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MO DAU

Hoc phan "Phuong phap tong hop va ché tao vat liéu™ 1a mét trong nhitng mén hoc
méi thude co s¢ nganh cua nganh "Ki thuat vat liéu". Bé cho noi dung bai giang phu
hop vé6i nganh dao tao, sé tin chi cua mon hoc, béo céo nay s& trinh bay néi dung
"Chuong 3. Cac phuong phap héa hoc" cua hoc phan "Phuong phap tong hop va ché tao
vat liéu".

Noi dung cua chuong 3 dugc trinh bay chi tiét gdm 5 phan:

- Phuong phéap Sol-gel

- Phuong phéap dong két taa

- Phuong phap két tinh

- Phuong phap dién hoa

- Mot vai vi du vé tong hop vat liéu bang phuong phap hoa hoc



CHUONG 3:

CAC PHUONG PHAP HOA HQC

3.1. Phwong phép Sol-gel
3.1.1. Gii thiéu chung vé phwong phap Sol-gel

- Dinh nghia: Phuong phap Sol-gel 1a mot ki thuat tong hop vat liéu tir dung dich
(sol) tao thanh gel, sau d6 qua qua trinh xtr 1y nhiét dé tao ra vat liéu ran. Pay 1a ky thuat
dua trén su chuyén pha tir dung dich phan tan cac hat siéu nho sang mang gel dang ran
c6 cau trac lién két ba chiéu.

- Lich si# va phét trien: Phuong phap Sol-gel duoc phét trién tir gitra thé ky 20 va
hién nay la mét trong nhitng phuong phap tong hop pho bién dung dé tao céc vat lidu
v6 co, composite, str, kinh quang hoc, mang mong, va vat liéu nano.

3.1.2. Nguyén ly co ban ciaa phwong phap Sol-gel

Sol: La hé dung dich long trong d6 cac hat nano hoac phic hop kim loai dugc phan
tan déu.

Gel: La trang thai mang ludi ran dang ba chiéu thu dugc tir qué trinh tao gel
(gelation), khi cac phan tir hodc hat két néi tao thanh cau tric gel kep nudc bén trong.
Qua trinh Sol-gel gom 3 budc chinh:

- Thuy phan (Hydrolysis): Cac tién chat alkoxide (vi du TEOS — tetraethyl
orthosilicate) trong dung méi bi thuy phan khi tiép xtc véi nudc, tao thanh cac nhoém
hydroxyl —OH.

- Ngung tu (Condensation): Cac nhém hydroxyl phan tng vai nhau, tao lién két
oxi Si-O-Si hoac tuong tu, ta0 mang ludi gel.

- Say kho va xi Iy nhiét: Gel duoc siy va nung dé loai bo dung méi va nudc, tao
vat liéu ran c6 cau tric mong mudn.

3.1.3. Céc loai vat li¢u va rng dung cuaa Sol-gel

- Vat lieu oxit kim logi: Thuong téng hop cac vat liéu SiO,, TiO,, Al;03, ZrO,,
Zn0O, v.v.

- Mang maéng quang hoc: Mang chéng phan xa, cam bién, chat pha bao vé.

- Vat ligu nano: Hat nano, vat liéu composite c¢6 kich thudc nano.



- Vdt ligu ceramic va thay tinh c6 cdu tric dac biét: St, gdm nhiét do cao.

- Ung dung rong rai trong cong nghiép dién tir, quang hoc, vat liéu chiu nhiét, v.v.
3.1.4. Quy trinh thuc hién phwong phap Sol-gel

- Chudn bi dung dich tién chat: Hoa tan alkoxide kim loai trong dung méi thich
hop (thudng 14 ruou) thuy phan véi nude va acid hoic base 1am chit xuc tac.

- Phan ung thuy phdn va ngung tu: Gitt pH, nhiét d6 va thoi gian phan tng trong
gidi han kiém soat dé qué trinh tao sol dong nhat.

- Tao gel: Gitr dung dich & diéu kién thich hop dé gel hinh thanh.

- Say kho gel: Loai bé dung méi va nudc, tranh gay nut gel.

- Nung (calcination): Nung gel dé tao vat liéu ran 6n dinh vé cau tric va tinh chat.

- K§ thuat va thiét bi thuong st dung trong Sol-gel:

+ Tu diéu chinh nhiét 46 va do am

+ Lo nung dé bién ddi gel thanh vat liéu ran

+ May khuay tir va thiét bi khuay tron hoa hoc

+ Thiét bi do d6 nhét, pH, d6 trong dung dich sol
3.1.5. Uu nhwoc diém ciia phwong phép Sol-gel

- Uu diém:

+ Kiém sodt kich thuéc hat va cau tric vat ligu rat tot.

+ Qua trinh tong hop dién ra ¢ nhiét do thip hon so véi cac phuong phép truyén
théng.

+ Tao duoc céc vat liéu dong nhat, tinh khiét cao.

+ D& dang diéu chinh thanh phan hda hoc va céc tinh chat vat liéu.

- Nhuege diém:

+ Thoi gian xu ly khé dai do can thoi gian tao gel va say khé.

+ Chi phi nguyén liéu va dung mdi c6 thé cao.

+ Qua trinh sdy va nung c6 thé gay nat hoic co rat vat liéu.

- Vi du minh hoa: Téng hop TiO, bang phuong phap Sol-gel

+ Tién chat: Titanium isopropoxide (TTIP)

+ Dung moi: isopropanol

+ Thuay phan TTIP véi nude trong moi trueong acid nhe

+ Ngung tu tao gel TiO,



+ Say va nung & nhiét do khoang 400-600 °C dé c6 vt liéu TiO, dang tinh thé.
3.2. Phwong phap dong két tia
3.2.1. Gi6i thiéu phwong phap dong két taa

Phuong phap dong két taa 1a mot ki thuat tong hop trong d6 cac ion kim loai hoa
tan trong dung dich dugc két taa dong thoi dudi tac dong cua cac diéu kién héa hoc (nhu
thay d6i pH, nhiét o, hoic tac nhan két tta), tao nén hop chat ran phan tan dong déu cé
thanh phan dong nhat.
3.2.2. Nguyén ly chung

- Trong dung dich, c4c ion kim loai khac nhau ton tai dugi dang cac mudi hoa tan.

- Khi diéu chinh pH hoic thém tac nhan két tia (nhu bazo hodc mot chat két tua
dic trung), cac ion kim loai & két tia dong thoi véi nhau thanh dang hydroxit, oxit hoac
mubi khong tan.

- San pham két taa ¢ thanh phan dong nhat hon so véi cac phuong phap tron sau
khi két taa riéng lé.

- Sau d6, chat két tua cd thé duoc rira sach, sdy kho va nung dé tao ra vat liéu muc
tiéu nhu oxit kim loali, ferrit...
3.2.3. Quy trinh thuc hién phwong phap dong két tia

- Chudn bj dung djch kim logi: Hoa tan cac mudi kim loai twong ang vai thanh
phan mong muén vao dung méi (thudng 1a nudc).

- Diéu chinh nong dé va ti 16: Bam bao céc ion kim loai ¢6 ti 1é mol chinh xac theo
cong thic vat liéu can tong hop.

- Thém tac nhan két tia: Thuong dung cac bazo manh nhu NaOH, NH4OH hoic
c4c chat phan mg khac dé tao két tua.

- Kiém soat pH va nhiér d@é: Diéu chinh pH dén gi4 tri thich hop dé cac ion dong
thoi bi két taa. Nhiét do anh hudng dén kich thude hat va dac tinh san pham.

- Khudy va duy tri diéu kién: Khudy déu dé dam bao dong nhat, duy tri nhiét d6 va
pH trong thai gian can thiét.

- Loc va riza san pham: Loai bo tap chat, ion du, dung dich me.

- Say va xa Iy nhiét (néu can): Say kho, sau d6 thiéu két hodc xu ly nhiét dé tao ra

vt liéu oxit hoic dang tinh thé.



3.2.4. Uu nhwoc diém cia phuwong phap dong két tia

- Uu diém:

+ Tao vat liéu c6 thanh phan dong nhit vé mit héa hoc.

+ Kich thuéc hat nho, phan bb dong déu.

+ Qua trinh d& kiém soat, thich hop dé tdng hop cac hop chét oxit da thanh phan
va ferrit.

+ Tiét kiém chi phi va thuan tién trong quy mé phong thi nghiém va san xuét.

- Nhuege diém:

+ Viéc kiém soat pH va nhiét do yéu cau chinh xac dé tranh két tua khong dong

+ Thoi gian xt ly c6 thé dai néu mudn san pham chét luong cao.

+ Can lam sach ki cac san pham két tua dé loai bo tap chat ion du.
3.2.5. Ung dung va mét so luu ¥ khi thuc hién

- Ung dung:

+ Tong hop cac oxit kim loai da thanh phan nhu ferrit tir tinh (NiFe204, CoFe20.).

+ Chuan bi vat liéu xuc tac.

+ Tong hop vat liéu tir tinh, vat liéu ceramic va céc loai bot oxit tinh khiét.

+ San xuat vat liéu dién tir va cam bién nho kiém soét tot thanh phan va kich thuge
hat.

- M6t s6 luu ¥ khi thuc hién:

+ Can chuan bi dung mai va thudc thir sach, tranh tap chat 1dm anh hudng dén két
qua.

+ Kiém soat chinh xac ti 1¢ cac ion kim loai dé dam bao dting thanh phan vat liéu.
3.3. Phwong phap két tinh
3.3.1. Giéi thiéu chung vé két tinh

- Két tinh: 1a qua trinh tao ra cac tinh thé ran cé cau tric mang tinh thé c trat ty
trong khdng gian ba chiéu.

- Trong k¥ thuat vat lidu, két tinh dong vai trd quan trong dé sinh ra cac vat liéu c6
tinh chét co, hoa, dién tét nho vao ciu trac tinh thé ddng nhét, bén viing.

- Quaé trinh két tinh thudng dién ra tir c4c trang thai long, khi hoac cac dung dich

bao hoa.



3.3.2. Nguyén Iy co ban ciia qué trinh két tinh

- Két tinh xay ra khi nguyén tir, ion hoic phan tir trong dung dich, chat long hoac
hoi ngung tu tao thanh cac hat nhan ban dau (nucleation).

- Sau d6 cac hat nhan nay phat trién kich thudc bang cach két hop thém cac don vi
c4u tric tir mdi truong xung quanh (growth).

- Qué trinh nucleation va growth két hop tao thanh tinh thé cudi cung.

- Piéu kién nhiét do, ndng do, téc do 1am ngudi va cac yéu té méi truong anh
huong manh dén két qua két tinh.
3.3.3. Cic phwong phap két tinh pho bién

- Két tinh tzr dung dich (Solution Crystallization):

+ Nguyén tac: Dung dich bao hoa hodc qua bao hoa duoc 1am nguoi hoic thay doi
diéu kién dé tao thanh tinh thé.

+ Phuong phép nay ap dung rong réi trong tong hop cac loai tinh thé vo co, hitu
co va vat liéu chirc nang.

+ Vi du: Két tinh mudi, cac hop chat hitu co tinh khiét.

- Két tinh tir trang thai ndng chdy (Melt Crystallization):

+ Hop chét duoc dun néng chay hoan toan réi 1am ngudi tir tir, tinh thé s& hinh
thanh khi nhiét ¢ giam dudi diém néng chay.

+ Phuong phap thudng ding dé tao ra cac tinh thé kim loai, hop kim, cac vat liéu
polyme ban két tinh.

+ Uu diém: Tinh thé Ién, tinh dinh hudng cao.

+ Nhuoc diém: Can kiém soét nhiét d6 nghiém ngat.

- Két tinh tir hoi (Vapor Crystallization):

+ Nguyén liéu & trang thai hoi dugc lam ngung tu trén bé mat lanh hozc trong méi
trueong phu hop.

+ Thuong st dung trong tdng hop céc 16p mong tinh thé, tinh thé ban dan nhu Si,
GaAs.

+ K§ thuat dién hinh: MBE (Molecular Beam Epitaxy), CVD (Chemical Vapor
Deposition).

- Két tinh dién hoa (Electrochemical Crystallization):

+ Sir dung hién tuong dién phan dé tao ra trang thai bdo hoa tai dién cuc va két

tinh nguyén li¢u.



+ Thuong dung dé tong hop céc tinh thé kim loai, kim loai hiém, vat liéu oxit.

- Két tinh duéi &p sudt cao hodc dieu kién dac biét:

+ Mot sé vat liéu yéu cau ap suat hodc moi truong dic biét dé on dinh pha két tinh
mong mudn.

+ Ung dung trong téng hop vat liéu siéu cing, pha mai cua cac hop kim.
3.3.4. C4c yéu té anh hwéng dén két tinh

- Nhiét d6 va téc do 1am nguoi.

- Nong d6 va do béo hoa cua dung dich.

- Tap chét va sy hién dién cua cac chat kich thich tao hat nhan.

- Ap suat va mdi truong khi.

- K§ thuat khudy tron va van chuyén khéi luong.
3.3.5. Ung dung ciia phwong phap két tinh trong ky thuat vat li¢u

- Tong hop cac tinh thé kim loai, hop kim véi cau trdc tinh thé dong nhat gitip ting
cudng tinh chat co 1y.

- Tao vat liéu ban din c6 dic tinh di¢n tir tot tir két tinh hoi.

- San xuat cac vat liéu chire nang nhu tinh thé quang hoc, tir tinh.

- Tong hop vat liéu nano tinh thé cé kich thudc kiém soéat tét.

- Vi du thuc té:

+ T6ng hop tinh thé silicon tinh khiét dung trong chip ban dan qua phuong phap
két tinh tir trang thai nong chay (Czochralski process).

+ Tao tinh thé NaCl tir dung dich nuéc bdo hoa.

+ Tong hop mang mong GaAs bang phuong phap MBE.
3.4. Phwong phap dién hoa
3.4.1. Gi6i thiéu chung vé phwong phap dién hoa

- Khéi niém: Phuong phap dién hoa la ky thuat st dung cac qua trinh dién phan,
in mon dién hda, hay qua trinh oxi hoa - khir dé tao ra hoic bién doi vat lidu. Pay 1a
phuong phap tong hop va xtr Iy vat liéu dua trén nguyén ly chuyén dbi nang luong dién
thanh phan tng hda hoc.

- Uu diém cia phwong phdp dién hoa:

+ Kiém soat chinh xac kich thudc, ciu tric, hinh dang vat liéu.

+ Thuc hién & nhiét d6 thap, tranh anh huong nhiét d&én vat liéu.
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+ Tiét kiém nang luong va dé dang ty dong hoa.

+ Thich hop cho tong hop mang maéng, cac 16p phu, cac hat nano,...

- Ung dung:

+ Ma dién va ma dién hoa dé tao Iép phu kim loai.

+ Téng hop vat liéu nano kim loai va hop kim.

+ Tao mang oxit kim loai trén bé mit.

+ Tach va lam sach bé mit vat liéu.

3.4.2. Nguyén Iy co ban ciia phwong phap dién hoa trong tong hop vat liéu

Qua trinh dién hoa xay ra khi c6 dong dién chay qua dung dich dién phan chira cac
ion kim loai hodc cac ion hoat dong.

- Tai catot (cxc am): cac ion kim loai nhan electron va bi khir thanh nguyén tir kim
loai, gay két tia hoac tao thanh I6p pha trén bé mat dién cuc.

- Tai anot (Cuc duwong): ¢ thé xay ra qué trinh oxi hda, vi du oxi hda ion hay vat
liéu anot.

- Phuong trinh tong quat (dién phan kim loai M):

M™ + ne~ —» M (Khu tai catot)

- Céc thdng so dién hoa anh huong dén chat luong vat liéu:

+ Dong dién (cuong d6, mat do dong dién)

+ Dién ap

+ Thoi gian dién phan

+ Nhiét d6 va pH dung dich dién phan

+ Thanh phan dung dich (ndng dd ion, chat phy gia)

3.4.3. Cac phwong phap dién hoa phé bién trong tong hop vat liéu

- Ma di¢én (Electroplating):

+ Nguyeén ly: Dung dong dién mot chiéu dé khir ion kim loai trong dung dich dién
phan 18n bé mat vat liéu nén, tao 16p phu kim loai bam chic, ting do bén, chéng dn mon,
nang cao tinh tham my.

+ Ung dung: Ma déng, ma nickel, ma vang, ma bac, ma crom, tao 16p pha kim loai
Ién linh kién dién tir, trang suc.

- Ma dién phat trién khéng dong dién (Electroless plating):



+ Ma kim loai khéng can dong dién nhd phan tng hda hoc dugc xuc tac trén bé
mit.

+ Tao 16p phu dong déu trén bé mat phuc tap.

- Tong hop vat liéu nano kim logi bang phwong phdp dién hoa

+ K§ thuat dién phan hoic ling dong dién hoa gidp tong hop céc hat nano kim loai
nhu vang, bac, dong trong dung dich hoic trén bé mit.

+ Piéu chinh kich thudc, hinh dang hat nano bang diéu chinh théng sé dién hoa.

- Anod héa (Anodizing):

+ Xtr ly dién hoa bé mat nhdm, titan bang cach 1am giau oxit & cuc duong tao mang
oxit bao vé day, bén.

+ Ung dung: Tao I6p mang cting, chéng an mon va trang tri bé mat kim loai.
3.4.4. Quy trinh tong hop vat liéu bang phwong phap dién hoa

- Chudn b dung dich dién phan: chon loai mudi kim loai, diéu chinh pH, thém phu
gia.

- Chudn bi dién cuc: 1am sach bé mat dién cuc nén dé dat 36 bam tét.

- Thiét Idp mach dién: chon dién ap, dong dién phu hop.

- Thyc hién dién phén trong thoi gian quy dinh.

- Rura sach, sdy, va xt Iy nhiét (néu can) dé tang tinh 6n dinh vat liéu.
3.4.5. Uu nhwoc diém ciia phwong phap dién hoa

- Uu diém:

+ Kiém soat dugc dac tinh vat liéu nhu do day, cau tric.

+ Cong nghé sach, it nhiét.

+ Chi phi thap, d& 4p dung trong k§ thuat cong nghiép.

- Nhwoe diém:

+ Yéu cau dung dich dién phan cé thanh phan phuc tap.

+ Mot s6 kim loai khé ma dién.

+ Qué trinh d& bi anh huong bai nhiém ban hoic parameter khdng 6n dinh.

- Vi du minh hoa:

+ Tong hop mang bac nano bang dién phan: Bién phan dung dich AgNO3 véi dién
cuc catot 1 ban nén carbon, dong dién 6n dinh gidp tao mang bac nano mong, dong déu,

c6 kha nang khang khuan cao.



+ Anod héa nhom dé tao mang oxit bao vé: Nhiing miéng nhdm vao dung dich axit
sulfuric 1am anot, cap dong dién khién 16p oxit nhém day 1én, ting d6 bén co hoc va
chéng an mon.

- Phuong phap dién hda 1a ki thuat tong hop vt liéu quan trong trong nganh vat
liéu nho vao kha nang diéu khién chinh xac qua trinh tao mang, 16p phu va vat lidu nano.
Hiéu rd nguyén ly va kiém soat duoc céc thdng sé dién hoa s& gilp tao ra nhitng vat liéu
c6 tinh chét vuot troi cho tng dung cong nghiép va nghién ctu.

3.5. Mét vai vi du vé tong hep vat liéu bang phwong phap héa hoc

Nhu da biét phuong phap hda hoc la mét trong céac ky thuat quan trong trong nganh
k¥ thuat vat liéu, dua trén cac phan ang va qua trinh hda hoc dé tao ra hoic bién doi vat
liéu mai ¢6 tinh chat mong mudn. So vai cac phuong phap vt Iy, phuong phap hoa hoc
cho phép kiém soét tét hon cau triic vi md, thanh phan hoa hoc va tinh nang cua vat lidu.

Cac phwong phap pho bién bao gom:

Vi du 1: Tong hop vat liéu oxit nano bang phuong phap sol-gel

- Nguyén ly: Phuong phap sol-gel dya trén phan tng thuy phan va ngung tu hop
chat tién chét (precursor) dang dung dich, tao thanh mang oxit (gel), sau d6 say kho va
nung dé tao vat liéu dang ran.

- Quy trinh: Hoa tan alkoxide kim loai (vi du tetraethyl orthosilicate, TEOS cho
SiO2) vao dung mdi hitu co.

+ Thém nudc va axit/bazo lam xuc tac, phan tng thuy phan xay ra, tao sol.

+ Sol ngung tu dan thanh gel.

+ Say kho va nung dé hinh thanh vt liéu oxit nano SiOz c6 cau trac ddng nhat.

- Ung dung: Ché tao mang loc, vat liéu cach nhiét, xdc tac nano.

Vi du 2: Ché tao mang moéng bang phuong phap ling dong hoi héa hoc (CVD)

- Nguyén ly: CVD la qué trinh ma céc tién chat hoa hoc dang hoi hoic khi phan
rng trén bé mat chat nén, tao thanh 16p mang mong bén viing.

- Quy trinh: Pua cac hop chét tién chat vao 10 phan &ng chira chat nén.

+ Trong diéu kién nhiét do cao va tiéu khi quyén thich hop, phan ang phan hay
hoac phan trng hda hoc xay ra.

+ Vit liéu mong mudn duoc ling dong trén bé mat chat nén duéi dang mang mong.
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+ Ung dung: Ché tao mang CVD graphene trén nén dong, ding dé lam dién cyc
trong linh kién dién tu.

Vi du 3: Phuong phap dién hoa ché tao 16p phi kim loai siéu min

- Nguyén Iy: Dong dién dua ion kim loai tir dung dich dién phan Ién bé mat dién
cuc, tao 16p phu kim loai véi cau tric min va dic tinh dac biét.

- Quy trinh: Chuan bi dung dich dién phan chia ion kim loai (vi du CuSOa).

+ D3t vat liéu can phu 1am cuc am trong dung dich.

+ Khi c6 dong dién chay qua, ion kim loai bi khtr va két taa trén bé mat.

+ Piéu chinh dong dién dé kiém soat do day va tinh chat 16p phu.

- Ung dung: Ché tao 16p phu chong dn mon, ting d6 bén bé mit.

- Phuong phéap héa hoc da dang vai cac ki thuat khac nhau cho phép diéu khién
chat luong vat liéu & cap do cau tric vi md va nano. Viéc lya chon phuong phap phu

hop tly thudc vao vat liéu dich, tinh chat can cai thién va tng dung cudi ciing.

KET LUAN

Bao céo di trinh bay chi tiét noi dung "Chuong 3. Cac phuong phap hoa hoc” cua
hoc phan "Phuong phap tong hop va ché tao vat liéu". Noi dung ctia chwong nay tap chung
vao 4 van dé: Phuong phap Sol-gel; Phuong phap dong két tiia; Phuong phap két tinh;
Phuong phap dién hda; Mot vai vi du vé tong hop vat liéu bang phuong phép héa hoc
CAc noi dung trinh bay trong chwong ndy cung cap cho sinh vién mot sé6 phwong phap
hoa hoc ché tao vat lidu, day 1a co s& quan trong gitp sinh vién hiéu sau hon khi hoc

phan phuong phap téng hop vat liéu.
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