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Abstract 

Clay montmorillonite K10  was organically modified by cation exchange reaction with methyl 
orange.  The clay modified by methyl orange (K10DC) was characterized by infrared 
spectroscopy, X-ray diffraction, thermogravimetric analysis and scanning electronic microscopy. 
The epoxy coatings containing 2% clay K10DC was prepared and the dispersion degree of clay in 
coating was evaluated. Structure analysis by infrared spectroscopy  indicated that vibration 
bands at 1601 cm-1 and 1389 cm-1  characteristic of C-H bond in aromatic ring and C-N bond of 
methyl orange were also found in the spectra of clay K10DC. XRD analyze showed that the d001 
spacing of clay-K10DC was 16.1 �. These results indicate the intercalation of methyl orange 
molecules between silicate layers. Thermogravimetric analyze showed that the organic content in 
clay K10DC was 25,3 %. SEM observation demonstrated that in clay K10DC the silicate platelets 
are better separated then in pristine clay. XRD analyze results indicated that epoxy coating 
containing 2 % clay K10DC was intercalated nanocomposite.  

 
I - Më ®Çu 

Trong nh÷ng n¨m gÇn ®©y vËt liÖu polyme 
clay nanocompozit thu hót ®−îc sù quan t©m rÊt 
lín cña c¸c c¬ së nghiªn cøu còng nh− s¶n xuÊt. 
ChØ víi l−îng rÊt nhá clay h÷u c¬ (3 - 5%) ®· 
lμm t¨ng ®¸ng kÓ c¸c tÝnh n¨ng cña vËt liÖu nh− 
®é bÒn kÐo, kh¶ n¨ng chÞu nhiÖt chèng ch¸y, 
kh¶ n¨ng che ch¾n, b¶o vÖ chèng ¨n mßn [1 - 8].  

Clay h÷u c¬ th−êng ®−îc chÕ t¹o tõ clay 
montmorillonite lμ lo¹i cã kh¶ n¨ng trao ®æi ion 
cao b»ng ph¶n øng trao ®æi ion víi c¸c lo¹i 
cation ankylamonium. Trong c¸c c«ng tr×nh 
tr−íc ®©y chóng t«i ®· nghiªn cøu biÕn tÝnh  h÷u 
c¬ clay b»ng øc chÕ ¨n mßn lμ mét amin cã 
chøa c¸c nhãm photphonat nh»m øng dông 
trong líp phñ  nanocompozit b¶o vÖ chèng ¨n 
mßn cho thÐp cacbon [9, 10].  C¸c kÕt qu¶ thu 
®−îc cho thÊy clay-ATMP cã kh¶ n¨ng t−¬ng 
t¸c vμ t¹o mμng b¶o vÖ trªn bÒ mÆt thÐp. Sù cã 

m¨t cña clay biÕn tÝnh b»ng triaminophotphonic 
axit ë nång ®é 2 %  ®· t¨ng ®¸ng kÓ kh¶ n¨ng 
b¶o vÖ chèng ¨n mßn cña mμng epoxy.  

Trong c«ng tr×nh nμy chóng t«i nghiªn cøu 
h÷u c¬ ho¸ clay K10 b»ng metyl da cam lμ hîp 
chÊt azo cã chøa nhãm chøc sunfonic axit –
SO3H, nh»m øng dông clay h÷u c¬ trong líp phñ 
b¶o vÖ chèng ¨n mßn. Clay ®−îc h÷u c¬ ho¸ 
b»ng ph¶n øng trao ®æi ion. CÊu tróc cña clay 
h÷u c¬ chÕ t¹o ®−îc ph©n tÝch b»ng phæ hång 
ngo¹i, phæ nhiÔu tia X vμ kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö 
quÐt. Kh¶ n¨ng ph©n t¸n cña clay biÕn tÝnh trong 
nÒn epoxy ®−îc ®¸nh gi¸ b»ng phæ nhiÔu x¹ tia 
X. 

II - Thùc nghiÖm 

1. Nguyªn liÖu 

+ Clay montmorillonit sö dông lμ clay K10 
cña h·ng Sigma-Aldrich. 
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+ Metyl da cam lμ lo¹i PA cña Trung Quèc. 

2. H÷u c¬ ho¸ clay b»ng metyl da cam [9] 

Clay  K10  (10 g) ®−îc ph©n t¸n trong n−íc 
cÊt b»ng m¸y khuÊy tõ, cho thªm 0,5 ml axit 
clohydric b·o hoμ vμ 7 g metyl da cam vμo, 
khuÊy tiÕp trong 24 giê ë nhiÖt ®é phßng. Clay 
h÷u c¬ ho¸ ®−îc t¸ch ra vμ röa b»ng n−íc cÊt 
cho ®Õn khi kh«ng cßn ion Cl- (thö b»ng ion 
b¹c). Clay biÕn tÝnh ®−îc sÊy trong ch©n kh«ng 
ë nhiÖt ®é 40oC trong 2 ngμy. 

3. Ph−¬ng ph¸p phæ hång ngo¹i  

CÊu tróc cña clay tr−íc vμ sau khi h÷u c¬ 
ho¸ ®−îc ®−îc ph©n tÝch b»ng phæ hång ngo¹i 
trªn m¸y Nicolet Nexus 670 ë vïng b−íc sãng 
tõ 4000 cm-1 ®Õn 400 cm-1 cña ViÖn Kü thuËt 
nhiÖt ®íi. Clay ®−îc ®o víi d¹ng Ðp viªn víi 
KBr. 

4. Phæ nhiÔu x¹ tia X  

Phæ nhiÔu x¹ tia X cña clay ®−îc ®o trªn 
m¸y Siemen D5000 sö dông tia nhiÔu x¹ CuKα 
cã b−íc sãng λ = 1,5416 Å. 

5. Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nhiÖt 

Gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt cña clay ®−îc ®o 
trªn m¸y ph©n tÝch nhiÖt Shimadzu TGA-50M 
t¹i phßng ph©n tÝch nhiÖt, ViÖn Hãa, ViÖn Khoa 
häc vμ C«ng nghÖ ViÖt Nam. Tèc ®é t¨ng nhiÖt 
lμ  10oC/phót trong kho¶ng 0-700oC. 

6. Ph−¬ng ph¸p kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt 

CÊu tróc cña c¸c h¹t clay vμ bÒ mÆt cña líp 
phñ ®−îc ph©n tÝch b»ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö 
quÐt (SEM ) trªn m¸y HITACHI S4800 t¹i ViÖn 
VËt liÖu, ViÖn Khoa häc vμ C«ng nghÖ ViÖt 
Nam 

III - KÕt qu¶ vμ th¶o luËn 

Clay K10 ®−îc biÕn tÝnh b»ng metyl da cam 
nhê ph¶n øng trao ®æi cation gi÷a clay vμ metyl 
da cam. CÊu tróc cña clay tr−íc vμ sau khi biÕn 
tÝnh ®−îc ph©n tÝch b»ng phæ hång ngo¹i, phæ 
nhiÔu x¹ tia X, ph©n tÝch nhiÖt vμ kÝnh hiÓn vi 
®iÖn quÐt. 

1. Phæ hång ngo¹i 

H×nh 1 tr×nh bμy phæ hång ngo¹i cña clay 
K10, metyl da cam (MDC), clay K10 biÕn tÝnh 
metyl da cam (clay K10DC). 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 1: Phæ hång ngo¹i cña clay K10, metyl da cam (MDC) vμ clay K10DC 
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Trªn phæ hång ngo¹i, ta thÊy râ clay K10 cã 
c¸c pic ®Æc tr−ng cña liªn kÕt Mg-O, Al-O, vμ 
Si-O t−¬ng øng t¹i vïng 468 cm-1, 525 cm-1 vμ 
1051 cm-1 [11]. Metyl da cam cã c¸c pic ®Æc 
tr−ng cho c¸c liªn kÕt S=O t¹i 1187 cm-1, dao 
®éng khung benzen t¹i 1607  cm-1  vμ  liªn kÕt 
C-N t¹i 1367 cm-1. 

Phæ hång ngo¹i cña K10DC còng cã c¸c pic 
®Æc tr−ng cho clay t¹i 466 cm-1 (Mg-O), 523  
cm-1 (Al-O) vμ  1035 cm-1 (Si-O). Ngoμi ra c¸c 
pic ®Æc tr−ng cho dao ®éng khung vßng benzen, 
vμ liªn kÕt C-N còng xuÊt hiÖn t¹i 1601 cm-1 vμ 
1389 cm-1  trªn phæ K10DC. 

KÕt qu¶ ph©n tÝch b»ng phæ hång ngo¹i  cho 
thÊy metyl da cam ®· ®−îc chÌn vμo trong clay 
K10. 

2. Phæ nhiÔu x¹ tia X 

Kho¶ng c¸ch líp cña clay K10 tr−íc vμ sau 
khi biÕn tÝnh metyl da cam ®−îc ph©n tÝch b»ng 
phæ nhiÔu x¹ tia X. H×nh 2 tr×nh bμy phæ nhiÔu 
x¹ tia X cña clay K10 vμ K10DC. Ta  thÊy víi 
clay ban ®Çu K10 cã pic t¹i t−¬ng øng víi 
kho¶ng c¸ch líp 10  Å ®Æc tr−ng cho cÊu tróc 
mica vμ pic t−¬ng øng víi kho¶ng c¸ch líp 14,7 
Å ®Æc tr−ng cho cÊu tróc smectit trong clay. Víi 
clay biÕn tÝnh K10DC ta thÊy pic t−¬ng øng víi  
kho¶ng c¸ch 10 Å vμ pic t−¬ng øng víi kho¶ng 
c¸ch líp lμ 16,1 Å. So víi clay K10 ban ®Çu cÊu 
tróc mica vÉn gi÷ nguyªn vμ cÊu tróc smectit cã 
sù t¨ng kho¶ng c¸ch líp tõ 14,7 Å lªn 16,1 Å. 
C¸c kÕt qu¶ nμy cho thÊy metyl da cam ®· chÌn 
mét phÇn vμo gi÷a c¸c líp silicat trong cÊu tróc 
smectit cña clay lμm t¨ng kho¶ng c¸ch líp, 
nh−ng cÊu tróc mica kh«ng thay ®æi. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 2: Phæ nhiÔu x¹ tia X cña K10 (a) vμ cña  
K10DC (b) 

Hμm l−îng h÷u c¬ trong clay biÕn tÝnh ®−îc 
x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch  nhiÖt. 
Gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt cña clay K10 vμ K10DC 
®−îc tr×nh bμy trªn h×nh 3. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 3: Gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt cña clay  K10 
(a) vμ clay K10DC (b) 

 
§å thÞ cña clay K10 cho thÊy trong kho¶ng 

nhiÖt ®é tõ 20oC cho tíi 100oC cã sù gi¶m khèi 
l−îng lμ 5,7%, ®©y lμ qu¸ tr×nh bay h¬i n−íc hÊp 
thô trong clay. Tõ 100oC ®Õn  220oC cã sù gi¶m 
khèi l−îng lμ 1% t−¬ng øng víi sù mÊt n−íc ë 
d¹ng ngËm n−íc cña ion Na+. Tõ 220oC ®Õn ®Õn 
643oC cã gi¶m khèi l−îng lμ 3,7% t−¬ng øng 
víi sù mÊt hydroxyl cña clay. 

Gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt cña clay K10DC 
cho thÊy ë kho¶ng nhiÖt ®é tõ 20oC ®Õn  100oC 
cã sù gi¶m khèi l−îng lμ 1,9% x¶y ra do qu¸ 
tr×nh bay h¬i n−íc hÊp thô trong clay K10DC. 
Trong kho¶ng nhiÖt ®é tõ 200oC ®Õn 650oC cã 
sù gi¶m khèi l−îng lμ 29% t−¬ng øng víi sù 
ph©n huû thμnh phÇn h÷u c¬ vμ mÊt hydroxyl 
cña clay. Trong khi víi mÉu clay K10 sù gi¶m 
khèi l−îng t−¬ng øng víi mÊt hydroxyl lμ 3,7%.  
Nh− vËy hμm l−îng h÷u c¬ trong clay K10DC lμ 
25,3%. C¸c kÕt qu¶ ph©n tÝch nhiÖt phï hîp víi 
kÕt qu¶ ph©n tÝch hång ngo¹i vμ phæ XRD  ë 
trªn. 

KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt (SEM) 

CÊu tróc h×nh th¸i häc cña clay K10 tr−íc vμ 
sau khi biÕn tÝnh  ®−îc quan s¸t b»ng kÝnh  hiÓn 
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vi ®iÖn tö quÐt (SEM). H×nh 4 tr×nh bμy ¶nh 
SEM cña clay K10  vμ clay K10DC 

¶nh SEM cho thÊy c¸c mÉu clay cã cÊu tróc 
l¸, víi mÉu clay K10 c¸c h¹t clay co côm nhau, 
trong khi víi clay biÕn tÝnh K10DC c¸c h¹t clay 
t¸ch nhau h¬n.  

Kh¶ n¨ng ph©n t¸n cña clay K10DC trong 
nÒn epoxy 

Mμng epoxy chøa 2% clay K10DC ®−îc chÕ 
t¹o vμ ®¸nh gi¸ kh¶ kh¶ n¨ng ph©n t¸n cña 

clay K10DC trong mμng s¬n epoxy b»ng phæ 
nhiÔu x¹ tia X. H×nh 5 tr×nh bμy phæ nhiÔu x¹ tia 
X cña clay K10DC vμ mμng s¬n epoxy chøa 2 
% clay K10DC. 

Qua phæ nhiÔu x¹ tia X cña clay K10DC cã 
c¸c pic ®Æc tr−ng cho kho¶ng c¸ch líp t¹i 10 Å 
vμ 16,1 Å. Víi mμng s¬n epoxy chøa 2% clay 
K10DC cã pic ®Æc tr−ng t−¬ng øng víi kho¶ng 
c¸ch líp lμ 10 Å vμ pic 37,4 Å. Phæ trªn cho 
thÊy trong mμng s¬n chøa clay K10DC, epoxy 
®· chÌn vμo gi÷a c¸c líp silicat cña clay lμm 
kho¶ng c¸ch t¨ng lªn 37 Å. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 4: ¶nh SEM cña clay K10 (A) vμ clay K10DC (B) 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 5: Phæ nhiÔu x¹ tia X cña clay K10DC vμ mμng epoxy chøa 2 % clay K10DC 
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Nh− vËy kÕt qu¶ ph©n tÝch phæ nhiÔu x¹ tia 
X cho thÊy mμng epoxy chøa clay K10DC lμ 
mμng clay nanocompozit  d¹ng xen líp. Tõ c¸c 
kÕt qu¶ trªn cho thÊy clay K10DC cã thÓ øng 
dông ®−îc trong chÕ t¹o  mμng clay epoxy 
nanocompozit. 

IV - KÕt luËn 

§· nghiªn cøu h÷u c¬ ho¸ clay 
montmorilonit K10 b»ng hîp chÊt azo cã chøa 
nhãm sunfonic axit (metyl da cam). KÕt qu¶ 
ph©n tÝch hång ngo¹i vμ phæ nhiÔu x¹ tia X cho 
thÊy c¸c ph©n tö metyl da cam ®· chÌn vμo gi÷a 
c¸c tÊm silicat trong clay vμ kho¶ng c¸ch líp ®· 
t¨ng lªn 16,1 Å. Clay K10DC cã c¸c cÊu tróc l¸, 
ph©n t¸n, t¸ch nhau h¬n clay ban ®Çu. KÕt qu¶ 
ph©n tÝch nhiÖt cho thÊy hμm l−îng h÷u c¬ 
chiÕm 25,3% trong clay K10DC. 

§· chÕ t¹o mμng epoxy chøa 2% clay 
K10DC. KÕt qu¶ thu ®−îc cho thÊy mμng thu 
®−îc lμ mμng clay nanocompozit d¹ng xen líp. 
C¸c kÕt qu¶ trªn cho thÊy cã thÓ øng dông clay 
K10DC  trong chÕ t¹o mμng epoxy clay 
nanocompozit lμm líp phñ b¶o vÖ kim lo¹i. 

Lêi c¶m ¬n: C«ng tr×nh nμy ®−îc hoμn thμnh 
víi sù hç trî kinh phÝ cña Ch−¬ng tr×nh Nghiªn 
cøu C¬ b¶n cña Nhμ n−íc. 
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