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CHE TAO MANG MONG Sn0O2 CO CAU TRUC NANO BANG PHUONG PHAP
SOL-GEL
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Truong Bai Hoc Khoa Hoc Tu Nhién, PHQG-HCM

1.GIOI THIEU

SnO2 laloai vat lidu dan dién trong subt d&p wng dugc nhidu yéu ciu cua thi truong. Dic tinh
nhay khi caa loai vat liéu ndy ciing dang gianh duoc nhidu s quan tAm nghién ciru. Trong thoi
gian qua, ching toi ¢4 tién hanh nghién ciru ché tao thanh cong mang mong SnO2 véi nhitng hat
kich thudc nano trén mang bang phuong phap Sol-gel tir nguyén li¢u ban dau SnCl4.5H20. Mang
mong & kich thuéc nano véi nhirng 15 x6p trén mang dang cé nhitng tiém niang tng dung to 16n.

2THUC NGHIEM

Hoa chat
SnCl4.5H20 (TQ) Axit Tartaric (TQ)
NH40H (TQ) Axit Oxalic (TQ)
PEG (Merk) Axit Citric (TQ)

Qua trinh téng hop mang meng nher sau:

Cho dung dich NH4OH 1% vao binh phan tng, nho tir tr dung dich SnCl4 1,2M va chét phu
gia can khdo sét vao hon hop, khuay déu ¢ nhi¢t d6 phong trong 24h. Sau khi ket thic phan ang,
dung dich xuat hién két tua trang duc, nho qua trinh quay ly tam, san pham duoc loai ion Cl- va
tach thanh hai |6p. Phan ket tua duoc loc qua bd loc ap suat keém, rialai nhicu lan bang nugce cat
va duoc phéan tén trong dung mbi nudc cat. Tien hanh pha mang bang phuong phédp spin coating.
Céc méq mang sau khi phu dugc nung ¢ cac nhiét do 4000C, 5000C véi nhitng thoi gian u khac
nhau nham nghién ciru anh huong caa nhiét d6 vathoi gian u Ién sy thay doi cau trac cuavat liéu.

Cac phan #ng co ban:

SnCl4 + 4H20 a Sn(OH)4 + 4HCI

SnCl4 + ANH40H a Sn(OH)4 + 4NH4Cl

Sn (OH)4 a Sn0O2 + 2H20

3.KET QUA VA THAO LUAN

3.1.Anh hwéng ciaa qua trinh tao mang Ién cau trdc hat SnO2 trén mang (véi xGc tac
PEG)

Chét phu gia PEG (chiém 0,35% wt.) dugc cho vao trong giai doan dau ciia qua trinh tao hat,
dugc hoatan vakhuay tron ky vai dung mai, sau do tir tir cho cac chat tham gia phan (rng vao.

3.1.1. Anh hwéng cia nhiét dé nung

CAu trdc caa hat SnO2 (nung ¢ 4000C, 5000C, u trong 6h) trén mang duoc xac dinh tir cac
phép do nhidu xa tia X (hinh 1, 2). Két qua phép do cho thiy mang SnO2 tao duoc co ciu tric da
tinh, céc dinh dic trung hién ré va dinh nhiéu xa mé rong chieng té hat thu dwoc c6 kich thusc
khé nho. Cau tric SnO2 thu dugc két tinh kha tot ngay khi nung o nhiét o thap (4000C).Tir phd
nhidu xa tia X, ching t6i quan s& duoc nhitng dinh dic trung cho ciu tric ti dién caa SnO2
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((110), (101), (211)) ter d6 6 thé x4c dinh mang tao duoc 1a mang SnO2 c6 chtra cac hat nano

tinh theé.
Kich thqdc cua céc hat SnO2 nhin duoc co thé tinh tir d6 bén rong caa dinh tan xa dac trung
trong gian d6 nhiéu xa tia X (&tng vai mat (110)) nho cdng thic Scherrer. Két qua dugc cho boi

bang 1
Bang 1. Anh huong ciia nhiét ¢6 nung Ién kich thudc hat SnO2

Nhiét d6 nung [°C] Kich thudc hat [nm] Hang s mang [A°]
a C
400°C 20,8 4,778 3,170
500°C 25,6 4,797 3,186

Viéc nung mang ¢ nhiét do twong ddi thap (4000C, 5000C) nhung dé tao dugc két tinh SnO2
kha tot mo ra mot hudng nghién ciru cho kha nang ang dung cua mang trén cac vt liu re tien,
nhiét d6 thap.
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Hinh 1.Phé XRD mang SnO, chat phu giaPEG,  Hinh 2. Phd XRD mang SnO, chit phu gia PEG,
nung & 400°C, i trong 6 gio nung ¢ 500°C, i trong 6 gid

Anh SEM cia mang SnO2 duoc nung & 4000C va 5000C cho thay hinh anh bé mat coa
chiing. Qua dé, chling ta cd thé thay cac hat SnO2 két tinh kha tét ¢ ca 2 ving nhiét do khao sét,
trong dé, c&c hat dwoc nung & 5000C cd ciu tric tir dién va két khéi rd rét, kich thudc hat kha
Ién. Tuy nhién, c&c hat dinh hudng ngiu nhién, khéng xéc dinh duoc huéng wu tién. G mang
dugc nung ¢ 4000C ta d& quan sét duoc cé&c hat ¢ ciu tric da tinh kha dong déu vé mat kich

thudc.
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Hinh 3. Anh SEM ctiia mdu mang SnO2 tuong ng véi cac nhiét dd nung khéc nhau (a.500°C, b.400°C )

3.1.2 Anh hwéng criia théi gian @ nhigt

Chuing tdi tién hanh thay déi thoi gian o nhiét caa mang SnO2 dwoc nung & 4000C. Sy thay
ddi kich thuéc tinh thé caa cac hat SnO2 theo nhiét d6 u ciing duoc trinh bay trén gian d6 nhiéu
xa tia X. Khi tang nhiét do 1, cuong d6 vach nhiéu xa tang va do ban rong cia cach dinh nhiéu xa
tuong ung déu giam. Nhu vay, hat két tinh tét hon khi cung cip ning lugng nhiét. Bén canh do,
khi kéo dai thoi gian & nhiét, ching toi quan sét thiy cac dinh nhidu xa manh 1én va thu hep dan.
(hinh 4)

Bang 2. Anh huong caathoi gian o 1&n kich thudc hat SnO2

Chét phu gia Thoi gianu Kichthudchat | Hang sb mang [A%]
[gio], 400°C [nm] a c
PEG 4 14,6 4776 3,186
6 20,8 4,778 3,170
aaaaaa C=rl - HL-TH - .'ul_f.tr H
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Hinh 4. Phé XRD caa mang SnO2 nung & 4000C, thoi gian u khéc nhau

Hinh 5. Anh SEM ciia mang SnO2 (véi chat xdc tac PEG) dugc nung ¢ 4000C  trong 6gid

Anh SEM (hinh 5) caa mang SnO2 cho thiy hinh dang két tinh cia chiing trén bé mit mang.
Quan sét anh SEM, ching téi nhan thay cac hat SnO2 két tinh kha tét, c6 ciu trdc t phuong ro
rét, va kich thuéc tuong déi phtl hop véi két qua da udc luong tir cong thire Scherrer du khong
quan sét thiy bién hat rd rang. Qua anh SEM, chiing tdi ciing buéc dau quan sé dugc nhiing 16
x6p €6 kich thudc nho, twong ddi dong déu trén bé mat mang.
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3.2 Anh hwéng ciia cac loai xic tac 1én ciu trac tinh thé SnO2

Chiing t6i tiép tuc tién hanh tong hop mang SnO2 véi nhitng loai chét phy gia la cac axit hitu
co (acit tartaric, axit citric, axit oxalic) dé danh giaanh husng cua chiing 1én kich thudc hat SnO2
tao dugc. Cac mau dugc nung & 4000C vau trong 6 gio.

Két qua duoc cho boi bang :

Biang 3.Kich thudc hat SnO2 téng hop véi nhitng chét phu gia khac nhau dugc tinh bing cong

thirc Scherrer
Chét phu gia Kich thudc hat [nm] Hang s6 mang [A°]
a c

PEG 20,8 4,778 3,170
Tartaric axit 13,7 4,756 3,186
Oxalic axit 18,6 4,750 3,184
Citric axit 17,1 4,756 3,173
Khéng cé chat phu gia 80,8 4,786 3,179

Két qua nhidu xa caa c&c mau mang duogc tdng hop véi nhitng chit phu gia khac nhau cho
thy tat ca cac dinh dic trung déu xuit hién vai d6 rong vach phéd kha lon. Kich thudc hat SnO2
dugc tinh bang céng thirc Scherrer (duoc trinh bay trong bang 3) cho thiy anh hugng rét ré nét
ctia c&c chat phuy gia |én kich thuéc hat tao thanh. Kich thudc hat giam déang ké khi ta cho vao
trong quétrinh phan (ng céc chat phu gia hiru co.

Phé nhidu xa tia X duoc 16ng ghép nham minh hoa cho sy thay d6i kich thuéc hat khi cho céc
chat phu gia khac nhau duoc trinh bay trén hinh 6.

T-Theim — Goaile Mimtmees Fetroiedse [rEtitote 18-S i—Fmes 140ET

Hinh 6. Phd XRD cua mang SnO2 véi nhitng chit phu gia khac nhau

Hinh 7 minh hoa bé mét mang SnO2 tao dugc véi nhitng chat xdc tac khéc nhau. Qua do,
chung tathay, vei xuc téc axit Citric, bé mat mang co sy dong déu nhat ve kich thuéc hat va co sy
xuat hién céc 16 xop twong doi dong nhat.
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Citric Tartaric

Oxalic PEG

Hinh 7. Anh SEM cua c&c mau mang SnO2 téng hop véi nhitng chit phu gia khac nhau

4KET LUAN

Mang SnO2 véi céc tinh thé SnO2 duoc tao thanh bing phuong phép Sol-gel théng qua céc
vt lidu vo co ban dau. Céc thong sd vé cu tric mang, kich thudc hat duoc xé&c dinh qua céc phép
do XRD, SEM. Théng qua dé, co thé két luan quatrinh xi Iy nhiét c6 anh huong 16n dén ciu tric
mang va kich thudc hat, s két khdi va phét trién cua cac hat c6 thé giam bot thdng qua viéc sir
dung céc loai xUc tac hiru co.
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