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MỞ ĐẦU 
 

1. LÝ DO CHỌN ĐỀ TÀI 

Ngày nay, ô nhiễm môi trường nước bởi các chất nhuộm màu công nghiệp 

là vấn đề nóng đang được cả xã hội quan tâm. Đáng chú ý là sự tồn tại của các 

hợp chất hữu cơ độc hại, khó bị phân hủy và chúng có khả năng tích lũy trong cơ 

thể, gây nhiễm độc cho con người cũng như sinh vật như: phenol, các loại thuốc 

nhuộm màu, Rhodamin… Sự ô nhiễm này gây ảnh hưởng nghiêm trọng tới sức 

khỏe con người, hệ sinh thái, hủy hoại môi trường sống. Do đó, nghiên cứu các 

biện pháp nhằm loại bỏ các chất nhuộm màu khỏi nguồn nước, giảm thiểu ô nhiễm 

xuống mức thấp nhất luôn là vấn đề cấp thiết, thu hút sự quan tâm mạnh mẽ của 

các nhà khoa học trên toàn thế giới.  

Một trong những hướng xử lý ô nhiễm môi trường là sử dụng các ô xít kim 

loại bán dẫn làm chất xúc tác quang hóa để loại bỏ các chất mầu độc hại hiện nay 

đang giới nghiên cứu quan tâm. Trong phương pháp này, bản thân chất xúc tác 

không bị biến đổi trong suốt quá trình phản ứng, không cần cung cấp nhiên liệu 

khác cho hệ phản ứng. Ngoài ra, phương pháp này còn có các ưu điểm như: có 

thể thực hiện trong nhiệt độ và áp suất bình thường, có thể sử dụng nguồn ánh 

sáng nhân tạo hoặc trực tiếp từ ánh sáng mặt trời. 

Vật liệu nano V2O5, là vât liệu bán dẫn loại n có nhiều tiềm năng cho lĩnh 

vực quang xúc tác bởi nó là một chất bền, không bị phân hủy dưới tác động của 

các yếu tố quang, hóa học, bản thân nó khi sử dụng làm chất xúc tác quang hoá 

không đưa thêm chất độc hại vào môi trường… Tuy nhiên trong quá trình tổng 

hợp vật liệu V2O5, trong sản phẩm thu được thì Vanadi tồn tại nhiều trạng thái 

ôxy hóa khác nhau, phổ biến nhất là V2+ (màu tử đinh hương), V3+  (màu lục), V4+  

(màu lam) và V5+  (màu vàng). Việc tồn tại nhiều dạng ô xi hóa trong sản phẩm 

sẽ gây khó khăn cho quá trình đánh giá tính chất, cấu trúc cũng như khả năng 

quang xúc tác của vật liệu tạo thành. Vì vậy để thu được vật liệu V2O5 dạng đơn 

pha trong quá trình tổng hợp phải kiểm soát chặt chẽ các thông số tổng hợp (pH, 

nhiệt độ, thời gian…). 
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Trong đề xuất này, dựa trên điều kiện các trang thiết bị hiện có tại Trường 

Đại học Hoa Lư, chúng tôi đề xuất hướng nghiên cứu “Nghiên cứu tổng hợp vật 

liệu nano V2O5 định hướng ứng dụng trong quang xúc tác”. Bằng việc sử dụng 

phương pháp thủy nhiệt, nghiên cứu này tập trung vào việc khảo sát các điều kiện 

tổng hợp đến tính chất của vật liệu V2O5 tạo ra. Sản phẩm tổng hợp ra sẽ được 

chúng tôi thử nghiệm ứng dụng trong quang xúc tác phân hủy chất mầu hữu cơ. 

2. MỤC ĐÍCH NGHIÊN CỨU 

(i) Nghiên cứu tổng hợp thành công vật liệu nano V2O5 bằng phương pháp 

thủy nhiệt. Điều khiển được một số hình thái học, kích thước của các cấu trúc 

nano bằng ở các điều kiện tổng hợp khác nhau; 

(ii) Khảo sát và đánh giá được hình thái, cấu trúc và tính chất của vật liệu 

nano V2O5 và khả năng ứng dụng trong quang xúc tác.  

3. ĐỐI TƯỢNG, PHẠM VI NGHIÊN CỨU  

3.1. Đối tượng nghiên cứu:  

(i) Vật liệu nano V2O5;  

(ii) Vật liệu nano V2O5 được tổng hợp ở các điều kiện khác nhau. 

3.2. Phạm vi nghiên cứu:   

(i) Các phép đo khảo sát hình thái, cấu trúc của vật liệu;  

(ii) Phép đo quang xúc tác của vật liệu V2O5  tổng hợp được. 

4. CÁCH TIẾP CẬN VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

Đề tài được thực hiện bằng phương pháp thực nghiệm kết hợp với nghiên 

cứu lý thuyết. Trong đó, nghiên cứu lý thuyết chúng tôi dựa trên hệ thống các 

công trình nghiên cứu đã được công bố về vật liệu nano V2O5. Nghiên cứu thực 

nghiệm: Chúng tôi sử dụng phương pháp thủy nhiệt để tổng hợp vật liệu. Hình 

thái, cấu trúc của vật liệu được khảo sát bằng: Ảnh hiển vi điện tử quét (SEM), 

phép đo phổ hồng ngoại biến đổi Fourrier (FTIR), Phép đo phổ tử ngoại – khả 

kiến (UV-vis),  phép đo phổ tán xạ Raman, phép đo phổ nhiễu xạ tia X (XRD). 

Tính chất quang xúc tác phân huỷ chất màu hữu cơ được đo bằng hệ đo quang 

xúc tác tại phòng thí nghiệm Vật lý - Trường Đại học Hoa Lư. 
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5. ĐÓNG GÓP MỚI CỦA ĐỀ TÀI 

Đóng góp lớn nhất của đề tài là phát triển được công nghệ tổng hợp vật liệu 

nano V2O5 bằng phương pháp đơn giản, tận dụng những trang thiết bị sẵn có tại 

phòng thí nghiệm Lý, Hoá của nhà trường, đồng thời đánh giá khả năng ứng dụng 

vật liệu thu được trong quang xúc tác phân huỷ chất màu hữu cơ. Bằng phương 

pháp thủy nhiệt tác giả đã tổng hợp được các cấu trúc nano V2O5  có hình thái khác 

nhau. Tác giả cũng đã khảo sát tính chất quang xúc tác trên cơ sở vật liệu nano 

V2O5  có cấu trúc, hình thái khác nhau.  

Các kết quả nghiên cứu chính của đề tài được chúng tôi công bố 01 báo cáo 

toàn văn tại Hội nghị Quốc tế về Vật liệu tiên tiến và Công nghệ nano năm 2019 

(ICAMN 2019) tổ chức tại trường Đại học Bách khoa Hà Nội. 

6. KẾT CẤU CỦA ĐỀ TÀI 

Ngoài phần mở đầu, kết luận, danh mục tài liệu tham khảo. Đề tài gồm có 3 

chương: 

1- Chương 1: Tổng quan: Tổng quan về vật liệu nano V2O5: đặc điểm, tính 

chất, ứng dụng, các phương pháp tổng hợp vật liệu nano V2O5; Tổng quan tình 

hình nghiên cứu trong nước và quốc tế về vật liệu nano V2O5.  

2- Chương 2: Thực nghiệm: Tác giả trình bày các quá trình thực nghiệm: 

tổng hợp vật liệu nano V2O5, khảo sát hình thái, tính chất vật lý, khảo sát và đánh 

giá khả năng quang xúc tác với một số chất màu của vật liệu nano V2O5. 

3- Chương 3: Kết quả và thảo luận: Tác giả trình bày các kết quả khảo sát 

về hình thái, tính chất vật lý, tính chất quang xúc tác của vật liệu nano V2O5. 
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Chương 1. TỔNG QUAN 

 

1.1. TỔNG QUAN VỀ VẬT LIỆU V2O5 

1.1.1. Cấu trúc của vật liệu V2O5 

Ngày nay, các các ô xít kim loại chuyển tiếp như Fe2O3, WO3, V2O5 ..đang 

nhận được sự quan tâm của các nhà nghiên do các tính chất đặc biệt và tiềm năng 

ứng dụng của nó. Vanadi - thuộc nhóm các kim loại chuyển tiếp, được biết đến 

như là một nguyên tố rất phong phú trong vỏ Trái đất, chúng tồn tại ở nhiều trạng 

thái hóa trị khác nhau. Các ô xít chính của Vanadi chủ yếu ở các dạng ô xy hoá từ 

2+ đến 5+ là: Vanadi monoxide (VO), Vanadi sesquioxide (V2O3), Vanadi dioxide 

(VO2), Vanadi pentoxide (V2O5). Ngoài ra, các sai hỏng ô xi tồn tại trong pha 

Vanadi – ô xy có thể tạo thành hỗn hợp các ô xít đa hóa trị như V3O7, V4O9 và 

V6O13 (hỗn hợp của V5+ và V4+); V6O11, V7O13 và V8O15 (hỗn hợp của V4+ và V3+). 

Chúng pha trộn tạo thành hai chuỗi pha: pha Magnéli VnO2n-1 và pha Wadsley 

VnO2n + 1. Các trạng thái ô xy hóa của Vanadi phụ thuộc vào điều kiện tổng hợp 

như nhiệt độ, áp suất, pha, nồng độ Vanadi và pH. Ví dụ, khi sử dụng phương 

pháp phún xạ,  khi thay đổi nồng độ ô xy, VOx sẽ thay đổi pha liên tục (V → V2O 

→ VO2 → V2O3 → V6O13 → V2O5); VOx tồn tại dưới dạng nhiều pha phụ thuộc 

vào thời gian ủ, nhiệt độ ủ và tỷ lệ khí O2/Ar; Ba trạng thái hóa trị V2O5, VO2 và 

V2O3 có thể được kiểm soát bằng cách ủ trong không khí, chân không và hỗn hợp 

khí 95% Ar/5% H2. Còn khi trong dung dịch nước thì quá trình chuyển pha phụ 

thuộc chủ yếu vào nồng độ Vanadi và pH [1]. 

 

Hình 1.1. Các trạng thái hóa trị khác nhau của Vanadi (từ trái qua: V5+, V4+, V3+, V2+, ) 

 

V5+ V4+ V3+ V2+ 
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Trong số các dạng tồn tại của ô xít Vanadi, V2O5 là trạng thái bão hòa ô xy (trạng 

thái ô xy hóa cao nhất) do đó nó là chất ổn định nhất [2]. Gel V2O5 được tổng hợp 

lần đầu tiên vào năm 1885 từ muối amoni vanadate (NH4VO3) [3]. Phân tích đầu 

tiên về cấu trúc tinh thể của V2O5 được thực hiện bởi Ketelaar vào năm 1935 [4] 

(Hình 1.2).  

 
 

  
Hình 1.2. Cấu trúc tinh thể của của V2O5: 

(a): α-V2O5; (b): β-V2O5; (c): γ-V2O5; (d): -V2O5  [5-8]. 
 

V2O5 tồn tại ở một số dạng cấu trúc khác nhau bao gồm: α-V2O5 

(orthorhombic) [5], β-V2O5 (monoclinic hoặc tetragonal) [6], -V2O5  (octahedra) 

[7] và γ-V2O5 (orthorhombic) [8]. Trong đó cấu trúc  của α-V2O5 gần giống với 

cấu trúc của γ-V2O5, các ô đơn vị của γ-V2O5 có thể thu được từ ô đơn vị của α-

V2O5 bằng một vài sự sắp xếp lại. Ở điều kiện thường, V2O5 kết tinh trong pha 

orthorhombic α-V2O5 (nhóm không gian: Pmmn) [9]. Một nghiên cứu gần đây đã 

chứng minh rằng vật liệu nano V2O5 được tổng hợp so với các vật liệu V2O5 

(a) (b) 

(d) (c) 
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thương mại đã cải thiện đáng kể hiệu suất trong các thiết bị để lưu trữ năng lượng 

và xúc tác quang [10]. 

1.1.2. Tính chất của vật liệu V2O5 

 V2O5 ở điều kiện thường tồn tại dưới dạng bột tinh thể màu vàng, ít tan 

trong nước. V2O5 có một số tính chất hóa học đặc trưng: 

- Khử xuống số ô xy hóa thấp hơn: 

Khi đun nóng hỗn hợp ô xít Vanadi (V) và ô xít Vanadi (III), sự cân bằng 

xảy ra để tạo ra ô xít Vanadi (IV), dưới dạng chất rắn màu xanh đậm [11]: 

V2O5 + V2O3 → 4VO2      (1.1) 

Việc khử cũng có thể được thực hiện bằng C2H2O4, CO và SO2. Việc khử 

thêm bằng cách sử dụng H2 hoặc CO dư có thể thu được hỗn hợp của các ô xít 

như V4O7 và V5O9 trước khi thu được V2O3 màu đen. 

- Phản ứng axit-bazơ: 

V2O5 là một ô xít lưỡng tính. Không giống như hầu hết các ô xít kim loại, 

nó hòa tan một chút trong nước để tạo ra dung dịch màu vàng nhạt. Do đó, V2O5 

phản ứng với các axit mạnh tạo thành dung dịch chứa các muối màu vàng nhạt 

chứa  tâm dioxovanadi (V): 

V2O5 + 2HNO3 → 2VO2(NO3) + H2O     (1.2) 

V2O5 phản ứng với kiềm mạnh để tạo thành polyoxovanadate, có cấu trúc 

phức tạp phụ thuộc vào pH. [12] Nếu sử dụng dung dịch NaOH dư, sản phẩm là 

muối không màu, natri orthovanadate, Na3VO4. Nếu axit được thêm từ từ vào 

dung dịch Na3VO4, màu sẽ chuyển dần từ màu cam sang màu đỏ trước khi kết tủa 

V2O5 màu nâu. Các dung dịch này chứa chủ yếu là các ion HVO4
2− và V2O7

4− giữa 

pH = 9 và pH = 13, nhưng pH dưới 9 thì một số dạng như V4O12
4− và HV10O28

5− 

(decavanadate) chiếm ưu thế. 

Khi V2O5 phản ứng với thionyl clorua, nó chuyển thành Vanadi oxychloride 

lỏng dễ bay hơi, VOCl3 [13]: 

V2O5 + 3SOCl2 → 2VOCl3 + 3SO2    (1.3) 
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- Phản ứng oxi hóa khử khác: 

Axit clohydric và axit bromhydric bị oxy hóa thành halogen tương ứng khi 

phản ứng với V2O5, ví dụ: 

V2O5 + 6HCl + 7H2O → 2[VO(H2O)5]
2+ + 4Cl− + Cl2 (1.4) 

1.1.3. Các ứng dụng vật liệu nano V2O5  

Trong các ứng dụng thực tiễn hiện nay, vật liệu V2O5 cấu trúc nano có nhiều 

tiềm năng trong các lĩnh vực khác nhau như: Làm vật liệu catốt dung lượng cao 

cho pin ion-kẽm [14], siêu tụ [15], cảm biến khí [16],  quang xúc tác [17], pin mặt 

trời [18]... 

1.1.4. Các phương pháp tổng hợp vật liệu nano V2O5 

 

 

  

Hình 1.3. Một số phương pháp tổng hợp vật liệu nano V2O5:  (1): Phun tĩnh điện [23];  

(2) Tổng hợp thông qua thấm trên bọt các bon [24]. 

Vật liệu V2O5 cấu trúc nano được tổng hợp bằng các phương pháp vật lý 

và hoá học khác nhau như : thủy nhiệt [19], lắng đọng hơi hóa học [20], bốc bay 

chùm electron [21], phún xạ [22]; phun tĩnh điện (Electrospinning) [23], và tổng 

hợp qua thấm trên bọt các bon [24] và (hình 1.3)… với nhiều loại cấu trúc nano 

V2O5 như: hạt nano, dây nano, thanh nano, bông hoa nano… Trong số những 

(1) 

(2) 
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phương pháp này thuỷ nhiệt là một phương pháp phổ biến. Tổng hợp các vật liệu 

nano bằng phương pháp thủy nhiệt được thực hiện dựa trên khả năng thủy phân 

và khử nước của các muối, cũng như các phản ứng hóa học khác ở áp suất và 

nhiệt độ cao. Quá trình thủy nhiệt được thực hiện trong các hệ kín (autoclave) 

với áp suất cao. Ở nhiệt độ cao, sự hòa tan và khả năng phản ứng của các chất 

tăng lên. Nhiều tiền chất không tan trong nước ở điều kiện bình thường có thể 

được sử dụng trong phương pháp thủy nhiệt. Hiện nay quá trình thủy nhiệt đang 

được sử dụng rộng rãi để tổng hợp nhiều loại vật liệu có cấu trúc nano. Ưu điểm 

của phương pháp thủy nhiệt là cho phép tạo ra các hạt nano với mức độ tinh thể 

cao, có thể tổng hợp số lượng lớn vật liệu trong một lần thủy nhiệt, nhiệt độ tổng 

hợp thấp và thiết bị đơn giản. Ngoài ra, kích thước và hình dạng hạt có thể điều 

khiển được bằng cách thay đổi điều kiện tổng hợp như nhiệt độ, áp suất, và thời 

gian phản ứng. 

1.1.5. Cơ chế quang xúc tác phân hủy chất màu hữu cơ của vật liệu 

V2O5 

Theo lý thuyết vùng năng lượng, điện tử tồn tại trong nguyên tử trên những 

mức năng lượng gián đoạn (các trạng thái dừng). Nhưng trong chất rắn, khi mà 

các nguyên tử kết hợp lại với nhau thành các khối, thì các mức năng lượng này bị 

phủ lên nhau, và trở thành các vùng năng lượng và sẽ có ba vùng chính (hình 1.4), 

đó là: 

- Vùng hóa trị: Là vùng có năng lượng thấp nhất theo thang năng lượng, là 

vùng mà điện tử bị liên kết mạnh với nguyên tử và không linh động. 

- Vùng dẫn: Vùng có mức năng lượng cao nhất, là vùng mà điện tử sẽ linh 

động (như các điện tử tự do) và điện tử ở vùng này sẽ là điện tử dẫn, có nghĩa là 

chất sẽ có khả năng dẫn điện khi có điện tử tồn tại trên vùng dẫn. Tính dẫn điện 

tăng khi mật độ điện tử trên vùng dẫn tăng. 

- Vùng cấm: Là vùng nằm giữa vùng hóa trị và vùng dẫn, không có mức 

năng lượng nào do đó điện tử không thể tồn tại trên vùng cấm. Nếu bán dẫn pha 

tạp, có thể xuất hiện các mức năng lượng trong vùng cấm (mức pha tạp). Khoảng 

https://vi.wikipedia.org/wiki/L%C3%BD_thuy%E1%BA%BFt_v%C3%B9ng_n%C4%83ng_l%C6%B0%E1%BB%A3ng
https://vi.wikipedia.org/wiki/Electron
https://vi.wikipedia.org/wiki/Nguy%C3%AAn_t%E1%BB%AD
https://vi.wikipedia.org/wiki/Tr%E1%BA%A1ng_th%C3%A1i_d%E1%BB%ABng
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cách giữa đáy vùng dẫn và đỉnh vùng hóa trị gọi là độ rộng vùng cấm, hay năng 

lượng vùng cấm (Band Gap). 

Kim loại có vùng dẫn và vùng hóa trị phủ lên nhau (không có vùng cấm) 

do đó luôn luôn có điện tử trên vùng dẫn. Các chất bán dẫn có vùng cấm có một 

độ rộng xác định. Ở không độ tuyệt đối (0oK), mức Fermi nằm giữa vùng cấm, có 

nghĩa là tất cả các điện tử tồn tại ở vùng hóa trị. Khi chất bán dẫn bị kích thích 

bởi bức xạ, sẽ có một số điện tử nhận được năng lượng lớn hơn năng lượng vùng 

cấm và nó sẽ nhảy lên vùng dẫn [25].  

 

Hình 1.4. Cấu trúc năng lượng của điện tử trong mạng nguyên tử của chất bán dẫn. Vùng hóa 

trị được lấp đầy, trong khi vùng dẫn trống. Mức Fermi nằm ở vùng trống năng lượng [25]. 

Quá trình xúc tác quang của chất bán dẫn xảy ra khi một chất xúc tác quang 

được chiếu xạ bằng một photon ánh sáng có năng lượng cao hơn năng lượng vùng 

cấm của chất xúc tác quang đó làm cho điện tử được đẩy từ vùng hóa trị tới vùng 

dẫn và để lại một lỗ trống trong vùng hóa trị. Lỗ trống vùng hóa trị và điện tử 

trong vùng dẫn phản ứng với nước và oxi hiện diện trong không khí hoặc nước 

bao quanh tạo ra hai chất oxi hóa cực mạnh là gốc hydroxy (▪OH) và những ion 

siêu ô xít (O2
▪ -), hai tác nhân này sẽ phá hủy cấu trúc của các chất cần phân hủy 

(chất màu) thành các sản phẩm phân hủy (degradation products), CO2 và H2O. 

Đối với cơ chế quang xúc tác phân hủy chất màu của vật liệu bán dẫn nano V2O5 

được S.K. Jayaraj và các cộng sự đưa ra cụ thể như sau [26]: 

Điện thế của dải dẫn (CB) và dải hóa trị (VB) của V2O5 tại điểm có điện 

tích bằng 0 có thể được đo bằng thực nghiệm theo phương trình [27]: 

ECB =  - EC – 0.5Eg       (1.5) 

EVB = Eg + ECB        (1.6) 

https://vi.wikipedia.org/wiki/Kim_lo%E1%BA%A1i
https://vi.wikipedia.org/wiki/H%C3%B3a_tr%E1%BB%8B
https://vi.wikipedia.org/wiki/M%E1%BB%A9c_Fermi
https://vi.wikipedia.org/wiki/N%C4%83ng_l%C6%B0%E1%BB%A3ng
https://vi.wikipedia.org/wiki/Electron
https://vi.wikipedia.org/wiki/C%E1%BA%A5u_tr%C3%BAc_tinh_th%E1%BB%83
https://vi.wikipedia.org/wiki/Nguy%C3%AAn_t%E1%BB%AD
https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=V%C3%B9ng_h%C3%B3a_tr%E1%BB%8B&action=edit&redlink=1
https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=V%C3%B9ng_h%C3%B3a_tr%E1%BB%8B&action=edit&redlink=1
https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=V%C3%B9ng_d%E1%BA%ABn&action=edit&redlink=1
https://vi.wikipedia.org/wiki/M%E1%BB%A9c_Fermi
https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=V%C3%B9ng_tr%E1%BB%91ng_n%C4%83ng_l%C6%B0%E1%BB%A3ng&action=edit&redlink=1
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Trong đó ECB là thế của đỉnh dải hóa trị, EVB là thế của đỉnh dải dẫn,  là 

độ âm điện của chất bán dẫn, EC là năng lượng của các electron tự do theo thang 

đo Hydro (4.5 eV) và Eg là năng lượng vùng cấm của V2O5. Độ âm điện của V2O5  

là 6.1 eV [28]. Trên cơ sở phương trình và dữ liệu trên, EVB và ECB của V2O5 được 

tính tương ứng là vào khoảng 2.745 và 0.455 eV. Sơ đồ dải điện tích của V2O5, 

sự di chuyển và phân tách điện tích trong V2O5 được minh họa trong hình 1.5. 

Dưới sự chiếu bức xạ ánh sáng, các electron được kích thích từ dải hóa trị 

lên dải dẫn và để lại các lỗ trống mang điện tích dương (h+) trên dải hóa trị. Các 

lỗ trống này phản ứng với anion OH– trên bề mặt của chất xúc tác tạo ra gốc tự do 

▪OH [53]: 

OH- + h+  .▪OH         (1.7) 

V5+(V2O5) + e-  V4+       (1.8) 

V4+ + O2  V5+(V2O5) + ▪O2
-       (1.9) 

▪OH + ▪O2
- + chất màu (dye)  Sản phẩm phân hủy (degradation products) 

+ CO2 + H2O         (1.10) 

Các electron được kích thích lên trên dải dẫn có thể di chuyển nhanh sang 

các thanh nano V2O5 và sau đó khử một phần các ion V5+ thành V4+, do đó tăng 

cường sự phân tách và di chuyển của các cặp electron - lỗ trống sau khi được kích 

thích quang hóa. Các electron được nhận bởi các ion V5+ sau đó được chuyển 

nhanh chóng đến các phân tử ô xy xung quanh để tái tạo V4+ và tạo ra các gốc 

anion siêu ô xít ▪O2
-. Quá trình này có thể được định nghĩa như là chu trình oxy 

hóa khử của cặp V5+/V4+, như được đưa ra trong các phương trình phản ứng (1.7) 

- (1.9) [29]. Gốc hydroxy (▪OH) và những gốc anion siêu ô xít (▪O2
-) đã được biết 

đến như là hai chất oxi hóa cực mạnh, hai tác nhân này sẽ phá hủy cấu trúc của 

các chất cần phân hủy (chất màu) thành các sản phẩm phân hủy cùng với CO2 và 

H2O (phương trình 1.10).  
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Hình 1.5. Cơ chế quang xúc tác phân hủy chất màu (dye) của vật liệu V2O5 [50]. 

1.2. TỔNG QUAN TÌNH HÌNH NGHIÊN CỨU VỀ VẬT LIỆU NANO V2O5 

CHO ỨNG DỤNG QUANG XÚC TÁC 

Ứng dụng trong quang xúc tác là một trong những ứng dụng tiềm năng của 

vật liệu bán dẫn V2O5 do tính chất ít độc hại, cân bằng hóa học cao, và độ rộng 

vùng cấm khoảng 2,2 – 2,8 eV phù hợp với ứng dụng quang xúc tác trong vùng ánh 

sáng nhìn thấy. Các nghiên cứu về V2O5 cho ứng dụng quang xúc tác ở Việt Nam 

còn hạn chế. Các nghiên cứu về lĩnh vực này trên thế giới gần đây có thể kể đến: 

1- K. Karthik và các cộng sự (Khoa Vật lý, Đại học Bharathidasan, 

Tiruchirappalli, Ấn Độ) nghiên cứu tổng hợp hạt nano V2O5 bằng phương pháp 

siêu âm nhằm ứng dụng cho quang xúc tác phân huỷ dung dịch Rose Bengal. Kết 

quả cho thấy, các hạt nano V2O5 này có thể phân huỷ hoàn toàn dung dịch Rose 

Bengal sau 150 phút chiếu sáng dưới ánh sáng mặt trời [30]. 

2- Santhosh Kumar Jayaraj và các cộng sự (Trung tâm Khoa học và Công 

nghệ nano, Đại học Pond Richry, Kalapet, Puducherry, Ấn Độ) tổng hợp thanh 

nano V2O5 bằng phương pháp thuỷ nhiệt ứng dụng cho quang xúc tác phân huỷ 

các dung dịch Rhodamine 6G (Rh-6G), metyl da cam (MO) và xanh methylen 

(MB) dưới sự chiếu xạ ánh sáng nhìn thấy được. Hiệu suất phân hủy cho Rh-6G 

= 85%, MO =48% và MB = 24% sau 300 phút chiếu sáng dưới ánh sáng nhìn thấy 

[18]. 
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3- Viruntachar Kruefu và các cộng sự (Khoa Khoa học, Đại học Maejo, 

Chiang Mai, Thái Lan) sử dụng phương pháp phun phủ nhiệt phân tổng hợp hạt 

nano V2O5 kích thước khoảng 30 nm cho ứng dụng phân huỷ dung dịch Xanh 

Methylen, kết quả cho thấy có đến 81% dung dịch Xanh Methylen đã bị phân huỷ 

sau 120 phút chiếu sáng dưới ánh sáng nhìn thấy [31]. 

4- Elaheh Aawani và các cộng sự (Khoa Vật lý, Đại học SEM Nam, Iran), 

tổng hợp Vật liệu nano graphen ô xít (rGO) -V2O5 cho ứng dụng quang xúc tác 

phân huỷ dung dịch Xanh Methylen. Kết quả cho thấy hiệu suất phân hủy tối đa 

khử màu dung dịch Xanh Methylen bằng vật liệu nano rGO-V2O5 là khoảng 85% 

sau 255 phút chiếu sáng bằng đèn thủy ngân [32]. 

5- Qing Shi và các cộng sự (Khoa Công nghệ, Đại học khoa học và công 

nghệ Harbin, Trung Quốc) sử dụng phương pháp thủy nhiệt tổng hợp tổ hợp nano 

V2O5/ZnO cho phản ứng quang xúc tác phân huỷ Xanh Metylen (MB) dưới sự 

chiếu xạ của ánh sáng nhìn thấy. Kết quả  cho thấy tổ hợp nano nanocomposie 

V2O5/ZnO có tốc độ phân hủy quang xúc tác cao hơn 2 lần so với ZnO đơn lẻ 

[33]. 

Tóm lại, V2O5 có nhiều tiềm năng ứng dụng cho quang xúc tác phân hủy 

chất mầu hữu cơ. Tuy vậy, cho đến nay vẫn thiếu các nghiên cứu một cách có hệ 

thống ảnh hưởng của các điều kiện tổng hợp lên tính chất cũng như khả năng ứng 

dụng trong lĩnh vực quang xúc tác của vật liệu V2O5 tạo thành. 
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Chương 2. THỰC NGHIỆM 
 

2.1. TỔNG HỢP VẬT LIỆU NANO V2O5 

Để tiến hành tổng hợp vật liệu nano V2O5 chúng tôi sử dụng các hóa chất, 

dụng cụ và thiết bị sau:  

Hóa chất: NH4VO3.5H2O, C2H2O4.2H2O, HNO3, nước cất, cồn tinh khiết. 

Thiết bị, dụng cụ: Bình thủy nhiệt, máy khuấy từ gia nhiệt, máy ly tâm điện, 

cân phân tích, lò nung, tủ sấy, máy đo pH, cốc, ống đong, đũa thủy tinh.  

Tất cả các hóa chất, dụng cụ đều có đầy đủ tại phòng thí nghiệm Hóa học 

và Vật lý trường Đại học Hoa Lư. 

Vật liệu nano V2O5 được chúng tôi tổng hợp bằng phương pháp thủy nhiệt, 

quy trình cụ thể được chúng tôi trình bày dưới đây (hình 2.1): 

 

Hình 2.1. Quy trình tổng hợp vật liệu nano V2O5.  

Lấy 0.585 g (5.0 mmol) NH4VO3.5H2O và 0.315 g (2.5 mmol) C2H2O4.2H2O 

hòa tan hoàn toàn trong 100 ml nước khử ion bằng máy khuấy từ, gia nhiệt đến 

75oC. Khi hỗn hợp được hòa tan hoàn toàn, nhỏ từ từ axít HNO3 vào hỗn hợp trên 

để điều chỉnh pH (chúng tôi tiến hành điều chỉnh pH với 3 giá trị là 2.0, 2.7, 3.8 

cho 3 mẫu vật liệu). Cho hỗn hợp dung dịch thu được vào bình thủy nhiệt (100 

ml) và tiến hành ủ ở 120, 150 và 180oC trong thời gian 6, 16 và 24h. Sản phẩm 

kết tủa thu được được rửa nhiều lần bằng nước khử ion và cồn, sau đó tiến hành 

quay ly tâm với tốc độ 5900 rpm và đem sấy khô trong tủ sấy ở 60oC qua đêm. 

Tiếp theo, sản phẩm kết tủa được đem nung trong lò nung ở 500oC trong vòng 1h 

để thu được vật liệu nano V2O5. 
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Với việc điều chỉnh độ pH, nhiệt độ, thời gian trong quá trình thủy nhiệt để 

tạo vật liệu nano V2O5 chúng tôi thu được các  hệ mẫu vật liệu như trong bảng 2.1 

dưới đây: 

Bảng 2.1. Các mẫu vật liệu nano V2O5 tổng hợp được ở các điều kiện thuỷ nhiệt khác nhau. 

TT Nhiệt độ thủy nhiệt (oC) pH Thời gian thủy nhiệt (h) 

1 120 3,8 6 

2 150 3,8 6 

3 180 3,8 6 

4 180 2,7 (HNO
3
) 6 

5 180 2,0 (HNO
3
) 6 

6 150 3,8 16 

7 150 3,8 24 

2.2. KHẢO SÁT CÁC TÍNH CHẤT VẬT LÝ CỦA VẬT LIỆU 

 Để tiến hành phân tích và khảo sát cấu trúc, tính chất vật lý của vật liệu 

chúng tôi sử dụng các phương pháp: 

2.2.1. Phương pháp hiển vi điện tử quét (SEM) 

Ảnh hiển vi điện tử quét (SEM) được sử dụng để nghiên cứu hình thái bề 

mặt của các mẫu vật liệu nano V2O5 tổng hợp được. Ảnh SEM được chụp bằng 

máy Hitachi S-4800 tại Viện Hàn lâm khoa học và công nghệ Việt Nam. 

2.2.2. Phương pháp phổ Raman 

Phổ Raman ghi nhận các thông tin về mức năng lượng dao động của nguyên 

tử, phân tử hay mạng tinh thể. Các mức năng lượng này là đặc trưng cho từng 

nguyên tử. Phổ Raman được đo tại Viện Vật lý Kỹ thuật – Trường Đại học Bách 

khoa Hà Nội trên máy Raman LabRAM HR của hãng HORIBA Jobin Yvon (exc 

= 632.8 nm). 

2.2.3. Phương pháp phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FTIR) 

Phổ FTIR hoạt động dựa trên sự hấp thụ bức xạ hồng ngoại của vật chất 

cần nghiên cứu. Phương pháp này ghi nhận các dao động đặc trưng của các liên 

kết hóa học giữa các nguyên tử. Phổ FTIR được ghi trên máy đo Nexus 670 - 

Nicole tại viện Kỹ thuật nhiệt đới – Viện Hàn lâm khoa học và công nghệ Việt 
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Nam. 

2.2.4. Phương pháp phổ Tử ngoại – Khả kiến (UV – Vis)  

Phổ UV-VIS được sử dụng để xác định độ truyền qua, hấp thụ. Dựa vào 

phổ UV – Vis, độ rộng vùng cấm của mẫu được tính toán theo phương trình Taunc 

[34]: 

(h)0.5 = A(h - Eg) (2.1) 

Trong đó h là hằng số Plank; Eg là độ rộng vùng cấm;  là tần số ánh sáng 

tới;  = [ln(1/T)]/t, với T là độ truyền qua, t là bề dầy cuvet; A là hằng số tỷ lệ. 

Hệ đo UV – Vis chúng tôi sử dụng là máy PG-T90, UK (tại phòng thí nghiệm Vật 

lý - trường Đại học Hoa Lư). 

2.2.5. Phương pháp phổ nhiễu xạ tia X (XRD) 

Phương pháp phổ XRD là phương pháp hữu hiệu để nghiên cứu các đặc 

trưng cấu trúc về tinh thể học, thành phần pha của chất rắn sử dụng bức xạ CuKα 

với bước sóng  = 0.15406 nm. Phổ XRD được đo trên máy đo D8 Advance 

Bucker tại Khoa Hóa học - trường Đại học Khoa học tự nhiên, Đại học Quốc gia 

Hà Nội. 

2.3. KHẢO SÁT TÍNH CHẤT QUANG XÚC TÁC CỦA VẬT LIỆU NANO 

V2O5 

2.3.1. Xây dựng đường chuẩn nồng độ của dung dịch chất màu 

Hiệu suất phân hủy chất màu bởi chất xúc tác quang là vật liệu V2O5 đã 

được xác định thông qua xác định nồng độ chất màu  còn lại trong dung dịch dựa 

vào độ hấp thụ tại bước sóng đặc trưng trong phổ hấp thụ UV – vis của chất màu. 

Để xác định nồng độ của chất màu dựa vào phổ hấp thụ, chúng tôi xây dựng đường 

chuẩn nồng độ của các chất bằng máy quang phổ  UV - Vis, đường chuẩn cho 

thấy sự phụ thuộc tuyến tính của độ hấp thụ vào nồng độ chất màu tan trong dung 

dịch. Trong phép phân tích nồng độ, dựa vào đường chuẩn nồng độ đã xây dựng, 

phần mềm UVWin trong máy quang phổ PG-T90 sẽ cho biết nồng độ của các mẫu 

cần xác định. Từ kết quả đo nồng độ ở bước sóng λmax của chất màu, hiệu suất 

phân hủy chất màu được xác định theo công thức: 
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𝐻(%) = ⌈1 −
𝐶𝑡

𝐶𝑜
⌉ × 100%           (2.2) 

Trong đó H (%) là hiệu suất phân hủy, Co là nồng độ ban đầu và Ct là nồng 

độ tại thời điểm t của dung dịch chất màu. 

2.3.2. Các bước khảo sát tính chất quang xúc tác của vật liệu  

Đặc tính quang xúc tác của vật liệu V2O5 được khảo sát với các chất màu 

nồng độ 20 mg/l và bức xạ phát ra bởi ánh sáng mặt trời, đèn compact (120 W, 

6500K) hoặc đèn tử ngoại (365 nm, 40 W). Trong mỗi thí nghiệm vật liệu V2O5 

cùng với 100 ml dung dich chất màu đựng trong cốc dung tích 250 ml được khuấy 

đều bằng máy khuấy từ trong tối (dark) trong thời gian 45 phút để đạt được sự hấp 

phụ cân bằng giữa chất màu và V2O5. Chiếu sáng dung dịch sau đó theo chu kỳ 

30 phút, 7 ml dung dịch trong cốc được rút ra và quay ly tâm nhằm loại bỏ hoàn 

toàn vật liệu V2O5 (hình 2.2). Dung dịch chất màu thu được được phân tích bởi 

máy quang phổ UV – Vis (PG-T90, UK).  

 

Hình 2.2. Sơ đồ cấu tạo hệ đo Quang xúc tác. 
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Chương 3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

3.1. ẢNH HƯỞNG CỦA pH LÊN HÌNH THÁI, TÍNH CHẤT VÀ KHẢ 

NĂNG QUANG XÚC TÁC CỦA VẬT LIỆU NANO V2O5 

Để khảo sát ảnh hưởng của pH, chúng tôi tiến hành điều chỉnh pH bằng 

dung dịch axit HNO3 trước khi thủy nhiệt với các giá trị pH từ thấp đến cao là 2.0, 

2.7 và 01 mẫu không điều chỉnh có giá trị pH là 3.8. Sau đó các mẫu được đem 

thủy nhiệt tại nhiệt độ 180oC trong thời gian 6h, kết tủa thu được được đem nung 

trong không khí ở 500oC trong 1h để thu được vật liệu nano V2O5. Các kết quả về 

sự ảnh hưởng của pH lên hình thái, tính chất cũng như khả năng quang xúc tác 

của vật liệu V2O5 với dung dịch MB được chúng tôi thảo luận chi tiết dưới đây. 

3.1.1. Kết quả chụp ảnh SEM 

 Hình 3.1 là kết quả chụp ảnh SEM của 3 mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại 

các giá trị pH khác nhau sau khi thủy nhiệt và nung trong không khí. Từ ảnh SEM 

có thể thấy rằng tất cả 3 mẫu đều tạo ra các cấu trúc nano phần lớn có dạng tấm, 

và có một số các thanh, các tấm và thanh tách rời nhau, một số ít kết lại thành các 

đám nhỏ. Kích thước trung bình của các tấm ước lượng vào khoảng 150 nm chiều 

rộng và khoảng 1 µm chiều dài. Ở mẫu không sử dụng HNO3 để điều chỉnh pH 

(hình 3.1c, pH = 3.8), các thanh được tạo ra nhiều hơn và có ít sự kết tụ hơn, tạo 

nên nhiều khoảng trống và tăng cường được bề mặt tiếp xúc giữa vật liệu và chất 

màu cần phân hủy. Như vậy từ kết quả ảnh SEM có thể dự đoán độ pH đã không 

ảnh hưởng nhiều đến hình thái của vật liệu tạo thành. 

 

Hình 3.1. Ảnh SEM của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị pH khác nhau:  

(a) - pH = 2.0, (b) - pH = 2.7, (c) - pH = 3.8 (không điều chỉnh). 
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3.1.2. Kết quả phổ tử ngoại – khả kiến (UV – Vis) 

Hình 3.2a là phổ UV – Vis của 3 mẫu vật liệu tổng hợp tại các giá trị pH 

khác nhau. Trên hình ta có thể quan sát thấy một dải hấp thụ rộng trong phạm vi 

bước sóng 400 đến 500 nm. Sự hấp thụ mạnh ở vùng cận UV và mở rộng đến 

vùng khả kiến, thường liên quan đến quá trình chuyển điện tích từ dải hóa trị O-

2p sang Orbital V-3d trống [35]. Đỉnh hấp thụ trong phạm vi khoảng 420 nm xảy 

ra khi các ion V5+ chiếm vị trí mạng tinh thể bát diện [36].  Năng lượng vùng cấm 

(hình 3.2b) được tính toán từ phương trình Taunc của các mẫu có giá trị lần lượt 

là 2.21, 2.26, 2.37 eV tương ứng với các giá trị pH là 2.0, 2.7 và 3.8, các giá trị 

năng lượng vùng cấm này được quy là sự chuyển đổi trực tiếp từ các dải 2p của ô 

xy bị chiếm sang các dải 3d của Vanadi không bị chiếm trong V2O5 [37] các giá 

trị năng lượng vùng cấm này tương đương với năng lượng vùng cấm của V2O5 và 

thích hợp cho quang xúc tác dưới ánh sáng trong vùng nhìn thấy.  

 

Hình 3.2. Phổ UV - Vis (a) và năng lượng vùng cấm (b) của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp 

tại các giá trị pH khác nhau.  

3.1.3. Kết quả đo quang xúc tác phân hủy dung dịch Xanh methylen 

(MB)  

Đặc tính quang xúc tác của vật liệu V2O5 với dung dịch MB trong tất cả các 

thí nghiệm của chúng tôi được khảo sát tại nồng độ là 20 mg/l, khối lượng chất 

xúc tác là 0.05g dưới bức xạ phát ra bởi đèn compact. 

MB (hình 3.3), còn được gọi là methylthioninium clorua, 

tetramethylthionine chlorhydrate, glutylene, methylthioninium chloride…là một 

loại thuốc nhuộm bazơ cation [38]. MB là một chất có màu xanh đậm, có mùi nhẹ, 
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ổn định ở nhiệt độ phòng, phân hủy ở 100 - 110oC. Dạng dung dịch 1% có pH từ 

3.0 –  4.5. MB hòa tan được trong nước (43.600 mg/l ở 25oC) và trong các dung 

môi ethanol, chloroform, axit axetic và glyxerol; ít tan trong trong pyridine; không 

tan trong xylene và axit oleic. MB được Heinrich Caro điều chế lần đầu tiên vào 

năm 1876 [39]. 

 

Hình 3.3. Công thức cấu tạo của MB [40]. 

 

Hình 3.4 là phổ hấp thụ quang học của dung dịch MB được đo trước khi 

khuấy trong tối, sau khi khuấy trong tối 45 phút (kí hiệu 0 min) và sau mỗi 30 

phút khi chiếu sáng bằng ánh sáng đèn compact với sự xúc tác của 3 mẫu vật liệu 

V2O5 tổng hợp tại 3 giá trị pH khác nhau. Đối với 2 mẫu tổng hợp sử dụng HNO3 

để điều chỉnh pH ở hai giá trị là 2.0 và 2.7 (Hình 3.4a, 3.4b) có thể quan sát thấy 

rằng, sau khi khuấy trong tối 45 phút thì cường độ hấp thụ tại bước sóng 664nm 

của MB giảm rất mạnh (khoảng 82%, hình 3.5). Như vậy hai mẫu này thể hiện 

đặc trưng hấp phụ MB chứ không thể hiện đặc tính quang xúc tác với MB.   

 

Hình 3.4. Sự thay đổi phổ hấp thụ của dung dịch MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy 

của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị pH khác nhau:  

(a) - pH = 2.0, (b) - pH = 2.7, (c) - pH = 3.8 (không điều chỉnh). 

Đối với mẫu không điều chỉnh pH (pH = 3.8, hình 3.4c), có thể quan sát 

thấy rằng mẫu này thể hiện đặc trưng quang xúc tác khi so sánh với hai mẫu điều 

chỉnh pH, mẫu không điều chỉnh pH này chỉ hấp thụ khoảng 35% MB sau 45 phút 
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khuấy trong tối, khi chiếu sáng, cường độ hấp thụ tại bước sóng 664nm của MB 

giảm dần khi tăng thời gian chiếu sáng và gần như biến mất sau khoảng thời 120 

phút. Sự giảm dần nồng độ của MB được thể hiện chi tiết trên hình 3.5 (Co là nồng 

độ ban đầu của MB, ở đây là 20 mg/l, C là nồng độ đo tại thời điểm t), với mẫu 

không điều chỉnh pH, hiệu suất phân hủy MB đạt khoảng 20% sau 30 phút đầu 

tiên, sau đó nồng độ MB giảm dần và chạm tới ~ 90% sau 120 phút chiếu bức xạ. 

 

Hình 3.5. Đường phụ thuộc C/C0 của MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy cùng các mẫu 

vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị pH khác nhau. 

Như vậy, kết hợp phân tích ảnh SEM, phổ UV – Vis và kết quả đo quang 

xúc tác phân hủy dung dịch MB của 3 mẫu tổng hợp tại 3 giá trị pH khác nhau, 

có thể khẳng định rằng tại điều kiện không cần điều chỉnh pH bằng axit HNO3 

(giá trị pH ban đầu 3.8) là điều kiện pH tối ưu để tạo ra được vật liệu V2O5 đồng 

đều về cấu trúc, hình thái cũng như cho khả năng quang xúc tác tốt nhất dưới bức 

xạ ánh sáng nhìn thấy. Chúng tôi tiến  hành giữ nguyên giá trị pH = 3.8 và thay 

đổi nhiệt độ thủy nhiệt để khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ thủy nhiệt lên hình 

thái, cấu trúc cũng như khả năng quang xúc tác của vật liệu V2O5. 

3.2. ẢNH HƯỞNG CỦA NHIỆT ĐỘ THỦY NHIỆT LÊN HÌNH THÁI, 

TÍNH CHẤT VÀ KHẢ NĂNG QUANG XÚC TÁC CỦA VẬT LIỆU V2O5 

Để khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ thủy nhiệt, sau khi hòa tan các tiền chất 

và cho vào bình thủy nhiệt tại 3 nhiệt độ khác nhau cho 3 mẫu là: 120oC, 150oC, 

180oC trong thời gian 6h, kết tủa thu được được đem nung trong không khí ở 

500oC trong 1h để thu được vật liệu nano V2O5. Các kết quả về sự ảnh hưởng của 
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nhiệt độ thủy nhiệt lên hình thái, tính chất cũng như khả năng quang xúc tác của 

vật liệu V2O5 với dung dịch MB được chúng tôi thảo luận chi tiết dưới đây. 

3.2.1. Kết quả chụp ảnh SEM 

 Hình 3.6 là kết quả ảnh SEM của 3 mẫu tổng hợp tại 3 nhiệt độ thủy nhiệt 

120oC, 150oC và 180oC. Kết quả cho thấy tại cả 3 giá trị nhiệt độ đều tạo ra các 

cấu trúc với kích thước nano. Tại nhiệt độ 150oC (hình 3.6b) có thể quan sát thấy 

số lượng lớn các thanh nano chiều rộng khoảng 100 nm và chiều dài từ 1 đến 5 

µm, còn lại là các tấm nano đan xen, các tấm và thanh gần như tách biệt nhau. 

Việc tạo ra nhiều hơn các thanh với đường kính nhỏ, không bị kết đám sẽ tạo ra 

nhiều diện tích tiếp xúc với chất màu hơn trong phản ứng quang xúc tác, từ đó 

tăng cường được hiệu suất của quá trình quang xúc tác. Tại 120oC (hình 3.6a)  chủ 

yếu tạo ra các tấm nano có kích thước lớn, ít thấy xuất hiện các thanh. Đối với hai 

giá trị nhiệt độ còn lại là 180oC (hình 3.6c) thì chỉ thấy chủ yếu là các tấm nano 

xuất hiện. 

 

Hình 3.6. Ảnh SEM của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị nhiệt độ khác nhau:  

(a) – 120oC, (b) – 150oC, (c) – 180oC. 

3.2.2. Kết quả phổ tử ngoại – khả kiến (UV – Vis) 

Hình 3.7 là phổ UV – Vis và giá trị năng lượng vùng cấm tính toán từ 

phương trình Taunc của 3 mẫu tổng hợp tại 3 nhiệt độ thủy nhiệt khác nhau. Trên 

hình 3.7a ta cũng có thể quan sát thấy một dải hấp thụ rộng trong phạm vi bước 

sóng 400 đến 500 nm như trong trường hợp của 3 mẫu điều chỉnh pH ở trên, Mặt 

khác, ở cả 3 mẫu điều chỉnh nhiệt độ thủy nhiệt này cũng đều xuất hiện đỉnh hấp 

thụ xảy ra khi các ion V5+ chiếm vị trí mạng tinh thể bát diện tại bước sóng 420 

nm. Năng lượng vùng cấm (hình 3.7b) của các mẫu tăng nhẹ theo nhiệt độ thủy 

nhiệt, với giá trị lần lượt là 2.30, 2.35 và 2.37 eV tương ứng với các nhiệt độ thủy 
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nhiệt: 120oC, 150oC và 180oC, các giá trị năng lượng vùng cấm này có sự tương 

đồng với báo cáo trước đây về năng lượng vùng cấm của vật liệu V2O5 [41]. Điều 

này có thể giải thích là khi nhiệt độ tăng, biên độ dao động nguyên tử cũng tăng 

dẫn đến năng lượng vùng cấm lớn hơn. Mặt khác, sự tương tác giữa các phonon 

mạng và các electron hoặc lỗ trống tự do sẽ ảnh hưởng đến năng lượng vùng cấm 

ở một mức độ nhất định. Về cơ bản, một trong những cơ chế kích thích electron 

vào dải dẫn được quy cho năng lượng nhiệt và do đó độ dẫn của chất bán dẫn phụ 

thuộc rất nhiều vào nhiệt độ [42].  

 

Hình 3.7. Phổ UV - Vis (a) và năng lượng vùng cấm (b) của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp 

tại các giá trị nhiệt độ khác nhau.  

3.2.3. Kết quả đo quang xúc tác phân hủy dung dịch MB  

Hình 3.8 là phổ hấp thụ quang học của dung dịch MB khi được khuấy với 

chất xúc tác V2O5 dưới bức xạ phát ra bởi đèn compact. Đường màu đen (origin) 

biểu thị phổ của dung dịch MB ban đầu (20mg/l) trước khi đưa vào chất xúc tác 

V2O5, đường màu đỏ (0 min) biểu thị phổ của dung dịch MB sau khi đưa chất xúc 

tác vào và khuấy trong tối 45 phút. Các đường còn lại là phổ của dung dịch MB 

tại các thời điểm cách nhau 30 phút được rút ra từ thí nghiệm (từ 30 phút đến 120 

phút). Đối với mẫu 150oC (hình 3.8b), sau 45 phút khuấy trong tối hấp thụ khoảng 

35% MB, khi chiếu sáng, cường độ hấp thụ tại bước sóng 664nm của MB giảm 

dần khi tăng thời gian chiếu sáng và gần như biến mất sau khoảng thời 120 phút. 

Hai mẫu còn lại là 120oC (hình 3.8a) và 180oC (hình 3.8c) chỉ hấp phụ khoảng 

15% dung dịch MB sau khi khuấy trong tối và cường độ phổ cũng giảm dần khi 
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tăng thời gian chiếu sáng, nhưng so với mẫu 150oC đến thời điểm 120 phút thì sự 

suy giảm cường độ hấp thụ của MB là kém hơn, trong đó suy giảm ít nhất là ở 

mẫu 120oC. 

 
Hình 3.8. Sự thay đổi phổ hấp thụ của dung dịch MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy 

của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị nhiệt độ khác nhau:  

(a) – 120oC, (b) – 150oC, (c) – 180oC. 

 

 Hình 3.9 là đường phụ thuộc C/Co của MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn 

thấy cùng các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị nhiệt độ khác nhau. Có 

thể thấy rằng tốc độ và hiệu suất phân hủy MB của mẫu 150oC là nhanh nhất khi 

so sánh với hai mẫu còn lại. Điều này phù hợp với kết quả ảnh SEM vừa phân tích 

ở trên, do mẫu 150oC có nhiều thanh nano V2O5 nhỏ hơn, không bị kết dính với 

nhau, do đó tăng cường được diện tích bề mặt tiếp xúc giữa V2O5 và MB, từ đó 

tăng cường được khả năng quang xúc tác phân hủy MB của nó. 

 

Hình 3.9. Đường phụ thuộc C/C0 của MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy cùng các mẫu 

vật liệu V2O5 tổng hợp tại các giá trị nhiệt độ khác nhau. 

Như vậy, kết hợp phân tích ảnh SEM, phổ UV – Vis và kết quả đo quang 

xúc tác phân hủy dung dịch MB của 3 mẫu tổng hợp tại 3 giá trị nhiệt độ thủy 
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nhiệt khác nhau, có thể khẳng định rằng tại điều kiện nhiệt độ thủy nhiệt 150oC là 

điều kiện nhiệt độ tối ưu để tổng hợp vật liệu để tổng hợp vật liệu V2O5 có về cấu 

trúc, hình thái cũng như cho khả năng quang xúc tác tốt nhất dưới bức xạ ánh sáng 

nhìn thấy. Chúng tôi tiến  hành giữ nguyên giá trị nhiệt độ thủy nhiệt 150oC và 

thay đổi thời gian thủy nhiệt để khảo sát ảnh hưởng của thời gian thủy nhiệt lên 

hình thái, cấu trúc cũng như khả năng quang xúc tác của vật liệu V2O5. 

3.3. ẢNH HƯỞNG CỦA THỜI GIAN THỦY NHIỆT LÊN HÌNH THÁI, 

TÍNH CHẤT VÀ KHẢ NĂNG QUANG XÚC TÁC CỦA VẬT LIỆU V2O5 

Để khảo sát ảnh hưởng của thời gian thủy nhiệt, sau khi hòa tan các tiền 

chất và cho vào bình thủy nhiệt tại nhiệt độ 150oC trong thời gian 6h, 16h và 24h 

cho 3 mẫu vật liệu V2O5. Kết tủa thu được được đem nung trong không khí ở 

500oC trong 1h để thu được vật liệu nano V2O5. Các kết quả về sự ảnh hưởng của 

thời gian thủy nhiệt lên hình thái, tính chất cũng như khả năng quang xúc tác của 

vật liệu V2O5 với dung dịch MB được chúng tôi thảo luận chi tiết dưới đây. 

3.3.1. Kết quả chụp ảnh SEM 

 Hình 3.10 là ảnh SEM của 3 mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại 3 thời gian 

thủy nhiệt khác nhau là 6h, 16h và 24h. Trên ảnh SEM có thể quan sát thấy tại 

thời gian thủy nhiệt là 6h (hình 3.10a)  thì vật liệu tạo ra có hình dạng các thanh 

và các tấm với kích thước nhỏ hơn so với hai mẫu thủy nhiệt tại 16h và 24h. Ở 

mẫu 16h (hình 3.10b) thì các thanh có kích thước khá lớn (chiều rộng cỡ 1 đến 3 

µm, chiều dài khoảng 5 µm), đối với mẫu 24h (hình 3.10c) thì các thanh và tấm 

gần như kết tụ lại với nhau thành đám, ít thấy các thanh riêng lẻ, các đám thanh 

và tấm ước lượng cỡ khoảng 5 µm).  
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Hình 3.10. Ảnh SEM của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các thời gian thủy nhiệt khác 

nhau: (a) – 6h, (b) – 16h, (c) – 24h. 

3.3.2. Kết quả phổ tử ngoại – khả kiến (UV – Vis) 

Phổ UV – Vis và giá trị năng lượng vùng cấm tính toán từ phương trình 

Taunc của 3 mẫu tổng hợp tại 3 thời gian  thủy nhiệt khác nhau được thể hiện trên 

hình 3.11. Trên hình 3.11a ta cũng có thể quan sát thấy một dải hấp thụ rộng trong 

phạm vi bước sóng 400 đến 500 nm như trong trường hợp của 3 mẫu điều chỉnh 

pH và 3 mẫu điều chỉnh nhiệt độ thủy nhiệt vừa phân tích ở trên. Bên cạnh đó, ở 

cả 3 mẫu điều chỉnh thời gian thủy nhiệt này cũng đều xuất hiện đỉnh hấp thụ xảy 

ra khi các ion V5+ chiếm vị trí mạng tinh thể bát diện tại bước sóng 420 nm giống 

như các mẫu tổng hợp trước đó. Năng lượng vùng cấm (hình 3.11b) của các mẫu 

tăng nhẹ theo nhiệt độ thủy nhiệt, với giá trị lần lượt là 2.31, 2.35 và 2.38 eV 

tương ứng với các thời gian thủy nhiệt: 6h, 16h và 24h, các giá trị năng lượng 

vùng cấm này cũng có sự tương đồng với báo cáo trước đây về năng lượng vùng 

cấm của vật liệu V2O5 [41]. Sự khác nhau về năng lượng vùng cấm có thể là do 

sự khác nhau về kích thước tinh thể giữa các mẫu [43]. 

 

Hình 3.11. Phổ UV - Vis (a) và năng lượng vùng cấm (b) của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp 

tại các thời gian thủy nhiệt khác nhau. 
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3.3.3. Kết quả đo quang xúc tác phân hủy dung dịch MB  

Hình 3.12 là phổ hấp thụ quang học của dung dịch MB được đo trước khi 

khuấy trong tối (origin), sau khi khuấy trong tối 45 phút (0 min) và sau mỗi 30 

phút khi chiếu sáng bằng ánh sáng đèn compact với sự xúc tác của 3 mẫu vật liệu 

V2O5 tổng hợp tại 3 thời gian thủy nhiệt khác nhau (6h, 16h, 24h). Đối với mẫu 

tổng hợp tại thời điểm 24h (Hình 3.12c) có thể quan sát thấy rằng sau khi khuấy 

trong tối 45 phút thì cường độ hấp thụ tại bước sóng 664nm của MB giảm rất 

mạnh (khoảng 80%). Như vậy mẫu này thể hiện đặc trưng hấp phụ rất.  Hai mẫu 

tổng hợp tại 16 và 24h đều thể hiện rất rõ đặc tính quang xúc tác. Trong đó mẫu 

150oC sau thời gian khuấy 120 phút với sự xúc tác của vật liệu V2O5 dưới bức xạ 

đèn compact (hình 3.12a)  thì cường độ hấp thụ cực đại tại bước sóng 664 nm của 

MB giảm mạnh hơn khi so sánh với mẫu tổng hợp thại thời gian thủy nhiệt 16h 

(hình 3.12b). 

 

 

Hình 3.12. Sự thay đổi phổ hấp thụ của dung dịch MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy 

của các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các thời gian thủy nhiệt khác nhau:  

(a) – 6h, (b) – 16h, (c) – 24h. 

 

Hình 3.13 là đường phụ thuộc C/Co của MB theo thời gian chiếu bức xạ 

nhìn thấy cùng các mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại các thời gian thủy nhiệt khác 

nhau. Có thể thấy rằng, ngoại trừ sự hấp phụ của mẫu 24h với dung dịch MB, tốc 

độ và hiệu suất phân hủy MB của mẫu thủy nhiệt 6h là nhanh nhất khi so sánh với 

mẫu 16h còn lại. Điều này phù hợp với kết quả ảnh SEM vừa phân tích ở trên, 

mẫu thủy nhiệt 6h có nhiều thanh và tấm nano V2O5 với kích thước nhỏ hơn và 

không bị kết dính với nhau, do đó tăng cường được diện tích bề mặt tiếp xúc giữa 
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V2O5 và MB, từ đó tăng cường được khả năng quang xúc tác phân hủy MB của 

nó. 

 

Hình 3.13. Đường phụ thuộc C/C0 của MB theo thời gian chiếu bức xạ nhìn thấy cùng các 

mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại thời gian thủy nhiệt khác nhau. 

Như vậy, với sự khảo sát ảnh hưởng của các điều kiện thủy nhiệt để tổng 

hợp vật liệu V2O5 cho ứng dụng quang xúc (pH, nhiệt độ, thời gian thủy nhiệt) 

bằng việc chụp ảnh SEM, đo phổ hấp thụ và đánh giá khả năng quang xúc tác 

phân hủy dung dịch MB dưới ánh sáng đèn compact, có thể kết luận rằng tại nhiệt 

độ thủy nhiệt là 150oC trong thời gian 6h và không điều chỉnh pH là điều kiện tốt 

nhất để tổng hợp vật liệu V2O5 với hình thái và cấu trúc tối ưu cho ứng dụng quang 

xúc tác phân hủy dung dịch MB. Chúng tôi lựa chọn mẫu này để đánh giá cụ thể 

về cấu trúc, tính chất cũng như khả năng quang xúc tác của nó với một số chất 

màu khác (tím tinh thể, congo đỏ). Kết quả cụ thể được chúng tôi trình bày chi 

tiết dưới đây. 

3.4. CẤU TRÚC VÀ TÍNH CHẤT CỦA MẪU TỔNG HỢP TẠI ĐIỀU 

KIỆN TỐI ƯU (150oC/6h, không điều chỉnh pH) 

3.4.1. Kết quả phổ nhiễu xạ tia X (XRD) 

Hình 3.14 là giản đồ nhiễu xạ tia X của vật liệu V2O5, với sự xuất hiện các 

đỉnh nhiễu xạ đặc trưng ở các góc nhiễu xạ 2θ lần lượt là 20,8o; 22,2°; 26,7°; 31,5°; 

41,7° và 49,3° tương ứng với các mặt  (001), (110), (101), (400), (020) và (021) 

đặc trưng của mạng tinh thể V2O5 có cấu trúc Orthorhombic (JCPDS standard card 

No. 89-0612) [44]. Các đỉnh nhiễu xạ đều có cường độ lớn và các đỉnh nhọn và 
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không quan sát thấy các đỉnh nhiễu xạ tạp chất chứng tỏ mẫu tổng hợp được có độ 

kết tinh cao của pha tinh thể Orthorhombic.  

 

Hình 3.14. Phổ XRD của vật liệu V2O5 tổng hợp tại 150oC/6h. 

3.4.2. Kết quả phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FTIR) 

Hình 3.15 là phổ FTIR của vật liệu nano V2O5. Phép phân tích FTIR được 

thực hiện trong dải 400 - 4000 cm-1 để xác nhận các liên kết hóa học và các nhóm 

chức tồn tại trong V2O5. Như được chỉ ra trong Hình 3.14, dao động của liên kết 

V = O ở số sóng 1023 cm-1 đặc trưng cho mức độ oxy hóa 5+ trong V2O5. Ba dải 

hấp thụ ở các mức 475, 598 và 824 cm-1 có thể được quy cho các chế độ rung đối 

xứng và không đối xứng của liên kết V-O-V trong V2O5. Đỉnh ở 3461 cm-1 tương 

ứng với dao động rung của liên kết O-H, điều này có nghĩa là vẫn còn một số phân 

tử nước giữa các lớp V2O5 [45]. 
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Hình 3.15. Phổ FTIR của vật liệu V2O5 tổng hợp tại 150oC/6h. 

3.4.3. Kết quả đo phổ tán xạ Raman  

Phổ tán xạ Raman là phương pháp thích hợp giúp xác định cấu trúc vật liệu, 

xác định thành phần cấu tạo trong trong mẫu. Hình 3.16 cho thấy phổ Raman của 

vật liệu nano V2O5. Đỉnh Raman nằm ở các vị trí số sóng 145, 197, 284, 401, 481, 

528, 701 và 994 cm-1, tương ứng với các chế độ rung của pha tinh thể Orthomobic 

V2O5 [46]. Đỉnh quan sát được ở các số sóng 145 và 995 cm-1 tương ứng với các 

rung động của chuỗi liên kết V-O-V và chế độ kéo của liên kết V = O [47]. 

 

Hình 3.16. Phổ Raman của vật liệu V2O5 tổng hợp tại 150oC/6h 
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3.4.4. Kết quả đo quang xúc tác phân hủy dung dịch Tím tinh thể (CV) 

Đặc tính quang xúc tác của vật liệu V2O5 với dung dịch CV được khảo sát 

tại nồng độ CV là 20 mg/l, khối lượng chất xúc tác là 0.05g dưới bức xạ phát ra 

bởi đèn tử ngoại. 

Tím tinh thể (CV) hay  tím gentian (còn gọi là Methyl Violet 

10B, hexamethyl pararosaniline chloride hoặc pyoctanin (e)) là thuốc nhuộm 

triarylmethan có công thức hóa học là C25N3H30Cl (hình 3.17) [48]. Khi hòa tan 

trong nước, tím tinh thể có màu tím - lam với độ hấp thụ cực đại ở bước sóng 

590 nm và hệ số hấp thụ 87 000 M−1cm−1 [49]. Màu của thuốc nhuộm phụ thuộc 

vào độ axit của dung dịch. Ở pH = 1.0, thuốc nhuộm có màu xanh lá cây với độ 

hấp thụ cực đại ở bước sóng 420 nm and 620 nm trong khi với dung dịch axit 

mạnh (pH khoảng -1), thuốc nhuộm có màu vàng với độ hấp thụ cực đại ở bước 

sóng 420 nm. 

 

Hình 3.17. Công thức cấu tạo của CV [50]. 
 

Hình 3.18a là phổ hấp thụ quang học của dung dịch CV được đo trước khi 

khuấy trong tối (origin), sau khi khuấy trong tối 45 phút (0 min) và sau mỗi 30 

phút khi chiếu sáng bằng ánh sáng đèn UV với sự xúc tác vật liệu V2O5. Trên hình 

ta có thể quan sát thấy rằng sau khi khuấy trong tối 45 phút thì cường độ hấp thụ 

tại bước sóng 590 nm của CV giảm khoảng 15%, khi chiếu sáng, cường độ hấp 

thụ tại bước sóng 590 nm của CV giảm dần khi tăng thời gian chiếu sáng. Sự giảm 

dần nồng độ của CV được thể hiện chi tiết trên hình 3.18b, với đường phụ thuộc 

C/Co của CV theo thời gian chiếu bức xạ UV cùng  vật liệu V2O5 đến thời điểm 

60 phút thì giảm khoảng 50% và gần như biến mất hoàn toàn sau khoảng thời 120 

phút.  

https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=Pararosaniline&action=edit&redlink=1
https://vi.wikipedia.org/w/index.php?title=%C4%90%E1%BB%99_h%E1%BA%A5p_th%E1%BB%A5&action=edit&redlink=1
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Hình 3.18. Sự thay đổi phổ hấp thụ của dung dịch MB (a) và đường phụ thuộc C/C0 (b) theo 

thời gian chiếu bức xạ tử ngoại của vật liệu V2O5 tổng hợp tại 150oC/6h.  

3.4.5. Kết quả đo quang xúc tác phân hủy dung dịch Congo đỏ (CR) 

Đặc tính quang xúc tác của vật liệu V2O5 với dung dịch CR được khảo sát 

tại nồng độ CR là 20 mg/l, khối lượng chất xúc tác là 0.01g dưới bức xạ ánh sáng 

mặt trời. 

CR (công thức hóa học: C32H22N6Na2O6S2) là một hợp chất hữu cơ, muối 

natri của 3,3 - ([1,1′-biphenyl] -4,4′-diyl) bis (axit 4-aminonaphthalene-1-

sulfonic). Nó là thuốc nhuộm azo (hình 3.19). CR hòa tan trong nước, thu được 

dung dịch keo đỏ; độ hòa tan của nó lớn hơn trong dung môi hữu cơ [51]. CR 

được điều chế bằng cách ghép azo của dẫn xuất bis (diazonium) của benzidine với 

axit naphthionic. [52]. CR  lần đầu tiên được tổng hợp vào năm 1883 bởi Paul 

Böttiger (Đức). 

 

Hình 3.19. Công thức cấu tạo của CR [53]. 

Hình 3.20a là phổ hấp thụ quang học của dung dịch CR được đo trước khi 

khuấy trong tối (origin), sau khi khuấy trong tối 45 phút (0 min) và sau mỗi 30 

phút khi chiếu sáng trực tiếp bằng ánh sáng mặt trời với sự xúc tác vật liệu V2O5. 

Trên hình ta có thể quan sát thấy rằng sau khi khuấy trong tối 45 phút thì cường 
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độ hấp thụ tại bước sóng 498 nm của CR giảm khoảng 20%, khi chiếu sáng, cường 

độ hấp thụ tại bước sóng 498 nm của CR giảm dần khi tăng thời gian chiếu sáng. 

Sự giảm dần nồng độ của CR được thể hiện chi tiết trên hình 3.20b, với đường 

phụ thuộc C/C0 của CV theo thời gian chiếu bức xạ UV cùng  vật liệu V2O5 đến 

thời điểm 120 phút thì giảm khoảng 60% lượng CV trong dung dịch ban đầu. 

 

Hình 3.20. Sự thay đổi phổ hấp thụ của dung dịch CR (a) và đường phụ thuộc C/C0 (b) theo 

thời gian chiếu bức xạ ánh sáng mặt trời của vật liệu V2O5 tổng hợp tại 150oC/6h  
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KẾT LUẬN 

 

Sau quá trình thực hiện đề tài chúng tôi đã đạt được các kết quả như sau: 

- Đã xây dựng quy trình và tổng hợp thành công vật liệu nano V2O5 bằng 

phương pháp thủy nhiệt đơn giản, phù hợp với điều kiện phòng thí nghiệm của 

trường Đại học Hoa Lư. Kết quả khảo sát hình thái, cấu trúc và tính chất bằng 

chụp ảnh SEM, đo XRD, Raman, FTIR, UV-Vis cho thấy, vật liệu nano V2O5 tạo 

ra có dạng tấm (sheet) và có độ kết tinh cao của pha tinh thể Orthomobic V2O5. 

- Đã tiến hành khảo sát tính chất quang xúc tác phân huỷ dung dung dịch 

màu (MB) của tất cả các mẫu vật liệu tổng hợp được. Kết quả cho thấy tất các 

mẫu vật liệu đều có khả năng phân huỷ hoặc hấp phụ dung dịch MB dưới ánh 

sáng đèn compact. Kết quả khảo sát mẫu vật liệu V2O5 tổng hợp tại điều kiện tối 

ưu (150oC/6h) cho thấy, ngoài khả năng phân hủy Xanh Methylen, mẫu tổng hợp 

tại điều kiện này còn thể hiện đặc tính quang xúc tác với hiệu suất cao các chất 

màu Congo đỏ, Tím tinh thể dưới ánh sáng tự nhiên hoặc đèn UV. Các kết quả 

này chứng tỏ rằng đây đã và đang là vật liệu tiềm năng cho các ứng dụng trong 

quang xúc tác phân huỷ chất màu hữu cơ. 

- Các kết quả chính của đề tài chúng tôi công bố 01 báo cáo toàn văn tại 

Hội nghị quốc tế về Vật liệu tiên tiến và Công nghệ nano (ICAMN 2019) được tổ 

chức tại trường  Đại học Bách khoa Hà Nội năm 2019. 

- Hướng nghiên cứu mở rộng: Tổ hợp của V2O5 với các vật liệu 2 chiều 

khác (rGO, MoS2…)./. 
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