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1. PAT VAN DE

Titan dioxide (TiO;) 1a mot trong nhitng loai vat li€u da va dugc st dung rong
rdi trong nhiéu linh vuc nhu quang xuc tac [1], pin mit troi [2],... do ching c6 cac
tinh chat hoa, ly 6n dinh, khong ddc hai, gia thanh ré. Trong linh vuc quang xtc tac
phan hay chét 6 nhiém méi truong, nhd vao sy hap thu cac photon ¢ nang luong
16n hon khe nang lugng ctia TiO, ma céc dién tur bi kich thich tir ving hoa tri 1én
vung dan, hinh thanh cip dién ta-15 tréng. Cac phan tir mang dién tich s& di chuyén
vé phia bé mit dé thuc hién phan tng 6xi héa khtr, cac 16 tréng thuc hién phan tmg
6xi hoa cac chit doc hai, hodc c6 thé tao cac gde tu do hoat dong dé tiép tuc 6xi hoa
cac hop chat hitu co bi hap phu trén bé mat chat xuc tac tao thanh san pham 1a H,O
va CO;. Tuy nhién, hoat tinh quang xtc tac cua TiO; bi han ché mot ph?m do do
rong ving cim 16n (E;=3,2¢eV)va tdc do tai hop nhanh cua cip dién ta-13 trong tai
vi tri hodc gan bé mit xuc tac [3].

Gan day, vat liéu TiO, mot chiéu dang tam, thanh, soi, 6ng va hoa [4, 5], da
thu hit duoc sy quan tim nghién ciru manh mé cia nhiéu nhom nghién ciru trong va
ngoai nudc. So voi dang hinh cau hodc cac mang hai chiéu, vat liéu TiO, dang sa“ip
xép trat tw c6 hi€u Ung giam gilt lugng tir, cAu tric trat tu va dién tich bé mat 16n,
dan tdi c6 thé 1am kéo dai sy phan tach cta cip dién ti-15 tréng, lam giam toc do tai
hop cip dién ti-15 tréng. Chinh vi vay, vat liéu TiO, cAu tric mot chiéu trén cac dé
nhu ITO, FTO, thuy tinh c6 nhiéu tng dung quan trong trong quang dién hoa [6],
quang xuc tac phan hay chat 6 nhiém [1], cam bién [7] va nhiéu linh vuc khac [8].

C6 nhiéu phuong phap khac nhau dé tong hop cac thanh TiO, nhu: phuong
phap sol-gel [9], phuong phép thuy nhiét [5], phuong phap anod hoéa [10], phuong
phap ling dong héa hoc hitu co kim loai (MOCVD) [11]. Trong sé cac phuong phap
trén, phuong phap thuy nhiét thuong duge st dung do thiét bi don gian, diéu kién
thuc hién cac thi nghiém cling don gian, san phém thu duge c¢6 d6 tinh khiét cao, do
ddng déu va ciu trac tinh thé tot. Gan day, bang phwong phap thuy nhiét, Wenqian
Q. va cong su da tong hop thanh cong cac thanh nano TiO, trén dé ITO [12], S. Dey
va cong su di tong hop thanh cong cac thanh va hoa nano TiO, trén bé miat dé thuy
tinh va dé FTO [5].

Trong nghién ctru nay, ching toi tap trung nghién ctru phuong phap thuy nhiét
dé ché tao cac thanh TiO, rong trén dé thuy tinh. Dac tinh hinh thai hoc bé mit, cau
tric ciia vat liéu dugc dénh gia thong qua cac phép phén tich nhu phuong phap hién
vi dién tir quét phat xa truong (FE-SEM), hién vi dién tr truyén qua (TEM), tan xa
Raman va nhiéu xa tia X (XRD).
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2. VAT LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.1. Vit liéu

Hoa chét tong hop vét liéu: acid clohidric (HCI, Trung Quéc, 99%), Titan
tetrachloride (TiCly, Sigma, 99%), d€ thuy tinh thuong mai (Trung Qudc).

2.2. Lam sach dé thiy tinh

Céc dé thiy tinh thuong mai dugc cit thanh cac tAm nho c6 kich thude 1 cm x
1 cm va duogc lam sach béng cach rung si€u am trong ethanol (C,HsOH) va nudc
khir ion (DI), mdi 1an 2 phit. Sau d6, cac dé thury tinh nay dugc sy kho bang khi ni
to (N) va bao quan trong hop kin dé dung cho qué trinh thi nghiém tiép theo.

2.3. Ché tao cac thanh TiO, trén dé thiy tinh

20 mL HCI (6M) va 0,4 mL TiCly dugc cho vao trong binh chua teflon (100
mL) va khudy tir tir trong thoi gian 30 phut voi nhiét d6 duge duy tri & khoang 3 +
5°C. Sau d6, cac dé thuy tinh véi kich thude (1 cm x 1 cm) duoc dat nam ngang vao
trong binh chira thay nhiét Teflon va dugc cho vao 10 nhiét va gilr & nhiét do 160°C
v6i thoi gian thuy nhiét 1a 18 gio. Sau khi nhiét d6 cia 16 giam toi nhiét d§ phong,
cac mau dugc léy ra khoi 16 nhiét va dugc lam sach béng nudce khir ion va séy so bo
& 50°C trong thoi gian 30 phit. Cudi cing, cic mau duge nung trong moi truong
khong khi ¢ nhiét do 400°C trong 1 gio. Két qua thu duoc 1a 16p mang trang TiO,
duoc hinh thanh trén dé thay tinh.

Binh thuy nhiét
Sy khd
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Hinh 1. Hinh v& m ta cac budc thi nghiém tong hop céc thanh TiO,
trén de thuy tinh bang phuong phap thiy nhiét

2.4. Phuong phap dac tinh

Hinh thai hoc vét liéu duoc phén tich thong qua thiét bi hién vi dién tir quét
phat xa truong (FE-SEM Hitachi 4800, Nhat Ban) va thiét bi hién vi dién tir truyén
qua (TEM, JEM 2100, Joel, Nhat Ban) duoc dat tai Vién Khoa hoc vét li€u, Vién
Han 1am Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam. Dic trung cAu tric vat lieu duoc danh
gia thong qua phép do tan xa Raman (Xplora, Horiba, Nhat Ban) dugc dét tai Vién
khoa hoc vat li€u, Vién Han 1am Khoa hoc va Cong ngh¢ Viét Nam voi nguén laser
c6 budc song kich thich 532 nm. Céu trc va thanh phan pha tinh thé vat lidu dugc
xéac dinh thong qua phép do nhidu xa tia X (XRD, D8 Advance, Bruker, Puc) ong
phat CuKa = 1,5406 A, 40kV 40mA, detector nha‘ip nhay Nal dugc dat tai Khoa
Hoa, Truong Pai hoc Khoa hoc ty nhién, Pai hoc Quéc gia Ha Noi.
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3. KET QUA VA THAO LUAN

Hinh 2 14 4nh FE-SEM cua mau TiO, vé6i cac do phong dai khac nhau: (a)
8000 lan va (b) 45000 lan. Két qua anh FE-SEM cho thiy vat liéu TiO, tao thanh c6
dang thanh, duong kinh cac thanh khoang 200 nm + 400 nm, chiéu dai khoang 1,5
pm = 2 pm duoc phu kin trén bé mit cua dé thuy tinh. Két qua phan tich anh FE-
SEM (Hinh 2b) va anh TEM (Hinh 3) cho théy duong nhu cac thanh TiO, voi
dudng kinh khoang 200 nm + 400 nm dwgc hinh thanh béi su ldp ghép tir cac thanh
TiO; riéng 1¢ c6 duong kinh nhé khoang 20 nm + 30 nm. Ngoai ra ciing tir anh FE-
SEM (Hinh 2b) cho thay c6 sy xuét hién cua cac 16 rdng nho voi duong kinh mot vai
chuc nm bén trong cic thanh TiO,. Két qua nay khang dinh rang cac thanh TiO,

e L ; : > - &~ I
Hinh 2. Anh FE-SEM céc thanh TiO, trén dé thuy tinh voi do phong dai
khac nhau: (a) 8000 lan va (b) 45000 lan

Hinh 4 13 gian d6 nhiéu xa tia X ctia cac thanh TiO,. Két qua do cho thiy, c6
su xuit hién cua ca hai pha rutile va anatase trong mau TiO, thu dugc. Cac dinh
nhidu xa tai cac goc 20 = 27,44° 36,18°, 41,34°, 44,02°, 54,34°, 56,68°, 64,58°,
69,06° va 69,88° (g vdi cac mit tinh thé (110), (101), (111), (201), (211), (220),
(310), (301) va (112) cua tinh thé rutile TiO, [14]; trong khi dé cac dinh nhiéu xa tai
cac goc 20 = 38,99° va 62,93° ing v&i cac mat tinh thé (004) va (204) ciia tinh thé
anatase TiO; [13].

Su ton tai ctia ca hai pha tinh thé rutile va anatase ctia cac thanh TiO, ciing da
dugc khang dinh thong qua phép do tan xa micro Raman. Hinh 5 1a két qua do pho
Raman cta mau TiO; sau khi dugc tong hop véi dai do tir 100 cm™ + 1000 em™. Két
qua nghién ctru cho théy mau TiO, thu dugc co su xuit hién cia ca hai pha: rutile,
mg voi su xuét hién cua cac dinh phd tai cac sb song: 608 cm™, 443 cm™ va 231
cm’' va anatase, ung voi su xuét hién cua dinh phé tai sb song: 143 cm’. Cuong do
dinh phé Raman thé hién cdu tric tinh thé cta vat liéu thu dugc. Nhu vay co thé
thiy, cac thanh TiO, ¢ cAu triic pha rutile vuot trdi so v6i pha anatase.
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Hinh 3. Anh TEM thanh TiO,
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Hinh 4. Gian d6 nhiéu xa tia X cta cc thanh TiO,
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Hinh 5. Phé Raman mau TiO; ché tao. Ky hiéu, A-Anatase; R-Rutile
Nhiéu nghién ctru chi ra ring sy ton tai ciia ca hai pha rutile va anatase s& giup
cho vat liéu TiO; c6 hoat tinh quang xtc tac tdt hon so voi vat liéu chi ¢6 don pha
rutile hodc anatase [14, 15]. Jacob va cong su [15] d3 chi ra rang hoat tinh quang xtic
tac cao ctia vat lidu TiO, ton tai ca hai pha 1a do c6 su tach hiéu dung cua dién tich
bé mit gilta pha anatase va rutile, dan téi lam tang phan trim pha phan tng cua TiO;
va trc ché sy tai t6 hop cip dién tu-15 trong. Qua trinh truyén cac dién tir tir pha
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rutile téi vi tri biy dién tir c6 ning lugng thip hon ciia pha anatase trong qué trinh
kich thich quang xuc tac s& lam giam tdc d6 tai hop cua pha anatase. Hiéu ng tuong
hd 1an nhau ctia hai pha anatase va rutile cia vat liéu TiO, s& giup qua trinh quang
xuc tac cua vét liéu TiO; hi¢u qua hon [14, 15].

4. KET LUAN

Bing phuong phép thiy nhiét ¢ nhiét d6 160°C trong 18 gio, st dung tién chat
12 mudi TiCly va acid HCI, cac thanh TiO, r6ng voi kich thude khoang 200 + 400 nm,
chiéu dai 1,5 + 2 pm da dugc tong hop thanh cong trén dé thity tinh. Két qua phan tich
phé tan xa Raman va nhiéu xa tia X cho théiy, vét liéu TiO, thu dugce tdn tai ca hai pha
rutile va anatase. Viéc tong hop thanh cong cac thanh TiO, r6ng trén dé thay tinh véi
sy ton tai cua ca hai pha rutile va anatase mo ra kha nang c6 thé tong hop thanh cong
cac thanh TiO, rong v6i su tOn tai cua ca hai pha nay trén mot sé loai dé khac nhu
ITO hay FTO nham dinh huéng timg dung cho quang xtc tac xir Iy moi trudng.

Loi cam on: Tap thé tac gid xin cam on sy hé tro tai chinh tir nhiém vu ccfp co
80 chon loc cua Vién Khoa hoc Vat liéu, Vién Han lam Khoa hoc va Cong nghé Viét
Nam, md s6: CSCL04.11/22-23.
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