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Abstract 
Hydrotalcite–like compounds intercalated with stearate (HT-SA) were prepared using the coprecipitation method. 

The HT-SA obtained was characterized by infrared spectroscopy, X-ray diffraction and scanning electronic microscop 
(SEM). Epoxy coatings containing 3 % hydrotalcite were prepared and applied on carbon steel. The adhesion, impact 
resistance and flammability properties of epoxy coatings were evaluated. The obtained results show that stearate was 
intercalated in hydrotalcite. The presence of HT-SA improved the adhesion and flammability properties of epoxy 
coatings. 
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1. MỞ ĐẦU 
 

  Trong những năm gần đây nước ta có sự tăng 
trưởng mạnh về kinh tế cũng như dân số. Các công 
trình lớn như khách sạn, tòa nhà, chung cư được xây 
dưng ngày càng nhiều. Đi đôi với việc phát triển về 
xây dựng, các vụ cháy lớn xảy ra tăng lên gây thiệt 
hại nặng nề về người và của. Vì vậy việc chế tạo các 
lớp phủ chống cháy phục vụ cho các thiết bị trong 
các ngành điện, giao thông và xăng dầu là cần thiết. 

Hydrotalcit (HT) là phụ gia rất được quan tâm 
trong việc đưa vào polyme nhằm cải thiện tính 
chống cháy của vật liệu. Để tăng khả năng tương 
hợp trong nền polyme hydrotalcit thường được biến 
tính hữu cơ trước khi đưa vào màng sơn [1, 2]. 
Hydrotalcit biến tính bằng glycinat có khả năng 
phân tán tốt hơn trong epoxy so với hydrotalcit ban 
đầu. Các thử nghiệm theo tiêu chuẩn UL-94 HB cho 
thấy tốc độ cháy của HT/epoxy chỉ bằng khoảng 
50%-60% tốc độ cháy của epoxy. Khi thử nghiệm, 
mẫu bắt đầu cháy được đưa ra ngoài nguồn nhiệt, 
đối với epoxy, ngọn lửa tiếp tục cháy đến khi epoxy 
bị phân hủy hoàn toàn. Tuy nhiên, với HT/epoxy, 
ngọn lửa chỉ tồn tại trong khoảng từ 20-28 giây tùy 
thuộc vào hàm lượng HT thêm vào. Frache và cộng 
sự [3] đã biến tính hydrotalcit bằng stearat trước khi 
đưa vào epoxy để khảo sát khả năng chống cháy. Từ 
kết quả của thử nghiệm nhiệt lượng cho thấy 
epoxy/HT biến tính có thời gian bắt đầu cháy chậm 
hơn, lượng chất rắn còn lại sau khi cháy hoàn toàn 
lớn hơn so với epoxy không có mặt hydrotalcit. Bên 

cạnh đó, nano hydrotalcit ở nồng độ thấp còn có tác 
dụng cải thiện tính chất cơ lý như độ bám dính, độ 
bền uốn và khả năng chống cháy của màng sơn [4].  

Trong các công trình trước chúng tôi đã nghiên 
cứu biến tính hydrotalcit bằng ức chế ăn mòn hữu cơ, 
sự có mặt của hydrotalcit đã có tác dung tăng dáng 
kể khả năng bảo vệ của màng epoxy [5]. Trong công 
trình này chúng tôi nghiên cứu tổng hợp hydrotalcit 
biến tính bằng axit stearic và ứng dụng trong lớp 
phủ epoxy. Hydrotalcit được tổng hợp bằng phương 
pháp đồng kết tủa và được đặc trưng bởi phổ hồng 
ngoại, phổ nhiễu xạ tia X và kính hiển vi điện tử 
quét. Màng epoxy chứa 3 % hydrotalcit được chế 
tạo và đánh giá các tính chất cơ lý và khả năng 
chống cháy. 
 
2. THỰC NGHIỆM 

 
2.1.  Nguyên liệu 

 
- Zn(NO3)2.6H2O loại Merck. 
- Al(NO3)3.9H2O loại Merck. 
- Axit stearic loại Merck. 
- Epoxy loại X75 và chất đóng rắn là PA66 của 

Thái Lan. 
- Dung môi sử dụng là loại hỗn hợp toluen, 

xylen, butanol. 
 
2.2. Tổng hợp hydrotalcit 

 

Hydrotalcit ZnAl được tổng hợp bằng phương 
pháp đồng kết tủa trong môi trường nitơ để loại bỏ 
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CO2. 125 ml dung dịch chứa 0,03 mol Zn(NO3)2 và 
0,015 mol Al(NO3)3 đã loại bỏ CO2 bằng cách đun 
sôi được nhỏ dần dần vào 145 ml dung dịch chứa 
0,0313 mol NaOH. Hỗn hợp dung dịch được giữ ở 
pH = 8-10 bằng cách bổ sung dung dịch NaOH 1 M 
và phản ứng được duy trì ở 65oC trong 24 giờ; sau 
đó hỗn hợp được ủ 12 giờ ở nhiệt độ phòng. Sản 
phẩm hydrotalxit được lọc, rửa nhiều lần bằng nước 
cất, sấy ở 50 oC trong chân không. 

 
2.3. Tổng hợp hydrotalcit biến tính bằng axit 
stearic 
 

Hydrotalcit ZnAl biến tính bằng axit stearic 
(HT-SA) được tổng hợp bằng phương pháp đồng kết 
tủa trong môi trường nitơ để loại bỏ CO2 có thể dẫn 
đến chèn CO3

2- vào hydrotalcit. 125 ml dung dịch 
chứa 0,03 mol Zn(NO3)2 và 0,015 mol Al(NO3)3 đã 
loại bỏ CO2 bằng cách đun sôi được nhỏ dần dần 
vào 145 ml dung dịch chứa 0,0313 mol axit stearic 
và 0,0313 mol NaOH. Hỗn hợp dung dịch được giữ 
ở pH = 8-10 bằng cách nhỏ bổ sung dung dịch 
NaOH 1M và phản ứng được duy trì ở 65oC trong 
24 h; sau đó hỗn hợp được ủ 12 giờ ở nhiệt độ 
phòng. Sản phẩm hydrotalcit mang stearat được lọc, 
rửa nhiều lần bằng nước cất, sấy ở 50 oC trong chân 
không. 

 
2.4. Phổ hồng ngoại 
 

Cấu trúc của hydrotalcit được phân tích bằng 
phổ hồng ngoại trên máy Nicolet Nexus 760 ở vùng 
bước sóng từ 4000 cm-1 đến 400 cm-1 của Viện Kỹ 
thuật nhiệt đới. Phổ hồng ngoại của hydrotalcit được 
đo ở dạng ép viên với KBr. 

 
2.5. Phổ nhiễu xạ tia X 
 

Phổ nhiễu xạ tia X của HT và HT-Mo được đo 
trên máy Siemen D5000, sử dụng tia nhiễu xạ CuKα 

có bước sóng λ = 1,5416 Å tại Viện Khoa học vật 
liệu, Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt 
Nam. 
 
2.6. Phương pháp kính hiển vi điện tử quét 

 
Cấu trúc của các hạt hydrotalcit được phân tích 

bằng kính hiển vi điện tử quét (SEM) trên máy 
HITACHI S4800 tại tại Viện Vệ sinh dịch tễ TW. 
 
2.7. Xác định độ bám dính 
 

Độ bám dính của màng sơn được đo bằng thiết 
bị đo bám dính của hãng DeFelsko model PosiTest-
AT  theo tiêu chuẩn ASTM D-4541.  

2.8. Đánh giá khả năng chống cháy 
 
Khả năng chống cháy của các màng sơn được 

xác định bởi tiêu chuẩn đánh giá cấp độ cháy UL94. 
Mẫu được đổ khuôn, sau đó để khô và già nhiệt rồi 
được cắt thành các thanh có kích thước 1x13 cm. 
Các mẫu, tiếp đó, được thử nghiệm cháy ngang. 
 
3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
 
3.1.  Tổng hợp và đặc trưng tính chất của 
hydrotalcit biến tính bằng axit stearic (HT-SA) 
 
 Hydrotalcit biến tính bằng axit stearic (HT-SA) 
được phân tích phổ hồng ngoại, phổ nhiễu xạ tia X 
và kính hiển vi điện tử quét. 
 
3.1.1. Phổ hồng ngoại 
 
 Hydrotalcit biến tính bằng axit stearic (HT-SA) 
được phân tích trước hết bằng phổ hồng ngoại. Phổ 
hồng ngoại của hydrotalcit biến tính HT-SA được 
trình bày trên hình 1, các pic đặc trưng được trình 
bày trong bảng 1. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Hình 1: Phổ hồng ngoại của hydrotalcit HT (a),  
axit stearic (b) và HT-SA (c) 

  
Từ bảng 1 cho thấy, HT có các pic đặc trưng tại 

1381 cm-1 và 3444 cm-1 tương ứng với liên kết của    
–NO3 và –OH. Với phổ hồng ngoại của axit stearic 
thì có các pic đặc trưng cho nhóm -COOH tại 1702 
cm-1 và 1466 cm-1 đặc trưng cho nhóm –CH2. Phổ 
hồng ngoại của HT-SA có các pic đặc trưng cho 
hydrotalcit tại 421 cm-1 và 3457 cm-1. Bên cạnh đó 
thấy xuất hiện pic tại 1539 cm-1 đặc trưng cho nhóm 
–COO-. Điều đó cho thấy stearat đã được chèn vào 
trong cấu trúc của hydrotalcit.  
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Bảng 1: Các pic đặc trưng và liên kết tương ứng 

HT, cm-1 
Axit 

stearic,  
cm-1 

HT-SA, 
cm-1 Liên kết 

607  606 Zn-O 
450  421 Al-O 

1381   -NO3 
 1466 1465 -CH2 
  1539 -COO- 

1632  1628 -OH của 
H2O 

 1702  -COOH 

 2918; 
2850 

2919; 
2850 -CH2 

3444 3449 3457 -OH 

3.1.2. Ảnh kính hiển vi điện tử quét 
 

Hình thái cấu trúc của HT-SA được phân tích 
bằng kính hiển vi điện tử quét. Ảnh SEM của HT-
SA được trình bày trên hình 2. Ảnh SEM cho thấy 
HT-SA có cấu trúc lá, kích thước 100-200 nm. 
 

 

 

 
 
 
 
 
 

Hình 2: Ảnh SEM của HT-TA 
 
3.1.3. Phổ nhiễu xạ tia X  
 

Phổ nhiễu xạ tia X được sử dụng để xác định 
khoảng cách lớp trong hydrotalcit. Phổ nhiễu xạ tia 
X của HT và HT-SA được trình bày trên hình 3. HT 
xuất hiện có pic tương ứng với khoảng cách lớp là 
0,76 nm. Phổ XRD của HT-SA có pic tương ứng với 
khoảng cách lớp là 1,56 nm và 2,83 nm. Điều này 
chứng tỏ sự chèn stearat vào giữa các lớp và tăng 
đáng kể khoảng cách lớp của hydrotalcit. Các kết 
quả này phù hợp với kết quả phân tích hồng ngoại. 

 
3.2. Tính chất cơ lý và khả năng chống cháy của 

lớp phủ epoxy chứa HT-SA 
 
Màng sơn epoxy chứa 3% HT-SA được chế tạo.  

Độ bám dính của màng sơn trên nền thép cacbon 
và khả năng chống cháy của màng sơn được đánh 
giá. 
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Hình 3: Phổ nhiễu xạ tia X của HT (a) và HT-SA (b) 
 
3.2.1. Độ bám dính của màng sơn 

 
Độ bám dính của màng sơn epoxy chứa 3% HT-

SA được đánh giá và so sánh với màng epoxy không 
chứa hydrotalcit. Kết quả đo bám dính của màng sơn 
được trình bày trong bảng 2. Kết quả đo cho thấy 
màng epoxy chứa 3% HT-SA có độ bám dính đạt 
4,9 MPa, trong khi độ bám dính của màng epoxy 
trắng chỉ đạt 2,9 MPa. Như vậy HT-SA đã làm tăng 
đáng kể độ bám dính của màng epoxy.  
 

Bảng 2: Độ bám dính của các màng sơn 

Mẫu Độ bám dính, MPa 
Epoxy 2,9 

Epoxy + 3% HT-SA 4,9 
 
3.2.2. Khả năng chống cháy 
 

Khả năng chống cháy của màng epoxy trắng và 
màng epoxy chứa 3 % HT-SA được xác định theo 
tiêu chuẩn UL94 (xem bảng 3). Kết quả thu được 
cho thấy tốc độ cháy của màng epoxy là 16,1 
mm/phút, trong khi tốc độ cháy của màng epoxy 
chứa 3 % HT-SA là 12,5 mm/phút. Như vậy, sự có 
mặt của HT-SA ở nồng độ 3 % đã làm tốc độ cháy 
giảm 22 %. 
 
Bảng 3: Kết quả đánh giá khả năng chống cháy của 

màng sơn theo tiêu chuẩn UL94 
 

Mẫu 
Chiều dày 

mẫu, 
mm 

Thời gian 
cháy, 
giây 

Tốc độ 
cháy, 

mm/phút 
Epoxy 3,4 280 16,1 
Epoxy + 
3 % HT-SA 

3,3 360 12,5 
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4. KẾT LUẬN 
 

Đã tổng hợp thành công hydrotalcit biến tính 
bằng axit stearic (HT-SA) bằng phương pháp đồng 
kết tủa. Kết quả phân tích đã chứng tỏ stearat được 
chèn vào cấu trúc của hydrotalcit làm tăng khoảng 
cách lớp của hydrotalcit. Sự có mặt của HT-SA đã 
làm tăng đáng kể độ bám dính của màng epoxy trên 
nền thép làm tốc độ cháy của màng epoxy giảm 22%. 
Các kết quả này mở ra triển vọng ưng dụng 
hydrotalcit biến tính trong chế tạo lớp phủ bảo vệ 
hữu cơ. 

 
Lời cảm ơn: Các tác giả xin chân thành cảm ơn Sở 
Khoa học Công nghệ Hà Nội đã tài trợ cho công 
trình này, đề tài mã số 01C-03/02-2013-2.  
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