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MO PAU
1. Tinh céap thiét caa dé tai (ly do chon @é tai, co sé khoa hec va
thuec tién)

O nhidm nguén nudc 1a mot trong nhing thach thirc nghiém
trong ma nhan loai phai d6i mit trong thé ky 21, dic biét & cac khu
vue cac nude dang phat trién. Nguon nudce bi 6 nhidém chira cac chat
hiru co, kim loai ning va vi khuan giy bénh khong chi anh hudéng
truc tiép dén strc khoe con ngudi ma con gay thiét hai lau dai cho hé
sinh thai. Cac phuong phap xtr Iy nudc truyén théng nhu khir tring
béng hoéa chét, hép phu st dung than hoat tinh, loc co hoc, ... da boc
16 nhitng han ché nhu hiéu qua khong 6n dinh va tac dong tiéu cuc
dén moi trudng théng qua viée tao ra cac san pham phu doc hai. Do
do6, viéc nghién ciru va phat trién cac vat lidu tién tién co kha ning
khtr trung nude hi€u qua va than thién véi moi truong dang trd thanh
yéu cau cap thiét.

Vit liéu xtic tac quang da ching minh tiém ning 1on trong
linh vuc xtr Iy nuée, dic biét 1a cac tng dung lién quan dén phan huy
cac chét hiru co kho phan hiy va khir tring vi khuan. TiO 1a mot
trong nhimg vat liéu xtc tic quang dugc nghién ctru phd bién nho
tinh 6n dinh hoéa hoc cao, kha nang hoat dong dudi anh sang UV va
gi4 thanh phai ching. Khi dugc kich thich bang anh sang, TiO; tao ra
cac gbc ty do nhu *OH, O, c6 kha ning oxy hda manh mé, giup
phan huy cac hop chét hitu co phic tap va tiéu diét vi sinh vat. Tuy
nhién, TiO; anatase, dang tinh thé ph bién nhét, c6 ning lugng ving
cAm 16n (~3,2 eV), gidi han hoat dong cua né trong vung tr ngoai,

von chi chiém khoang 3-5% anh sang mit troi. Bén canh do, ty 16 tai



t6 hop nhanh giira electron va 13 tréng ciing lam giam dang ké hiéu
qua xuc tac quang.

Graphene oxide (GO), mdt vat li€u hai chiéu v&i dién tich bé
mat 1én va chira cac nhém chirc giau oxy nhu hydroxyl (-OH),
carboxyl (-COOH) va epoxy (-O-), dugc xem 1a mot nén tang ly
tuong dé két hop voi TiO,. GO khong chi ting cudng kha ning hap
phu céc chat 6 nhiém hiru co théng qua cac tuong tic m-m ma con cai
thién hiéu qua truyén din dién tir, tr d6 giam ty 1é tai to hop
electron-16 trong trong TiO2 [1-4]. Su két hop giira TiO2 va GO di
tao ra cac vat liéu td hop voi higu sut quang xuc tac vuot troi, dac
biét 1a kha nang hoat dong trong ving anh sang kha kién. Tuy nhién,
cac nghién ctru trude day ciing chi ra rang, tinh gan két gitta TiO, va
GO thuong khong dong nhat, dan dén hiéu qua quang xtc tac chua
dat murc t6i wu [5-7]. Hon nira, cac vét liéu t6 hop TiO2/GO théng
thudng van di mat véi van dé khé thu hdi sau sir dung, han ché kha
nang tai st dung va lam tang chi phi xur 1y.

Dé giai quyét cac han ché trén, goc tiép can cua nghién ctru
nay la phat trién vat lidu to hop da chirc ning, két hop thém mot
thanh phan thit ba nhur nano bac (Ag) hodc hat tir tinh (FesO,). Nano
bac khong chi mang lai tinh ning khang khuin manh mé& ma con c6
kha nang tang cuong hi€u qua quang xuc tac thong qua sy tao thanh
cac diém "nong plasmonic" dudi anh sang kha kién. Trong khi do,
hat tir tinh FesO, khong chi giup ting cuong kha ning thu hoi vat
lidu ma con hd tro cac ing dung trong hé thong xir Iy nude di dong
hodc ty dong. Su tich hgp gitta TiO2, GO va nano bac hodc hat tir
tinh dugc ky vong tao ra cac vat li¢u vdi tinh ning quang xtc tac

cao, tinh 6n dinh va dé dang tai st dung, dap ung cac yéu cau khu
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trung nudc hién dai. Tuy nhién, dbi voi ché tao vat lidu to hop 3
thanh phan, su lién két giita cac thanh phan van 1a cau hoi mé can
giai dap dé dam bao cac tinh nang cua vt liéu tao thanh dat yéu cau.
Su gin két thém mot vat lidu thanh phan trén co so TiO/GO can
thiét ¢6 nhimng giai phap cu thé nhu sau:
i) Gia tang dién tich tiép x(c cua hai vat liéu thanh phan véi GO;
i) Sr dung phuong phap phu hop dé gin két gitra cac cau tur
thanh phan va GO.

V6i hai phuong an da dé ra, phuong phép tong hop vt liu
duoc thiét ké theo hudng tién tién, nhu chiéu xa gamma hoac xir ly
hoa hoc, nham dam bao su gan két ddng nhit giita cac thanh phan va
vat liéu t6 hop ba thanh phan gom: (a) cac hat nano TiO; hinh cau va
Fes0q trén GO duoc tong hop bang phuong phap hoa hoc; (b) céc
6ng nano TiO2 va nano bac trén GO bang phuong phap chiéu xa y
80Co. Cac dic tinh ly-hoa cua vat lidu, bao gom cau tridc, dién tich bé
mit, ... dugc nghién ciu cu thé dé danh gia hiéu qua khir tring nuéc.
Bén canh do, thir nghiém xdc tac quang cta vat liéu trong phan huy
pham nhudm hitu co va tiéu diét vi khuan duoc khao sat dudi diéu
kién anh sang tu nhién, nham kiém chang tinh tng dung thuc tién.

2. Muc tiéu nghién cau cia luan an

Nghién ctru, ché tao vat liéu td hop nano gém cac hat nano
TiO; hinh cau va oxide sat tir trén graphene oxide (GO-Fes0,-TiO»,
dugc ky hiéu: GMT) duoc tong hop bang phuong phap hoa hoc va
cac 6ng nano TiO, va nano bac trén graphene oxide (GO-AgNPs-
TNTs, duoc ky hiéu: GAT) bang phwong phap chiéu xa y ©Co. Vat
lidu tao thanh dinh hudng s dung dé khur tring nuwéc (quang hoa
mau nhuém RhB va khang khuan E. coli).
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3. Cac noi dung nghién cau chinh caa luan an
Noi dung luan 4n gom hai phan sau:
+ Phén 1: téng hop va xac dinh dic tinh cua cac vt li€u nano
riéng 1¢.
i. Tong hop va xac dinh dic tinh co ban ctia GO;
ii. Tong hop va xac dinh dic tinh co ban ctia TNTs;
iii. Tong hop va xac dinh dic tinh co ban clia AgNPs.
+ Phan 2: ndi dung chinh cua luan an duogc thé hién theo so
d6 minh hoa nhu bén dudi:

[ PHUONG PHAP HOA HOC | | PHUONG PHAP CHIEU X4 7%CO |

Déi véi TiO: nano dang hat ciu Déi véi TiO: nano dang f;ng

l Téag hop GO-TiO; l— [ Téng hop GO-TNTs l—
| Téng hop Fe:04-TiO, "— | Téng hop AgNPs-TNTs '—

»  Fe04@TiO;
» FeyOq nano ~ TiO; nano

| Téng hop GO-Fe104-TiO; I | Téng hop GO-AgNPs-TNTs |

— I-Ioz_nt.inh(manghc’)azgnéunhut_}m‘J
v Tinh nang khang khuan
So do 1. VInh noa hai no1 dung nghién ctru chinh cua luan an

Chwong 1. TONG QUAN NGHIEN CUU
1.1. Vat liéu graphene oxide (GO)

Graphene oxide (GO) (hinh 1.1) dwoc tao ra bang phuong
phap oxy héa graphite bang nhiéu tic nhan khac nhau. Cu tric cta
GO ndi bat ¢ su hién dién cia cac nhoém chirc mang oxygen (OFGs),
lam cho tinh va nudc cia GO ting 1én dang ké, khién cho vat liéu

nay phan tan t6t hon trong dung méi.
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Hinh 1.1. M6 hinh c4u trdc cua graphene va graphene oxide [1].
1.2. Vatliéu TiO- (TO)
Hat nano TiO; (dang ciu)
Titanium dioxide (TiOz, TO) (hinh 1.2) [5] c6é hoat tinh
quang xuc tac hiéu qua. TO con 1a loai vét liéu quang khang khuan
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Hinh 1.2. Hat nano iOz [5].

Ong nano TiO; (TNTSs)

Ong nano TiO, (TNTS) ¢ ciu trac réng. So véi nano TiO;
dang hat, TNTs c¢6 dién tich bé mat riéng 16n hon, do d6 hoat tinh
quang xuc tac ciing cao hon. Sy két hop ciia TNTSs véi cac hat nano
kim loai hay oxide kim loai di va dang thu hat nhiéu sy quan tim
nghién ciru, chéng han su két hop TNTs véi Coz0s, Cu0, MnOs,,
In203, AQ20,...[23].

1.3. Vit liéu Fe3;O4 (FO)

Nano Fes04 v6i dic trung ndi bat 13 ¢o tir tinh, c6 nhidu ung
dung quan trong, do do bén hoa hoc va twong hop sinh hoc cao.
Fes04 d duoc nghién ciru sir dung dé giai quyét van dé kho thu hoi

cua TiO- trong cac ing dung moi truong.



1.4. Hat nano bac (AgNPs)

AgNPs véi nhitng dac tinh ndi troi ciia minh, da duoc nghién
ctru va (mg dung trong nhiéu linh vic: quang dién (optoelectronics),
Xt Iy méi truong, y-duge,... [33].

1.5. Téng hep vat ligu té hop

Trén co s& cac cong trinh nghién ctru dugc cap nhat, phuong
phap héa hoc va phuong phép chiéu xa da duoc lya chon trong qua
trinh tong hop vat lidu to hop ba thanh phan, cu thé gdom vat licu to
hop ba thanh phan GO-Fe30,-TiO, dugc téng hop bang phuong phap
hoa hoc va vat liéu t6 hop ba thanh phan AgNPs-TNTs-GO duoc
téng hop bang phuong phap chiéu xa.

1.5.1. Phwong phap hoa hoc

Khi tong hop vat liéu té hop ba thanh phan GO-Fe;04-TiOs,
phuong phap thuy nhiét thong thuong duoc st dung, su thay doi
nhiét d6 thiic ddy nhitng gan két vat liéu hiéu qua hon so véi cac
phuong phéap hoa hoc khéc di tir tién chat.

1.5.2. Phwong phdp chiéu xa

Trong nghién cau nay, cac tim GO, cac hat AgNPs, cac ong
TNTs dugc tong hop thanh vt liéu td hop theo quy trinh chiéu xa tia
gamma bang cé4c liéu xa khac nhau dé tao thanh vat liéu t6 hop GO-
AgNPs-TNTSs.

Chuwong 2. POI TUQNG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
2.2. Quy trinh tong hop vat liéu
2.2.1. Téng hop vit ligu GO
Vit liegu GO duogc tong hop dua theo quy trinh tong hop
truyén thong cia Hummers va cong su [4]. Trong qua trinh thyc hién
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dé tai, GO ciing dd duogc khao sat theo phuwong phap Hummers cai
tién hay ciia Marcano va cong su dé nghi trong béo cao niam 2010
[16]. Su khéc biét trong hiéu suat tong hop GO di duoc thuc nghiém
ghi nhan va céng bd [77]. Tuy nhién, do luong GO tao thanh cin dé
str dung trong d& tai nay du tru kha 16n nén dé phi hop véi diéu kién
thi nghiém cia nhém nghién ciru, GO diéu ché bang phuong phap
Hummers da dugc tién hanh.

2.2.2. Tong hop vit ligu t6 hop GO-Fe304,-TiO, bang phwong phdp
héa hoc

Hé vat liéu mong mudn diéu ché gom: GO, TiO; va Fe;0..

Téng hop vit liéu Fe;0,@TiO, dang I6i-vé: Vit liéu mong
muon dang 18i-v6 Fes0.@TiO; (ky hiéu: MT@) dugc tong hop dya
trén quy trinh cia Q. Zhang va cac cong su cong bd nam 2013 [45].

Téng hop vit liéu Fes0,-TiO; tir cdc hat nano: Vit ligu
Fes04-TiO2 dugc tong dua trén quy trinh ciia D.Du va cic cong su
cong bd nam 2013 [79].

Téng hop GO-TiO2: Vit lidu td hop GO-TiO, duoc tong hop
dwa theo cong b cuia Jiang va cong sy [80]. Hai thanh phan GO va
TiO, dugc khao sat & ba ty 1é theo khdi luong thu dugc ba san pham
GOTO 21, GOTO 11 va GOTO 12. Bén canh viéc khao sat ty 1¢ hai
thanh phan GO va TiOz, anh hudng cua nhiét d6 xir Iy dén tinh chat
cia mau vat liéu GO-TiO; (ty 18 tét nhat) dugc khao sat & ba muc
nhiét do khac nhau: 100 *C, 150 °C va 200 °C.

Téong hop vit liéu t6 hop GO-Fes0,-TiO, (GMT): Su két
hop vat liéu Fes04-TiO; va GO duoc tién hanh dua trén quy trinh két
hop vat liéu nano TiO, véi GO do Y. Jiang va cong su bdo cao nam
2014 [11].
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2.2.3. Tong hop vit liéu té6 hop GO-AgNPs-TNTs bang phwong
phdp chiéu xa

Hé vat lieu mong mubn diéu ché gom: GO, TiO, dang dng
(TNTSs) va nano Ag (AgNPs).

Téng hop AgNPs: Vit ligu AgNPs duoc tong hop dua trén
quy trinh dugc D. Aherne va cong su cong bd [83]. Trong do,
polysodium styrene sulfonate (PSSS) duoc thay bang polyethylene
glycol (PEG).

Téng hop TiO, dang éng (TNTs): Vit liéu TNTs dugc tong
hop dua trén quy trinh da dugc M. A. L. Zavala va cong su cong bd
nam 2017 [84].

Téng hop vit ligu nano Ag-TiO, (AgNPs-TNTSs): Vit liéu
AgNPs va TNTs sau khi da dugc tong hop riéng 18, phan tan trong
dung dich PEG 0,5 mg.L™, danh siéu &m va mang di chiéu xa Y VOi
lidu xa 5 kGy va 15 kGy. Tuong tu nhu cac vét liéu to hop khac, ba
ty 16 w/w két hop khac nhau giita AgNPs va TNTs duogc khao sat, ky
hiéu lan lugt 1a AgNPs-TNTs 1:1, AgNPs-TNTs 1:2 va AgNPs-
TNTs 2:1.

Téng hop vit liéu GO-TiO, dang ong (GO-TNTSs): Vit ligu
t6 hop GO-TNTSs sau khi tong hop tir cac vat liéu GO va TNTSs riéng
& theo ba ty 18 (1:1, 1:2, 2:1) dya trén cdng bd cua G. Jiang va cong
su [65], dugc phan tan trong dung dich PEG 0,5 mg.L. Sau khi
phan tan, huyén phii GO-TNTs duoc khuay déu va mang di chiéu xa
v Véi liéu xa 5 kGy va 15 kGy. Sau khi két thic chiéu xa, dung dich
dugc dem di dong khé chan khong va thu duoc san pham sau clng.

Téng hop vit ligu té hgp GO-AgNPs-TNTs: Phan tan riéng
biét GO va TNTs trong dung dich PEG 0,5 g.L! bang siéu &m 30
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phat. Cho dung dich AgNPs vao va phan tan bang siéu &m thém 30
phUt nita. Sau d6, cac dung dich dugc mang di chiéu xa tia y °°Co Vi
céc licu xa 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy, 25 kGy.

2.3. Panh gia ciu triic, hinh thai va tinh chit ciia vat li¢u té hop

e Nhiéu xa tia X (XRD): Mau sau tong hop dang ran dugc do
bang thiét bj D2 Phaser-2"Gen, Bruker, Dtc tai Chi cuc Kiém dinh
Hai quan 3, TP. H6 Chi Minh.

e Phé hong ngoai chuyén tiép Fourier (FTIR): Mau dang
rin duoc chuan bi chung véi mudi KBr, nén thanh vién pellet va
phan tich bang thiét bi Equynox 55 FTIR, Brucker, Bic ¢ Vién Khoa
hoc Vit liéu Ung dung. Cac théng sé van hanh: do ¢ nhiét do 25 °C,
viing khao sat 400 cmt— 4000 cm™. 6 lap lai: 3 1an/maul.

e Phé Raman (Raman Spectroscopy): Mau sau tong hop
dang ran duoc phan tich bang thiét bi Hé do kinh hién vi Raman
(Méay Model: HORIBA Xplora One 532 nm) ¢ Vién Khoa hoc Vat
liu Ung dung. D6 lap lai: 3 1an/mau.

e Khéi phé plasma ghép ciap cam &ng (ICP-MS): Mau vat
liu t6 hop GO-AgNPs-TNT duoc chuyén hda thanh dang hoa tan
bang hdn hgp HNOs 65 % va HF 10 % (quy trinh dé xudt cia nha
sdan xuat may PerkinElmer) va phan tich bang thiét bi PerkinElmer
NexION 2000® tai Vién Khoa hoc Vat ligu Ung dung.

e Kinh hién vi dién tir quét (SEM): Mau sau tong hop dang
ran dugc chup bang thiét bi FE-SEM S-4800 (Hitachi, Nhat Ban) tai
Phong thi nghiém Cbng nghé nano - Khu Céng nghé cao.

e Kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM): Mau duoc chyp
bang thiét bi JEM-1400, trudng Pai hoc Bach khoa Ho Chi Minh.
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e Phép do dién tich bé mit hap phu khi va phan tich cau
trac 16 (BET): Mau sau tong hop dang ran duoc do bang thiét bi
Micromeritics TriStar, tai Truong DPai hoc Su pham Ha Noi.

e Phuong phap quang phd hap thu tir ngoai kha kién UV-
Vis: Miu dang long duogc do bang thiét bi Shimadzu UV-1800 tai
Vién Khoa hoc Vit liégu Ung dung. Do lap lai: 3 lan/mau.

e Phan tich nhiét trong hrgng (TGA): Mau phan tich dang
ran nhiét duoc do bang thiét bi METTLER TOLEDO TGA-DSC 3*,
Vién Khoa hoc Vit lieu Ung dung.

2.4. Panh gia tinh ning caa vat liéu t6 hop
2.4.1. Hoat tinh quang xiic tdc va khdo sdt d¢ bén

Hoat tinh quang xUc tac caa vat lidu to hop dugc danh gia
bang phan &ng phan hay mau nhuém RhB trong diéu kién chiéu anh
sang mat troi ty nhién dua theo cong bd cua Nagaraja va cong su
[68]. Phuong phap sic ky long cao ap (HPLC) duoc st dung dé phan
tich cac dung dich RhB sau phan tng nhiam chung minh kha ning
phéan huy quang RhB cua vat ligu.
2.4.2. Thir nghiém hoat tinh khdng khudn E. coli

Hoat tinh khéng khuan cua vat liéu dugc khao sat bang
phuong phap tiép xuc truc tiép, trén ddi twong 1a vi khuan E. coli,
theo quy trinh thir nghiém chuan AATCC 100: Assessment of
Antibacterial Finishes on Textile Materials ciia Hiép hoi cac nha hoa
hoc nganh Dét va cac nha phdi mau My (American Association of
Textile Chemists and Colorists, AATCC). Quy trinh va céc thi
nghiém danh gia hoat tinh khang khuan cua vat liéu GMT dugc cung
cap boi va thyc hién tai Phong Thi nghiém Cong nghé Sinh hoc
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bong vat — Khoa Sinh hoc va Cong nghé Sinh hoc — Truong Pai hoc
Khoa hoc Ty nhién — Pai hoc Quéc gia TP. HO Chi Minh.
2.5. Xir Iy s6 liéu
S6 ligu trong nghién ciru dugc xtr ly va phén tich dya trén
cac phd dic trung nhu FTIR, UV-Vis, XRD, Raman, va hinh anh
TEM/SEM nham danh gia hiéu qua tong hop va ciu tric cua vat lieu.
Su kiém dinh va do tin cay cua dir liéu phd duoc thuc hién cu thé
qua:
a) Danh gia tinh 1ap lai: M&i pho (FTIR, Raman, UV-vis) duoc
do 1ap lai it nhét ba lan dé dam bao tinh nhat quén.
b) Kiém chung voi tai liéu tham khao: So sanh vi tri peaks hozc
thong sb vat liéu voi dir liéu tiéu chuan (JCPDS cho XRD,
thu vién phd FTIR, Raman).

Chuong 3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Vat liéu graphene oxide (GO)
Bot graphite nguyén liéu min, c6 mau den (hinh 3.1a), sau
khi thuc hién phan @ng oxy hda san pham GO thu dugc c6 dang bot
nhe, x5p, mau nau (hinh 3.1b).

Hinh 3.1. (a). Bot graphite, (b). San pham GO tong hop dugc,
(c) Dung dich GO trong nudc cat, (d) San pham GO cuia Graphene
Square Inc.
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San pham GO dugc kiém tra d tan trong nudc bang cach
hoa tan mot it san phém vao nudce cét va lic déu, thu duoc dung dich
c6 mau nau, khong co két tia (hinh 3.1c). Két qua nay cho thiy do
hoa tan cua san pham di ting 1én dang ké so voi graphite ban dau,
chung to da thuc hién phan tng thanh cong dua cac nhém chirc phéan
cuc nhu OH, CO, COOH Ién bé mat graphene. Dung dich san pham
ctia d¢é tai co sy twong dong V& mau sic va trang thai so véi bao cao
clia Marcano va cong sy [16] va mot san pham dung dich GO trong
nuéc cua Coéng ty Graphene Square Inc. (Han Qudc) (hinh
3.1Hinhd), diéu nay cho thy vat liéu GO da duoc tong hop thanh
cong.

3.1.1. Két qua phan tich cdu trdc vat liéu GO
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San pham tao thanh c6 ciu tric GO theo quy trinh téng hop
Hummers.
3.1.2. Két qud phan tich hinh thai bé mgt vat liéu GO

San pham GO duoc phan tich dién tich bé mat, kich thudc 15
x6p va thé tich 15 x6p bang phwong trinh BET thu dwoc ¢ dién tich
bé mit: 565,1984 m2.g?, kich thudc 15 xdp: 29,9680 nm, thé tich 15
x6p: 3,7600 cmi.gL.

ey (b)
Hinh 3.6. Anh SEM (a) va TEM (b) cua san pham GO tdng hop theo Hummers.

3.1.3. Két qud phan tich tinh chdt nhiét cia vat ligu GO
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3
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Hinh 3.7. Gian 6 TGA ctia san pham GO.
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Véi nhitng két qua thu dugc ¢ trén, vat liu GO da dugc tong
hop thanh cong, co céc tinh chét 1y hoa phu hop, lam nguyén liéu nén
t6t cho cac budce téng hop tiép theo.

3.2. Vit liéu t6 hop GO-Fe;04-TiO2 (GMT)

Dua trén két qua nghién cau khao sat tong hop hai thanh
phan riéng lé Fe30,-TiO, va GO-TiOy, vat liéu ba thanh phan GO-
Fe304-TiO, dugc khao sat ¢ ba ty I¢ khac nhau sao cho ty I¢ cua GO-
TiO; hoic Fe;04-TiO; bang nhau nhu sau: GMT (111, 211, 212). Vat
liéu GO-Fes0,-TiO; sau khi tong hop c6 dang bot mau xam den.
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k oo kl\/«_,__/‘-/\’:;;/z

GMT
111

Cirbng dj (a.u)
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= (200)
(105)
Bj truyén qua (T)

(211)
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(220

{
l
|

g s =5 r.r.1r!||/
I < gf ‘[ o . As . 7 \ /
o~ . ~
800 400

@

o 20 30 40 50 o i 80 4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200

00 86 sémg (em™)

Hinh 3.26. Gian d6 XRD ciiamau  Hinh 3.27. Pho FTIR ctia miu GMT
GMT 111, GMT 211, GMT 212, so 111, GMT 211, GMT 212, so sanh
sanh voi nano TiO; anatase (TO); véi nano TiO; anatase (TO); nano
nano Fe;04 (FO) va GO. Fes;04 (FO) va GO.
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Hinh 3.29. Gian d6 XRD cua c4c mau GMT (a)
Va mau tron co hoc (GMT M) (b)

e e
e /e L R
AV
i 550 3 o 0 150 0 Hinh 3.30. Phd hip thu UV-Vis
cua mau GMT 111, GMT 211,
Hinh 3.28. Phd FTIR cua cac GMT 212, s sanh véi nano TiO,
mau tron co hoc (GMT M) va anatase (TO); nano FesO4 (FO) va
cac mau GMT. GO.

3.3. Vit liéu t6 hop GO-AgNPs-TNTs (GAT)
Qua céac khao sat tong hop vat liéu t6 hop GO-Fes04-TiO;
bang phwong phap hoa hoc, su tham gia cua cac yéu té phu, san
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pham phu din dén sy danh gia vat liéu, sy dong nhat cua vat liéu dé

¢6 nhitng tng dung trong twong lai can dugc kiém soét.

25kGy

:

20 kGy

D) truyén qua T (%)

15 kGy

10 kGy

?

5kGy

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
S song (cm!)

Hinh 3.56. Pho FTIR cua cac mau vat
lisu GO-AgNPs-TNTSs véi cac liu
chiéu xa 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy,
20 kGy va 25 kGy.

5kGy = 15kGy TNT
—— 10kGy 20 kGy 25 kGy
-
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Hinh 3.57. Phé UV-Vis ciia cac mau vat

lieu GO-AgNPs-TNTSs vai cac liéu chiéu

xa 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy va 25
kGy va vat liéu TNTs riéng ré.

— 5kGy = I15kGy =—— TNT —— TNP

—— 10kGy = 20kGy =—— 25kGy — AgNPs

Cuing d (a.b.u.)

0 20 30 40 50 6 70 8
Goe 20 (d3)

Hinh 3.59. Gian dd nhidu xa tia X cua cac mau
vt lieu GO-AgNPs-TNTSs véi cac lidu chiéu xa
5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy va 25 kGy va
vt lidu TiO2 nano éng sau chiéu xa, TiO2 nano

b6t ban du va dung dich AgNPs sau chiéu xa.
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S kGy — I5kGy = TNT — 5kGy — 15kGYy =— GO
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Hinh 3.58. Phé Raman ciia cac mau vat lieu GO-AgNPs-TNTSs véi céc lidu chiéu xa

5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy va 25 kGy (a) va vat liéu GO riéng I¢é (b).

10 KGy

20 kGy

Hinh 3.60. Anh SEM cuia c&c mau vat lidu t6 hop GO-AgNPs-TNTSs véi cac liéu
chiéu xa 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy va 25 kGy.

Hinh 3.61.. Anh TEM cua cc mau vit lidu té hop GO-AgNPs-TNTSs véi céc lidu
chiéu xa 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy va 25 kGy.
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Bac nano (AgNPs) duoc thay thé cho FesO, dé phu hop khi
gan voi cac 6ng TNTs. D& c6 nhiéu nghién ctu nhu cia Farah va
cong su [122], cho thay céch thirc két hop cua AgNPs, GO va TNTSs.
Dua trén cac két qua két hop hai thanh phan riéng I8, su két hop cua
GO, AgNPs va TNTs véi ty 16 2:2:1 duoc tién hanh khao sét trong
diéu kién chiéu xa y %°Co & nhitng liéu xa khac nhau. Khi tong hop
vt lidu t6 hop GO-AgNPs-TNTs bang phuong phap chiéu xa tia v,
sy tang dan liéu chiéu xa s& 1am tang su két tinh rd rét caa TiO,,
ddng thoi ciing 1am ting su két tu cac hat nano Ag khi lidu xa ting
Ién qué cao. Khoang liéu xa thich hop dé giit dwoc su té hop giira ba
vat liéu GO, AgNPs va TNTSs 1a 10 kGy va 15 kGy phu hop véi két
qua cac nghién ciru trén vat lidu to hop hai thanh phan riéng lé.

3.4. Thir nghiém hoat tinh quang xic tic ciia cac vat li€u
3.4.1. Hoat tinh quang xUc tac cia vt ligu té hop GMT

Bdng 3.8. Gia tri DE (%) cua cac nguyén liéu va vit ligu.

STT Vatliéu/nguyénliéu C (ppm) C, (ppm) DE (%)

1 GMT 111 7,44 10 25,60
2 GMT 211 6,14 10 38,40
3 GMT 212 4,71 10 52,90
4 GO 4,78 10 52,20
5 TiO2 7,95 10 27,20
6 FesOq4 8,49 10 24,10

Su hip phu va gitr lai trong 15 x5p GO chi lam giam néng d6
RhB, chir khéng lam thay ddi ban chit cua no, trong khi sy quang
phan huay lai 1am bién d6i hoan toan RhB, tao ra cac san pham phan
hily. Sau khi phan tng quang héa két thic, cac dung dich RhB dugc
phan tich trén h¢ thong sac ky long cao ap (HPLC) két hop dau do
UV-Vis dé phét hién cac tin hiéu cua cac san pham phan hay. Két
qua thé hién & hinh 3.63 va hinh 3.64 la céc sic ky db cua dung dich
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RhB 10 ppm ban dau va cia dung dich tuong tng sau khi phan ng
véi mau GMT 212 da cho thdy that sy RhB da bj phan hay, chir
khéng chi bi hap phu va giit lai trong 16 x5p GO.
Khdo sdt dg bén ciia xUc tac

Két qua khao st cho thay vat liéu GMT da tong hop c6 hoat
tinh xdc tac quang kha tét so véi TiO; truyén thng va cé kha ning
thu hoi tir tinh. Hon nita, d6 bén cua vat liéu nay khé cao, hta hen
nhiéu tiém nang tng dung. Céc két qua thu duoc cling cho thiy ty 18
GO, TiO; va Fes04 ¢6 anh hudng dén hoat tinh quang xUc tac cua vat
liéu tao thanh va ty 1& phan tng 212 tao dugc vat lidu c6 do 6n dinh
xUc tac hiéu qua nhat. Két qua thi nghiém nay phu hop véi céc két
qua thu dugc khi phan tich cau tric hinh théi va cac tinh chit cua vat
liéu nay.
3.4.2. Hogt tinh quang xUc tac cia vt ligu té hop GAT
Bing 3.12. Ham luong cua cac thanh phan va gia tri DE ciia cAc mau
vat lidu té hop GAT & 5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy, 25 kGy.

Mau GAT %GO %AgNPs % TNT _ DE (%)
GAT-5 6740 oot 3260 31,69
GAT-10 69,12 4,90 25,98 81,21
GAT-15 7231 g0t 27,69 28,55
GAT-20 6484 o1t 3516 36,87
GAT-25 8890 go2Ed 1110 61,18

Thi nghiém phan @ng quang x(c tac cua cac mau vat liéu to
hop GAT va céc vat liéu thanh phan riéng r& da thu duoc nhirng két
qua kha quan: cac vat lidu to hgp c6 hoat tinh quang xuc tac tot hon
S0 Véi tung vat ligu thanh phan riéng ré, két hop dugc wu diém cua
ting vat liéu GO, AgNPs, TNTs, gay ra phan (tng hda hoc lam phan
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hity mau nhuém RhB trong diéu kién chiéu anh sang mit troi thong
thuong.

3.5. Thir nghi¢m hoat tinh khang khuén E. coli ciia cac vt li¢u t6
hop

3.5.1. Hoat tinh khang khudn E. coli czia vt liéu té hgp GMT
Bing 3.13. Hoat tinh khang khuan E. coli ciia cac mdu GMT va cac

nguyén li¢u.

KET QUA KHUAN LAC E. coli

Mau S6 khuan lac A B % Giam khuan (R)
TO 30 75 53,99
45 ’
30
FO 68 58,28
38
52
GMT 111 124 23,93
72
70
GMT 211 148 9,20
78
36
GMT 212 89 45,40
53
Mau chén 74 163
a w g 89

Thong qua su danh gia kha nang diét khuan E. coli trong
diéu kién tiép xtic voi anh sang mit troi thong thuong, cac vat liéu t6
hop GMT c¢6 kha ning khang khuén gan bang vat liéu TiO, va FezOs.
3.5.2. Hoat tinh khang khudn E. coli cia vit ligu té hop GAT
Bdng 3.14. Két qua khang khuan E. coli cua cac mau vat liéu GAT &
5 kGy, 10 kGy, 15 kGy, 20 kGy, 25 kGy va d6i ching.



21

KET QUA KHUAN LAC E. coli

Miu Sékhudnlac | A B |/ Gla(rg)khuan
0
5 KGy 3 5 99,33
2
3
10 KGy 5 11 98,53
3
7
15 kGy 8 22 97,07
7
0
20 kGy 1 1 99,87
0
1
25 kGy 1 3 99,60
1
0
AgNPs 0 0 100
0
25
TNTs 35 90 88,00
30
250
Doi chitng 250 750
250

Thong qua sy danh gid kha ning diét khuan E. coli trong
diéu kién tiép xitic v6i anh sang mit troi thong thuong, cac vat liéu to
hop GO-AgNPs-TNTs thé hién kha niang khang khuédn rat tét, cao
hon so v&i TNTSs va tuong duong voi AgNPs.
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KET LUAN VA KIEN NGHI
Két luan

* Tong hep vat liéu va tinh chat dic trung: DA tong hop
duogc cac vat lidu nano thanh phan nhu graphene oxide (GO), 6ng
nano TiO (TNTS), va nano bac (AgNPs) véi dic diém hinh théi cau
trdc va tinh chat ly-héa dap ung yéu cau dé ché tao cac vat liéu to
hop. Vat liéu té hop hai thanh phan nhu GO-TNTSs va AgNPs-TNTSs
dd duoc tong hop thanh cong thong qua phwong phéap chiéu xa y
80Co, dé xac dinh ty 18 két hop gitra céc thanh phan. Ty 18 dugc xac
dinh 12 GO:TNTs = 2:1 va AgNPs:TNTs = 2:1, lam co s& phét trién
vat liéu t6 hop ba thanh phan GO-AgNPs-TNTSs.

* Pac tinh hinh thai va cau trdc vat ligu té hop ba thanh
phan: Vit liéu té hop ba thanh phan GO-AgNPs-TNTs duoc téng
hop tir cac vat lidu thanh phan riéng biét théng qua chiéu xa gamma
v6i lidu xa 10 kGy. Két qua phan tich hinh théi ciu trdc cho thay hat
nano Ag phan b déu trén cac dng nano TiO, va nam rai rac trén cac
tam GO. Pong thoi, dng nano TiO, dugc quan sat nam trén bé mat
GO, tao thanh mang ludi twong tic manh mé giira cac thanh phan.

* Hoat tinh quang x(c tac va khang khuan

- Quang xUc tac: Cac thir nghiém phan hiy pham nhuém
Rhodamine B dudi &nh sdng mit troi ty nhién cho thay vat liéu GO-
AgNPs-TNTs thé hién hiéu suat quang xtc tac vuot troi hon so véi
c4c vat liéu don 1¢ hogc to hop hai thanh phan.

- Khang khuan: Kha ning khang vi khuan E. coli cua vat
lieu t6 hop GO-AgNPs-TNTs vuot troi hon so voi TiO; don 1é va
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tuong dwong véi AgNPs, ching minh hiéu ung dong van trong to
hop ba thanh phan.

- Uu diém cia vat liéu té hop GO-AgNPs-TNTSs: Khi so
sénh vai vat lisu GO-Fe304-TiO;, vat liéu GO-AgNPs-TNTSs thé hién
su phl hop cao hon trong cac wng dung khang khuan nho vao hiéu
Suit tuong tic manh mé giira cac thanh phan va hiéu qua quang xuc
tac vuot troi.

Kién nghi

Trong nhirg nghién ctru sdp t6i, nhitng cau hoi sau dé tai
nay can thiét dugc duogc tim hiéu, tra 10i:

- Nghién ctru co ché gin két gitra ba thanh phan trong diéu
kién chiéu xa bang cach sir dung cac phwong phap danh gia chi tiét,
ky thuat hon vé mdi quan hé giita lién két C-C, C-O, C-Ti, C-Ag va
Ti-Ag,... (XPS, XRD, xu ly chiéu xa pulse cho tung vat liéu riéng
l&,...).

- Khao sét sy anh huong cua lidu xa tia y trén sy két hop cua
GO, AgNPs va TNTs, huéng dén tong hop cd kiém soét vat liéu to
hop GO-AgNPs-TNTs véi cac mirc do két hop gitta cac thanh phan
diéu chinh dugc.

- Khao sat dong hoc cua qua trinh quang xdc tdc mau nhudém,
khao sét qua trinh hip phu cua vat liéu GAT tao thanh.

- Khao sét hoat tinh khang khuan cua vat liéu t6 hop GO-
AgNPs-TNTSs trén cac d6i twong vi sinh vat (vi khuan, ndm, v.v...)
khac dé 1am tién dé ma rong pham vi ung dung. Bén canh d6, hoan
thién cach thirc phan tan va lam bén dung dich vat liéu t6 hop GO-
AgNPs-TNTs, ciing nhu b6 sung thém mét s6 thanh phan khac dé
dinh hudéng tng dung bao quan néng san sau thu hoach.
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NHUNG PONG GOP MOI CUA LUAN AN

- Vé mit khoa hoc: Vit ligu to hop GO-AgNPs-TNTS vai ty
16 GO:TNTs = 2:1 va AgNPs:TNTs = 2:1 duoc tong hop bang chiéu
xa v ¢ lidu xa 10 kGy, thé hién hoat tinh quang xdc tac va khang
khuan hiéu qua. Qua trinh chiéu xa khong chuyén d6i hoan toan GO
thanh rGO, gilp duy tri cdc nhém chac oxy trén bé mat GO, hd tro
gan két hiéu qua voi AgNPs va TNTS.

- V& phwong phéap téng hgp: Phuong phap chiéu xa y khic
phuc duoc cac nhuge diém cua phuong phap hoa hoc truyén thdng,
nhu giam thiéu phan ung phu va cac chat du. Trong qué trinh nay,
cac cau tr hoat dong sinh ra tir chiéu xa da kich hoat bé mat nano,
tao diéu kién cho su gan két manh mé gitra cac thanh phan, tir do
mang lai hiéu ang dong van.

- Vé kha ning ing dung: Vit liéu t6 hop GO-AgNPs-TNTSs
khéng chi tng dung hiéu qua trong phan hay phim nhuém ma con
trong xtr 1y vi sinh vét gay hai, mé ra tiém ning 16n trong xtr ly moi
treong va cbng nghé lam sach.



DANH MUC CAC BAI BAO PA XUAT BAN LIEN QUAN
PEN LUAN AN

i) Journal of Nanoscience and Nanotechnology. Tén bai: Graphene
Oxide and Graphene Oxide-TiO, Nanocomposites: Synthesis,
Characterization, and Rhodamine B Photodegradation Investigation,
S6 dang va trang: (2021) 21(3), 1507—1516. Tén tac gia: Duy Khang
Vu Nguyen, Thuy Loan Thi Pham, My Hanh Thi Tran, Tuong Vi
Tran, and Dang Khoa Nguyen Vo.
ii) Applied NanoScience. Tén bai: Silver nanoparticles-assembled
graphene  oxide sheets on TiO, nanotubes: synthesis,
characterization, and photocatalytic investigation. S6 ding va trang:
(2020) 10, 3735-3743. Tén tac gia: Thuy Loan Pham Thi, Duy
Khang Nguyen Vu, Phuong Anh Nguyen Thi, Dang Khoa Vo
Nguyen.
iii) Tap chi Céng nghé sinh hgc. Tén bai: Synthesis of Graphene
oxide-TiOz nanotubes-silver nanoparticles nanocomposite by gamma
irradiation for antibacterial and post-harvest preservation purposes.
S6 dang va trang: (2019) 17(4), 1-8. Tén tac gia: Nguyen Thi Phuong
Anh, Pham Thi Thuy Loan, Nguyen Vu Duy Khang, Vo Nguyen
Dang Khoa.



