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TOM TAT
Bai bdo trinh bay két qua nghién ciru bién tinh nano SiO, hinh cau bang phwong phdp thuy
phan-ngung tu cua tac nhan alkylsilane (Chlorotrimethylsilane-CTMS) dudi su hé tro ciia song
am. Anh hiong cua ham lwong tac nhan alkylsilane va thoi gian phan img dwgc khao sat. Hinh
thdi hoc bé mat, thanh phan nguyén ti, lién két hod ho cia nano SiO, sau bién tinh dwoc danh
gia su dung cac phwong phdp phan tich anh kinh hién vi dién tir quét phdt xa truong (FESEM);
kinh hién vi dién tir truyen qua (TEM), phé tan xa ndng lwong tia X (EDX), va pho hong ngoaqi

(FT-IR). Két qua cho thdy nano SIOz sau bién tinh c6 co hat phan b6 twong doi dong déu, c6 sw
hinh thanh lién két Si-OCHjs trén bé mat vt liéu nén nano SiO,.

Tir khéa: Nano Silica; Chlorotrimethylsilan; Mang phu ky nudc.
1. MO PAU

Nano SiO, (nanosilica) la mot trong cac loai vat liéu ua nudc, duge ng dung nhiéu trong
son, dugc pham, hoa my pham, chét xuc tac [1]. Nhitng nim gan dy, dé ting kha ning phén tan
nano silica vao cac h¢ hitu co, dac biét rng dung tao mang phu thong minh trén nhiéu nén vat
liéu khac nhau, cac nha khoa hoc di nghién ciru bién tinh nano SiO, tir hé vt liéu wa nudc tré
thanh céac hé vt liéu wa dau [2-3].

Trong cac tac nhan bién tinh SiO,, alkylsilane thuong dugc st dung dé tao thanh hé chira céac
nhém organosilicon 1a cac hgp chét chira mot nguyén ti silicon lién két truc tiép véi carbon (Si -
C) c6 nhiéu tiém ning mg dung trong ché tao cac mang phi ky nudc. Do hau hét cac
organosilicon hoa tan trong dung méi hitu co, nén organosilicon con dugc tng dung dé gia ting
d6 cung bé mat thuy tinh do kha nang chiu nhiét cao va ai lyc cao dbi véi silicat [4-6]. Biéu dic
biét cua cac hop chat organosilicon 1a chung c6 thé hinh thanh trén bé mat cua vat liéu dang dugc
xtr 1y bang mang polycombosiloxane két hop gdc tu nhién véi cac nhém siloxane hodc mang
silico-oxy. Dé ché tao 16p phu cimg 1€n kinh (thuy tinh quang hoc,...) dua trén cac hop chat
organosilicon nguoi ta b6 sung thém cac hat nano nhom khoang chét sﬂlcat lam chét gia cudng,
vi du nano tinh thé SiO,, nanosilica bién tinh hitu co, nanozeolite va nanozeolite bién tinh [7-10].
Chat gia cudng co kich thudc nanomet phan tan tbt trong chit nén, tao thanh vt lidu polyme
nanocompozit két hop wru diém cua vat liéu vo co nhu tinh cting, d6 bén va kha ning chiu va dap
cao, bén nhiét va wu diém cua polyme nhu tinh linh ddng, bam dinh tdt. Cac hat nano nhoém
khoang chat phan tan vao pha nén c6 tac dung ham luc bén ngoai tac dung vao vit liéu, 1am ting
d6 bén va do cing 16p phu, ting kha ning chong mai mon co hoc. Ngoai ra, nano SiO, bién tinh
hitu co gitp ting quang tinh 16p phii (giam suy hao anh sang do khic xa ni, ting do truyén qua
anh sang,...).

Bai bao nay trinh bay két qua nghién ciru bién tinh vat liéu nano SiO, véi tac nhan alkylsilane
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(chlorotrimethylsilane - CTMS) duéi sy hd trg ctia séng am, dinh hudng img dung tao mang phu
ky nuéc cho nén kinh quang hoc. Anh huéng ciia cic tham s6 thi nghiém nhu nhiét d phan img,
ham lugng alkylsilane dugc khao sat va phan tich.

2. THUC NGHIEM
2.1. Ho chit - thiét bi, dung cu

Ho4 chét duoc st dung trong qua trinh thi nghiém gdm CTMS (Merck), nano SiO, do nhém
tac gia ché tao (dang bot, kich thudc hat trung binh ~ 60 nm, pha tinh thé cristobalit chiém wu
thé); cloroform, etanol, nudc deion.

Thiét bi, dung cu: may siéu am dau do (500 w, 20 kHz), Sonic - USA; may khudy tir gia
nhiét MS300HS - Han Qudc; tu sy chan khong, may ly tdm. Dung cu thuy tinh dung trong
phong thi nghiém.

2.2. Bién tinh nano SiO,

Nano SiO, dugc nhom tac gia ché tao (dang hinh cau, kich thudce hat trung binh 60 nm) duoc
bién tinh theo cac budc sau: qua trinh bién tinh nano SiO, dugc tién hanh nhu tai lidu tham khao [3].
0,5 gam nano SiO; b6 sung 50 mL ciia dung moi cloroform:etanol ty 1¢ 1:2. Hon hop dugc siéu
am 30 phut trén thiét bi siéu am dau do (500 w, 20 kHz), bién d6 40%, 5 gidy/xung. B sung tac
nhan CTMS vao hdn hop phan tmg sau khi siéu 4m véi cac ham luong khao sat khac nhau twong
duong 5%; 10% va 15% so véi ham lugng SiO,. Qua trinh phan tmg dugc tién hanh & nhiét do
60°C voi thoi gian phan tng dugc khao sat tir 1 dén 4 gio. Sau thoi gian phan tng, thém 1 mL
dung dich axit nitrit (HNO,) vao binh phan tng, ly tam véi tdc d6 6000 vong/phit trong 15 phit.
Luong HNO, s& dugc loai bo hoan toan trong qua trinh rira mau sau ly tim. SiO, sau bién tinh c6
dang chét rin mau tréng, duoc rira lai bé’lng etanol 3 1an nham loai bo triét dé tac nhan CTMS con
du, sau d6 duoc sdy ¢ 110 °C trong 3 gid. Viéc bo sung axit HNO, trudc khi ly tim nham ting
qua trinh ling cua hé, ting hiéu hiéu suat thu hdi san pham do hat nano SiO, twong ddi xp va dé
tao huyén phu trong dung dich.

2.2. Khao sat tinh chit cia vt liéu

Anh huéng cta ham luong chit bién tinh dugc danh gia thong qua ham luong cacbon va clo
c6 trong mau nghién ciru, ham luong cac nguyén t6 nay duoc xac dinh qua phd EDX trén thiét b
Hitachi S-4800. Sy thay ddi bé mit hat nano SiO; theo thoi gian phan tng dugc danh gia bang
phuong phap chup anh FESEM bé mit mau sau bién tinh. Su tao thanh lién két gura chat nén
nano SiO, va tac nhan bién tinh dugc chimg minh béi phuong phap phd hong ngoai, trén thiét bi
Bruker FT-IR spectrometer bang phuong phap ¢ép vién vo6i KBr. Hinh thai hoc bé mat va kich
thudc hat cia hé nano SiO, sau bién tinh dwoc danh gia trén thiét bi kinh hién vi dién tir truyén
qua (TEM), trén thiét bi TEM-JEM 1010.

3. KET QUA VA THAO LUAN

Anh huéng ham lugng tac nhan CTMS:

Két qua nghién ciru anh hudng ctia ham lugng tic nhan CTMS (5; 10; 15%) dugc danh gid
thbng qua ham lugng cta cacbon ‘Vé clo con lai trong hé vat liéu nanosilica sau bién tjnh. Pho
EDX va bang ham lugng thanh phan cac nguyén t6 trong hé vat li¢u nghién ctru dugc thé hién tai
hinh 1 va bang 1.

Két qué’ khéao sat anh huong cua hém luqng cua tdc nhan CTMS tai hinh 1 gho théy, mau vat
liéu sau bién tinh chira cac nguyén t6 chinh gom: C, O va Si, day la thanh phan chinh c6 trong
san pham sau bién tinh cua nano SiO, va phan alkyl cua tac nhan CTMS dugc gan vao hé. Su
hinh tuong tac cua phan alkyl vao hé nano s& dugc ching minh tai ph6 hong ngoai hinh 5. D61
voi mau ¢ (hinh 1¢), c6 mat cua thanh phan nguyén t6 clo trong hé trong khi hai mau a va b
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khong chira clo diéu ndy cho thiy, mot phan tic nhan CTMS chwa thuy phan hét va mot luong
nho bam trén bé mit ctia hat nano SiO, ma khong loai dugc trong qua trinh rira mau. Trong khi
d6, mau a, b (hinh la, 1b) khong thdy sy xuat hién ciia nguyén t6 clo, qua d6 c¢6 thé nhan dinh
rang v6i ham lugng CTMS 15% dugc bd sung vao hé phan mg thi lwong CTMS du sau phan
tmg. Tuong ty, két qua tai bang 1 cho thdy, ham luong cacbon, silic tai mau b va ¢ ¢6 su sai khac
khong nhiéu va dic biét mau b khong c6 mat cia nguyén t5 Clo, vay v&i ham lugong CTMS st
dung 13 10% da thuy phan hoan toan. Vay ham lugng CTMS duoc lya chon 1a 10% dé nghién
ctru tiép qua trinh thuy phan va ngung tu trén chat nén nano SiO, dugce cho tai hinh 2.
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Hinh 1. Phé EDX ciia cdc mau vt liéu nano SiOy; a- 5 %; b- 10 %; c- 15 %.

Bdng 1. Ham heong phan tram ciia cdc nguyén té trong hé vit liéu nano SiO, sau bién tinh.

Nguyén t6 (%) | Ham lwong tic nhin CTMS
a-5% | b-10% | c-15%

C 5,79 11,61 11,83

O) 63,77 62,59 63,48

Si 30,35 25,80 24,13

Cl - - 0,56
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Hinh 2. Bién tinh nano SiO, véi tac nhan CTMS.

Anh huéng coa thoi gian phan Gng: thoi gian phan tmg khi thuy phéan tdc nhan CTMS trén
nén nano SiO, dé tao thanh hé SiO,-(OCHj), dugc tién hanh voi ham lugng CTMS 10% va thoi
gian phan Gng tir 1 dén 4 gio. Anh FESEM ctia cac mau bién tinh theo thoi gian khac nhau duoc
cho tai hinh 3.

Ttr két qua chup anh FESEM ciia cac mau nghién ciru trude va sau bién tinh cho thay, hinh
thai bé miat ciia mau nghién ciru ¢ sy bién doi theo thoi gian phan tmg. Tai hinh 3a, thoi gian
phan tmg 1 gio chua c6 sy thay ddi bé mat nhiéu so v6i mau nano SiO; ban dau, chi yéu van co
dang hat nano hinh cu. Déi véi thoi gian phan tmg sau 2 gio va 3 gio (hinh 3b, 3¢), hinh thai bé
mit cac hat vat liéu nén nano SiO, da théy c6 su thay ddi o rét, cac hat da khong con dang hinh
cau nhu vat liéu nén ma da tao thanh dang hat khdi va co su két tu gitra cac khéi, didu nay duoc
giai thich do c6 sy thuy phan cia CTMS dinh 1én bé mat hat cau nano SiO, va c6 sy tuong tc
giita cac hat voi nhau thong qua cau methoxy (-OCHs). Tuy vay, hinh thai hoc bé mit cua vat
lidu sau bién tinh vin cho thay 1a hé vat liéu x6p. Trong khi do, tai hinh 3d su thay déi hinh thai
bé mit ciing thdy rd, tuy nhién, tinh x5p ctia bé mat hat giam di so véi hai miu b va c, didu nay
¢6 thé do thoi gian phan ting kéo dai dan dén twong tac va co cum cua cac phan alkyl c6 trong hé
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sau thuy phan cia CTMS trén bé mit hat nano nén SiO,. Vi vay, voi myc ti€u st dung tac nhan
SiO, sau bién tinh 14 phu gia b6 sung hé dung dich phu kinh 1am ting kha ning ky nudc cua
mang kinh, yéu cau tac nhan SiO, sau bién tinh phai gan dugc cac nhém ky nude 1én bé miat va
kich thudc nano dam bao, véi do ddng déu x6p nhét dinh, dé dam bao cac yéu tb trén ching toi
lya chon thoi gian bién tinh 1a 3 gio.

T - L e e R L
500nm S-NKL 5.0kV 5.6 x100k SE(U 500nm

‘ El‘ﬂdnm‘
NKL 5.0kV 5.7mm x100k SE(U)

IMS-NKL 5.0kV 5.6mm x100k SE(M)

Hinh 3. Anh FESEM ciia nano SiO; tr6e va sau bién tinh: (a) 1 gio; (b) 2 gio; (¢) 3 gio; (d) 4 gio.

Tir cac két qua khao sat anh huong cta nhiét do va thoi gian phan tmg lya chon diéu kién
phan tng dé bién tinh nano SiO, véi nhiét do phan tng 60 °C, thoi gian 3 gio; thoi gian hd trg
siéu am 30 phut, ham lugng tdc nhdn CTMS str dung 1a 10%. Vat li€u sau bién tinh tai diéu kién
trén dugc danh gia s phan bd kich thude hat bang kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM) va dic
trung phd IR dugc cho tai hinh 4 va hinh 5.

Tu ket qua nghién clru pho IR tai hinh 5 cho thiy, CO su xudt hién cac pic dic trlmg cho dao
dong udn va kéo cac lién két Si-O-Si véi cac pic ¢co s0 song 1an luot 14 1083 cm™ va 462 cm™
thém vao dé 1a dao dong cua lién két Si-O tai s6 song 797 cm™. Cac dao dong trén dic trung cho
lién két cua cac nhom trong vat liéu nén nano SiO, [1-2]. Pic biét trén phd d6 khong c6 sy xuét
hién céc pic dic trung cho dao dong ubn va kéo cac lién két O-H va nhém Si-OH tai s6 séng
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3451 cm™, 1634 cm™ [1], ma thay vao do 1a c6 cac pic tai s6 song 2981 cm™, 2899 cm™ va 1385
cm™ dic trung cho dao dong cua lién két C-H trong nhém CHs ctia methoxyl va dao dong cua
nhom Si-OR (Si-O-C) duoc gin 1én bé mit nano SiO, do qua trinh thuy phan cia CTMS [3]. Tir
két qua nghién ciru phd IR, mot 1an nita chimg t6 da c6 sy thuy phan cta tac nhan CTMS dé tao
thanh lién két Si-OCHj trén bé mit nano SiO,.

T (%)

1083.18

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
86 séng (cm™)

Hinh 4. Anh TEM gzia mau nano SiO, Hinh 5. Phé IR mau nano SiO2 sau bién tinh.
sau bien tinh.

Hinh thai hoc cua vat liéu sau bién tinh (mau c-3 gio) bang phuong phap chup anh TEM tai
hinh 4 cho thay, hinh dang cau ciia vat liéu nén c6 sy bién dbi nhét dinh khong con thé hién rd
dang hat hinh cau, tuy nhién cac hat tao thanh tuong dbi dong déu, co su két tu nhét dinh gilia
céc hat vat liéu nén, kich thudc cic nhom hat trung binh tir 50-60 nm.

vé hiéu suét, voi 0,5 gam nano SiO; ban dAu, san phérn sau bién tinh nano SiO,-CTMS thu
dugc co khdi luong ~ 0,54 gam; ham luong trung binh cia nhoém -OCH; trén bé mat SiO, x4p xi
7,4% vé khéi lugng. Hiéu suét bién tinh dat duoc tuong duong két qua trong cac cdng trinh di
cong bd [11].

4. KET LUAN

Nghién ciru bién tinh nano SiO, hinh ciu bang tac nhan alkylsilan str phuong phap thuy phan-
ngung tu dudi sy hd trg ciia phuong phéap siéu am véi ham véi ham lugng tac nhan alkylsilane
10%, thoi gian phan (mg 3 gid, nhiét do 60 °C, cho céc hat nano SiO; sau bién tinh c6 su phan bd
kich thudc hat ddng déu kich thude tir 50-60 nm. C6 céc pic tai phd IR dic trung cho céc lién két
C-H va Si-O-C tai cac s6 song 2981 cm™, 2899 cm™ va 1385 cm™, chimg minh sy hinh thanh
cua lién két Si-OCHj trén bé mit nano SiO,. V&i tinh chét cia cic hat nanosilica sau bién tinh
chuyén tir vat lidu wa nude sang wa dau co thé ing dung trong ché tao mang phu ki nuéc, chong
bam ban va ting kha ning bao vé cho kinh.

Lo’t cam on: Nhom tdc gl;d cam on sy tai tror vé kinh phiva co so vat chdt ciia Hop phdn Dy an KH &
CN cap VHLKHCN VN ma s6 TDPANQP.03/20-22.
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ABSTRACT
Functionization of SiO, nanoparticles using alkylsilane for hydrophobic optical coating

The paper presents a modification of SiO, spherical nanoparticles by using the
hydrothermal-condensation method and probe-typed ultrasonication. Alkylsilane
(Chlorotrimethylsilane-CTMS) was used as a reagent in SiO, functionalization. Properties
of the functionalized SiO, such as morphology, size distribution, percent mass of elements,
and chemical bonding were characterized by Field Emission Scanning Electron Microscope
(FESEM), Transmission electron microscopy (TEM), Energy dispersive X-ray (EDX), and
Fourier-Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR). CTMS-based silanization established
multiple Si-OCHj chains that were necessary for hydrophobization of SiO, surface.

Keywords: SiO, nanoparticles; Chlorotrimethylsilane; Hydrophobization.
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