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ABSTRACT

The treatment of the surface of sensitive equipment and components,
cotaminated by chemical agents is an important issue for the safety of
population and security of structures. Material TiO,/SiO; prepared and
dispersed in a solvent system of ethanol/iso propanol/diethoxy
methane has the good treatment with chloroethyl ethyl sulfide (2-CEES)
on the surface of sensitive equipment and components. Treatment
capacity depends on the tested surface and the number of treatments.
Treatment capacity decreases from flat glass surface> sensitive
component surface> pular rubber surface> chlorobutyl rubber surface.
The treatment does not affect the performance of sensitive
components.

Gidi thiéu chung

Bis(2-chloroethyl) sulfide (mu tat luu huynh) c6 doéc
tinh r&t manh gay phéng rép da, dugc quéan doéi Buc
st dung trong chién tranh thé gidi thu nhat [1]. Hién
nay, mu tac luu huynh dugc xép vao danh muc héa
chét trong "Cong udc v& cdm nghién cdu, san xudt,
tich trf va st dung vi khi hda hoc va vé tiéu huy vi khi
héa hoc” c6 192 nudc thanh vién cla T6 chic Caém Vi
khi Hoa hoc tham gia. Nhung nguy cg xay ra khing
b&, bao loan, chién tranh ¢ st dung mu tac luu huynh
van con hién hitu. Tac nhan mu tac Iuu huynh khi dugc
phat tdn & dang long, sol khi va hdi, cac phan t&r mu
tac luu huynh c6 thé bam dinh, lan réng trén bé mat
va xam nhap vao cac vét ndt, ké hd, khdp va ren vit
cUa thiét bi hodc xd&m nhap vao bén trong thiét bi. Néu
bé mat thiét bi dugc lam bang cao su, nhua hodc son,
c4c phén t& mu tac luu huynh co thé hép thu trén bé

mat. Sy xam nhéap nhu vay cé thé lam hong thiét b
néu co tinh &n mon cao hodc lam thay déi tinh chat
clia vét liéu, co thé anh hudng dén tinh nang cua thiét
bi. Nguy hiém nhét la sy ton tai clia cac phan t&r mu
tac luu huynh trong céc trang thiét bi, linh kién nhay
cam sé tiém tang cac nguy cG anh hudng dén suc
khde va tinh mang cla con ngudi [2]. Chinh vi thé, dé
s&n sang Ung phd va han ché dén muc thdp nhat hau
quad do mu tac luu huynh gay ra can thuc hién cac
nghién cu loai bd mu tac luu huynh trén bé mat trang
bi va linh kién nhay cam.

Trong vai thap ky gan day, trén thé gidi co nhiéu cong
trinh nghién ctu ché tao TiO,, SiO; Ung dung x{ ly mu
tac luu huynh [3,4,5]. Ngoai ra, dé giam thiéu nguy co
nhiém déc mu tac Iuu huynh, nhiéu nghién clu d3 dua
trén viéc danh gia déi tugng chat gid doéc mu tac luu
huynh 2-CEES c6 cong thuic cau tao CH3-CH»-S-CH,-
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CH,-Cl, tuong tu céng thuc cdu tao clia mu tac luu
huynh CI-CH,-CH-S-CHz-CHx-Cl [5,6,7]. Tuy nhién,
chua co nghién cltu ché tao TiO,/SiO, két hap vdi viéc
danh gia hiéu qua x{r ly 2-CEES trén bé mat thiét bi va
linh kién nhay cdm. Vi thé, bai bdo nay sé cong bo két
qua nghién ctu ché tao TiO,/SIO. va danh gia kha
nang xU ly 2-CEES trén bé mat thiét bi va linh kién
nhay cam.

Thyc nghiém va phuang phap nghién cdu
Héa chat

Chét hoat dong bé mat cetyl trimetyl amoni bromua
(CTAB), tetraetyl orthosilicat, tetrabutyl titanat (TBOT),
axeton, n-heptan, iso propanol, diethoxy metan
(Merck), etanol, NH4OH, HCl loai PA, Trung Quéc. Chét
chuén 2-CEES cla hdng Macklin, loai PA, Trung Qudc,
dé tinh khiét 97 %.

Phuong phdp ché tao vat liéu TiOo/SiO;
Vét liéu TiO,/SIO, dugc ché tao theo hai giai doan [8]:

Giai doan 1: Hoa tan 1,30 g CTAB vao 45 mL nudc khur
ion, khudy manh trong 2 h & nhiét dé phong, diéu
chinh pH dén 12 bang dung dich NHsOH 28 %, thém
ti€p 6,0 mL tetraetyl orthosilicat vao dung dich, khuéy
manh trong 2 h. Sau dé, hén hgp dugc gia nhiét G 100
°C trong 48 h, loc, ria sadn phdm vé méi trusng trung
tinh bang nudc khr ion, sdy khé qua dém, nung & 550
°C trong 6 h thu dugc SiO..

Giai doan 2: Thém 0,4 g SiO; vao dung dich 0,9 mL
TBOT pha trong 5 mL etanol, khudy déu, thém tiép 5
mL HCI 0,5 M va 10 mL nudc cét vao hon hop, khuét
déu, dé€ qua dém. Loc, ria hdn hgp vé méi trudng
trung tinh bang nudc cét, sdy khd, nung & 550 °C
trong 4 h thu dugc TiO,/SiO.

Phuong phdp ddnh gid kha ndng x ly 2-CEES cua
TiOo/SiO> trén bé mdt thiét bj va linh kién nhgy cdm

Dung micropipet hit 2,5 mL dung dich 2-CEES nong
dé 400 mg/L nhd déu lén cac bé mat nhay cdm nhu
bé mat thly tinh, bé mat cao su pular, bé mat cao su
clobutyl va bé mat linh kién cé dién tich 25 cm?. Phun
hdn hgp chat TiO,/SiO, phan tan trong hé dung mobi
etanol/iso propanol/diethoxy metan (6/30/64 (v /v/V))
theo ty 1& ran/long 1a 1/10 1én bé mat thit nghiém. DE
mau thit nghiém dudi anh sang mat troi (I, = 205
pw/cm3,' Esnh sang = 14000 Lux). Sau 30 phUt, TiO,/SIOs
dugc thu gom bang chéi 16ng va méy hut bui. Luong
chat 2-CEES trén bé mat thd nghiém dugc chiét tach
va phan tich trén thiét bi sac ky khi khéi phd (GC-MS).

16

Cdc phuong phdp phdn tich
Phuang phdp ddc trung

Gian do nhiéu xa tia X (XRD) dugc ghi trén may D5005
(SIEMENS), str dung 6ng tia X bang Cu vai budc séng
Ko = 1,54056 A, nhiét d6 25 °C, t6c do quét 0,03 °/s,
goc quét 26 = 10 = 80°. Phé FTIR dugc do trén thiét b
phé hdng ngoai GX-PerkinElmer-USA trong vung tlf
400 4000 cm™. Phé tan sac nang lugng (EDX) dugc
do trén thiét bi Oxfor Isis 300 gan trén kinh hién vi dién
t0 Jeol 5410 LV. Dién tich bé mat va dac trung mao
quan cla vat liéu dugc do trén may TRI START 3000 -
Micromeritics.

Phuong phdp phdn tich 2-CEES trén bé mdt thiét bi va
linh kién nhay cdm

Lugng chét 2-CEES bam trén bé mat thir nghiém dugc
chiét v&i hé dung moi n-heptan/axeton ty 1& 1/9 (v/v),
siéu am 40 phut & 25 °C, cét loai dung moi bang may
chung cét quay, duéi dung méi bang khi nito vé 0,2
mL, phén tich trén thiét bi GC - 6890 va bd ghi nhan
tin hiéu MS 5975 clia hang Agilent.

Phuong phdp ddnh gid hoat ddng cua linh kién

Hoat dong cua linh kién dugc danh gia thong qua gia
tri dién ap do dugc bang dong hd van nang trudc va
sau khi thir nghiém.

Tinh todn do6 chuyén héa

D6 chuyén hoa (n, %) dugc tinh theo cong thitc sau:
_ G-G
C,

n .100
Trong do, Co, Gt (M@) la lugng 2-CEES trén bé mat
trudc va sau khi xur ly.

Két qua va thao luan
Ddc trung cdu tric cua vt ligu

Quan sat phd XRD cua SiO, dugc diéu ché theo giai
doan 1 va TiO./SiO, dugc diéu ché theo cé hai giai
doan & hinh 1 cho thdy, ca hai véat liéu déu co6 nén phd
XRD tuong tu nhau, chi khac phd XRD cla TiO»/SiOs
c6 xudt hién cusng dé manh nhét tai géc 26 = 25,37
cudng do trung binh tai 38,67 48,1°; 54,3%; 55,4%; cudng
dé yéu tai 62,87 68,9° 70,4 ° va 75,6 °. Cac pic nay lan
lugt dac trung cho cac méat phang phan xa (101), (103),
(200), (105), (213), (116) va (107) cua tinh thé TiO.. Bac
biét la su cd mat clia goc 26 = 25,37 va 48,1° ddc trung
cho TiO» c6 céu tric tinh thé dang anatase [9]. Két qua
nay cho thdy da gan két dugc céc tinh thé TiO, Ién
chat nén SiO..
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Hinh 2: Phé FTIR clia vat liéu TiO,/SiOs

Quan sat phé FTIR & hinh 2 dudc ghi & 4.000 - 400
cm™ cho théy, cé céc pic tai 3444,87 cm™; 1635,64 cm™;
1230,58 cm’; 1083,99 cm™; 964,41 cm™; 794,67 cm" va
459,06 cm™. Trong d6, dinh hép thu & 3448,47 cm™ la
do dao déng kéo dan cua phan t& H.O; dinh hdp thu
3 1635,64 cm™ déc trung cho dao ddéng udn phan tu
nudc va dugc cho la cla nudc hép phu lén nhém
SIOH; dinh hép thu réng va manh tai 1083,99 cm™ kem
theo ¢ vai ¢ 1230,58 cm™ dac trung cho lién két Si-O-
Siva dao dong gian déi xiing cla lién két Si-O-Si. Dao
déng clia nhom Si-O-Ti dugc dac trung badi dinh quan
sat dugc & 964,41 cm™. Dai phé quan sat thdy tu
459,06 cm™ dén 794,60 cm™ la do su kéo dan lién két
Ti-O-Ti. Nhu vay, phd FTIR cua vat liéu TiO./SiO. da
cung cép cac théng tin cho théy xtc tac TiO, da dugc
gan két thanh cong trén chét nén SiO, [10].

Bén canh d¢, gidn do EDX & hinh 3 cho thay, vét liéu
TiO./SiO2 thu dugc chi yéu véi sy cd6 mat cda silic va

titan. K&t qua nay maét 1an nita khang dinh qué trinh
diéu ché SiO, theo phuong phap thly nhiét va phuang
phap gan két thanh phan sol titan Ién vat liéu SiO, da
dién ra thanh cong.

'6'_12.0& Si
8]
10.8%]
S.6K]
BAK]
72K
6.0%]
4 8K

36K

24K}

1% Ti I
Si
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5.00
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Hinh 3: Gidn dd EDX clia mau vat liéu TiO,/SiOs
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Két qua xac dinh dién tich bé mat riéng BET, thé tich
mao quan va dudng kinh mao quan trung binh cla vat

Bang 2: Anh hudng ctia lugng TBOT dén kha nang
XU ly 2-CEES trén bé mat linh kién

liéu SiO; va TiO,/SiO; duagc trinh bay & bang 1. A
Théng Vat liéu
Bang 1: Cac thong s6 dac trung cho cau tric x6p &
clia SiO,va TiO,/SiO; M M2 M3 M4 M>
Théng s6 Co (mg) | 1,000 | 1,000 | 1000 | 1,000 | 1,000
vatlieu | Kihieu [ v 5 C:(mg) | 0,0517 | 0,0354 | 0,0256 | 0,013 | 0,0195
: v v BET cum
(m%/q) (cm¥aq) | (nm) n (%) 94,83 | 96,46 | 97,44 | 98,87 | 98,05
Si0s M1 | 107820 | 066 | 2,55 K&t qua & bang 2 cho thay, khi lugng TBOT ting tu 0
p— dén 0,9 mL thi do chuyén hda 2-CEES trén bé mat linh
TIO/50: | M4 ) 88955 | 055 | 267 kién tang tir 94,86 % 1én 98,73 %, sau do gidm xuéng

Két qué & bang 1 cho théy, vat liéu SiO, co dién tich bé
mat riéng kha I6n dat 1078,20 m?/g, chiing t& tinh hiéu
qua cutia phuang phép ché tao SiO; st dung CTAB lam
chét tao cdu trdc. Tuy nhién, qua trinh ché tao vat liéu
phic hgp TiO,/SiO, da dua cac hat TiO, vao hé mao
quan cla vat liéu SiO; lam dién tich bé mét riéng cla
vat liéu gidm xuéng con 889,55 m?/g. Thé tich mao
quan va dudng kinh mao quan trung binh cla vat liéu
dugc tinh theo phucng phéap BJH trén nhanh khi hap
phu ctia TiO2/SiOz lan lugt 1a 0,55 cm?/g va 2,67 nm.

Cdc yéu té dnh hudng dén khad ndng xt ly 2-CEES trén
bé mdt thiét bj va linh kién nhay cdm cua TiO»/SiO:

Anh hudng cua ham lugng TBOT

PéE khao sat anh hudng cia ham lugng TBOT trong
qua trinh diéu ché TiO,/SiO, dén kha nang xu ly 2-
CEES trén bé mat linh kién, lugng TBOT dugc thay ddi
lan lugt 12 0; 0,3; 0,6; 0,9 va 1,2 mL. Cac mau vét liéu
dugc ky hiéu lan luct la M1; M2 ; M3 ; M4 va M5. Céc
thi nghiém déanh gid hiéu qua xur ly cia céc vat liéu
dugc tién hanh theo «Phuang phap danh gié kha nang
xr ly 2-CEES cla TiO2/SiO; trén bé mat thiét bi va linh
kién nhay cdm». K&t qua dugc trinh bay & bang 2.

con 98,15 % néu lugng TBOT tang 1én 1,2 mL. Vi thé,
lugng TBOT phu hgp dudc lua chon cho qué trinh diéu
ché vat liéu TiO,/SiO; 1a 0,9 mL.

Mat khac, quan sat théng s6 dac trung cho céu tric
mao quan cla M1 va M4 néu ra & bang 1 cho thay,
mac du M1 va M4 cé dudng kinh mao quan tuong
duacng nhau, M1 cé dién tich bé mat riéng 16n han M4,
nhung do chuyén hoa cla M1 chi dat 94,86 %, trong
khi M4 dat 98,73 %. Néu chi c6 su hdp phu don thuan
thi vé mat ly thuyét dé chuyén héa clia M4 phai nhd
hon M1. Biéu nay ching té vai tro cla xdc tac quang
clia TiO, d& thuc d&y quéa trinh phan hdy 2-CEES, lam
tdng hiéu qua xU ly 2-CEES trén bé mat linh kién.

Anh hudng cua ty 1 rén/ldng

DEé khdo sat anh hudng cla ty 1& rén/ldng dén kha
nang x{ ly 2-CEES trén cac bé mat bé mat linh kién,
cac thi nghiém dugc tién hanh theo «Phucng phép
danh gia khad nang xtr ly 2-CEES cua TiO»/SiO; trén bé
mat thiét bi va linh kién nhay cdm», chi khéac ty 1é
(TiO2/SiOz)/hé dung méi dugc khdo sét 1an luct la
0/100; 2/100 ; 5/100 ; 10/100; 15/100 va 100/0. Két qua
dugc trinh bay & bang 3.

Bang 3: Anh hudng cuia ty lé rin/ldng dén kha nang x(r ly 2-CEES trén bé mat linh kién

Ty 1& ran/long (g/L)
Thong sé
0/100 | 2/100 | 5/100 | 10/100 | 15/100 | 100/0
Co(mg) | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000 | 1,000
Ct(mg) | 0,895 | 0,3954 | 0,1345 | 0,013 | 0,0114 | 0,5611
n (%) 10,49 | 60,46 | 86,55 | 98,87 | 98,86 | 43,89
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Bang 4: Anh hudng clia thai gian tiép xtc dén kha nang xdf ly 2-CEES trén bé mat linh kién nhay cam

) . Thdi gian ti€p xUc (phut)
Théng s6
10 15 20 30 40 60
Co (M) 1,000 1,000 1,000 1,000 1,000 1,000
Gt (mg) 0,0983 | 0,0315 | 0,0183 | 0,0113 | 0,0109 | 0,0115
n (%) 90,17 | 96,85 98,17 98,87 | 98,94 | 99,05

TU két qua & bang 3 cho théy, khi ty 1& ran/long la
0/100, tdc la khong st dung TiO,/SiO, ma chi st dung
dung maéi phun Ién bé mat linh kién thi khd nang xur ly
2-CEES réat thdp chi khodng 10,49 %. Gia tri nay cling
c6 thé chi la sai s6 trong qué trinh tach chiét 2-CEES
trén bé mat linh kién va qua trinh lam gidu trong phan
tich. Nhung néu tang ty lé ran/Idng tir 02/100 1én 5/100
thi khd ndng xd ly 2-CEES trén bé mat linh kién tang
manh tUr 60,46 % Ién 86,55 %. Sau do, kha nang xU ly
2-CEES tang cham lai va hau nhu khéng thay déi néu
ty 16 rén/ldng tang tir 107100 1én 15/100. Nhu vay, co
thé nhan dinh TiO,/SiO. dong gép vai trd quan trong
dén kha nang xur ly 2-CEES va ty lé ran/long dat 10/100
la phu hap dé do chuyén hoa 2-CEES trén bé mat linh
kién dat 98,90 %. Tuy nhién, néu khdng st dung dung
ma&i ma chi str dung TiO2/SIO; réc déu 1én bé mat thir
nghiém thi d& chuyén hoa chi dat 43,89 %. Nhu vay,
dung mdi htu cg ¢é vai trd xam nhap vao cac khe ké,
hoa tan 2-CEES khoi bé mat thir nghiém va dua céc
phan t& 2-CEES tiép can bé mat vat lieu TiO./SiO, dé
xay ra qua trinh hdp phu 2-CEES lén bé mat chat nén
SiO,, sau do6 la qua trinh phan hiy 2-CEES bang xuc
tac quang TiO,. Tom lai, ty 1é rédn/ldng duoc lua chon
dé d6 chuyén hoda dat 98,90 % la 10/100.

Anh huéng cta thoi gian tiép xuic

DE khdo sat anh hudng cua thdi gian tiép xtc dén kha
nang xu ly 2-CEES trén cac bé mat bé mat linh kién,
cac thi nghiém dugc tién hanh theo «Phuong phép
danh gié kha nang xt ly 2-CEES clia TiO,/SiO; trén bé
mat thiét bi va linh kién nhay cam», chi khac cac thi
nghiém dugc khao sat lan luct & 10; 15; 20; 30 ; 40 va
60 phut. Két qua dugc trinh bay & bang 4.

Két qua & bang 4 cho théy, khi thai gian tiép xuc gitra
2-CEES vai TiOy/SiO; tang tu 10 dén 20 phut, do
chuyén hoa tang manh tir 90,17 % lén 96,85 %. Sau do,
do6 chuyén hda tdng chdm dan va dat trang thai can
bang & 30 phut dat 98,87 %. Tu trang théi can bang
tr& di gia tri d& chuyén hoa hau nhu khong thay déi
theo thai gian. Vi thé, thai gian thdr nghiém dugc luya
chon la 30 pht.

Anh hudng cia bé mdt thir nghiém va s6 lan thir
nghiém

PéE khdo sat anh hudng bé mat thit nghiém dén kha
nang x{ ly 2-CEES, cac thi nghiém dugc tién hanh theo
«Phuang phap déanh gia khd nang xtr ly 2-CEES cua
TiO,/SiO; trén bé mat thiét bj va linh kién nhay camp,
chi khac bé mat thir nghiém dugc tién hanh [an luct
véi bé mat thay tinh, bé mat linh kién, bé mat cao su
pular va bé mat cao su clobutyl. K& qua dugc trinh
bay & bang 5.
Bang 5: Anh hudng clia bé mét thif nghiém
va s6 lan thi nghiém dén kha nang x{ ly 2-CEES

D6 chuyén héa (n, %)
B& mdt thir nghiém
Lan 1 Lan 2 Lan 3
Thy tinh phdng 99,5 - -
Linh kién nhay cam 98,87 99,7 -
Cao su pular 78,23 91,93 99,21
Cao su clobuty! 75,23 91,25 99,04

Ghi cht: "-, 1a khéng thuc hién

K&t qua & bang 5 cho théy, kha nang xr ly 2-CEES cla
vat liéu TiO,/SiO, phy thudc vao chét liéu clia bé mat
nhiém. V&i bén loai chat liéu bé mat nhiém dugc khao
sat thi bé mat thiy tinh phang la dé dang x ly nhét,
do6 chuyén héa 2-CEES cao nhét dat 99,53 % trong lan
xU ly dau tién bang vat liéu TiO,/SiO,. BE mat lam
bang chat liéu cao su s& kho xr ly hon cd, do chuyén
hoa 2-CEES lan lugt dat 78,23 % va 75,23 % sau lan xur
ly déau tién bang TiO,/SiO,, hiéu qua xU ly tang dan khi
tang s6 1an xur ly, 1an lugt dat 99,21 % va 75,23 % sau 3
[an xtr ly bang TiO,/SiO,. BEi véi bé mat linh kién nhay
cam dugc pht mét 18p son nhung cling can phai qua
hai [an x( ly bang TiO2/SiO, dé d6 chuyén hda 2-CEES
dat 99,70 %, do bé mat linh kién nhay cam c6 nhiéu
khe k& s& lam qua trinh 16i kéo cac phan t&r 2-CEES cla
dung méi dén tiép xtc véi bé mat vat liéu TiO,/SiO;
xay kho khdn hon trén bé mat thly tinh phang.

Bdnh gid hogt déng cda linh kién

K&t qua do hiéu dién thé cla linh kién trudc va sau khi
th¢t nghiém x& ly 2-CEES nhiém trén bé mat bang
TiO,/SIO, phéan tan trong hé dung mdi etanol/iso
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propanol/diethoxy metan cé ty 1é 6/30/64 theo thé tich
dugc trinh bay trén do thij trén hinh 4.

A4 5
3 X
- :
=21 B 3
- :
1 B 3
- :
O R o
1 2 3 4

S thi nghiem
Trudc tht nghiém @ Sau thif nghiém

Hinh 4: So sanh hiéu dién thé trén bé mat linh kién
trudc va sau thir nghiém xd ly 2-CEES
Két qua cho thdy, hiéu dién thé gitta hai diém do <&
dinh trén linh kién nhay cdm khong thay déi dang ké
trudc va sau moi lan thar nghiém. Biéu nay ching td
vat liéu TiO,/SiO; khéng gay ra mat cach dién trén linh
kién nhay cadm (hinh 5).

? o ’T
vgg. W 'Illlll

LR —

Hinh 5: Linh kién nhay cdm dugc xU ly
bang vat liéu TiO,/SiO>

K&t luan

Vat liéu TiO,/SiO, da ché tao ¢ kha nang xur ly t6t 2-
CEES trén bé mat thiét bi va linh kién nhay cdm néu
dugc phan tén trong hé dung mdbi etanol/iso
propanol/diethoxy metan c6 ty 1& 6/30/64 (v /v/v), &
diéu kién lugng TBOT st dung la 0,9 mL tudng Ung vdi
luang SiO; 1a 0,4 g; ty |é ran/ldng la 1/10; thdi gian tiép
xUc la 30 phut.
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Qué trinh xtr ly 2-CEES bang vat liéu TiO./SiO. phu
thuéc vao chat lieu bé mat nhiém va s6 lan thi
nghiém. Kha nang xt ly gidm dan tU bé mat thdy tinh
phang> bé mat linh kién nhay cdm> bé mat cao su
pular> bé mat cao su clobutyl.

Qua trinh xtr ly khong lam anh hudng dén hoat déng
cua linh kién nhay cam.
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