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TOM TAT

Trong nghién cttu nay, vat liéu cau truc trat tw FesOs hinh bong hoa dugc tdng hop
bang phuong phép thity nhiét véi su hd tro ctia hé dung mai glycerol/nudc (ti 16 thé
tich 1:7) déng vai tro 1am chat tao khudén dinh hudng cho su phat trién cdu trac cua
vat liéu. Co ché hinh thanh vt liéu FesOs da duoc chiing minh, thong qua viéc diéu
khién théng s6 thoi gian phan tng thuy nhiét. Cac tinh chat ly hda cua vat liéu
nghién ctu dugc dic trung bang cac phuong phap hién dai nhw nhiéu xa tia X
(XRD), ph6 hong ngoai Fourier (FT-IR), hién vi dién t& quét (SEM), phuong phap
hdp phu va khit hdp phu N2 (BET). Két qua cho thdy, vat liéu FesOs hinh béng hoa

o cau truc x0p, dién tich bé mat cao.

Tt khoa: Phuong phap thuy nhiét, FesOs, cau truc trat tw, hinh thai bong hoa.

1. MO PAU

Trong nhitng thap ky vira qua, viéc nghién cttu, phat trién va tng dung vat liéu
nano da nhan dugc nhiéu sy chu y cua cac nha khoa hoc trong nudc va trén thé gidi,
xudt phat tir nhitng tinh chat dac biét ciia ching so véi vat liéu dang khoi [1]. Nhiing nd
luc gan day dang tap trung nghién ctru cac dang cau tric nano cua cac oxit kim loai ban
dan nh3m khai thac cic dic tinh ly hoa cua chung [2][3]. Vat liéu FesOs, mot dang oxit
kim loai ban dan dién hinh, da dwoc nhiéu nha khoa hoc quan tam nghién ctru dac biét
trong nhiéu linh vuc nhu hdp phy, xtc tac, cam bién dién hoa, y sinh, do tinh tuong
thich sinh hoc cao, sy 6n dinh t6t va doc tinh thdp. Su da dang hinh théi cta vat liéu
FesO: da duoc thiét k& va tdng hop bang nhiéu phurong phap. Saha va Viswanatha [4]
da tong hop vat liéu FesO: bang cach phan huy tién chat sat axetat. Ren va cac cong su
[5] da tong hop FesO: dang thanh bang phuong phap thuy phan. Zhang va cong su [6]
da thu dwoc FesOs dang so¢i st dung phuwong phap oxy hoa két hop vdi phwong phap
két ta. Cac tém nano FesOs ciing duoc tong hop thanh cong bang phwong phap dung
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nhiét [7]. Trong sO cac hinh théi khac nhau ctua FesOs, dang vat liéu c6 cdu truc trat ty
duoc xay dung tlr cac nano co s thap chiéu sd hitu dién tich bé mat 16n, dd x0p cao cd
thé cung cap nhiéu tam hoat dong gitp tang cuong kha nang hap phu va xtc tac. Vi vay,
chiing da nhan dwgc nhiéu sy quan tam chu y trong cac linh vuc nhw hdp phuy, xtc tac
va cam bién dién hoa [8][9][10].

Trong bai bdo nay, chung t6i trinh bay cac két qua nghién cttu tong hop vat liéu
c&u triic trat ty FesOs dang bong hoa. Vat liéu FesO: da duwoc tdng hop bang phuong
phép thiiy nhiét. Anh huong thoi gian phan tng thty nhiét dén hinh thai ctia vat liéu
FesOus da dwoc nghién cttu. Cac ddc trung ctia vat liéu FesOs nhw hinh thai hoc, thanh
phan pha, tinh chit x6p dugc nghién cttu chi tiét bang cac phuong phap nhiéu xa tia X
(XRD), phuwong phap anh hién vi dién ti quét (SEM), hién vi dién ti truyén qua (TEM),
phueong phap hdp phu va khit hap phu N2 (BET).

2. THUC NGHIEM
2.1. Hoa chat

Ferrous (II) sulfate heptahydrate (FeSOs+7H:0), urea (CHsN:20) va glycerol
(CsHs(OH)s) dueoc mua tie Cong ty Merck (Dtic).

2.2. Thiét bi

Nghién ctru hinh thai vat liéu FesOs duoc thue hién bang phuong phap hién vi
dién tir quét (SEM) véi thiét bi SEM JMS-5300LV (Nhat Ban) va hién vi dién tir truyén
qua (TEM) véi thiét bi JEOL-2100F. Pho hong ngoai Fourier (FT-IR) dwoc ghi voi thiét bi
Shimadzu IR Prestige-21 (Nhat Ban). Ghi lai nhiéu xa tia X (XRD) bang thiét bi D8
Advance - Bruker (Dttc) v6i nhiéu xa CuKa (A = 0,1514 nm). Tinh chat x8p dwoc dic
trung bang phurong phap do dang nhiét hap phu - khir hap phu nito (BET), thyc hién &
thiét bi Micromeritics 2020.

2.3. Tong hgp vat liéu FesOq

Vat liéu cdu trac trat ty FesOs: dang bong hoa dugc tong hop bang phuong phép
thay nhiét [11]. Dau tién, phan tan 0,12 g FeSO+7H:0 trong hdn hop dung mdi gom 5
mL glycerol va 35 mL nuwdc cat 1 Tan. Sau d6, hon hop duoc khuay tir trong khoang 2 gio
O nhiét do thuong dé tao thanh dung dich dong nhat. Dung dich tao thanh dwoc dua
vao binh Teflon, dat trong autoclave va tién hanh thuy nhiét ¢ nhiét d6 120 °C véi cac
thoi gian phan tng thuy nhiét [an luot la 6, 12, 36, 48 gio. Sau khi thay nhiét, 14y binh
Teflon ra d€ ngudi dén nhiét d6 phong, chat rdn mau nau duoc loc, rira béng nwdc cat 3
[an va ruou ethanol 3 Tan. Cudi cling, tién hanh sdy cac san pham ¢ 80 °C trong 24 gio ta
thu duoc cac vat liéu FesOs. Céc vat liéu FesOs durgc thuy nhiét 6 cac thoi gian phan tng
khac nhau duoc ky hiéu [an lwgc 1a F6, F24, F36, F48.
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3. KET QUA VA THAO LUAN

Hinh 1. Anh SEM ctia FesOs dang bong hoa tai cac thoi gian thiy nhiét:
6 gio (a), 12 gio (b), 36 gio (c)va 48 gio (d).

Qua trinh phat trién hinh thai cta vat liéu FesOstong hop 6 cac diéu kién thuy
nhiét khac nhau dwoc quan sat bang SEM (hinh 1). Két qua hinh théi vat liéu FesOs thuy
nhiét ¢ 6 gio thu dwgc cho thdy chung duoc tao thanh tir cac hat nano so cdp dang cau
va cac hat nay két ndi véi nhau tao thanh ciu trtc trat tw dang vi cau voi kich thude 1-2
um, (hinh 1a). Khi thoi gian thay nhiét dat 12 gio, bé mat cua FesOs trd nén thd rap hon,
dong thoi cac hat nano so cap hinh cau phat trién thanh dang thanh (hinh 1b). Sau d6,
ti€p tuc phat trién thanh dang tam khi thoi gian thay nhiét tang dén 36 va 48 gio, két qua
kich thudc vat liéu FesOs tang dén 5-7 um. Dong thoi, cac hat nano dang tdim dan xen
véi nhau tao thanh FesOus ¢é ciu trtc trat tu hinh thai bong hoa (Hinh 1c va d).
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Hinh 2. Gian d6 XRD cua FesOs dang bong hoa duoc tong hop tai cac thoi gian thuy nhiét: 6 gio,
12 gio, 36 gid va 48 gio tuwong tmg véi mau Fe6, F12, F24 va F36..
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Su phat trién c4u trtc tinh thé ctia FesOs dang bong hoa dugc xac dinh bang phd
XRD va két qua dwoc trinh bay ¢ hinh 2. Trong giai doan dau cta qua trinh tong hop (6
gi0), cc peak nhiéu xa ctia FesO: duoc thuy nhiét & cac thoi gian tuong ting da xuat hién
véi cuong do twong doi thap. Diéu nay cho thdy cac tién chat FeSO4.7H20 ban dau duoc
thity phan va phét trién thanh cc nano co so oxit sat trong thoi gian dau cta phan tng.
Khi tiép tuc kéo dai thoi gian thiy nhiét tir 24 dén 48 gid, nhitng peak nhiéu xa véi ceong
do cao da duwoc quan sat 6 20 = 30.2, 35.5, 43.5, 55.8, 57.1 va 62.3° twong ting vdi cac chi
s6 Miller cia mt phang tinh thé ctia FesOs 1a (220), (331), (400), (422), (511) va (440)
(JCPDS 56" 85-1436) [12][13]. Két qua nay chitng minh rang cau trtc vat liéu cta FesOs
phat trién lién tuc trong qua trinh thuy nhiét.
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Hinh 3. Pho FT-IR cuia FesOs dang bong hoa dugc tong hop tai tai cac thoi gian thuy nhiét:
6 gio, 12 gio, 36 gid va 48 gio twong tng véi mau Fe6, F12, F24 va F36.

Hinh 3 trinh bay phd FT-IR cua FesOs dang bong hoa duwoc tong hop 6 cac thoi
gian khac nhau. Két qua cho thdy hinh dang quang pho cua cac vat liéu Fx (x=6, 12, 36,
48) dong nhat cao, ching to ciu tric FesOsda dwgc hinh thanh trong thoi gian dau cta
quad trinh thiy nhiét. Van phd rong & 3474 cm' duegc quy cho dao dong thing ctia nhém
O-H. Nhiing peak hap thu trong day séng tlr 2800-3000 cm! dai dién cho dao dong thang
cua lién két C-H trong nhém CHz [14]. Peak hap thu ¢ 1640 cm™ dwoc gén cho dao dong
udn cong cua cac phan ti H2O hap phu. Pang chu y, quan sat cac pho caa vat liéu FesOs
cho thay nhitng peak hap thu & cic s6 séng 1395 va 884 cm™ dai dién cho dao dong cua
nhiing lién két C-C va C-O cua cac thanh phan hitu co. Diéu nay duoc giai thich boi sy
ton tai ctia phtic Fe-glycerol trong c&u tric ctia FesOs [15]. Hop chat phtic nay van duy
tri sau qua trinh rita b.%mg nudc loai ion va rugu ethanol. Quan sat phd FT-IR cho thay
nhitng peak & s& séng 600 va 423 cm™! dai dién cho dao dong thing ctia lién két Fe-O &
cac tam bat dién va t& dién [16].
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Bdng 1. Thong s cau truc x0p cua vat FesOs dang bong hoa duoc tdng hop tai cac thoi gian

thuy nhiét khac nhau.
NG Dién tich bé mat Kich thudc trung binh cia  Thé tich riéng ctia mao
au
riéng (m?g) mao quan (nm) quan (cm?*g)

F6 69,9 21,0 0,47

F12 93,5 17,8 0,50

F36 142,3 13,3 0,55

F48 148,1 12,9 0,56
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Hinh 4. Duong déng nhiét hdp phu va giai hap phu N2 cta vat liéu FesOs

Phuong phap dang nhiét hdp phu - giai hap phu N2 dwoc ting dung dé khao sat
céu truc xdp cua vat liéu FesO: dang bong hoa 6 cac thoi gian thuy nhiét khac nhau (Bang
1 va Hinh 4). Dya trén phan loai cia [IUPAC, hinh dang cac duong dang nhiét hdp phu
- giai hap phu ctia FesOs thudc loai IV, kich thudc mao quan trung binh [17]. Dién tich
bé mat riéng (Sser) cua FesOs taing manh tir 69,9 dén 142,3 m2. g khi tang thoi gian thuy
nhiét tir 6 gio dén 36 gio. Tuy nhién, khi thoi gian thiy nhiét tang tir 36 gio dén 48 gio
thi Sser tang khong dang ké, dat 148,1 m2. g ¢ thoi gian thuy nhiét la 48 gio. Ngoai ra,
duong kinh mao quan tang nhe khi quan sat vat liéu Fx (x=6, 12, 36, 48). Hién tuong nay
duoc giai thich boi sy phat trién hinh thai cta cac hat nano co so tir dang cau dén dang
thanh va cu6i cung dang tdm. Trong qua trinh thiay nhiét, sy phat trién tinh thé cta cac
hat nano co s& lam giam qua trinh két tu va giup tang dién tich bé mat cua vat liéu. Két
qua cho thay dién tich bé mat cta vat liéu FesOs c6 sy sai khac khong dang ké & thoi gian
thuy nhiét la 36 dén 48 gio.
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4. KET LUAN

Trong nghién cttu nay, ching t6i da tong hop thanh cong vat liéu cau truc trat tw
FesO: bang phuong phép thty nhiét. Két qua cho thay, thoi gian phan tng thuy nhiét
ddng vai tro quan trong trong qua trinh hinh thanh cau truc, hinh thai caa vat liéu. Phan
tich dac trung cho thay, vat liéu thu dwgc cd hinh thai bong hoa, cdu trac thi bac va sép
x€p cd trat tu, kich thuwdc hat dong déu voéi dién tich bé mat kha 16n, dat 148,1 m2. g' &
thoi gian thuy nhiét 1a 48 gio
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ABSTRACT

In this study, the flower-like hierachical FesOs structures were prepared by a
hydrothermal method with the assistance of glycerol and deionized water. The
generation mechanism of the flower-like hierachical FesOs structures was revealed
through controlling the parameters of the hydrothermal reaction time. The
physicochemical properties of as-synthesized FesOas structures were characterized
by scanning electron microscopy (SEM), transmission electron microscopy X-ray
diffraction (XRD), nitrogen adsorption/desorption isotherms (BET), Fourier
transform infrared spectroscopy (FI-IR). It was found that the flower-like

hierachical FesOs structures exhibited a high porosity and large specific surface area.

Keywords: Hydrothermal method, FesOs, hierachical structures, flower-like

morphology.
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