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I. Giới thiệu và lịch sử phát triển phương pháp solgel
1, Giới thiệu và lịch sử phát triển:

Phương pháp hóa học Sol-gel là một kỷ thuật để tạo ra một số sản phẩm có

hình dạng mong muốn ở cấp độ nano . Quá trình Sol-gel thường  liên quan đến

những phân tử alkoxit kim loại m à chúng sẽ bị thủy phân dưới những điều kiện

được kiểm soát và ngay sau đó những chất này phản ứng với nhau tạo ngưng tụ để

hình thành liên kết cầu kim loại-oxi-kim loại.

Phản ứng sol-gel đã được quan tâm từ năm 1800 để tạo gốm sứ v à được

nghiên cứu rộng rãi vào đầu năm 1970, ngày nay Solgel đựơc ứng dụng rộng rải

trong khoa học đời sống

2. Định nghĩa quá trình Sol – gel:

Một cách tổng quát, quá trình Sol – gel là 1 quá trình liên quan đến hóa lý

của sự chuyển đổi của một hệ thống từ precursor th ành pha lỏng dạng Sol sau đó

tạo thành pha rắn dạng Gel theo mô hình precursor  Sol  Gel như trên hình 1



Hình 1. Kỹ thuật Sol – gel và các sản phẩm của nó.

II. Những khái niệm cơ bản:

1, Precursor.

Precursor Là những phần tử ban đầu để tạo những hạt keo. Nó đ ược tạo

thành từ các thành tố kim loại hay á kim, được bao quanh bởi những ligand khác

nhau. Các precursor có thể là chất vô cơ kim loại hay hữu cơ kim loại.

Công thức chung của precursor: M(OR) x

Với: M: kim loại, R: nhóm ankyl có công thức C nH2n+1

Tùy theo vật liệu cần nghiên cứu mà M có thể là Si, Ti, Al ... hay kim loại hũu cơ

như Tetramethoxysilan(TMOS),Tetraethoxysilan(TEOS) …

2, Sol.

Một hệ sol là sự phân tán của các hạt rắn có kích t hước khoảng 0.1 đến

1μm trong chất lỏng, trong đó chỉ có chuyển động Brown l àm lơ lững các hạt.

 Kích thước hạt nhỏ nên lực hút là không đáng kể.



 Lực tương tác giữa các hạt là lực Van der Waals.

 Các hạt chuyển động ngẫu nhiên Brown do trong dung d ịch các hạt

va chạm lẫn nhau.

Sol có thời gian bảo quản giới hạn v ì các hạt Sol hút nhau dẫn đến đông tụ các hạt

keo. Các hạt Sol đến một thời điểm nhất định th ì hút lẫn nhau để trở thành những

phân tử lớn hơn, đến kích thước cở 1 – 100 nm và tuy theo xúc tác có mặt trong

dung dịch mà phát triển theo những hứơng khác nhau. Trên h ình 2 là hai quá trình

phát triển khác nhau với xúc tác là acid và bazơ

Hình 2 : Sự phát triển của Sol đối với xúc tác khác nhau

3, Gel :

Một hệ Gel là 1 trạng thái mà chất lỏng và rắn phân tán vào nhau, trong đó

1 mạng lưới chất rắn chứa các thành phần chất lỏng kết dính lại tạo th ành Gel. Sự

ngưng tụ của các hạt sẽ tạo thành mạng lưới. Tăng nồng độ dung dịch, thay đổi đô

pH hoặc tăng nhiệt độ nhằm hạ hàng rào cản tĩnh điện cho các hạt tương tác để các



hạt kết tụ với nhau, tạo thành Gel. Nếu nung ở nhiệt độ bình thừơng thì sản phẩm

là Gel khô, nếu nung ở điều kiện siêu tới hạn sản phẩm là Gel khí

III. Diễn biến quá trình Sol – gel và sự ảnh hưởng của các thông số:

Quá trình phủ màng bằng phương pháp Solgel gồm 4 bước

 Bươc 1 : Các hạt keo mong muốn từ các phân tử huyền ph ù precursor phân

tán vào một chất lỏng để tạo nên một hệ Sol.

 Bước 2 : Sự lắng đọng dung dịch Sol tạo ra các lớp phủ tr ên đế bằng cách

phun, nhúng, quay.

 Bước 3 : Các hạt trong hệ Sol được polymer hoá thông qua sự loại bỏ các

thành phần ổn định hệ và tạo ra hệ gel ở trạng thaí là một mạng lưới liên

tục.

 Bước :  Cuối cùng là quá trình xử lí nhiệt nhiệt phân các thành phần hửu

cơ, vô cơ còn lại và tạo nên một màng tinh thể hay vô định hình.

Diễn biến quá trình phủ màng có thể mô tả như trên hình 3

Hình 3 : Diễn biến quá trình Sol – gel:

Về cơ chế hoá học: Quá trình Sol – gel hình thành với 2 dạng phản ứng

chính là phản ứng thủy phân và phản ứng ngưng tụ bao gồm phản ứng ngưng tụ

rượu và phản ứng ngưng tụ nước.

1, Phản ứng thủy phân:



Phản ứng thủy phân thay thế nhóm alkoxide (–OR) trong liên kết kim loại –

alkoxide bằng nhóm hydroxyl (–OH) để tạo thành liên kết kim loại – hydroxyl.

Theo phương trình phản ứng sau

thủy phân

M(OR)X +    nH2O (RO )x-n- M-(OH)n + nROH

Hoá ester

M(OR)X + xH2O M(OH)x + xROH

x: hoá trị kim loại

Trên hình 4 là mô hình phản ứng thủy phân.

Hình 4: Quá trình thủy phân.

Các thông số ảnh hưởng chủ yếu đến quá trình thủy phân là pH, bản chất và

nồng độ của chất xúc tác, nhiệt độ, dung môi, tỉ số H 2O/M.

a, Ảnh hưởng pH :

Trên hình 5 là đồ thị sự ảnh hưởng pH trong phản ứng thủy phân



Hình 5 : Mô tả sơ lược ảnh

hưởng của pH lên tốc độ phản

ứng thuỷ phân.

b, Ảnh hưởng của dung môi :

Dung môi ngăn chặn sự tách pha lỏng này đến pha lỏng khác trong giai đoạn đầu

của phản ứng thủy phân. Có hai loại dung môi

Dung môi phân cực gồm những chất như : H2O, rượu của các lkal(CH3OH,

C2H5OH…), formamide… dùng để hoà tan những chất phân cực, tái este hoá,

phản ứng thuỷ phân và rượu phân vì nó tác động tạo ra H+.

Dung môi không phân cực được dùng để thay thế alkyl không thuỷ phân ho àn toàn

do nó tác động tạo ra OH -. Loại dung môi này không tham gia vào phản ứng

nghịch.

c, Ảnh hưởng bởi tỉ số r ( H2O/M):

Phản ứng thuỷ phân được thưc hiện với giá trị r trong phạm vi nhỏ từ 1 cho

đến lớn hơn 25, phụ thuộc vào sản phẩm polysilicat mong muốn. Từ phương trình

2, giá trị r tăng lên được hi vọng xúc tiến phản ứng thuỷ phân. Mặt khác khi giá trị

r tăng lên gây ra phản ứng thuỷ phân monomer hoàn toàn hơn trước khi phản ứng

kết tụ đáng kể xuất hiện. Phạm vi của phản ứng thuỷ phân khác nhau gây ảnh

hưởng đối với tốc độ tương đối của phản ứng ngưng tụ nước hoặc phản ứng ngưng



tụ rượu. Nói chung,  khi r<<2 cơ chế phản ứng ngưng tụ rượu chiếm ưu thế hơn,

trái lại, phản ứng ngưng tụ nước có ưu thế hơn khi r = 2.28.

Giá trị của r tăng lên nói chung xúc tiến phản ứng thuỷ phân, khi r tăng lên

trong khi duy trì một dung môi không thay đổi: tỉ lệ silica và nồng độ silica giảm

xuống. Điều này lần lượt làm giảm tốc độ phản ứng thuỷ phân v à phản ứng ngưng

tụ, kết quả là thời gian tạo hệ Gel dài hơn. Tác động này là hiển nhiên, như đã thấy

ở hình 6 cho thấy thời gian Gel hoá theo hệ thống TEO S dưới xúc tác acid. Như là

một hàm của TEOS và alcol ban đầu.

Cuối cùng, khi nước là sản phẩm phụ của phản ứng ngưng tụ, giá trị lớn của

r xúc tiến phản ứng thuỷ phân.

Hình 6 :Ảnh hưởng của tỉ số r đến thời gian hóa Gel của silica

d, Ảnh hưởng bởi chất xúc tác:

Xúc tác là axit làm tốc độ phản ứng tăng lên hơn so với xúc tác bazơ, các

axit mạnh thừơng sẽ làm tốc độ tăng nhanh hơn. Các axit thông dụng thừơng dùng

là : HCl, CH3COOH,HF,HNO3 …



Cơ chế xúc tác của Bazơ:

Phản ứng thuỷ phân trong xúc tác Baz ơ xuất phát chậm hơn nhiều so với

phản ứng thuỷ phân xúc tác acid tại c ùng một nồng độ chất xúc tác tương đương.

Những oxi alkoxy cơ bản có khuynh hướng đẩy -OH. Tuy nhiên một khi phản ứng

thuỷ phân ban đầu xuất hiện, những phản ứng tiếp theo xảy ra nh ư bậc thang, với

mổi nhóm alkoxy tiếp theo loại bỏ một cách dể d àng hơn từ Monomer và cũng là

nhóm ưu tiên. Quá tr ình thuỷ phân của những polymer tạo th ành thì bị gây cản trở

không gian nhiều hơn đối với quá trình thuỷ phân của một monomer. Mặc d ù quá

trình thuỷ phân trong các môi trường kiềm xảy ra chậm, nhưng nó vẫn có khuynh

hướng xảy ra một cách hoàn toàn theo chiều thuận.

Cơ chế xúc tác acid:

Trong điều kiện acid, có khả năng một nhóm Alkoxide bị proton hoá trong

bước đầu tiên rất nhanh. Mật độ Electron bị rút ra khỏi nguy ên tử kim loại, làm

cho nó có ái lực với điện tử nhiều hơn và dể bị ảnh hưởng hơn bởi sự tấn công

của nước. Và điều này dẩn đến sự tạo thành trạng thái trung gian. Trạng thái

chuyển đổi  phá vỡ bởi sự tách ra một alcohol v à sự đảo ngược của khối tứ

diện silicon.



Trong điều kiện bình thường, phản ứng thuỷ phân được phát hiện là bậc

nhất trong môi trường Bazơ. Tuy nhiên khi nồng độ Prescusor tăng lên thì phản

ứng chuyển từ phản ứng bậc nhất đ ơn giản sang phản ứng bậc hai phức tạp hơn.

Với những Bazơ yếu hơn ammonium hydroxide và pyridine t ốc dộ có thể đo

lường của phản ứng đựoc sinh ra chỉ khi tồn tại nồng độ lớn. V ì vậy so sánh với

điều kiện acid, động lực phản ứng thuỷ phân xúc tác baz ơ chịu ảnh hưởng mạnh

mẽ hơn bởi bản chất dung môi.

2, Phản ứng ngưng tụ:

Phản ứng ngưng tụ tạo nên liên kết kim loại – oxide – kim loại, là cơ sở cấu

trúc cho các màng oxide kim lo ại. Hiện tượng ngưng tụ diễn ra liên tục làm cho

liên kết kim loại – oxide – kim loại không ngừng tăng lên cho đến khi tạo ra một

mạng lưới kim loại – oxide – kim loại trong khắp dung dịch. Phản ứng ngưng tụ

được thực hiện theo mô h ình hình 7 và phương trình phản ứng sau



Hình 7: Quá trình ngưng tụ.

MOR + MOH                          M -O-M  + ROH

MOH + MOH M-O-M +  H2O

Trong điều kiện thích hợp, sự ngưng tụ xảy ra liên tục và phá huỷ polimer,

tái tạo thành những hạt keo lớn, từ đó tạo thành các polime lớn hơn.

Các thông số ảnh hưởng chủ yếu đến quá tr ình ngưng tụ: độ pH, bản chất

và nồng độ của chất xúc tác, nhiệt độ, dung môi, tỉ số H 2O/M

Các thông số ảnh hưởng đến phản ứng ngưng tụ

a, Ảnh hưởng của pH

Quá trình trùng hợp để tạo nên các nối Siloxan sinh ra hoặc do phản ứng

ngưng tụ hình thành nước hoặc do phản ứng ngưng tụ tạo rượu. Một chuổi các sản

phẩm điển hình của phản ứng ngưng tụ là monomer, dimer, trimer mạch thẳng, các

tetramer tuần hoàn, các vòng có bậc cao hơn. Chuổi ngưng tụ này phụ thuộc vào

cả Depolymerization và sự có mặt của các monome, cái m à trong dung dịch cân

bằng với dạng oligomeric được sinh ra bởi quá trình Depolymerization.



Tốc độ của quá trình trùng hợp mở vòng này và các phản ứng thêm vào

monomer phụ thuộc vào pH của môi trường. Trong những phản ứng trùng hợp mà

pH<2 thì tốc độ ngưng tụ tỉ lệ với nồng độ [H+]. Bởi vì tính tan của Silica yêu cầu

ở pH<2. Sự tạo thành và sự kết khối của những hạt silicat c ơ bản xuất hiện cung

nhau và đóng góp phần nào đó đối với phát triển sau khi các hạt có đuờng kính

vượt quá 2 nm. Thêm vào đó sự phát triển của mạng lưới Gel bao gồm những hạt

cơ bản nhỏ quá mức.

Với 2< pH<6 thì tốc độ phản ứng ngưng tụ tỉ lệ với nồng độ [ -OH]. Tính

tan của các silicat giảm trở lại và sự phát triển của các hạt dừng lại khi các hạt tiến

tới đường kính 2-4 nm.

Khi pH>7 thì quá trình t rùng hợp xuất hiện giống như ở 2<pH <6. Tuy

nhiên, trong phạm vi pH này kiểu cô đặc bị ion hoá và kết quả là gây lực đẩy lẫn

nhau. Sự phát triển xuất hiện cơ bản thông qua sự thêm vào của monomers để có

được những hạt đông đặc cao hơn. Các hạt phát triển về kích thước và giảm về số

lượng. Trên hình 8 là tốc độ hòa tan và thời gian gel hóa theo sự thay đổi độ pH

Hình 8 : Tốc độ hòa tan và thời gian gel hóa trong điều kiện pH



b, Ảnh hưởng của xúc tác

Phản ứng ngựng tụ thông thường với chất xúc tác là HCl, HNO3, CH3COOH

Cơ chế xúc tác acid:

Cơ chế phản ứng ngưng tụ dưới xúc tác acid liên quan đến một silano có

thêm proton. Sự có thêm proton của silanol làm cho silicon có ái lực với điện tử

nhiều hơn và thêm vào đó dể bị tấn công bởi ái nhân. Kiểu silanol c ơ bản nhất

được chờ đợi nhất để được có thêm một proton. Kết quả là, các phản ứng ngưng tụ

có thể xảy ra một cách ưu tiên giữa những loại trung tính và những silanol nhận

thêm một proton nằm trên các monomer, các nhóm đầu mút của chuổi.

Cơ chế xúc tác baz:

Cơ chế được chấp nhận một cách rộng r ãi nhất đối với phản ứng ngưng tụ

xúc tác baz liên quan đến sự tấn công của một silanol  ái nhân l ên một acid sililic

trung tính

c, Ảnh hưởng của dung môi :

Đối với dung môi phân cực với xúc tác là bazơ sẽ làm cho phản ứng xảy ra

chậm, nếu xúc tác là axit thì làm phản ứng xảy ra nhanh hơn

Thêm một số chất phụ gia để làm gel khô nhanh mà không b ị đứt gãy, phụ gia

thừơng là các loại axit hữu cơ axit oxalic, axit acetic, axit polycrylic, axit stearic…

IV. Quá trình động học và sự phát triển cấu trúc

1, Chuyển đông ngẫu nhiên Brown:



Là sự chuyển động hỗn loạn của các hạt keo có kích thước nhỏ ( nm) trong

dung dịch và cường độ chuyển động không bị suy giảm theo thời gian, l à tổng hợp

kết quả của số va chạm theo các h ướng của các phân tử môi trường phân tán với

hạt keo. Chuyển động của hạt keo n ày có biểu hiện của chuyển động nhiệt và vì

thế cũng có các tính chất động học nh ư : thẩm thấu, khuếch tán ….

1. Hạt keo hình cầu có kích thước lớn hơn phân tử nên ở dung dịch nó bị các

phân tử nước do chuyển động nhiệt va đập từ khắp các h ướng khác nhau.

2. Các hạt có kích thước  > 5m coi như đứng im: do các va đập đồng thời từ

các hướng có thể bù trừ hết cho nhau (về thành phần lực).

3. Các hạt có kích thước nhỏ hơn 5 m chuyển động ngẫu nhiên Brown: do số

va đập từ các phía là ít hơn nên có khả năng không bù trừ hết cho nhau làm

hạt bị đẩy về 1 hướng .Vì các phần tử nước chuyển động hỗn loạn nên

chúng luôn thay đổi hướng va đập, do đó các hạt keo cũng bị thay đổi

hướng chuyển đọng.

2, Quá trình động học và các thông số:

Trong phản ứng thuỷ phân và ngưng tụ, các thông số ảnh hưởng đến động

học Sol-Gel là các hằng số tốc độ phản ứng:

Kh : hằng số tốc độ thuỷ phân

Kcw : hằng số tốc độ ngưng tụ nước

Kca : hằng số tốc độ ngưng tụ rượu

M-O-R + H2O M-OH + R-OH (hydrolysis)

M-OH + HO-M  M-O-M + H2O (water condensation)



M-O-R + HO-M  M-O-M + R-OH (alcohol condensation)

(M = Si, Zr, Ti …)

Trong thực tế,sự thuỷ phân và ngưng tụ xảy ra song song ở những nhóm chức gần

nhất.

Nếu Kh>> Kwc và Kh>> Kac : thuỷ phân hoàn toàn, không ngưng tụ nên mật độ

nhóm OR giảm nhanh.

Khi tốc độ giảm OR nhỏ hơn tốc độ ngưng tụ thì thuỷ phân và ngưng tụ cùng xảy

ra.

Tốc độ ngưng tụ:

dt

MOMd ][
= Kwc[M(OH)]2 + Kac[M(OH)][M(OR)]

Kwc> Kac : tốc độ ngưng tụ nước tỉ lệ với [M(OH)]2

Kwc< Kac : tốc độ ngưng tụ rượu tỉ lệ với [M(OH)][M(OR)]

Hai phản ứng ngưng tụ rượu và nước xác định chính xác động học của phản ứng.

3. Sự phát triển cấu trúc

Ảnh hưởng của axit và bazơ đến sự phát triển cấu trúc:

Sol tồn tại trong dung dịch đến một thời điểm nhất định th ì các hạt hút lẫn

nhau để trở thành những phần tử lớn hơn. Các phần tử này tiếp tục phát triển đến

kích thước cỡ 1 nm thì tuỳ theo xúc tác có mặt trong ung dịch m à phát triển theo

những hướng khác nhau. Như vậy, với các loại xúc tác khác nhau, chiều h ướng

phát triển của hạt Sol cũng có phần khác biệt. Sự phát triển của các hạt trong dung

dịch là sự ngưng tụ, làm tăng số liên kết Kim loại- Oxide- Kim loại tạo thành một

mạng lưới trong khắp dung dịch.



Hình 9 :  Sự pht triển cấu trúc mng trong quá tr ình sol-gel

4. Các lọai phát triển cấu trúc:

Có 3 loại phát triển cấu trúc : monomer -monomer, monomer-cluster,

cluster-cluster, tuy nhiên cấu trúc monomer-monomer là không đáng kể.

a, Sự  phát triển monomer-cluster

Các monomer liên kết với nhau tạo thành các oligomer, bên cạnh đó, các

monomer cũng liên kết với oligomer vừa tạo thành, ở những vị trí tuỳ ý ở gần đầu

mạch hay ở nhánh. Các nhánh của oligomer tạo không gian cản trở sự li ên kết của

monomer và các gốc bên trong của oligomer, làm cho phản ứng tạo liên kết ngừng

lại. Đây chính là điều kiện giới hạn phản ứng hay khả năng khuếch tán monomer

để lấp đầy lỗ trống trong mạng, khiến cho cấu trúc m àng kết chặt hơn. Tuy nhiên



vẫn còn những vị trí alkoxide không bị thuỷ phân hay thủy phân không ho àn toàn

nên không thể ngưng tụ.

b, Sự phát triển cluster-cluster

Với xúc tác acide và tỉ số r (H2O:M) thấp (r<2), phản ứng thuỷ phân chưa

hoàn toàn thì xảy ra ngưng tụ. Các monomer vừa bị thuỷ phân từng phần vừa

ngưng tụ để phát triển cấu trúc, tạo ra oligomer có khối l ượng phân tử thấp cho

đến khi hết nước và M(OH)x thì ngừng lại.

Khi châm thêm nước, những vị trí alkoxide còn lại tiếp tục thủy phân và

ngưng tụ xảy ra liên tiếp giữa những oligomer vừa tạo th ành.Với xúc tác acide và

tỉ số r lớn , giai đoạn đầu phản ứng thuỷ phân xảy ra ho àn toàn, các monomer

nhanh chóng liên kết thành các dimer và oligomer (cluster) làm phát tri ển cấu trúc

cluster-cluster.

c, Sự phát triển monomer – monomer.

Quá trình này xảy ra rất ít, không đáng kể

V. Các phương pháp phủ màng Sol – gel:

Điều kiện tiên quyết đối với quá trình phủ màng Sol–gel là: phòng thí nghiệm phải

sạch, dung dịch phủ màng được lọc và đế thuỷ tinh cùng một số thiết bị phải được

rửa sạch. Một số phương pháp phủ màng Sol – gel là: phủ nhúng (dip – coating),

phủ quay (spin – coating), phủ phun (spray – coating), phủ cuốn (roll – coating),

capillary – coating

Hình 10 là 3 phương pháp phủ thông dụng ở các phòng thí nghiệm.



Hình 1. 1: Một số phương pháp phủ màng Sol–gel.

1, Phương pháp phủ nhúng (dip – coating):

Đây là phương pháp đựơc dùng rất nhiều ở bộ môn Vật lý ứng dụng trừ ơng

ĐH KHTN. Đế thuỷ tinh dùng phủ màng được đưa xuống và được nhúng hoàn

toàn trong chất lỏng với 1 vận tốc nhất định d ưới sự điều khiển của nhiệt độ v à áp

suất khí quyển. Sau đó màng được kéo lên với cùng 1 vận tốc đó.

Hình 11 : Quá trình dip–coating.

 Nhúng đế vào bên trong dung dịch phủ.

 Hình thành lớp màng ẩm khi kéo đế lên.



 Quá trình gel xảy ra bởi sự bay hơi dung môi.

Độ dày màng: được tính bằng phương trình Laudau–Levich:
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Với:

 h : độ dày màng.

 η : độ nhớt của chất lỏng.

 γLV : áp lực ở bề mặt chất lỏng – khí.

 ρ : tỷ trong, khối lượng riêng của chất lỏng.

 g : trọng lượng.

 v : vận tốc kéo màng.

Từ đó ta có thể thấy độ dày của màng phụ thuộc vào các yếu tố như: vận

tốc kéo màng lên, chất rắn chứa trong dung dịch v à độ nhớt của chất lỏng. Việc

chọn tốc độ kéo màng và độ nhớt 1 cách thích hợp có khả năng tăng độ d ày từ

20nm đến 50μm trong khi tính chất quang của màng không thay đổi.

2, Phương pháp phủ quay (spin – coating):

Đế được đặt trên một bề mặt phẳng quay quanh 1 trục vuông góc với mặt

đất. Dung dịch được đưa lên đế và tiến hành quay (ly tâm), tán mỏng màng và bay

hơi dung dịch dư.



Hình 12 : Các bước của quá trình spin–coating.

Phủ quay là phương pháp tạo màng khá đơn giản và ít tốn kém, màng được

tạo khá đồng nhất và có độ dày tương đối lớn.

Độ dày màng: Meyerhofer mô tả sự phụ thuộc của độ dày màng cuối cùng

phụ thuộc vào vận tốc góc, độ nhớt và tốc độ bay hơi của dung môi bằng công

thức bán thực nghiệm sau:
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Với:

 h : độ dày cuối cùng.

 ρA và ρAo : khối lượng và khối lượng hiệu dụng của

dung môi dễ bay hơi trên 1 đơn vị thể tích.

 η : độ nhớt.

 ω : vận tốc góc.

 m : tốc độ bay hơi của dung môi.

Khi m được xác định bằng thực nghiệm, ph ương trình được

đơn giản thành:

. Bh A (3)



Với A và B là các hằnng số xác định bằng thực nghiệm. Lai,

Chen và Weill bằng thực nghiệm sử dụng nhiều vận tốc góc

khác nhau, và kết quả thu được là rất khớp với phương trình

(3). Hệ số B được xác định trong khoảng 0.4 – 0.7.

3, Phương pháp phủ phun và phủ dòng chảy

Phương pháp này thường được dùng trong công nghiệp sơn dầu, việc kiểm soát

tính toán dòng phun để suy ra độ dày màng tương đối khó khăn, vì thế phương

pháp này ít đựơc dùng trong công nghệ chế tạo màng mỏng nano

4, Quá trình xử lý nhiệt

Tăng nhiệt : cung cấp nhiệt lượng để loại bỏ dung môi còn sót lại trong

màng vừa tạo thành, quá trinh tăng nhiệt và xử lý nhiệt trong những môi trừ ơng

khác nhau ảnh hưởng đáng kể đến chất lượng màng. Nung khô bằng cách bay hơi

ở điều kiện bình thừơng ta thu đựơc sản phẩm gọi là gel khô, nung ở điều kiện tới

hạn thì sản phẩm nhận được it bị co hơn và gọi là gel khí

VI. Tạo màng bằng phương pháp solgel có tăng cường plasma

Plasma là một trong những kĩ thuật hiện đại đ ược sử dụng để làm biến đổi

tính chất bề mặt vật liệu như : kim loại,hợp kim, gốm sứ,màng mỏng, polymer….

nhằm phục vụ cho những mục dích sử dụng khác nhau của các loại vật liệu n ày.

Plasma tạo thành khi một chất  khí hoặc một hỗn hợp khí đ ược đặt trong điện

trường thích hợp.Môi trường Plasma chứa các phần tử bị kích thích bởi điện

trường như các nguyên tử, phân tử, các ion,điện tử, các gốc tự do và có thể phát ra

ánh sáng với bước sóng ngắn nằm trong vùng tử ngoại.

Các phần tử kích thích này có thể tác động vào vật liệu (substrate)  đặt

trong môi trường Plasma và làm biến đổi bề mặt của nó, các tác động n ày có thể là

các tác động vật lí hay tác động hoá học hoặc đồng thời cả vật lí v à hoá học.

Thiết kế hệ thống được xử lí bằng Plasma:

Hơi dung dịch

DUNG DỊCH PHỦ



Màng được đặt lên bệ đỡ trong thiết bị Plasma sao cho bề mặt hoạt động

của màng tiếp xúc với môi trường Plasma. Thiết bị được rút chân không tới áp

suất nhỏ hơn 0.3 torr.Sau đó khí Argon đư ợc dẫn vào thiết bị với tốc độ dòng thích

hợp cho tới khi đạt tới áp suất xác định. Đóng mạch điện để tạo ra một điện tr ường

giữa hai điện cực. Plasma xuất hiện v à bề mặt màng bị tác động bởi các phần tử

kích thích trong môi trường Plasma.

Cơ chế tác động của Plasma được tạo ra trong môi trường khí Argon trong

các điều kiện thực nghiệm sau :

Trong vùng Plasma, dưới tác dụng của điện trường, khí Argon bị ion hoá,

các ion Ar+ đi về phía Catot và các điện tử đi về phía Anod . Va chạm giữa các

điện tử và các nguyên tử Argon sinh ra các ion Ar + đồng thời tạo thành các điện tử

thứ cấp có năng lượng cao, các điện tử này sẽ tác động vào bề mặt màng và gây ra

những biến đổi về cấu trúc của bề mặt.

Quan sát qua kính hiển vi điện tử quét (SEM) hoặc qua phép phân tích phổ

hồng ngoại biến đổi Furie (FTIR) để phát hiện sự thay đổi về mặt hoá học của

màng. So sánh với lúc đầu chưa tăng cường Plasma.

VII. Ứng dụng phương pháp Sol – gel:



 Tạo màng bảo vệ và màng có tính chất quang học.

 Tạo màng chống phản xạ.

 Bộ nhớ quang.

 Tạo kính giao thoa.

 Maøng ña lôùp taïo vi ñieän töû

VIII. Ưu và nhược điểm phương pháp Sol – gel:

Ưu điểm Nhược điểm

- Có thể tạo ra màng phủ liên kết mỏng

để mang đến sự dính chặt rất tốt giữa

vật kim loại và màng.

- Có thể tạo màng dày cung cấp cho quá

trình chống sự ăn mòn.

- Có thể phun phủ lên các hình dạng

phức tạp.

- Có thể sản xuất được những sản phảm

có độ tinh khiết cao.

- Là phương pháp hiệu quả, kinh tế, đơn

giản để sản xuất màng có chất lượng

cao.

- Có thể tạo màng ở nhiệt độ bình

thường.

- Sự liên kết trong màng yếu.

- Độ chống mài mòn yếu.

- Rất khó để điều khiển độ

xốp.

- Dễ bị rạn nứt khi xử lí ở nhiệt

độ cao.

- Chi phí cao đối với những vật

liệu thô.

- Hao hụt nhiều trong quá trình

tạo màng.


