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MO PAU
1. Ly do chon d@ tai

Trong nhitng nam g?m day, téng hop va st dung cac 6xit kim loai nhu TiO,, ZnO, V,0s, WO3, 1,03,
v.v di duoc cong dong khoa hoc dic biét quan tim do tinh chit doc déo va tng dung cua ching trong céc
linh vyc khac nhau. Trong do, titan dioxide (TiO,) va ZnO 1a hai loai vat liéu thu hit sy quan tdm nghién ctru
nhiéu nhat trong cac ng dung khac nhau nhu pin mat troi, cam bién, san xuét hydro v.v... dac biét trong
quang xuc tac (loai bo cac chat 6 nhidm, ty lam sach, diét khuan) do tinh 6n dinh, khong doc hai, twong thich
sinh hoc cao, tro vé mat hoa hoc va than thién moi truong, hiéu suét quang xuc tac cao. M4t trong nhiing uu
diém khi st dung TiO; va ZnO la ching c6 thé tai sir dung sau qua trinh thuc hién quang xtc tac, san phém
tir su phan hity nay an toan, khong phat sinh thém cac chat thai thir cip. Pic biét, chung c6 kha ning 6xy hoa
dugc nhidu hop chat hiru co va chit vo co doc hai, co kha ning phat huy tac dung xuc tac quang héa nhanh &
diéu kién binh thudng (nhu nhiét d6 phong, ap sudt khi quyén) st dung 4nh sang nhén tao hodc birc xa tu
nhién ctia mat troi. Tuy nhién, TiO, c¢6 han ché 1a d6 rong ving cam 16n (3,2 eV dbi voi pha anatase va 3,0
eV - pha rutile) nén chung chi hp thy birc xa viing tir ngoai - UV (chiém it hon 5% phd birc xa mit troi).
biéu nay din dén hiéu suit quang xuc tac van con thép dudi tac dung cua birc xa mat troi tur nhién. Mat khac,
do sy tai hop cua cdp dién tir va 15 tréng (tan ra exciton) sinh ra khi TiO, duoc kich thich boi birc xa lam
giam dang ké hiéu sudt quang xuc tac cia vat liéu. Do vdy, yéu ciu mé rong dai hip thu cia TiO, sang viing
budc song kha kién, ting kha ning hip thu anh sang cua vat liéu, dong thoi giam sy tai hop cua dién ti-15
tréng trong qua trinh quang xuc tac van la van dé con md ca vé khoa hoc 13n cong nghé. Dé cai thién hiéu
qua quang xuc tac, cac bié€n phap thudng duoc cac nha khoa hoc ap dung la: Ché tao vat liéu TiO, c6 dién
tich bé mat tiép xuc mdi trudng tang; pha tap ion kim loai, phi kim véi muc dich lam xuét hién cac mirc tap
chat trong ving cam dé mo rong dai hap thu birc xa kha kién va giam xéc suét tai hop dién tu-15 trong. Mot
trong cac giai phap cong ngh¢ do la lya chon pha tap TiO; véi cacbon (C) hodc luu huynh (S), flo (F), nito
(N). Trong céc tap chét trén, nito v6i trang thai N-2p ndm gan ving hoa trj cta trang thai O-2p duoc danh gia
1a phu hop nhat do kich thuéc nguyén tir twong dwong ciing nhu ning luong ion héa thip, bén va 6n dinh
gilip ting cudng hoat tinh quang xtic tac cia vat lidéu TiO,. Do do, cac ki thuat khac nhau da dugc st dung dé
ché tao TiO, pha tap nito (TiO,:N), nhur solgel, thiy nhiét, hoa siéu am. Uu diém ctia cac ki thudt nay 1a co
thé téng hop vat liéu dudi nhiéu dang khac nhau (s¢i, mang, hat, 6ng nano), vat li€u thu dugc c6 do tinh
khiét cao, co thé didu khién kich thudc va hinh dang vt liéu trong khi ché tao. Tuy nhién, cac phuong phap
nay thuong yéu cAu thiét bi dc biét hodc 1am viée trong moi trudng ap suét va nhiét do cao, thuong yéu cAu
sir dung cac dung moi doc hai, diéu kién van hanh may moc nghiém ngit ¢é dam bao an toan hoic st dung
tién chat dat tién trong qua trinh tong hop, quy trinh ché tao ciing thuong phai tién hanh nhiéu budc, khé tu
dong hoa dé tang san lugng va dua vao tmg dung thyc tién. Vi véy, nghién ctru tim kiém phuong phép ché
tao don gian tai nhiét do phong, vdi thiét bi va vat tu dau vao hop 1y, c6 kha nang ty dong hoa, md rong san
xuét cho g dung thyc tidn van 1a thach thirc va mang tinh thoi sy, cip bach.

K§ thuét anot hoa dugc coi 1a mot trong nhitng phuong phap don gian, hiéu qua dé pha tap nito vao
mang tinh thé TiO,. Trong k¥ thuét nay thuong sir dung dung dich dién ly khac nhau chira ion nito, chang
han nhu uré, diethylenetriamine, ethylenediamine, v.v. Vit liéu 6ng nano TiO, pha tap nito da dugc ché tao
bang phuong phap dién hoa hai budc tir tim Ti, sir dung chat dién phan NH4F, trong dung dich chta ion nito
diethylenetriamine, triethylamine, ethylenediamine, uré. Tuy nhién, nhugc diém cua k¥ thuat 1a thoi gian
phan tng dai, tdc d6 phan Gmg cham. Mot trong cac giai phap dugc lwa chon 1a két hop dién héa véi song
siéu am dé tan dung cac hiéu tng hoda 1y cia siéu am, tao thanh hé dién hoa si€u am. Co6 2 cach Kkét hop siéu
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am, thtr nhét 1 két hop ngudn phat dang diu do (probe) dong bd v6i hé potentiostat/galvanostat didu khién
chinh x4c duéi ché do xung chay trong ché do 3 dién cuc, & do qua trinh tao vat liéu dang hat nano duoc tién
hanh bdi qua trinh dién phan ché do xung dé tao ra mang dién cuc am (cathode) déng thoi cung viéc tac dung
mot sung siéu am déng bd voi xung dién phan dé tach hat kim loai ra khoi bé mat mii do dién cuc cuc &m
(cathode). Uu diém ndi trdi ctia phuong phap nay 1a c6 thé nhan duoc vat lidu kich thude hat nho, dong déu
va do tinh khiét cao. Tuy nhién, gia thanh cao va yéu ciu diéu khién chinh x4c cua cac thiét bj va tiéu tén
dau do. Mot cau hinh khac don gian hon dugc sir dung 1a hé dién hoa 2 dién cuc truyén thong dat trong bé
siéu &m. Cau hinh nay c6 uu diém 1a don gian, tin dung dugc cac trang thiét bi co sin tai cic phong thi
nghiém nhu bé rira siéu 4m, nguon dién mot chidu. Tuy nhién, do han ché vé quang duong truyén ning lugng
siéu Am trong binh dién hoa, nén k¥ thuat nay van chi 4p dung duoc & quy md phong thi nghiém, khé tu
dong hoa dé mé rong quy mo san xuét, v.v.
Dé giai quyét cac van dé néu trén, chiing t6i lwa chon thuc hién luin an trén hai loai vét liéu chinh 1a
nano TiO,:N va nano ZnO ché tao béng phuong phap dién hoa siéu am mdt budc tai nhiét d6 phong.
2. Muc tiéu nghién ciru
e Ché tao vt liéu nano TiO, pha N (TiO,:N) va nano ZnO bang phuong phép dién héa siéu am .
e Nghién ciru cac dic trung cdu trac va tinh chit quang xuc tac, danh gia hidu suit quang xtic tac cua vat
lidu nano TiO,:N va nano ZnO dbi véi hai loai chat giy 6 nhiém gia 1ap Cr(VI) va xanh methylen (MB).
3. B cuc ciia luin an:
Luan 4n gdm 131 trang voi 10 bang va 81 hinh v&. Céac ndi dung chinh trong luan an dugc trinh bay
trong 4 chuong.
Chuong 1. Tinh chit quang xuc tac va cic phuong phap ché tao vat liéu nano TiO,, TiO, pha tap va
nano ZnO
Chuong 2. Thyc nghiém ché tao mau va k¥ thudt phan tich
Chuong 3. Khéo sat dic trung cua vat liéu ché tao bang phuong phap dién hoa siéu 4m
Chuong 4. Tinh chat quang xiic tac ciia vét lidu ché tao
4. Nhirng dong gép méi cia ludn an
> Bang phuong phép dién hoa siéu 4m da ché tao thanh cong vat liéu nano TiO,:N va nano ZnO c6
tinh chit quang xtc tac cai thién. Phan tich rd va tim ra co ché hinh thanh vat liéu nano TiO»:N va
nano ZnO. Qua do, luan an cho thay wu diém cua ki thuat st dung 1a kha ning tu dong hoa cao dé
mé rong quy mo san xuét cho ing dung thyc tién.
» San phém nhan dugc la vat liéu nano TiO,:N vdi kich thude hat khodng 6,5 nm, dién tich tiép xuc bé
mit ~ 202,85 m%/ g va nano ZnO voi kich thudc hat trong tir 40 dén 100 nm, dién tich tiép xtic bé mat
7,68 m’/g v4i hoat tinh quang xuc tac cao nhan duoc truc tiép ngay sau khi andt hoa ma khong can
Xt 1y nhiét.
CHUONG I. TINH CHAT QUANG XUC TAC VA CAC PHUONG PHAP CHE TAO VAT LIEU
NANO TiO,, TiO, PHA TAP VA NANO ZnO
1.1. Vat lieu TiO,
1.1.1. Tinh chat quang xdc tac cua vat liéu TiO,
1.1.2. Co ché quang x(c tac xtr ly chat & nhiém cia vat liéu TiO,
1.2. Vat liéu ZnO
1.2.1. CAu tric tinh thé caa ZnO
1.2.2. Co ché xdc tac quang cua vat liéu ZnO



1.3. Cac phuong phép cai thién hiéu suit quang xuc tac cua vat liéu nano TiO,
1.3.1. Bién tinh TiO, bang chit mau nhay quang
1.3.2. T6 hop nano TiO, vai vat liéu khac
1.3.3. Pha tap chat vao nano TiO,
1.4. Cac phuong phap ché tao vat liéu nano TiO, pha tap N
1.4.1. Phuong phap sol-gel
1.4.2. Phuong phap thuy nhiét
1.4.3. Phuong phap dién hdéa
1.4.4. Phuong phap dién hda siéu am
1.5. Tinh chat va tng dung cua vat liéu TiO,:N
1.6. Tinh hinh nghién ctu quang xUc tac cua nano TiO, va nano TiO, pha tap
1.6.1. Tinh hinh nghién ctiu trén thé gioi
1.6.2. Tinh hinh nghién ctru trong nudc
CHUONG II. THUC NGHIEM CHE TAO MAU VA KY THUAT PHAN TiC
2.1. Hoa chat va thiét bi thi nghiém
2.1.1 Hoa chat
2.1.2 Thiét bi thi nghiém
2.1.1. Ché tao hat nano TiO,:N sir dung dién héa siéu 4m hai dién cuc
2.1.2. Ché tao hat nano TiO,:N sir dung dién héa siéu am da dién cuc
2.3. Ché tao hat nano ZnO st dung dién hoa siéu am hai dién cuc
2.4. Cac phuong phap nghién ctru dac trung vat liéu
2.4.1. Phuong phap nhiéu xa tia X
2.4.2. Phuong phap tan xa micro Raman
2.4.3. Ph quang dién tir tia X
2.4.4. Hién vi dién tir quét phat xa trudng (FE-SEM)
2.4.5. Hién vi dién tir truyén qua (TEM)
2.4.6. Phuong phép do dién tich bé mat BET
2.4.7. Phuong phap phd phan xa khuéch tan
2.5. Cac phép do hoat tinh quang xUc tac cua vat liéu
2.5.1. Phuong phap quang phd hip thu nguyén tir
2.5.2. Phuong phap phé hap thu UV-Vis
2.6. Khao sat hoat tinh quang xUc tac cua vat liéu TiO,:N
2.6.1. Lap duong chuan xac dinh ndng do Cr (VI) va MB
2.6.2. Xac dinh diém ding dién cua vat liéu UT45Error! Bookmark not defined.
2.6.3. Quang xuc tac khir Cr(VI1) stir dung vat liéu nano TiO,:N
2.6.3.1. Quang xuc tac & ving birc xa kha kién
2.6.3.2. Co ché khir Cr (VI) thanh Cr (III) trong nuéc bang qua trinh quang xuc tac
2.6.3.3. Quang xuc tac vai &nh sdng mat troi gia lap
2.6.4. Quang xuc tac phan huy MB cua vat li¢u TiO,:N
2.7. Xuc tac phan huy MB cua cac hat nano ZnO



CHUONG 3. KHAO SAT PAC TRUNG CUA VAT LIEU CHE TAO BANG PHUONG PHAP DIEN
HOA SIEU AM

3.1. Ché tao vat liéu TiO,:N bing phwong phap dién héa siéu am sir dung hé dién hoa hai dién cuc
3.1.1. Anh hudng ciia diéu ki¢n ché tao téi diic trung cu tric tinh thé ciia vat li¢u nano TiO,:N
3.1.1.1. Anh huéng cia dién ap giira hai dién cuc

Khi dién ap dat vao ting 1én 15 V, cuc duong s& hoa tan v6i nhiéu khi thoat ra tir ca hai dién cuc va
su hinh thanh céc hat TiO,:N dugc quan sat o rang. Dac biét, & dién ap 15 - 20 V, vat licu ché tao duge cho
théy ¢ dang vO dinh hinh trong khi cac hat nano TiO,:N pha anatase xuét hién & dién thé 25 - 30 V. Két qua
nay dugc thé hién trong Hinh 3.1.

(101)
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20 (d9)
Hinh 3.1. XRD ciia hat nano TiO, dwoc ché tao & cdc dién ap lam viéc khac nhau

Dién ap cao hon gdp phan thiic diy qué trinh boc tach dién hoa tir dién cuc andt xay ra nhanh hon
thé hién thong qua khdi luong vat liéu thu dugc tai cac gia tri dién thé khac nhau 0, 15, 20, 25 va 30 V 1a 0;
0,473; 1,26; 2,125 va 4,1 g, tuong ung.
3.1.1.2. Anh huéng ciia nong d chat dién ly

Gian dd XRD cua cac mau duge ché tao & cac néng d6 khac nhau cua dung dich dién ly NH4NO;
trong khoang tir 0,125 dén 1,0 M, véi dién ap dit vao 25 V, thoi gian dién hoa siéu am 1a 45 phat dugc trinh
bay trén Hinh 3.2.
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Hinh 3.2. Gidn d6 XRD ciia nano TiO, duoc ché tao & cdc néng dé chat dién ly khac nhau

Khi néng do chét dién ly tang 1én, lugng vat li¢u thu dugc cling tang. Khéi lugng cua vat liéu thu
dugc 1a khoang 0,32 va 1,14 g d ndng do 0,125 M va 0.25 g, tuong tmg. Khdi lugng nay ting 1én 2,125 g va
2,85 g & ndng do cao hon tuwong tmg 13 0,5 va 1 M. Pong thoi, ndng do chét dién ly cling anh hudng t6i do
két tinh cta cac hat nano TiO»:N. So véi hai néng d6 0,125 va 0,25 M, sb luwong dinh nhiéu xa nhiéu hon, sic
nét duoc quan sat thiy véi ndng d6 0,5 va 1 M.
3.1.1.3. Anh hwéng ciia thoi gian dién hoéa siéu 4m

Thoi gian phan tng khong anh hudng dén cau trac tinh thé cua vat lidu ché tao nhu duoc trinh bay
trén Hinh 3.3 vdi cac dinh nhiéu xa dic trung cua pha anatase trong tinh thé TiO,. Thém vao do, lugng vat

lidu thu duoc ting dan theo chiéu ting dan thoi gian phan tng tir 45 phat 1én 135 phiit.

UTO - 135 min

Cudng do (d.v.t.y)

UTO - 90 min

UTO0 - 45 min

0 3 410 s 6 7
20 (dé)

Hinh 3.3. Gidan dé XRD cia nano TiO, ché tao & cdc thoi gian dién hoa siéu am khdc
nhau
Téng hop cac anh hudng ciia cac tham sé thi nghiém (dién thé, nong d6 chit dién phan va thoi gian)

dén hiéu suat ctia qua trinh dién hoa siéu am dugc trinh bay trong Bang 3.1.



Bdng 3.1. Anh huong ciia dién thé, nong d@é dung dich NH;NOs va thoi gian dién héa siéu am dén khoi lwong

vat lieu thu duoc

) Dién ap Thoi gian Khoi lwgng thu dwoc
Nong do (M)
V) (phat) )

0.125 25 45 329
0.25 25 45 1.14
0.5 25 45 2.125
1.0 25 45 2.856
0.5 25 90 4.69
0.5 25 13 7.05
0.5 15 45 0,473
0.5 20 45 1,26
0.5 30 45 4,1

3.1.2. Pic trung hinh thai va cdu tric cia vt liéu ché tao

Hinh 3.4 . Anh SEM (a), TEM (b), HRTEM d¢ phdn gidi thap (c) va cao (d) ciia mdu céc hat nano TiOx:N
khi chua u
Hinh 3.4 cho th?iy hinh thai cta cac hat TiO,:N duoc ché tao boi qua trinh andt hoéa cua thanh Ti
trong chét dién ly NH4;NO; 0,5 M véi dién ap 25 V, ¢6 su hd tro cua siéu am khi vira ché tao (ki hiéu mau:
UTO0), bao gdbm dam cac hat c6 kich thudc nhé (Hinh 3.4 (a-c)). Anh HR-TEM trén Hinh 3.4d cho thay
khoang cach giita hai mat phiang mang khoang 0,34 nm. Pay 1a khoang cach dic trung cho mat (101) ciia pha

cAu tric anatase ctia vat liéu TiO, [126].
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Hinh 3.5. (a) Gian d6 nhiéu xa XRD, (b) Phé Raman, (c) Puong dang nhiét hdp phu-gidi hap phu N, (d)
phdn bé kich thuée 16 xép BJH cuia cdc hat nano TiO5:N khi chira 1

Gian d6 nhiéu xa XRD ctia mau UTO duoc thé hién trong Hinh 3.5a. N6 hién thi cac dinh nhon, cho
théy su két tinh cua vat lidu xtc tac duoc ché tao trong nghién ctru vé6i cac dinh nhiéu xa dic trung ciia pha
anatase. Cac mode dao dong Raman dac trung Eg, Byg, Aig+Byg, Va E4 ciia TiO, pha anatase dugc quan sat
thdy & cac vi tri co cac sb song 149.8 cm™, 403.6 cm™, 516.1 cm™ va 635,5 cm™, twong tmg (Hinh 3.5 b).
Céc két qua nay kiém chung su ton tai pha anatase cuia TiO»:N thé hién qua XRD va HRTEM. Két qua
BETcho thiy cac hat TiO,:N thu duogc c¢6 dién tich bé mit riéng rat 16n vao khoang 202, 85 m?g. N6 cao hon

gan bon lan so voi dién tich bé mat cua vat li¢u P25.
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Hinh 3.6. Ph6 XPS ciia cdc hat TiOp:N (mdau UT0): (a) phé khdo sat, (b) dinh N1s, (c) dinh Ti2p va (d) Ols



Su pha tap thanh cong nito vao vat lidu thé hién dugc khing dinh thong qua két qua do XPS (Hinh
3.6). Bac biét, Hinh 3b thé hién trang thai lién két hoa hoc cua N 1s trong mau ché tao v&i mot dinh rong
trong khoang 396 t4i 405 eV. Pinh XPS dugc quan sat thiy & 398.6 eV, co thé dugc quy cho pha tap thay
thé trong khi vi tri dinh ning lugng lién két & 400.4 eV twong img v6i pha tap xen k& ctia N trong mang tinh

thé.
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Hinh 3.7. (a) Puong ddng nhiét hap phu-giai hap N2, (b) Biéu d6 phdn bé kich thuéc 16 xop BJH, (c) Gidn
d6 nhiéu xa XRD va (d) Phé Raman ciia cdc hat TiOo:N da diéu ché ¢é (UT0) va khéng c6 (T0) sw hé tro ciia
song siéu am

C6 thé quan sat thiy rang ca hai mau ché tao khi c6 va khong c6 siéu am déu thé hién dang duong
dang nhiét hap phu loai IV véi vong tré & ap suét twong dbi (P/P0) trong khoang 0,4 — 0,9 9 (Hinh 3.7a).
Piéu tha vi 13 cac hat nano TiOx:N da téng hop cé dién tich bé mit riéng 16n. Hon nira, sy gia tang gia tri
dién tich bé mat BET caa UTO so v6i TO duoc xac nhan (166,3 m*/g dbi véi TO va 202,85 m*/g dbi véi
UTO). Két qua nay cho thdy vai tro ciia song siéu am trong viéc giam sy két tu ctia cac hat nano duogc tao ra
trong qua trinh dién hoa.

Anh huéng cta nhiét do U t6i hinh thai vat liéu ché tao thé hién qua két qua Hinh 3.8. Khi ting nhiét
d6 u, kich thudce hat tang nén dang ké. Cac két qua trén dugc giai thich do khi tang nhiét @6 u da thac déy su
phat trién va hoan thién pha tinh thé, dong thoi dan dén su két khdi cua cac hat 1am tang kich thudc hat. Két
qua trén anh HR-TEM Hinh 3.8 chi ra khi 4 ¢ 450 °C vt liéu ton tai & dang hat véi kich thude vao khoang
10 nm, ¢ trang thai pha cAu trac anatase. Khi 0 ¢ nhiét @6 700 dén 800° C vat liéu tdn tai hai pha cAu tric

anatase va rutile.



Hinh 3.8. Anh SEM ciia UT45 (a), UT70 (d) va UTS80 (g) ; TEM ciia UT45 (b), UT70 (e) va UT80 (h); anh
HRTEM ciia mau UT45 (c), UT70 (f) va UT80 (i)
Anh huéng ctia nhiét d 1 t6i ndng do nito pha tap dugc thé hién qua Hinh 3.13 va Hinh 3.14.
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Hinh 3.13. Phé XPS ciia UT45: (a) survey, (b) Nls, (c) Ti2p, va (d) Ols
Khi tang nhiét do 1 thi néng dd nito pha tap giam. Ham lugng nito dugc phat hién trong mau UT45
1a 6,1%, trong khi d6 trong mau UT70 chi 12 1,06 %. Su giam néng dd nito pha tap khi tang nhiét do u c6
thé gy ra boi viéc mat nito trong qué trinh nung. Su giam ndng do nito pha tap khi ting nhiét do @ c6 thé

gdy ra boi viéc mat nito trong qua trinh nung.
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Hinh 3.14 . Phé XPS ciia UT70: (a) survey, (b) Nis, (c) Ti2p, va (d) Ols
Cac mau ché tao c6 su mo rong su hép thu vao vung kha kién. So v&i mau chua G va u 700 °C, mau
UT45 cho thay do hdp thu manh hon trong dai budc song ciia anh sang nhin thay. Cac gia tri E4 duoc tinh
toan la 2,63; 2,57; 2,66 eV cho UT0, UT45 va UNT70, tuong tng. Nhu vay, mic d pha tap nito c6 anh
huong manh dén sy hip thu anh sang nhin thay cua vat liéu TiO, trong nghién ctu.
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Hinh 3.15. Phé phdn xa khuéch tan UV — vis ciia cdc mau UT0, UT45 va UT70; (b) do thi (ahv)™? so véi
nang lwong photon hv
Can ctr vao két qua thyc nghiém trén, Kkét hop véi cac phan tich vé XRD, Ramam, XPS, chung toi dé
xut co ché hinh thanh cac hat nano TiO»:N dién ra qua hai bude: (i) Cac hat nano TiO,: duoc tao ra tai dién
cuc andt (i) Su hinh thanh nito duoc h?ip thu hoa hoc nho trén bé mit va nito thay thé, xen k& & trong mang
tinh thé TiO, théng qua qua trinh andt héa co su hd trg cia siéu 4m. Thong qua qua trinh U nhiét, nito dugc
pha tap thém vao mang tinh thé TiO,. Sy tao thanh cac hat nano TiO,:N bang phuong phap dién hoa siéu am

c6 thé duoc giai thich qua so d6 dwoc minh hoa trén Hinh 3.16 .
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Hinh 3.16. Co ché @é xudt ciia sw hinh thanh cdac hat nano TiO,:N bdng phwong phdp dién hoa siéu am
3.2. Ché tao vit li¢u TiO2:N bing phwong phap dién héa siéu Am sir dung h¢ di¢n héa da dién cuc
bé tang khdi luwgng vat liéu ché tao duoc cho céac ung dung quang xuc tac, nhom nghién ctru da cai
tién hé dién hoa siéu Am tir hai thanh hé 10 dién cuc Ti (5 dién cuc duong, 5 dién cuc am) dat trong bé rung
siéu 4m cong suat 16n. Khéi luong vat lidu thu duoc trong 45 phut khoang 11,4 g, 16n hon rat nhiéu so voi

khi chi st dung hai dién cyc.

(2) (b)
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Hinh 3.17. XPS cia cdc hat TiO, pha tap N: (a)phé khdo sat NTO va UNTO, (b) Nls cdic dinh ciia NTO va
UNTO), (c) phé khao sdt ciia NT45 va UNT45, (d) Nls dinh ciia NT45 va UNT45, (e) Ti2p dinh ciia UNT45,
va dinh (f) Ols cua UNT45

Khi ting s6 dién cuc sir dung trong hé dién hoa siéu 4m, nito van duoc pha tap thanh cong vao mang
tinh thé TiO, dudi hai dang xen k& va thay thé twong tu nhu voi hé hai dién cuc. Déng thoi, ham luong nito
pha tap thu dugc cao hon so v&i khi sir dung hé hai dién cuc. Piéu nay duoc thé hién thong qua cac phan tich
XPS cua cac mau khi khong i (NTO va UNTO) va sau budc u (NT45 va UNT45) trén Hinh 3.17.
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Hinh 3.19. Puong ddng nhiét hdp phu-gidi hdp phu N, ciia (c) UNTO (trong dé la két qua ciia NT0) va (d)
UNTA45 (phan trong la két qua ciia NT45)
Cac gia tri dién tich bé mat BET cua vat lieu NTO, UNTO, NT45 va UNT45 duoc do 1a 159,68,
197,91, 70,13 va 85,20 m.g™, twong tng. Két qua nay chimg to sy cai thién vé dién tich bé mat cia vét liéu

TiO,:N b::ing siéu am thong qua viéc ngan chan su két tu cua vat liéu dé tao thanh cac hat nano kich thuéc

nho (Hinh 3.19).
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Hinh 3.21. (a) Phé phan xa khuéch tan UV - vis ciia cdc mau NT45 va UNT45

Su két hop cua nito trong mang tinh thé TiO, voi hé da dién cuc duoc xac nhan thém béng cach su

dung phd phan xa khuéch tan UV - vis (Hinh 3.21) cho méu khi c¢6 va khong c6 su hd tro ctia song siéu am.

R& rang, giéng nhu véi UT45 cia hé hai dién cuc, trong phan xa khuéch tan ctia UNT45 cling quan sat rd sy

dich bo hép thu sang ving anh sang nhin théy. Nhu vay, cac hat nano TiO;:N ché tao béng hé da dién cuc

cling c6 kha ning lam viéc trong ving anh sang kha kién tuong ty nhu vé6i vat liéu UT45 & nghién ctru trudc.

3.3. Ché tao hat nano ZnO bang phwong phap di¢n héa siéu am

Hinh 3.22 hién thi gian d6 nhiu xa XRD cuia cac hat nano ZnO ché tao bing phuong phap dién hoa

siéu am (UEZ). Két qua phan tich XRD xac nhan cac dinh nhiéu xa sic nét ddc trung cia cau tric luc gidc

wurtzite cua ZnO.
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Hinh 3.22. Gian do XRD ciia UEZ & cdc thoi gian phan g khéc nhau (30, 60, 90 phiit) va dién dp andt héa
khac nhau ( 5V; 7,5V; 10V)

Pé danh gia thém, cac yéu td thoi gian phan tng va hiéu dién thé phan cuc dugc khao sat. Két qua
cho thdy (Hinh 3.22 a) thoi gian khong anh huéng nhiéu dén cau trac vat lidu ZnO. Céu tric tinh thé luc giac
wurtzite dugce gitt nguyén sau 30, 60 va 90 phut ché tao. Bét dau tir 5V, vat liéu téng hop duoc la ZnO pha
wurtzite v6i tdc d6 phan Gmg boc tach con cham. Dic biét, & dién thé 10 V, xudt hién cac dinh nho lién quan
dén viéc giam do tinh khiét pha ctia ZnO, c6 thé do phan mg ctia chit dién ly khi lam viéc dudi dién 4p cao.
Do d6, nong d6 KC1 0,5 M va thoi gian 60 phut, dién ap 7,5 V 1a cac diéu kién t6i wu cho tong hop cac hat
nano ZnO, ky hiéu la UEZ.

&

100 nm

. 'zﬁp'_h

Hinh 3.23. Bdc tinh ciia hat nano ZnO. (a) Anh TEM truong t6i c6 dé phéng dai thap hién thi cdc
hat nano ZnO cdu tric wurtzite, (b,c,d) anh HRTEM d¢ phdn gidi cao ciia ZnO don tinh thé voi FFT tirong
ing trong hinh nhé, (e) Anh SEM va (f) EDS ciia UEZ

Céc nghién ctru hinh thai cia vat liéu tong hop UEZ dugc thuc hién bang cach sir dung phép do
TEM va SEM & ndng d6 chit dién ly 0,5 M, dién 4p 7,5 V, thoi gian dién héa siéu am 60 phut. Trong Hinh
3.23 a, anh TEM truong ti c6 do phong dai thép cho théy mot vat liéu thu dugc ¢6 dang hat nano kich thudce
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trong khoang 40-100 nm v&i cdu triic wurtzite. Cac cau triic vi mé chi tiét va thanh phin nguyén tb cua cac
hat nano ZnO sau d6 duoc phan tich thém bang HRTEM va EDS (Hinh 3.23 b, ¢, d, f). Nhén thiy 5, UEZ
duge diéu ché co cau trac luc giac wurtzite dién hinh. Pang chua y, hinh anh HRTEM ctia UEZ (Hinh 3.23 d)
chi rd khoang cach giita cac miat phang 14 0,28 nm va 0,24 nm, tuong tmg véi cac mit phang (100) va (101)
ctia ZnO wurtzite luc giac. Hon nita, anh SEM trong Hinh 3.23 e minh hoa hinh thai kha dong nhét cua cic
hat nano véi sy phan b tot va twong ing FFT (Phép bién d6i Fourier nhanh) trong hinh nho. Phan tich
nguyén td ctia cac hat nano ZnO bang phé EDX trén Hinh 3.23 f cho thdy chi gom nguyén td Zn va O va
khong co6 dinh nao khac dugc quan sat cho théy UEZ nhan duge c¢6 do tinh khiét cao.
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Hinh 3.24. Puong dcfng nhiét N, cho vat lieu UEZ va EZ (0,5 M, 7,5 V, 60 phut)

Phén tich BET duoc thyc hién dé danh gia vai tro ciia siéu am téi su giam két tu cua vt liéu thay thé
cho viéc sir dung chét hoat dong bé mit. Két qua dugc chi ra thong qua duong déng nhiét hap phu-giai hap
N, ciia UEZ va EZ trong Hinh 3.24. Pang chua y, UEZ c6 dién tich bé mat 16n hon (7,68 m%/g) so voi EZ
(1,52 m® /g). Dién tich bé mat kha thap nay co6 thé 1a do sy két tu ciia hat nano khi khong cé siéu 4m trong
qua trinh ché tao.

CHUONG 4. TINH CHAT QUANG XUC TAC CUA VAT LIEU CHE TAO

4.1. Khdo sat hoat tinh quang xuc tic ciia cac hat nano TiO2:N vé6i hé dién héa hai dién cuc
4.1.1. Quang xiic tac anh sang nhin thiy xir 1y ion Cr(VI)
4.1.1.1. Anh hwéng ciia nhiét dd i téi hoat tinh quang xiic tac anh sing nhin thiy

Su loai bo ion Cr (VI) theo thoi gian béi chat xtc tic quang TiO,:N khi vira ché tao va u ¢ nhié do
khac nhau trong céac thi nghiém quang xuc tic anh sang nhin thiy (A > 400 nm) duoc mé ta nhu trong Hinh
4.1. Hiéu suét quang xuc tac loai bo ion Cr(VI) 16n hon cua vt liéu t 450 °C so véi vat liéu chua u va u 300
°C. Phan tram hoat tinh quang xtic tac dugc tinh UT 0, UT 30 va UT 45 1a 90,47%, 93,8% va 99,52%. Tuy
nhién, hoat tinh quang xtc tac cta vat liéu lai giam khi nhiét d6 u ting tir 450 °C 1&n 700 va 800 °C. Piéu nay
duoc giai thich rd hon boi két qua do BET. Dién tich bé mat ciia TiO,:N giam khi tang nhiét d6 o tir 450 1én
700 va 800°C véi UT45 (84,82 m ?/g) so UT70 (4,91 m %/g) va UT80 (0,75 m /g)
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Hinh 4.1 Hoat tinh quang xuc tdc cua TiO,:N trong viung kha kién phu thuoc vao nhiét do u khac nhau (UTO
- khéng 1, UT30 - 1 300° C, UT45-11 450° C, UT70 - 1 700° C, UT80 - 1 800° C): Po thi ciia C,ICy theo thoi
gian chiéu sang (a) va hiéu sudt khir (b); diéu kién:V = 200 mL, Cy = 1 ppm, pH = 2, Myge ac = 0.1g, thoi
gian chiéu dén 180 phit.

4.1.1.2. Anh hwéng ciia pH
Trong qué trinh quang xuc tac loai bo Cr (VI), pH ciia dung dich khong chi quy dinh dén dang ton

tai ciia Cr (VI) ma con anh hudng ti tinh chat hoa Iy ciia chat xtc tac nhu dién tich bé mat.
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Hinh 4.3. Anh huong ciia pH dén suw khir Cr (VI) bang vt liéu xiic tdc quang UT45; nong do 1 ppm, khoi
lwong vat liéu xic tac UT45 0,1 g, thoi gian 180 phut
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Anh huéng ctia pH dén su phan hily quang xuc tic cta ion Cr(VI) duoc nghién ctru trong khoang pH
tir 2 dén 8 v6i ndng do 1 ppm va luong chét xuc tac t6i wu (0,1g/0,2L). Nhu thé hién trong Hinh 4.3, cudng
d6 hap thy Cr(VI) thay d6i dan dan sau khi chiéu xa anh sang nhin thiy. Cudng d6 hap thu yéu dan theo thoi
gian chiéu xa. Hiéu suit loai bo ion Cr (VI) bang vat liéu UT45 phu thudc vao gia tri pH ban dau. Hiéu qua
loai bo cao hon thu duoc khi thi nghiém xay ra trong moi truong axit so voi trong méi truong kiém.
4.1.1.3. Anh huong ciia nong d ion Cr(VI) ban dau

Nong d6 Cr(VI) ban dau dén hoat tinh quang xuc tac ciia vat liéu TiO»:N, thi nghiém dugc thuc hién
& pH t6i wu (pH = 2), khdi luong vat liéu xuc tac 0,1 g/0,2L, thoi gian chiéu xa 180 phut bang cach thay doi
nong do twong tng tir 1 dén 6 ppm (Hinh 4.4). Su loai bo ion Cr (VI) nhu mot ham cia thoi gian chiéu xa va
hiéu qua khtr Cr (VI) giam din cung vé6i su ting clia ndong d6 ban dau cta Cr (VI) tir 1 d&én 6 ppm. Diéu nay
duogc giai thich v6i cuong do anh sang va khéi luong TiO, duoc ¢b dinh nén cung lwong vét liéu chi tao ra
cac cap dién ti-15 trong co kha nang 6xy hoa nhét dinh nén chi khir dugec mot lugng nhat dinh Cr(VI). Vi
vay, luong Cr(VI) con lai sau thi nghiém ty 1€ thudn véi lugng Cr(VI) ban dau.
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Hinh 4.4. Anh hieong ciia nong dé Cr(VI) ban dau dén su khir ion Cr(VI) sir dung vt liéu xiic tdc UT45(a);
Hiéu sudt quang xiic tac khir ion Cr(VI) (b) va phé hap thu UV-Vis cia ion Cr(VI) & cic nong dg khdc nhau;
Nong do 1 ppm, pH = 2, khoi lwong vit liéu xiic tac UT45 0,1 g.
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4.1.1.4. Anh huéng ciia khéi lwong vat liéu xic tac
Véi muc dich téi uvu hoa lwong chat xtc tac can cho su khir Cr (VI) dé duoc hidu qua quang xuc tic cao
nhat, anh huong ctia khdi luong chét xuc tac dén hiéu suat loai bo Cr (VI) da duoc nghién ciru trong khoang

0 - 0,125 g/200m L (Hinh 4.5).
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Hinh 4.5. Anh huong ciia khoi leong vdt lidu xiic tac UT45 dén su khir ion Cr(VI); Hiéu sudt quang xiic tdc

khir ion Cr(VI) (b) va phé hap thu UV-Vis cia ion Cr(VI) & cdc khoi heong vit liéu khdc nhau; Nong do 1
ppm, pH = 2, thoi gian quang xuc tac 180 phut

Tir Hinh 4.5 nhan thay, hiéu qua loai bé Cr (VI) phu thudc vao luong chat xuc tic. RS rang, su khir
Cr (VI) tang 1én khi tang khdi lugng chat xuc tac TiOx:N tir 0 dén 50 mg va 100 mg. Sy khir Cr (VI) khi
khong c6 vat liéu khong dang ké sau 180 phut, trong khi giam 99,52 % dat duoc véi khdi lugng 100 mg. Tuy
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nhién, sy khtr bi cham lai sau d6 va tham chi con tré nén 6n dinh véi hiéu suat khir ddi v6i 100 mg va 125
mg/L 13 gin nhu nhau. Két qua nay dugc giai thich do cac vi tri hdp thy trén chit quang xdc tic quang
TiO,:N ¢6 thé tang lén do lugng 16n vat liéu xuc tac quang, do do, viéc tao ra cac dién tr-16 tréng quang
trong vat lidu ciing tang 1én gitp tao ra nhidu gdc tu do hon trong qua trinh quang xtc tac nay.
4.1.1.5. Vai tro cia anh sang va vit liéu xuc tac

Vai tro ctia anh sang va vat lidu xac tac dugce danh gia bang kha ning cua né trong viée loai bo Cr
(VI) du6i anh sang nhin thay khong c6 UT45, ciing nhu trong bong tdi chi ¢é vat liéu UT45 va qua trinh
quang xuc tac ctia UT45 (Hinh 4.6). Hau nhu khong c6 su suy giam ion Cr(VI) dugc quan sat khi chi dudi su
chiéu xa 4nh sang nhin thy dén xenon trong khi khoang 45% ion Cr(VI) bi hap phu boi vat liéu UT45 khi
khong chiéu dén. Trong khi d6, vat liu UT45 thé hién hoat tinh xtc tac tuyét voi véi toc do khir Cr (VI)
trong nudc dat 99,52 % trong vong 180 phiit dudi anh sang nhin thiy.
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Hinh 4.6. Vai tro ciia vt liéu xiic tac UT45 trong su khir ion Cr (VI) bang dnh sang nhin thdy (a); Phé hap
thu UV-Vis ciia ion Cr (VI) khi khong c6 vt liéu (b), khi chi ¢6 vt liéu UT45(c) va dudi anh sang kha kién
két hop UT45 (d); Nong dé 1 ppm, pH = 2, khoi leong vit liéu xiic tdc UT45 0,1 g

4.1.1.6. Co ché khir Cr(VI) thanh Cr(III) trong nwéc bang quéa trinh quang xuc tac

Co ché loai bo Cr(VI) bang vat liéu xuc tic dudi anh sang kha kién thong qua qua trinh khir hoa hoc
Cr(VI) vé Cr(Ill) dugc chimg minh bang viéc két hop phwong phap quang phé UV- vis ciia dung dich
Cr(VI) chua va di qua xir 1y duoc két hop v6i pho hap thu nguyén tir (AAS). Két qua cho thay, khi ndng do
Cr(VI) trong mau 1 ppm rat thip khoang 0,005 ppm (dudng mau den) thi ham luong Cr tong trong miu xac
dinh dugc 1a 0,546 ppm (dudng mau do) nhu thé hién trong Hinh 4.7 a. Diéu nay di ching minh Cr(VI) di
thuc su phan hay thanh Cr(IIl) dudi anh sang kha kién sir dung vat liéu UT45. Mot xu huéng tuong tu ciing
dugc quan sat cho nong do Cr(VI) ban dau 1a 4 ppm (Hinh 4.7 b).
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Hinh 4.7. S phén hity ion Cr(VI) xdc dinh bang phé hap thu UV-vis (dwong mau den) va ham leong Cr
trong mau (dwong mau do) xdc dinh bang phé hdp thu nguyén tir AAS ciia nong dé 1 ppm (a) va 4ppm (b)
sk dung vat liéu xuc tac UT45 duoi anh sang kha kién; pH =2, khoi lwong vat lieu xuc tac 0,1 g
4.1.1.7. Panh gia dd bén vt liéu xiic tac
Hiéu suat phan tmg quang xuc tac dudi dnh sang nhin thiy cia UT45 dugc khao sat trong ba chu ky va
% khir ciia Cr (VI) thanh Cr (IIT) duoc so sanh (Hinh 4.9). Két qua cho thay, chat xtc tac quang UT45 van

giir dugc higu suat kha cao ctia n6 trong ba chu ky, chi c6 su giam nhe trong phan traim % loai bo.
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Hinh 4.9. D¢ bén cua vt liéu trong phan img quang xiic tic
4.1.2. Quang xitc tac xir ly ion Cr(VI) duwéi 4nh sing mat troi gia 1ap
Vit liéu TiOx:N ché tao bang phuong phap dién hoa siéu 4m cho hoat tinh quang xtc tic hiéu qua
khong chi dudi anh sang kha kién ma con dudi anh sang mit troi gia 1ap (Hinh 4.10). V&i nong do ban dau
cua Cr(VI) 1a 10 ppm va 15 ppm, khoang 99% ion Cr (VI) bi loai khoi dung dich sau 180 phut. Cung véi sy
gia ting gap hai 1an ndng do ban dau cua Cr (VI) tir 10 1én 20 ppm, khoang 90% Cr(VI) da bi phan huy thanh
Cr ().
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Hinh 4.10. Toc dé quang xuc tac khwr ion Cr(VI) o cdc néng do khac nhau su dung vdt liéu xuc tac UT45
dudi dnh sang mdt troi gid ldp va pho hap thu UV-Vis ciia dung dich Cr(VI) ¢ cdc nong do khéc nhau (b-d);
pH = 2 khoi lwong vit liéu xiic tic UT45 0,1 g

Co ché quang xuc tac ctia UT45 trong sy khir ion Cr(VI) thanh Cr(IIT) dudi 4nh sang mit troi gia lap
duoc tiép tuc khang dinh qua két qua xac dinh ndng d6 Cr(VI) va ham luong Cr tong trong dung dich. Tuong
tu co ché clia qua trinh quang xtc tac ciia vat liéu UT45 dudi anh sang nhin thiy, khi ndng do Cr(VI) gan
nhu bi loai bé hoan toan (duong mau den - Hinh 4.11) thi phép do AAS xé4c dinh ham luong Cr tong trong
mau 1a 7,382 ppm va 17.676 ppm ung véi ndng do ban dau Cr(VI) 1a 10 ppm va 20 ppm.
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Hinh 4.11. Sw phdn hiy ion Cr (V1) xdc dinh bang phé hap thu UV-vis (dwong mau den) va ham lwong Cr
trong mau (dwong mau do) xdc dinh bang phé hdp thu nguyén tir AAS ciia dung dich nong dé 10 ppm (a) v
20 ppm (b) sir dung vat liéu xiic tac UT45 duwdi anh sang mdt troi gia ldp; pH = 2, khoi lwong vt liéu Xic
tac0,1g
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4.1.3. Quang xiic tac xir Iy MB trong viing anh sang nhin thiy
Hoat tinh quang xuc tic phan huy MB trong ving 4nh sang kha kién cua cac hat nano TiO,:N di duoc
tién hanh theo cac budc trinh bay trong muc 2.6.4 v6i vat liéu xac tac UT45 tai cac gia tri pH khac nhau cta

dung dich MB ¢ pH 3,7,9 va 11.
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Hinh. 4.12. (a) Anh huong pH dén sy phan ity MB va suw suy gidm nong dé ciia
dung dich MB theo thoi gian chiéu sang tai cdac pH khdc nhau (b,c,d)

Kha ning quang xiic tic cta cac hat UT45 tong hop ty 1é thuan véi d6 pH cia dung dich thudc
nhudém. Do d6, khi pH cta dung dich thuéc nhudém tang tur 3 dén 11, su phéan huy thuéc nhuom MB cling
tang 1én. Dudi birc xa anh sang nhin thdy, phan hiy thudc nhuém MB dat 28,07, 66,56, 99,19 va 99,9 % &
pH 3,7,9,11 twong tmg. Céc két quia nay chirng minh kha ning quang xuc tac tot voi di twong chit mau hiru
co cta vat liéu ché tao dudi anh sang nhin théy.

4.1.4. Quang xtc tac xir ly MB ciia vat li€éu TiO2:N dwéi 4anh sing mat troi gia 1ap

Mdi quan hé giita kha nang phan hity MB ciia chat xitic tic UT45 va nong d¢ thudc nhudm da dugc
nghién ctru voi diu kién pH = 9, khéi lwong chét xtc tic 50 mg/100 mL va thoi gian chiéu dén 120 phat &
cac ndng dd6 MB khac nhau 30, 50 va 100 ppm. Két qua Hinh 4.13 chi ra 1 rang vat liéu UT45 c6 kha ning
quang xc tac rat tdt v&i dbi twong chit mau hitu co MB trong diéu kién anh sang mit troi gia 1ap v6i hidu

suét dat 99 % cho 30, 50 ppm va 60 % véi 100 ppm.
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Hinh 4.13. Sw phdn hity MB & cdc nong dg khdc nhau
4.2. Tinh chit quang xiic tac Anh sang nhin thiy cia cac hat nano TiO,:N sir dung hé da dién cuc
Hoat tinh quang xuc tac cua vat liéu NT45 va UNT45 véi chit 6 nhiém gia lap MB duoc thuc hién ¢

diéu kién pH = 9, nong do MB 10 ppm. Két qua duoc hién thi trong Hinh 4.14.
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Hinh 4.14. Su phdn hity quang xiic tdc ciia MB duwéi dnh sdng kha kién tai cdc thoi diém khdc nhau khi ¢é
mat UNT45 va NT45.

So v6i mau NT45, hiéu sudt phan huy quang xtc tac cia MB bang mau UNT45 ting dang ké tir
85,12% 1én 96,75%, cho thdy ham lugng nito c¢6 anh huong 16n dén kha ning quang xtc tac ciia vat liéu
dudi anh sang nhin thiy. Véi chat 6 nhiém 1a ion kim loai ning, 99,03% ion Cr(VI) trong dung dich duoc
loai bo hidu qua bang phan g quang xtic tic dudi anh sang nhin thay voi nong do 2 ppm trong vong 3 gid
(Hinh 4.15).
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Hinh 4.15. (a) Sw thay doi phé UV-Vis phu thudc vao thoi gian cia dung dich Cr (VI) khi ¢6 mdt TiO, va dén
xenon, (b)Toc dg khir Cr(VI) theo thoi gian
4.3. Kha nang phan hiiy MB ciia vit liéu du6i ZnO
Hinh 4.16 trinh bay tng dung tiém ning ctia UEZ thong qua qua trinh phan hily MB bang quang xtic
tac dudi chiéu sang dén UVA. C6 thé thay sy giam manh cudng do dinh hap thy dong nghia viéc giam nong
d6 cua dung dich MB & budc song 664 nm theo thoi gian chiéu. Sau 60 phit chiéu xa, hiéu qua xir Iy dat
98,2%. Su loai bo cua MB 1a khong dang ké & muirc 3,54 % khi chiéu tia UVA ma khong c6 vat liéu xuc tac
UEZ.
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Hinh 4.16. (a) Sw phdn hity quang xiic tac ciia MB dudi sw chiéu xa ciia tia UVA, véi sie c6 mdt ciia UEZ
duw6i s chiéu xa ciia tia UVA, (b) Sy thay doi quang phé UV-vis ciia MB
KET LUAN
1). Ché tao thanh cong va xéc lap quy trinh ché tao mot budc vt lidu nano TiO, pha N (TiO2:N) va ZnO bang
phuong phéap dién hoa siéu am st dung hé hai dién cuc truyén thdng tai nhiét d6 phong, than thién moi
truong. Diéu kién t6i wu déi véi TiO,:N 1a dién 4p 25 V, ndng do chit dién ly 1a NH,NO; 0,5 M, thoi gian
45 phut; dbi véi ZnO dién thé 14 7,5 V, ndng d6 chit dién ly KC1 0,5 M, thoi gian 60 pht.

- Thiét 1ap hé dién hoa si€u am da dién cuc dé mo rong quy mo ché tao hat nano TiOx:N sur dung chét
dién ly NH4NOs, hiéu dién thé 25 V, thoi gian 45 phat voi khdi lugng thu duoc 11,4 g cho mdi mé
phan tng. Thanh phan ctia miu ché tao bao gom Ti2p, Ols va N1s véi ham lugng nito pha tap trong
mau khoang 9,3 % cho mau UNT45.

- S6ng siéu &m c6 hai vai tro: (i) giam sy két tu cta vat liéu ché tao, (ii) nang cao ham lugng nito pha
tap tir 1,07 % khi khong c6 siéu 4m (NT45) 1én dén 9,3 % khi c6 siéu am (UNT45).
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2). Béi véi TiOxN

- Céc thong sb cong nghé bao gdm ndng do dung dich, thdi gian phan tng, nhiét do 1, ning lwong séng
siéu am dong vai tro quan trong téi qua trinh két tinh cua vat liu: (1) Céc hat nano khi vira ché tao da
ton tai pha anatase, co kich thudc trung binh 6,5 nm, dién tich bé mit tiép xtic 16n giup nang cao hiéu
suét quang xuc tac cua vat liéu; (ii) Khi tang nhiét d6 1 1én 450 °C pha anatase van dugc duy tri, ham
lwong pha tap nito ting véi sy ton tai ¢ hai dang nito xen k& va thay thé. Ham luong nito giam con
1,06 % khi nhiét do 1 tang 1én 700 °C véi su ton tai dong thoi pha anatase va rutile ctia TiOy; (iii) Cac
hat nano TiO2:N 1 tai 450 °C (UT45) két tinh t6t, din dén sy dich bo hap thy manh sang ving kha kién
khién vat lidu nay c6 kha ning quang xtc tac tot & ving birc xa kha kién.

- Vat liéu UT45 c6 hoat tinh quang xtc tac tét d6i voi Cr(VI) va MB trong méi truong nude, dudi tac
dung cua birc xa kha kién. Hiéu suét loai bo Cr(VI) dat 99,52 % véi thé tich phan ung 200 mL dung
dich Cr (VI), néng d6 dau vao 1 ppm tai diéu kién ti uu 0,1 g vat liéu UT45, pH 2, 180 phut chiéu dén
xenon. Pdi véi MB, hi¢u suét loai bo dat 99,19 % véi thé tich phan tng 100 mL MB, nong do dau 10
ppm sir dung 0,05 g UT45, pH 9, thoi gian chiéu dén xenon 120 phut.

- Co ché quang xtc tac ciia vat lidu TiOx:N xir Iy Cr(VI) dugc giai thich theo phan mg quang khtr
Cr(VI1) thanh Cr(III) trong nudc bang phép do UV-vis két hop AAS. Vit liéu UNT45 thu dugc tir hé
da dién cuc thé hién hoat tinh quang xtc tac tot trong ving nhin thay khi xir Iy MB néng do 10 ppm va
Cr(VI) ndng d6 2 ppm trong nudc véi hidu suat khoang 96,75 d6i voi MB va 99,03 % cho Cr(VI).

3). Béi véi vat liéu nano ZnO

- Vit liéu nano ZnO ché tao mot budc sit dung phuong phép dién hoda siéu am hai dién cuc thu duoc cod
céu trac lyc gidc wurtzite voi kich thudc hat tir 40 dén 100 nm, dién tich tiép xtc bé mit ~ 7,68 m?/g.

- Vit liéu thu duoc c6 hoat tinh quang xuc tac tot khi phan hiy MB ndéng do 10 ppm dudi su chiéu sang
dén UVA trong 60 phat v6i hiéu suit phan huy dat 98,2 %.
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