BAI 2: CHE TAO MANG MONG BANG PHUONG PHAP

DUNG DICH

GV: ThS. La Phan Phuong Ha
A. Ly thuyét téng quan
1. Gigi thiéu phwong phdap

Phuong phéap dung dich tiéu biéu 13 phuong phap Sol-gel. Quéa trinh Sol-gel bao
gdém su phan tan cta cac phan tir ran dudi dang huyén phd (precursor) trong dung
dich (dugc goi la sol), két qua sau cung thu duogc la sy dinh hinh nén mot mang ludi
khong gian ba chiéu ctia cac phan tir rin nay lién tuc trong pha l6ng duoc biét dén
nhu dang gel.

2. Cdc giai dogn chinh xdy ra trong qué trinh Sol-gel

Sol 1a mot hé keo gdm céc phan tir ran phan tan trong dung mdi 1ong, cac phan tir
nay co kich thudc rat nho, vao khoang vai nanomet, duoc duy tri chuyén dong trong
dung moi bang chuyén dong Brown.

Dung dich sol ton tai trong mot khoang thoi gian nhat dinh, sau d6 cac phan tir ran
nay sé lién két v6i nhau trong dung dich, tao thanh mang lugi ba chiéu trong pha
long. Khi do, dung dich da bi gel hoa.

Thong thuong, phuong phap Sol-gel dugc dung dé tong hop cac loai vat liéu co
nhiing tinh chét tiéu biéu ciia ceramic théng qua hai phan tng co ban xuyén sudt
qua trinh 13 phan tmg thuy phan va ngung tu. Phuong phap nay duoc tng dung dé
ché tao nhiéu loai vat liéu véi nhiing dac tinh khac nhau véi nhiing chat ban dau
khac nhau, c6 thé no6i nhitng chit nay rat phong phu va da dang, gin nhu phan 16n
céc nguyén td trong bang tuan hoan.

Hién nay, phuong phap Sol-gel duoc nghién ctru chi yéu theo hai hudng chinh,
dung cac precursor ban dau 1a cac phan tor metal alkoxide, dugc goi 1a theo hudng

hitu co kim loai hodc dung céc loai mudi vo co.

2.1.  Phwong phdp Sol-gel ding cdc precursor ban ddu 1a cac metal alkoxide

Céac metal alkoxide c6 cong thirc chung M(OR),, trong d6 M 1a nguyén t6 kim loai
hay 4 kim, R 14 nhém alkyl. Dung precursor ban dau 1a M(OR)y c6 nhiéu wu diém do

kha niang hoa tan ciia chiing trong nhiéu loai dung moéi, tinh tinh khiét cua vat liéu
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va quan trong nhét chinh 1a kha ning lién két tao thanh céc oligomer trong dung

dich. Qua trinh hinh thanh cta cac oligomer trong dung dich anh huéng 16n dén d6

d6ng nhat ciia san pham sau cung.

Phuong phép Sol-gel duoc xay dung trén nén tang cua phan Gmg thuy phan cac phan

tr metal alkoxide, sau d6 qua trinh ngung tu xay ra, din dén sy hinh thanh nén cac

chudi oligomer trong toan dung dich. Phan tng tiéu biéu cho qua trinh thuy phan:
M-OR + H,O0 - M-OH + ROH

Trong qué trinh ngung ty, dién ra su hinh thanh cia cac oligomer va polymer véi

phan khung 1a cic cau ndi kim loai - Oxy, song song d6 1a phan Gng khtr dé loai

nudc va ruou. Phan tmg tiéu biéu cua qua trinh ngung tu :

M(OR), + m XOH - [ M(OR),n(OX),] + m ROH
Trong qué trinh phan Gmg, c¢6 thé dung thém cac loai xuc tac dé thuc day qua trinh.

Hai loai xtic tac chinh duoc str dung la xuc tac axit va bazo .

Cac nhanh hat

el
- Z 75/}??.\\ %‘H i gel hoa
HUC TAC BAZD XOC TAC AXIT
Hinh 1. Anh hwéng cia cac loai xuc tac
2.2.  Phwong phdp Sol gel di tir cic precursor ban dau |a muéi vé co

(Phwong phap Pechini)

Phuong phap Pechini dua trén sy hinh thanh nhiing hop thure cia kim loai kiém,
kiém thé, kim loai chuyén tiép bang cach sir dung nhitng nhan té tao cang hiru
co. Precusor ban dau 1a cac loai mudi vo co cuia cac kim loai. Vi mét sb loai
precuspr, sy hoa tan giita ching va dung méi bi han ché, khi d6, viéc st dung
mot chat phu gia dé tao cang 1a can thiét. Sau d6, mot polyalcohol dugc thém

vao dé tao cau ndi giira nhirng phan tir trong dung dich bang phan tng ester hoa.
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Nhiing chét tao cang nay c6 kha ning hinh thanh nhiing hop phirc hydroxo on dinh
v6i nhiéu kim loai khac nhau voi ving pH rong. Do d6 cho phép dé dang tong hop
nhimg oxit ctia cac hop phirc, tng dung cho viéc tao mang da thanh phan. Tuy
nhién, khong giéng nhu phuong phiap Sol — Gel truyén thdng 1a c6 thé tao nén
mang luéi M-O-M trong khap dung dich thong qua giai doan thuy phan, ngung tu.
Trong phuong phap Pechini, mang ludi gel dugc hinh thanh bdi qua trinh este hda
giita tac nhan tao cang va polyalcohol. Nhiing ion kim loai dugc bét giir trong mang
lu6i hitu co nhung ching dugc lién két rat yéu , khong thé tao ra dugc nhiing cAu
tric moiety ( cAu tric nhu chudi 2D ) ma hau hét cic hat tao ra duoc tir phuong
phap nay déu c6 dang hinh cau ( hay gan gidng hinh cau ).

3. Tago mang

O trang théi sol, mang c6 thé dugc ché tao tir nhiéu phuong phap nhu phu quay
(spin coating), phu nhung (dip), phun nhiét phan (spray), ...
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Dung méi thiva nit =éng Dung mdi bay hot

Hinh 2. Tao mang bing phwong phap phii nhiing
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Hinh 3. Tao mang bang phwong phap phi quay

4. X Iy nhigt

Day la giai doan xtr 1i dé tach dung moi ra khoi mang, song song d6, qua trinh xur i
nhiét nham cung cp nang lugng cho viéc két khdi ciia vat chat trén mang. Qua trinh
xtr li nhiét c6 anh hudng 16n dén chat lugng mang vi trong giai doan nay dung moi
duogc xir 1i dé tach ra khoi mang, vat chat két khdi voi nhau.
. Thuwc nghiém
1. Hoa chdt
Zn(CH,C0O0), 2H,0
Dung moi ethanol
Monoethanolamine (MEA) hay Diethanolamine (DEA)
Aceton
2. Dungcu
Pipet
Catu
Becher
Lam thuy tinh
Qua bop cao su (dé hat dung moi)
3. Tién hanh thuc nghiém
3.1. Tao dung dich sol
Khuay dung dich sol bang may khudy tir : hoa tan precusor Zn(CH,COO), 2H,0
trong 20ml dung mdi ethanol, ¢ sy gop mit cua chat tao phac DEA hay MEA véi
ndng do Zn** trong dung dich 12 0.75 M, ti 1& s6 mol gitra Zn?* va MEA (hay ti I& s6
mol gitta Zn?* va DEA) 1a 1:1.
Thoi gian khuay dung dich: 30 phdt.
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e Nhiét do khuay dung dich: nhiét &6 phong.
3.2. Chudn bj dé
Lam thuy tinh rira sach lan luot qua cac dung dich NaOH, con, nudc cat, aceton.
Sau d6 sdy kh.
3.3. Phi mang bdng phwong phdp phii nhiing

C. Bé&o céo két qua thuc nghiém
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