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T6ng hgp polyme vé ca hé natri nhém silicat dua trén nén natri silicat va ¢ng dung la
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synthesized by sol-gel method. The parameters affecting the polymer
formation were also investigated. Polymers with optimal parameters
have been applied to make high temperature resistant inorganic paints.
Modified infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy
(SEM) and X-ray diffraction (XRD) methods were used to investigate the
characteristics of the paint film. Furthermore, the mechanical and
mechanical properties of heat-resistant inorganic paints and their heat

resistance were also investigated.

Gidi thiéu chung

Khoa hoc va ky thudt polyme d& phéat trién manh mé
sau Thé chién Il do sy phét trién nhanh chéng cla
nhitng Ung dung hda hoc hitu co [1]. Cung vdi sy phat
trién clia khoa hoc ky thuat, polyme d& dugc Ung dung
rong rai trong rat nhiéu finh vuc khac nhau, tU hang
hoa hang ngay dén vt liéu téng hgp tién tién nhu gém
st hay thay d&i mot s6 tinh chét ¢ hoc clia gb [2-8].
Ngoai ra cac nha khoa hoc da nghién clu dugc
poly(dimethyl siloxan) la mdt polyme lai tao gitta thanh
phan v co va hitu co (40% hitu cg) diéu nay gidi quy ét
cac vandé véncd clia polyme hitu ¢ nhu tinh dé chay
cao [9]. Tuy nhién cac Ung dung cla polyme hitu cg
chdl yéu 1a san phdm cla quéa trinh khai thac dau mo,
viéc nay anh hudng I6n khi ngudn tai nguyén thién
nhién dau mé dang dan can kiét. Vi vay ching toi

nghién clu va Ung dung cac polyme vé co trén cd s3
silic moét trong nhitng nguyén té phong phu thi 2 trén
Tréi Dat. Vatliéu vo ca nhu thly tinh 16ng, cac hgp chat
clia nhom ¢ thé cai thién kha ndng chiu nhiét cla vat
liéu [10]. Ching ta can luu y rang tinh chat clia polyme
vO ¢d phu thudc nhiéu yéu t6 nhu nhiét dé 1do hoa,
ham lugng silic, gia tri pH, va ty 1& Si/Al. Vi du hiéu suét
dong tu cla nhdm silicat polyme composite (PASIC)
tang 1én khi tdng ham lugng Si. Cac san phdm cla
PASIC cb xu hudng trd nén duc hodc mdt phan sén sét
trong trudng hop trén [11-14]. Chat két dinh natri
polysilicat c6 thé san xudt cac chat phi chéng nudc
cao. Co thé dung cho son phi bén ngoai cac tda nha
gidp tadng cudng khd nang bédm dinh va chéng thdm
im [14]. Ch&t dén nhém silicat véi cac Ung dung lién
quan dén hép phuy, lam mém nudc, xdc tac va gia cd ¢
dugc Ung dung vao san xudt san vo ca [15][22]. Nhom
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c6 tinh trg, thu dugc tr ngudn géc tu nhién cd dang
phién mong kich thudc 0,5-50,0 um, sau khi tinh ché tu
ap luc nudc cao, nghién min va phén loaithanh cac loai
bot dén cd tac dung chéng lang, lam me lam duc cho
san.

Trong nghién cltu nay, ching toi trinh bay cac yéu té
anh hudng dén qué trinh ché tao polyme vo cg, cac
diéu kién t&i vu dé téng hop polyme vé ¢ duatrén su
thay d6idd nhét va thai gian dong tu clia polyme. Han
n{fa, trong nghién clu nay cling khao sat 'ng dung clia
polyme nay trong viéc diéu ché san vé ¢g chiu nhiét.

Thuyc nghiém va phuang phap nghién cliu
T6ng hop polyme

Hda chét st dung bao gém thly tinh Iong (Na2SiO3);
Al(OH)3; ZnO; CaCO3; Fe203. Chattao mau (trang; xanh
nudc bién; xanh crom; den; xam). Polyme v ¢g téng
hop st dung phuong phap sol-gel theo sg dd hinh 1
dudiday.

Polyme vé co
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Hinh 1: So d6 téng hap polyme vé «o

Ché tgo son vb co

Saon vo ca trong nghién clru nay san xut theo cac budc
nhu s do hinh 2.
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Hinh 2: Sg do diéu ché son v cd

Nguyén liéu trudc khi sit dung da dugc kiém tra chat
lugng va can duing theo yéu cau thanh phén dinh lugng
nhu sau: CaCO3 20%, Fe203 5%, 7% ZnO, 6% chat tao
mau, 1% Na2SiFe 25% polyme dugc diéu ché tur 2.1,
36% nudc. Sau dé nguyén liéu dugcdua vao phditron
nham két hop cac thanh phan c6 trong son véi téc do
phdi trén la 100-150 vong/phut. Tiép theo la dén cong
doan nghién dé tao d6 doéng nhat cho son st dung
may nghién bi vai téc dé nghién la 200-250 vong/phut
trong vong 1 gid. Tién hanh 4 son trong khodng thdi

gian tU 24-36 gio.Nghién [an 2 véi téc do 150
vong/phit trong 45 phdt. Sau cdng doan nghién,
chung ta chuyén sang cdng doan loc dé loc nhitng
phan t&r ¢ kich thudc I6n nhu cac hat bét mau chua bi
nghién nhd, nhitng manh v& cla bi hodc cac chét ran la
c6 thé roi vao trong dung dich son. D€ tang nang sudt,
thueing loc dudi ap suét. Ludiloccd thé la vai hodc ludi
kim loai. Cudi ciing, ching ta thém mot sé phu gia dé
dat dudgctinh chat son nhu mong mudn.

Xdc dinh ham lugng rdn polyme

Polyme dudgc diéu ché dugc can mot lugng xac dinh,

sau do dé polyme diéu ché dugcvao nudcdat, khoang

déu va dé yén dung dich trén trong vong 30 pht. Tién

hanh loc polyme trong dung dich va dem di sdy kho, va

dem dican, ham lugng ran dugctinh theo cdng thirc
Ham lugng ran = msau/Miee.100%

Phuang phdp nghién ciu

Déc trung cdu trdc clia san phan tich s dung phuang
phap nhiéu xa tia X mau bdt trén hé Bruker D8
Advance, chum tia CuK-ol (= 1.54056 A) & t6c do quét
0.039/s v&i gbc 26 tu 20-70°. Bac trung dao déng cla
cadc nhom trong vat liéu phan tich s&r dung phucng
phép do phS FTIR trén hé Perkin Elmer GX. Hiéu (ng
nhiét clla mau st dung phucng phéap phan tich nhiét
TG trén hé SETARAM. Hinh thai bé mat mau st dung
phucng phap kinh hién vi dién t& quét SEM trén hé
Hitachi S-4800.

Céac tinh chat g ly cla son do & PTN Hoda; PTN VLXD

trudng DHXDHN; Trung tam tiéu chudn do ludng chét
lugng 1.

K&t qua va thao luan

Cdc thdng sé cdng nghé dnh hudng tdi su hinh thanh
polyme Vb co

Trong qué trinh t8ng hgp polymer vé co thi modun
thdy tinh ldng la mét trong nhirng théng sé quan trong
anh hudng tdi su hinh thanh polymer. Hinh 3 trinh bay
anh hudng cla modun thay tinh 1dng t&i d6 nhdét va
thanh phén rédn cla polymer. T& hinh 3 ¢ thé nhan
thdy thly tinh 1&dng tai modun 3.0 cho két qua t6i uu vi
polyme c6 gia tri d6 nhdt la 602mPa.s va ham lugng
ran lén t¢i100%. Day la gia tri quan trong dé ng dung
dé lam cac vat liéu khac. Tai modun nhd hon 3.0 ham
lugng SiO2 qué thdp ngan can qué trinh déng tu cla
thiy tinh 1dng nén anh hudng truc ti€p dén qué trinh
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tao polyme. Néu & modun I6n hon 3.0 thi ham lugng
SiO2 qué cao khi tao polymer sé khdng dudcdéng déu
do qua trinh déng tu nhanh hon gay ra sai sé cling nhu
anh hudng dén chat lugng clia polyme. Chinh vivay s
dung modun 3.0 la t&i vu nhét.
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Hinh 3: Anh hudng clia m6 dun thdy tinh 1dng dén sy
hinh thanh polyme v6 ca

Tiép dén ching ta nghién clfu dén anh hudng clia nhiét
d6 t6ng hap. Do thi sy phu thudc ciia dé nhét va ham
luong rén vao nhiét dé tng hop trinh bay trén hinh 4.
C6 thé thdy, nhiét do téng hop tir 60°C-70°C cho két
qua téi vy, gia tri dé nhdt sé tr 600-640 mPa.s va ham
lugng rén 1én dén 100%. Ngudgc lai, tai 80°C va 90°C,
madc du gidm dudc thdi gian tao thanh polyme nhung
xuat hién hién tugng dong ran & déay cbc gay sai s6
cling nhu anh hudng dén dé nhdét cla polyme. Nhu
vay, dét6i uunhét lua chon nhiét dé téng hgp poly me
la 60°C.
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Hinh 4: Anh hudng cla nhiét d6 dén su hinh thanh
polyme vé ca

T6c dé quay cling anh hudng tdi sy hinh thanh cla
polymer bdi vi téc dé khudy anh hudng truc tiép dén
dd nhdét cling nhu thdi gian hinh thanh polyme. Hinh 5
la d6 thi anh hudng clia t6c dé quay. C6 thé nhan théy,
néu t6c do khudy nhd thi xuat hién hién tugng ngung
tu cla thly tinh 16ng trén bé mat. Ngugclai, néu técdé
khudy qua I&n (900-1100 v/phdt) thi thai gian hinh
thanh polymer sé tdng bdi vi khd ndng tao mang cla

clia SiO2 gidm. Piéu nay hoan toan phu hgp vai ly
thuyét. Nhu vay t6c dé khudy t6iuu la 800 vong/phtt.
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Hinh 5: Anh hudng clia t6c dé khudy dén sy hinh thanh
polyme

Anh hudng clia ham lugng nhém hidroxit dén sy hinh

thanh cla polyme trinh bay trén hinh 6. Ham lugng

nhom  hidroxit t6i uu 1a 20 % cb thé cho két qua do

nhét 1a 604mPa.s, ham lugng rén 1én dén 100% cla

polyme.
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Hinh 6: Anh hudng ctia ham Iugng nhdm hidroxit st
hinh thanh polyme

Ddc trung va tinh chdt cda son

Polyme v6 ¢d téng hgp tan tét trong nudc va dd bam
dinh sau ba ngay & 3MPa. Biéu nay phu hgp dé diéu
ché son vo ¢ gbéc nudce. Tién hanh diéu ché son vo o
v3@ihdp phan khd gom CaCO3, Fe203, TiO2, Naz2SiFs va
polyme v6 cd. Cac tinh chédt cg ly cla son trinh bay
trong bang 1.

Bang 1: Tinh chdt caly clia san

Tinh chét g ly
Db nhdt, cp 937
Chiéu day trung binh, um 56
D6 chiu va dap, kg.cm 33
Do bén udn, N/mm? 4
D6 bam dinh, % 100
Do cling but chi, H 6
Thai gian khd bé mat, phit 12
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Két qua thu dudc ti bang 1 pht hgp vdi yéu cau dé ra
clia son.

PE& nghién clfu anh hudng clia nhiét d6 dén doé bén clia
mang san phan tich hiéu ng nhiét d& dugcsir dung va
trinh bay trén hinh 7. Budng DTG clia mang son sau 1
ngay c6 mét dinh thu nhiét & khoang nhiét do 111°C
dugc quy cho qua trinh mat nudc trén bé mat cla
mang san. Khéi lugng gidm khodng 11-19% ( hinh 7a).
Hiéu U'ng nhiét clia mang son sau 20 ngay cling c& mot
dinh thu nhiét & nhiét d6 125.55°C ( hinhd 7b). C6 thé
thdy sau 20 ngay, I6p mang son da hinh thanh t&t va
d& co cac phan Ung hda hoc xdy ra nén dan dén nhiét
dé mét nudc sau 20 ngay cao han so v&ilngay la 140 C
tuang Ung véi dé gidm khdi lugng la 14%. Ngoaira, tU
nhiét d6 200-800°C sy mat khdi lugng hau nhu khdng
dang ké va khong nhan thay su thu nhiét hay tda nhiét
dang ké & c& hai mang son.

13-14%

(a)

TG (%)

11-19%

Fumace temperature (')

100 200 300 400 500 600 700 800
Furnace temperature (°C)
Hinh 7: D6 thi DTA mang san sau 1ngay (a)
va 20 ngay (b)

DE& nghién cltu anh hudng cta thai gian dén san pham
phan Ung cling nhu sy tao thanh lién két clia cac hap
phan vd&i polymer v cg trong mang san, chiing toitién
hanh phan tich phé FTIR mang son sau 1 ngay 20 ngay
va két qua trinh bay trén hinh 8. K&t qua cho thdy, so
vdimang sau 1ngay thi mang sau sau 20 ngay da cd sy
xuat hién cac dinh dao déng dac trung cla cac lién két
Al-O-Si va Si-O-Titai 999 cm™ va 1073 cm™ [17][18][22].
Hinh 9 Ia gidn do nhiéu xa tia X, XRD clia mang sonsau
1 ngay va 20 ngay. D& nhan thay, trong gian do XRD
cla hai mau déu xudt hién cac dinh nhiéu xa clia cac
chat ¢c6 trong hgp phan khd va quy cho hop chat ZnO
pha hexagonal (theo thé chudn: ICDD card 00 036
1451), o-Fe203 pha Rhombo.Haxes (theo thé chuén:
ICDD card 01 089 0597), a-SiO2 pha hexagonal (theo
thé chudn: ICDD card 01 079 1910) va TiO2 anatase
(theo thé chudn: ICDD card 00 021 1272). Hon nita,
khéng nhan thdy su xuét hién dinh nhiéu xa clia bat ky
hgp chat nao clia nhém. Diéu nay chiing to rang hgp

phan khd da tham gia qué trinh tao mang t6t vdi
polyme v6 cg va nhdm da tao polyme hé Al-O-Si.

(b)

Transmittance (%)

1500 2000 2500 3000 3500 4000
Wavenumber (cm™)

500 1000

Hinh 8: Phé FTIR clia mang son sau 1 ngay (a) va 20
ngay (b)

* Si0, $ ZnO

# Fe203 @ Tio,

Intensity (a.u)

20 30 40 50 60 70

20 (Degree)
Hinh 9: Gidn d& XRD mang sansau 1ngay (a) va 20
ngay (b)

Hinh 10: B&é mat san trudckhi nung (a) va sau khi nung
& nhiét do 800°C (b)

D€ son 6 thé chiu dugc & nhiét dé si dung cao thi
nén thiy tinh 1dng va cac hgp phéan khd phaéi tao lién
két. Vi m&i mot thanh phan cla hop phan khd déu anh
hudng dén kha nang chiu nhiét cla san, vi vay ching
toi tién hanh diéu ché hé san vdi ham lugng hgp phéan
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khé tép trung vao khd ndng chiu nhiét cla san. Anh
SEM clia mau trudc va sau khi nung tai nhiét d6 800°C
trinh bay & hinh 10. C6 thé nhan théy, hinh thai bé mat
mau san trudcva saukhi nung hau nhu khdng co su sai
khac. Biéu nay chiing to san chiu nhiét dugc & nhiét dé
800°C.

Ph& FTIR clia mau trudc va sau khi nung tai 800°C chi
ra trong hinh 11.

(b)

Transmittance (%)

1500 2000 2500 3000 3500

Wavenumber (cm™)

500 1000 4000

Hinh 11: PhS IR mau son trudckhi nung (a) va sau khi
nung 800°C (b)

C6 thé nhan thdy, mét dinh dao déng trong khoang s&
song 3400 e - 3724cm™T xudt hién quy cho la dao
déng kéo dai clia O-H do nudc tich tu trén bé méat son
[15,16]. C6 métdao déng vdicuong dd manh vatucgng
déi rong co6 tdm & 1045 cn! ( hinh 11a) va 1043 cm™(
hinh 11b) gan cho dao déng kéo dai khdng déi xing
clia Si-O-Si [17] chéng vdi cac dao ddng clia Si-O-Na
bat ngudn tir hgp phan khé tuong tac véi chat két dinh
natri silicat, tuang Ung [18,19]. Su khac biét I6n nhat
gitta san trudc va sau khi nung la dao déng clia nhém
Ti-O-Si ¢ 1073,2 cm™" [21][22].

Mat khac trong ca hai trudng hgp trudc va sau khi
nung déu quan sat thdy moét s6 dao dong tucng tu
nhau xuét hién trong phd FTIR. Mot dinh cuang dé 16n
& khoang s6 séng 1400-1427 cn~' quy cho dao déng
kéo gian khdng ddi xing ciia CO32-, dao dong & 872
cm-Tgéan cho dao déng uén cong clia CO32-nam ngoai
mat phang va mét dao déng tuong ddiyéu s 712cm~ !
la do sy uén cong trong mat phang cla CO32-
[15][20][21]. Dao ddéng thé hién su kéo dai lién két Ti—
O-Ti trong TiO2 & 500700 cm' [18-20]. Cac dinh khac
& 1027-1116 cm™? 6 thé la do su kéo dai khdong ddi
xing C-O-C chéng [én Si—O-Si rung déng kéo dai
khong ddixing.

K&t ludn

Trong nghién cfu ngay, da téng hop thanh cdng
polymer v6 ¢d vdi cac yéu td téng hop téi vu: modun
cla thay tinh long la 3.0; nhiét dé 70°C; t6¢ dé khudy
800 vong/phit va ham lugng nhdm hydroxit la 20%.
Haon nifa, trong cong trinh nay da ché tao cong thic
son trén cg s& nudc st dung polymertrén nhu chét tao
mang c6 tinh chat cg ly phu hgp. Ngoai ra, mang san
ché tao cé thé chiu dugc nhiét d6 1én dén 800°C. Mang
san nay ¢ thé Ung dung trong cac thiét bi chiu nhiét
d6 cao nhu 1o hai, 6ng dan khi nong, bao vé Idp kim
loai, bé tdng khi hoat dong trong méi trudng nhiét do
cao.

L&i cdm on

Nghién clu nay dugc tai trg bdi B Gido duc va Bao
tao trong dé tai ma sé B2021-XDA-07.
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