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Chế tạo và khảo sát tính năng hấp phụ của 

hạt nano silica mao quản trung bình  

MCM-41 hướng đến ứng dụng trong hệ dẫn 

truyền và phân phối thuốc trúng đích 
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Tóm tắt—Hạt nano silica mao quản trung bình 

MCM-41 được chế tạo thành công dựa trên sự ngưng 

tụ các phân tử silica từ tiền chất tetraorthosilicate 

(TEOS) lên chất định hướng cấu trúc cetyltrimethyl-

amonium bromide (CTAB) trong môi trường kiềm 

(pH= 9-12) với dung môi là nước khử ion và nung ở 

nhiệt độ 550oC trong 5 giờ. Phương pháp nhiễu xạ 

XRD góc nhỏ, kính hiển vi điện tử truyền qua TEM, 

phổ FT-IR và hấp phụ đẳng nhiệt khí nitrogen được 

sử dụng để phân tích các đặc trưng cấu trúc, hình 

dạng, kích thước của sản phẩm. Tối ưu hóa các thông 

số chế tạo, chúng tôi thu được các hạt silica có dạng 

hình cầu với kích thước 80-140 nm, đường kính lỗ 

xốp 2-5 nm, diện tích bề mặt (BET) 986,683 m2g-1. 

Kết quả đánh giá tính năng hấp phụ rhodamine B 

của vật liệu MCM-41 cho thấy giá trị dung lượng hấp 

phụ cao nhất là 299,696 mg/g, chứng tỏ tiềm năng 

ứng dụng của vật liệu này làm chất truyền tải và 

phân phối thuốc trúng đích. 

Từ khóa—MCM-41, nano silica, vật liệu mao quản 

trung bình. 

1 MỞ ĐẦU 

ano silica cấu trúc xốp (Mesoporous Silica 

Nanoparticles, MSNs) là vật liệu đã  thu hút 

được sự quan tâm nghiên cứu của các nhà khoa 

học nhằm ứng dụng làm hệ phân phối thuốc chống 

ung thư nhờ những tính chất nổi trội của nó như có 

tính ổn định, tương thích sinh học, cấu trúc xốp, 

diện tích bề mặt lớn nên có khả năng chứa nhiều 

dược liệu, … [1, 2, 4]. Trong đó, MCM-41 với cấu 
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trúc lỗ xốp trung bình và thể tích chứa lớn là một 

trong những loại MSNs tiêu biểu, được xem là hạt 

tải dược liệu hiệu quả bởi khả năng hấp phụ thuốc 

với dung lượng cao và đáp ứng nhả thuốc chính 

xác, đem lại kết quả điều trị cao [5-7, 9-11]. Do 

đó, mục tiêu của hướng nghiên cứu là chế tạo vật 

liệu MCM-41 và khảo sát động học của quá trình 

hấp phụ Rhodamine B để xác định các thông số 

hấp phụ và các yếu tố ảnh hưởng đặc trưng đến 

quá trình hấp phụ nhằm xác định được dung lượng 

hấp phụ tối đa cũng như điều kiện tối ưu để đạt 

được điều đó, tạo tiền đề cho việc nghiên cứu tiếp 

theo trong ứng dụng làm chất tải thuốc đặc hiệu. 

Trong bài này, MCM-41 được tổng hợp trong 

môi trường kiềm sử dụng chất hoạt động bề mặt 

CTAB là chất định hướng tinh thể lỏng (liquid 

crystal templating) và TEOS là nguồn silica. Sản 

phẩm được đánh giá bằng các phương pháp phân 

tích hiện đại có độ tin cậy cao như: nhiễu xạ tia X 

(XRD), phổ truyền qua hồng ngoại IR (FT-IR), 

kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM), đo hấp phụ 

và giải hấp khí nitrogen (mô hình BET, DFT) và 

phương pháp trắc quang UV-VIS. 

2 VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP 

Chế tạo vật liệu MCM-41 

CTAB được hòa tan trong 480 mL nước khử ion 

khuấy liên tục. Tiếp theo, cho 3,50 mL NaOH vào 

dung dịch trên và tiếp tục khuấy trong vòng 30 

phút. Sau đó, cho từ từ TEOS vào hỗn hợp trên và 

khuấy liên tục ở nhiệt độ 80 ºC trong 2 giờ, thu 

được dung dịch màu sữa trắng đục. Lọc rửa kết tủa 

bằng nước khử ion đến khi sản phẩm trở về pH 

N 
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trung tính. Mẫu sau khi rửa sạch đem sấy ở nhiệt 

độ 60 ºC trong không khí đến khối lượng không 

đổi. Nghiền nhỏ mẫu và tiếp tục nung ở nhiệt độ 

550 ºC trong không khí, với tốc độ nâng và hạ 

nhiệt 2 ºC/phút, thu được sản phẩm cuối là chất rắn 

bột mịn màu trắng. Khối lượng CTAB và thể tích 

TEOS trong quá trình tổng hợp lần lượt được khảo 

sát là 0,7-1,4 g CTAB và 2-6 mL TEOS. 

Các đặc trưng cấu trúc và hình dạng của sản 

phẩm được phân tích bằng nhiễu xạ tia X góc nhỏ 

trên máy D8–ADVANCE, phổ FT-IR trên phổ kế 

SIMAZU 8400, TEM trên thiết bị JEOL-JEM-

1400. Phương pháp đo hấp phụ đẳng nhiệt khí 

nitrogen được sử dụng để xác định diện tích bề 

mặt (BET), thể tích lỗ xốp và đường kính lỗ xốp 

(phương pháp DFT) của sản phẩm. 

3 KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

Ảnh hưởng của hàm lượng CTAB đến cấu trúc 

của MCM-41 

Ảnh hưởng của hàm lượng CTAB đến quá trình 

tổng hợp MCM-41 được thảo luận chi tiết thông 

qua các kết quả phân tích TEM (Hình 1). Cố định 

thể tích TEOS là 5,00 mL, mẫu sản phẩm ứng với 

các hàm lượng CTAB khác nhau (từ 0,7-1,4 g) đều 

cho thấy vật liệu sau khi tạo thành có các hạt gần 

dạng hình cầu và đồng đều, kích thước, hình dạng 

lỗ xốp thể hiện rõ cấu trúc lục giác được sắp xếp 

trật tự. Ở mẫu S0750 và S0850, hạt có dạng hình 

cầu và đồng đều, kích thước hạt từ 120-140 nm. 

Khi tăng khối lượng CTAB, các mẫu thể hiện kích 

thước hạt giảm và không đồng đều, kích thước lỗ 

xốp giảm. Bảng 1 thể hiện giá trị thống kê các 

thông số kích thước hạt và lỗ xốp cụ thể theo từng 

mẫu khảo sát. 

 

  

 

  

1a. S0750  1b. S0850 

  

 

  

1c. S1050  1d. S1250 

  

1e. S1450 

Hình 1. Ảnh TEM của mẫu tổng hợp với các hàm lượng CTAB khác nhau. 
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Bảng 1. Kích thước hạt và kích thước lỗ xốp của các mẫu với hàm lượng CTAB khác nhau 
 

Tên mẫu 

 

Khối lượng CTAB 

(g) 

Thể tích TEOS 

(ml) 

Kích thước hạt 

(nm) 

Kích thước lỗ xốp 

(nm) 

S0750 0,7 5,00 120-140 2,5-3,5 

S0850 0,8 5,00 120-140 3,4-4,1 

S1050 1,0 5,00 80-120 2,1-2,6 

S1250 1,2 5,00 85-110 2,3-3,2 

S1450 1,4 5,00 75-95 2,5-3,0 

     

Hình 2 chỉ ra kết quả ảnh TEM của các mẫu 

khảo sát theo nồng độ TEOS. Kết quả TEM của 

mẫu S0830 (Hình 2b) và S0840 (Hình 2c) cho thấy 

vật liệu tổng hợp được cho kết quả tốt, tạo ra các 

hạt gần như hình cầu có kích thước khoảng 90-140 

nm, và có lỗ xốp, kích thước lỗ xốp từ 2-3 nm. Tuy 

nhiên,  mẫu S0850 (Hình 2d) cho kết quả tốt nhất 

với các hạt có dạng hình cầu, kích thước hạt lớn 

hơn (100-140 nm), có các lỗ mao quản lục lăng, 

đường kính 2,5-4,1 nm với các kênh mao quản 

song song. 

Khi tăng  nồng độ TEOS lên 6,00 mL (mẫu 

S0860, Hình 2e), các hạt  không còn hình cầu đồng 

nhất, kích thước không đồng đều, có hiện tượng 

kết đám. Ở nồng độ TEOS này, vật liệu vẫn có lỗ 

xốp, tuy nhiên kích thước lỗ xốp rất nhỏ khoảng 

1,5-2,0 nm. Điều này được giải thích là do sự tạo 

liên kết của các lớp SiO2 khác lên bề mặt lỗ xốp 

làm cho vách lỗ xốp dày hơn đồng nghĩa với kích 

thước lỗ xốp bị thu hẹp lại.  

Mẫu S0820 (Hình 2a) với 2,00 mL TEOS có kết 

quả kém nhất, các hạt kết đám với nhau, không tạo 

thành hạt riêng lẻ và không tồn tại lỗ xốp. Bởi vì 

với nồng độ TEOS  2,00 mL không đủ cung cấp 

lượng SiO2 để tạo liên kết phủ lên bề mặt mixen 

CTAB nên sau khi nung, mặc dù các hợp chất của 

CTAB cháy hết nhưng các hạt SiO2 xốp vẫn không 

hình thành. Bảng 2 thể hiện giá trị thống kê các 

thông số kích thước hạt và lỗ xốp cụ thể của các 

mẫu khảo sát theo nồng độ TEOS. 

Như vậy, mẫu S0850 cho kết quả tối ưu với 

khối lượng chất hoạt động bề mặt CTAB là 0,8 g 

và nồng độ TEOS 5,00 mL. 

Ngoài ra, phổ FT-IR cũng được sử dụng để xác 

định các liên kết đặc trưng trong sản phẩm tạo 

thành. Hình 3 thể hiện phổ FT-IR của mẫu S0850  

trước và sau khi nung (phổ của CTAB cũng được 

đưa vào để so sánh). 

 

Bảng 2. Kích thước hạt và kích thước lỗ xốp của các mẫu tổng hợp với hàm lượng TEOS khác nhau 

 

Tên mẫu Khối lượng 

CTAB (g) 

Thể tích TEOS 

(mL) 

Kích thước hạt 

(nm) 

Kích thước lỗ xốp 

(nm) 

S0820 0,8 2,00 - - 

S0830 0,8 3,00 90-120 2,0-2,5 

S0840 0,8 4,00 100-140 2,5-3,0 

S0850 0,8 5,00 120-140 2,4-4,1 

S0860 0,8 6,00 - 1,5-2 
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2a. S0820  2b. S0830 

  

 

  

2c. S0840  2d. S0850 

 

 

 

2e. S0860 

Hình 2. Ảnh TEM của mẫu tổng hợp với các hàm lượng TOES khác nhau. 

 

Phổ FT-IR của vật liệu sau khi nung S0850 cho 

các đỉnh đặc trưng ở số sóng: 3441cm-1 thể hiện 

sự có mặt nhóm O-H của nhóm silanol bề mặt và 

của nước. Đỉnh phổ 1636 cm-1 liên quan đến dao 

động biến dạng của nhóm OH. Đỉnh ở 964cm-1 là 

dao động hóa trị đối xứng của các nhóm Si-O-H. 

Các đỉnh ở số sóng 805 cm-1 và 462 cm-1 thể hiện 

dao động hóa trị và dao động biến dạng của nhóm 

Si-O-Si[5]. Ở phổ FT-IR của mẫu CTAB-S0850 

chưa nung, có sự xuất hiện thêm các đỉnh ở 2923 

cm-1, 2851 cm-1 thể hiện dao động biến dạng bất 

đối xứng và đối xứng của nhóm C-H trong chuỗi 

alkyl (CH2 và CH3) trong CTAB.  

Sau khi phân tích phổ FT-IR có thể thấy sau khi 

nung, các đỉnh đặc trưng trong CTAB 2923 cm-1, 

2851 cm-1, 1484 cm-1 đã biến mất, chỉ còn các 

đỉnh thể hiện dao động đặc trưng cho các nhóm 

chức trong SiO2. Điều này chứng tỏ quá trình 

nung đã loại bỏ hoàn toàn CTAB ra khỏi sản 

phẩm và ngoài các đỉnh đặc trưng của SiO2, 

không thấy xuất hiện các đỉnh tạp chất khác. 

 
                                            

Hình 3. Phổ FT-IR của CTAB, CTAB-S0850 và S0850. 
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Kết quả XRD góc nhỏ (Hình 4) cho các đỉnh 

nhiễu xạ ở các vị trí đặc trưng với 2θ là 2,4º; 

4,05º; 4,65º; 6,12º tương ứng với các họ mặt mạng 

(100), (110), (200) và (210) của cấu trúc 

hexagonal của vật liệu MCM-41[12]. Các đỉnh 

nhiễu xạ này cũng tương đồng với các đỉnh nhiễu 

xạ vật liệu MCM-41 của nhóm tác giả Asha 

Tukappa đã công bô trước đó [13].  

 

 

  

Hình 4. Giản đồ XRD góc nhỏ: (a) S0850, (b) MCM-41 theo theo nhóm Asha Tukappa [13] 

 

Sự hấp phụ và giải hấp khí nitrogen của S0850 

(hình 5) cho thấy đường hấp phụ đẳng nhiệt điển 

hình loại IV, đặc trưng cho loại vật liệu xốp. Diện 

tích bề mặt vật liệu (BET) khoảng 986,683 m2g-1.  

 

 

 
 

 

Hình 5. Đường đẳng nhiệt hấp phụ - giải hấp phụ nitrogen của mẫu sản phẩm S0850 

 

Kết quả hình 6 cho thấy lỗ xốp của sản phẩm 

sau tổng hợp có bán kính nằm trong khoảng 16 -

27 Å tương đương với đường kính lỗ xốp 3,2-5,4 

nm. Giá trị đường kính lỗ xốp trung bình đạt  

3,8 nm. Kết quả này hoàn toàn phù hợp với dữ 

liệu TEM. 

Từ các kết quả phân tích trên cho thấy sản 

phẩm tạo thành chính là vật liệu nano silica 

MCM-41 có kích thước trong khoảng 120–140 

a b 

. 

 

a 

Thể tích hấp phụ 

(cc/g, STP) 

 

Áp suất tương đối  P/Po 
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nm, diện tích bề mặt 986,683 m2g-1, đường kính lỗ 

xốp trung bình 3,8 nm. 

 

 

Hình 6. Kết quả phân bố kích thước lỗ xốp (phương pháp DFT) 

 

Khảo sát quá trình hấp phụ RhB của MCM-41. 

Kết quả khảo sát tính năng hấp phụ Rh B theo 

thời gian của sản phẩm MCM-41 

Dùng phương pháp trắc quang UV-VIS để xác 

định nồng độ sau hấp phụ. Từ đó, tính toán các 

giá trị dung lượng hấp phụ cũng như phần trăm 

hấp phụ. Công thức tính dung lượng hấp phụ và 

phần trăm hấp phụ: 

 

Trong đó:  

Q: Dung lượng hấp phụ (mg/g) 

V0: Thể tích dung dịch RhB ban đầu (L) 

C0: Nồng độ dung dịch RhB trước hấp phụ 

(mg/L) 

Cshp: Nồng độ dung dịch RhB sau quá trình hấp 

phụ (mg/L) 

ms: Khối lượng MCM-41 dùng cho hấp phụ (g) 

 HP: Phần trăm hấp phụ 

Đồ thị hình 7 và số liệu thống kê Bảng 3 cho 

thấy quá trình hấp phụ xảy ra rất nhanh trong 5 

phút đầu tiên, sau đó tốc độ tăng chậm. Từ phút 

thứ 60 trở đi, dung lượng hấp phụ RhB hầu như 

đạt đến mức bão hòa. Thời gian hấp phụ ảnh 

hưởng đến tính năng hấp phụ của vật liệu MCM-

41, hấp phụ ở thời gian 60 phút cho kết quả tốt 

nhất. Do đó, khoảng thời gian 60 phút được chọn 

làm thời gian hấp phụ. 

Hình 7. Phần trăm hấp phụ RhB của S0850 theo thời gian. 

 

Kết quả khảo sát tính năng hấp phụ theo nồng độ 

Rh B của sản phẩm MCM-41 

Kết quả ở hình 8 và số liệu thống kê ở Bảng 4 

cho thấy nồng độ RhB tăng thì dung lượng hấp 

phụ tăng. Điều này có thể giải thích, khi nồng độ 

tăng thì mật độ các phân tử RhB càng lớn nên khả 

năng tương tác và hấp phụ lên bề mặt MCM-41 

tăng. Tuy nhiên, dung lượng hấp phụ chỉ tăng 

mạnh trong khoảng nồng độ 100-600mg/l, sau đó 

tăng chậm do bề mặt vật liệu đã hấp phụ tối đa 

hay các tâm hấp phụ đã bão hòa. Trong khoảng 

giá trị nồng độ RhB ban đầu 800-1200 mg/L, 

dung lượng hấp phụ tăng rất chậm, thậm chí ở giá 

trị nồng độ RhB 1200mg/L, dung lượng hấp phụ 

giảm nhẹ. Điều này chứng tỏ quá trình hấp phụ đã 

đạt đến trạng thái bão hòa. 

 

 Hình 8. Dung lượng hấp phụ RhB của S0850 theo nồng độ. 
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Bảng 3. Dung lượng hấp phụ RhB và phần trăm hấp phụ của 

S0850 theo thời gian 
 

Thời gian 

hấp phụ  

(phút) 

CRhB ban đầu 

(mg/L) 

Q 

(mg/g) 

HP 

(%) 

5 200 94,652 95,22 

10 200 94,915 95,29 

15 200 94,868 95,63 

30 200 95,392 96,54 

45 200 96,086 96,66 

60 200 97,008 97,21 

150 200 96,629 97,20 

 

Bảng 4. Dung lượng hấp phụ của S0850 theo nồng độ RhB 

ban đầu. 

CRhB 

(mg/L) 

Q 

(mg/g) 

100 48,090 

200 95,510 

400 183,380 

500 218,606 

600 250,360 

700 275,291 

800 295,663 

1000 299,696 

1200 292,559 

4 KẾT LUẬN 

Bằng cách tối ưu của thông số chế tạo như hàm 

lượng CTAB (0,7-1,4 g) và TEOS (3-5 mL), 

chúng tôi đã chế tạo thành công vật liệu nano 

silica MCM-41 với cấu trúc xốp khá tốt. Trong 

đó, mẫu có hàm lượng CTAB là 8 g với thể tích 

TEOS là 5,00 mL, nung ở 550 oC ứng với thời 

gian nung là 5 h cho kết quả tốt nhất. Vật liệu 

nano silica MCM-41 có kích thước trong khoảng 

120-140 nm, diện tích bề mặt 986,683 m2g-1 và  

đường kính lỗ xốp trung bình 3,8 nm. Kết quả 

khảo sát tính năng hấp phụ chất mang màu 

rhodamine B của vật liệu sau tổng hợp theo thời 

gian và nồng độ rhodamine B cho thấy sản phẩm 

MCM-41 có dung lượng hấp phụ đạt giá trị cao 

nhất  299,696 mg rhodamine B/g MCM-41 với 

nồng độ ban đầu RhB 1000 mg/L trong thời gian 

60 phút. Điều này cho thấy đây là vật liệu tiềm 

năng cho các ứng dụng trong hệ dẫn truyền và 

phân phối thuốc trúng đích. 
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 Abstract—MCM-41 mesoporous silica 

nanoparticles were successfully synthesized by the 

condensation of tetraorthosilicate precursor (TEOS) 

using cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) as 

the orientation substance in alkaline (pH = 9–12), 

deionized water as solvent. The samples were 

calcinated at 550°C for 5 hours. The structural 

characteristics of samples were analyzed by using 

Small angle X-ray diffraction, transmission electron 

microscopy (TEM), FT-IR and isothermal 

adsorption of nitrogen. Optimizing the fabrication 

parameters, MCM-41 particles have been obtained 

with a spherical shape, size of 80-140 nm, pore 

diameter of 2–5 nm and surface area (BET) of 

986,683 m2g-1. Rhodamine B adsorption of MCM-41 

showed that the maximum adsorption capacity value 

was 299,696 mg/g, suggesting the potential of this 

material to design of controlled drug delivery 

systems. 

 

Index Terms— MCM-41, mesoporous silica nanoparticles (MSNs), pore size, rhodamine B 


