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                  SUMMARY 

THE IMPACT OF INTERCALATED ANION ON THE ANION EXCHANGE 

EFFICIENCY OF LAYERED DOUBLE HYDROXIDE WITH ORGANIC 

INHIBITORS  

Layered double hydroxides (LDH) have been used extensively as nanocontainers of corrosion inhibitors over 

the past few years. Besides the co-precipitation method, anion exchange is considered one of the effective 

methods for synthesizing this type of material. In this study, LDH systems intercalated by various anions 

such as CO3
2-

, NO3
-
 and Cl

-
 were used to synthesize LDH carrying the organic corrosion inhibitor 2-

benzothiazolythio-succinic acid (BTSA) through the anion exchange method. The influence of intercalated 

anions on the exchange efficiency, structure, and composition of LDH nanocontainer systems was clarified. 

The analytical results show that LDH-NO3 and LDH-Cl have effective anion exchange capabilities with 

BTSA. In contrast, LDH-CO3 did not exhibit this property due to the strong affinity of carbonate anions with 

the hydroxide layer. After 24 hours, the anion exchange process reached saturation, and nanocontainer 

products using LDH-Cl and LDH-NO3 precursors achieved 37,6 and 39,2 wt% BTSA loading capacity. 

Keywords: Layered double hydroxides, anion exchange, 2-benzothiazolythio-succinic acid (BTSA). 

 

1. MỞ ĐẦU 

V t l ệu hydrox de lớp kép (LDH) là v t 

l ệu thu   h  kho n  sét  n on  vớ    u 

tr   d n  lớp   o   m     t m hydrox de 

t  h   ện d  n  x p  h n  l n nh u và 

      n   nh          on t  h   ện  m xen 

k  tron  kho n  tr n       h   t m  Vớ  

kh  n n  tr o      n on   h n       sử 

dụn  nh  m t  h t m n   ó kh  n n  l u 

     n on  hứ  n n  và      phón   h ng 

kh  t  p x   vớ  mô  tr ờn  phù h p [1,2]. 

Đ ều này   m   o v ệ     m th ểu t   

  n  trự  t  p  ủ  mô  tr ờn    n     

 n on  hứ  n n    óp phần     th ện và 

duy trì m t    h h ệu qu   hứ  n n   ủ  

     n on này theo thờ     n  Dự  tr n  ặ  

t nh n   tr   này  LDH      kh   th     

nh ều kh     nh kh   nh u  tron   ó   o 

  m v ệ  sử dụn   h n  nh  m t  ình 

 hứ  n no (nanocontainer)  ó kh  n n  

m n  và      phón   n on ứ   h   n mòn 

kh  t  p x   vớ  mô  tr ờn  x m thự  [3]. 

H ện n y  v ệ  ph t tr ển m t ph  n  

ph p t n  h p  ó k ểm soát  ình  hứ  

nano LDH vớ  hình th   và k  h th ớ  

  n  nh t mà khôn   ần thôn  qu      

  ớ  xử lý phứ  t p là  ần th  t  ể t    u 

ho  kh  n n  ứn  dụn  thự  t ễn  ủ  v t 

l ệu [4-6]. Tron  kh   ó  ph  n  ph p 
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tr o      n on  ho th y      u   ểm kh  

 ó thể   m   o hình th   v t l ệu  n   nh 

và   n  thờ  tr nh      sự k t tủ   ủ  

 h t ứ   h  kh  t n  h p  ằn  ph  n  

ph p   n  k t tủ  trự  t  p [7]. Mặ  dù    

 ó nh ều n h  n  ứu t n  h p     hệ bình 

 hứ  n no dự  tr n  ặ  t nh tr o      n on 

 ủ  LDH  tuy nh  n s  l  n      n h  n 

 ứu sử dụn  ph  n  ph p này tron  t n  

h p LDH m n  ứ   h   n mòn  òn   ớ  

h n [8,9]. Trong nghiên  ứu này      hệ 

LDH m n       n on xen k   O3
2-

, NO3
-
 

và  l
-
      sử dụn   ể t n  h p LDH 

m n  ứ   h   n mòn h u    2-

 enzoth  zolyth o-su   n      d ( TS ) 

 ằn  ph  n  ph p tr o      n on   nh 

h  n   ủ  thành phần  n on xen k    n 

h ệu qu  tr o        u tr    thành phần     

hệ LDH n no ont  ner      làm r  thôn  

qu      ph  n  ph p ph n t  h lý ho     

2. TH C NGHIỆM 

1.1. T        LDH         ở        
CO3

2-
, Cl

-
    NO3

-
 

LDH xen k           n on vô         

t n  h p dự  tr n quy trình mà nhóm 

n h  n  ứu     ôn      ần   y [10,11]  

 ụ thể  vớ  LDH-CO3: nhỏ từ từ dun  

d  h N OH 2 4 M vào hỗn h p 230 mL 

dun  d  h mu   k m lo     o   m M  l2 

0,5 M, AlCl3 0,25 M và sodium lactate 

0 5 M  ho   n pH 10  K t tủ       trao 

    vớ  500 mL dun  d  h N 2CO3 0,15 M 

tron  30 ph t  ly t m  rử  và ph n t n l   

tron  n ớ  khử  on  ể thu huyền phù 

  n  nh t  ó n n     50  /L  T ền  h t 

LDH      thủy nh ệt tr n hệ ph n ứn   p 

lự    o (P rr 4540  US ) vớ  t      

khu y 250 vòn /ph t tron  vòn  24   ờ  

S n phẩm LDH      ly t m  rử  vớ  

eth nol tr ớ  kh  s y  h n khôn    80 
o
C 

trong vòn  12   ờ tr ớ  ph n t  h      ặ  

tr n  lý ho .  

LDH- l và LDH-NO3      t n  h p dự  

tr n quy trình t  n  tự  tuy nh  n  ỏ  ớt 

  ớ  tr o     vớ  N 2CO3 và sử dụn  t ền 

 h t mu   vô    n tr te  ể t n  h p LDH-

NO3.   

1.2. P ả                     

Nhỏ    t từ từ 60 mL huyền phù LDH (40 

g/L) vào  ình  ầu  hứ  500 mL ethanol 

70% (v/v) và 20 mL Na2BTSA 0,5 M. 

Qu  trình ph n ứn       thự  h ện   65 

°C, khu y tr n 250 vòn /ph t và hoàn l u 

tron  mô  tr ờn  kh  N2  S u thờ     n 

kh o s t  s n phẩm      ly t m  rử   ằn  

eth nol và s y  h n khôn    55 °  tron  

vòn  12   ờ tr ớ  kh  x     nh      ặ  

tr n  lý ho   

    hệ LDH-CO3, LDH-NO3, LDH- l 

     sử dụn   ể   nh     kh  n n  tr o 

Hình 1  (A) G  n    XRD v t l ệu LDH xen k       n on  O3
2-

, NO3
-
  và  l

- 
và (B) G  n    XRD  ủ  

LDH-CO3 tr ớ  và s u kh  thự  h ện ph n ứn  tr o      n on 
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          n on và BTSA
2-
  S n phẩm 

     ký h ệu lần l  t là LDH-BTSA-

(CO3)  LDH- TS -(N)  LDH- TS -( ) 

t  n  ứn  vớ  qu  trình tr o     sử dụn  

LDH xen k           n on CO3
2-

, NO3
-
 và 

Cl.   

1.3. P ươ                  

Nh ễu x  tia X (XRD) và qu n  ph  h n  

n o   FTIR lần l  t      thự  h ện tr n 

th  t     ruker XRD D8  dv n e (Đứ ) 

x   u Kα (λ = 1 5418 Å) tron  kho n  

 ó  từ 5   n 70
o
 2θ  và Tensor 27, Bruker 

(Đứ ) tron  kho n  400 - 4000 cm
-1

. 

Hình th   v t l ệu      k ểm tr   ằn  

k nh h ển   ện tử  truyền qu  T M, JEOL 

JEM-2100 (Nh t   n)  Thành phần BTSA 

       nh l  n   ằn  ph  n  ph p UV-

Vis (Jasco V-630, Nh t   n).  

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1 Ả    ưở               ầ        

                   ệ  LDH 

G  n    XRD  ủ  LDH-CO3, LDH-NO3, 

LDH-Cl      thể h ện trong Hình 1. T t 

       mẫu  ều xu t h ện nh n   ỉnh t n 

h ệu  ặ  tr n  cho v t l ệu LDH t       

mặt nh ễu x  (003), (006), (012), (015), 

(018), (110) và (113) vớ    ờn      ỉnh 

 ặ  tr n    o,  hứn  tỏ    t n  h p thành 

công LDH vớ     k t t nh t t [12]. Qu n 

s t th y      ỉnh nh ễu x  t   mặt (003)  ó 

  ờn        m dần theo thứ tự LDH-CO3 

> LDH-Cl > LDH-NO3,   ều này  ho th y 

rằn     k t t nh  ủ  LDH-CO3 là   o 

nh t  Đ ều này           th  h là do  n on 

carbonate  ó lự  t  n  t   t nh   ện m nh 

vớ   ề mặt t m hydrox de  Do v y  tron  

qu  trình ph t tr ển t nh thể      lớp 

hydroxide  ó sự x p  h n  và ph t tr ển 

m nh theo mặt này  dẫn tớ    ờn     

nh ễu x  t n    o [13].   

Kho n     h lớp kép d(003)  ủ      hệ 

v t l ệu LDH      t nh theo   nh lu t 

 r   : d= λ/2s nθ  Th m s  m n  t nh thể 

  và             t nh to n lần l  t  ằn  

ph  n  trình a = 2d(110) và c = 3d(003) 

[14]. G   tr  d(003)  ủ  v t l ệu LDH-Cl 

(0,784 nm) là lớn h n so vớ  LDH-CO3 

(0,760 nm)    ều này phù h p vớ      

n h  n  ứu tr ớ    y [8]. LDH-NO3 có 

mặt (003) d  h  huyển r  rệt về  ó  nh ễu 

x  th p  t  n  ứn  vớ  k  h th ớ  lớp 

basal 0,864 nm    ều này  ó thể lý      là 

do   u tr   khôn     n  ủ  anion nitrate 

 ó k  h th ớ  lớn h n so vớ  h    n on 

CO3
2- 
và  l

-
.         tr   ủ  thôn  s  

m n  t nh thể a và c tron        tr ờn  

h p kh o s t là t  n  tự nh u và lần l  t 

nằm tron  kho n  3 05 Å và 22 61 – 

22,93 Å. K t qu  XRD  ho th y v ệ  sử 

dụn       n on vô    xen k  kh   nh u 

tron  qu  trình t n  h p khôn   nh 

h  n    n   u tr    ủ      t m hydrox de 

t o thành [10].   

3.2 Ả    ưở               ầ        
      ả                         

     

Dự  vào k t qu  XRD   ó thể nh n th y 

c    ỉnh nh ễu x   ủ  LDH-CO3 tr ớ  và 

s u kh  thự  h ện tr o     là t  n  tự 

nhau. G   tr  d(003) tron     h   tr ờn  

h p  ằn  nh u và  ằn  0,76 nm  Do  ó  

 ó thể nh n   nh rằn  khôn   ó sự xen k  

 n on ứ   h   n mòn vào   u tr   LDH-

CO3  Qu  trình tr o      n on  hỉ  ó thể 

x y r  tron  LDH kh  lự  xen k   ủ  

 n on kh  h lớn h n lự  t  n  t        

an on   n  ầu và lớp   t on [15]. Tuy 

nh  n     lự   ủ   n on carbonate vớ      

t m hydrox de m nh   n mứ   h n  

khôn  thể tr o     vớ       n on h u    

khác, v ệ   ẩy r   n on này r  khỏ  khôn  

   n xen k   ủ  LDH  ằn   n on  TS 
2-

 

khôn  x y ra.  

So s nh    n    XRD  ủ  s n phẩm 

LDH-BTSA-(C) và LDH-BTSA-(N) vớ  

LDH n uy n   n  ho th y sự d  h  huyển 

  n  kể  ủ       ó  nh ễu x  t   mặt (003) 

s n  v  tr  th p h n (Hình 2). Đ n  thờ   

kho n     h lớp  ủ  LDH t n  từ 0 784 

nm lên 1,644 nm và từ 0,864 nm lên 1,675 
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nm  T  n  tự  thôn  s  m n  t nh thể t   

mặt (003) - mặt c   ặ  tr n   ho k  h 

th ớ  m t   n v  t nh thể - t n  từ 2 35 nm 

lên lần l  t 4,93 nm và 5,03 nm sau khi có 

sự h ện d ện  ủ   TS       k t qu  này 

 ho th y  n on ứ   h           hèn vào 

  u tr   v t l ệu    y r  sự m  r n  

kho n     h          t m hydroxide. Qu n 

s t th y   ờn     nh ễu x  t   mặt     mặt 

ph n  (003) và (006)    m và v  tr      

 ỉnh nh ễu      m  r n    ho th y mứ     

k t t nh  ủ  LDH- TS  th p h n so vớ  

t ền  h t LDH [16]  K t qu  ph n t  h 

nh ễu x  XRD  ho th y    t n  h p thành 

 ôn  LDH m n  ứ   h   n mòn  ằn  

ph  n  ph p tr o      on. 

Sự h ện d ện  ủ   TS  tron    u tr   

LDH nanocontainer      x   nh n  ằn  

ph  qu n  ph  FTIR (Hình 3). Đ   vớ  

 TS  t nh kh  t       ỉnh kho n  2929 

cm
-1

 và 756 cm
-1

        n  ho d o   n  

nhóm C–H tron    u tr   vòn  th m      

 ỉnh t n h ệu m nh   1719  m
-1

 và 1423 

cm
-1

  ặ  tr n  do d o   n  kéo dà   =O và 

O–H  ủ  nhóm –COOH [10]. So s nh k t 

qu        TS  t nh kh  t và     mẫu 

LDH- TS   ho th y sự    n m t  ủ      

 ỉnh   ển hình  ủ  nhóm – OOH   tần s  

1719 cm
-1

 và sự xu t h ện  ủ       ỉnh mớ  

  kho n  1574  m
-1

 và 1402 cm
-1
   ó thể 

     quy  ho     d o   n    t     xứn  và 

    xứn   ủ      nhóm COO
-
 kh  nằm 

tron    u tr   lớp kép [17]       ỉnh nh n 

  446  m
-1

 và  ỉnh r n    670  m
-1

  ặ  

tr n   ho d o   n   ủ  M –OH và Al–OH 

trong lớp hydroxide  Sự th y       n  kể về 

  ờn     và v  tr   ỉnh h p thu m nh  hứn  

 ho sự t  n  t         h t ứ   h  h u    

xen k  và lớp hydrox de  ủ  LDH [11].  

 nh T M  ủ  s n phẩm LDH-BTSA-(C) 

 ho th y sự t  n    n  về mặt k  h th ớ  

và hình th   vớ  LDH-Cl   n  ầu (Hình 4). 

    h t LDH-BTSA-(C)  ó d n  t m tròn  

  n   ều  k  h th ớ  h t trun   ình ph n 

   tron  kho n  100 – 200 nm vớ  hình 

thái   n   ều và khôn    ểu h ện nh n  

th y       n  kể tron  vòn  24   ờ tr o 

     n on  Do v y   ó thể nh n   nh rằn  

qu  trình tr o      n on  ể  huyển     từ 

d n  n nosheet sang LDH-BTSA-ns  hỉ 

 ó sự  huyển     về   u tr    khôn   ó sự 

 huyển     về hình th   [8].  

Hình 2  G  n    XRD  ủ  LDH- TS -( ) và 

LDH-BTSA-(N) 

Hình 3  G  n    FTIR  ủ   TS   LDH- TS -

( ) và LDH-BTSA-(N) 

Hình 4   nh T M LDH- l và s n phẩm LDH-

 TS -( ) s u ph n ứn  tr o      n on 
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3.3 K ả                             
LDH  

Nhằm n h  n  ứu kh  n n  n p  TS  

vào   u tr   LDH  t  n hành l y mẫu     

s n phẩm LDH-BTSA-( ) và LDH-

BTSA-(N) t       thờ    ểm kh   nh u 

tron  qu  trình tr o      n on  Hàm l  n  

 TS         nh l  n   ằn  qu n  ph  

UV-V s t     ớ  són  280 nm. 

Nhìn  hun   tron  xuy n su t thờ     n 

ph n ứn   LDH-NO3 thể h ện h ệu qu  

tr o     t t h n so vớ  LDH-Cl (Hình 5)  

Đ ều này  ó thể l       là do NO3
-
  ó l  n 

k t t nh   ện lỏn  l o vớ      t m nền 

hydroxide h n  l
-
 [12]  Đ n  thờ   

kho n     h lớp kép  ủ  LDH-NO3 

(0 864 nm) lớn h n so vớ  LDH- l (0 784 

nm)  do v y    t o   ều k ện  ho     

anion BTSA
2-
 d   huyển vào và th    ẩy 

qu  trình tr o     d ễn r  h ệu qu  h n  

S u 16   ờ ph n ứn   hàm l  n  ph  h u 

   xen k  vào   u tr   lớp kép LDH-Cl 

  t  ần t  n     n  so vớ  LDH-NO3  

Đ ều này  ho th y s u       o n m  r n  

kho n     h lớp kép   thờ    ểm  ầu 

ph n ứn    n on BTSA
2-
  ó thể xen k  

vào   u tr   LDH m t    h   n   ều 

h n. S u 24   ờ ph n ứn   hàm l  n  ứ  

 h  tron     h   hệ v t l ệu t n  khôn  

  n  kể   ho th y qu  trình tr o          t 

bão hoà, hàm l  n   TS 
2-
 tron    u 

tr   LDH-BTSA-(C) và LDH-BTSA-(N) 

  t lần l  t là 37 6 và 39 2 wt%. 

4. KẾT LUẬN 

    k t qu  ph n t  h  ặ  tr n    u tr   

   x     nh LDH xen k       n on NO3
-
 

và  l
-
  ó kh  n n  tr o      n on h ệu qu  

vớ  ứ   h   n mòn  TS   N     l    

LDH-CO3 khôn  thể h ện  ặ  t nh này do 

   lự  lớn  ủ   n on   rbonate vớ  lớp 

hydroxide  S u 24   ờ ph n ứn   qu  trình 

tr o      n on   t   o hoà, kh  n n  

m n   TS    t lần l  t 37 6 và 39 2 

wt%; kho n     h lớp kép  ủ  LDH      

m  r n  từ 0 784 l n 1 644 nm và 0 864 

lên 1,675 nm; t  n  ứn  vớ      s n 

phẩm tr o      n on sử dụn  t ền  h t 

LDH- l và LDH-NO3. 

Lờ    m  n: Nhóm t         m  n V ện 

 ôn  n hệ Ho  h   – V ện Hàn lâm Khoa 

h   và  ôn  n hệ V ệt N m    hỗ tr     

s  v t  h t  ể thự  h ện n h  n  ứu này  
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