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Abstract 

Hydrotalcite containing stearate (HT-SA) was prepared using the co-precipitation method. The HT-SA obtained was 

characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), thermal gravimetric analysis (TGA). The results 

showed that the stearate is present in hydrotalcite (about 26.5 %). The inhibitive efficiency of HT-SA on carbon steel 

was characterized by electrochemical method and the protective properties of the epoxy coating containing HT-SA were 

evaluated by electrochemical impedance spectroscopy (EIS). The obtained results showed that the HT-SA is an anodic 

inhibitor. Its efficiency was about 74 % at a concentration of 3 g/l. The presence of HT-SA (3 %) improved the barrier 

properties and corrosion protection of the epoxy coating. 
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1. MỞ ĐẦU 

 

Lớp phủ hữu cơ được sử dụng rộng rãi để bảo vệ 

chống ăn mòn cho các các công trình kim loại. Các 

piment ức chế ăn mòn thường được sử dụng trong 

lớp phủ bảo vệ chống ăn mòn. Để bảo vệ môi trường, 

các pigment ức chế ăn mòn thân thiện môi trường 

được nghiên cứu và phát triển những để thay thế 

cromat độc hại. Một trong các hướng nghiên cứu là 

sử dụng các pigment có khả năng trao đổi ion, 

hydrotalxit là một lựa chọn. Do có cấu trúc đặc biệt 

và các anion trong hydrotalxit có tính linh động rất 

lớn nên hydrotalxit có khả năng trao đổi anion và 

được ứng dụng trong nhiều lĩnh vực như làm chất 

xúc tác, chất trao đổi anion, xử lý môi trường và đặc 

biệt là ứng dụng làm pigment ức chế chống ăn mòn 

trong lớp phủ [1-12]. Các nghiên cứu trước đây đã 

cho thấy khả năng bảo vệ chống ăn mòn của lớp phủ 

chứa hydrotalxit biến tính đối với nền hợp kim 

nhôm, nhôm và hợp kim magie [3-6]. Tuy nhiên 

chưa có nhiều công trình nghiên cứu sử dụng 

hydrotalxit biến tính để bảo vệ chống ăn mòn cho 

nền thép cacbon. 

Chúng tôi đã có các nghiên cứu ban đầu về khả 

năng ức chế ăn mòn của hydrotalxit và ứng dụng 

trong lớp phủ epoxy [13-15]. Kết quả thu được cho 

thấy sự có mặt của hydrotalxit đã có tác dụng tăng 

đáng kể khả năng bảo vệ của màng epoxy. Trong 

công trình này chúng tôi nghiên cứu tổng hợp 

hydrotalxit mang stearat và đánh giá khả năng ức 

chế ăn mòn trong lớp phủ epoxy cho nền thép 

cacbon. Hydrotalxit mang stearat được tổng hợp 

bằng phương pháp đồng kết tủa và được đặc trưng 

bởi phổ hồng ngoại và phân tích nhiệt. Khả năng ức 

chế ăn mòn thép của HT-SA được đánh giá bằng 

phương pháp điện hoá. Màng epoxy chứa 3 % 

hydrotalxit được chế tạo và đánh giá khả năng bảo 

vệ chống ăn mòn bằng tổng trở điện hoá. 

 

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 hydrotalxit 

 

Hydrotalxit ZnAl được tổng hợp bằng phương 

pháp đồng kết tủa trong môi trường nitơ để loại bỏ 

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 65 ºC trong 24 giờ; sau 

đó hỗn hợp được ủ 12 giờ ở nhiệt độ phòng. Sản 
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phẩm hydrotalxit được lọc, rửa nhiều lần bằng nước 

cất, sấy ở 50 ºC trong chân không. 

 

2.3. Tổng hợp hydrotalxit biến tính bằng axit 

stearic 

 

Hydrotalxit 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 hydrotalxit. 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 

1 M và phản ứng được duy trì ở 65 ºC trong 24 giờ; 

sau đó hỗn hợp được ủ 12 giờ ở nhiệt độ phòng. Sản 

phẩm hydrotalxit 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 hydrotalxit 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 đớ hydrotalxit được 

đo ở dạng ép viên với KBr. 

 

2.5. Phân tích nhiệt 

 

Phương pháp phân tích nhiệt trọng lượng (TGA) 

được sử dụng để khảo sát hàm lượng stearat trong 

HT-SA. Các phép đo TGA thực hiện trên máy 

NETZSCH STA 409 PC/PG của Đức tại phòng thí 

nghiệm Vật liệu quân sự, Viện Khoa học và Công 

nghệ Quân sự. 

 

2.6. Đo điện hoá 

 

Sơ đồ đo điện hoá là hệ 3 điện cực được nối với 

máy AUTOLAB PG30. Điện cực làm việc là mẫu 

thép có bọc gen và diện tích mặt cắt tiếp xúc với 

dung dịch điện li là 1 cm
2
, điện cực so sánh là điện 

cực calomel, điện cực đối là lưới platin. Bề mặt điện 

cực làm việc được mài bằng giấy ráp SiC đến độ 

mịn 1200, sau đó làm sạch bằng nước cất, cồn và 

sấy khô. Sau đó điện cực được ngâm trong dung 

dịch NaCl 0,1 M trước khi đo điện hoá. Tổng trở 

điện hoá được đo trong khoảng tần số từ 100 kHz 

đến 10 mHz với chế độ quét tự động. 

Khả năng bảo vệ chống ăn mòn của lớp phủ 

epoxy chứa HT-SA được theo dõi bằng phương 

pháp tổng trở điện hóa theo thời gian thử nghiệm 

trong dung dịch NaCl 3 %. Phương pháp tổng trở: 

sử dụng hệ 3 điện cực, điện cực làm việc là tấm thép 

phủ màng sơn, điện cực so sánh là điện cực calomel, 

điện cực đối là lưới platin. Các phép đo được thực 

hiện trên máy AUTOLAB PG30 (Hà Lan) tại Viện 

Kỹ thuật nhiệt đới. Mỗi phép đo được tiến hành trên 

3 mẫu để khẳng định khả năng lặp lại. 

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 
3.1.  Tổng hợp hydrotalxit mang stearat (HT-SA) 

 
Hydrotalxit biế -SA) 

được phân tích  phân tích nhiệt  

 
3.1.1  

 
Hydrotalxit biến tí HT-SA) 

được phân tích bằng phổ hồng ngoại. Phổ hồng 

ngoại của hydrotalxit biến tính HT-SA được trình 

bày trên hình 1, các pic đặc trưng được trình bày 

trong bảng 1. 
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Hình 1: Phổ hồng ngoại của hydrotalxit HT (a),  

-SA (c) 

 

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 Al-O  

450  421 Zn-O  

1383   -NO3 

 1466 1465 -CH2 

  1539 -COO
-
 

1632  1628 
-OH của 

H2O 

 1702  -COOH 

 2918; 2850 
2919; 

2850 
-CH2 
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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 

hydrotalxit 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 hydrotalxit.  

 

3.1.2. Phân tích nhiệt 

 
Hàm lượng stearat trong HT-SA được xác định 

bằng phương pháp TGA, giản đồ TGA của HT và 

HT-SA được trình bày trên hình 2. Ta thấy HT có sự 

mất khối lượng là 46,5 % và HT-SA có sự mất khối 

lượng là 73,5 % ở khoảng 600 ºC. Như vậy, hàm 

lượng sterat trong HT-SA khoảng 26,5 %. 

 
Hình 2: Giản đồ phân tích nhiệt của  

hydrotalxit HT (○) và HT-SA  (●) 

 

3.2.  Khả năng ức chế ăn mòn của HT-SA 

 

Để ứng dụng trong lớp phủ bảo vệ chống ăn 

mòn, khả năng ức chế ăn mòn của HT-SA được 

khảo sát. Hình 3 và 4 trình bày đường cong phân 

cực và phổ tổng trở của điện cực thép sau 2 giờ 

ngâm trong dung dịch NaCl 0,1 M không chứa và 

chứa HT-SA với nồng độ 3 g/l. 

Quan sát hình 3 cho thấy, thế ăn mòn của điện 

cực thép trong dung dịch chứa HT-SA dịch về phía 

dương hơn so với thế ăn mòn của điện cực ngâm 

trong dung dịch không chứa HT-SA. Đường cong 

phân cực anôt của điện cực thép ngâm trong dung 

dịch có chứa HT-SA có giá trị mật độ dòng thấp hơn 

so với trong dung dịch không chứa HT-SA. Kết quả 

cho thấy HT-SA có hiệu ứng ức chế anôt. 

Hình 4 biểu diễn phổ tổng trở của điện cực thép 

ngâm trong dung dịch không chứa và chứa HT-SA 

với nồng độ 3 g/l. Giá trị điện trở phân cực Rp được 

tính dựa trên kết quả đo tổng trở và được dùng để 

tính hiệu suất ức chế ăn mòn theo công thức: E% = 

(Rp−Rp0)/Rp, trong đó Rp và Rp0 là điện trở phân 

cực khi có mặt HT-SA và không có HT-SA. Rp0 là 

200 Ω.cm
2
 và Rp là 770 Ω.cm

2
. Hiệu suất ức chế ăn 

mòn thép của HT-SA ở nồng độ 3 g/l là khoảng 

74 %. 
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Hình 3: Đường cong phân cực của điện cực thép 

sau 2 giờ ngâm trong dung dịch NaCl 0,1 M  

không chứa (
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Hình 4: Phổ tổng trở của điện cực thép sau 2 giờ 

ngâm trong dung dịch NaCl 0,1 M không chứa (○) 
và chứa HT-SA (●) 

 

3.3. Nghiên cứu khả năng bảo vệ chống ăn mòn 

của lớp phủ epoxy chứa HT-SA 

 

Tính chất bảo vệ của màng sơn chứa HT-SA  

được đánh giá bằng phương pháp tổng trở điện hóa. 

Phổ tổng trở của các mẫu thép phủ màng sơn được 
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đo theo thời gian ngâm trong dung dịch NaCl 3 %. 

Hình 5 và 6 trình bày phổ tổng trở của các mẫu 

sau 1 giờ, 30 ngày ngâm trong dung dịch NaCl 3 %. 
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Hình 5: Phổ tổng trở của các mẫu sau 1 giờ ngâm 

trong dung dịch NaCl 3% 
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Hình 6: Phổ tổng trở của các mẫu sau 30 ngày ngâm 

trong dung dịch NaCl 3%  

 

ịch NaCl 3 

ều chỉ có 1 cung thứ nhất ở 

tần số

ứ hai ở tần 

số thấp đặc trưng cho các quá trình ăn mòn xảy ra 

trên bề măt kim loại. So với mẫu epoxy trắng giá trị 

tổng trở của mẫu epoxy chứa HT-SA cao hơn gần 

100 lần.  

Sau 30 ngày ngâm trong dung dịch NaCl 3 

ịnh 

rõ ràng, trong khi đó với các mẫu epoxy chứa       

HT-SA cung thứ hai vẫn chưa xác định. Điề

u epoxy chất điện ly đã ngấm qua 

màng sơn đến bề mặt kim loại, quá trình ăn mòn đã 

bắt đầu xảy ra trên bề mặt kim loại, với các mẫu 

chứa HT-SA ẫn chưa hoàn toàn ngấm 

qua màng sơn đến bề mặt kim loại, ăn mòn kim loại 

chưa diễn ra. So sánh các mẫu cho thấy, giá trị tổng 

trở của mẫu epoxy chứa HT-SA cao hơn hẳn mẫu 

epoxy.  

Từ phổ tổng trở điện hoá, modun tổng trở tại tần 

số 10 mHz (Z10mHz) của các mẫu sơn được xác định 

và theo dõi theo thời gian ngâm trong dung dịch 

NaCl 3 %. Hình 7 biểu diễn sự thay đổi modun tổng 

trở tại tần số 10 mHz của các mẫu theo thời gian 

ngâm trong dung dịch NaCl 3 %.  

Giá trị điện trở màng của các mẫu sau 1 giờ 

ngâm trong dung dịch NaCl 3 % đều cao (> 10
8
 

Ω.cm
2
). Sau 2 ngày ngâm trong dung dịch NaCl 3 %, 

giá trị Z10mHz của các mẫu sơn đều giảm. Sau đó khi 

thời gian ngâm tăng giá trị Z10mHz của mẫu epoxy 

chứa HT-SA giữ ổn định ở mức cao (>10
7
 Ω.cm

2
). 

Trong khi đó giá trị Z10mHz của mẫu epoxy tiếp tục 

giảm, sau đó giữ ổn định ở mức thấp. Như vậy sự có 

mặt của HT-SA đã tăng đáng kể khả năng bảo vệ 

chống ăn mòn của màng epoxy. 

 

 
Hình 7: Sự thay đổi giá trị Z10mHz của các mẫu  

epoxy (o), epoxy chứa HT-SA (●) theo thời gian 

ngâm trong dung dịch NaCl 3 % 
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của stearat là 26,5 %. Hydrotalxit mang stearat có 

hiệu ứng ức chế ăn mòn anot. Hiệu suất ức chế ăn 

mòn thép của HT-SA ở nồng độ 3 g/l trong dung 

dịch NaCl 0,1 M là khoảng 74 %. Sự có mặt của 

HT-SA đã làm tăng khả năng bảo vệ chống ăn mòn 

của lớp phủ epoxy. 
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