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TOM TAT

Bai béo nay nghlen clru va xay dyng quy trinh danh gia tinh ning quang xuc tic cho timg
vét li¢u nano TiO, bdt, ong va mang. Ong nano TiO; dugc ché a0 bing phuong phap thiy nhiét
tir bdt thwong mai, trong khi mang dugc ché tao bing phtin xa magnetron DC. Trong nghién ciu
ndy, chung t6i sir dung dung djch axit terephthallc (AT) nhu mét “ddu do” huynh quang va dung
dlch Methylene Blue (MB) nhu mét chét chi thj mau d& danh gia higu suat cua qué trinh tao ra
gbe ty do hydroxyl “OH va superoxit O* trong phan {mg xtic tic quang béa. Két qua cho thiy,
quy trinh dénh gia tinh ning quang xuc tic dya trén hai dung dich MB va AT dugc xdy dyng
hoan chinh, cé d§ tin cay cao, phi hop cho nmg vt ligu nano TiO, bét, dng va mang. Ca hai
dung dich AT va MB déu cho cung Kkét qua, véi 25 mg khéi lu(mg Xuc tac cua vat ligu nano TiO,
bot, 6ng va mang, tinh néng quang Xuc tac cta éng nano t6t hon mang, v mang 16t hon bt
thuong mai dung 1am nguyén liéu ban diu.

Tir khoa: quang xic tac, TiO,, Methylene Blue, axit terephthalic.
1.MGO DAU

TiO, 1& mt vit li¢u dang thu hat dugc su quan tim boi kha néng lam lam sach moi
trudng v digt khudn thong qua tinh nang quang xuc tac. Su phat trién vé Iinh vuc nghién cima
va ché tao nhiéu dang vat liéu nano c6 cau tricc, hioh dang khac nhau cho cac img dung khac
nhau, doi héi sy phét trién tuong img vé nghién ciru quy trinh danh gia va chit nhén biét tinh
niing quang xic tic cho timg dang vat ligu. Cy thé, tinh ning quang xic téc cia TiO, dugc
dinh gia bi kha nang lim mét miu ciia cic dung dich nhu: Methylene Orange (MO) (! - 4],
Methylenc Blue (MB) [1, 5, 6], Brilliant Green (BG) (7], Rhodamine B dye (RB) [8, 9], va
axit terephthalic (AT) [10 - 12].

Trong nhimg nim gan day, s phét trién trong linh wirc nghién ciru vé TiO, kh4 da dang vé
cau tric nano nhu hat, 1i - vo, mang mong, thanh, ong, dau uhqm bt chi, ...doi hoi su phat trién
tuong umg vé quy trinh d4nh gia tinh ning quang xuc tac cho mbi loai Vit liéu. Viéc tham khao
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c4c cong trinh nghién cini khdc nhau, cho lhay Ccéc tac gia thu(‘mg khéng néu quy trinh dénh gi,
hodc chung chung, hoic dinh luorng . thé, nhung nhimg con sé dinh lugug cu thé 4y lai khong
¢6 giai thich rd Ii do. Tét ca dlcu a6 din dén viée thuc hi¢n lai quy trinh danh gi4 s& gap nbidu
khé khan, thidu chinh xac va rét khé so sanh véi két quié ciia cac cdog trinh da dugc cong bb. Vi
vy, myc tiéu cia bai bao ndy 14 nghién ciru va xz'ay d\mg quy trinh danh gia tinh ning quang xic
tic cua cac vat liéu nano TiO, & céc dang bdt, ong va msng mét cach chinh xac, phit hop cho
Kkhéi Jugng xic tac xac dinh dua vao hai loai chit nhan biét 14 MB va AT, véi cac li do: 1) Co
ché dénh gia tinh ning quang xuc tac cia vit lidu TiO, bang dung dich M.B 12 do d6 hip thy ciia
dung dich MB truéc va sau phan img quang xuc lac cu thé & day la 46 mAt miu cia dung djch
MB khi dugc chiéu séng UVA. Dung dich MB mét mau cang nhanh, chimg té vit ligu c¢é tinh
nang quang xuc tac cao; 2) Co ché danh gia tinh nang quang xdic tac cia vat ligu TiO, bing AT
thi do phd phat huyoh quang (HQ) ciia goc 2-hydroxyl lereph!.hahc tai buéc séng 435 nm [13,
14] (goc 2- hydroxy! terephthalic dugc tao thanh do phan img ctia AT véi gbe hydroxyl), lugng
gbc 2-hydroxy! terephthalic nay dugc sinb ra cang nhiéu thi chimg 16 lugng gbc *OH dugc sinh
ra tir phan img quang xuc tac cang nhiu, lic nay tinh ning quang xic tic cua vt ligu s€ cing
cao. Nbur vy, ¢b thé xem dung dich AT nhu mdt “dAu do” huynh quang nhim dé danh gia tinh
ning quang xuc tac ciia vt liéu théng qua phé phét quang ctia gbe 2-hydroxyl lerephthallc

Trong bai béo nay, 42 tién hanh danh gia tinh ning quang xtc tac, vit lidu nano éng TlOl
duge ché tao bing phuong phép thity nhiét tir bt TiO, thuong mai va mang TiO, dugc ché tao
bing phuong phap phin xa magnetron DC tir bia Titan. Dung dich MB va AT da dugc si dung
aé xay dyng quy trinh dénh gi tinh ning quang xuc tac cia vt ligu.

2. THY'C NGHIEM
2.1. Vit liéu nano TiO,

Vit lidu bt duge st dung dé xdy dyng quy trinh dénh gi4 tinh ning quang xic tic la bt
P25 TiO, cia hang Degussa, cd dudng kinh khoang 21+28 nm, d¢ tinh khiét 95 %, dién tich bé
mijt riéng ¢& 50 £ 15 m’g”, két tinh & pha tinh thé anatasc. Trong khi 46, b4t TiO, thuong mai
(Roha, ding cho céng nghiép) duoc su dung lam tién chit & cbé tao nano éng TiO, bing
phuong phap thiy nhiét ¢é cac thong s6 nhu d§ tinh khiét 98 %, dudmg kinh hat 50 + 250 nm,
mau tring sita min, két tinh & pha tinh thé anatase.

Vit liéu nano dng TiO, dugc ché tao tir bét TiO, thuong mai (Roha) dugce phan tan trong
dung dich NaOH 10M, véi ti 18 mol TiO,: NaOH 14 1 : 30, bing méy khudy tir trong (hc‘n gian 3
gid, huyén phd nay sau d6 dugc thiy nhiét trong binh autoclave ¢6 16t teflon. Qua trinh tdng hop
thiy nhigt duge tién hanh trong khoang nhiét do 130 °C trong 6 gid. ChAt rén duge loc rira sach
bang nufrc cét, 1di ngam trong dung dich axit HCI loang 0,01 M trong 2 gid. Sau do nra lai bang
nuée cht cho dén pH trung tinh. Bét rin nay dugc say khé & 100 °C. San phim cudi cing dugc
nung trong khdng khi, tai nhiét d3 400 °C trong 2 gid, véi tbe a6 ning nhiét 1a 5 °C/phut.

Mang TiO, dugc phu trén dé thiy tinh slides Marienfcld (Gem\any) bAng phuong phép
phin xa magnetron DC, phuong phap vit If dugc xem la khd phé bién dé ché tao mang oxu kim
loai [16). Bia dyoc sir dung dé phun xa la Titanivm (99 9 %) 6 kich thuéc 80x80x6 mm’, khi
phan img gém oxygen (99,9 %) vi argon (99,9 %). H8n bop khf nay dugc trén 13n trong bmh
nén khi theo ti 1€ mol Oz/Arz 12 6/1, sau d6 dua vio buong chan khong béng bé van kim, khoéng
cachbia-délas cm, 4p suht phin xa 13 13 mtorr, céng sudt phiin xa la 70W [15]. Pé thuy tioh
dugc can truée va sau khi phii mang bing can k¥ thuat véi d§ chinh xac 10%g (can Sartoruis BP
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211D) @8 khéi lugng mang sau khi ché tao khodng 25 mg, twong img véi d§ ddy khoang 240 +
270 nm.

2.2. Céc phuong phap dénh gia vét liéu nano TiO,

Céc vat lleu nano TiO, bt, man% va éng dugc danh gia bing cic phuong phéap dic tung
nhu: xéc djoh cdu tric va thanh phan pha bdi phuong phap nhiu xa tia X (XRD) (D8~
ADVANCE), hinh dang éng dugc quan sét nhé céc anh chup bAng kinh hién vi dlen tr truyén
qua TEM (JEM, 1400 -Japan), do d6 hép thu trén hé may do phd hép thu va truyén qua (530
UV/Vis spectrophotometer).

Dung dich Methylene Blue (MB) va axit terephthalic (AT) dugc sir dung dé danh gia tinh
ning quang xuc tac cia vat liéu nano TiO, Trong dung dich MB, dic tinh mat mau cia chung
sau khi phan émg véi gbe lg'dmxyl "OH va superoxide 0? duqc sinh ra tir xidc tdc quang hoa
TiO, [17,18] (hinh 1a) c6 thé dugc xac dinh tir két qua do d§ hap thy cia MB truée va sau phan
img Xic tic quang héa xay ra. Trong khi d6, phd phé! huynh quang ctia AT dua trén mét tinh
chét héa hoc rat diic bigt 1a phan img ciua AT vai goc hydroxy! “OH (sinh ra tir electron quang
sinh tac dung véi OH trong nuéc) cho ra san phim 1 2- -hydroxyl terephthalic axit (Hinh 1b).
San phim nay phat quang manh & budc séng 435 nm. Cy thé nh sau:

TiOy+ hv - e (dién tr) + h* (15 tréng)
0, (hép phu trén bémity+e > O
H,0 (hdp phy trén bé mit) + h* > H' + "OH

- [R— 2
MB + "OH - phép hiy vi lim mat mau MB
o
MB + O*-> phén hiy vi 1im mét miu MB @ +"OH @ -> phét quang & buée séng 435nm
1) b)

Hinh 1. Cic phan img md ta qué trinh 1am phan hity vi mit mau MB (a) va tao ra géc 2-hydroxyl
terephthalic axit (b) sau khi phan img véi "OH (duge sinh ra tir quang xdc tdc TiO,).

3. KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Nghién ciru quy trioh d4nh gid tinh ning quang xiic tac cho vt li¢u nano TiO, bing
dung dich methylene blue (MB)

Pé nghién ciu va thiét lap quy trinh danh gia tinh ning quang xuc tic cho vit llcu nano
TiO, bing dung dich MB, bét chuén P25 TiO, ciia hang Degussa dugc sir dung trong phan nay.

3.1.1. Xac dinh duong chudn cho dung dich MB

Viéc xdc dinh duémg chuin ma tai do ang 45 dung dich MB hép thy 4nh sug tuan theo
quy lujt ting manh tuyén tinh 14 cin thiét, 4 phép do mat d¢ quang phil hop va tuéin !heo djoh
luat Lambe-Beer [19]. Bén canh dé, lwong vét liéu TiO, phi hgp cho phan img lam mét mau
MB ciing dugc xic dioh.

Dung dich MB ban dAu ¢6 ndng o Cy = 100 mg/l sau d6 tién hanh pha ché dé c6 dugc
dung dich MB & chc ndog do 10 + 100 mg/l Do d$ bap thy (m4t 46 quang) cia cic dung dich
MB & cic ndng 85 khc nhau dé x4c dinh ndng 3 MB phi hop.
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Hinh 2 thé hién két qua khio st su thay i ciia d hdp thy theo cac ndng dé khéc nhau.
Ké qua nay cho thay, trong khoang ndng do MB tir 20 + 60 mg/l, m4t 46 quang tAng tuyén tinh
theo nong d dung dich. Nghia la khoang nong a6 niy 13 phit hop dung dé danh gid kha nang
mét mau cta dung dich MB v4 néng dp MB dugc lya chon phi hop 13 50 mg/l. Pudmg tuyén
tinh ¢6 phuong trinh biéu dién y = 0. 027x + 1.375 dugc thiét 13p trong khoang néng 46 MB tir
10 + 60 mg/l nhim dé ngoai suy gia j néng a6 con lai cia MB lrong dung dich twong img véi
mit dd quang dugc xac dinh tai thoi diém chiéu anh sing UVA bét ki.

3.1.2. Dinh hrong vt liéu TiO; cho phan umg lam mdt mau 10 ml dung dich MB

Thé tich 10m! dung dich MB dugc sir dung 1a 4 phis hop cho thé tich do ciia hé do phd hip
thu. Viée xac djnh khéi lueng chit xic tac téi wu cho 10 ml dung djch nay s& gitip tranh lang phi
vat liéu xic tac, dbng thoi dam bao hp thy i da lugng photon 4nh séng khi dugc chidu vio. Vi
khi ham luong xiic tac 16n hon mdt gi4 trj téi han nao d6, cic hat xic tic s& che chin mol phm
be mit nhay sang cia chit xtc tic din dén tée 4o phan mg quang xic tic cham lai nén s& luong
gbc tr do cb kha ning éxi héa manh dé thisc diy qué trinh phan hily MB bi giam.
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Hinh 2. Sy thay d6i d6 hdp thy (mt dd quang)  Hink 3 Sy thay ddi dd hip thy theo khdi lugng TiO;
theo nong 4 MB. sau thdi gian Chlgl sang UVA 14 20 phut.

Hinh 3 cho thdy khi khdi hrong TiO, nhd hon 20 mg, lugng phén hiy rht bé (dusi 10 %),
ngha 1a khéi lugng xiic tic qua nhé so véi thé tich 10 ml cia dung djch MB. Nhumng khi khoi
Iuo‘ng xuc tac thay i tir 20+30 mg thi luong phan hily MB dat dugc khoang 44+57 %, 1a tuong
d8i pha hop dé lya chon cho qué trinh dénh gia tinh ning quang xiic tic d8i véi 10 ml dung djch
MB theo théi gian. Vi khi khéi lugng xuc tac 16n hon 30 mg thi luong phén hiy gin nhu khéng
thay dbi nhidu. Vi vay, khdi lugng xic tic TiO, dugce lya chon 1a 25 mg TiO; trén 10 ml dung
dich MB.

Nhu vay, dé danh gi4 tinh ning quang xic tac ctia vm ligu nano TiO,, dung djch MB dugc
sir dung c6 nong d¢ Cy = 50 mg/l, thé tich V = 10 ml, khéi lugng chit xc tac: Myioy = 25 mg.

Quy trinh dénb gia tinh ning quang xtc tac bing MB cho cac vit liéu nano TiO, dugc trmh
bay trong c4c hinh 4, 5 va 6. (3 dé, d8i véi dung dich nhan biét MB, diém khic nhau cha yéu
trong quy trinh ddnh gia ctia mai dang vat liéu nano, la quy trinh tich vét lidu xic tic ra khoi
dung dich MB. Néu dang mang, viéc 1dy mang ra khoi dung dich kha don gian thi déi véi dang
bt cin phai ly tém, ddi véi kich thuéc hat bé nbue 1 loai b3t nano P25 thi vige tach bét ra kh01
dung dich MB cia vin tdc li tim 6000 vong/phut. Vi rong mdt thuc nghiém khic, khi van téc
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rzﬁy khoang 5000 vong/phit lugng bt vin con lo limg trong dung dich. Riéng d6i véi dang nano
ong, véi chidu dai khoang vai trim nm, mang loc ¢6 kich thuée 18 45 nm va loc 2 I4n la du dé

tach 6ng nano ra khéi dung dich MB.

Dung dich MB

Mang TiO;
(ché tao bing phuong phip
phiin xa magnerron DC)

 Nong 40 Cu = S0mg/
o Thé tich 10ml

» Din tich’ 2.5cmxS Sem
« D§ diy -240+270pm
o Khéi lugng ~ 25mg

Chibu sing UVA vao dung

Dung djch MB

« Nong do Cy = SOmg/
« Th tich 10m}

Ong nano TiO,
(ché ta bing phuong
phip thiy nhiét)

* Bubmg kinh éng 8+12nm
o Chiéu dai co vii tram nm
© Khéi hrgng dng 25mg

Thoi gian chidu 20+80phit |

dich chira MB + mingTiO;

)
| Chiéu énh sing UVA H
i

Loc TiO; ra khéi dung
Mang kc c6 dutmg kinh 18 loc
c& 45nm, loc 2 lin

[

H Théi gian chidu 20+80 phit

dich MB biog gidy giky

Hiit dung dich MB ra cuvet

loc
Do d8 hp thy ABS sau mdi Do hép thy (méy UV-Vis) Do 44 bdp thu ABS sau Do hip thu (méy UV-Vis)
thoi gian chidu sing Thin gian do: 20 phovlin md1 thén gian chidu sdng Thoi gian do. 20 phitTin

Hinh 4. So dd mb ta quy trinh do quang xic tac sir
dung MB cho mang TiO;.

Dung djch MB l—l

¥

| B4t nano TIO; H
Chifu énh sdog UVA H Thix gian chidu 20+80 phit

Hinh 5. So 48 m6 14 quy trinh do quang xic tac
sir dyng MB cho éng nano TiO,.

Xéc djnh ndng d thi wu
ciia AT trong phin img
quang xie tc véi 20+30 mg|
Vit Ii3u TO;

 Ndng d) Cu = S0mg/1
« Thé tich t0ml

Can khodng 25 mg vt
bt Ti0;

|

Ten 25 mg Ti0;
wong 10 ml AT
Cu = 2x10° moll

>

o Kich thudc hat 21+28 nm
 Khéi lugng 25mg

Chidu UVA 1én hdn hop
(TiO; + AT) theo théi

le— A
o Hit Iml dung dich MB vio cic gian (20 + 80 phit) trong dia peri thiy
éng li tim ¢6 V=1,5 ml. ush
* Dt chc dng li tim vio may b thm|

Litdm byt TiO ra va didu chinh: l

Khéi dung dich MB [+ Téc d§ 1 tim: 6000 vong/phist.

+ Thii gl:\n li am: 15 phit, Do cudng dd phat quang
Céng doan fy] Liy chc &ng li Gm ra, hit ohe phin cia hdn hop (TiOy + AT) Dinh gik dnh ning
tm dung dich MB & phia trén cho vio| | ey vhoi gian boi may quang xde the cita vit
cuvet. e
do phd PL lidw

< - -
Do dj hip thy ABS H Dohap thu (méy UV-Vis) |

Thei gian do: 20 phitlin

Hinh 7. So db m ta quy trink do quang xiic tic

Hinh 6. So db md ta quy trinh do quang xic tic clia vt li¢u nano TiQ, bing axit terephthalic.

sir dung MB cho bét nano TiO,.

Khi dung dung d|ch AT dé nhan biét kha niing quang xtic téc, thi quy trinh don gian hom.
Ta khong cAn tich chat xic tic ra khéi dung dich AT. Vi dinh phat quang ctia gbc 2-bydroxyl
terephthalic axit la & buéc séng 435 nm, trong khi vét ligu TiO, khéng phat quang & buéc séng
nay (12, 13, 14]. Do d6, quy trinh dénh gia tinh nang quang xtc tac cia cic dang vét liéu nano 1a
giéng phau (Hinh 7). Nhu vdy, sir dung AT nhu mét du do quang hoc 48 nhn biét kha ning
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quang xuc téc cva vt ligu s& lam don gidn quy trinh hon rAt nhidu, khi thay déi cac dang vat ligu
khéc nhau.

3.2, Nghién ciru quy trinh ddnh gii tinh ning quang xic tic cho 25 mg vit lién TiO, bﬁng
axit terephthalic

3.2.1. T6i wu nbéng dj cia dung dich AT va thoi gian chiéu dnh sdng UVA

Véi mot hugng axit nhat dinh thi chi c6 thé sinh ra mét lugng gbc 2-hydroxy! terephthalic
tuong 'mg (gbc nay sinh ra ohd phan img véi géc "OH sinh ra tiY phan mg quang xuc tac), do 46
khi ting thoi gian chiéu séng UVA thi cac phén tir axit (kbi d3 phan img hét & ndng dd nay) s&
khéng con dit phan img 48 sinh ra 2-hydroxy! terephthallc axit. Vi viy, axit duge sir dung phai
¢6 ndng d¢ thich hop tuong tmg véi thi gian chiéu séng cho 25 mg vit lidu xtc tic.

a0 4000
r
350 3500
S0} © - 3000 | 2) Axit ban ddy
s ) Axit ban du 3 ) 15 phat
gl by 15 phot gm- )30 phét
ES A ©)30 phit ES 448 phit
i 445 philt 5 2000 @) 60 phét
2 A )60 phit E3 178 phit
3 150 1) 78 phét g 150 £) 90 phit
g ® B %phu %
2001 A 1000
G
50 500
[
o 1 I A n o
350 400 450 SO0 550 600 650 700 TS0 8

M
350 400 450 500 550 600 650 700 750 80
2 Budc séng (nm) b) Budc s6ng (nm)

Hinh 8 Phé phét quang ciia AT ¢ ndng db 1x10°*mol/l () vA 2x10°mol/1 (b) theo thési
gian chiéu UVA

Hinh 8a va 8b cho thiy, hén hop dung djch AT vi 25 mg bdl nano TiO, khi dugc chiéu nh
sang UVA déu phét quang & bu6e séng 435 nm. Két qua nghién ciru trude day [13,14] ciing cho
thiy, dinh phét quang tai buéc séng 435 nm nay dic tnmg cho sy phat quang ciia dung dich AT
va 2-hydroxy! terephthaljc axit sinh ra tir phan img quang xiic tic. Mt khac, hén hop dung dich
AT & ndng d6 Cy = 1x10° mol/l va bot nano TiO, khi duge chiéu anh sang UVA trong khoang
15+75 phut c6 cudng d phat quang ting khi thési gian chidu 4nh sing tang, chl'mg t6 lugng “OH
sinh ra trong phan \mg quang xuc tac ting lén. Nhlmg khi tang théi gian chléu dén 90 phot thi
cué‘ng dj phat quang gxém (Hich 8a). D1du nay cho thiy véi mét luo-ng axit nhit dinh thi cbi c6
thé smh ra mdt lugng goc 2-hydroxyl terephthalic axit fuong {img (goc néy sinh ra nh¢ phén img
v6i gbc "OH duge sinh ra t¥ phan img quang xtc tac), nén & thi gian chiéu tang len 90 phit thi
chc phan i axit 43 phan vmg hét & ndng d§ ndy va khéng con dé pban img nita dé sinh ra 2-
hydroxyl lerephlhahc axit. Nghta la, o ndng d6 ndy lugng axit khéng i d& danh gia phan (mg
quang xuc tac, nén cAn thiét ting ndng do axit hay ting lugng phéo i axit 1én. Vi viy, trong
hmh 8b, ndng do AT dugc tang 1én Cyy = 2x 10° mol/l, két qua cho thiy, trong k.hoang 15 phul
dén 90 phut chiéu 4nh sﬁng UVA thi cuong do phét quang cta dung dich ting va khdng ¢6 diu
hiéu giam. Nhu vy, ndng d AT Cy = 2x10"° mol/l ndy la phit hop dé danh gia kha ning quang
xuc tac cho 25 mg vt liéu nano TiO,. Ngodi ra, trong khodng thoi gian chiéu anh séng UVA, tir
60--90 phit, cho thiy phan img quang xic tdc xdy ra kha manh va cudmg d§ phét quang ting
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manh (Hinh 8b). Vi vdy, thoi gian chiéu UVA duge xem 12 phit hop dé danh gia kha nang quang
xlc tac cho 25 mg vit liéu nano TiO; 14 60+80 phit. Quy trinh dénh gi4 tinh ning quang xiic tic
cho 25 mg vt liéu TiO, dugc thuc hién nhu trén High 7.

3.3. Danh gis quang xiic tdc ciia bt nano (ding dé ché tao éng), Sng nano va ming TiO,

J 1ram

-7 nm

b)

Hinh 9. Hinh TEM ca dng nano TiO, duge ché tao bing phuong phap thiy nhiét (a) va hinh AFM
ctia ming TiO, dugc ché 120 bing phuong phéap phin xa magnetron DC (b).

Quan sét hinh théi cta éng nano TlOz thu dugc sau khi che tao bing phuong phép thiy
nhiét tr bét TiO, thuong mai Roha cho Ihay, chléu daj cva cac ong c§ vai trim nm, duo‘ng kinh
tir 8+12 nm (Hinh 9a). Trong céng trinh [20], & 6ug nano TiO, ciing dugc ché tao béng phtrong
phép thiy nhiét thu duge dudng kinh khoang 7 nm, chidu dai khéng dugc de cép, nhung trong
anh TEM c6 cht thlch kich thuéc véao khoang 42,3 nm va ¢6 dién tich bé mat riéng 16m hon
nguyén ligu bat ban déu la 8,5 1in. Nhv vy, vn;c ché ta0 éng nano TiO, c6 kha ning lam lang
dign tich b mit riéng so vo1 bét. Tuy nhién, dng co chiéu dai va dudmg kinh qué nho co thé gay
kh(s khin cho viéc tach Sng ra khoi dung dich khi do 4% hép thy MB ciing nhu mg dyng tach
bng khoi nude dé sir dung lai. Vi véy, vdi ong c6 chidu dai vai trim nano nhu troog cong trinh
ndy c6 thé sir dung gidy loc 6 kich thudc 13 45 nm va loc hai lin, Ja c6 lhe tach dugc ong nano
ra khot dung dich. Ngoai ra, hinh 9b cho thiy, mang TiO, duoc ché tao bing phuong phap phin
xa magnetron DC, c6 d6 ghd ghé bé mat thay ddi tir 7--11 nm, ciing c6 dién tich bé mat higu
dung khd tt.

Cau triic pha va d6 tinh thé hoa cua vét liéu nano TiO, bdt, éng va mang dugc khang dinh
bing phuong phip nhiu xa tia X (XRD) (Hinh 10). -Két qua cho thdy, vat ligu ¢6 clu tric ru
tién phat trién mat mang (101), chii yéu la pha anatase, pha cé hoat tinh quang héa cao ciia TiO,
[12,13,15, 20). Cac vach tuong {mg véi pha tinh thé anatase cia bot TiO, thuong mai cé cutmg
46 nhidu xa manh nht, cic vach nhiéu xa tuong tmg xult hign tir gian 48 nhidu xa cla méu
mang TiO, ¢6 cudng db nho hom, va cudng d§ vach nh)éu xa bé nhét quan sat dugc déi véi cic
éng TiO,, do kich thucc nhé ¢& nm cia vit liéu mang va 6 éng nano. Cudng dd vach nhidu xa 16n
cho thdy su két tinh tét ciia mau lmh thé va kich thuée 16n cia céc hat bt thuong mai (Hmh 10).
Ngoén ra, (rong pha két tinh cia ong TiO, ¢6 xuat hién thém pha tap chét NaCl, pha tap chét nay
¢6 thé 1a san phéin con du lai sau qu4 trinh thiy nhiét, nhimg khong anh huémg dén tinh ning
quang xuc tic clia vt liéu [21].
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Két qua khio sat tinh ning quang xiic t4c clia cic vit ligu nano TlO; bang MB va AT duge
thyc hién nhu quy trinh dugc trinh biy trong céc hinh 4, 5,6 vd 7, va Két qua dugc thé hién va
trinh bay trong Hinh 11 va Hinh 12. Khi danh gié tinh ning quang xuc tic cla cic vit lleu nano
ndy bling dung djch MB (Hinh 11) v& AT (Hinh 12), ching 131 thdy ring, sau 80 phut chidu énh
sang UVA, 48i v6i dung dxch MB, thl d$ phan hiy dung dich MB d6i véi c4c ong TiO, 1a 1t
nhét, dat dugc 97,92 %, uep sau 1a clia mang TiO, dat 67 %, va sau cing 4 bt TiO, thuong mai,
dat 50,2 % (loai bot dung dé ché tao ong TiO, bing phuong phap thuy nhiét). Trong khi d6, dung
dich AT sau phin img quang xic tac déu phél quang & budc séng 435 nm, cudng d§ phat quang
tang din lheo thr tyr bot TiO; thuong mai, mang TiO, va éng TiO,. Nhu vy, tinh ning quang
xlic tic cia ong TiO, tét hon mang TiO, va mang TiO, 8t hon bt TiO, thuong mai.

4. KET LUAN

Ching t6i da x4y dung hoan chinh timg quy trinh dénh gia tinh ning quang xic tac phi
hop cho vét liéu nano TiO, & ba dang khac nhau: bt thuong phém, éng va mang véi vige sir
dung hai chit AT va dung dich MB. Quy trinh da dugc thidt 1ap hop H, chit ché va c6 d§ tin cdy
cao. Cy thé, vi khéi lugng chét xic tac 13 25 mg, ddi véi dung dich MB, ndng dé thich hop 1a
Cw = 50 mg/l va thé tich V = 10 ml. Déi véi dung dich AT, ndng dd thich hgp la Cy = 2x10°
mol/, thoi gian chiéu anh sang 13 60-80 phit. Sy tién loi khi sir dung dung dich AT 14 khong
phai tach vit liéu ra khoi dung dich trong khi déi véi MB phai thyc hién viéc ndy. Quy trinh nay
¢6 thé dugc ap dung tai cic phong thi nghiém nghién ciru vé cac vat ligu nano quaug XUc ufc
khdc nhau. Ngodi ra, véi quy trinh danh gi4 trén, dwa vao AT va MB thi déu cho két luin éng
nano TiO; (dugc ché tao bing phuong phap Lhuy nhiét tir bqt thwong mai) tdt hon mang (ché tao
bing phuong phap phiia xa magnetron DC) vi mang TiO; t5t hon bt thuong mai.
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ABSTRACT

FABRICATION AND THE PHOTOCATALYTIC EVALUATING METHOD OF

TIO, NANOMATERIALS BY METHYLENE BLUE AND TEREPHTHALIC ACID

Thi Ngoc Tu Le"?, Thi Hanh Thu Vu?

'Dong Thap University, 783 Pham Huu Lau, Ward 6, Cao Lanh City, Dong Thap Province

? Faculty of Physics and Engineering Physics, University of Science, Vietnam National

University in Ho Chi Minh City, 227 Nguyen Van Cu, Ho Chi Minh City

“Email: Imtu@dthu.edu.vn

This paper describes a method of fabrication and photocatalytic characterization of TiO,

nanostructures such as powders, tubes and films. The TiO, nanotubes and films were fabricated
by hydrothermal method from commercial powders and DC magnetron sputtering. In this study,
the terephthalic acid (AT) solution was used as a "probe" fluorescence aud Methylene Blue
(MB) solution as a colour indicator to indentify the generation of «OH hydroxyl and superoxide
O radicals in photocatalytic reaction. It shows that the method based on MB and AT solutions
is of high reliability, suitable for preparation of TiO, powders, tubes and films. With 25 mg TiO,
nanostructures, the photocatalytic properties of nanotubes are better than those of the films and
precursor powders.

Keywords: photocatalyst, TiO,, Methylenc Blue, terephthalic acid.
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