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Tổng hợp vật liệu bạc photphat  

bằng phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt 
 

Nguyễn Mạnh Hùng1,, Vũ Thanh Mai2, Nguyễn Thị Diệu Thu1, 

Đào Việt Thắng1, Lê Thị Vinh1, Lâm Thị Hằng3, Lê Thị Mai Oanh2 
1 Trường Đại học Mỏ - Địa chất 

2 Trường Đại học Sư Phạm Hà Nội 
3 Trường Đại học Tài nguyên và Môi trường Hà Nội 

 

TÓM TẮT  

Chúng tôi đã chế tạo thành công hạt nano bạc photphat Ag3PO4 bằng phương pháp đồng kết tủa và phương 

pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt. Cấu trúc của vật liệu được khảo sát thông qua phép đo giản đồ nhiễu 

xạ tia X (XRD). Hình thái vật liệu được quan sát qua chụp ảnh hiển vi điện tử quét phát xạ trường (FE-

SEM). Phép đo phổ hấp thụ tử ngoại-khả kiến (UV-Vis) được thực hiện để khảo sát tính chất quang của vật 

liệu. Khả năng quang xúc tác của vật liệu Ag3PO4 được đánh giá thông qua sự suy giảm nồng độ chất hữu 

cơ trong dung dịch. Kết quả nghiên cứu ban đầu cho thấy, vật liệu Ag3PO4 chế tạo được đơn pha cấu trúc, 

kích thước hạt trung bình khoảng 200-300 nm. Vật liệu Ag3PO4 có thể hấp thụ ánh sáng khả kiến với bờ 

hấp thụ khoảng 470-520 nm và phân hủy gần như hoàn toàn Rhodamine B (RhB) 10 ppm sau 60 phút chiếu 

sáng bằng đèn Xenon. 

 

Từ khóa: Bạc photphat; Ag3PO4; đồng kết tủa; thủy nhiệt; quang xúc tác. 

1. Đặt vấn đề  

Vật liệu bạc photphat (Ag3PO4) được chú ý sau phát hiện năm 2010 về khả năng quang xúc tác rất cao 

của nó (Yi et al. 2010). Khả năng ứng dụng vượt trội của vật liệu này xuất phát từ các đặc trưng cấu trúc, 

hình thái bề mặt và năng lượng vùn g cấm. Ag3PO4 có cấu trúc tinh thể dạng lập phương, thuộc nhóm 

không gian P4-3n. Trong cấu trúc này, mỗi nguyên tử P hay Ag đều liên kết với 4 nguyên tử O tạo thành 

các tứ diện PO4 và AgO4, mỗi nguyên tử O liên kết với 3 nguyên tử Ag và 1 nguyên tử P xung quanh 

(Botelho et al. 2015; Kahk et al. 2014). Tứ diện PO4 ở các đỉnh và tâm của cấu trúc lập phương, như Hình 

1. Mỗi tứ diện PO4 liên kết với 3 tứ diện AgO4 thông qua một nguyên tử O. Các ion PO4
3- có điện tích âm 

lớn duy trì một lưỡng cực điện trong Ag3PO4, dẫn đến sự biến dạng của tứ diện AgO4. Đám mây điện tử 

lớn của PO4
3- sẽ hút các lỗ trống và đẩy các điện tử làm phân tách các cặp điện tử-lỗ trống. Cấu trúc này 

của Ag3PO4 tạo nên hiệu ứng quang xúc tác của vật liệu (Ma et al. 2011). 

 
Hình 1. Cấu trúc tinh thể lập phương Ag3PO4 và mô tả các tứ diện PO4, AgO4 (Botelho et al. 2015) 
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Do độ rộng vùng cấm hẹp, vật liệu Ag3PO4 có khả năng quang xúc tác rất cao trong quá trình tách O2 từ 

nước cũng như phân hủy thuốc nhuộm hữu cơ khi được kích thích bằng ánh sáng khả kiến. Độ rộng vùng 

cấm của Ag3PO3 khoảng 2,36 eV nếu coi chuyển mức năng lượng là gián tiếp, còn trong trường hợp coi 

chuyển mức năng lượng là trực tiếp thì độ rộng vùng cấm khoảng 2,43 eV (Yi et al. 2010). Do vậy, Ag3PO4 

có thể hấp thụ bức xạ với bước sóng nhỏ hơn 530 nm và mở rộng sang vùng ánh sáng khả kiến.  

Các nghiên cứu đã chỉ ra một số phương pháp khác nhau nhằm ổn định cấu trúc, tính chất và tăng cường 

hơn nữa khả năng quang xúc tác của Ag3PO4 trong vùng ánh sáng khả kiến. Một trong các cách đó là chế 

tạo Ag3PO4 với các hình thái và cấu trúc vi mô khác nhau, từ đó thay đổi diện tích bề mặt riêng của vật liệu 

dẫn đến cải thiện hiệu quả xúc tác (Wang et al. 2013). Bi và nhóm nghiên cứu (Bi et al. 2011) đã chế tạo 

Ag3PO4 đơn tinh thể có dạng 12 mặt hình thoi và dạng lập phương, mẫu ở cả hai dạng này đều có hoạt tính 

xúc tác quang cao hơn so với mẫu có hình dạng các quả cầu. Wang và cộng sự (Wang et al. 2012) đã tổng 

hợp vật liệu Ag3PO4 cấu trúc tinh thể dạng tứ giác cỡ micro mét, vật liệu có hoạt tính quang xúc tác cao 

hơn Ag3PO4 dạng hình cầu.  

Trong nghiên cứu này, chúng tôi bước đầu tổng hợp vật liệu Ag3PO4 bằng phương pháp đồng kết tủa kết 

hợp thủy nhiệt và đánh giá hiệu suất quang xúc tác của vật liệu tổng hợp được. 

2. Phương pháp nghiên cứu 

2.1. Thực nghiệm 

Phương pháp đồng kết tủa: Đầu tiên, dung dịch AgNO3 (dung dịch A) được chuẩn bị bằng cách cân 

0,5096 g muối AgNO3 hòa tan vào 150 ml nước cất. Tiếp đến, 0,142 g Na2HPO4.12H2O được hòa tan vào 

50 ml nước cất, thu được (dung dịch B). Đổ từ từ dung dịch B vào dung dịch A và khuấy từ trong 3 giờ ở 

nhiệt độ phòng để tạo thành các hạt kết tủa màu vàng đồng nhất (dung dịch C). Lọc rửa kết tủa nhiều lần 

bằng bằng nước cất. Sản phẩm sau lọc rửa được sấy khô trong không khí ở 100 C được mẫu APO-100. 

Một phần mẫu APO-100 tiếp tục được nung nở 400 C trong thời gian 2 giờ, thu được mẫu APO-400. 

Phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt: Thực hiện quá trình đồng kết tủa để tạo thành dung dịch 

C như trên. Dung dịch này được cho vào bình Teflon, đậy kín và thực hiện quá trình thủy nhiệt ở nhiệt độ 

160 C trong thời gian 2 giờ. Sau đó, để nguội dung dịch xuống nhiệt độ phòng và lọc rửa mẫu nhiều lần 

để loại bỏ các ion. Sản phẩm dau lọc rửa được sấy khô trong không khí ở 100 C được mẫu APO-HT. 

 
Hình 2. Sơ đồ quy trình chế tạo vật liệu Ag3PO4 bằng phương phát đồng kết tủa (a)  

và phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt (b). 

Bảng 1. Điều kiện chế tạo và kí hiệu mẫu tương ứng  

Kí hiệu mẫu Ag3PO4 Phương pháp và điều kiện chế tạo 

APO-100 Phương pháp đồng kết tủa, xử lí nhiệt ở 100 C 

APO-400 Phương pháp đồng kết tủa, xử lí nhiệt ở 400 C 

APO-HT Phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt ở 180 C trong 2 giờ 

Khả năng quang xúc tác của hệ vật liệu Ag3PO4 được thử nghiệm với dung dịch Rhodamine B (RhB) có 

nồng độ 10 ppm, dưới sự kích thích của ánh sáng đèn Xenon và ánh sáng Mặt trời. Đầu tiên, 0,06 g Ag3PO4 

được cho vào 100 ml dung dịch RhB, khuấy từ trong điều kiện không chiếu ánh sáng trong thời gian 30 

phút để vật liệu đạt trạng thái hấp phụ bão hòa. Sau đó dung dịch được đem ra chiếu sáng, cứ sau 15 phút, 

một lượng nhỏ dung dịch được lấy ra, li tâm lọc kết tủa và đem đo xác định nồng độ RhB còn lại trong 

dung dịch. 

2.2. Phương pháp phân tích 

Cấu trúc của vật liệu được khảo sát bởi phép đo giản đồ nhiễu xạ tia X thực hiện trên hệ đo D8-Advance 

với bức xạ Cu-Kα. Hình thái bề mặt của vật liệu Ag3PO4 được thực hiện bởi phép đo SEM thực hiện trên 
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hệ Hitachi S-4800. Khả năng quang xúc tác của vật liệu được đánh giá thông qua phép đo phổ truyền qua 

tại bước sóng 552 nm trên máy Jassco L1 tại phòng thí nghiệm Trung tâm Khoa học và Công nghệ Nano, 

Trường Đại học Sư phạm Hà Nội. 

3. Kết quả và thảo luận  

Giản đồ nhiễu xạ tia X (XRD) của các mẫu Ag3PO4 chế tạo ở các điều kiện khác nhau bằng phương 

pháp đồng kết tủa và phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy nhiệt ở nhiệt độ 180 C được trình bày trên 

Hình 3. 

 
Hình 3. Giản đồ XRD của các mẫu Ag3PO4 chế tạo ở các điều kiện khác nhau 

Trên giản đồ XRD của các mẫu APO-100, APO-400 và APO-HT đều xuất hiện các đỉnh tại vị trí góc 2θ 

khoảng 20,8; 29,5; 33,2; 36,4; 42,4; 47,7; 52,6; 54,9; 57,1; 61,5; 71,7 độ. Đối chiếu với thẻ chuẩn JCPDS 

số 06-0505 của tinh thể Ag3PO4 trong thư viện ICDD, ta thấy các đỉnh phổ tương ứng với họ các mặt phẳng 

mạng (110), (200), (210), (211), (220), (200), (310), (222), (320), (321), (400) và (421). Vị trí các đỉnh phổ 

của tất cả các mẫu trùng khớp với thẻ chuẩn, chứng tỏ mẫu chế tạo được hoàn toàn đơn pha Ag3PO4. Theo 

thẻ chuẩn này, tinh thể Ag3PO4 có cấu trúc tinh thể dạng lập phương, thuộc nhóm không gian P4-3n.  

Các thông số mạng tinh thể của các mẫu APO-100, APO-400 và APO-HT được tính toán thông qua 

phần mềm Unicell dựa vào giản đồ XRD được trình bày trên Bảng 2. 

Bảng 2. Thông số mạng tinh thể của các mẫu APO-100, APO-400 và APO-HT 

Mẫu APO-100 APO-400 APO-HT 

Hằng số mạng a (Å) 6.03 6.029 6.00 

Thể tích ô mạng V (Å3) 219.19 217.94 214.34 

Ảnh hiển vi điện tử quét phát xạ trường (FE-SEM) của các mẫu APO-100, APO-400 và APO-HT được 

trình bày trên Hình 4. Kết quả cho thấy mẫu APO-100, APO-400 được chế tạo bằng phương pháp đồng kết 

tủa có kích thước hạt kém đồng đều hơn các hạt của mẫu APO-HT được chế tạo bằng phương pháp đồng 

kết tủa kết hợp thủy nhiệt. Kích thước hạt ước lượng được trong khoảng 200-300 nm. Trên ảnh FE-SEM 

của các mẫu APO-100 và APO-400 còn quan sát thấy sự kết đám của các hạt, điều này dự đoán làm giảm 

diện tích bề mặt riêng, dẫn tới giảm hiệu ứng quang xúc tác của các mẫu. Việc nghiên cứu để chế tạo các 

mẫu có kích hạt thước nhỏ, đồng đều và ít kết đám cần được tiếp tục để có thể tăng khả năng quang xúc tác 

của vật liệu. 

 
Hình 4. Ảnh FE-SEM của các mẫu Ag3PO4 

20 30 40 50 60 70 80

(5
10

)

(3
30

) (4
22

)

(3
32

)

(4
20

)(3
20

)

(4
00

)

(3
21

)

(4
21

)

(2
22

)

(2
20

)

(3
10

)

(2
11

)
(2

10
)

(2
00

)

(1
10

)

APO-HT

 

 

In
te

n
si

ty
 (

a.
u

.)

2-theta (deg.)

APO-400

APO-100

JCPDS 06-0505



   

94 

Để nghiên cứu khả năng quang xúc tác của các mẫu APO-100, APO-400 và APO-HT khi được tổng hợp 

bằng phương pháp và điều kiện khác nhau, chúng tôi đánh giá khả năng phân hủy dung dịch RhB 10 ppm 

dưới sự chiếu xạ của đèn Xenon. Kết quả quang xúc tác phân huỷ dung dịch RhB được trình bày trong Hình 

5. Kết quả cho thấy, quá trình hấp phụ xảy ra trong 10 phút đầu tiên và bão hòa sau 30 phút khuấy trong 

bóng tối. 

Kết quả trình bày trên Hình 5 cho thấy khả năng quang xúc tác của các vật liệu Ag3PO4 chế tạo bằng 

phương pháp đồng kết tủa xử lí ở 100 và 400 C không có sự khác biệt lớn. Cả hai mẫu APO-100 và APO-

400 đều thể hiện khả năng phân hủy RhB tốt, RhB trong dung dịch gần như bị phân hủy hoàn toàn sau 90 

phút chiếu sáng bằng đèn Xenon. Mẫu Ag3PO4 được chế tạo bằng phương pháp đồng kết tủa kết hợp thủy 

nhiệt phân hủy gần như hoàn toàn RhB trong dung dịch sau 45 phút chiếu sáng cùng điều kiện trên. Tốc độ 

phân hủy RhB của mẫu APO-HT cao hơn so với mẫu APO-100 và APO-400. Điều này được dự đoán do 

mẫu APO-HT có độ kết tinh tốt hơn, kích thước hạt đồng đều hơn. Trong khi đó, ở các mẫu APO-100 và 

APO-400, hình thái bề mặt vật liệu kém đồng nhất hơn, có sự kết đám của các đám hạt tinh thể, làm giảm 

diện tích bề mặt và dẫn đến giảm hiệu suất phản ứng quang xúc tác. 

 
Hình 5. Sự suy giảm nồng độ RhB trong dung dịch theo thời gian chiếu sáng  

khi sử dụng chất xúc tác lần lượt là APO-400, APO-100 và APO-HT. 

Để đánh giá vai trò của cặp điện tử-lỗ trống trong quá trình phân hủy RhB ở phản ứng quang xúc tác, 

chúng tôi đã thí nghiệm “bẫy” các điện tử bằng chất isopropyl alcohol (IPA). Trong thí nghiệm này, chúng 

tôi tiến hành thí nghiệm với vật liệu APO-100 và nồng độ IPA lần lượt là 0,006; 0,06 M. Thí nghiệm quang 

xúc tác được tiến hành tương tự như trên, chỉ khác là chất IPA với các nồng độ khác nhau được sử dụng 

trong mỗi lần thí nghiệm. Kết quả về sự suy giảm nồng độ RhB trong thí nghiệm được so sánh với kết quả 

của thí nghiệm không sử dụng chất IPA (Hình 6). Kết quả trên Hình 6 cho thấy, hiệu ứng quang xúc tác 

giảm khi có sự tham gia của IPA trong quá trình phản ứng. Khi không sử dụng chất IPA, sau 60 phút chiếu 

sáng, RhB trong dung dịch gần như bị phân hủy hoàn toàn (đường IPA 0 trong Hình 6). Khi dùng chất IPA 

nồng độ 0,006 M, sau 60 phút chiếu sáng, RhB bị suy giảm nồng độ khoảng 90%. Nếu sử dụng chất IPA 

nồng độ 0,06 M thì nồng độ RhB chỉ suy giảm 40% sau 60 phút chiếu sáng. Điều này chỉ ra rằng, điện tử 

có vai trò đáng kể trong phản ứng quang xúc tác của vật liệu Ag3PO4. Đây là một kết quả khá thú vị, kết 

quả này gợi ý trong nghiên cứu tiếp theo về vật liệu Ag3PO4 khi thực hiện việc pha tạp hoặc tạo vật liệu tổ 

hợp nhằm tạo ra sự linh động cho điện tử trong cấu trúc để tăng cường khả năng quang xúc tác. 

 
Hình 6. Sự suy giảm nồng độ RhB trong dung dịch theo thời gian chiếu sáng  

khi sử dụng chất bẫy điện tử IPA ở các nồng độ khác nhau 
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4. Kết luận 

Trong nghiên cứu này, chúng tôi đã tổng hợp thành công vật liệu Ag3PO4 đơn pha cấu trúc bằng phương 

pháp đồng kết tủa kết hợp xử lí nhiệt và kết hợp phương pháp thủy nhiệt. Vật liệu Ag3PO4 có cấu trúc tinh 

thể dạng lập phương, thuộc nhóm không gian P4-3n với kích thước hạt 200-300 nm. Vật liệu có hiệu ứng 

quang xúc tác tốt khi phân hủy Rhodamine B nồng độ 10 ppm dưới sự chiếu sáng của đèn Xenon. Phản 

ứng quang xúc tác xảy ra gần như hoàn toàn sau 60 phút chiếu sáng. Nghiên cứu ban đầu chỉ ra vai trò đáng 

kể của điện tử trong quá trình quang xúc tác của vật liệu Ag3PO4. 
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ABSTRACT 

T Synthesis of silver phosphate materials by co-precipitation method 

combined with hydrothermal method 
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In this study, silver phosphate materials were prepared by co-precipitation method combined with 

hydrothermal method. The structure, morphology and optical properties of material were investigated by 

X-ray powder diffraction (XRD), field emission scanning electron microscopy (FE-SEM), UV-Vis 

absorption spectroscopy. Photocatalytic activities of Ag3PO4 samples were tested in photocatalytic 

degradation of Rhodamine B (RhB) in liquid phase under visible light irradiation. After 60 minutes of reaction, 

the conversion reached the value of 100%. 
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