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TOÙM TAÉT 

TiO2 nano ñöôïc toång hôïp baèng phöông phaùp sieâu aâm – thuûy nhieät, maãu ñöôïc pha taïp 

x% wt Fe2O3, vôùi x = 0; 0,1; 0,15; 0,2; 0,25; 0,3. Caùc maãu ñöôïc nung ôû 700 
0
C trong 15 phuùt. 

Caáu truùc vaø vi caáu truùc ñöôïc nghieân cöùu baèng kyõ thuaät XRD, FESEM cho thaáy caùc maãu 

TiO2 pha taïp Fe ñeàu thuaàn anatase, kích thöôùc haït nhoû nhaát laø 17nm vaø coù caáu truùc caùc haït 

xen laãn vôùi caùc oáng. Hoaït tính quang xuùc taùc ñöôïc ño baèng phoå UV-Vis vaø maät ñoä quang 

qua khaû naêng phaân huûy xanh methylene. Caùc maãu ñöôïc chieáu baèng aùnh saùng maët trôøi vaø 

maãu coù thaønh phaàn 0,25% wt Fe2O3 coù hoaït tính quang xuùc taùc maïnh nhaát.  

Töø khoùa: TiO2 nano, pha taïp Fe , sieâu aâm – thuûy nhieät, caáu truùc,  

vi caáu truùc, quang xuùc taùc. 

*

1. GIÔÙI THIEÄU 

 OÂ nhieãm moâi tröôøng noùi chung, oâ 

nhieãm moâi tröôøng nöôùc noùi rieâng ñang laø 

moät vaán ñeà toaøn caàu. Nguoàn goác oâ nhieãm 

moâi tröôøng nöôùc chuû yeáu laø do caùc nguoàn 

nöôùc thaûi khoâng ñöôïc xöû lí, thaûi tröïc tieáp ra 

moâi tröôøng bao goàm töø caùc hoaït ñoäng saûn 

xuaát coâng nghieäp, noâng nghieäp, nuoâi troàng 

thuûy haûi saûn, sinh hoaït, vui chôi giaûi trí… 

Trong ñoù, nöôùc thaûi töø caùc hoaït ñoäng coâng 

nghieäp, noâng nghieäp, nuoâi troàng thuûy haûi 

saûn coù aûnh höôûng nhieàu nhaát ñeán moâi 

tröôøng do tính ña daïng vaø phöùc taïp cuûa noù. 

Trong nöôùc thaûi coâng nghieäp, thaønh phaàn 

khoù xöû lí nhaát laø chaát höõu cô khoù phaân huûy 

sinh hoïc. Vôùi baûn chaát khoù phaân huûy bôûi vi 

sinh, toàn taïi beàn vöõng trong moâi tröôøng, 

chaát höõu cô khoù phaân huûy sinh hoïc seõ laø 

moái nguy haïi laâu daøi tôùi söùc khoûe con ngöôøi 

vaø moâi tröôøng. 

Ñeå giaûi quyeát ñöôïc nhöõng vaán ñeà treân, 

phaûn öùng quang xuùc taùc ñang thu huùt nhieàu 

söï quan taâm trong lónh vöïc nghieân cöùu öùng 

duïng. Trong ñoù TiO2 pha taïp vôùi caùc kim 

loaïi chuyeån tieáp nhö Fe, V vaø Cu laøm taêng 

khaû naêng quang xuùc taùc. Ñieàu naøy ñöôïc giaûi 

thích bôûi khaû naêng cuûa caùc vaät lieäu bieán theå 

Titania ñaõ laøm giaûm giaù trò khoaûng caùch 

naêng löôïng vuøng caám vaø taêng tæ leä sinh caëp 

ñieän töû - loã troáng döôùi kích thích cuûa böùc xaï 

aùnh saùng maët trôøi so vôùi trong tröôøng hôïp 

cuûa TiO2 tinh khieát[2]. Trong soá nhöõng vaät 

lieäu nano ñoù thì TiO2 pha taïp Fe kích thöôùc 

nano ñaõ vaø ñang thu huùt raát nhieàu söï quan 

taâm nghieân cöùu do nhöõng öùng duïng tuyeät 

vôøi cuûa noù trong caùc lónh vöïc nhö chuyeån 
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ñoåi naêng löôïng maët trôøi, xöû lí nöôùc thaûi, 

laøm saïch moâi tröôøng.  

Coù raát nhieàu phöông phaùp ñeå cheá taïo 

TiO2 nano pha taïp Fe nhö sol-gel [1,16], vi 

soùng [6], thuûy nhieät [7]. Tuy nhieân phöông 

phaùp keát hôïp sieâu aâm - thuûy nhieät laø moät 

trong nhöõng phöông phaùp hieän nay ñöôïc 

caùc nhaø khoa hoïc trong vaø ngoaøi nöôùc quan 

taâm vì noù coù theå cheá taïo TiO2 pha taïp Fe coù 

caáu truùc oáng nano vôùi ñöôøng kính nhoû, dieän 

tích beà maët cao, hoaït tính quang xuùc taùc 

maïnh. Öu ñieåm noåi baät cuûa phöông phaùp 

naøy coù theå xuaát phaùt töø nhöõng hoùa chaát 

TiO2 thöông maïi reõ tieàn, mang nhieàu lôïi ích 

veà kinh teá. 

2. THÖÏC NGHIEÄM 

2.1.  Vaät lieäu 

Nguoàn vaät lieäu TiO2 xuaát phaùt ban ñaàu 

laø vaät lieäu thöông maïi KA – 100 (made in 

Korea) daïng anatase. Boät Fe2O3 (99,8%) 

duøng ñeå pha taïp. NaOH (99%) ñöôïc duøng 

laøm dung moâi trong quaù trình thuûy nhieät. 

HCl (98%) duøng ñeå loïc röûa saûn phaåm sau 

khi thuûy nhieät. Nöôùc chöng caát vaø giaáy quyø 

kieåm tra ñoä PH. 

2.2. Phöông phaùp cheá taïo 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 1: Qui trình cheá taïo boät nano TiO2 pha taïp Fe 

baèng phöông phaùp sieâu aâm - thuûy nhieät 

Caân 4 gam boät TiO2 thöông maïi chuû yeáu 

daïng anatase cho vaøo coác thuûy tinh chöùa 

100ml dung dòch NaOH 10M. Dung dòch naøy 

ñöôïc tieáp tuïc phaân taùn baèng sieâu aâm (35 

kHz, 60 W) trong thôøi gian 30 phuùt. Dung 

dòch sau khi sieâu aâm ñöôïc ñöa vaøo bình 

Teflon ñeå thuûy nhieät ôû 200
0
C trong 5 giôø.  

Saûn phaåm thu ñöôïc sau quaù trình thuûy 

nhieät ñöôïc loïc vaø röûa trong nöôùc ñun noùng 

ôû 90
0
C keát hôïp khuaáy töø. Sau ñoù tieáp tuïc 

röûa trong dung dòch HCl 0,1M keát hôïp vôùi 

sieâu aâm nhieàu laàn. Saûn phaåm ñöôïc saáy 

nhieät ôû 60
0
C trong 12 giôø thu ñöôïc saûn 

phaåm laø nano TiO2.nH2O. 

Caân Fe2O3 theo caùc tæ leä 0.0%, 0.1, 

0.15, 0.2, 0.25, 0.3 veà khoái löôïng, 

troän nghieàn vôùi TiO2.nH2O; kyù hieäu caùc 

maãu laàn löôït laø M0, M1, M2, M3, M4 vaø M5. 

Sau ñoù nung caùc maãu ôû nhieät ñoä 700
0
C 

trong 15 phuùt vôùi toác ñoä gia nhieät 

5
0
C/phuùt. Keát quaû ta thu ñöôïc boät nano 

TiO2 pha taïp Fe (hình 1). 
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2.3. Phöông phaùp ño 

Caáu truùc vaø thaønh phaàn pha cuûa boät 

nano TiO2 pha taïp Fe ñöôïc ño baèng maùy 

nhieãu xaï tia X (XRD –Siemen D-5005) vôùi 

tia böùc xaï laø Cu-K ( = 1,54056 A
0
) vaø 

böôùc queùt laø 0,03
0 
. Ñeå xaùc ñònh vi caáu truùc, 

hình daïng vaø kích thöôùc haït, ño baèng kính 

hieån vi ñieän töû queùt hieäu öùng tröôøng 

(FESEM – Hitachi S 4800). 

Khaû naêng phaân huûy chaát maøu xanh 

Methylene cuûa boät nano TiO2 pha taïp Fe 

ñöôïc kieåm chöùng qua phoå UV-Vis (T80+ 

UV-VIS Spectrometer) vaø ño maät ñoä quang 

treân maùy Spectronic 21D. 

3. KEÁT QUAÛ VAØ THAÛO LUAÄN 

3.1 Caáu truùc vaø söï hình thaønh pha 

cuûa TiO2 pha taïp Fe 

 

 

 

 

  

 

 

 

Hình 2: Ñoà thò nhieãu xaï tia X cuûa boät  

nano TiO2 pha taïp Fe 

Hình 2 laø ñoà thò nhieãu xaï tia X cuûa 

TiO2 vaø TiO2 pha taïp Fe vôùi noàng ñoä pha 

taïp laàn löôït 0,1%; 0,15%; 0,2%; 0,25% vaø 

0,3% veà khoái löôïng cuûa Fe2O3. 

Töø ñoà thò treân, chuùng ta thaáy maãu TiO2 

khoâng pha taïp coù toàn taïi pha rutil nhöng 

caùc maãu TiO2 pha taïp Fe khoâng thaáy söï coù 

maët cuûa pha rutil. Ñieàu naøy coù theå noùi laø do 

aûnh höôûng cuûa taïp Fe daãn ñeán söï ngaên caûn 

quaù trình chuyeån pha töø anatase sang rutil. 

Ngoaøi ra caùc ñænh taïi vò trí 2 = 25,28; 

37,78; 48,05; 53,84 vaø 55,01 laø caáu truùc 

tinh theå daïng anatase. Maët khaùc söï khoâng 

coù maët caùc pha tinh theå cuûa FeTiO3 hoaëc Fe 

trong caùc maãu pha taïp. Ñieàu naøy coù theå laø do 

Fe ñaõ thay theá vò trí Ti trong maïng tinh theå.  

Söû duïng phöông trình Sherrer ñeå tính 

côõ haït tinh theå: 

1
os

K
D

c



 
  

Trong ñoù: K = 0.9;  - böôùc soùng cuûa tia 

X: ( = 0.154056nm; βâ1 - radian cuûa ñoä 

roäng baùn phoå;  - goùc phaûn xaï; D - kích 

thöôùc haït tinh theå. 

Tính cho vaïch anatase (101). Töø 

phöông trình treân chuùng toâi tính ñöôïc côõ 

haït tinh theå cuûa caùc maãu nung ôû 700 C 

trong 15 phuùt. Keát quaû naøy khaù phuø hôïp 

vôùi aûnh chuïp qua kính hieån vi ñieän töû queùt. 

Baûng 1: Côõ haït tinh theå tính theo 

cöôøng ñoä nhieãu xaï tia X 

Maãu 

Ñoä roäng baùn phoå 

vaïch (101) (rad) 

Côõ haït (nm) 

M0 0,0061 23,3 

M1 0,0095 14,8 

M2 0,0044 32,5 

M3 0,0110 12,5 

M4 0,0052 27,1 

M5 0,0047 30,1 

 Keát quaû trong baûng 1 cho thaáy vaät 

lieäu TiO2 pha vôùi 0,2% wt Fe2O3 coù côõ haït 

tinh theå laø nhoû nhaát, trung bình khoaûng 

12,5 nm. 

3.2 Vi caáu truùc, hình daïng vaø kích 

thöôùc haït 

AÛnh FESEM caùc boät nano TiO2 pha taïp 

Fe ñöôïc nung nhieät ôû 700
0
C trong 15 phuùt 

(hình 3).  
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a)     b)    c) 

  

 

 

 

 

 

 d)      e)    f) 

Hình 3: a) AÛnh FESEM cuûa TiO2 khoâng pha taïp; b) AÛnh FESEM cuûa TiO2 pha taïp 0.1 %wt 

Fe2O3; c) AÛnh FESEM cuûa TiO2 pha taïp 0.15 %wt Fe2O3; d) AÛnh FESEM cuûa TiO2 pha taïp 

0.2 %wt Fe2O3; e) AÛnh FESEM cuûa TiO2 pha taïp 0.25 %wt Fe2O3; f) AÛnh FESEM cuûa TiO2 

pha taïp 0.3 %wt Fe2O3 

Quan saùt aûnh FESEM töø hình 4.a, 4.b, 

4.c, 4.d, 4.e vaø 4.f cuûa caùc maãu TiO2 pha taïp 

Fe2O3 ta thaáy beân caïnh nano TiO2 daïng oáng 

coøn coù söï xuaát hieän cuûa nano TiO2 daïng haït. 

Baûng 2: Kích thöôùc haït tính töø aûnh FESEM 

Maãu 
Kí hieäu 

maãu 

Kích thöôùc haït 

trung bình (nm) 

TiO2 

TiO2 + 0,1% wt Fe2O3 

TiO2 + 0,15% wt Fe2O3 

TiO2 + 0,2% wt Fe2O3 

TiO2 + 0,25% wt Fe2O3 

TiO2 + 0,3% wt Fe2O3 

M0 

M1 

M2 

M3 

M4 

M5 

30 

17 

40 

20 

32 

40 

3.3 Hoaït tính quang xuùc taùc cuûa 

vaät lieäu TiO2 pha taïp Fe 

Ñeå thöû khaû naêng quang xuùc taùc cuûa vaät 

lieäu TiO2 pha taïp Fe vöøa cheá taïo ñöôïc. 

Chuùng toâi laàn löôït laáy caùc maãu M0, M1, M2, 

M3, M4 vaø M5 caân moãi maãu 0,05g sau ñoù cho 

vaøo dung dòch xanh methylene noàng ñoä 

25mg/l (khoaûng 7,8.10
-5 

M) , khuaáy töø 15 

phuùt trong boùng toái ñeå ñaït ñeán ñoä caân baèng 

haáp phuï ñoàng ñeàu vaø ñöa ñi chieáu döôùi aùnh 

saùng maët trôøi trong caùc khoaûng thôøi gian 

10, 20, 30, 40, 50, 60 phuùt. Sau ñoù laàn löôït 

huùt dung dòch boû vaøo loï, ñaët trong hoäp toái 

vaø ño maät ñoä haáp thuï quang. 

Döïa vaøo ñoä haáp thuï aùnh saùng cuûa dung 

dòch, chuùng ta xaùc ñònh ñöôïc noàng ñoä cuûa chaát 

tan, möùc ñoä phaân huûy cuûa caùc hôïp chaát khi söû 

duïng quaù trình quang xuùc taùc. Ñeå tieän theo 

doõi hoaït tính quang xuùc taùc cuûa saûn phaåm 

toång hôïp ñöôïc, chuùng toâi cho phaân huûy caùc 

hôïp chaát höõu cô coù maøu ñaäm nhö methylene. 

Sau khi thöïc hieän quaù trình chieáu maãu 

döôùi aùnh saùng maët trôøi vôùi cöôøng ñoä saùng 

khoaûng 90kLux, chuùng toâi ño maät ñoä haáp 

thuï quang vaø thu ñöôïc soá lieäu noàng ñoä chaát 

tan nhö baûng 3. 
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Baûng 3: Soá lieäu khaûo saùt tính chaát quang xuùc taùc cuûa vaät lieäu TiO2 pha taïp Fe 

maãu 
Noàng ñoä % wt 

Fe2O3 

Thôøi gian chieáu saùng (phuùt) 

10 20 30 40 50 60 

M0 0 0.433 0.029 0.026 0.021 0.02 0.018 

M1 0,1 0.037 0.029 0.028 0.027 0.027 0.022 

M2 0,15 0.231 0.048 0.046 0.045 0.017 0.015 

M3 0,2 0.051 0.039 0.036 0.036 0.03 0.02 

M4 
0, 25 0.05 0.042 0.034 0.018 0.012 0.004 

M5 
0,3 0.037 0.036 0.036 0.033 0.027 0.025 

Maãu chuaån 
Xanh Methylene 1.98 1.98 1.98 1.98 1.98 1.98 

Töø baûng soá lieäu treân, chuùng toâi veõ ñöôïc 

ñoà thò nhö hình 5. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 5:  Ñoà thò Ln(C0/C) theo thôøi gian 

chieáu cuûa TiO2 pha taïp Fe 

Töø baûng 3 ta tính hieäu suaát quang xuùc 

taùc cuûa vaät lieäu TiO2 pha taïp Fe khi cho 

phaân huûy xanh Methylene. Döïa vaøo ñoà thò 

hình 5, ta coù theå nhaän thaáy maãu M4 coù tính 

quang xuùc taùc maïnh nhaát. 

Chuùng toâi tieáp tuïc khaûo saùt phoå haáp thuï 

UV-Vis cuûa maãu M4 theo thôøi gian chieáu aùnh 

saùng Maët Trôøi khaùc nhau (hình 6). 

Hình 6 laø phoå UV-Vis cuûa xanh 

Methylene vaø maãu TiO2 pha 0.25% wt Fe2O3 

(M4) theo caùc thôøi gian chieáu saùng khaùc 

nhau. Chuùng ta thaáy raèng, khi taêng thôøi 

gian chieáu saùng, cöôøng ñoä caùc ñænh ñeàu giaûm 

xuoáng, chöùng toû vaät lieäu cheá taïo ñöôïc coù khaû 

naêng phaân huûy maïnh xanh Methylene. Sau 

thôøi gian chieáu saùng 40 phuùt, chaát maøu xanh 

Methylene gaàn nhö bò phaân huûy hoaøn toaøn. 

Töø caùc keát quaû nghieân cöùu treân moät laàn nöõa 

coù theå khaúng ñònh, caùc vaät lieäu TiO2 pha taïp 

Fe coù khaû naêng quang xuùc taùc maïnh trong 

vuøng phoå aùnh saùng maët trôøi.  

 

 

 

 

Hì 

 

 

 

 

 

Hình 6: Phoå haáp thuï UV-Vis cuûa TiO2 pha 

taïp 0.25% wt Fe2O3 theo thôøi gian chieáu: 

chöa chieáu (0), sau 10 phuùt (1), sau 20 phuùt 

(2), sau 30 phuùt (3), sau 40 phuùt (4) 

Nhö vaäy, vaät lieäu nano TiO2 pha taïp Fe 

coù hoaït tính quang xuùc taùc maïnh hôn nano 

TiO2 khi chieáu baèng aùnh saùng maët trôøi. Vì 

khi pha taïp Fe vaøo TiO2 taïo ra taâm Fe(III) 

coù theå taùc ñoäng leân caùc haït khaùc nhö 

electron hoaëc loã troáng vaø taïo ra baãy 
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electron caïn daãn tôùi vieäc naâng cao söï taùi 

hôïp cuûa caùc haït mang ñieän nhaèm taïo ra caùc 

goác oâ xi hoùa O2

-
, OH

 
töø O2, H2O khi ñöôïc 

chieáu saùng vaø deã daøng phaân huûy nhanh 

xanh Methylene. Luôïng khaùc nhau cuûa taïp 

Fe(III) trong TiO2 seõ aûnh höôûng ñeán vieäc 

naâng cao taùc duïng quang cuûa chaát quang 

xuùc taùc, phuï thuoäc vaøo caùch ñieàu cheá vaø 

thay ñoåi thaønh phaàn.  

Cho ñeán nay, coù khaù nhieàu moâ hình lí 

thuyeát ñeà xuaát ñeå giaûi thích cô cheá quang 

xuùc taùc cuûa TiO2 pha taïp Fe. Moät soá cho 

raèng, möùc naêng löôïng cuûa taïp Fe naèm saùt 

ñaùy vuøng daãn vaø Fe ñoùng vai troø moät taâm 

baãy. Ngoaøi khaû naêng taêng ñoä haáp thuï trong 

vuøng aùnh saùng khaû kieán, caùc taâm naøy coù 

khaû naêng giaûm thôøi gian taùi hôïp cuûa caùc 

caëp ñieän töû - loã troáng. Moät soá keát quaû 

nghieân cöùu khaùc laïi cho raèng, khi pha taïp 

Fe vôùi moät noàng ñoä xaùc ñònh, ngoaøi khaû 

naêng taêng tính quang xuùc taùc neâu treân, 

chuùng coøn coù theâm söï ñoùng goùp cuûa phaûn 

öùng quang Fenton. Moät soá keát quaû nghieân 

cöùu gaàn ñaây cho thaáy, coù khaû naêng toàn taïi 

pha ilmenhite FeTiO3 trong vaät lieäu TiO2. 

Ñieàu naøy coù khaû naêng daãn ñeán vieäc hình 

thaønh caùc tieáp xuùc dò theå giöõa TiO2 vaø 

FeTiO3. Vaät lieäu TiO2 nano khoâng pha taïp 

cuûa Coâng ty Degussa (Ñöùc) toång hôïp coù teân 

P-25 ( tæ leä 70% anatase vaø 30% rutile) ñang 

baùn treân thò tröôøng ñöôïc ñoâng ñaûo caùc nhaø 

khoa hoïc treân theá giôùi coâng nhaän laø coù hoaït 

tính quang xuùc taùc toát trong vuøng phoå aùnh 

saùng maët trôøi. Ngöôøi ta cho raèng, chính söï 

toàn taïi caùc tieáp xuùc dò theå hình thaønh taïi 

bieân tieáp xuùc cuûa hai loaïi baùn daãn TiO2- 

Anatase (3.2eV) vaø TiO2- Rutile (3eV) ñaõ laøm 

taêng khaû naêng quang xuùc taùc cuûa P-25.  

4. KEÁT LUAÄN 

Baèng phöông phaùp sieâu aâm – thuûy 

nhieät, chuùng toâi ñaõ cheá taïo thaønh coâng 

nano TiO2 pha taïp Fe. Phöông phaùp naøy 

vaät lieäu xuaát phaùt laø TiO2 thöông maïi KA – 

100 (made in Korea) coù giaù thaønh reû, deã 

cheá taïo vaø coù tính laëp laïi cao. 

Boät nano TiO2 pha taïp Fe nung ôû nhieät 

ñoä 700 
0
C trong 15 phuùt, caáu truùc coù daïng 

thuaàn anatase vaø vi caáu truùc coù daïng oáng 

xen keõ vôùi haït, kích thöôùc haït nhoû nhaát 

khoaûng 17 nm ñoái vôùi maãu TiO2 pha taïp 0.1 

%wt Fe2O3. 

Hoaït tính quang xuùc taùc cuûa nano TiO2 

pha taïp Fe ñöôïc khaûo saùt khi cho phaân huûy 

xanh Methylene baèng caùch chieáu aùnh saùng 

Maët Trôøi, maãu TiO2 pha taïp 0.25% wt 

Fe2O3, nung ôû nhieät ñoä 700 
0
C trong 15 

phuùt coù hoaït tính quang xuùc taùc maïnh nhaát, 

xanh methylene bò phaân huûy hoaøn toaøn khi 

chieáu aùnh saùng maët trôøi 40 phuùt. Ñaây laø 

quy trình coâng ngheä chuùng toâi caàn löïa choïn 

ñeå cheá taïo TiO2 pha taïp Fe. 

* 

STRUCTURE, MICROSTRUCTURE AND PHOTOCATALYTIC ACTIVITY OF Fe-

DOPED TiO2 MATERIALS FABRICATED BY ULTRASONIC - 

HYDROTHERMAL METHOD 

Huynh Duy Nhan
(1)

, Truong Van Chuong
(2)

, Le Quang Tien Dung
(2) 

(1) Thu Dau Mot University, (2) College of Sciences, Hue University 

ABSTRACT 

Nano TiO2 were synthesized by ultrasonic - hydrothermal method, the sample is doped 

x % wt Fe2O3 , with x = 0, 0.1, 0.15, 0.2, 0.25, 0.3. The samples were heated at 700 
0
C for 15 
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minutes. The structure and microstructure was studied by XRD, FESEM techniques showed 

that the samples are pure anatase doped Fe, the smallest particle size is 17nm and 

structured particles mixed with the tubes. Photocatalytic activity was measured by UV-Vis 

spectrum and the optical density degradable blue Methylene. The samples were irradiated 

by sunlight and the sample with composition is 0.25% wt Fe2O3 has photocatalytic activity 

the strongest. 

Keywords: nano TiO2, doped Fe, ultrasonic – hydrothermal,  

structure, microstructure, photocatalytic. 
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