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Abstract

Nanosilica was prepared by hydrolysis of tetraethyl orthosilicate (TEOS) at low pH and then treated with phenyl
triethoxysilane (PTES). Nanosilica and PTES treated nanosilica were characterized by Field Emission Scanning
Electron Microscope (FESEM), infrared spectroscopy (IR) and thermal gravimetric analysis (TGA). The obtained
results showed that the size of nanosilica and treated nanosilica is about 20 nm and PTES treated nanosilica more
homogeneous and separated. The TGA analysis results showed that the organic matter on the surface nanosilica is
about 8 wt.%. Epoxy coatings and epoxy coatings containing 3 wt % of nanosilica and 3 wt % of PTES treated
nanosilica were prepared and applied on carbon steel. Protective property of coatings was evaluated by electrochemical
impedance spectroscopy (EIS). The results showed that the presence of PTES treated nanosilica significantly improved
barrier property and corrosion protection of epoxy coating.
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1. MO PAU Tetraethyl orthosilicat (TEOS) va Phenyl
trietoxysilan (PTES) c6 d6 tinh khiét 98 %, do hang
Lép phu hitu co dugc st dung rong rai dé bao vé  Merck cung cap.
chéng an mon cho cac cong trinh kim loai. Trong Chat tao mang 14 nhua epoxy X75 va chat dong
nhitng nim gan day, viéc s dung cac hat nano rén polyamin polyamit PA66, loai thwong pham cia
(TiO,, ZnO, Fe,0;, Si0,...) dé gia cuong cac tinh  Thai Lan.

nang cua 16p phu hitu co ngay cang thu hit duoc Nén kim loai nghién ctu 1a thép cacbon, kich
nhiéu su quan tam [1-8]. Nanosilica dugc st dugc st thuéc 15x10x 0,2 cm. ‘
dung nhiéu trong I6p phu hiru co [9-13] véi nhiéu Nanosilica dugc tong hop bang phuong phap

dic tinh nhu d6 cing cao, chi s6 khiic xa thip va gia  thay phan TEOS trong méi truong axit, tién hanh
thanh hop 1y so véi cac hat nano khac. Tuy nhién, b  nhu sau: TEOS hoa tan vao con va nho tir tir dung
mit caa nanosilica ¢6 chira cac nhom OH, diéu ndy  dich vao hdn hop H,O va HCI, khudy tir lién tuc
khién cho céc hat nanosilica d& bi két tu va kh phan  trong 12 gio ¢ nhiét do phong. San pham sau khi ly
tan trong mang. Pé hat nanosilica trong hop Vv6i  tdm duoc rira sach vé méi truong trung tinh va sy
mang polyme thi nguoi ta xtr Iy bé mat cua hat vi  chan khong & 60 °C. San pham cudi cing c6 mau
cac chat hitu co [1-4, 14, 15]. trang min, voi kich thude hat khoang 20 nm.

Bai bao nay nghién ctu tong hop va bién tinh Bién tinh nanosilica bang phan tng véi phenyl
nanosilica s dung phenyl trietoxysilan. Pac trung trietoxysilan trong dung méi toluen & nhiét do
c4u tric cua nanosilica va nanosilica bién tinh duoc  thuong trong 24 gio. San pham dugc ly tam, duogc
phan tich bang phd hong ngoai, kinh hién vi truong  rira sach 3 lan bang con va sdy chan khong 24 gio ¢
dién tir quét. Ham luong silan ¢6 mat trén nanosilica  80°C. San pham thu dugc c6 mau trang va kich
dugc xac dinh bang phuong phap phan tich nhiét.  thudc hat khoang 20 nm.

Kha nang bao vé chdng an mon cua l6p phu epoxy Chuan bj mau: Mau thép duoc lam sach dau m&
chia nanosilica bién tinh dugc danh gia bang bang xa phong, rira sach bang nudc cat, etanol, siy
phuong phap tong tré dién hoa. kho, mai bang gidy nham SiC dén do min 400, rua

sach, sdy kho. Mang epoxy va epoxy chua silica
2. THUC NGHIEM dugc tao thanh trén nén thép bang may tao mang ly

tdm Filmfuge 1110N (Sheen) tai Vién Ky thuat nhiét
2.1. Vatliéu dai. Nanosilica va nanosilica bién tinh dwoc dua vao
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mang epoxy véi ham luong 3 %. Chiéu day mang
sau khi kho khoang 20 pm.

2.2. Phwong phap

Phan tich hinh thai cdu tric: phuong phap hién
vi truong dién tir quét (FESEM) dung dé phan tich
hinh thai cua nanosilica, nanosilica bién tinh va
mang epoxy chira nanosilica va nanosilica bién tinh.
Anh FESEM dugc chup tr may FE SEM S4800-
Hitachi cua Nhat Ban tai Vién Vé sinh Dich té
Trung vong.

Phd hong ngoai: cdu tric cua nanosilica va
nanosilica bién tinh dugc phan tich bang pho hong
ngoai trén may IMPACT 410-NICOLET-FTIR &
viing budc song tir 4000 cm™ dén 400 cm™ tai Vién
K§ thuat nhiét dsi. Nanosilica va nanosilica bién
tinh dugc do & dang ép vién véi KBr.

Phén tich nhiét: phuong phap phéan tich nhiét
trong lugng (TGA) duoc sir dung dé khao sat ham
lugng chat hitu co trén bé mat silica. Cac phép do
TGA thuc hién trén may DTG-60H-Shimadzu cua
Nhat Ban tai Khoa Hoa hoc, Truong Pai hoc Su
pham Ha Noi.

Kha ning bao vé chdng dn mon kim loai ctia 16p
phu epoxy chira nanosilica bién tinh dugc theo doi
bang phuong phép tong trd dién hoa theo thoi gian
thir nghiém trong dung dich NaCl 3 %. Phuong phap
téng tro: s dung hé 3 dién cuc, di€n cuc lam viéc la
thm thép phu mang son, dién cuc so sanh 1a dién cuc
calomel, dién cuc d6i 1a ludi platin. Cac phép do
dugc thyc hién trén may Autolab PG30 (Ha Lan) tai
Vién K¥ thuat nhiét doi. Moi truong xam thyc 1a
dung dich NaCl 3 %. Mdi phép do dugc tién hanh
trén 3 mau dé khang dinh kha ning lap lai.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Pic tinh ciia nanosilicabién tinh

Hinh 1 trinh bay anh FESEM cua nanosilica va
nanosilica bién tinh silan PTES. Anh FESEM cho
thiy cé4c hat nanosilica tong hop va nanosilica bién
tinh silan c6 kich thuéc kha ddng nhat khoang 10-20
nm va nanosilica bién tinh c¢6 kich thuéc dong déu
va phén tach hon. Két qua trén cho thiy viéc bién
tinh hiru co hoa da lam giam két tu cua cac hat.

"Sj\—OH
=0+ HcC, o—S|

S1i—0H
oc H,
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Phé hdng ngoai cua nanosilica va nanosilica bién
tinh silan PTES dugc trinh bay trén hinh 2 va cac pic
dac trung duogc trinh bay trong bang 1.

Hinh 1: Anh FESEM cua nanosilica () va
nanosilica-PTES (b)

% Truyén qua
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Hinh 2: Phb hong ngoai ctia nanosilica (a) va
nanosilica-PTES (b)
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Hinh 4: Gian d6 phan tich nhiét cua nanosilica (o)
va nanosilica bién tinh silan PTES (e)

Bdng 1: Céc pic didc trung va lién két twong Gng ctia
nanosilica va nanosilica bién tinh silan PTES

Lenkdt | 510y am® | SOZPTES
-OH 3451 3459
Si-O-Si 1090 1093
Si-OH 963 ~
Si-0 798 793
C-H vong _ 740-699
0-Si-0 464 468

So sanh phd hong ngoai cia nanosilica bién tinh
PTES v6i phd hong ngoai ciia nanosilica déu thay co
cac pic dic trung ctia SiO, tai khoang 1090 cm™, 798
cm™, 464 cm™ twong tmg véi lién két Si-O-Si, Si-O
va 0-Si-O. Mot dinh hip phu manh tai khoang 3451
cm™ didc trung cho lién két O-H cua H,O déu xuat
hién trén phd cua nanosilica va nanosilica bién tinh.
Trén phd hong ngoai ciia SiO, bién tinh PTES con
c6 xuét hién pic tai 699-740 cm™ dic trung cho lién
két C-H ctia vong thom [16]. Ngoai ra trén phd cua
SiO, bién tinh khong con pic 963 cm™ caa nhém Si-
OH. Piéu d6 cho thdy PTES da duoc ghép ndi véi
Si-OH trén bé mit SiO, (hinh 3).

Hinh 4 trinh bay gian db phan tich nhiét (TGA)
clia nanosilica va nanosilica bién tinh silan
PTES.Gian d6 TGA cua SiO, c6 1 nic giam khdi
luong manh & khoang 100 °C véi mirc ton hao khoi
luong khoang 17 %, dic trung cho qua trinh mét
nuéc hap phu trén bé mit silica. Khoang 400-500
°C, ¢ giam nhe khdi lugng, khoang 2 %, dic trung
cho sy mat nudc két tinh. O gian d6 TGA cua silica
bién tinh silan PTES, c¢6 1 nic giam khéi luong
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khoang 12 % & khoang 100 °C, dic trung cho qua
trinh mit nuéc bé mit. Khoang 500-600 °C, c6 nic
giam khdi lugng khoang 8 % tuong ing voi sy phan
huay chit hitu co trén bé mit nanosilica.Két qua phan
tich TGA cho thiy cac chat hitu co di phu 1én bé
mat hat nanosilica, hat nanosilica tré nén ky nudc,
lam giam hap phu nudc trén bé mit.

3.2.Nghién ctru kha ning bio vé chéng in mon
cia lép phi epoxy chia nanosilica va
nanosilica bien tinh PTES

Hinh 5 va 6 trinh bay pho tong tré dang Bode
sau 2 ngay va 35 ngay thur nghiém trong dung dich
NaCl 3 % cua cadc mau thép phu epoxy va epoxy
chira 3 % nanosilica va nanosilica bién tinh. Theo
cac két qua trén ta thay, phé tong tré caa cac 16p pha
epoxy, epoxy chaa SiO, va epoxy chia SiO,-PTES
c6 su khéc biét nhau véi cac thoi gian thie nghiém
mau khac nhau (2 ngay va 35 ngay). Trong thoi gian
bit d¢iu ngam trong dung dich NaCl 3 % (hinh 5),
gia tri téng tré cua cac mau déu cao. Gia tri tong tro
ciia mau epoxy la thdp nhat so véi cac mau epoxy
chira SiO, va SiO,-PTES. Mau epoxy chuaa SiO,-
PTES c6 gié trj tong tré cao hon so voi mau epoxy
chira SiO,. Sau 35 ngay thir nghiém trong dung dich
NaCl 3 % (hinh 6), gia tri tong tré cua cac mau déu
giam. Tuy nhién, gi4 tri tong tré cua mau epoxy
chura SiO,-PTES glam it va gia tri tong tré van cao
hon so véi cac mau epoxy va epoxy chua SIOg

Hmh 7 trinh bay bién thién cua modul tong tro
tai tan s6 1 Hz theo thoi gian thir nghiém trong moi
truong NaCl 3 % cta cac mau thép phi epoxy va
epoxy chtra 3 % nanosilica va nanosilica bién tinh.

Modul tong tro caa 16p pha epoxy va l6p pha
epoxy chira SiO,, SiO, bién tinh déu giam dan theo
thoi gian thir nghiém, do sy xam thuc cua nuéc va
ion qua mang. Tuy nhién muac d6 suy giam cua cac
mau khac nhau va I6p phu epoxy chira nanosilica
bién tinh PTES c6 mirc do suy giam it nhat va giit 6n
dinh trong thoi gian sau d6. Mau epoxy chua
nanosilica bién tinh PTES c6 gia trj tong tr& cao hon
so véi mau epoxy va mau epoxy chira SiO,. Piéu
nay c6 thé giai thich do su hitu co hoa SiO, da lam
tang kha nang twong hop va phan tan cua SiO, trong
I6p phi, dan dén ting muc do ngin cach ciia mang.

Hinh thai ciu tric cuaa I6p pha epoxy va lép phu
epoxy chua SiO,, SiO, bién tinh dwoc quan sat qua
anh chup FESEM mat cét caa lop phu. Hinh 8 trinh
bay anh FESEM mit cét cia mang epoxy va mang
epoxy chira SiO,, SiO, bién tinh. Anh FESEM mit
cit cho thdy mang epoxy cd ciu tric nhin min do
khong chtra phu gia.
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Hinh 5: Pho tong tré cua thép phit mang epoxy (x), epoxy chtra SiO, (o) va epoxy chira SiO,-PTES (e)
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Hinh 6: Pho tong tré cua thép phit mang epoxy (x), epoxy chira SiO, (o) va
epoxy chira SiO,-PTES (e) sau 35 ngay thir nghiém trong dung dich NaCl 3 %

Z 1, (Q.0m7)

Hinh 7: Bién thién ciia modul téng tro tai tan sb
1 Hz cua lop phu epoxy (x), epoxy chira SiO; (o) va
epoxy chira SiO,-PTES (e) theo thai gian thur
nghiém trong méi trueong NaCl 3 %

Thai gian (ngay)

Déi voi mang epoxy chira nanosilica c6 thé quan
st thay cac 15 rd va cac hat nanosilica trong cau trdc
mang, diéu ndy chiing to do su kém twong hop cua
nanosilica véi mang gay nén. Mit khac, dbi voi
mang chtra nanosilica bién tinh PTES quan sat thay
cau tric mang go ghé hon do bién dang xé ciia mang
va cac hat nanosilica bién tinh c6 kich thuéc to hon
va déu dugc bao bsi I6p mang epoxy. Piéu nay cho
thiy kha niang tuong hop t6t cua hat nanosilica bién
tinh silan v&i mang va cau tric dic xit ndy cia mang
dd lam ting kha ning bao vé chdng in mon cho
16p phu.

4. KET LUAN

P tong hop duoc nanosilica theo phuong phap
thuy phén trong mdi truong axit va hiru co héa voi
phenyl trietoxysilan. Cac két qua phan tich FESEM,
hong ngoai va phén tich nhiét cho thdy nanosilica c6
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kich thuéc dong nhét khoang 20 nm va ham luong
PTES c6 mat trén bé mat nanosilica la 8 %.

Sy ¢6 mit cua nanosilica bién tinh PTES d3 1am
ting kha ning bao vé chdng an mon cia 16p phu
epoxy.

IMS-NKL x10.0k SE(M)

IMS-NKL x10.0k SE(M)

Hinh 8: Anh FESEM mit cit cia I6p pha epoxy (a)
va epoxy chua SiO; (b) va epoxy chira
SiO,-PTES (c)
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