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TOM TAT

Trong nghién ctu nay, vat liéu CoFe, 04 (CFO) dugc diéu ché bang phuong phap thily nhiét va sau
dé strdung dé téng hop composite Ag/CoFe,O4 (Ag/CFO) tir tinh ¢é kich thudc nanomet. Vét liéu
Ag/CFO cling dugc ché tao bdng ky thuat thdy nhiét dung dich AgNO3 cé chira CFO va dugc khao
sat dé lam chéat xtc tac khir 4-nitrophenol (4-NP). Cau tric, hinh thai bé mat va tinh chat cda vat
liéu dugc phan tich bang cac phuong phap bao gom gidn do nhiéu xa tia X dang bot (PXRD), phd
héng ngoai bién ddi Fourier (FT-IR), phd tan sdc nang lugng tia X (EDX), &nh hién vi dién tir quét
phat xa trudng (FE-SEM), anh phan bé nguyén t6 (EDX mapping) va ti ké mau rung (VSM). Vat liéu
composite Ag/CFO c6 dang hat vé&i dudng kinh trung binh khodng 25 — 28 nm. Tuy ham lugng
Ag trong Ag/CFO nhd (0,34% nguyén tl) nhung vat liéu cé hoat tinh xdc tac cao trong phan Ung
khir 4-NP khi c6 méat ctia NaBHy, véi hiéu sudt phan tng I6n hon 99% chi trong thai gian mot pht.
Trong phan Ung nay, thanh phan Ag trong Ag/CFO dong vai trd chuyén electron truc tiép tir ion
BH,~ sang 4-NP, dé tao thanh 4-aminophenol (4-AP). Ngoai ra, vét liéu Ag/ CFO clng cho thdy hiéu
quéa khang khudn tét déi véi ca 2 chiing vi khudn Gram duang Staphylococcus aureus va Gram am
Pseudomonas aeruginosa.

Tit khoa: Composite Ag/CoFe204, phan tng khit 4-nitrophenol, thay nhiét, vat liéu khang khudn

MG PAU

X ly nudce thai cong nghiép, dac biét la ngudn nude
thai ti cong nghiép dét may dang la mét trong nhiing
van dé cép thiét ma cdc nha moi trudng phai d6i mit.
Thanh phan gy 6 nhiém chinh trong nguén nuéc
thai nay bao gém nhiéu loai thuéc nhuém hiiu co ',
mot s6 cac kim loai ndng nhu chi, crom, nikel, arsen
va nitrophenol. Nitrophenol 1a cic hgp chét hiu co
nhan tao, doc hai, dugc st dung rdng rai trong cac
nganh cong nghiép hda chit dé san xudt thudc trii sau,
dugc phim va thuéc nhuém téng hgp 2. Sau qua trinh
san xudt, du lugng ctia cic hgp chdt nay ton tai dudi
dang hoa tan 6n dinh trong nuéc va dugc thai ra moi
trudng. Vi véy, day dugc xem 1a nhiing chit 6 nhiém
phé bién c6 trong cac ngudn nude ty nhién, cing nhu
nudc thai cong nghiép. Trong nhém nitrophenol, 4-
nitrophenol (4-NP) 1& mét dong phan quan trong va
da dugc co quan bao vé mdi trudng Hoa Ky (EPA) xép
vao loai chit 6 nhiém d¢c hai nghiém trong?, do c6
doc tinh cao va khong bi phan huy sinh hoc. Khi bi
phoi nhiém tryc tiép v6i 4-NP c6 thé gay t6n thuong
t€ bao méu, t6n thuong hé thin kinh trung uong, tic
dong gy dot bién dai véi sinh vat, dong thoi day ciing
13 héa chit c6 kha nang giy ung thu cho con ngudi *=°.
Chinh vily do d6, da c6 rat nhiéu cac nghién ctiu dugc
thuc hién nhim loai bo 4-NP ra khoi nguén nudc,

nhu phuong phap hdp phu nhg than hoat tinh 78, qua

trinh ozon héa®, qué trinh khu nitrat 1°

, qud trinh
Fenton chuyén dién tich'!, cam bién dién héa'2, v.v..
Hién nay, huéng nghién ctiu dang thu hut dugc nhiéu
su quan tdm d6 1a thyc hién phan ting khti 4-NP doc
hai détao thanh 4-aminophenol (4-AP) than thién véi
moi trusng !4, Khong nhiing véy, 4-AP con 1a mot
loai aminoaromatic thiét yéu trong nganh dugc phim,
la tién chit quan trong cho viéc san xudt cac loai thudc
khéc nhau nhu paracetamol, phenacetin, acetanilide,
vv. 15,

Trong vai thap ky viia qua, cac hat nano bac (Ag NPs)
da thu hat dugc rat nhiéu su quan tdm nghién ctiu
do chi phi ché tao thdp, hiéu qua cao cung cac dic
tinh quang hoc va dién ti doc ddo. Vat liéu nay cho
thdy tiém ning ting dung 16n trong cac linh vuc nhu
chit xic tac'®!7, chit khéng khusn '8, 16p pht din
dién va cam bién '°. Ung dung quan trong ctia Ag NPs
dugc nghién ctiu nhiing ndm gin day 1a st dung lam
xuc tac di thé cho céc phan ting héa hoc, nhét la cac
phén tGng phan hiy phdm nhudm hiiu co hay cic hgp
chét nitro c6 chiia vong thom gy 6 nhiém moi trudng
nudc. Chat xuc tac 1a Ag NPs c¢6 kha ning phan ting
cao, ¢6 tinh chon loc, tinh én dinh ciing nhu chi phi
téng hgp Ag NPs thip so v6i cac hat nano kim loai quy
khac nhu Au, Pt, Pd, vv.. Ddc biét, Ag NPs c6 dién tich

Trich dan bai bao nay: Hoa LTN, My VHT, Giang PTT, Phung N LK, An V N. Téng hgp vat liéu composite
tur tinh Ag/CoFe0,lam vat liéu khang khuan va xtic tac cho phan ing khir 4-Nitrophenol. Sci. Tech.
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bé mitlén, bé mit giau dién tich nén dé dang tham gia
vao qué trinh khtt mau thudc thuém. Tuy nhién, do
6 tuong tac Van der Waals cling ning lugng bé mat
cao nén Ag NPs dé bj két tu thanh céc khéi c6 kich
thudc 16n. Diéu nay da han ché pham vi ting dung va
lam gidm dang ké hoat tinh xtic tic clia ching??. Mot
thach thic khac 1a qua trinh tach xdc tdc Ag NPs khoi
dung dich sau phan ting kha khoé khan, doi hoi cac ky
thuét ly tdm hodc ldng loc & giai doan hau xtt Iy phtc
tap, ton kém. Pay la mot trd ngai 16n vé mat kinh té
khi ¢ing dung xuc tac Ag NPs & quy mo I6n.

Chinh vi véy, dé khic phuc cdc nhugc diém trén, mot
gidi phap da thu hat dugc rat nhiéu sy quan tam trong
thoi gian qua d6 la ché tao mot t8 hop vat liéu di thé
c6 tii tinh trén co s& CoFeyO4 va Ag NPs?1724, Vi
ban chit la loai vat liéu tii cting, CoFe;O4 ¢ cac tinh
chat nhu hing s6 di huéng cao, do tit héa bao hoa
cao, tif tinh cao, 6n dinh hoéa hoc cting quy trinh téng
hop don gian2>2° sé déng vai tro 1am gi4 mang giap
6n dinh, ting kha ning phén tan cia Ag NPs. Diéu
nay khong nhiing gitp gia ting hoat tinh xuc tac cta
Ag NPs ma con gidp cho viéc tach ching ra khéi hon
hop phén ting dé dang va hiéu qué khi stt dung tu
trudng bén ngoai. Nam 2014, Kooti va cong sy?? da
ché tao t6 hop vat liéu di thé gitta CoFe;O4 va Ag NPs
thong qua ciu ndi polyaniline (PANT). Trong nghién
ctiu nay, CoFe;O4@PANI dugc diéu ché thong qua
phuong phép trung hgp in-situ anilin trén bé mdt
CoFey 0y, sau d6 Ag NPs lai dugc tiép tuc gin trén
bé mit PANI bing phuong phap kht héa hoc. Mic du
tinh dan dién, hoat tinh xdc tac trong phan ting kh 4-
nitrophenol va kha nang khang khuén cta t6 hop vat
liéu dugc ting cuong nhung sy c6 mét clia cac thanh
phan khong tii tinh 1a PANIva Ag NPs dalam cho tinh
chat tii ctia vat liéu gidam dédng ké Nam 2018, Hara va
cong su da ché tao dugc vat liéu CoFe;O4@Ag don
phén tan, véi kich thudc hat trung binh khodng 5,5
nm va c6 kha ning hép thu anh sang t6t ti mot quy
trinh phén htty nhiét hai giai doan. Tuy nhién, tu tinh
cua vat liéu CoFepO4 va CoFe; O4@Ag trong nghién
ctiu nay kha thap khi gid tri do tithéa bao hoa (My) 1an
lugtla 11 emu. g~! va 3,3 emu. g~!. Piéu nay gaykhé
khén cho qua trinh thu héi xtc tac sau khi xt Iy nuée
6 nhiém?!, Gan day nhit, Li va cong sy da st dung
SiO, bao boc bé mit cac hat CoFe, Oy4 tao ciu truc 16i-
vO (core-shell) d€ 1am gid mang cho Ag NPs. Vit liéu
tao thanh c6 hinh thai giéng qua dau tay va dugc tng
dung lam chét nén trong phén tich tdn xa Raman ting
cuong bé mat c6 d6 nhay cao 23 Viéc st dung ciu néi
PANI va SiO; cho thdy hiéu qua trong viéc c6 dinh
va phén tan Ag NPs 1én bé mit CoFe;O4. Tuy nhién,
trong cdc nghién ctiu nay PANI va SiO; gin nhu bao
pht toan bo bé mat hat CoFe, Oy, tit d6 lam giam dang

ké ti tinh ctia t6 hop vét liéu Ag/CoFe;O4. Ngoai
ra, cac nghién ctu trén cing st dung cac hda chat
dat tién, chit khit doc hai khong thin thién véi méi
trudng cling quy trinh phic tap, nhiéu giai doan. Tai
Viét Nam, cac nghién ctiu vé t6 hgp vét liéu CoFe; Oy
va Ag NPs hién nay con rit han ché. Gan day nhat
la mét s6 nhiing nghién ctu ché tao t6 hop vat liéu
MnFe,04-Ag?” va Fe304-Ag?® bing phuong phip
dong két tha va khit hoa hoc. Tuy nhién, tuong tu
nhu céc nghién ctiu trén thé gisi, nhugc diém cta cac
t6 hop vat liéu nay 1a c6 ti tinh kha thip. Diéu nay
dan dén han ché trong viéc thu hdi va téi stt dung khi
vat liéu dugc ting dung trong linh vuc xtc tac xu ly
céc loai phdm nhudm hiiu co hay cac hgp chit nitro
c6 trong moi trudng nudc.

Trong nghién cttu nay, vét liéu t6 hgp Ag/CoFe;O4
da dugc ché tao thanh céng bing mét qua trinh hai
giai doan, bao gém tdng hgp hat CoFe;Oy4 6 kich
thudc nanomet bing phuong phép thuy nhiét va gin
két Ag NPs 1én bé mit CoFepO4. Su gidn két Ag NPs
1én CoFe; 04 ciing dugc thuc hién bing ky thuét thay
nhiét truc ti€p huyén pht ctia CoFe;O4 trong dung
dich AgNO3. Cé hai giai doan téng hgp déu don gian,
than thién v6i moi trudng cling cac hda chit déu la
loai thong dung, dé kiém va gia thanh ré. Ngoai ra,
viéc khong st dung thém bat ky tac nhén tao ciu noi
nao gitia hai thanh phin Ag NPs va CoFe;O4 sé lam
han ché déng k€ sy thay d6i tu tinh cta vat liéu t§
hgp Ag/CoFe;Oy4 so v6i pha nén CoFe;Oy4 ban dau.
DAy chinh la diém khac biét va cing la tinh méi caa
nghién ctiu nay so véi cac nghién ctiu trude day?1-24.
Vatliéu Ag/CoFe;O4 tao thanh da dugc khao sat ca vé
cdu trdc, hinh thai, tii tinh va hoat tinh xtc tac trong
phén ting khtt 4-NP thanh 4-AP khi ¢ mat NaBHy 1a
chat cho electron.

VAT LIEU VA PHUONG PHAP

Vat liéu

Hop chét 4-nitrophenol (4-NP, 99,0%) st dung trong
nghién ctu nay 1a hang thuong mai cta Sigma-
Aldrich. NaOH (98,0%), AgNO3 (99,8%) cluing hai
tién chét clia cobalt va sit 1a cobalt (II) nitrate hexahy-
drate (Co(NO3),.6H,0, 99,0%) va iron (IIT) chloride
hexahydrate (FeCl3.6H, 0, 99,0%) déu la dang thuong
mai c6 xudt xt Trung Quéc. Ethanol (C;H50H,
99,5%) 1a dung moi tinh khiét dugc cung cdp béi hang
Chemsol, Viét Nam. Tit ca hoa chit dugc stt dung
truc tiép, khong can phai tinh ché lai va nudc khti ion
(nu6c DI) dugce ding dé pha cac dung dich trong qua
trinh thyc nghiém.
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Phuong phap nghién citu

Phé héng ngoai bién déi Fourier (FI-IR) clia mau
dang bot dugc phan tich & d phan giai la 4 cm™!,
trong viing s8 séng tit 4000 — 400 cm ™! trén thiét b
quang phd Themo Fisher SCIENTIFIC (My). Khoang
2 - 3 mg mau bot dugce ép vién véi KBr véi ti 16 khéi
lugng 1a 1:100 & luc nén 250 kN. Gian d6 nhiéu xa
tia X dang bot (PXRD) véi d6i 4m cuc la déng (Cu)
gitp xdc dinh cu truc tinh thé va thanh phan pha cta
cdc mau dang bot trong nghién ctiu ndy dugc phan
tich trén may D2 PHARSER (Bruker, Dtic), véi goc
quét 20 tit 10° dén 80° va budc chuyén 0,02°/phut.
Hinh thdi bé mit vat liéu dugc phan tich bing anh FE-
SEM, dugc chup trén thiét bi S-4800 véi thé gia toc 5,0
kV. Ham lugng cling nhu sy phan b6 cic nguyén t6
hién dién trén bé mit dugc xic dinh thong qua phé
EDX cung v6i anh EDX mapping, sti dung hé EMAX
ENERGY két hgp trén thiét bi S-4800. Céc gia tri
do tu hoa bao hoa (M), do tu du (M,), luc khang
ti (H,) va dudng cong ti tré dugc phén tich bing
phuong phép tit ké mau rung (VSM) trén thiét bi Sys-
tem ID:EV11, SN:2010062. Phép phén tich dugc thuc
hién tai nhiét 46 phong véi gid tri tif trudng ngoai -
12000 dén +12000 Oe. Phd UV-Vis dugc do bing mdy
UV-Vis V-670, trong viing budc séng tii 200 - 800 nm,
v6i téc do 400 nm/phut.

Quy trinh téng hop CoFe, 0, (CFO)

Vat liéu CoFe, 04 dugc tong hgp bing phuong phép
thiy nhiét dya trén viéc cai thién quy trinh da dugc
cong b6 trude day ctia nhoém ching t6i%°. DAu tién,
10,0 mL nuéc DI dugc cho vao beaker di chiia sdn hai
mudi kim loai gém 1,520 g Co(NO3),.6H,0 va 2,810
g FeCl3.6H,O (tilé mol hai mudi Co va Fela 1:2). Hon
hop dugc siéu am trong khoang 15 phut trong bé siéu
am Elma S 100 H cho dén khi cdc chit ran tan hoan
toan. Ti€p dén, 100 mL dung dich NaOH 1 M dugc
thém vao dung dich trén va dung dich tiép tuc dugc
siéu am thém 1 gi6. Sau qua trinh nay, trong dung
dich da xudt hién két tha. Két thia sau d6 dugc d€ling
va phan dung dich phia trén dugc gan bd. Qua trinh
ling, gan riia két tha dugc tién hanh tiép tuc cho dén
khi con lai 60 mL hén hgp c6 pH = 7. Sau d6, hdén hgp
dugc cho vao binh Teflon-thép khong gi va tién hanh
thiy nhiét & 150°C trong 4 gio. Két thic thoi gian, hé
thay nhiét dugc 1am ngudi dén nhiét d6 phong. Chit
rdn sau phan tng dugc loc, rtia nhiéu 1an bing nude
DI va ethanol; sau d6 dugc mang di sdy kho & 90°C,
thu dugc mau bot mau den (CFO).

Quy trinh téng hop Ag/CoFe,0, (Ag/CFO)
Vat liéu Ag/CoFe;O4 (Ag/CFO) trong nghién ctiu
ndy dugc tong hgp bang phuong phép thay nhiét.

DAau tién, huyén phu CFO dugc ché tao bang cach
phan tan 0,15 g CFO vao 30,0 mL nudc DI. Song song
v6i qué trinh d6, dung dich Ag™ ciing dugc chuén bi
bang cich hoa tan 0,15 g AgNO3 vao 30,0 mL nuédc
DI. Tiép dén, dung dich Ag™ dugc cho vao huyén phu
CFO va hén hop dugce siéu 4m trong 30 phit bang bé
siéu am Elma S 100 H & tan s6 13 37 kHz. Sau d6, hon
hop dugc cho vao binh Teflon-thép khong gi va tién
hanh thty nhiét & 180°C trong 1 gis. Két thuc thoi
gian phan ting hé dugc 1am nguéi dén nhiét 46 phong.
San phdm rin dugc loc riia nhiéu 14n bang nuéc DI va
ethanol, sau d6 dugc sdy kho 6 60°C cho dén khi khéi
lugng khong déi d€ thu dugc vét liéu Ag/CFO dang
bot.

Khao sat hoat tinh xtic tac khir 4-NP

Hoat tinh xtc téc cta vét liéu CFO va Ag/CFO dugc
khdo sat thong qua phan ting khit 4-NP thanh 4-AP.
DPau tién, hén hgp gom 0,1 mL 4-NP (0,005 mol. L™ 1y
va 2,0 mL nudc DI dugc tron v6i 1,0 mL NaBHy4 (0,2
mol. L™!). Tiép dén, 60 uL huyén phu ctia CFO hoic
Ag/CFO (2 mg. mL~") dugc cho vao dung dich trén
dé xuc tc cho phan tng xay ra. Su thay ddi néng do
ctia 4-NP dugc xac dinh bang phd UV-Vis thong qua
su thay d6i cuong do hdp thu cua dinh & vi tri 400
nm theo thdi gian va phuong trinh dudng chuin cta
4-NP (Hinh 1). Sau khi két thic phan tng, vat liéu
dugc tach ra khoi dung dich bing nam cham d4t hiém
va dugc rua lai bing nudc va ethanol ba 1an. Sau do,
xuc tac dugc sdy kho ¢ 90°C cho dén khi khéi lugng
khong déi va tiép dén la thuc hién lai phan ting trong
diéu kién tuong tu nhu ban d4u. Kha nang thu hoi va
tai st dung cua vat liéu Ag/CFO trong phan ting khu
4-NP dugc danh gid qua bay chu ky st dung.
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Hinh 1: D6 thi n6ng d6 4-NP theo mat d6 quang A
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Khao sat kha nang khang khuan

Kha néng khang vi khufn Gram duong Staphylococ-
cus aureus (S. aureus) va vi khudn Gram 4m Pseu-
domonas aeruginosa (P. a eruginosa) ctia vét liéu dugc
khdo st bing phuong phdp do dudng kinh vong
khéng khudn. D4u tién thuyc hién hoat héa vi khuén
béng cich cho 100 pL té bao vi khuédn can hoat héa
vao 5 mL moi trudng LB Agar. Dung dich dugc dé
vao ta 4m & 37°C trong 24 gid. Sau 24 gid, dung dich
sé duc hon do vi khuidn dia duogc hoat héa. Ké dén l1a
rai vi khudn d€14y khuén lac bang cach d6 moi trudng
LB Agar ra cac dia petri va chd moéi trudng kho thanh
thach. Sau d6 dung que cdy ria, thuc hién cdy ria vi
khudn da duogc hoat hda trén dia thach réi cho vao ta
4m 37 °C trong 24 gid. Budc cudi ciing ctia qué trinh
14 thuc hién thi nghiém vong khéng khuén.

KET QUA VA THAO LUAN

Gian dé PXRD va phé FT-IR

Hinh 2 14 gidn d6 nhiéu xa tia X (PXRD) cta CFO va
Ag/CFO. Vat liéu CFO xudt hién cdc dinh nhiéu xa
tai vi tri goc 26 = 18,3% 30,19 35,5 37,19 43,1%
53,5% 57,0 62,6° va 74,0° tuong ung v4i cac mat
mang (111), (220), (311), (222), (400), (422), (511),
(440) va (533), dédc trung cho cdu truc spinel ferrite
ctia CoFepOy4 (JCPDS no. 022-1086). Ngoai cac dinh
nhiéu xa dic trung ctia CFO, vat liéu Ag/CFO con ¢6
su xudt hién ctia dinh nhiéu xa tai vi tri 20 = 38,1°
tuong ting v6i mdt mang (111), d4c trung cho ciu truc
lap phuong tdm mat ctia nano Ag (JPCDS no. 04-
0783).

C4u truc hoa hoc ctia ca hai vat liéu CFO va Ag/CFO
dugc khao st bing phd FT-IR (Hinh 3). Miibéu rong
trong viing 3500 — 3400 cm ™! va mi tai 1627 cm ™!
xudt hién trong phé FT-IR cta ca hai vét liéu la dic
trung cho dao dong kéo gian va bién dang cua lién
két O-H trong phan ti H,O bi hdp phu trong mau.
Miii hép thu tai 584 cm™! dic trung cho dao dong
kéo gian cua lién két kim loai - oxy trong mang tu
dién (My,, gien-O), trong khi d6 mii tai 400 cm~! dic
trung cho dao dong kéo gian cua lién két kim loai -
oxy trong mang bét dién (Mg gien-0) >*. My gien-O
6 s6 song cao hon s6 séng ctia My gien-O, do gid tri
d6 dai lién két ctia My, giern-O nhd hon ctia My gien-
O. Miii tai 1382 cm ™! dic trung cho dao dong kéo
gian C=0 cliaion CO32~ trén bé mit vat lidu. Nguyén
nhén c6 sy xudt hién cua mai hdp thu trén 13 do cac
oxit sdt (III) hodc sat (III) hydroxit dé bi carbon hda
béi CO, trong khi quyén>!. Phé FT-IR ctia Ag/CFO
quan sat thdy mai hdp thu nay dich chuyén vé s6 song
thép hon la 1340 cm~! va c6 sy xuét hién théem mot
mii hdp thu tai 1550 cm ™!, P4y c6 thé 14 tin hiéu ctia
lién két C=0 trongion COO~, sau khi cdc ion nay tao
ra sy tuong tac véi Ag c6 trong vat liéu®?.

Anh FE-SEM, phé EDX va anh EDX mapping
Hinh 4 13 anh FE-SEM cuing biéu d6 phan bé kich
thudc ctia CFO va Ag/CFO. Vatliéu CFO ché tao bing
phuong phép thay nhiét cé dang hat, ranh gidi tling
don hat khong ro rang va cac hat c6 xu hudng két
tu thanh tiing cum 16n. Két qua anh FE-SEM ciing
cho thdy vat liéu Ag/CFO ciing c¢6 hinh thai tuong tu,
nhung ranh gidi gitia cdc don hat Ag/CFO c6 phin
sdc nét hon so v6i CFO. Biéu d6 phan bé kich thuge
cta ca hai vét liéu, thu dugc sau khi xt ly anh FE-
SEM bang phan mém Image] (phién ban 1.53k) vé6i s6
luong hat phén tich 1a 100 hat, cho thdy dudng kinh
trung binh ctia CFO 14 19,5 + 3,2 nm nhd hon so véi
duong kinh trung binh ctia Ag/CFO la 24,6 + 3,5 nm.

Az i
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Hinh 2: Gian d6 PXRD ctia CFO va Ag/CFO

Hinh 5 1a ph6 EDX cung thanh phan khoi lugng va
nguyén ti ctia cdc nguyén t6 trong CFO va Ag/CFO.
Phuong phép thay nhiét da ché tao dugc CFO c6 do
tinh khiét cao, v6i thanh phén chi gébm cac nguyén t&
Co, Fe va O ma khong xuét hién cic nguyén t6 la. Két
qua EDX ctia Ag/CFO cho thdy ngoai cac nguyén to
la Co, Fe, O thi c6 thém Ag v6i ham lugng theo khoi
lugng la 1,27% va theo nguyén ti la 0,34%. Nhu vy,
luong Ag gén trén CFO sau khi thity nhiét CFO trong
dung dich AgNO3 la khé nho. Pay c6 thé 1a nguyén
nhén lam cho hinh thai cia CFO va Ag/CFO gin
nhu khoéng c6 su thay déi nhu da théy trong két qua
anh FE-SEM. Anh EDX mapping ctia vt liéu Ag/CFO
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Hinh 4: Anh FE-SEM va biéu d6 phan bé kich thudc hat ctia CFO va Ag/CFO
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Hinh 3: Phé FT-IR cGia CFO va Ag/CFO

(Hinh 6) cting d4 xdc nhan su ton tai va phan b6 dong
déu clia cac nguyén tt Ag, Co, Fe va O trong cdu truc
ctia vat liéu Ag/CFO.

Tu tinh cta vat liéu

Tinh chat tii ctia ca hai vét liéu CFO va Ag/CFO dugc
phén tich bang phuong phap tit ké mau rung (VSM).
Trong phuong phdp nay, mau do dang bt dugc gin

vao diu cudi ctia mot thanh thiy tinh va dugc dit gitia

hai cu¢n diy cuén ngugc chiéu, mac néi tiép. Toan
bo hé thong dugc ddt trong ti trudng mot chiéu dong
nhdt, tao boi hai cyc ctia mot nam cham dién. Tiép
dén, thanh thay tinh sé dugc chuyén dong tinh tién
1én xudng & mot tdn s6 nhat dinh, khi do tu trudng
do miu tao ra sé giy nén su bién thién tii thong trong
hai cudn day va lam xudt hién mot suit dién dong cam
tng. Theo dinh luit cdm tng dién tii thi momen tu
ctia mau (M) sé lién hé véi sudt dién dong cam ting
theo cong thiic E = NS,,.M, v6i N la s6 vong day va
Sy 1a ti€t dién vong day. Nhu vay, thiét bi nay cho
phép khao sat sy phu thudc cua tii do vao cudng do
tu trudng: M = f (H), qua d6 sé dung dugc dudng
cong tti tré (VSM). Budng cong VSM cling céc gid tri
do tithéa bao hoa (M), do tit du (M,) va luc khang tit
(H¢) ctia CFO va Ag/CFO dugc thé hién trén Hinh 7.
Két qua cho thdy su ton tai ctia thanh phan Ag khong
¢6 tu tinh da lam cho vat liéu Ag/CFO c6 gia tri M
va M, giam trong khi H. tang so v6i CFO thuan. Tuy
nhién, do ham lugng Ag kha thdp nén gia tri M; clia
Ag/CFO chi giam {t (5,3 emu. g~!) so véi CFO. Gi4
tri M, gidm cho théy tit du cta vét liéu Ag/CFO con
lai sau khi tit truong vé 0 la thip hon CFO. Gia tri
H, ctia Ag/CFO 16n hon CFO, nghia la Ag/CFO cin
nang lugng tit truong d€ loai bo tit du 16n hon. Nhu
vay, Ag ciing da anh hudng dén sy dinh hudng cua

3143



Tap chi Phdt trién Khoa hoc va Céng nghé - Natural Sciences 2025, 8(4):3139-3151

I[C FO Nguyén t6 % Khoi rong % Nguyén tie
0, OK 37.75 68.35
Ka
FeK 38.71 20.08
CoK 23.54 11.57
; Fe. Tong 100.00
-0
=
o0
£
Co
5] La FeK“
l coKa.

Ning lugng (keV)

Ag/CFO| Nguyénté % Khéilwong % Nguyén tir
Ow. OK 37.93 68.69
FeK 39.60 20.54
= CoK 21.20 10.42
&
=l e Tong 100.00
~
-T1]
£
8 Co.. Fer.
l COyq
T T T T L

¢ 1 2 3 4 5 6 1 8
Ning lugng (keV)

Hinh 5: Phd EDX ctia CFO va Ag/CFO
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Hinh 6: Ban d6 phan bd nguyén t6 (EDX mapping) ctia Ag/CFO

cac momen ti trong vét liéu. Mac du tu tinh gidm
so v6i CFO nhung Ag/CFO van c6 gia trj tit héa bao
hoa cao, cho thdy vat liéu nay c6 thé dé dang tach khoi
dung dich béng tii trudng ngoai.

Hoat tinh xtic tac trong phan tng khir 4-NP
Hoat tinh xuc tac cta vat liéu CFO va Ag/CFO dugc
khdo sat trong phan ting khti 4-NP khi c6 mat lugng
du NaBHy. Trong phén ting khti nay, qué trinh phan
ung dugc ddnh gid qua sy thay ddi cudng d6 ctia dinh
hép thu & vi tri 400 nm trén ph§ UV-Vis ctia 4-NP
theo thdi gian. Két qua ph6 UV-Vis trén Hinh 8a cho

théy sau khi thém NaBHy, dinh hép thu dic trung cta
4-NP & budc séng 317 nm da dich chuyén vé budc
s6ng 400 nm. Diéu nay la do sy hinh thanh ctia jion 4-
nitrophenolate tit 4-NP khi c6 mat NaBHy, kém theo
la hién tugng dung dich chuyén tif mau vang nhat
sang mau vang sang*>. Dung dich 4-NP bén va miii
hép thu tai 400 nm gin nhu khong thay déi trong
sudt hon 8 gis. Khi stt dung xdc tac 1a CFO thi sau
1 phut mai hdp thu & budc séng 400 nm, déc trung
ctia 4-nitrophenolate, khong thay d6i, tic néng do
ciing khong thay d6i. Tuong ty dung dich 4-NP, hién
tugng nay cling giti nguyén trong sudt hon 8 gis. Piéu
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Hinh 7: Budng cong VSM clia CFO va Ag/CFO
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Hinh 8: Phé UV-Vis ctia dung dich 4-NP ban dau va sau khi thém NaBH, (a), sau mét phut phan tng véi chat xuc
tac la CFO va Ag/CFO (b) (hinh chén nhé la mau sac dung dich 4-NP sau mét phut phan tng véi chat xdc tac la

Ag/CFO).
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d6 cho thidy CFO gan nhu khong c6 hoat tinh xtc
tac trong phan ting khti 4-NP. Nguoc lai, khi st dung
Ag/CFO thi dinh hép thu & 400 nm trén phé UV-Vis
da gin nhu bién mit hoan toan sau 1 phut, nong do
4-NP con lai la 1%, dong thoi c6 su xudt hién mot
dinh méi tai khodng 300 nm. Péy la dinh hép thu dac
trung clia 4-aminophenol (4-AP) %3, Sau khi c6 1ap
xuc tac nho tii trudng bing nam chim dat hiém, dung
dich sau phan tng (hinh chén nhé trong Hinh 8b)
trd nén trong sudt, khong mau. Nhu véy, phan ting
khti 4-NP thanh 4-AP khi st dung xtc tac Ag/CFO
dat d6 chuyén hoa gan nhu hoan toan. San phim 4-
AP trong phan ting nay dugc tao thanh khi tac chat
4-NP nhén dugc electron tu cdc ion BH4~, dugc tao
ra sau qué trinh ion héa NaBH4*3. Tuy nhién, qui
trinh chuyén electron tii chit cho 1a BH4 ™ sang chit
nhan1a 4-NP bj khong ché vé mit dong hoc do su khac
nhau vé thé oxi héa khii gitta cdp borate/borohydride
va cip 4-NP/4-AP30-38 Khi xic tac Ag/CFO dugc
thém vao thi BH4~ va 4-NP sé khuéch tan ti dung
dich dén hép phu trén bé mit Ag/CFO. Thanh phén
Ag trong Ag/CFO sé dong vai tro lam chét trung gian
dé chuyén electron. Qua trinh chuyén electron nay
gitip cho phan ting vugt dugc rao can dong hoc va tao
thanh 4-AP°. Vat liéu Ag/CFO déng vai tro chét xic
tac di thé trong phan ting nay va mic di ham lugng
Ag trén bé mat CFO (theo két qua EDX) khong cao
nhung Ag/CFO da thé€ hién hoat tinh xuc tac rit tot.
Hoat tinh xtic tic nay gan nhu tuong duong véi cac
vat liéu t6 hgp clia Ag trén céc loai gid mang c6 tu
tinh dugc nghién ctu gan day 04!,

Kha nang tai sir dung

Vat liéu Ag/CFO sau qua trinh khao sat dau tién dugc
tach ra khoi dung dich bing nam cham d4t hiém va
dugc ria lai bdng nudc va ethanol ba 1an. Tiép dén,
san phdm ran dugc c6 lap, siy kho 6 90°C dén khi
khéi lugng khong d6i va thyc hién lai qua trinh xtc
tac trong diéu kién tuong ty nhu ban dau. Kha nang
thu hai va tai st dung ctia vat liéu Ag/CFO trong phan
tng khti 4-NP dugc danh gia qua bay chu ky st dung.
Hiéu sudt khti 4-NP khi c6 mét xdc tac Ag/CFO trong
bay chu ky stt dung dugc thé hién trén Hinh 9. Két
qua cho thdy hiéu suit phan ting khti 4-NP ¢6 sy gidm
nhe qua bay l1an phan tng lién ti€p nhau. Trong lan
phan ting dau tién, hiéu sudt phan tng dat 99,7% chi
trong thoi gian 1 phut. Tuy nhién, 6 14n phan ting thu
bay thi hiéu sudt chi con dat 85,6%. Hinh 10 1a gian
d6 PXRD va phé FT-IR ctia Ag/CFO trudc va sau khi
sti dung lam xuc téc trong bay chu ky lién tiép. Két
qua cho thdy cdu truc tinh thé cung thanh phan cua
Ag/CFO van dugc duy tri sau bay lan st dung. Pinh

nhiéu xa & vi tri 20 = 38,1°, dic trung cho nano Ag
van con xudt hién trén gian d6 PXRD. Phg FT-IR cua
Ag/CFO sau xuc tdc van gitt nguyén cac mai hép thu
manh tai 584 cm ™! va 400 cm™!, diic trung cho dao
dong kéo gian ctia lién két kim loai — oxy trong mang
tu dién va mang bat dién. Ngoai ra, phén tich EDX
ctia Ag/CFO sau by chu ky xtc tac lién tiép (Hinh 11)
van phét hién dugc sy hién dién ctia Ag véi ham lugng
nguyén tt chiém 0,27%, thip hon so v6i két qua phan
tich EDX ctia Ag/CFO trudc khixuc tac (0,34%). biéu
nay c6 thé1a do xutc tdc Ag/CFO bi hao hut trong cac
lan thu héi trong qua trinh khéo sat, dan dén hiéu suét
phén tng c6 sy giam nhe qua bay chu ky st dung.
Nhiing két qua trén cho thdy Ag/CFO c6 kha ning
thu hdi va tai stt dung t6t nho ¢6 d6 6n dinh cao trong
diéu kién phan ting. Diéu nay khong nhiing mang lai
gid tri vé mat kinh t& ma con ngan chén sy phat sinh
clia cac nguén 6 nhiém thit cdp, dugc sinh ra do su
ton du cua cdc chat xuc téc khong duge thu hoi sau
cdc qua trinh xt ly. Ngoai ra, uu diém ctua Ag/CFO
trong nghién ctiu nay la quy trinh ché tao don gian,
khong doi hoi cac thiét bi chuyén dung va chi phi thap.
So v6i xtc téc Ag NPs thuin dugc tng hgp gin day
til mot s6 dich chiét thyc vat*>*3, vat lieu Ag/CFO
khong nhiing c¢6 hoat tinh xdc téc cao hon ma con ¢
gid tri tit hoa bdo hoa cao.

1 2 3

4
Chu ky

Hinh 9: Hiéu suat khdr 4-NP khi st dung xuc tac
Ag/CFO trong bay chu ky phan tng (diéu kién phan
ung: 0,1 mL 4-NP 5 mM; 1,0 mL NaBH4 200 mM; 60
uL Ag/CFO (2 mg.mL*I) va 2,0 mL nudéc DI).

Kha néng khang khuan

Trong phuong phip do duodng kinh vong khing
khuén, mot lugng nhod (~ 0,01 g) vat liéu CFO va
Ag/CFO dugc ddt 1én mat moi truong thach c6 ciy
vi khuén P. aeruginosa va S. aureus tai 3 vi tri khac
nhau tai nhiét do phong. Sau thdi gian 24 gio, vat
liéu sé nhanh chéng khuéch tan trén moi trudng thach
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Hinh 10: Gian d6 XRD (a) va phé FT-IR (b) ctia Ag/CFO trudc va sau bay chu ky lam xuc tac cho phan ting khir 4-NP.
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Hinh 11: Phé EDX ctia Ag/CFO sau bay chu ky lam xdc téc cho phan tng khir 4-NP
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Mau d6i chirng

CFO

Hinh 12: Kha ning khang khuan ctia CFO va Ag/CFO déi vdi vi khudn Gram duong S. aureus (S.A) va Gram &m P.a

eruginosa (P.A)

va uc ché su sinh trudng va phat trién cta vi khudn,
tao vong khang khuén. Tinh khdng khuin manh hay
yéu tuy thudc vao dudng kinh vong khang khudn 16n
hay nho. Tit két qua trén Hinh 12, c6 thé thiy ring
CFO khong tao dugc vong khing khudn doi vdi ca
vi khu&n Gram 4m va Gram duong, ngugc lai vat liéu
Ag/CFO lai c6 kha nang khang khuén t6t d6i v6i ca hai
loai vi khudn nay. So véi mau d6i chiing, vong khang
khuén ctia Ag/CFO c6 dudng kinh trung binh la 29,40
+ 2,12 mm déi véi chang vi khudn S. aureus. D3i
véi chting vi khuén P. a eruginosa, dudng kinh vong
khéng khudn trung binh la 33,4 + 2,87 mm. Diéu nay
cho thay vat liéu Ag/ CFO c6 tiém nang 16n trong viéc
xtt ly cac vi khuén gy hai trong mai trudng nudc 6
nhiém.

KET LUAN

Vat liéu Ag/CoFe; Oy tui tinh da dugc diéu ché thanh
cong bing qua trinh thiy nhiét dung dich AgNO;
c6 chiia pha phén tan 1a CoFe;Oy4. Vit liéu t8 hop
Ag/CoFe; 04 c6 dang hat v6i duong kinh trung binh
khoang 25 - 28 nm. Két qua anh EDX mapping da xac
nhén sy ton tai va phan bd dong déu cuia cc nguyén
ti Ag, Co, Fe va O trong cu truc vat liéu. Dong thoi,
theo phd EDX thi ham lugng Ag chiém 1,27 (% khoi
lugng) va 0,34 (% nguyén td). Mac du, lugng Ag gan

trén pha CoFe;Oy 13 khd nho, nhung Ag/CoFe;O4
6 hoat tinh xtc téc rat t6t trong phan ting khtt 4-NP.
Phan ting khti 4-NP thanh 4-AP khi st dung xdc tac
Ag/CoFe;O4 dat do chuyén hoa gan nhu hoan toan
chi sau 1 phit phan ting. Ngoai ra, khac v6i CoFe; Oy
khong c6 kha ning khang khudn, sy hién dién cua
Ag trong cdu tric da lam cho vét liéu Ag/CoFe;Oy
¢6 hoat tinh khéng khudn t6t d6i véi cé hai chung vi
khuén Gram duong Staphylococcus aureus va vikhudn
Gram am Pseudomonas aeruginosa. V€ mit ti tinh,
vat liéu Ag/CoFepO4 ¢ gia tri My va M, gidm trong
khi H, tang so v6i CoFe,O4 thudn. Tuy nhién, gi tri
M; ctia Ag/CoFe;O4 van kha cao (65,1 emu. g_l),
nén vat liéu nay co thé dé dang tdch khoi dung dich
xt ly bang ti trudng ngoai va tai st dung. Ngoai ra,
uu diém cta Ag/CoFe;O4 trong nghién ctiu nay la
quy trinh ché tao don gidn, khong doi hoi cac thiét
bi chuyén dung va chi phi thdp. Cac két qua trén m¢&
ra tiém nédng ting dung cta loai vat liéu nay trong linh
vuc xu ly cdc hgp chit nitrophenol va vi khuin doc
hai trong nuéc. Diéu nay khong nhiing ngéin chin su
phit sinh ctia cic ngudn 6 nhiém thit cdp, dugc sinh
ra do sy ton du clia cac chdt xdc tac khong dugc thu
héi sau cac qua trinh xti Iy, ma con mang lai gid tri vé
mit kinh té.
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LO1 CAM ON

Nghién ctiu dugc tai trg bai Truong Pai hoc Khoa hoc
Ty nhién, PHQG-HCM trong khuén khé Dé tai ma
s6 U2022-27. Nhom tac gia xin chan thanh cam on.

DANH MUC CAC TU VIET TAT

EDX: Phd tan sdc ning lugng tia X

FT-IR: Ph6 hong ngoai bién d6i Fourier

FE-SEM: Kinh hién vi dién tii quét phét xa trudng
UV-Vis: Phé ttt ngoai kha kién

VSM: Tt ké mau rung

PXRD: Nhiéu xa tia X

XUNG POT LO1iCH

Nhom tc gia cam két khong c6 xung dot loi ich

DONG GOP CACTACGIA

Vo Huynh Tra My, Pham Thi Thu Giang, Nguyén Lé
Kim Phung: thuc nghiém.

Lé Thi Ngoc Hoa, Vi Nang An: chuén bi ban thao va
chinh stia/phan hoi phan bién, hoan chinh ban thao.
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ABSTRACT

In this study, CoFe; 04 (CFO) material was prepared by hydrothermal method and then used to syn-
thesize nanometer-sized magnetic Ag/CoFe;04 (Ag/CFO) composite. Ag/CFO materials were also
prepared by the hydrothermal technique of AgNO3 solution containing CFO and investigated as
a catalyst to reduce 4-nitrophenol (4-NP). The structure, surface morphology and properties of the
materials were analyzed by physicochemical methods, including X-ray diffraction (PXRD), Fourier -
transform infrared spectroscopy (FT-IR), energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDX), field-emission
scanning electron microscopy (FE-SEM), EDX mapping, and vibrating sample magnetometer (VSM).
Ag/CFO composite materials are granular with an average diameter of about 18 - 20 nm. Although
the Ag content in Ag/CFO is small (0.34% atom), the material has a high catalytic activity in 4-NP
reduction in the presence of NaBHy, with a reaction efficiency greater than 99% only in one minute
reaction time. In this reaction, the Ag component in Ag/CFO acts as a direct electron transfer from
the BH4 ™ ion to 4-NP, to form 4-aminophenol (4-AP). In addition, Ag/CFO also showed good an-
tibacterial effect against both the Gram-positive bacterium Staphylococcus aureus and the Gram-
negative bacterium Pseudomonas a eruginosa.

Key words: Ag/CoFe204 composite, 4-nitrophenol reduction, hydrothermal, antibacterial materi-
als

Cite this article: Hoa LT N, My V H T, Giang P T T, Phung N L K, An V N. Preparation of magnetic

Ag/CoFe;0, composite as an antibacterial material and efficient catalyst for 4-nitrophenol
reduc-tion . Sci. Tech. Dev. J. - Nat. Sci. 2024, 8(4):3139-3151.

3151
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