0 ; 2,5 ; 5 ; 

7,5 và 10% tương ứng (a-e) 
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Kết quả đo góc tiếp xúc của lớp phủ chứa hạt SiO2 biến tính silane flo 

(SOF) ở các hàm lượng khác nhau cho thấy tính kị nước của bề mặt tăng rõ rệt 

theo hàm lượng hạt. Khi bổ sung 2,5% SOF, góc tiếp xúc tăng lên 88,8°, cho 

thấy khả năng thấm ướt của bề mặt đã giảm đáng kể. Ở các hàm lượng 5%, 

7,5% và 10%, góc tiếp xúc tiếp tục tăng lên lần lượt 97,2°, 103,5° và 110,1°, 

chứng tỏ bề mặt lớp phủ đã chuyển sang trạng thái kị nước rõ rệt. 

Sự gia tăng này được lý giải bởi sự kết hợp của hai yếu tố. Thứ nhất, các 

hạt SOF mang trên bề mặt các chuỗi perfluoroalkyl có năng lượng bề mặt thấp, 

khi phân tán trong lớp phủ có xu hướng định hướng ra ngoài, làm giảm năng 

lượng bề mặt của màng. Thứ hai, sự hiện diện của các hạt nano góp phần tạo 

độ nhám vi mô cho bề mặt, làm giảm diện tích tiếp xúc thực giữa giọt nước và 

bề mặt, từ đó làm tăng góc tiếp xúc theo các mô hình Wenzel hoặc Cassie–

Baxter. 

So với hệ chứa hạt SiO2 chưa biến tính, hệ SOF thể hiện hiệu quả cải 

thiện tính kị nước vượt trội, với góc tiếp xúc vượt 90° ngay từ hàm lượng trung 

bình. Điều này khẳng định vai trò quan trọng của quá trình biến tính bề mặt 

trong việc kiểm soát tính chất thấm ướt. Như vậy, việc sử dụng hạt SiO2 biến 

tính silane flo là hướng tiếp cận hiệu quả nhằm nâng cao tính kị nước của lớp 

phủ polyurethane, đồng thời mở ra tiềm năng ứng dụng trong các hệ lớp phủ 

chống bám bẩn và tự làm sạch. 

 

Hình 3.9. Khả năng tự làm sạch của kính phủ đối với các dung dịch MB 

Kết quả thử nghiệm nhỏ giọt dung dịch trên bề mặt lớp phủ chứa 7,5% 

hạt cho thấy sự khác biệt rõ rệt về tính chất thấm ướt giữa hai hệ SO và SOF 
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(Hình 3.9). Đối với lớp phủ chứa hạt SiO2 chưa biến tính (SO), giọt dung dịch 

lan rộng và chảy dài theo bề mặt, tạo thành vệt kéo dài, phản ánh tính ưa nước 

tương đối của màng. Nguyên nhân là do bề mặt hạt SO vẫn chứa nhiều nhóm 

hydroxyl (–OH) phân cực, làm tăng tương tác với nước và thúc đẩy quá trình 

thấm ướt. 

Ngược lại, lớp phủ chứa hạt SiO2 biến tính silane flo (SOF) thể hiện sự 

khác biệt rõ rệt, dung dịch chất màu chảy thành giọt tròn, hầu như không lan 

rộng trên bề mặt. Điều này chứng tỏ bề mặt màng có tính kị nước cao, với năng 

lượng bề mặt thấp. Hiện tượng này được giải thích bởi sự hiện diện của các 

chuỗi perfluoroalkyl trên bề mặt hạt sau biến tính, làm giảm đáng kể tương tác 

giữa bề mặt lớp phủ và nước. 

Kết quả quan sát này phù hợp với dữ liệu góc tiếp xúc đã trình bày, trong 

đó hệ SOF cho giá trị góc tiếp xúc cao hơn đáng kể so với hệ SO tại cùng hàm 

lượng.  

So với các lớp phủ polyurethane ban đầu không chứa hạt SiO₂ biến tính 

silane flo được công bố trong nhiều tài liệu, lớp phủ chứa hạt SiO₂ biến tính 

silane flo cho thấy sự cải thiện rõ rệt về tính kị nước. Các hệ polyurethane chứa 

hạt nano SiO2 thường có góc tiếp xúc nước trong khoảng 70–85° do sự hiện 

diện của các nhóm urethane phân cực trên bề mặt [75]. Trong khi đó, mẫu lớp 

phủ của nghiên cứu này đạt góc tiếp xúc từ 88,8° đến 110,1° khi tăng hàm lượng 

SOF, cho thấy bề mặt đã chuyển từ trạng thái gần trung tính sang kị nước rõ 

rệt.  

Như vậy, việc sử dụng hạt SiO2 biến tính silane flo ở hàm lượng 7,5% 

đã cải thiện hiệu quả tính kị nước của lớp phủ, đồng thời góp phần nâng cao 

khả năng chống bám bẩn và tiềm năng ứng dụng trong các hệ lớp phủ tự làm 

sạch. 

3.2.2. Ảnh hưởng của hạt biến tính đến tính chất cơ lý của lớp phủ 

Nhờ sự có mặt của các hạt nano SiO2 biến tính silan flo, tính kị nước của 

lớp phủ tăng lên đáng kể. Tuy nhiên tính chất cơ lý của lớp phủ cần phải đáp 

ứng yêu cầu của thực tiễn. Nếu các tính chất cơ không đảm bảo, lớp phủ dễ bị 

hỏng, bị bong tróc, thời gian sử dụng ngắn, không còn khả năng trang trí, bảo 

vệ và gây mất thẩm mỹ. Trong phần này, sẽ trình bày kết quả đánh giá một số 

tính chất cơ của lớp phủ bao gồm: độ bám dính, độ bền va đập, độ cứng tương 

đối của các lớp phủ khi bổ sung thêm hạt nano SiO2 biến tính silan flo (Bảng 



35 

3.3).  Một số tính chất cơ của lớp phủ chứa cáchạt nano SiO2 ban đầu đã được 

khảo sát và trình bày trên bảng 3.4 để so sánh.  

Bảng 3.3. Sự ảnh hưởng của của hạt nano SOF đến tính chất cơ lí của lớp phủ 

TT Tính chất cơ lý 
Hàm lượng hạt nano SOF trong lớp phủ, % 

0 2,5 5 7,5 10 

1 Độ bám dính 0 0 0 1 1 

2 Độ cứng tương đối 0,70 0,75 0,80 0,75 0,65 

3 Độ bền va đập, Kg.cm 170 180 190 190 170 

 

Bảng 3.4. Sự ảnh hưởng của hạt nano SO đến tính chất cơ lí của lớp phủ 

TT Tính chất cơ lý 

Hàm lượng hạt nano SiO2 trong lớp phủ, % 

0 2,5 5 7,5 10 

1 Độ bám dính 0 0 0 1 2 

2 Độ cứng tương đối 0,70 0,82 0,70 0,65 0,62 

3 Độ bền va đập, Kg.cm 170 190 185 180 160 

 

Kết quả nghiên cứu cho thấy cả hạt nano SiO₂ và nano SOF (SiO₂ biến 

tính silane flo) đều có khả năng cải thiện tính chất cơ lý của lớp phủ ở hàm 

lượng thích hợp. Tuy nhiên, mức độ ảnh hưởng và xu hướng biến đổi tính chất 

của hai loại hạt nano có sự khác biệt rõ rệt do sự khác nhau về đặc điểm bề mặt 

và khả năng tương tác với nền polyme. 

Đối với độ bám dính, cả hai hệ lớp phủ đều duy trì cấp bám dính 0 ở hàm 

lượng nano thấp. Tuy nhiên, lớp phủ chứa SOF cho thấy khả năng duy trì độ 

bám dính tốt hơn ở hàm lượng cao. Cụ thể, tại 10% nano, lớp phủ chứa SOF 

chỉ giảm xuống cấp 1, trong khi lớp phủ chứa SiO₂ giảm xuống cấp 2. Điều này 

cho thấy quá trình biến tính silane flo đã cải thiện sự tương hợp giữa hạt nano 

với nền polyme, giúp các hạt phân tán đồng đều hơn và hạn chế hiện tượng tách 

pha hoặc tạo khuyết tật trong màng phủ. Ngoài ra, lớp silane trên bề mặt SOF 

còn có thể tạo liên kết hóa học hoặc tương tác mạnh hơn với nền nhựa, từ đó 

duy trì khả năng bám dính tốt hơn so với SiO₂ chưa biến tính. 
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Đối với độ cứng tương đối, hai loại nano đều làm tăng độ cứng ở hàm 

lượng thấp nhờ hiệu ứng gia cường của pha vô cơ. Tuy nhiên, xu hướng biến 

đổi của hai hệ có sự khác nhau. Lớp phủ chứa SiO₂ đạt độ cứng cực đại 0,82 ở 

hàm lượng 2,5%, cao hơn lớp phủ chứa SOF (0,80 ở 5%). Điều này cho thấy 

SiO₂ nguyên thủy có khả năng gia cường độ cứng mạnh hơn trong giai đoạn 

đầu do bản chất vô cơ cứng và khả năng hạn chế chuyển động của mạch polyme. 

Tuy nhiên, khi tăng hàm lượng nano, độ cứng của hệ SiO₂ giảm nhanh hơn, 

xuống còn 0,62 tại 10%, trong khi hệ SOF vẫn duy trì ở mức 0,65. Kết quả này 

cho thấy SOF có khả năng phân tán ổn định hơn trong nền polyme, hạn chế 

hiện tượng kết tụ hạt ở nồng độ cao nhờ lớp biến tính silane flo làm giảm năng 

lượng bề mặt của hạt nano. 

Đối với độ bền va đập, cả hai hệ lớp phủ đều có xu hướng tăng ở hàm 

lượng nano thấp và giảm khi hàm lượng nano quá cao. Tuy nhiên, lớp phủ chứa 

SOF thể hiện khả năng duy trì độ bền va đập tốt hơn. Giá trị độ bền va đập cực 

đại của hệ SOF đạt 190 Kg.cm tại 5–7,5%, trong khi hệ SiO₂ đạt 190 Kg.cm tại 

2,5% nhưng giảm nhanh khi tăng hàm lượng nano. Đặc biệt ở 10%, lớp phủ 

chứa SOF vẫn đạt 170 Kg.cm, cao hơn đáng kể so với hệ SiO₂ (160 Kg.cm). 

Điều này cho thấy lớp biến tính silane flo giúp cải thiện tính tương hợp và giảm 

sự hình thành các cụm hạt lớn, từ đó hạn chế hiện tượng tập trung ứng suất và 

giảm xu hướng giòn hóa của lớp phủ. 

Nhìn chung, nano SiO₂ chưa biến tính cho hiệu quả tăng độ cứng mạnh 

hơn ở hàm lượng thấp nhưng dễ xảy ra kết tụ khi hàm lượng tăng cao, dẫn đến 

suy giảm nhanh các tính chất cơ lý. Trong khi đó, nano SOF nhờ được biến tính 

bằng silane flo nên có khả năng phân tán tốt hơn trong nền polyme, giúp duy 

trì ổn định các tính chất cơ học và độ bám dính ở hàm lượng cao hơn. Vì vậy, 

SOF được đánh giá là phù hợp hơn để chế tạo lớp phủ nanocomposite có tính 

chất cơ lý ổn định và bền vững. Ngoài ra hiệu quả gia cường của cả hai loại hạt 

SiO2 chưa biến tính và SiO2 biến tính còn được giải thích bởi phản ứng giữa 

nhóm isocyanate với nhóm OH trên bề mặt các hạt SiO2 tạo thành cấu trúc lại 

vô cơ-hữu cơ vững chắc [69,72]. Như vậy hàm lượng nano SOF khoảng 5% 

được xem là phù hợp nhất để cải thiện đồng thời các tính chất cơ lý của lớp 

phủ. Ở hàm lượng này, hạt nano phân tán tương đối đồng đều trong nền vật 

liệu, phát huy tốt vai trò gia cường mà chưa gây ra hiện tượng kết tụ đáng kể. 
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Đây là cơ sở quan trọng để lựa chọn tỷ lệ nano SOF tối ưu trong quá trình chế 

tạo lớp phủ nanocomposite. 

- Trong các nghiên cứu trước đây, chỉ tập trung nghiên cứu làm tăng tính 

kị nước của lớp phủ, giúp các hệ vật liệu đạt góc tiếp xúc trong khoảng 90–

150°, thậm chí tiến gần trạng thái siêu kị nước (>150°). Tuy nhiên, các nghiên 

cứu này thường tập trung mạnh vào việc tăng tính kị nước, trong khi chưa đồng 

thời làm tăng tính chất cơ học của lớp phủ. Một số hệ lớp phủ sử dụng hàm 

lượng fluor cao hoặc cấu trúc nhám quá phát triển có thể dẫn đến hiện tượng 

giòn màng, giảm độ bám dính và suy giảm độ bền khi chịu mài mòn hoặc tác 

động môi trường [76]. Ngoài ra, sự phân bố không đồng đều của pha kị nước 

trong một số hệ vật liệu cũng có thể làm giảm tính ổn định lâu dài của góc tiếp 

xúc theo thời gian. 

- Ngược lại, trong nghiên cứu này, việc sử dụng hạt SiO₂ biến tính silane 

flo (SOF) trong nền polyurethane không chỉ hướng đến cải thiện tính kị nước 

mà còn đồng thời duy trì và tối ưu hóa cơ tính của lớp phủ. Với hàm lượng hạt 

được tối ưu trong khoảng 5–7,5% giúp hình thành cấu trúc bề mặt đủ nhám để 

tăng khả năng chống thấm ướt, đồng thời hạn chế hiện tượng kết tụ hạt, từ đó 

giữ được độ cứng và độ bền va đập ở mức ổn định. Điều này cho thấy sự khác 

biệt quan trọng so với các nghiên cứu quốc tế, khi nghiên cứu này không chỉ 

tập trung vào hiệu ứng kị nước mà còn chú trọng đến tính cân bằng giữa hiệu 

suất bề mặt và độ bền cơ học – yếu tố then chốt cho ứng dụng thực tế. 

- Trong khi đó, các hệ trong nước chủ yếu dùng PDMS hoặc SiO₂ chưa biến 

tính, nên góc tiếp xúc thường chỉ đạt khoảng 80–100° [70]. Điều này cho thấy 

hiệu quả kị nước của hệ PU/SOF trong nghiên cứu này vượt trội rõ rệt. 

3.2.3. Hình thái cấu trúc của lớp phủ 

Sau khi chế tạo nano SiO2 biến tính silane ở tỉ lệ 5:6 trong dung môi 

toluene và sử dụng chất xúc tác TEA tiến hành cho vào hệ nhựa PU với hàm 

lượng 5%.  

Hình thái cấu trúc của lớp phủ được nghiên cứu phân tích qua phương 

pháp đo SEM, ảnh SEM của các lớp phủ PU chứa 5% hạt SOF và 5% SO   được 

thể hiện như ở trên Hình 3.10.  
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Hình 3.10. Ảnh FESEM của bề mặt lớp phủ chứa 5% hạt nano SOF, b) Lớp 

phủ chứa 5% hạt SiO2 

Ảnh FESEM cho thấy hình thái bề mặt của lớp phủ có sự khác biệt rõ rệt 

khi sử dụng hạt nano SOF và hạt nano SiO₂ chưa biến tính. Ở cùng độ phóng 

đại ×20.000, bề mặt lớp phủ chứa 5% nano SOF (hình 3.10a) xuất hiện tương 

đối đồng đều với các hạt nano phân bố mịn và khá đồng nhất trong nền polyme. 

Các hạt có kích thước nhỏ, phân tán tương đối đều và ít xuất hiện các cụm kết 

tụ lớn. Điều này cho thấy quá trình biến tính bề mặt SiO₂ bằng silane flo đã làm 

giảm năng lượng bề mặt của hạt nano, từ đó hạn chế lực hút giữa các hạt và cải 

thiện khả năng tương hợp với nền nhựa. 

Ngược lại, ở lớp phủ chứa nano SiO₂ chưa biến tính (hình 3.10b), có thể 

quan sát thấy sự xuất hiện của các hạt kích thước lớn hơn và một số vùng kết 

tụ cục bộ. Mật độ phân bố hạt không đồng đều, nhiều vị trí xuất hiện các cụm 

sáng tập trung cho thấy hiện tượng kết tụ nano xảy ra rõ hơn so với hệ SOF. 

Nguyên nhân là do bề mặt SiO₂ chứa nhiều nhóm hydroxyl (-OH) có năng 

lượng bề mặt cao, dẫn đến xu hướng liên kết hydro và kết tụ giữa các hạt nano 

trong môi trường polyme. 

Sự khác biệt về mức độ phân tán hạt nano trên ảnh FESEM phù hợp với 

các kết quả cơ lý của lớp phủ. Đối với hệ SOF, sự phân tán tốt của hạt nano 

giúp tăng khả năng truyền ứng suất giữa nền polyme và pha gia cường, từ đó 

cải thiện đồng thời độ cứng và độ bền va đập của lớp phủ. Đồng thời, cấu trúc 

đồng nhất hơn cũng góp phần duy trì độ bám dính tốt ở hàm lượng nano cao. 

Trong khi đó, sự kết tụ của SiO₂ tạo ra các vùng khuyết tật và tâm tập trung 

ứng suất trong lớp phủ, làm giảm hiệu quả gia cường cơ học khi hàm lượng 

nano tăng cao. Đây là nguyên nhân khiến lớp phủ chứa SiO₂ chưa biến tính bị 

suy giảm mạnh độ bám dính, độ cứng và độ bền va đập ở hàm lượng trên 5%. 
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Ngoài ra, lớp silane flo trên bề mặt SOF không chỉ cải thiện khả năng 

phân tán mà còn làm tăng tính tương hợp giữa pha vô cơ và nền hữu cơ nhờ các 

tương tác hóa học hoặc liên kết giữa nhóm silane với mạch polyme. Điều này 

tạo nên cấu trúc màng phủ đặc chắc và ổn định hơn so với hệ sử dụng SiO₂ 

thông thường. 

Nhìn chung, kết quả FESEM cho thấy quá trình biến tính SiO₂ bằng 

silane flo đã cải thiện đáng kể khả năng phân tán của hạt nano trong lớp phủ. 

Đây là yếu tố quan trọng giúp lớp phủ chứa SOF đạt được các tính chất cơ lý 

tốt và ổn định hơn so với lớp phủ chứa SiO₂ chưa biến tính. 

Sự hình thành cấu trúc nhám vi mô đồng đều ở mẫu SOF phù hợp với 

các kết quả góc tiếp xúc trước đó, khi lớp phủ chứa SOF cho tính kị nước cao 

hơn đáng kể so với hệ chứa SO. Như vậy, kết quả SEM đã chứng minh rằng 

việc biến tính SiO2 bằng silane flo không chỉ cải thiện khả năng phân tán của 

hạt trong nền polymer mà còn góp phần tạo nên cấu trúc bề mặt thuận lợi cho 

các ứng dụng lớp phủ chống bám bẩn và tự làm sạch. 

3.2.4. Hàm lượng các nguyên tố 

Hàm lượng silane trong các hạt nano SiO2 biến tính silane cũng được xác 

định bằng phương pháp phân tích phổ tán sắc năng lượng EDX. Kết quả phân 

tích được trình bày trên Hình 3.11.  

 

Hình 3.11. Kết quả phân tích EDX của mẫu lớp phủ polyurethane chứa hạt 

SiO2 biến tính silane 
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Hình 3.12. Hình ảnh EDS -mapping của mẫu lớp phủ polyurethane chứa hạt 

SiO2 biến tính silane 

Từ kết quả EDS-mapping cho thấy rằng lớp phủ polyurethane chứa hạt 

SiO2 biến tính silane tồn tại các thành phần hóa học là O, C, Si và F.  

Ảnh SEM của lớp phủ chứa hạt SiO2 biến tính silane flo (SOF) cho thấy 

bề mặt màng tương đối đồng nhất và liên tục, không xuất hiện các khuyết tật 

lớn như vết nứt hay lỗ rỗng rõ rệt. Các hạt nano được phân bố khá đồng đều 

trong nền polymer, chỉ xuất hiện một số cụm hạt kích thước nhỏ rải rác. Điều 

này cho thấy quá trình biến tính đã cải thiện khả năng tương hợp và phân tán 

của hạt trong hệ nhựa, đồng thời hạn chế hiện tượng kết tụ so với hạt SiO2 chưa 
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biến tính. Bề mặt lớp phủ có độ nhám vi mô nhất định, góp phần làm tăng tính 

kị nước của vật liệu. 

Kết quả phân tích EDS cho thấy sự hiện diện của các nguyên tố chính gồm 

C, O, Si và F. Trong đó, nguyên tố C chiếm tỷ lệ cao, phù hợp với bản chất của 

nền polymer hữu cơ. Các nguyên tố O và Si xác nhận sự có mặt của pha SiO2 

trong lớp phủ. Đặc biệt, sự xuất hiện của nguyên tố F là bằng chứng quan trọng 

chứng minh sự tồn tại của các nhóm perfluoroalkyl từ tác nhân silane flo trên 

bề mặt hạt sau biến tính. 

Kết quả EDS mapping của lớp phủ chứa hạt SiO2 biến tính silane flo (SOF) 

cho thấy sự phân bố của các nguyên tố chính gồm C, O, Si và F trên bề mặt 

mẫu. Nguyên tố C có mật độ tín hiệu cao và phân bố đồng đều, phù hợp với 

bản chất của nền polymer hữu cơ. Nguyên tố O cũng xuất hiện rộng khắp, phản 

ánh sự hiện diện của các nhóm oxy trong cả pha SiO2 và nền nhựa. 

Đối với nguyên tố Si, tín hiệu phân bố tương đối đồng nhất trên toàn bộ 

bề mặt, cho thấy các hạt SiO2 được phân tán tốt trong lớp phủ, không ghi nhận 

hiện tượng kết tụ cục bộ đáng kể. Đặc biệt, nguyên tố F xuất hiện với mật độ 

rõ rệt và phân bố tương đối đồng đều, là bằng chứng trực tiếp cho sự hiện diện 

của các nhóm perfluoroalkyl từ tác nhân silane flo trên bề mặt hạt sau biến tính. 

Như vậy, kết quả EDS mapping đã khẳng định các hạt SiO2 biến tính được 

phân tán hiệu quả trong nền polymer, đồng thời các nhóm chức flo hóa cũng 

được phân bố đồng đều trên bề mặt lớp phủ. Điều này góp phần hình thành cấu 

trúc nanocomposite ổn định, tạo cơ sở cho việc nâng cao tính kị nước và các 

tính chất chức năng của lớp phủ. 

• Nhận xét :  

Từ các kết quả khảo sát có thể thấy rằng việc bổ sung hạt SiO2 biến tính 

silane flo (SOF) đã cải thiện đáng kể tính kị nước của lớp phủ polyurethane, 

đồng thời vẫn duy trì tốt các tính chất cơ lý. Cụ thể, góc tiếp xúc tăng rõ rệt 

theo hàm lượng hạt, giọt nước có xu hướng giữ dạng cầu và hạn chế lan rộng 

trên bề mặt, thể hiện khả năng chống thấm ướt và tiềm năng tự làm sạch. Kết 

quả SEM và EDS mapping cho thấy các hạt SOF phân tán tương đối đồng đều 

trong nền polymer, góp phần tạo nên cấu trúc màng ổn định và hạn chế hiện 

tượng kết tụ. 

Về tính chất cơ học, độ cứng của lớp phủ tăng theo hàm lượng hạt và đạt 

giá trị cao ở vùng nồng độ trung bình, trong khi độ bền va đập đạt tối ưu ở 
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khoảng 5% và vẫn duy trì ở mức tốt tại 7,5%. Điều này cho thấy quá trình biến 

tính bề mặt hạt đã giúp cải thiện khả năng phân tán của hạt trong nền nhựa và 

hạn chế hiện tượng kết tụ ở hàm lượng thích hợp, qua đó hạn chế sự suy giảm 

tính chất cơ lý khi tăng hàm lượng hạt. 

Xét tổng thể giữa hiệu quả kị nước, khả năng tự làm sạch, độ ổn định cơ 

học và yếu tố kinh tế, hàm lượng 5-7,5% hạt SOF được đánh giá là phù hợp 

nhất cho ứng dụng thực tiễn. Ở hàm lượng này, lớp phủ đạt được tính kị nước 

rõ rệt với góc tiếp xúc cao, đồng thời vẫn đảm bảo độ cứng và độ bền va đập ở 

mức ổn định. Việc tăng hàm lượng lên 10% tuy tiếp tục cải thiện tính kị nước 

nhưng hiệu quả gia tăng không tương xứng với chi phí bổ sung vật liệu. Do đó, 

lựa chọn 5-7,5% SOF là hợp lý, đảm bảo sự cân bằng giữa hiệu năng kỹ thuật 

và hiệu quả kinh tế, phù hợp cho các ứng dụng lớp phủ chống bám bẩn và tự 

làm sạch. 
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KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ  

4.1. KẾT LUẬN 

- Đã biến tính thành công hạt nano SiO₂ bằng FAS-17. Kết quả FTIR xuất 

hiện các dao động đặc trưng của liên kết C–F, trong khi phân tích TGA cho 

thấy sự suy giảm khối lượng ở vùng nhiệt độ 350–550°C, chứng tỏ các nhóm 

fluorosilane đã được gắn lên bề mặt hạt SiO₂. 

- Hạt SOF phân tán đồng đều hơn trong nền polyurethane so với SiO₂ chưa 

biến tính, góp phần cải thiện tính đồng nhất của màng phủ và hạn chế hiện 

tượng kết tụ hạt nano. 

- Việc bổ sung hạt SOF làm tăng đáng kể tính kị nước của lớp phủ, thể 

hiện qua sự gia tăng góc tiếp xúc nước so với mẫu PU và PU/SiO₂.  

- Đồng thời, các tính chất cơ lý như độ cứng, độ bám dính và độ bền va 

đập vẫn được duy trì trong giới hạn yêu cầu kỹ thuật.Trong phạm vi nghiên 

cứu, hàm lượng SOF từ 5–7,5% cho sự cân bằng tốt giữa tính kị nước và các 

tính chất cơ lý của lớp phủ, cho thấy tiềm năng ứng dụng trong các hệ lớp phủ 

chống bám bẩn và tự làm sạch.  

 

4.2. KIẾN NGHỊ 

Từ các kết quả nghiên cứu về ảnh hưởng của hạt nano SiO₂ và nano SOF 

đến tính chất cơ lý và hình thái bề mặt lớp phủ, có thể đưa ra một số kiến nghị 

như sau: 

Sử dụng hạt nano SOF (SiO₂ biến tính silane flo) thay cho SiO₂ chưa biến 

tính trong chế tạo lớp phủ nanocomposite nhằm nâng cao khả năng phân tán 

hạt nano, cải thiện tính đồng nhất của màng phủ và duy trì tốt các tính chất cơ 

lý và cải thiện đáng kể tính kị nước của lớp phủ. 

Nghiên cứu sâu hơn cơ chế tương tác giữa SOF và nền polyme, nghiên 

cứu đánh giá thêm các tính chất như chống ăn mòn, độ bền thời tiết, độ bền UV 

và chống thấm nước. 

Trong định hướng ứng dụng thực tế, lớp phủ chứa nano SOF có tiềm năng 

sử dụng trong các lĩnh vực yêu cầu độ bền cơ học và độ ổn định cao, tính năng 

kị nước tốt như lớp phủ bảo vệ kim loại, vật liệu chống ăn mòn, lớp phủ ngoài 

trời hoặc lớp phủ chức năng có tính kị nước. 
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