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Titan dioxit (TiO,) Kich thudc nano la mot trong nhitng vat liéu co ban
trong nganh cdng nghé nano vi nd c6 céc tinh chat 1y, hoa, quang dién tir kha
dic biét, co do bén cao va than thién véi méi trudng. Vi vy, titan dioxit c6
rat nhiéu Gmg dung trong cudc séng nhur hoa my pham, chiat mau, son, ché tao
cac loai thity tinh, men va gém chiu nhiét, ... O dang hat min kich thudc nano,
TiO, ¢6 nhiéu ung dung hon trong cac linh viuc nhu ché tao pin mat troi,
sensor, ing dung 1am chat quang xtc tic xir Iy moi truong, ché tao vat lidu tu
lam sach, ...

Hién nay, TiO, 1 xtc tic quang hoa duoc nghién ciru rong rdi nhit véi
nhiéu tng dung, dic biét TiO, dugc quan tdm trong linh vuc 1am xlc tac
quang hoa phan hay cac hop chét hitu co va xi Iy méi trudng vi n6 khdng doc
hai, bén viing va ré tién. Xac tac quang TiO, do cd dai trong rong (cta rutile
la 3.05 eV va cua anatase 1a 3.25 eV) nén chi c6 hoat tinh trong vung UV.
Trong khi d6, phan birc xa tir ngoai trong quang phd mit troi dén bé mat trai
dat chi chiém ~ 4% khién cho viéc sir dung ngudn birc xa ndy vao muc dich
xir Iy moi trudng véi xtc tac quang TiO, bi han ché. Pé mo rong kha nang six
dung ning luong birc xa mat troi ca & ving anh sang nhin thay vao phan tmg
quang xUc t4c, can giam ning luong ving cAm cua TiO,.

Vé6i muc dich trén, trong nhiéu nghién ctru gan dy bién tinh bé mit
hoidc vao cau trac TiO, bang nhiéu phuong phap da duogc tién hanh, bang cach
dua céc ion kim loai nhu Zn, Fe, Cr, Eu, Y, Ag, Ni, ... va cac ion khong kim
loai nhu N, C, S, F, Cl, .... Trong s6 d6, dic biét phai ké dén 1 bién tinh bang
nito. S di bién tinh TiO, kich thudc nano bang nito dugc nghién ctru nhiéu vi
cac hop chét chira nito (NHs;, uré, cac mudi amoni, cc hop chat amin) dugc
st dung phd bién trong qua trinh diéu ché TiO, kich thudc nano véi vai tro
diéu chinh pH, 1am chét dinh huéng ciu triic... Pong thoi nhiéu cong trinh



nghién ciru cho thdy N* ¢6 tham gia vao ciu trac TiO, lam thay d6i cdu trac
va tinh chét quang xuc tac cta vat liéu.

Vi vy, trong cong trinh ndy ching toi dat van dé: “Nghién ciru diéu
ché, khao sat ciu tric, hoat tinh quang xiic tic ciia bt titan dioxit kich
thwéc nano tir chat dau TiCl, va amin”.

CHUONG 1: TONG QUAN
1.1 Giéi thiéu chung vé cong nghé nano.
1.1.1 Cong ngh¢ nano va vat li€éu nano

Cong nghé nano nghién ciru va tng dung cac hé bao gdm cac cau tir ¢6
kich c¢& nano (10 m) véi cu tric phan tir hodn chinh trong viéc chuyén hoa
vit chit, nang lugng va thong tin.

1.1.2. Ung dung ciia cong nghé nano
a. Linh viee dién tir, cong nghé thong tin va truyén thong.

Cong nghé nano c6 anh hudng rd rét dén linh vyuc dién tir, cong nghé
thong tin va truyén thong. Piéu nay duoc phan anh rd nhat ¢ sb lugng cac
transitor Kién tao nén vi mach may tinh, ) lugng cac transitor trén mot con
chip ting 16n lam tang téc do xir Iy cua nd, giam kich thude linh kién, dan t6i
giam gia thanh, nang cao hiéu qua kinh té.

b. Linh vuec sinh hoc vay hoc.

Ung dung cong nghé nano trong linh vuc sinh hoc dé tao ra céac thiét bi
cuc nho ¢6 thé dua vao moi noi trong co thé con ngudi dé tiéu diét virut va
c4c té bao ung thu, tao ra cac chip sinh hoc va tién t6i kha ning tao ra cac
may tinh sinh hoc véi tbc do truyén dat théng tin nhu bo néo...

C. Linh vuc vat liéu.

Vit liéu composit gom cac vat liéu khac nhau vé ciu triic va thanh
phan, st dung cac hat nano trong vat liéu nano composit lam ting tinh chat
co li, giam khéi luong, ting kha ning chiu nhiét va hoa chat, thay doi twong
tac véi 4nh sang nhin thay va cac birc xa khéc.

d. Ung dung trong linh vuc xir Iy méi trueong.



Nhimg niam gan day, thé gidi noi chung va Viét Nam néi riéng ngay
cang coi trong van dé xir i 6 nhiém méi trudng dic biét 1a 6 nhiém ngudn nudce

do chét thai hitu co gay ra.
e. Vian dé nang lirong.

Nhu ciu vé ning luong 1a mot thach thirc nghiém trong d6i véi sy ton
tai va phét trién cua thé gii. Trudc mot thuc té 14 cac nguodn ning luong
truyén théng dang ngdy mot can kiét thi viéc tim ra cac ngudn ning luong
khac thay thé 12 nhiém vu cép bach dugc dit ra.

1.2. Giéi thiéu vé vat liéu titan dioxit kich thwéc nano.
1.2.1. Cdu triic ciia TiO,

TiO, [8, 22] la chat ran mau trang, khi dun néng c6 mau vang, khi 1am
lanh thi tré lai mau tréng. Tinh thé TiO, c6 d9 cling cao, khé nong chay (t2,=
1870°C).

TiO, c6 bon dang thd hinh. Ngoai dang vo dinh hinh, n6 c¢é ba dang tinh thé
la anatase (tetragonal), rutile (tetragonal) va brookite (orthorhombic)

1.2.2. Gidn do mién nang lwong ciia anatase va rutile

TiO, & dang anatase c6 hoat tinh quang hoa cao hon han cac dang tinh
thé khac, diéu nay duogc giai thich dua vao cu tric ving ning luong. Nhu
chung ta da biét, trong ciu triic cua chét rin c¢6 3 mién ning luong 14 ving
hoa tri, viing cAm va ving dan. Tét ca cac hién twong hoa hoc xay ra déu 1a do

su dich chuyén electron giita cac viing Vi nhau.
1.2.3. Sw chuyén pha trong TiO,

Hau hét cac tai liéu tham khao déu chi ra rang qua trinh thuy phan cac
mubi vo co déu tao ra tién chat titan dioxit dang v6 dinh hinh hodc dang céu
trdc anatase hay rutile. Khi nung axit metatitanic H,TiOs, mot san pham trung
gian chil yéu ciia qué trinh san xuat TiO, nhan duoc khi thuy phan cac dung
dich mudi titan, thi trude hét tao thanh anatase. Khi nang nhiét do 18n thi
anatase chuyén thanh rutile.



1.2.4. Tinh chét héa hoc ciia titan dioxit

TiO, bén vé mat hoa hoc (nhét 12 dang d& nung), khong phan tng véi

nudc, dung dich axit vo vo lodng, kiém, amoniac, Cac axit hitu co.
1.2.5. CA&c trng dung cua vit liéu TiO; kich thwdéc nano
Hién nay, san luong titan dioxit trén thé gidi khéng ngimg tang 1én.

Bang 1.2: San lwong titan dioxit trén thé gidi qua mét sé nam.

Nam 1958 1967 2003

San luong (tAn) 800.000 1.200.000 4.200.000

Gan 58% titan dioxit san xuat dugc dwoc ding lam chat mau tring
trong cong nghiép san xuat son. Chat mau trang titan dioxit ciing dd duogc su
dung mot luwgng 16n trong san Xuat giéy, cao su, vai son, chat déo, soi téng
hop va mot luong nhé trong cong nghiép huwong lidu. Cac yéu cau doi hoi dbi
véi san pham 12 rat da dang phu thudc vao cong dung cta chiing.

a. Ung dung trong xiic tac quang héa xir Iy méi truong

b. Ung dung 1am chdt don trong cdc linh vwec son tir 1AM Sach, chdt déo.
C. Xur [y cdc ion kim logi nang trong nuoc.

d. Diét vi khudn, vi rit, nam, té bdao ung thu

e. Bé mat siéu tham wét cia vit liéu TiO, [9].

g. Cac ung dung khac cua bot titan dioxit kich thudc nano.

1.3. Giéi thigu vé titan dioxit kich thuéc nano dwgc bién tinh bing nito.
1.3.1. Cac kiéu TiO, bién tinh

Ngoai titan dioxit tinh khiét, ngudi ta ¢ cac kiéu titan dioxit bién tinh nhur
Sau:

- TiO, duoc bién tinh bai nguyén té kim loai (Fe, Zn, Cu, ...)

- TiO, duoc bién tinh bai nguyén té khong kim loai [17, 19] (N, B, C,
F, S, ..)



- TiO, dugc bién tinh bai hdn hop (vat liéu nano déng bién tinh boi CI
hoic Br ...)

Trong bai bao céo nay, ching ti quan tdm chu yéu dén vat liéu TiO,
duoc bién tinh nito.

1.3.2. Tinh chdt ciia TiO, kich thwéc nano bién tinh bang nito.
a. Céc tinh chdr dién cua cac vt ligu nano TiO, da dwroc bién tinh

Céc nghién ctru 1y thuyét va thyc nghiém gan day [14] da cho thay rang
su thu hep dai tréng cua TiO, ciing c6 thé thu duoc khi sir dung cac chat thém
la khdng kim loai. Nguoi ta d4 tinh todn cau tric dai chuyén dién tir ciia TiO,
dang anatase vdi cac chét thay thé khac nhau, gém C, N, F, P hodc S. Trong
nghién ciru ndy, chat thém C tao nén céc trang thai & vi tri thap trong dai
tréng.

b. Cac tinh char quang hoc cua vt liéu nano TiO, da dwoc bien tinh.

TiO, duoc bién tinh boi phi kim [10, 11, 12] c6 mdt mau Sac tir tring
t6i vang hodc tham chi 13 mau xam sang, va bat dau cta phé hap thy, anh sang
d6 dich chuyén vé cic budc song dai hon. O céc vat liéu nano TiO, da dugc
bién tinh bai N, dai tréng hap thu bat dau dich chuyén tir 380 nano téi 600
nano, déi véi TiO, khong duoc bién tinh, su hép thu mo rong dén 600 nano.
Sy hép thu quang cua TiO, d4 dugc bién tinh boi N trong viing &nh
sang nhin thay

c. Cac tinh chat quang dién cia vt liéu nano TiO, da dwoc bién tinh.

1.3.3. Cdc phwong phdp diéu ché TiO, kich thwéc nano dwoc bién
tinh bang nito

a. Mét s6 phwrong phdp vit Iy

- Phuong phap b(f)c bay hoi nhiét:

- Phuong phap ban pha ion (sputtering):

- Phuong phép &n mon quang dién 7
b. Mét so phuwong phdap hda hoc dién hinh
* Phwong phap sol-gel

Quy trinh chung cua phuong phap sol - gel thuc hién theo so d trong
hinh 1.5.
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* Phwong phap st dung séng siéu am
Song siéu am dugc stir dung trong linh vuc khoa hoc vit liéu trong vai
nam gan day, tac gia cong trinh [2] d4 dua ra phuong phap ding song siéu am
dé diéu ché TiO, kich ¢& nano tir chat dau TiCly.

* Phwong phap thuy nhiét

Phuong phép thuy nhiét [20] d4 duoc biét dén tir lau va ngay nay nd
van chiém mot vi tri rat quan trong trong nhiéu nganh khoa hoc va céng nghé
méi, dic biét 1a trong cong nghé san xuét cac vat liu kich thude nano.

* Phwong phap két tia dong thé

CAc tac gia [21] d4 st dung dung dich TiCl, 1am chit dau dé diéu ché
bot TiO, bang phuong phéap két tua dong thé. Dung dich TiCl, dugc 1am lanh
& 0°C, sau d6 thém timg mau da nho vao dé thyc hién phan Gng thuy phan tao
thanh dung dich mau vang nhat TiOCl,. Thém nudc cat vao dung dich TiOCl,
dé thu dugc dung dich trong sudt c6 néng do Ti** 14 0.5M, dung cho qua trinh
két tia dong thé.

* Phwong phap thuy phan dung dich.

Trong s6 cac mudi vo co cia titan duoc sir dung dé didu ché titan oxit
dang anatase thi TiCl, [24] dugc sir dung nhiéu nhat va ciing cho két qua kha
tot.

Chuan bi dung dich nudc TiCl, bang cach rot TiCly vao nude hodc hdn
hop rugu-nudc da duge 1am lanh bang hdn hop nudc da-mubi dé thu duoc
dung dich dong nhat. Sau d6 dung dich dugc dun néng dé qua trinh thuy phan
Xay ra.

1.4. Gi6i thiéu vé titan dioxit kich thuwéc nano dwoc bién tinh bing
nito véi tién chat cung cap N 1& hydrazine va hydroxylammine.

Qua tong quan tai liéu chiing tdi thay:



- Vit liéu TiO, kich thudc nano c6 hoat tinh quang xtc tic cao, cé thé
tmg dung tt trong cac linh vuc xir Iy modi truong dé phan hiy cac hop chat

hitu co bén trong moi truong nude va khi.

- Vit liéu TiO, bién tinh nito ¢ hoat tinh quang xuc tac cao hon so voi
vat liéu khong bién tinh, cho hiéu suit quang xuc tac cao trong ca ving anh
sang nhin thay.

- C6 thé diéu ché TiO, dang bot kich thudc nano bang nhiéu phuong
phap khac nhau, nhung phuong phap thiy phan ¢ nhiéu wu viét: diéu kién
téng hop don gian, dé tién hanh, san pham c6 d6 két tinh cao va dong nhat,
dién tich bé mat riéng 16n.

- Chon hydrazine va hydroxylammine lam tac nhan tang pH trong qua
trinh thuy phan va cung cap nito.

Do do, trong khoa lugn nay, chung téi chon phwong phdp thity phdn
trong dung dich, tir chat dau 14 TiCl, trong dung méi nuwde véi sw c6 mdt ciia
hydrazine va hydroxylammine.



CHUONG 2: THUC NGHIEM

2.1. Muc tiéu va ngi dung nghién ciru

2.1.1. Muc tiéu

Nghién ctru diéu ché bot titan dioxit kich thuéc nano bién tinh bang
nito €O hoat tinh quang xtc tac cao tu chat dau TiCly.

2.1.2. Cac ngi dung nghién Ciru

Pé thyc hién duoc muc dich trén, can trién khai cac ndi dung nghién ciru
Sau.

- Nghién ctru anh huong cua nong do TiCl, dén kha ning quang xuc
tac, kich thudc va tinh chat caa bot N-TiO, kich thudc nano diéu ché bang
cach thuy phan TiCl, trong dung dich nudc voi sy ¢6 mat cuia hydrzine hodc
hydroxylammine.

- Nghién ctru anh huéng cua ndng d6 hydrazine va hydroxylammine
dén kha niang quang xuc tac, kich thudc va tinh chat caa bot N-TiO, kich
thudc nano diéu ché bang cach thiy phan TiCl, trong dung dich nuéc véi su
cd mat cua hydrazine hoac hydroxylammine.

- Xac dinh diéu kién thich hop (nhiét d6 nung, thoi gian nung, nhiét do
thity phén, thoi gian thay phan, thoi gian luu mau trudce li tim, diéu kién rira
...) cho qua trinh diéu ché duoc bot titan dioxit bién tinh N ¢6 hoat tinh quang
Xuc tac cao theo phuong phap thuy phan TiCl, trong dung dich nudc voi su
c6 mat cua hydrazine hoac hydroxylammine..

2.2. Hoa chat va thiét bi

2.2.1. Hoa chat

+ TiCl, 99% (Trung Qudc) loai P

+ Etanol tuyét ddi (Trung Qudc) loai P



+ Xanh metylen (C16H15CIN3S.3H,0) (Trung Qudc) loai P
+ Hydrazine (Trung Quéc) loai P

+ Hydroxylammine (Trung Quéc) loai P

+ Nuéc cat hai lan.

2.2.2. Dung cu va thiét bi

+ Cbc thay tinh 100ml, 150ml, 250ml

+ Diia thuy tinh

+ Pipet 0,5ml, 1ml, 5ml, 10ml, 25ml

+ Buret 25 ml

+ Nhiét ké

+ Binh tia nudc cit

+ Ong li tam V=50ml

+ Chén nung

+ May khudy tir gia nhiét Bibby Sterilin HC 502 (Anh)

+ May ly tdm Hettich Zentrifugen D78532 Tuttlingen (Ptrc)
+ Ta sdy chan khong SheLab 1425-2 (M)

+ Bom lgc hut chan khong Neuberger (Ptic)

+ L0 nung Lenton (Anh).

2.3. Phwong phap thuc nghiém diéu ché bét titan dioxit kich thuéc
nano bién tinh nito theo phwong phap thuy phén tir chit diu 12 TiCl, véi
sw ¢6 mit caa hydrazine hoac hydroxylammine.

Qua trinh diéu ché TiO, bién tinh nito dugc tién hanh theo hinh 2.1.
Pha ché dung dich ddu (TiCl, 3M):

+ Lam lanh nudc cat va chai TiCl, bang hdn hop nudc da mubi dén gan
0°C, i 1¢ thé tich H,O/TiCl, 1a 2/1.

+ Dung pypet that kho 14y mot luong chinh xac TiCly sau d6 nho tir tir

timg giot vao cdc nudc lanh dang khudy tron dé han ché thuy phan va thu



duoc dich trong subt. Qua trinh khudy va lam lanh duoc thuc hién tiép tuc cho
dén khi thu duoc dung dich trong sudt. Ta thu dugc dung dich TiCl; 3M la
chat dau trong qua trinh diéu ché N-TiO.

2.4. Phuwong phap nghién ciru

2.4.1. Phwong phap XRD

Phuong phép nhiéu xa tia X (XRD) dugc st dung dé xac dinh thanh

phan pha va kich thudc hat trung binh cuia cic hat so cp trong san pham diéu
ché duge.

2.4.2. Phé tin xa tia X (EDX hodc EDS)

Sy ¢6 mit cua nito trong mau san pham TiO, bién tinh xac dinh theo
pic dic trung trén phd EDX

2.4.3. Kinh hién vi di¢n tir truyén qua (TEM)

2.4.4. Phwong phap khdo sdat kha ndng quang xuc tdc cua titan dioxit

Thir hoat tinh quang xtc tac ciia bot N-TiO, kich thude nano véi tién
chat cung cap N 1a hydrazine va hydroxylammine
Hiéu suat phan ung quang xuc tac duoc tinh theo cong thirc:
H(%):%.loo (2.5)

d
Trong d6 Cq va C; lan luot 14 ndng dd xanh metylen trude va sau phan
ung.

2.4.5. Phwong phdp tinh hiéu suét qud trinh diéu ché.



CHUONG 3: KET QUA VA THAO LUAN

3.1. Khao sat anh hwéng cua nhiét do nung

3.1.1. Khio sat anh hwéng ciia nhié¢t do nung dén miu N-TiO, Kkhi
sir dung chét diu cung cip N 1a hydrazine

Vi vay, chung t6i chon 600°C la nhiét d6 nung thich hop cho qua trinh
diu ché.

3.1.2. Khio sat anh hwéng ciia nhiét do nung dén miu N-TiO, Kkhi
sir dung chat dau cung cip N 1a hydroxylammine

Vi vay, chung t6i chon 600°C la nhiét d6 nung thich hgp cho qua trinh
diu ché.

3.2. Khao sat anh hwéng ciia nong dd TiCl,

3.2.1. Khio sat anh hwéng ciia nong dd TiCl, dén miu N-TiO, khi
sir dung chat dau cung cap N 1a hydrazine.

Nhu vay, tai nong d6 TiCl, 12 0,19 M thi san pham thu dugc cé hiéu
suat phan hiy quang xtc tac tét nhat nén ching toi chon.

3.2.2. Khio sat anh hwéng ciia nong dd TiCl, dén miu N-TiO, khi
sir dung chét diu cung cip N 12 hydroxylammine

Nhu vay, tai nong d6 TiCl, 12 0,31 M thi hiéu suét phan hily quang 1a
t6t nhat nén ching tdi chon.

3.3. Khiao siat anh hwéng cia ndéng do hydrazine va
hydroxylammine.

3.3.1. Khio sat anh huwéng cia nong d§ hydrazine.

Nhu véy, tai ndng d6 hydrazine 1a 7,5.10° M thi san pham thu dugc co
hiéu suat quang xtc tac tot nhat nén ching tdi chon.

3.3.2. Khio sat anh huwéng ciia nong d§ hydroxylammine.



Nhu vay, tai nong d6 hydroxylammine 1a 0.125M thi san pham thu

duoc c6 hiéu sut quang xuc tac tot nhat nén ching toi chon.
3.4. Khao sat anh hwéng cua thoi gian nung.

3.4.1. Khio sat anh hwéng ciia théi gian nung véi miau N-TiO, khi
dung chat diu cung cip N 1a hydrazine.

. Nhu vay, tai thoi gian nung 1a 1.5h thi san pham thu duoc c6 hi¢u suat
quang xuc tac tot nhat nén ching téi chon.

3.4.2. Khio sat anh hwéng ciia théi gian nung véi miau N-TiO, khi
dung chat diu cung cip N 12 hydroxylammine.

Nhu vay, tai thoi gian nung 12 2h thi san pham thu dugc ¢ hiéu suét
quang xuc tac tot nhat nén ching téi chon.

3.5. Khio sat anh hwéng cua thoi gian thiy phan.

3.5.1. Khio sat anh huéng ciia thoi gian thiy phan véi miu N-TiO,
khi dung chit dau cung cap N 1a hydrazine.

Nhu vay, tai thoi gian thiy phan 12 2h thi san pham thu duoc c6 hiéu
suat quang xtc tac tot nhat nén ching toi chon.

3.5.2. Khio sat anh huéng ciia théi gian thiy phan véi miu N-TiO,
khi dung chit dau cung cap N 1& hydroxylammine.

Nhu vay, tai thoi gian thuy phéan 12 2h thi san pham thu duoc c6 hiéu
suat quang xtc tac tot nhat nén ching toi chon.

3.6. Khio sat anh huwdéng ciia nhiét d¢ thiy phan.

3.6.1. Khio sat anh hwéng ciia nhiét do thiy phan véi mau N-TiO,
khi dung chit dau cung cap N 1a hydrazine.

Tai nhiét do 50°C va 90°C thi hiéu sudt phan huy quang la tt nhat,
nhung tai nhiét d6 50°C hiéu suat qua trinh diéu ché thap hon nén ching toi
chon nhiét ¢ thuy phéan 1a 90°C.

3.6.2. Khio sat anh hwéng ciia nhiét do thiy phan véi mau N-TiO,
khi dung chit dau cung cap N 1& hydroxylammine.



Tai nhiét do 60°C va 90°C thi hiéu sudt phan huy quang la t6t nhat,
nhung tai nhiét d6 60°C hiéu suat qua trinh diéu ché thap hon nén ching toi
chon nhiét @ thuy phan 1a 90°C.

3.7. Khao sat anh hwéng ciia thoi gian lvu miu truée li tim.

3.7.1. Khio sat anh hwéng cia thoi gian luu miu trwée li tim véi
mau N-TiO, khi ding chat dau cung cap N 1a hydrazine.

Tur két qua do quang cho thay khi tang thoi gian luu mau trude li tim

khong anh hudng nhiéu dén hiéu suat phan huy quang ctia san pham.

3.7.2. Khio sat anh hwéng cia thoi gian luu miu trwée li tam véi
mau N-TiO, khi diing chat dau cung cip N 1& hydroxylammine.

Tur két qua do quang cho thay khi tang thoi gian luu mau trude li tim
khong anh hudng nhiéu dén hiéu suat phan hity quang ctia san pham.

3.8. Khao sat anh hwéng ciia diéu kién rira.

3.8.1. Khio sat danh hwéng cia diéu kién rira véi mau N-TiO, khi
ding chat dau cung cip N 1a hydrazine.

Vi thé chling t61 rtra bang 2 lan nudc va 2 lan con.

3.8.2. Khio sit danh hwéng ciia didu kién rira véi mau N-TiO, Kkhi
dung chat dau cung cip N 1a hydroxylammine.

Vi thé chung t6i rira bang 2 1an nude va 2 1an con (xen ké nhau).

3.9. Piéu ché bt N-TiO, kich thwéc nano véi tién chit cung cip N
la hydrazine va hydroxylammin.

3.9.1. So’ do diéu ché.



Nudc cat & 0°C <«— Lam lanh

Khuay, tron manh [ TiCl, nho ting giot

\ 4

Hon hop chira TiCl, 3M

Khuidy [ Hydrazin hoic hydroxylammine

A 4
Dung dich trong sudt

Khuay Thuy phan ¢ 90°C
trong 2h

y
Huyén pht Ti0,.nH,0
sau bién tinh

Nung ¢ 600°C trong 1.5h (véi tién
chat hydrazine) hoac 2h (véi tién
chat hydroxylammine)

\ 4

TiO, bién tinh Nito

3.9.2. Thuyét minh quy trinh:

+ Tién hanh pha lodng dung dich TiCl, 3M dén ndng do xéac dinh, thém
vao hén hop dung dich modt lugng nho xiac dinh hydrazine hoic
hydroxylammine trong diéu kién khudy tron. Qua trinh khudy tron tiép tuc
cho dén khi thu dugc dung dich trong subt.

+ Nang nhiét d6 ciia dung dich dén 90°C dé qua trinh thily phan xay ra.
Qua trinh thuy phan dugc thuc hién & diéu kién khudy tron manh trong 2h, dé
lang dung dich trong 24h. Sau d6 li tam tach pha ran ra khoi pha 1ong, rira
chét ran thu dugc bang 2 lan nude va 2 1an con (xen k& nhau), ly tim. Sau d6
dem sdy khé trong ta sdy ¢ nhiét do va thoi gian xac dinh, sau d6 dem nung
trong 10 nung & 600°C trong 1.5h (véi mau N-TiO, khi dung tién chat cung
cap N la hydrazine), 2h (v6i mau N-TiO, khi dung tién chat cung cip N 1a



hydroxylammine) dé thu san pham. San pham dugc mang di chup XRD dé
xéac dinh thanh phan pha va kich thudc hat trung binh, thir quang xtc tac dé
xéac dinh hiéu suat phan huy xanh metylen.

3.9.3. Két qua diéu ché theo quy trinh.

a. Két qua diéu ché N-TiO, khi diing tién chat cung cap N la hydrazine.
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Fi\e Mau all.raw- Type: Locked Coupled - Start: 20.000 ° - End: 70.010 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 11 s - 2-Theta: 20.000 ° - Theta: 10.000 ° - Chi: 0.00 ° - Phi:
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Al Left Angle: 26.930 ° - Right Angle: 28.250 ° - Left Int.: 2.00 Cps - Right Int.: 2.00 Cps - Obs. Max: 27.449 ° - d (Obs. Max): 3.247 - Max Int.: 322 Cps - Net Height: 320 Cps - FWHM: 0.226 ° - Chord Mid.: 2
EDO@OA—D551 (D) - Rutile - TiO2 - Y: 96.40 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 4.59400 - b 4.59400 - ¢ 2.95800 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Primitive - P42/mnm (136) - 62.4281 - F
[#]o1-078-2486 (C) - Anatase, syn - TiO2 - Y:62.78 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Tetragonal - a 3.78450 - b 3.78450 - ¢ 9.51430 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Body-centered - 141/amd (141) -

b. Két qua diéu ché N-TiO, khi dimg tién chdt cung cip N la
hydroxylammine.
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KET LUAN

1. B4 khao sat qua trinh didu ché bot TiO, dugce bién tinh béi nito bang
cach thuy phan TiCl, trong dung moi nudc voi sy ¢6 mat cua hydrazine hodc
hydroxylammine. Két qua khao sat cho thdy, diéu kién thich hop cho qua
trinh bién tinh 1a;:

1.1. Piéu ché bot TiO, duoc bién tinh boi nito bang cach thuy phan

TiCl, trong dung méi nude voi su ¢d mat cua hydrazine.
+ Nong do TiCl, trong dung dich khi thity phan 1a 0.19M
+ Nong d6 hydrazine 12 0.0075M
+ Thoi gian thuy phan 1a 2h 6 90°C
+ Nung ¢ 600°C trong 1.5h.
Hiéu suét phan hay quang: 97.39

1.2. Piéu ché bot TiO, duoc bién tinh boi nito bang cach thuy phan

TiCl, trong dung moi nudc voi sy cd mat cua hydroxylammine
+ Nong do TiCl, trong dung dich khi thity phan 14 0.31M
+ Nong d6 hydroxylammine 1a 0.125M
+ Thoi gian thiy phén 12 2h ¢ 90°C
+ Nung ¢ 600°C trong 2h.

Hiéu suat phan hay quang: 97.73

2. Véi diéu kién bién tinh trén, nito ¢4 c6 mat trong thanh phan cau trac
ctia bot TiO,, hoat tinh quang xtic tac ctiia san pham dich chuyén vé viing &nh
sang nhin thay va c6 hiéu sut phan huy xanh metylen cao. Bot TiO, dugc
bién tinh bdi nito bang cach thuy phan TiCl, trong dung mdi nude véi su co
mat ctia hydrazine va hydroxylammine, cé hiéu suat phan huy xanh metylen
(I16n hon 95%) cao hon han so v&i mau san pham khong bién tinh (I6n hon
80%).

3. Phuong phép diéu ché c6 wu diém 1a diéu kién téng hop don gian, dé
tién hanh, cho hiéu suét cao va di tir cac chat dau co gia thanh ré.



