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(57) Guai phap hitu ich dé cap dén quy trinh tao ra 16p phu hop kim ZnNi- nano SiO, trén
nén thép cacbon bao gém cac budc sau: phan tan nano silic oxit trong nudc bang cach pha
dung dich nudc c6 moi truong pH =9, phan tan nano silic oxit c6 kich thudc hat 12 nm vao
dung dich nuéc bang cach cho tir tir nano silic oxit vao dung dich nudc nude va khudy
bang may khudy tir va tién hanh rung siéu am hé phan tan dé thu dwgc hé phan tan nano
silic oxit trong nudc; chuan bi dung dich ma ZnNi bang cach: hoa tan NH,CI trong nudc
néng 60°C, hoa tan ZnCl, v6i nudce roi cho vao dung dich NH4CI néng, hoa tan NiCl, véi
nuéc, hoa tan H;BO; riéng trong nudc ndéng 60°C rdi d6 chung vao dung dich trén thém
nude dén thé tich da tinh dé thu duoc dung dich ma ZnNi; chuan bi dung dich ma ZnNi-
nano SiO, bang cach: rot cac dung dich néu trén voi nhau va khudy, roi bd sung nude dé
thu dugc dung dich ma véi thanh phén nhu sau: nano silic oxit 5g/L, ZnCl, 60g/L, NH4CI
250g/L NiCl, 150g/L, HsBO; 20g/L, va diéu chinh pH = 5,6 va dung siéu am hé dung dich
nay; va (iv) ma dung dich ma ZnNi-nano SiO, thu dugc ¢ bude (iii) néu trén 1én nén vat
lidu thép cacbon dé thu duoc 16p phu ZnNi- nano SiO, trén nén thép cacbon.
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Linh vye ky thuit dwoc dé cap

Giai phap hitu ich thudc linh vuc vét liéu nano Gng dung trong bao vé
chéng an mon kim loai, cu thé gidi phéap hitu ich d& cép dén quy trinh tao ra 16p
phtt hop kim ZnNi-nano SiO, trén nén thép cacbon.

Tinh trang ky thuat cia gidi phap hitu ich

L6p ma Cd dugc ding trong céc nganh cong nghiép qubc phong va hang
khéng nh& kha ning bao vé chéng 3n mon siéu viét cia né. Cac mbi quan tam
vé strc khoe va moi truong gia ting dan t6i hinh thanh cac luét 1& nghiém ngit,
ma han ché viéc sir dung Cd & dang bt ky do bé ma Cd trén nén xianua va cac
hop chit Cd gy ung thu. Khi thai chita bui Cd c6 thé gdy nguy hiém cho sic
khoe con ngudi va huéng dan hién nay cia OSHA (Occupational Safety and
Health Administration- Co quan Quan ly an toan va stic khoé nghé nghiép) rat
nghiém ngit lién quan dén viéc st dung Cd. Nhitng han ché nay da din t6i su
phat trién céc 16p phu hop kim trén co s& Zn than thién méi truong nhu Zn-Ni,
Zn-Fe, Zn-Co, Zn-Al va Zn-Fe-Co, Zn-Ni.

Lép ma dién héa hop kim ZnNi 1a mét trong nhitng vat liéu dang dugc
quan tdm bdi cac nha khoa hoc cfing nhu céc nha cong nghiép & chd cac két qua
nghién ctru déu cho thiy hop kim ZnNi ¢6 d bén &n mon 16n hon rat nhidu so
v6i 16p ma kém dic biét 1a véi 16p ma ¢ thanh phan Ni 14% thanh phin khéi
lugng. Trén thé gidi, nhidu trung t4m nghién ctru vé k§ thuat ma kim loai &
nhitng nuéc cong nghiép phat trién ngdy cang quan tim téi 16p ma td hop dién
hoéa, viét tit 1a CEP (Combination electroplating) hay con goi la 16p ma
composit. D6 12 16p ma dién hoéa binh thudng, nhung bén trong ciu tao cac hat
cuc nhd ctia mot hay vai chat, nhiing hat nay dong két tua cung kim loai tir mét
huyén phu. Huyén phu duoc tao ra béng cach tron 1an mot lugng bot xac dinh
vao dung dich ma. Cac loai hat thuong dung 1a Al,Os, SiC hoic TiC, ZrC, TaC
hoidc céc loai 6xit nhu TiO,, Si0,, ZrO,... ¢b kich thude rat nhé (tir 0,01 pm dén
4 um). C4c hat bot tro nay khi tham gia vao 16p ma s& 1am thay d6i cac dic tinh
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hoéa ly ctia kim loai ma. Cac nghién cliru gin day cho thiy cac dang 16p ma t6
hop trén co s& Ni va Zn dang rat duoc chi y. Véi 16p ma t6 hop trén co s& Ni,
s gbp mét cua céc hat tro da khién cAu triic cta 16p ma thay doi rd rét, nhung
chung ciing t6 ra hitu hi€u trong viéc kha nang bén nhiét, bén co khi ciing nhu
d6 ctmg va kha ning chiu mai mon so véi cac 16p ma Ni, hon nita do bén an
mon cta chung cling dugc cai thién rd rét. Cac dic tinh dién hoa va vi cAu tric
cuia chung da dugc tim hidu khé k§ trong nhiéu nghién ctru.

Do nhu ciu cin cai thién d6 bén cta céc 16p phti ddi véi cdc mdi trudng co
d6 xam thuc cao 14 rat 16n do yéu ciu kéo dai tudi tho lam viéc an toan clia cac
thiét bi cong nghiép ngdy cang tdng. Ma composit 18 mét cong nghé gia cb bé
mit mdi ¢ gia tri, duge diung dé nhan céc 16p pht composit ma cho phép cing
két tu cac hat vo co va hitu co vao 16p phu dé nang cao cac tinh chét bé mit.
Mot sb nghién ctru cho thdy rang cac hat dugc nhing vao bang phuong phap
dién hoa truyén cac tinh chét dic biét cho cac 16p phu composit dugc ché tao,
ma c6 thé dap tng dugc cac yéu cau cong nghiép nhu do bén mai mon, tu bdi
tron, va d6 bén an mon. Hién tai va trong twong lai gén, cac loai hat nano quan
trong nhét 1a céc oxit don gian nhu Al,Os, TiO,, va SiO, dd dugc dung trong cc
tmg dung. Ma dién Zn-Ni-SiO, da tao ra sy quan tdm trong nhitng ndm qua do
c4c tinh chat hip dan cta 16p phi Zn-Ni-SiO,. Viéc dua hop kim nay vao thyc
tién cong nghiép dang duoc nghién ctru sdu rong. Hon nita, nguoi ta thdy ring
viéc thay ddi thanh phﬁn hoéa hoc cua bé ma, céc diéu kién va céc thong s6 ma
c6 thé 1am thay déi mot khoang rong cac tinh chét ctia 16p phii nhan dugc.

Céc hat SiO, ua nudce nén kho két hop vao bé mit catot, cling két tu cac hat
nano SiO, vao cac 16p phi hop kim Zn-Ni trong didu kién dong maot chiéu dé cai
thién cac tinh chét bé mit va d6 bén dn mon trong méi trudng xam thuc.

Cac cobng bd (Study of Zn-Ni Alloy Coatings Modified by Nano-SiO2
Particles Incorporation, International Journal of Corrosion Volume 2012,
Corrosion Protection of Electrodeposited Multilayer Nanocomposite Zn—Ni—

SiO2 Coatings, Surface Engineering and Applied Electrochemistry, 2013, Vol.
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49, No. 2, pp. 161-167) da d& xult cac quy trinh tao ra 16p phii nanocomposit
Zn-Ni-SiO2 trén nén thép. Céc quy trinh ndy dé xudt tao ra 16p phu
nanocomposit tir bé ma sulfat trong mdi trudng pH thap. Tuy nhién, khi nghién
clru cac quy trinh nay, céc tac gia thiy rang khi méi trudng chira sulfat va pH
thép, céc hat nano silic oxit dé bi két tu thanh d4m nén khi di vao 16p ma s8
khéng ddng déu. Nguyén nhan 13 do sy c6 mit ciia nhém silanol trén bé mit nén
cac hat silic oxit c6 kha ning hut nudc ngay & nhiét do phong va d& dang két tu,
do vay viéc phéan tan nano silic oxit trong dung dich ma & pH thap rat kho khan.
Ngoai ra, bé ma dung cuc 1a Ni hodc Zn sé& bi tan nhiéu hon trong mdi trudng
pH thip do d6 bé ma sulfat lugng Ni hodc Zn s& bi thay ddi. D6 6n dinh nong do
dung dich bé sulfat s& thap. Vat liéu ma thudng 1a thép nén trong qua trinh ma,
néu ngudi van hanh khong bat nguén dién thi luong Fe tan nhiéu vao bé ma ¢
d6 pH thép, tir @6 dan dén viéc xuat hién lugng tap chat Fe 13 khong tdt cho bé
ma gay ra giam do bén &n mon cho vt liéu ma. Do d6, van can c6 quy trinh tao
ra 16p pht ZnNi-SiO, don gian, hiéu qua va gitip d6 on dinh bé ma.

Ban chit k§ thuat clia gidi phap hiru ich

Giai phap hitu ich nhim khic phuc céc vAn d& con ton tai nén trén, cu thé
giai phap hiru ich d& cap dén quy trinh tao ra 16p pht hop kim Zn-Ni-nano SiO,
trén nén thép cacbon, trong d6 quy trinh nay bao gdm cac bude:

a) phan tan nano silic oxit vao trong nudc bing cach bd sung tir tir mot
lwong hat nano silic oxit c6 kich thuéce hat 12 nm vao moéi trudng nude pH =9
trong diéu kién khudy tir va rung siéu 4m & tAn s6 20 kHz dé thu duoc hé phan
tan nano silic oxit trong nudc;

b) chuén bi dung dich ma ZnNi bang cach hoa tan NH,Cl vao nudc nhiét
d6 60°C, tiép d6 1an luot hoa tan ZnCl,, NiCl, v6i nude rdi bd sung vao dung
dich NH,Cl thu duoc, cudi cting hoa tan H;BO; trong nude nhiét 46 60°C 101 bd
sung vao dung dich, khudy déu thu duge dung dich ma ZnNi;

¢) chuén bi dung dich ma ZnNi-nano SiO, bing céch bd sung hé phan tan

nano silic oxit trong nuéc vao dung dich ma ZnNi thu dugc & trén va khudy déu
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két hop rung siéu am, diéu chinh pH=5,6 va ndng d6 sao cho thu dugc dung dich
ma v6i thanh phén bao gdm: nano silic oxit 5 g/L, ZnCl, 60g/L, NH,CI 250g/L
NiCl, 150g/L, H;BO; 20g/L thu dugc dung dich ma ZnNi-nano SiO,; va

d) tao 16p pht hop kim Zn-Ni-nano SiO; trén nén thép cacbon bang cach
tién hanh ma thép cacbon béng dung dich ma ZnNi-nano SiO, thu dugc & trén
dé thu duoc 16p pht Zn-Ni-nano SiO, dugc phu d&u trén bé mit thép cacbon can
bao vé.

MO ta vin tit cac hinh vé

Hinh 1 12 biéu dd thé hién su phan bd kich thudc hat nano silic oxit trong
cac hé phan tan c6 pH khéc nhau.

Hinh 2 12 bidu dd thé hién sy phan bd kich thudc hat nano silic oxit trong
dung dich ZnNi - nano SiO,.

Hinh 3 13 anh chup d6 do d6 day 16p ZnNi - nano SiO,.

Hinh 4 13 hinh anh 16p ma hgp kim ZnNi (a) va 16p ma hop kim ZnNi -
nano SiO; (b) duéi kinh hién vi.

Hinh 5 14 anh chup phé tan xa EDX miu ZnNi.

Hinh 6 13 anh chup phd tan xa EDX miu ZnNi - nano SiO,.

Hinh 7 14 phd hdng ngoai ciia nano silic oxit.

Hinh 8 13 phé hong ngoai ctia 16p ma hgp kim ZnNi va ZnNi - nano SiO,.

Hinh 9 14 phd XRD cua 16p ma hgp kim ZnNi va ZnNi - nano SiO,.

Hinh 10 12 biéu db thé hién dudng cong phan cuc ctia 16p ma hgp kim ZnNi
va ZnNi - nano SiO,.

Hinh 11 1a anh chup 16p ma hop kim trudc khi phun mudi cta (A) hop kim
ZnNi, (B) hop kim ZnNi - nano SiO, va sau khi thtr nghiém phun mudi (C) hop
kim ZnNi, (D) hgp kim ZnNi - nano SiOs.

M3 ta chi tiét giai phap hiru ich
Sau day, giai phap hitu ich s€ dugc mo ta chi tiét véi cac phuong 4n va céac

vi du thue hién cy thé cé vién din dén cac hinh v& kém theo, tuy nhién, nhitng
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phuong 4n va céc vi du thuc hién nay chi nhdm 13m 18 ban chét cta giai phép
httu ich chtr khong nhim giéi han pham vi yéu cau bao hé cia giai phap hiru ich.

Céc hoa chit duoc st dung trong nghién ctru, vi du NiCl,, ZnCl,, NH,Cl,
H3;BOs, NaCl, HCI 1a cac hop chét tinh khiét c6 ban trén thi trudng. Nude dugc
st dung 1am nén méi trudng st dung nude cit hodc nude khir ion.

Nano silic oxit dugc stir dung la loai nano silic oxit ¢é kich thuéc hat 12nm,
vat li€u nay 1a san phém c6 ban trén thi trudng, chéng han san phém co tén
thuong mai la Aerosil 200 (Bi).

Quy trinh tao ra 16p phd hop kim Zn-Ni-nano SiO, trén nén thép cacbon
theo giai phap hiru ich bao gém céc budc: a) phan tan nano silic oxit vao trong
nudc; b) chuan bi dung dich ma ZnNi; c) chuén bi dung dich ma ZnNi-nano
Si0,; va d) tao 16p phu hop kim Zn-Ni-nano SiO; trén nén thép cacbon.

Trong budc phan tan nano silic oxit vao trong nudc béng cach bd sung tir
tr mot lwong hat nano silic oxit ¢6 kich thuée hat 12 nm vao méi truong nudc
pH =9 trong diéu kién khudy tir va rung siéu 4m & tan s6 20 kHz dé thu dugc hé
phén tan nano silic oxit trong nudc.

Tét nhat 1 luong nano silic oxit duoc phén tan v6i ham lugng 5g/l. Tir két
qua phan b kich thudc hat trong hé phan tdn khi thay d6i ham luwong nano silic
oxit cho théy ham luong 5g/1 nano silic oxit thu dugc s6 luong hat kich thude
nhé 13 nhidu nhit va kich thudc hat chinh ciing dat dwoc nhé nhét. Ham luong 5
g/L sy phan tan dat duoc 14 tot nhét.

Bang 1: Phan bd kich thudc hat nano silic oxit trong hé phéan tén
Ham lugng nano silic| 2g/L 3g/L 4 g/L 5 g/LL 6 g/L

oxit

%q- kich thuéc 58nm 0,451 0,457 0,497 0,800 0,561
Kich thuéc chinh (um) 0,16243 | 0,16450 | 0,15471 | 0,11316 | 0,14468

Trong budc huén bi dung dich ma ZnNi bang cach hoa tan NH,Cl vao nuée
nhiét do 60°C. Tiép d6 1an luot hoa tan ZnCl,, NiCl, véi nudc roi bd sung vao
dung dich NH,Cl thu dugc nay. Cubi cung hoa tan H;BO; trong nudc nhiét do
60°C rdi bd sung vao dung dich, khqu déu thu duoc dung dich ma ZnNi.
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NH,Cl 13 mudi dan dién ddng thoi 14 chét tao phirc, ndng d6 NH,Cl ¢6 anh
huéng co ban 1én qué trinh catét: ting d6 dan dién, ting hidu sudt dong, tang kha
ning phan bd kim loai ma, ting d6 phan cuc catdt.

Trong dung dich ma ching phén ly thanh cation phirc Zn(NH;),”" bén

Zn(NH;),Cl, — [Zn(NH;),]*" + 2CI
[Zn(NH;),]* + 2H,0 = Zn*" + 2NH, + 2CI

Lua chon ndng d6 ZnCl, 60g/L va NH,CI 250g/L va NiCl, 150g/L dé duy
tri ty s gifta ndng d6 Zn va ndng d6 ion Clo trong dung dich t61 vu 1a: 3,8 (ty 18
néng d6 NH,Cl va ZnCl, 1a 4,1) va dam bao 16p ma hop kim ZnNi-nano SiO,
tao ra c6 thanh phan Ni tir 12-16,4 % va c6 thanh phan ddng nhit 1 pha
vNisZn,;. Hon nita, v4i dac tinh cta nano silic oxit 1a cdc hat mang dién tich 4m
do do6 cac ion k€m hoac niken bao quanh céc hat dé tao cho chung dién tich bé
mat duong toan bd diéu nay c6 thé dan dén cung két tu & catot tich dién am. Lép
ma ZnNi la 16p ma catot. Do do, cung két tu céc hat nano silica vao cac 16p pht
hop kim Zn-Ni trong didu kién dong mot chidu. Loai oxit ndy c6 tinh wa nudc,
vi vy né ludn twong tac véi chit dién ly, do d6 xay ra sw hp phu héa hoc va vét
Iy clia cc ion dién ly vao hat. Sy hip phu nay va thanh phan bé mit hat ban dau
quyét dinh dién tich bé mit cta hat, ma tao ra mot 16p kép céc ion dién ly xung
quanh hat. Lép kép dong mot vai trd quan trong trong cac tuong tac gitta cac hat
vé6i nhau va ciing nhu giita céc hat va dién cuc.

H;BO; 13 chit dém 4n dinh pH, c6 tac dung duy tri pH & mc_“)t‘khoéng Xac
dinh. P& thu duoc 16p ma min can duy tri méi trudng pH 5,6 dé nano silic oxit
phan tan t6t ma khong xut hién léng tia ngay sau khi két thic siéu am. Vi pH
cua dung dich ma pH thép s& 1am cho céc hat nanisilica dé& bj két ty thanh dam
va viéc phéan tan nano silic oxit trong dung dich ma & pH thap rat kho khin do
d6 cac hat SiO, khi di vao 16p ma s& khong ddng déu.

Trong budc chuin bi dung dich ma ZnNi-nano SiO, bang cach bd sung hé
phan tan nano silic oxit trong nuéc vao dung dich ma ZnNi thu dugc & trén dé
tao thanh phitc hop va khudy déu két hop rung siéu am. Diéu chinh pH=5,6 va

ndng d6 cac thanh phan cé trong dung dich dugc didu chinh bang cach bd sung
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nudc cht sao cho nano silic oxit 5 g/L, ZnCl, 60g/L, NH,Cl 250g/L NiCl,
150g/L, H;BOs 20g/L thu dugc dung dich ma ZnNi-nano SiO,.

Trong budce vtao 16p phu hop kim Zn-Ni-nano SiO, trén nén thép cacbon
bing céach tién hanh ma thép cacbon bang dung dich ma ZnNi-nano SiO, thu
duoc & trén dé thu dugc 16p phit Zn-Ni-nano SiO, duogc phi déu trén bé mit thép
cacbon can bao vé.

Co ché déng két tia nano silic vao 16p ma kim loai dugc x4c dinh 1a qua
trinh ddng két tia cac hat vao cac 16p kim loai dang ma. M6 hinh gdm niam bude
lién tiép dugc x4c dinh 13: (1) hinh thanh cic d4m may ion kim loai xung quanh
c4c hat (trong khdi chit dién ly, khoang cach tinh bang cm), (2) ddi luu huéng
v& cyc Am qua bién thiy dong luc t6i 16p khuéch tan (16p dbi luu cé chidu dai
mm), (3) khuéch tan qua bién ndng do t6i 16p dién kép (16p khuéch tan c6 kich
thuéc hang tram pm), (4) hip phu 1én bé mit cuc 4m trong 16p dién kép (16p
dién kép c6 kich thuéc nm) va cudi cung (5) khir cac ion kim loai & cuc 4m va
cac hat bi méc trong 16p kim loai dang hinh thanh.

Vi du thwe hién gidi phap hiru ich
Vi du 1. Ddanh gid dnh hwéng ciua do pH dén kha néing phin tin va dp on
dinh ciia hé phan tdn nano silic oxit

Chudn bi 5 éng nghiém, dénh s6 mdi 6ng nghiém tuong Gng véi céc gid tri
pH khic nhau cua cac hé phan tan: 6; 7; 8; 9; 10. Sau d6 cho vao mdi 6ng
nghiém 20 mL hé phén tin nano silic oxit trong nudc & cc gia tri pH khac nhau
ngay sau khi si€u am. Quan sat sy léng tia, su phan 16p cia hé phan tan. Theo
dbi theo thoi gian hé bit dau bi ling tia. Cac dung dich ma sau khi pha ché duge
quan sat vé mau séc dung dich, dung dich trong hay tdn tai céc hat lo lting, c6
hay khong c6 hién tugong léng cén. Sau d6 do phan bb kich thudc hat cia nano
silic oxit bang phuong phép phan tich c& hat bing tan xa laze str dung may phan
tich ¢& hat LA-950V2/Horiba véi dai do 0,01 pm + 3000 um, d¢ phan giai <
0,01 pm.

Két qua theo dbi sw léing tia ciia cdc hé phén tdn & diéu kién pH khdc nhau
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Két qua theo ddi su léng tha ctia cac hé phan tan dugc tong hop trén Bang

Bang 2. Thoi gian xuat hién ldng tda clia nano silic oxit & cac pH khéc nhau

pH 6 7 8 9 10

Thoi gian xudt hién ling tha

(gi0)

120 192 | 240 | >480 | 360

O céc mdi trudng phan tan cé pH 6-10, khéng xuét hién ling tha ngay sau
khi két thiic siéu Am, sau mdt thoi gian theo dbi bét dau thiy xuét hién ling tia.

Nhu vay bang danh gia ngoai quan di x4c dinh dugc nano silic oxit phan
tan twong ddi t6t trong moi trudng nude c6 pH = 7; 8; 9; 10, dic biét t6t nhat &
moi truong pH=9 theo giai phéap hitu ich.
K&t qud phén bé kich thuée hat khi phdn tdn nano silic oxit & cdc diéu kién pH
khac nhau

Kich thuéc hat c6 anh huéng tryc tiép t6i do 6n dinh ctia dung dich va énh
huéng dén mang thu dong chira nano silic oxit. Kich thuéc hat nano silic oxit
khong chi phu thudc vao kich thudce hat ban dau, ma con phu thudc diéu kién
phén tan, trang thai bé mat clia cc hat.

" Déanh gid ngoai quan xéc dinh dugc nano silic oxit phan tan tuong déi tot &
cac pH bang 7; 8; 9; 10. Tién hanh do phan bd kich thuéc hat cac hé phan tén
nano silic oxit & cdc pH 7; 8; 9; 10. Hé sau khi phan tdn nano silic oxit dé 6n
dinh & diéu kién thuong trong 24 gid, sau d6 tién hanh siéu 4m 15 phut trudce khi
do phan b kich thudc hat. Két qua thu duoc cu thé trén Hinh 1. C6 thé thiy
rang tir két qua phan tan cting ham lugng 5 g/L nano silic oxit trong nudc & céc
pH khac nhau cho thiy kich thuéc cac hat nano silic oxit da c6 sy thay d6i nhiéu
so véi kich thude san xut dua ra ban dau (kich thudc nano silic oxit ciia nha san
xut 14 12 nm). Kich thu6c hat nhé nhét thu duogc sau khi phan tin & c4c hé phan
téh déu 14 58 nm.

Bang 3. Ham lugng phan trim céc hat nano silic oxit kich thuéc 58 nm va kich

thuge < 100 nm t6n tai trong hé phan tan pH khéc nhau
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pH 7 8 9 10
%q - hat kich thudc 58 nm 0,474 0,505 0,8 0,525
% hat kich thudc < 100nm 13,52 14,709 55,885 15,569
Kich thuéce hat chinh (nm) 172 172 100 172

Theo Hinh 1 va bang 3, trong cac hé phén tdn c6 pH thay ddila7; 8;9; 10
thi véi pH=9 s6 hat c6 kich thuéc nho nhat (58 nm) va hat giit duogc kich thudc
nano chiém ham lugng phan trim 16n nhit. Hat nano silic oxit phan tin nhd
cang nhiéu thi khi dua vao mang cang dat hiéu qua cao. Vi vay, giai phap hitu
ich d& xuét chon pH ctia hé phén tan 13 9 va ham lugng nano silic oxit 5 g/L.

Két qua do thé Zeta ciia hé phdn tén nano silic oxit trong nrde

Qua két qua do phan bd kich thudc hat cé thé thiy dugc nano silic oxit
phén tén t6t nhét & diéu kién pH = 9 va véi ham lugng nano silic oxit 14 5 g/L.
Tién hanh do thé Zeta cua hé phan tan c6 d6 pH=9 dé x4c dinh d6 6n dinh cua
hé keo phan tan. Két qua thu dugc thé Zeta cta hé 13 -32,6 mV, ching t6 hé
phan tan 6n dinh tuong dbi t6t.

Vidu 2. Danh gia l6p ma ZnNi-nano SiO);

Pé danh gia chat luong 16p ma ZnNi-nano SiO,, tién hanh thir nghiém véi
16p ma ZnNi (ddi ching) va 16p ma ZnNi - nano SiO, theo giai phap hiru ich
(thr nghiém). |
Céc dung dich ma véi thanh phan nhu néu trong bang 4 duéi day duoc chuén bi.

Bang 4. Thanh phén cac dung dich ma

Thanh phan |  DAéi chimg Thir nghiém
NiCl, 180g/1 150g/1
ZnCl, 60g/1 60g/1
NH,Cl 250g/1 250g/1
H;BO; 20g/1 20g/1

Nano SiO, 0g/l 5¢/1
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Trinh tu tao ra 16p ma ZnNi va ZnNi - nano SiO, bao gdm céc cdng doan
sau:

Cong doan 1. Cac miu thép dugc tdy ddu m& bing dung dich 60 g/L
UDYPREP-110EC (ENTHONE), nhiét do tir 50 dén 80 °C, thoi gian tir 5 dén 10
phut.

- Céng doan 2. Cac miu thép dugc rira sach bang nudc.

Cac miu thép dugc tdy gi héa hoc trong dung dich HCI 10% thé tich,
urotropin 3,5 g/L, nhiét d6 thudng, thoi gian tir 2 dén 5 phut.

Cong doan 3. Cac mau thép duoc rira sach bing nude.

Cong doan 4: Cac mau thép duoc hoat héa trong dung dich HCl 5% thé
tich, nhiét d¢ thuong, thoi gian 5 gidy.

Cong doan 5: Cac mau thép dugc treo trong bé ma vé6i ché d6 ma dién
phan: Mat d6 dong dién DK = 3 A/dm?; thoi gian ma 20 phut; nhiét d6 dung
dich ma 30°C; Khqu tron dung dich ma béng cach dung dua cat6t doc theo truc
song song voi hai andt; khodng céch gifra catdt va andt 1a 10 cm.

Cong doan 6: Cac mau thép di duge phi 16p ma hop kim ZnNi-nano SiO,
dugc nhic ra va rira nudce nhiéu 1an trong dong nuée chay dé loai bo hét dung
dich ma bam trén san phim.

Cong doan 7: Cac mau thép d duge phu 16p ma hop kim ZnNi-nano SiO,
duoc rira sach bang nude va siy kho.

Céc tinh chit cua dung dich ma va cda l6p ma thu dugc dugc danh gia qua
céc thir nghiém néu duéi ddy va cac két qua duoc thé hién trén céc hinh v& tir
Hinh 2 dén Hinh 10. Cy thé nhu sau:

Hinh thai hoc cdc mau ma hop kim ZnNi va ZnNi - nano SiO, duogc nghién
ctru bang kinh hién vi dién tir quét (SEM) tai Vién K§ thuat nhiét déi.

| Po chiéu day 16p ma: Chiéu day 16p ma dugc do tai mit cit ngang cia
mau, tién hanh do d6 day tai 5 vi trf trén anh va ldy gi4 tri trung binh.

Mau duoc do trén thiét bi kinh hién vi quang hoc Aviovert 40MAT, tai
Trung tdm Panh gia hu hong vat liéu, Vién Khoa hoc Vit ligu.
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Phuong phép nhidu xa tia X duge ap dung dé phan tich thanh phan pha cia

16p ma hop kim ZnNi va ZnNi - nano SiO,.

Do bén in mon cia 16p phit duge danh gid bing phuong phéap thir nghiém

mi mudi. Trong nghién ctru ndy, cic tic gia clia gidi phap hitu ich lya chon tiéu
chuén thir nghiém 1a JIS H8502:1999 véi cac diéu kién thir nghiém nhu sau:
Thiét bi duge st dung: Q — FOG CCT 600 (Hoa Ky).

Piéu kién thir nghiém phun mudi trung tinh:

pH dung dich: 6,5 + 7,2

Nong d6 NaCl: 5%

Ap suét phun: 1,0 Atm

Nhiét d¢ kiém tra: 35 +37 °C
Nhiét d6 bon béo hoa: 47 + 49 °C
Téc d6 phun: 2 ml /gid/80 cm’

S6 mau thir nghiém cho moi loai: t6i thi€u 3 mau.

Panh gid mau thir nghiém theo tiéu chuan JIS 8502:1999.

Do duong cong phén cuc

Po dudng cong phan cuc cta 16p ma hop kim cho phép xac dinh dién thé

an mon va mit do dong dn mon, tir d6 c6 thé du doan d9 bén cta vét lidu.

Tinh chét dién héa cta 16p ma duoc nghién ctru bang phuong phép phan

cuc thé dong trén may do dién héa Biologic nhiéu kénh, Vién K§ thuét nhiét

déi, voi hé 3 dién cuc: mau nghién ctiu c6 dién tich lem?, dién cuc doi platin,

dién cuc so sanh calomen bdo hoa, do trong dung dich NaCl 3,5% thong khi tu
nhién. Téc d6 quét 2 mVs.

Bang 5. Phan bd kich thuéc hat silic oxit trong dung dich ZnNi - nano SiO,

Kich thuéc hat | phin tram kich thudc hat
nho nhét (nm) nho nhét (%)

87 0,140

150 1,948

172 2,902
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Tir Hinh 2 va bang 5 cho thiy, kich thudc hat nhé nht cta nano silic oxit
trong dung dich ZnNi - nano SiO, 14 87 nm. Kich thudc hat nano silic oxit trong
dung dich ma 16n hon so véi kich thude hat nano silic oxit phin tdn trong nuéc
(58 nm). Pidu niy c6 thé dugc giai thich nhu sau: nano silic oxit d& dang bi keo
tu tai pH thip hon, khi tién hanh phén tan nano silic oxit trong dung dich thu
dong & pH ~ 5,6 cac hat nano silic oxit s& két hop véi nhau tao nén hat to hon.

bo day 16p thdm ma duoc do tai mit cit ngang ciia mau, léy gia tri trung
binh. B¢ day cua 16p ma ZnNi - nano SiO, trong vi du 7 duoc thé hién trén Hinh
3, va c6 d6 day nam trong khoang tir 12,46 16,56 pm.

Trén hinh 4, c6 thé thiy 16p ma hop kim ¢6 cAu tric tinh thé hinh thap pha
y, tinh thé nhé min va chit.

T c4c hinh 5 Phé tin xa EDX miu ZnNi va hinh 6 Phd tan xa EDX mAu
ZnNi - nano SiO, cho thdy 16p ma hop kim ZnNi khéng thdy sy xuét hién
nguyén t6 Si, 16p ma ZnNi - nano SiO, c6 su xuét hién nguyén t6 Si. Két qua
nay cho thiy di dwa thanh cong nano silic oxit vao 16p ma hop kim ZnNi - nano
Si0,.

Bang 6. Ham luong % nguyén t6 Zn; Ni va Si cta cc 16p ma

Lép ma ZnNi ZnNi - nano SiO,
Ham lugng, % doi chimg thir nghi€ém
Ni 14,41 16,37
Zn 85,59 83,32
Si 0 0,32

Két qua phéan tich EDX dugc thé hién trong bang 6 cho thdy 16p ma hop
kim ZnNi - nano SiO, ¢6 su xuét hién cua nguyén t& Si véiti 18 trung binh silic
trén bé mit 0,32%. Lép ma hop kim ZnNi khong thay sy xut hién cta nguyén
t6 Si. Pidu d6 ching t6 di dua dugc nano silic oxit vao trong 16p ma hop kim

ZnNi - nano SiO, va va ¢6 clu tric 1 pha yNisZn,;.
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Pé x4c dinh sy c6 mit clia nano silic oxit trong 16p ma hop kim tién hanh
do phd hdng ngoai cac mau 16p ma hop kim ZnNi (d6i chimg) va ZnNi - nano
Si0, (thr nghiém).

Tién hanh phan tich FTIR nano silic oxit d& x4c dinh céc dai s§ séng dic
trung cho nano silic oxit. Két qua thu dugc duoc thé hién trén cac Hinh 7 va
Hinh 8 va cu thé nhu sau: cac pic dic trung cho cdc nhém chirc trong silic oxit
xuét hién r& trén phd IR — Hinh 7. Pic rong ving 3000- 3750 cm™ tng véi dao
dong hoéa tri cia nhém OH va nuéce trong miu. Pic & 1637 cm™ dic trung cho
nhém dao déng bién dang ctia nu6e. Pic nhon, véi cudng d6 manh & khoang
1112 em™; pic yéu~ & 808 cm™ va manh & 474 cm™ twong Ung v6i dao dong hoa
tri bat d6i xtmng, dao dong héa tri d6i ximg va dao déng bién dang cta nhém Si-
O. Do FTIR ta xac dinh duogc cac dai hép thu déc trung cho cac dao dong cua Si-
O. Tir Hinh 8 cho thiy két qua do IR & miu ZnNi - nano SiO, cho két qua c6 cac
dinh hip thy & xung quanh s6 séng 1112 cm™; 808 cm™ 13 cAc dao dbng cla Si-
O. Tir két qua phan tich phd hdng ngoai 16p ma hop kim ZnNi va ZnNi - nano
Si0, cho thiy:

- Trong 16p ma hop kim ZnNi déu khong thiy sy xuét hién Si.

- Trong 16p ma hop kim ZnNi - nano SiO, xuét hién cac nhém lién két cua
silic. Tir d6 cho thiy, d4 dwa thanh céng nano silic oxit vao mang thu dong.

Hinh 9 trinh bay cdc miu XRD dbi véi 16p ma hop kim ZnNi va ZnNiSi.
Khéng c6 su thay dbi dang ké vé luong pha trong phé tlr viéc cho thém vao bé
ma c4c hat nano silic oxit. Chi ¢6 cac dudng nhiéu xa ctia k&m va pha y ctia hop
kim ZnNi quan sét dugc.

Céc két qua phén tich bing phuong phap nhifu xa tia X cho thiy ciu tric
tinh thé ctia 16p ma hop kim chi ¢6 cac duong nhiéu xa ctia kém va pha yNisZn,,
quan sat dugc.

Hinh 10 13 biéu d6 dudng cong phén cuc ciia céc 16p ma hop kim ZnNi va
ZnNi - nano SiO,, trong dung dich NaCl 3,5%. Mat d6 dong an mon cua cac 16p
pht boi phuong phap ngoai suy Tafel, két qua dugc thé hién trong bang 7.
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Bang 7. Dién thé dn mon va toc d§ &n mon bicu kién cla 16p ma

hop kim ZnNi va ZnNi - nano SiO,

Mau Ecorr, mV/SCE lcorr » A/ cm?
ZnNi - 740 1,75.10°
ZnNi - nano SiO, - 720 1,70.10°°

Két qua thu duge bude dau cho phép danh gia duoc anh hudng cia ham
lugng Ni trong 16p ma cling nhu &nh hudng ctia cac hat nano silic oxit téi gié tri
dién thé 3n mon cta 16p ma. Ham lugng Ni trong 16p ma hop kim ZnNi - nano
SiO2 ting dn dén dién thé an mon ting, thé n mon dich chuyén vé phia duong
cho thiy su thay ddi ty 18 thanh phan trong hop kim va d6 bén dn mon cao hon
so v6i 16p ma hop kim ZnNi.

Két qua thir nghiém mu mubi
- Anh chyp céc miu nghién ctru v6i thoi gian phun mudi khac nhau dugc
trinh bay trong bang 8.

Bang 8. Thoi gian xuat hién gi do trén cac mau

My Thoi glan xu.aitt hién gi
dé (gio)
ZnNi 650
ZnNi - nano SiO, 900

Két qua thir nghiém mu mudi cho thdy sau 96 gid phun mubi lién tuc gi
tring d4 xudt hién trén cac 16p ma hop kim ZnNi va ZnNi - nano SiO,. Giita cac
IGp ma c6 va khéng c6 nano silic oxit su khac biét rd rét vé mat do xuét hién
diém gi tring. K&t qua thé hién trén Hinh 11. Hinh 11 13 anh chup 16p ma hop
kim truée khi phun mudi ctia (A) hop kim ZnNi, (B) hop kim ZnNi - nano SiO,
va sau khi thtr nghiém phun mubi (C) hop kim ZnNi, (D) hop kim ZnNi - nano
Si0,.

Sau 900 gioy phun mudi 16p ma hgp kim ZnNi - nano SiO, xuét hién gi dé.
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Két qua thtr nghiém mu mubi thé hién trén bang 8 cho thiy: D6 bén phun
mudi 16p ma hop kim chira nano silic oxit cao hon so véi 16p ma hop kim khong

chtra nano silic oxit.
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YEU CAUBAO HOQ

1. Quy trinh tao ra 16p pht hop kim ZnNi-nano SiO, trén nén thép cacbon, trong
d6 quy trinh nay bao gdm cac bude:

a) phan tan nano silic oxit vao trong nudc bang cach bd sung tir tir mét
lugng hat nano silic oxit c6 kich thudc hat 12 nm vao méi truong nude pH =9
trong diéu kién khudy tir va rung siéu 4m & tan s6 20 kHz dé thu duoc hé phan
tén nano silic oxit trong nudc;

b) chuén bi dung dich ma ZnNi bang cach hoa tan NH,Cl vao nudc nhiét
do 60°C, tiép d6 1an luot hoa tan ZnCl,, NiCl, véi nuée roi bd sung vao dung
dich NH,4Cl thu duoc, cudi ciing hoa tan H;BOs trong nude nhiét d6 60°C 101 bd
sung vao dung dich, khudy déu thu dugc dung dich ma ZnNi;

¢) chuan bi dung dich ma ZnNi-nano SiO, bang cach bd sung hé phan tan
nano silic oxit trong nudc vao dung dich ma ZnNi thu dugc ¢ trén va khudy déu
két hop rung siéu am, diéu chinh pH=5,6 va néng do sao cho thu dugc dung dich
ma v&i thanh phan bao gdm: nano silic oxit 5 g/L, ZnCl, 60g/L, NH,Cl 250g/L
NiCl, 150g/L, H;BO3 20g/L thu dugc dung dich ma ZnNi-nano SiO,; va

d) tao 16p phu hgp kim Zn-Ni-nano SiO, trén nén thép cacbon bing cach
tién hanh ma thép cacbon bing dung dich ma ZnNi-nano SiO, thu dugc & trén
dé thu duoc 16p pht ZnNi-nano SiO, dugc phi déu trén bé mit thép cacbon can

bao vé.
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