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ABSTRACT

Green synthesis is a potential method and increasingly popular for
synthesizing nanoparticles. In this study, iron nanomaterial was green
sythesized using Cleistocalyx operculatus leaves extract as reducing
agent. Morphology and structure of the as-prepared nanomaterial was
characterized by scanning microscope, X-ray diffraction analysis
methods. The collected product is iron nano material with the
morphology is paticles with the diameter is approximatly 100 nm. The
iron nanomaterial revealed the high degradation performance toward
Methylene Blue (MB) solution. The removal color of MB is determined
and confirmed by the visible ultraviolet (UV-Vis) absorption
spectroscopy which is proportional to the amount of nanomaterial used

and is influenced by pH conditions.

Gidi thiéu chung

Cong nghé nano dugc biét dén la mét linh vuc nghién
clru vét liéu & dang cau tric nano [1]. Vat liéu nano rat
dugc quan tdm do kich thudc nhd (nm) va ti 1é dién
tich bé mat 1&n gilp nd trd 1én khac biét so vdi cac loai
vat liéu khac. Ung dung cla vat liéu nano cling trd nén
da dang hon, n6 hdu nhu c6 mat trong moi nganh
cdng nghiép nhu dién t& [2], y sinh [3], may mac [4],
moi truang [5],... DE téng hop vat liéu nano, hién nay
cb nhiéu phuang phép nhu phuang phap hoa hoc, vét
ly, c@ hoc nhung cac phuang phap nay chi phi cao,
tiéu ton nhiéu ndng lugng, dac biét phuang phéap hoa
hoc va vét ly cb thé gay ra moét s§ van dé vé moi
truang. Chinh vi vay ma cac nghién ctu dé téng hop

vat liéu nano than thién, an toan vd&i moi trudng sé
gilip phét trién bén virng [6].

T6ng hop xanh la mét phucong phép téng hop su
dung cac chét sinh hoc tu nhién cé trong chiét xuat tu
thuc vat, vi sinh vat (vi khudn, ndm, tdo va men) hoac I3
cac enzym o vai tro 1a cht khir trong qua trinh téng
hop cac hat nano [7]. T6ng hdp xanh dugc dé xudt la
mot phuang phap thay thé phu hop cho cac phuang
phap théng thudng vi nhu cau vé cach thiic téng hap
hat nano it doc hai, than thién v&i mdi trudng va chi
phi ré ngay cang cao. Qua trinh téng hgp cac hat nano
bang cac chdt chiét xudt tur thuc vat cho phép thu
dugc san pham vdi kich thudc, hinh thai, thai gian téng
hop va nang suat cao hon khi st dung vi sinh vathoac
la enzym [8]. D€ t6ng hap cac hat nano kim loai/oxit
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kim loai, cac bd phan cla thuc vat da dugc xem xét,
nghién cltu phai k& dén la hoa, qua, ré, vo, hat,.... Dich
chiét tU thuc vat cd rat nhiéu hgp chat cd hoat tinh
sinh hoc dugc tim thdy dac biét la trong dich chiét la
nhu xeton, aldehyde, flavond, amin, terpenoit, axit
cacboxylic, phenol va axit ascorbic [9]. Cac thanh phan
nay co6 kha nang khr mudi kim loai thanh hat nano kim
loai. B& cb nhiéu nghién cfu thanh cong trong viéc
téng hop cac hat nano tUr dich chiét la thuc vat nhu
bac, vang, déng, dac biét la sét nano dugc Ung dung
déxir ly moi trusng [10-13].

Hat sat nano dugc biét dén la cd hiéu qua cao trong
viéc loai bd, phan hlly mét loat cac chat gay & nhiém
moi trudng phd bién bao gdm dung méi hitu co cla
co, thudc nhuém hitu co, cac hgp chat vo g va mot
s6 ion kim loai [14, 15]. Hién nay, phuong phap dugc
Ung dung réng rai trong phong thi nghiém dé san xuét
sat nano la phuong phép hoa hoc, st dung chét khi
NaBH4 dé khir mudi sét vé dang sét nano [16]. Uu diém
clia phuong phéap nay la cac hat st nano tao thanh
déng déu vé kich thudc, san xudt lugng I6n nhung
nhugc diém chinh clia chat khir NaBH4 1a dat tién va
néu du ion BH4™ trong dung dich thi gay anh hudng
dén moi trudng séng cla sinh vat. Viéc st dung cac
dich chiét tir thuc vat la chat khir sinh hoc thay thé chat
khir hda hoc NaBH4 trong san xuét cac hat sat nano la
moét hudng di méi mé, gidp gidm chi phi, cling nhu
giai quyét dugctriét dévan dé moi trusng.

Trong nghién clfu nay, vét liéu sét nano dudcténg hop
xanh bang dich chiét ti cdy véi va san phdm sét nano
dugc Ung dung trong x( ly chadt mau hitu cg cu thé 1a
chdt mau Methylene Blue (MB). Céc phucong phap
dung dé danh gia hinh théi, cdu tric vatliéu la phuong
phap kinh hién vi dién t& quét (SEM), phé nhiéu xa tia
X (XRD). Trong khi do, phuang phap phd hép thu ti
ngoai kha khién (UV-Vis) dugc sit dung dé danh gia
kha nang xr ly chat mau cta vat liéu daténg hap.

Thuyc nghiém va phuang phap nghién ctu
Héa chdt st dung

Bang 1: Cac hda chét s dung trong nghién clru

Hoa chat Do tinh khiét Xuat x
Iron (Ill) chloride 99,0% Trung Qudc
hexahydrate
(FeCl3.6H20)
Ethanol (C2HsOH) 99,7% Trung Qudc
Xanh methylen (MB) 97,0% Trung Qudc

Chudn b dung dich

Dung dich FeCl3 0,005 M: 0,041g FeCl3.6H20 dugchoa
tan hoan toan trong hdn hop ethanol/nude (24 mL
ethanol + 6 mL nudc cét).

Dich v&i: 5 g & véi khd dugce khudy va dun trong 30
mL ethanol & nhiét dé khoang 50 — 60°C trong 2 giG
va loc ldy dich chiét dac. Dung dich véi dung trong
nghién cltu dugc pha lodng véi nudc cét theo ti 1é thé
tich 1/20.

Dich v&i dac dung trong nghién clu dugc phén tich
thanh phan theo phuong phap do quang phé trén
thiét bi Milton Roy 601 UV-Vis va két qua thé hién &
bang 1. Cac hgp chat polyphenol va flavonoid cé trong
dich chiét dong vai tro la cac chét khir sinh hoc gilp
khir mudi sat vé sat kim loai.

Bang 2: Nong dé Flanonoid va Polyphenolic trong dich

chiét 1a voidac

Thanh phan Nong dé (g/L)
Polyphenol 12,5
Flavonoid 0,6

Téng hgp vat liéu

Tién hanh téng hop vatliéu sdt nano véi dung dich voi
dugc nap vao buret va nho tU tU xuéng dung dich
FeCls dugc chira trong binh 3 ¢6 6 khudy va duy tr
bau khi tre trong sudt qué trinh téng hop. Khi nhd hét
dich v&i, van tién hanh khudy thém 15 phat. Vat liéu st
sau khi téng hgp dugc sir dung dé xr ly chat mau MB.
DE xac dinh hinh théi, cdu trdc, vat liéu sét sau téng
hop dugc rira ly tdm bang con tuyét déi 5 lan va dé
kno trong thiét bi sdy chan khong & khoang 60°C va
dugc phan tich hinh thai bang kinh hién vi dién ti quét
(SEM) trén thiét bi Hitachi S-4600 va phé nhiéu xa tia X
(XRD) trén thiét bj X'Pert Pro clia hdng PAN Anatycal
st dung bulc xa Cu Ko véi budc quét la 0,59, dién ap
nguodn tia X 1a 45 kV va dong electron la 40 mA, goc
quét 26 tir 0 dén 120°.

Ddnh gid khd ning xitly chdt mau MB

5 mL dung dich s&t nano t8ng hgp & ché do téi uu
tuong Ung vai 0,345 mg sét dugcdung dé xir ly 10 mL
dung dich MB. Cac yéu t6 anh hudng truc ti€p dén
hiéu qua xr ly chat mau dugc nghién cfu nhu: ndng
dé chat mau MB thay dditl 1; 5 10; 15; 20 mg/L, thai
gian xt ly bang siéu am tu 1; 3; 5; 10; 30 va 120 pht,
pH dung dich cling dugcnghién cllutupH=1; 3;5; 7;
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9; 11. Dung dich MB sau khi x ly xong dugcloai bo sat
bang ly tdm va thu lai dung dich tién hanh phan tich
phé hép thu t& ngoai kha khién (UV-Vis) trén thiét bi
Agilent 8453 tai budc song dac trung cho pic chdt mau
MB 1a 665 nm.

K&t qua va thao luan

Qud trinh téng hagp vat liéu va hinh thdi, cdu tric sdn
phdm

Panh gid qua trinh t8ng hgp vat liéu dudgc thé hién
thdng qua sy suy gidam mau clia MB. Néu gilf nguyén
thé tich dung dich sat (lll) va tang dan thé tich dung
dich v&itir 1 dén 6 lan thi vat liéu sét nano thu dugc sé&
cb hiéu qua xtr ly chdt mau khac nhau, cu thé la dudng
biéu dién hiéu qua xir ly mau MB tang dan. Vaitl lé thé
tich FeCls/dich véi = 1/3 d& cho hiéu qua xr ly MB la
90%. Va tiép tuc tdng thé tich dich véi thi hiéu qua xr
ly dat cao nhat & ti 1é FeCls/dich v6i = 1/5 va 1/6 la
95%. Nhu véy, thé tich dich v&itang 1,6 [an va 2 lan & ti
lé 1/5 va 1/6 so vdi ti 1é 1/3 nhung hiéu qua x ly chi
tang 5%. Nén lua chon ché do téng hop sat nano téi
uu la ti 1é thé tich FeCls/dich v6i = 1/3 cho cac nghién
cru tiép theo.
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Hinh 1: Anh hudng ctia cac ché do téng hop sit nano
badng téng hap xanh d&ivdihiéu qua xir ly MB

Hinh thai clla vatliéu sét nano vdiché dé téng hop tdi
uu dugcnghién clfu bang phuang phap hién vi dién tir
quét (SEM) cho két qua trén hinh 2. Cac hat vét liéu sat
cb cdu tric nano ¢c6 dang hinh cau vdi kich thudc san
phdm trung binh 1a 50-300 nm. Do cac hat co kich
thudc nho, mat dé dién tich cao trén bé mat dan dén
sy lién két cac hat vai nhau tao thanh cadc cum hat
nano. Quan sat ki nhan thdy cac cum hat nano nay con
dugc bao phd bdi mét I6p mang. Ldp mang nay co
thé 1a mot I16p hop chat hitu ¢ cla dich chiét co tac
dung bdo quan céc hat sat nano. D6 cling la nguyén

nhan Iy gidi s&t nano téng hop xanh c6 thdi gian bao
quan lau hon sét nano téng hap bang NaBH 4.
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Hinh 2: Hinh &anh SEM clia sat nano téng hap xanh s
dung dich chiét 1& vivaiché do téng hap thé tich
FeCls/dichvéi=1/3

Céu tric cla vat liéu sét nano t6ng hop xanh bang
dich chiét 14 v&i dugc nghién cltu bang gian do nhiéu
xa tia X, két quéd dugc trinh bay & hinh 3. Binh pic tai
44,60 dac trung cla vat liéu sat nano hoa tri 0 xuat
hién chiing to vat liéu sat nano téng hop xanh cé 18i
héa tri 0 [17]. Gidn d& XRD c6 muc dao déng 16n tai
20=25° 13 sy xudt hién cla cac hgp chat hitu co c6
trong dich v&i c6 tac dung nhu chat hoat dong bé mat
gilp cac hat sat nano trong dung dich gidm sy tuong
tac tao thanh cac cum hat nano [18].
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Hinh 3: Gidn d® XRD clia sét nano téng hap xanh sut
dung dich chiét 1& v6ivéiché do téng hap thé tich
FeCls/dichvéi=1/3
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Qua nghién citu hinh thai, cdu trdc cla vat liéu sat
nano t8ng hgp xanh bang dich chiét tir 1a v&i nhan
thdy san phdm st nano c6 dang hinh cau kich thudc
trung binh [a 150 nm, c&c hat sat nano nay co 16i la sat
hoa tri 0 va dugc bao boc bdi mét I&p mang hliu ca.

Qud trinh xtr ly chdt mau MB

S&t nano dudc biét dén la mot trong nhiing tac nhan
U ly dugc nhiéu dang chat & nhiém moi trudng khac
nhau. Trong nghién clfu nay, dé tai ing dung st nano
téng hop xanh s dung dich chiét ti la vEi dé xr ly
ch&t mau hitu o cu thé 1a MB.

Hiéu qua xir ly dugc dung dé déanh gia su t6i uu cla
quéa trinh xr ly. Hiéu qua xr ly mau clia sat nano duagc
tinh toan bang céng thirc

H =100 - (At / Ao).100 (%)
Trong do:
At d6 hdp thu clla MB tai thai diémt
Ao: d6 hap thu clia MB tai thai diém ban dau
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Hinh 4: Anh hudng clia ndng dé chat mau MB dén
hiéu qua xr ly chdt mau MB bdi sat nano téng hap
xanh

Két qua clla qua trinh x(r ly MB bang sat nano vai cac
nong doé chat mau khac nhau dugc trinh bay & hinh 4.
Nhan thdy & ndng dé MB thdp 1 mg/L thi hiéu qua x
ly chua cao nhung khi cang tdng ndng dd MB thi hiéu
qua xtr ly cang tang va dat trén 90% khi nbng dé & 10
mg/L.Diéu nay chiing t& & ndng dé chadt mau MB dam
dac, s&t nano t8ng hgp xanh cho hiéu sudt xir ly t6t
hon dung dich lodng. Vi trong dung dich s&t nano van
con du mét lugng dich véi nhét dinh, d6 mau cla véi
dac trung & budc song 670 nm rat gan vdéi pic mau
dac trung cla dung dich MB nén khi x ly dung dich
MB & ndng do thép (1 mg/L) thi dé mau cla dung dich
sau xU ly bj anh hudng bdi dé mau cla véi nén hiéu
qué x{ ly chua cao. Con vdidung dich MB dam dac thi

dd mau clia MB Ién han rat nhiéu so véi mau cla véi
nén khi xr ly & ndng dé MB dam dac it hodc khéng b
anh hudng dan dén hiéu qua xir Iy bdi sét nano cao.
Hodc & dung dich MB dém dac tac nhan can xu ly
nhiéu va tap trung gilp sat nano dé dang tiép can va
xf ly han dung dich loéng.

Anh hudng cta thdi gian dén hiéu quad xur ly cla sét
nano téng hgp xanh dén chat mau MB dugc trinh bay
& hinh 5. Khi thai gian xU ly la 1 phdt thi hiéu qua x ly
clia 5 mL satnano cho 10 mL MB 10 mg/L d& dat dugc
82%. Chimng to rang sat nano dudc ché tao bang
phucng phép téng hap xanh cho hiéu qué nhanh gan
nhu la ngay lap tlc khi tac dung vd&i chdt mau MB.
Hiéu qua xtr ly dat 92% khi thai gianxtr ly la 30 phut va
khi tang thai gian xU ly la 120 phdt thi hiéu qua xI ly
dat 97%.
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Hinh 5: Anh hudng clia thdi gian xtr Iy dén hiéu qua xcr
ly chadt mau MB bix ly bdisat nano téng hgp xanh
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Hinh 6: Anh hudng clia pH dung dich dén hiéu qua xr
ly chat mau MB bdi sat nano téng hgp xanh

Anh hudng clia pH dung dich dén hiéu qua x ly MB
dugc nghién cliu va két qud dugc thé hién & hinh 6.
Khi xr ly MB & mdi trudng axit manh, ion H* canh
tranh phan (ng vdi sat nano thay vi cation MB, hiéu

https://doi.org/10.51316/jca.2022.071
66



Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 11 —issue 4 (2022) 63-67

qué x(r ly chua cao. & moitrusng baza, dung dich st
nano t8ng hgp xanh bang dich chiét 1a v8i chiu anh
hudng manh mé vi trong dung dich sét nano con mét
luong hop chét hitu cg bao quanh dé bdo quan cac
hat s&t nano, cac hop chat hitu cg nay thay déi mau
sac khi thay d&i pH, diéu nay dandén hiéu quaxir ly &
moi trudng baza gidm. Con khi mdi trudng la axit nhe
va trung tinh cho hiéu qud xtf ly chadt mau MB Ia cao
nhat trén 92%. Moi truang trung tinh cho hiéu qué cao
phu hdp vai cac nghién clu trudc day [19, 20] va nhu
cau thuc té trong xf ly chat mau.

K&t luan

Trong nghién ctu nay, vat liéu sét nano da dugc téng
hgp thanh cdng bang phuang phép téng hap xanh tu
dich chiét 14 v&i. Vi ti 16 thé tich sat (lll)/dich véi la 1/3
thi cho hiéu qua téng hop vat liéu la t6i vu nhét. San
ph&m sét nano tao thanh c6 dang hinh cau, kich thudc
trung binh 150 nm, dudc bao boc bdi mét I&p mang
httu co gilp bao quén hat sat tranh qué trinh oxy hoa.
Vat liéu sat nano t6ng hap xanh co6 khd nang x{ ly
nhanh va hiéu qua déivdichat mau MB. Nong dé chat
mau trong dung dich cao gilp sat nano dé dang x ly
va cho hiéu qua tét. Thai gian x Iy clia sat nano vdi
cht mau MB gén nhu la tic thai va dat hiéu qua trén
92% khi thai gian x ly la 30 phut. Vé&i diéu kién pH
dung dich & mdi trudng trung tinh cho hiéu qua xt ly
chat mau MB la téi uu nhét, phu hgp vdéithuc té.
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