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PHẦN MỞ ĐẦU 

• Lý do chọn đề tài 

  Ngày nay công nghệ nano phát triển mạnh mẽ và được ứng dụng rộng rãi trong 

nhiều lĩnh vực khác nhau như: y học, sinh học, công nghệ xúc tác, công nghệ thông 

tin, xúc tác, quang học, dệt may, mỹ phẩm…trong đó công nghệ nano bạc được các 

nhà nghiên cứu đặc biệt quan tâm. 

  Nano bạc có rất nhiều tính chất khác hẳn với bạc khối như tính chất quang, từ, 

điện…nhưng đặc trưng nhất của nano bạc là tính kháng khuẩn. Nano bạc có khả năng 

giết chết hơn 650 loại vi khuẩn khác nhau chỉ trong vòng một phút. Tất cả các vi 

khuẩn không bị lờn với kháng sinh bạc và vì thế, các hạt nano bạc không bị mất tác 

dụng. Ngoài ra, các hạt nano bạc cũng sẽ giúp tạo ra các oxygen hoạt tính từ trong 

không khí hoặc từ trong nước và từ đó phá hủy các màng tế bào của vi khuẩn. Các hạt 

nano bạc đã được đưa vào mọi chất dẻo và ứng dụng khá rộng rãi trong đời sống. 

Nano bạc được đưa vào các polymer như polyetylen (PE), polypropylen (PP), các loại 

giấy, vải… có khả năng giết chết ba loại vi khuẩn: tụ cầu khuẩn vàng, Bacillus 

pneumoniae và E. Coli. 

  Có rất nhiều cách tổng hợp ra nano bạc như: phương pháp vi sóng, phương pháp 

khử sinh học, phương pháp hoá lý… trong đó phương pháp phân huỷ nhiệt phức chất 

oxalat bạc nhằm tạo ra các hạt nano bạc là phương pháp mới áp dụng nhưng đã có 

hiệu quả khá cao. Nano bạc tạo ra từ phương pháp này có độ sạch khá cao, do khí CO2 

được thoát ra dễ dàng, không lẫn bất kỳ một tạp chất nào. Hơn nữa, trong dung dịch 

keo nano bạc hoàn toàn không có sự hiện diện của ion Ag+ nên màu sắc của các sản 

phẩm ứng dụng các dung dịch này không bị ảnh hưởng.  

  Dung dịch keo nano bạc được điều chế trong điều kiện hoá học xanh với tiền 

chất oxalate bạc, chất bảo vệ là polyvinyl pyroidone (PVP) trong môi trường ethylene 

glycol có sự hỗ trợ của nhiệt vi sóng. Đây là một phương pháp khá tiện lợi, đơn giản, 

thời gian phản ứng nhanh. Từ những ưu điểm của nano bạc cũng như tính hữu ích, sự 

khác biệt của phương pháp phân hủy nhiệt so với phương pháp khác đã thúc đẩy cho 
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chúng tôi chọn đề tài “Nghiên cứu chế tạo hạt nano bạc và dung dịch keo nano bạc 

theo phương pháp vi sóng” làm đề tài nghiên cứu khoa học. 

• Tổng quan về lịch sử nghiên cứu của đề tài 

  Ngày nay trên thế giới cũng như trong nước, khoa học và công nghệ nano đang 

phát triển rất mạnh mẽ và được ứng dụng rộng rãi trong các ngành khoa học khác 

nhau như điện tử, vật lý, hóa học, sinh học, y học, môi trường...trong đó nổi bật là các 

ứng dụng của nó trong các việc xử lý nhiễm khuẩn, không gây độc hại cho con người 

và không gây kích ứng da. 

 Tình hình nghiên cứu trên thế giới 

  Trên thế giới đã có nhiều công trình nghiên cứu tổng hợp và ứng dụng nano bạc 

như: tổng hợp keo bạc trong pha nước/dầu (Wanzhong Zhang, Xueliang Qiao, 

Jianguo Chen) ; chế tạo khẩu trang phẩu thuật chứa nano bạc với hiệu suất kháng 

khuẩn cao (Sougata Sarkar, Atish Dipankar Jana, Samir Kumar Samanta, Golam 

Mostafa); cơ chế kháng khuẩn của nano bạc (Y. Li, P. Leung, L. Yao, Q. w. Song, E. 

Newton); tổng hợp và khảo sát các tính chất lý hoá của hạt nano bạc trong cao su 

thiên nhiên (N. H. H. Abu Bakar, J. Ismail, M. Abu Bakar); sản xuất nano bạc ứng 

dụng trong dược phẩm (X. Chen, H. J. Schluesener); chế tạo màng lọc nước kháng 

khuẩn bằng mút xốp Polyurethane chứa nano bạc (Prashant Jain, T. Pradeep); hiệu 

quả tính kháng của dung dịch keo nano bạc lên vải sợi (H. J. Lee, S. Y. Yeo, S. H. 

Jeong); phân hủy nhiệt tạo ra hạt nano bạc (S. Navaladian, B. Viswanathan, R. P. 

Viswanath, T. K. Varadarajan). 

 Tình hình nghiên cứu trong nước  

  Cùng với sự phát triển mạnh mẽ của lĩnh vực nano trên thế giới, trong nước 

cũng có khá nhiều đề tài nghiên cứu về lĩnh vực này tiêu biểu như: Nhóm nghiên cứu 

nano tại Phòng thí nghiệm công nghệ nano – Đại học Quốc gia TP. Hồ Chí Minh đã 

chế tạo nano bạc từ tiền chất AgNO3 bằng phương pháp khử vật lý; khử polyol có sự 

hỗ trợ của nhiệt vi sóng; ứng dụng dung dịch keo nano bạc ngâm tẩm trên vật liệu 

polyurethan để xử lý nguồn nước uống nhiễm khuẩn; chế tạo nano bạc trên nền cao su 
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thiên nhiên bằng phương pháp khử hóa học; Chế tạo hạt keo nano bạc trong PVP bởi 

tia gama (Bùi Duy Du, Đặng Văn Phú, Nguyễn Ngọc Duy, Nguyễn Thị Kim Lan, Võ 

Thị Kim Lang, Ngô Võ Kế Thành, Nguyễn Thị Phương Phong và Nguyễn Quốc 

Hiền); chế tạo màng lọc nước kháng khuẩn bằng mút xốp Polyurethane chứa nano bạc 

(Nguyễn Thị Phương Phong, Võ Kế Thành, Phan Huê Phương). 

• Mục tiêu và phạm vi nghiên cứu 

  Điều chế nano bạc trong môi trường ethylene glycol bằng phương pháp khử 

nhiệt có sự hỗ trợ của vi sóng.  

  Khảo sát khả năng kháng khuẩn của dung dịch nano bạc bằng phương pháp 

vòng kháng khuẩn tại Viện Pasteur Thành Phố Hồ Chí Minh. 

• Phương pháp nghiên cứu 

 Điều chế phức chất bạc oxalat và xác định các tính chất lý hoá bằng các 

phương pháp phân tích FE – SEM, EDS, XRD. Chế tạo hạt nano bạc bằng 

phương pháp phân huỷ nhiệt, thay đổi nhiệt độ nung mẫu và xác định các 

tính chất lý hoá bằng các phương pháp phân tích như XRD, TEM.  

  Điều chế dung dịch keo nano bạc trong điều kiện hoá học xanh với tiền chất 

oxalate bạc, chất bảo vệ là polyvinyl pyroidone (PVP) trong môi trường 

ethylene glycol có sự hỗ trợ của nhiệt vi sóng. Thay đổi các thông số như 

nồng độ bạc oxalat, nhiệt độ, thời gian. Sử dụng các phương pháp phân tích: 

UV-Vis và TEM. 
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Chương 1   

TỔNG QUAN 

1.1 Vài nét về kim loại Ag 

1.1.1  Ag - Kim loại của mặt trăng 

 Thắng hết trận này đến trận khác, quân của Alecxanđre xứ Makeđonia ào ạt 

tiến về phía đông. Ba Tư rồi Phenicia, Ai Cập rồi Babilon, Bactria rồi Sogdiana lần 

lượt bị chinh phục. Năm 327 trước công nguyên, quân Hy Lạp tràn đến biên giới Ấn 

Độ. Tưởng như không có sức mạnh nào chặn được đạo quân thiện chiến của vị 

tướng lừng danh đó. Nhưng bỗng nhiên, hàng loạt quân Hy Lạp bắt đầu mắc bệnh 

nặng về đường tiêu hóa. Những người lính gầy còm và kiệt sức đã nổi loạn, đòi trở 

về quê hương. Mặc dầu sự khát khao những chiến công mới đang lôi cuốn nhà vua, 

ông vẫn buộc lòng phải lui quân. 

Nhưng có một điều đáng chú ý đó là so với binh lính thì các tướng lĩnh Hy 

Lạp bị bệnh ít hơn nhiều mặc dầu họ đã chia sẻ với tướng sĩ những nỗi gian lao vất 

vả của cuộc đời chinh chiến. 

Các nhà bác học phải mất hơn hai ngàn năm mới tìm được nguyên nhân của 

hiện tượng bí ẩn đó. Thực chất là các binh lính của quân đội Hy Lạp lúc bấy giờ đã 

uống nước đựng trong cốc bằng thiếc, còn các tướng lĩnh thì dùng cốc bằng bạc. Mà 

bạc thì có một tính chất kỳ diệu: khi hòa tan trong nước, nó giết chết các vi khuẩn 

gây bệnh có mặt trong đó, thêm vào đó, để khử trùng cho một lít nước chỉ cần vài 

phần tỷ gam bạc là đủ. Chính vì vậy, nhóm người có vai vế trong quân đội vốn dùng 

cốc chén bằng bạc nên mức độ nhiễm bệnh ở họ ít hơn hẳn so với ở những người 

lính bình thường. 

Nhà viết sử thời cổ Herođot kể rằng, ngay từ thế kỷ VI trước công nguyên, 

trong thời gian tiến hành rất nhiều các cuộc chinh chiến, vua Ba Tư là Kyros đã 

chứa nước uống trong những bình “linh thiêng” bằng bạc. Trong các sách tôn giáo 

Ấn Độ cũng có những đoạn nói rằng, người ta dùng thỏi bạc nung đỏ nhúng vào 
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nước để khử trùng cho nước. Tại nhiều nước đã có tục lệ ném xuống giếng vài đồng 

tiền bạc để “cúng giếng”. 

Có lẽ ta có thể coi tác dụng làm sạch nước của bạc là nghề nghiệp cổ xưa 

nhất của kim loại này, mà ngay cả hiện nay nó cũng không từ giã nghề ấy: các ion 

bạc giúp cho việc bảo quản nước uống dự trữ cho các nhà du hành vũ trụ trên trạm 

quỹ đạo. 

 Mặc dầu hoạt động của các hợp chất bạc rất hấp dẫn, song những tính chất 

vật lý và ứng dụng kỹ thuật của chính kim loại này có lẽ còn có sức hấp dẫn hơn. 

Nguyên do là trong số các kim loại, bạc cùng một lúc giữ luôn ba kỷ lục về ba chỉ 

tiêu: khả năng phản xạ ánh sáng, độ dẫn điện và độ dẫn nhiệt. “Kỹ năng” dẫn điện 

và dẫn nhiệt tuyệt vời của bạc đã làm cho nó trở thành thứ vật liệu không thể thay 

thế được trong nhiều thiết bị kỹ thuật điện và vô tuyến điện. 

Nhờ có ánh kim sáng ngời nên người Assyria cổ xưa đã gọi bạc là kim loại 

của mặt trăng và coi là thứ kim loại linh thiêng, cũng như người Ai Cập đã tôn thờ 

vàng là kim loại màu vàng của mặt trời. Trong các sách về giả kim thuật, bạc được 

tượng trưng bằng một vầng trăng non. Tên La tinh của kim loại này là “argentum” 

bắt nguồn ở một từ vay mượn của tiếng Phạn, có nghĩa là “trắng sáng”. 

1.1.2  Thuộc tính của Ag 

Bạc là kim loại mềm, dẻo, dễ uốn (cứng hơn vàng một chút), có hóa trị một, 

có màu trắng bóng ánh kim nếu bề mặt có độ đánh bóng cao. Bạc có độ dẫn điện tốt 

nhất trong các kim loại, cao hơn cả đồng, nhưng do giá thành cao nên nó không 

được sử dụng rộng rãi để làm dây dẫn điện như đồng. 

Bạc nguyên chất có độ dẫn nhiệt cao nhất, màu trắng nhất, độ phản quang 

cao nhất (mặc dù nó là chất phản xạ tia cực tím rất kém) và điện trở thấp nhất trong 

các kim loại. Các muối halogen của bạc nhạy sáng và có hiệu ứng rõ nét khi bị 

chiếu sáng. Kim loại này ổn định trong không khí sạch và nước, nhưng bị mờ xỉn đi 

trong ôzôn, sulfua hiđrô, hay không khí có chứa lưu huỳnh. Trạng thái ôxi hóa ổn 
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định nhất của bạc là +1; có một số hợp chất trong đó nó có hóa trị +2 đã được tìm 

thấy [14]. 

1.1.3 Tính chất nguyên tử 

Tên, Ký hiệu, Số bạc, Ag, 47 
Phân loại kim loại chuyển tiếp 
Nhóm, Chu kỳ, Khối 11, 5, d 
Khối lượng riêng, Độ cứng 10.490 kg/m³, 2,5 
Bề ngoài kim loại màu trắng bóng
Khối lượng nguyên tử 107,8683 đ.v. 
Bán kính nguyên tử (calc.) 160 (165) pm 
Bán kính cộng hoá trị 153 pm 
Bán kính van der Waals 172 pm 
Cấu hình electron [Kr]4d105s1 
e- trên mức năng lượng 2, 8, 18, 18,1 
Trạng thái ôxi hóa (Ôxít) 1 (lưỡng tính) 
Cấu trúc tinh thể hình lập phương 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

       Hình 1.1: Cấu hình electron của Ag 
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1.1.4 Tính chất vật lý của Ag 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.1.5 Ứng dụng của Ag 

Ứng dụng cơ bản nhất của Ag là như một kim loại quý và các muối halogen. 

Đặc biệt nitrat bạc được sử dụng rộng rãi trong phim ảnh (đây là sử dụng nhiều nhất 

của bạc). Các ứng dụng khác còn có: 

• Các sản phẩm điện và điện tử, trong đó cần có tính dẫn điện cao của Ag, 

thậm chí ngay cả khi bị xỉn. Ví dụ, các bảng mạch in được làm từ sơn Ag, 

bàn phím máy tính sử dụng các tiếp điểm bằng Ag. Ag cũng được sử dụng 

trong các tiếp điểm điện cao áp vì nó là kim loại duy nhất không đánh hồ 

quang ngang qua các tiếp điểm, vì thế nó rất an toàn.  

• Các loại gương cần tính phản xạ cao của bạc đối với ánh sáng được làm từ 

Ag như là vật liệu phản xạ ánh sáng. Các loại gương phổ biến có mặt sau 

được mạ nhôm.  

Trạng thái vật chất Rắn 
Điểm nóng chảy 1.234,93 K (1.763,2 °F)
Điểm sôi 2.435 K (3.924 °F) 
Trạng thái trật tự từ nghịch từ 
Thể tích phân tử 10,27 ×10-6 m³/mol 
Nhiệt bay hơi 250,58 kJ/mol 
Nhiệt nóng chảy 11,3 kJ/mol 
Áp suất hơi 0,34 Pa tại 1234 K 
Vận tốc truyền âm thanh 2.600 m/s tại 293,15 K 
Độ âm điện 1,93 (thang Pauling) 
Nhiệt dung riêng 232 J/(kg·K) 
Độ dẫn điện 6,301x107 /Ω·m 
Độ dẫn nhiệt 429 W/(m·K) 
Năng lượng ion hóa 1. 731,0 kJ/mol  

2. 2.070 kJ/mol  
3. 3.361 kJ/mol  
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• Ag được sử dụng để đúc tiền từ năm 700 TCN bởi người Lydia, trong dạng 

hợp kim của vàng và bạc. Muộn hơn, Ag được làm tinh khiết và đúc tiền 

trong dạng nguyên chất. Các từ "bạc" và "tiền" là có cùng ý nghĩa trong ít 

nhất 14 ngôn ngữ.  

• Kim loại này được chọn vì vẻ đẹp của nó trong sản xuất đồ trang sức và đồ 

bạc, thông thường làm từ hợp kim của Ag được xem như là Ag đủ tuổi, chứa 

92,5% Ag. 

• Ag được sử dụng để làm que hàn, công tắc điện và các loại pin dung tích lớn 

như pin bạc-kẽm hay bạc-cadmi.  

• Clorua bạc (AgCl) có tính trong suốt và được sử dụng như chất kết dính cho 

các loại kính.  

• Iodua bạc (AgI) được sử dụng nhằm tụ mây để tạo mưa nhân tạo.  

• Ôxít bạc được sử dụng làm cực dương (anốt) trong các pin đồng hồ.  

Hiệu ứng sức khỏe và phòng ngừa : Ag tự bản thân nó không độc nhưng 

phần lớn các muối của nó là độc và có thể gây ung thư. Các hợp chất chứa Ag có 

thể hấp thụ vào trong hệ tuần hoàn và trở thành các chất lắng đọng trong các mô 

khác nhau, dẫn tới tình trạng gọi là argyria, kết quả là xuất hiện các vết màu xám 

tạm thời trên da và màng nhầy [14]. 

1.2 Hạt nano Ag – Một số phương pháp điều chế và tính chất 

1.2.1 Hạt nano  

Hạt nano bạc là một khái niệm để chỉ các hạt có kích thước nano được tạo 

thành từ bạc. Người ta biết rằng hạt nano bạc đã được sử dụng từ hàng nghìn năm 

nay. Màu nguyên thủy của bạc là màu xám nhưng nếu bạc ở những dạng khác nhau 

bạc hấp thu tần sóng ánh sáng và nếu bạc ở kích thước nano thì sẽ có sự thay đổi 

theo tỷ lệ phản xạ ánh sáng và chuyển sang màu vàng. Giả thiết rằng 1g bạc (kích 

thước 10 micro) chứa 100 hạt, thì 1g nano bạc (kích thước 10 ~ 50 nano) chứa ít 

nhất 10000 hạt. Từ điểm này, để có hiệu quả như việc sử dụng 1g bạc, ta chỉ cần sử 
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dụng 0,01g nano bạc. Điều đó có nghĩa rằng hạt bạc được phân bố vào trong một 

đơn vị  rất nhỏ (nanomete). Như vậy, nếu kích thước của hạt càng giảm thì hiệu ứng 

bề mặt sẽ càng tăng [17]. 

1.2.2 Chức năng và đặc trưng chính của nano bạc :      

• Hiệu quả cao; 

• Khử mùi; 

• Chống lại vi khuẩn nhưng không ảnh hưởng đến môi trường; 

• Không độc; 

• Không gây hại cho cơ thể con người; 

• Không gây dị ứng; 

• Tính siêu dẫn;  

• Có thể hút ẩm [18]. 
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Hình 1.2 : Đặc tính tiệt trùng và kháng khuẩn của nano Ag tiêu diệt đến 99,9% vi 

khuẩn 

1.2.3 Các phương pháp chế tạo nano Ag 

Có hai phương pháp để tạo vật liệu nano, phương pháp từ dưới lên và 

phương pháp từ trên xuống. Phương pháp từ dưới lên là tạo hạt nano từ các ion hoặc 

các nguyên tử kết hợp lại với nhau. Phương pháp từ trên xuống là phương pháp tạo 

vật liệu nano từ vật liệu khối ban đầu. Đối với hạt nano bạc thì phương pháp thường 

được áp dụng là phương pháp từ dưới lên. Nguyên tắc là khử các ion kim loại Ag+ 

để tạo thành các nguyên tử Ag. Các nguyên tử sẽ liên kết với nhau tạo ra hạt nano. 

Các phương pháp từ trên xuống ít được dùng hơn nhưng thời gian gần đây đã có 

những bước tiến trong việc nghiên cứu theo phương pháp này [13]. 

1.2.3.1 Phương pháp ăn mòn laser 

Đây là phương pháp từ trên xuống. Vật liệu ban đầu là một tấm bạc được đặt 

trong một dung dịch có chứa một chất hoạt hóa bề mặt. Một chùm Laser xung có 

bước sóng 532 nm, độ rộng xung là 10 ns, tần số 10 Hz, năng lượng mỗi xung là 90 

mJ, đường kính vùng kim loại bị tác dụng từ 1-3 mm. Dưới tác dụng của chùm laser 

xung, các hạt nano có kích thước khoảng 10 nm được hình thành và được bao phủ 

bởi chất hoạt hóa bề mặt CnH2n+1SO4Na với n = 8, 10, 12, 14 với nồng độ từ 0,001 

đến 0,1 M. 

1.2.3.2 Phương pháp khử hóa học 

Phương pháp khử hóa học là dùng các tác nhân hóa học để khử ion kim loại 

thành kim loại. Thông thường các tác nhân hóa học ở dạng dung dịch lỏng nên còn 

gọi là phương pháp hóa ướt. Đây là phương pháp từ dưới lên. Dung dịch ban đầu có 

chứa muối của bạc như AgNO3. Tác nhân khử ion kim loại Ag+ thành Ag ở đây là 

các chất hóa học như Citric acid, vitamin C, Sodium Borohydride NaBH4, Ethanol, 

Ethylene Glycol (phương pháp sử dụng các nhóm rượu đa chức được gọi là phương 

pháp polyol). Để các hạt phân tán tốt trong dung môi mà không bị kết tụ thành đám, 

người ta sử dụng phương pháp tĩnh điện để làm cho bề mặt các hạt nano có cùng 
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điện tích và đẩy nhau hoặc dùng phương pháp bao bọc chất hoạt hóa bề mặt. 

Phương pháp tĩnh điện đơn giản nhưng bị giới hạn bởi một số chất khử. Phương 

pháp bao phủ phức tạp nhưng vạn năng hơn, hơn nữa phương pháp này có thể làm 

cho bề mặt hạt nano có các tính chất cần thiết cho các ứng dụng. Hạt nano Ag với 

kích thước từ 10 đến 100 nm có thể được chế tạo từ phương pháp này. 

1.2.3.3 Phương pháp khử vật lí 

Phương khử vật lí dùng các tác nhân vật lí như điện tử, sóng điện từ năng 

lượng cao như tia gamma, tia tử ngoại, tia laser khử ion kim loại thành kim loại. 

Dưới tác dụng của các tác nhân vật lí, có nhiều quá trình biến đổi của dung môi và 

các phụ gia trong dung môi để sinh ra các gốc hóa học có tác dụng khử ion thành 

kim loại. Ví dụ, người ta dùng chùm laser xung có bước sóng 500 nm, độ dài xung 

6ns, tần số 10 Hz, công suất 12-14 mJ chiếu vào dung dịch có chứa AgNO3 như là 

nguồn ion kim loại và Sodium Dodecyl Sulfate (SDS) như là chất hoạt hóa bề mặt 

để thu được hạt nano bạc. 

1.2.3.4 Phương pháp khử hóa lí 

Đây là phương pháp trung gian giữa hóa học và vật lí. Nguyên lí là dùng 

phương pháp điện phân kết hợp với siêu âm để tạo hạt nano bạc. Phương pháp điện 

phân thông thường chỉ có thể tạo được màng mỏng kim loại. Trước khi xảy ra sự 

hình thành màng, các nguyên tử bạc sau khi được điện hóa sẽ tạo các hạt nano bạc 

bám lên điện cực âm. Lúc này người ta tác dụng một xung siêu âm đồng bộ với 

xung điện phân thì hạt nano bạc sẽ rời khỏi điện cực và đi vào dung dịch. 

1.2.3.5 Phương pháp khử sinh học 

Dùng vi khuẩn là tác nhân khử ion kim loại. Người ta cấy vi khuẩn Fusarium 

oxysporum [12] vào trong dung dịch có chứa ion bạc để thu được hạt nano bạc. 

Phương pháp này đơn giản, thân thiện với môi trường và có thể tạo hạt với số lượng 

lớn. 
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1.2.4 Tính chất của hạt nano Ag 

Hạt nano bạc có hai tính chất khác biệt so với vật liệu khối đó là hiệu ứng bề 

mặt và hiệu ứng kích thước. Tuy nhiên, do đặc điểm hạt nano bạc có tính kim loại, 

tức là có mật độ điện tử tự do lớn thì các tính chất thể hiện có những đặc trưng riêng 

khác với các hạt không có mật độ điện tử tự do cao [13]. 

1.2.4.1 Tính chất quang học 

Tính chất quang học của hạt nano bạc trộn trong thủy tinh làm cho các sản 

phẩm từ thủy tinh có các màu sắc khác nhau đã được người La Mã sử dụng từ hàng 

ngàn năm trước. Các hiện tượng đó bắt nguồn từ hiện tượng cộng hưởng Plasmon 

bề mặt (surface plasmon resonance) do điện tử tự do trong hạt nano bạc hấp thụ ánh 

sáng chiếu vào. Kim loại có nhiều điện tử tự do, các điện tử tự do này sẽ dao động 

dưới tác dụng của điện từ trường bên ngoài như ánh sáng. Thông thường các dao 

động bị dập tắt nhanh chóng bởi các sai hỏng mạng hay bởi chính các nút mạng tinh 

thể trong kim loại khi quãng đường tự do trung bình của điện tử nhỏ hơn kích 

thước. Nhưng khi kích thước của kim loại nhỏ hơn quãng đường tự do trung bình 

thì hiện tượng dập tắt không còn nữa mà điện tử sẽ dao động cộng hưởng với ánh 

sáng kích thích. Do vậy, tính chất quang của hạt nano bạc có được do sự dao động 

tập thể của các điện tử dẫn đến từ quá trình tương tác với bức xạ sóng điện từ. Khi 

dao động như vậy, các điện tử sẽ phân bố lại trong hạt nano bạc làm cho hạt nano 

bạc bị phân cực điện tạo thành một lưỡng cực điện. Do vậy xuất hiện một tần số 

cộng hưởng phụ thuộc vào nhiều yếu tố nhưng các yếu tố về hình dáng, độ lớn của 

hạt nano bạc và môi trường xung quanh là các yếu tố ảnh hưởng nhiều nhất. Ngoài 

ra, mật độ hạt nano bạc cũng ảnh hưởng đến tính chất quang. Nếu mật độ loãng thì 

có thể coi như gần đúng hạt tự do, nếu nồng độ cao thì phải tính đến ảnh hưởng của 

quá trình tương tác giữa các hạt. 

1.2.4.2 Tính chất điện 

Tính dẫn điện của kim loại rất tốt, hay điện trở của kim loại nhỏ nhờ vào mật 

độ điện tử tự do cao trong đó. Đối với vật liệu khối, các lí luận về độ dẫn dựa trên 
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cấu trúc vùng năng lượng của chất rắn. Điện trở của kim loại đến từ sự tán xạ của 

điện tử lên các sai hỏng trong mạng tinh thể và tán xạ với dao động nhiệt của nút 

mạng (phonon). Tập thể các điện tử chuyển động trong kim loại (dòng điện I) dưới 

tác dụng của điện trường (U) có liên hệ với nhau thông qua định luật Ohm: U = IR, 

trong đó R là điện trở của kim loại. Định luật Ohm cho thấy đường I-U là một 

đường tuyến tính. Khi kích thước của vật liệu giảm dần, hiệu ứng giam cầm lượng 

tử làm rời rạc hóa cấu trúc vùng năng lượng. Hệ quả của quá trình lượng tử hóa này 

đối với hạt nano bạc là I-U  không còn tuyến tính nữa mà xuất hiện một hiệu ứng 

gọi là hiệu ứng chắn Coulomb (Coulomb blockade) làm cho đường I-U  bị nhảy bậc 

với giá trị mỗi bậc sai khác nhau một lượng e/2C cho U và e/RC cho I, với e là điện 

tích của điện tử, C và R là điện dung và điện trở khoảng nối hạt nano bạc với điện 

cực. 

1.2.4.3 Tính chất từ 

Bạc có tính nghịch từ ở trạng thái khối do sự bù trừ cặp điện tử. Khi vật liệu 

thu nhỏ kích thước thì sự bù trừ trên sẽ không toàn diện nữa và vật liệu có từ tính 

tương đối mạnh. 

1.2.4.4 Tính chất nhiệt 

Nhiệt độ nóng chảy Tm của vật liệu phụ thuộc vào mức độ liên kết giữa các 

nguyên tử trong mạng tinh thể. Trong tinh thể, mỗi một nguyên tử có một số các 

nguyên tử lân cận có liên kết mạnh gọi là số phối vị. Các nguyên tử trên bề mặt vật 

liệu sẽ có số phối vị nhỏ hơn số phối vị của các nguyên tử ở bên trong nên chúng có 

thể dễ dàng tái sắp xếp để có thể ở trạng thái khác hơn. Như vậy, nếu kích thước của 

hạt nano bạc giảm, nhiệt độ nóng chảy sẽ giảm. 

1.2.4.5 Tính chất diệt khuẩn và ảnh hưởng của nano bạc đến sức 

khỏe con người 

 Bạc nano là những hạt bạc có kích thước nằm trong khoảng 0,1 đến 100nm. 

Bạc nano thường ở dưới dạng các dung dịch keo với các chất bảo vệ là các polyme 

để các hạt nano bạc không bị kết tụ. Tính chất kháng khuẩn của dung dịch keo nano 
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bạc đã được tìm hiểu một cách khoa học vào đầu thế kỷ 20, nhưng sự phát minh ra 

thuốc kháng sinh đã ngăn cản những nghiên cứu sâu trong lĩnh vực này. Những năm 

gần đây do công nghệ nano phát triển và do các kháng sinh càng ngày càng bị lờn 

với vi khuẩn, vi rút nên việc nghiên cứu ứng dụng nano bạc trong lĩnh vực Y sinh 

học được quan tâm nghiên cứu và phát triển mạnh mẽ.  

Các công trình nghiên cứu [3, 4] đã giải thích tính kháng khuẩn của nano bạc 

do các hạt nano bạc có khả năng thẩm thấu qua màng tế bào, cản trở sự chuyển hóa 

chất trong tế bào. Điều này còn được chứng minh qua tác động của nano bạc đối với 

vi khuẩn Gram âm và Gram dương. Các vi khuẩn Gram dương có kích thước màng 

tế bào dày hơn so với các vi khuẩn Gram âm nên tác động của nano bạc trên các vi 

khuẩn Gram dương kém hơn so với các vi khuẩn Gram âm [7]. 

Về ảnh hưởng của nano bạc đến sức khoẻ con người, các nhà khoa học cho 

rằng nano bạc có khả năng diệt vi khuẩn, mà tiêu hóa của con nguời có được là do 

các vi khuẩn có lợi cho cơ thể và vì thế, họ vẫn nghi ngờ rằng các hạt nano bạc cũng 

có thể diệt các vi khuẩn này và ảnh hưởng đến sức khoẻ. Tuy nhiên cho đến nay 

chưa thấy công trình nào công bố sự tác hại của nano bạc. Các nghiên cứu tại 

Odense Universitets Hospital [3] cũng đã chứng minh rằng các hạt nano bạc chỉ 

trượt lên nhau ở trong cơ thể và không hề gây ra một tác dụng phụ nào cũng như 

gây độc cho cơ thể. Các nhà khoa học còn chứng minh các hạt nano bạc sẽ được 

giải phóng ra khỏi cơ thể theo thời gian. Các hãng sản xuất những sản phẩm chứa 

nano bạc chẳng hạn như Samsung phát biểu rằng các sản phẩm của họ đều được thử 

nghiệm và cho đến nay họ vẫn khẳng định tính an toàn của nó đối với sức khoẻ của 

người sử dụng [3, 4].  

1.2.5 Các ứng dụng của nano Ag 

Cách đây hàng trăm năm, các nhà khoa học thế giới sau rất nhiều nghiên cứu 

đã chứng minh được bạc có tính năng diệt khuẩn và dụng cụ đồ ăn bằng bạc đã 

được sử dụng trong giới hoàng tộc, vua chúa để khử độc và chống bệnh ung thư. 

Nhà sinh vật học Robert O. Becker - tác giả của The Body electric năm 1970 - cho 
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rằng hàm lượng bạc trong người mà thấp hơn mức chuẩn thì khả năng miễn dịch 

kém. Tổ chức FDA của Mỹ cũng công nhận rằng bạc là kháng sinh tự nhiên và 

không có tác dụng phụ. 

Các ứng dụng đầu liên quan đến những tính chất khác biệt của hạt nano bạc. 

Những ứng dụng đầu tiên như chúng ta đã biết là liên quan đến tính chất quang của 

chúng. Người ta trộn hạt nano bạc vào thủy tinh để chúng có các màu sắc khác nhau 

[8]. 

Một số ứng dụng khác của nano bạc: 

1.2.5.1 Màng lọc xử lý không khí 

Các loại máy sử dụng bộ lọc silver nano cải tiến (Samsung) tiêu diệt nấm 

mốc và loại bỏ mùi hôi khó chịu lên đến 99,9%. 

Và như để nhấn mạnh khả năng ưu việt của các sản phẩm nano Ag, theo đại 

diện của hãng điện tử Samsung Vina cho biết: “Silver nano là công nghệ then chốt 

giúp Samsung đạt được vị trí dẫn đầu về thiết bị kỹ thuật số trong khu vực. So với 

các máy điều hòa thông thường, máy điều hòa công nghệ silver nano có nhiều tính 

năng vượt trội và ưu việt hơn” [15]. 

 

 

 

 

 

 

Hình 1.3 : Màng lọc sử dụng nano Ag để diệt khuẩn 
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1.2.5.2 Đồ dùng cho em bé 

Công nghệ Nano Silver không chỉ được ứng dụng tủ lạnh, máy điều hoà, 

bình lọc nước hay thuốc uống…, mà gần đây còn được ứng dụng vào sản xuất khăn 

ướt, bình sữa và dụng cụ đựng thức ăn cho trẻ. Những sản phẩm này đều được tráng 

phủ bạc tiệt trùng ứng dụng công nghệ Nano, vì vậy các bà mẹ không những tiết 

kiệm được thời gian súc rửa các dụng cụ mà còn bảo quản được thực phẩm lâu dài. 

Bình sữa có ưu điểm khử mùi hôi, tiêu độc, chống đầy hơi, trướng bụng khi trẻ bú, 

diệt gần 100% khuẩn Staphyloccoci (gây ung thư) và E. Coli. Theo kết quả cuộc 

nghiên cứu của viện FITI (Hàn Quốc) khi so sánh sự sinh trưởng của khuẩn E. Coli 

gây tiêu chảy và Staphyloccoci gây bệnh ung thư trong bình sữa Nano Silver cho 

thấy sau 5 giờ lượng khuẩn trong bình sữa thường tăng lên 84,6% còn bình Nano 

Silver giảm 44,6% [15].  

 

 

 

 

 

 

 

Hình 1.4 : Sản phẩm cho em bé sử dụng công nghệ nano Ag   

         

1.2.5.3 Hàng dệt may 
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Hình 1.5 : Vớ nano Ag 

 

Chức năng :Diệt khuẩn, khử mùi, tăng cường trao đổi chất. 

 

 

 

      

Hình 1.6 : Trước và sau khi sử dụng vớ nano Ag 

Trước:    Những hồng cầu kết thành khối. 

Sau   :     Những hồng cầu được hòa tan và máu trở nên sạch (tăng hệ thống 

miễn dịch trong cơ thể) [15]. 
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Hình 1.7 : Khả năng diệt khuẩn của Ag trong vớ nano Ag 

 

 

 

1.2.5.4 Vật dụng trong gia đình 
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Hình 1.8 : Vật dụng trong gia đình ứng dụng nano Ag 

1.2.5.5 Sơn chống khuẩn 

 

 

 

 

 

                                                

Hình 1.9 : Sơn chống khuẩn nano Ag 

1.2.5.6 Mỹ phẩm 

 

 

 

 

 

Hình 1.10 : Mỹ phẩm sử dụng nano Ag 

1.2.5.7 Vệ sinh 

Xà phòng nano Ag (Nano silver soap): 

- Loại bỏ những vi khuẩn gây viêm da và không gây dị ứng cho da. 
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- Sử dụng những vật liệu không chứa độc tố (nano bạc được kiểm tra bởi 

Food & Drug Administration (FDA) - an toàn với cơ thể con người, có thể được sử 

dụng cho da và trẻ có da nhạy cảm [15].      

Hình 1.11 : Xà phòng nano bạc 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 1.12 : Các sản phẩm vệ sinh sử dụng nano bạc 
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Chương 2  

TIẾN TRÌNH THỰC NGHIỆM 

2.1 Phương pháp chế tạo dung dịch keo nano bạc 

2.1.1 Hoá chất 

Tên hóa chất Công thức Hãng sản xuất Thành phần 

Polyvinyl pyrolidone (PVP) (C6H9NO)n BASF-Germany Mw= 55.000g/mol

Bạc Nitrate AgNO3 Merck- Germany 99% 

Oxalic axid H2C2O4 Merck- Germany 99% 

Ethylene glycol C2H4(OH)2 China 99% 

Nước tinh khiết  PTN Hoá Lạc Hồng  

2.1.2 Thiết bị và dụng cụ 

 Thiết bị và dụng cụ dùng cho phản ứng được trình bày trong hình 2.1 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 2.1: Thiết bị và dụng cụ chế tạo dung dịch keo nano bạc 

 

Nút chọn 
thời gian 

Nút chọn 
công suất 

Nút START 

Bộ khuấy từ 

Núm chỉnh tốc 
độ khuấy 

Núm chỉnh 
nhiệt độ 

Buồng lò 
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2.1.3 Sơ đồ thực nghiệm 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2.1.4 Phương pháp tiến hành 

2.1.4.1 Chế tạo oxalat bạc (Ag2C2O4) 

 Cho 50 ml dung dịch AgNO3 0,5M tác dụng với 30 ml dung dịch axit oxalic. 

Kết tủa này được để lắng và sau đó ly tâm, lấy phần rắn rửa với nước cất nhiều lần 

cho đến khi pH trung hòa, sấy khô ở nhiệt độ 600C. Phản ứng xảy ra hoàn toàn với 

hiệu suất cao (gần 100%). 

2.1.4.2 Chế tạo nano Ag 

 Hạt nano bạc được nhận từ phản ứng phân hủy nhiệt phức chất oxalat bạc. 

2.1.4.3 Chế tạo dung dịch keo nano bạc 

Cho 0,25 gam PVP (55.000 gam/mol) vào cốc chứa 40 ml ethylene glycol, 

khuấy bằng máy khuấy từ cho đến khi dung dịch đồng nhất, hợp chất PVP tan hoàn 

Ethylene glycol 

Polyvinyl 
pyrolidone

AgNO3 H2C2O4 

Ag2C2O4 

Chụp phổ XRD 

Chụp ảnh FE-SEM 

Phân tích EDS 

Gia nhiệt bằng 
lò vi sóng 

Dung dịch 
keo nano Ag 

Phân hủy 
nhiệt 

Hạt 
nano Ag

Chụp phổ XRD 

Chụp phổ UV-Vis 

Chụp ảnh TEM 

Phân tích ICP-AAS 

Hoạt tính kháng khuẩn 



23 

toàn. Cho Ag2C2O4 vào dung dịch trên và khuấy đều trong 10 phút và tiếp tục sục 

khí N2 trong 10 phút. Sau đó, cho dung dịch này vào lò vi sóng gia nhiệt. Để tránh 

hiện tượng sôi của dung dịch khi tiến hành gia nhiệt trong lò vi sóng trong 1 phút, 

ngưng trong 1 phút sau đó gia nhiệt tiếp. Các thông số của phản ứng được khảo sát 

như: tỉ lệ chất phản ứng, thời gian phản ứng và công suất của lò vi sóng.  

2.2 Các phương pháp phân tích hóa lý 

2.2.1 Phổ truyền qua UV-Vis 

Phổ truyền qua UV-Vis của dung dịch keo nano Ag được đo bằng máy Cary 

100 Conc của hãng Varian tại Phòng thí nghiệm Công nghệ Nano – Đại học Quốc 

gia Thành phố Hồ Chí Minh. 

 

 

                                                               Hình 2.2: Máy đo phổ UV-Vis 

 

 

 

2.2.2 Phổ nhiễu xạ tia X 

Phổ nhiễu xạ tia X của các mẫu bột được đo bằng máy D8 Advance – 

Bruker(Germany) tại Phòng thí nghiệm trọng điểm quốc gia Vật liệu Polymer và 

Composite – Đại học Bách khoa Thành phố Hồ Chí Minh. 

 

 

      Hình 2.3: Máy XRD 
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2.2.3 Ảnh TEM 

Ảnh kính hiển vi điện tử truyền qua (Transmission Electron Microscope) của 

dung dịch keo nano Ag được chụp bằng máy JEM-1400 tại Phòng thí nghiệm trọng 

điểm quốc gia vật liệu Polymer và Composite – Đại học Bách khoa thành phố Hồ 

Chí Minh. 

2.2.4 Ảnh FE-SEM 

Ảnh kính hiển vi điện tử quét (Scanning Electron Microscope) của dung dịch 

keo nano Ag được chụp bằng máy Jeol 6600 tại Phòng thí nghiệm Công nghệ Nano 

– Đại học Quốc gia Thành phố Hồ Chí Minh. 

 

 

 

 

 

 

Hình 2.4: Máy SEM 

2.3 Phương pháp xác định hoạt tính kháng khuẩn của dung dịch keo nano bạc  

 Tính kháng khuẩn được kiểm tra tại Viện Pasteur Thành Phố Hồ Chí Minh với 

phương pháp sử dụng vòng kháng khuẩn. 

 Phương pháp này được sử dụng để kiểm tra trên 6 loại vi khuẩn do Bộ y tế quy 

định: 

a) Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853: tụ cầu xanh (viêm loét nũi xanh) 

• Gây nhiều bệnh: viêm màng trong tim, viêm đường hô hấp, viêm phổi, nhiễm 

trùng đường máu, đường tiết niệu, viêm màng não mủ và áp xe não, viêm tủy 

xương, nhiễm trùng da, mô mềm, gây bệnh hóa sừng ở mắt. 
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• Là vi khuẩn kháng nhiều bệnh kháng sinh phổ biến. 

• Hiện diện trong đất, nước, bề mặt cơ thể động vật. 

b) Staphylococus aureus ATCC 25923: 

• Gây viêm loét ngoài da, nội quan, nhiễm trùng máu. 

• Tạo độc tố entroxin bền nhiệt. 

• Phân bố trên da, tóc, lông…của động vật. 

c) Shigella flexnexi NCDC 2774-71: 

• Gây kiết lị: tiêu chảy nhẹ, đôi khi biểu hiện nghiêm trọng (người già và trẻ em) 

tiêu ra máu, mất nước, sốt cao, co rút thành bụng. 

• Thuộc họ vi khuẩn đường ruột enterobacter, có độc tố mạnh hơn salmonella. 

Liều gây bệnh 100 – 200 TB. 

d) Salmonella typhi: 

• Gây bệnh thương hàn, tiêu chảy, ói mửa. 

• Kháng được nhiều chất diệt khuẩn.  

• Thuộc họ vi khuẩn đường ruột, liều gây ngộ độc 103 – 109 TB. 

e) Escherichia coli ATCC 25922: 

• Gây bệnh tiêu chảy 

f) Bacillus subtilis ATCC 6633: 

Gây ôi thiu các loại thực phẩm
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Chương 3  

KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1 Lựa chọn phương pháp chế tạo hạt nano bạc và dung dịch keo bạc 

3.1.1 Chế tạo hạt nano bạc 

 Với mục đích nhận hạt bạc có kích thước nano để sử dụng là hạt gia cường 

cho các vật liệu nanocomposit có các đặc tính quang, nhiệt hoặc diệt khuẩn theo 

mong muốn, chúng tôi chọn hai phương pháp: 

*Phương pháp thứ nhất là sử dụng chất trung gian oxalate bạc, sau đó phân 

hủy nhiệt. Phương pháp này cho hiệu suất cao và hạt nano bạc có độ tinh khiết cao 

[2, 5]. 

*Phương pháp thứ hai là sau khi chế tạo được dung dịch keo nano bạc theo 

các phương pháp khác nhau với các chất bảo vệ khác nhau, dùng aceton để phá chất 

bảo vệ, sau đó sử dụng ly tâm siêu tốc để tách các hạt nano bạc và tái phân tán trong 

cồn hoặc nước. Phương pháp này nhận được các hạt nano có kích thước bé, tuy 

nhiên hiệu suất và độ tinh khiết không cao [1]. 

3.1.2 Chế tạo dung dịch keo nano bạc 

Có nhiều phương pháp để chế tạo dung dịch keo nano bạc, thông thường 

người ta dùng phương pháp khử tiền chất là nitrat bạc cùng các chất bảo vệ là 

polyvinylalcol (PVA), polyetylenglycol (PEG) [6, 9] và polyvinyl pyrolidone (PVP) 

trong môi trường etylen glycol hoặc dietylen glycol [1]. Tuy nhiên, do phản ứng 

khử xảy ra không hoàn toàn nên trong dung dịch keo còn ion Ag+, khi ứng dụng tẩm 

trên các sản phẩm như vải hoặc polyurethan thường làm đen sản phẩm do ion Ag+ 

kết hợp với các hợp chất chứa lưu huỳnh tạo Ag2S. 

Để tránh trường hợp trên, phức oxalate được lựa chọn để chế tạo dung dịch 

keo nano bạc. Để nhận được hạt nano bạc có kích thước nano chúng tôi sử dụng 

polymer PVP làm chất bảo vệ vì theo rất nhiều công trình [1, 3], đây là chất bảo vệ 
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tốt nhất, có khả năng tạo phức bền với các hạt nano bạc do có đôi điện tử tự do trên 

nguyên tử nitrogen. 

 

 Với sự phát triển của ngành hóa học xanh để giải quyết về những vấn đề ô 

nhiễm môi trường, các nhà khoa học đã thực hiện nhiều phản ứng trong lò vi sóng. 

Đây là một phương pháp gia nhiệt nhanh, cung cấp nhiệt đồng đều cho toàn thể 

dung dịch phản ứng. Một số công trình [1] cũng sử dụng nhiệt vi sóng để chế tạo 

dung dịch keo nano bạc với ưu điểm là kích thước các hạt nano bạc nhỏ và tương 

đối đồng nhất. Đây cũng là lựa chọn của chúng tôi khi thực hiện chế tạo dung dịch 

keo nano bạc với tiền chất là hợp chất oxalat bạc. 

3.2 Chế tạo oxalat bạc (Ag2C2O4) 

3.2.1 Phản ứng tạo ra oxalat bạc: 

  AgNO3 + H2C2O4  →   Ag2C2O4(s)   +  2HNO3 (3.1) 

Phản ứng (3.1) xảy ra dễ dàng ở nhiệt độ phòng, cho kết tủa trắng. Mẫu nhận 

được khá sạch được ghi nhận qua các kết quả phổ nhiễu xạ tia X, ảnh FE-SEM với 

kết quả vi phân tích EDS. 

 

 

 

 

 

Hình 3.1: Mẫu Oxalate bạc chế tạo được 
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3.2.2 Các kết quả phân tích 

 Chúng tôi tiến hành chụp phổ XRD với bột kết tủa trắng bạc oxalate. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3.2: Phổ XRD của oxalat bạc  

Kết quả nhận được từ phổ XRD của mẫu oxalate do chúng tôi chế tạo được 

cho các dãy đỉnh phổ hoàn toàn trùng khớp với các dãy đỉnh phổ của mẫu oxalate 

bạc chuẩn trong thư viện phổ của máy (Hình 3.2). Điều này cho thấy mẫu oxalat 

bạc điều chế được có độ tinh khiết cao.  

Kết quả trên ảnh FE-SEM cho thấy kích thước hạt oxalate bạc dưới 2µm 

(Hình 3.3) 

MAU_Nano Ag

00-022-1335 (*) - Silver Oxalate - C2Ag2O4/Ag2C2O4 - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 9.36800 - b 6.20390 - c 3.45560 - alpha 90.000 - beta 97.630 - gamma 90.000 - Pri
MAU_Nano Ag - File: MAU_Nano Ag.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 25.000 ° - End: 90.010 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 0.7 s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started
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Hình 3.3 : Ảnh FE-SEM của mẫu oxalat bạc chế tạo được 

Sử dụng vi phân tích EDS để xác định phần trăm các chất có trong mẫu 

oxalate bạc. Kết quả nhận được được trình bày trong hình 3.4 cho thấy thành phần 

phần trăm các nguyên tố (Ag = 71,05%; C = 7,9%; O = 21,05%) khá phù hợp với 

các tính toán lý thuyết từ công thức Ag2C2O4 (Ag = 71,22%; C = 8,54%; O = 

20,24%). 
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Hình 3.4: Kết quả phân tích định lượng EDS của oxalat bạc 

3.3 Chế tạo hạt nano bạc 

 Theo công trình [2], oxalate bạc bị phân hủy ở nhiệt độ 1400 C theo phản ứng 

(3.2) 

Ag2C2O4(s)    →    2Ag(s)      +    2CO2(g)  (3.2) 

  

 

 

 

 

 

Hình 3.5: Các mẫu thu được khi nung oxalate bạc ở các nhiệt độ khác nhau  

(a):M1 (1400C)  (b): M2 (2000C) 

 

M1 M2 
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 Các kết quả XRD của các mẫu M1 (nung oxalate bạc ở nhiệt độ 1400C trong 

1giờ) và mẫu M2 (nung oxalate bạc ở nhiệt độ 2000C trong 1giờ) được trình bày 

trong hình 3.5 và 3.6. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3.5: Phổ XRD của mẫu M1(nung oxalat bạc ở 1400C trong 1giờ) 

Kết quả phổ XRD của mẫu M1 cho thấy khi nung oxalate bạc tại nhiệt độ 

1400C  trong 1giờ (Hình 3.5), oxalate bạc chỉ bị phân hủy một phần cho ra bạc (các 

đỉnh màu đỏ), phần còn lại chủ yếu cũng là oxalat bạc (các đỉnh màu xanh). Do đó, 

chúng tôi quyết định nâng nhiệt độ nung mẫu lên 2000C  trong 1giờ và kết quả nhận 

được thật thú vị, tất cả oxalat bạc hoàn toàn bị phân hủy thành bạc theo các kết quả 

phân tích phổ nhiễu xạ tia X trên hình 3.6. Các dãy đỉnh phổ, cường độ các đỉnh 

hoàn toàn phù hợp với phổ chuẩn của kim loại bạc bao gồm các đỉnh d =2,35535 

(2θ=380); 2,04035 (2θ=440); 1,44350 (2θ=640); 1,23137 (2θ=770); 1,17894 (2θ=820) 

tương ứng với các mặt phẳng {111}, {200}, {220}, {311} và{222}. 

MAU_Ag1

00-022-1335 (*) - Silver Oxalate - C2Ag2O4/Ag2C2O4 - WL: 1.5406 - Monoclinic - a 9.36800 - b 6.20390 - c 3.45560 - alpha 90.000 - beta 97.630 - gamma 90.000 - Primitive - P21/n (14) - 2 - 
00-004-0783 (I) - Silver-3C, syn - Ag - WL: 1.5406 - Cubic - a 4.08620 - b 4.08620 - c 4.08620 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Face-centered - Fm3m (225) - 4 - 68.2274 - I/Ic P
MAU_Ag1 - File: MAU_Ag1.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 15.000 ° - End: 84.990 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 13 s - 2-Theta: 15.000 ° - Theta: 7
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Hình 3.6: Phổ XRD của mẫu M2 (nung oxalate bạc ở 2000C trong 1giờ) 

Công thức Sherrer: 

Dựa vào độ bán rộng cực đại của đỉnh hấp thụ lớn nhất chúng ta có thể tính 

được kích thước trung bình của tinh thể Ag. 

FWHM
kLC
.cos

..180
θ

λ
π

=  

Trong đó: 

FWHM: độ bán rộng cực đại. 

180/π : chuyển đổi FWHM từ độ sang radian. 

λ : bước sóng của Cu, λ=1,5406 Å 

k : hệ số Sherrer, giá trị mặc định là 0,89. 

 

 

MAU_Ag2

01-087-0717 (C) - Silver 3C - Ag - WL: 1.5406 - Cubic - a 4.08570 - b 4.08570 - c 4.08570 - alpha 90.000 - beta 90.000 - gamma 90.000 - Face-centered - Fm-3m (225) - 4 - 68.2024 - I/Ic PDF 
MAU_Ag2 - File: MAU_Ag2.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 15.000 ° - End: 84.990 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 13 s - 2-Theta: 15.000 ° - Theta: 7
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Hình 3.7: Phổ XRD với giá trị của độ bán rộng cực đại của mẫu M2 

Theo công thức Sherrer ta có: 

69,86nmÅ6,698
119,0.

2
183,38cos

5406,1.89,0.180
==

⎟
⎠
⎞

⎜
⎝
⎛

=
π

LC  

 

 Như vậy, chúng tôi đã chế tạo được hạt nano bạc với kích thước khoảng 

70nm bằng cách phân hủy phức oxalate bạc. Hạt bạc nano nhận được từ phương 

pháp phân hủy nhiệt có độ tinh khiết cao, ứng dụng cho lãnh vực điện tử đòi hỏi độ 

dẫn điện cao, hoặc lãnh vực y học đòi hỏi độ tinh khiết cao. 

 

 

 

MAU_Ag2

4)

3)

2)

1)

MAU_Ag2 - File: MAU_Ag2.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 15.000 ° - End: 84.990 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 13 s - 2-Theta: 15.000 ° - Theta: 7

   MAU_Ag2 - FWHM: 0.143 ° - Left Angle: 77.280 ° - Right Angle: 77.580 ° - Left Int.: 20.3 Cps - Right Int.: 20.3 Cps - Obs. Max: 77.440 ° - d (Obs. Max): 1.23146 - Max Int.: 190 Cps - Net H
   MAU_Ag2 - FWHM: 0.132 ° - Left Angle: 64.320 ° - Right Angle: 64.710 ° - Left Int.: 14.8 Cps - Right Int.: 14.5 Cps - Obs. Max: 64.501 ° - d (Obs. Max): 1.44353 - Max Int.: 186 Cps - Net H
   MAU_Ag2 - FWHM: 0.131 ° - Left Angle: 44.160 ° - Right Angle: 44.550 ° - Left Int.: 30.3 Cps - Right Int.: 30.3 Cps - Obs. Max: 44.364 ° - d (Obs. Max): 2.04024 - Max Int.: 296 Cps - Net H
   MAU_Ag2 - FWHM: 0.119 ° - Left Angle: 38.070 ° - Right Angle: 38.310 ° - Left Int.: 83.3 Cps - Right Int.: 83.3 Cps - Obs. Max: 38.183 ° - d (Obs. Max): 2.35511 - Max Int.: 784 Cps - Net H
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3.4 Chế tạo dung dịch keo nano bạc 

3.4.1 Dung dịch keo nano bạc 

Phản ứng khử bạc oxalate bởi ethylene glycol được trình bày trong hai 

phương trình dưới đây: 

C2H4(OH)2     →      2CH3CHO + H2O                                                     (3.3) 

2CH3CHO  +   Ag2C2O4(s)  →    CH3COCOCH3  +  2Ag(s)   +  H2C2O4    (3.4) 

Phản ứng trên được thực hiện bằng cách thay đổi tỉ lệ chất Ag2C2O4:PVP, 

công suất lò vi sóng và thời gian phản ứng. Các kết quả được trình bày trong bảng 

3.1 với  và hình 3.7 gồm các nhóm sản phẩm sau: 

*Nhóm 1 (màu xanh lá): nhóm phản ứng với nồng độ tiền chất oxalat bạc cao 

(lượng oxalat bạc là 0,05g). 

*Nhóm 2 (màu xanh da trời): nhóm phản ứng với nồng độ oxalat bạc thấp hơn 

(lượng oxalat bạc là 0,025g). 

*Nhóm 3 (màu vàng đậm): nhóm phản ứng với nồng độ oxalat bạc thấp nhất 

(lượng oxalat bạc là 0,01g). 

*Nhóm 4 (màu vàng nhạt) và nhóm 5 (màu xám nhạt) là hai nhóm phản ứng 

thực hiện ở công suất lò vi sóng cao với hai nồng độ oxalat bạc khác nhau. 
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 Bảng 3.1: Các dung dịch keo nano bạc chế tạo được 

 

 

 

 

 

 

 

Mẫu Ethylene 
glycol(ml) PVP(g) Ag2C2O4(g) Tỷ lệ 

Ag2C2O4:PVP 
Công 

suất(W) Thời gian 

1a 40 0,25 0,05 1:5 160 4 phút 
1b 40 0,25 0,05 1:5 160 4 phút 10 giây 
1c 40 0,25 0,05 1:5 160 4 phút 20 giây 
1d 40 0,25 0,05 1:5 160 4 phút 30 giây 
1e 40 0,25 0,05 1:5 160 4 phút 40 giây 
2a 40 0,25 0,025 1:10 160 4 phút 
2b 40 0,25 0,025 1:10 160 4 phút 10 giây 
2c 40 0,25 0,025 1:10 160 4 phút 20 giây 
2d 40 0,25 0,025 1:10 160 4 phút 30 giây 
2e 40 0,25 0,025 1:10 160 4 phút 40 giây 
3a 40 0,25 0,01 1:25 160 4 phút 
3b 40 0,25 0,01 1:25 160 4 phút 10 giây 
3c 40 0,25 0,01 1:25 160 4 phút 20 giây 
3d 40 0,25 0,01 1:25 160 4 phút 30 giây 
3e 40 0,25 0,01 1:25 160 4 phút 40 giây 
4a 40 0,25 0,025 1:10 800 30 giây 
4b 40 0,25 0,025 1:10 800 35 giây 
4c 40 0,25 0,025 1:10 800 40 giây 
5a 40 0,25 0,01 1:25 800 40 giây 
5b 40 0,25 0,01 1:25 800 50 giây 
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3.4.2 Kết quả UV-Vis 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Chúng tôi đã pha loãng 12 lần để chạy phổ UV-Vis 

*Với nhóm sản phẩm thứ 1: 

 

 

 

 

 

 

 

 
Hình 3.8: Phổ UV-Vis của các dung dịch keo nano bạc của các sản phẩm thuộc 

nhóm 1. Vị trí các đỉnh hấp thu (nm): 1a (405); 1b (410);1c(411);1d(416);1e(420) 

Hình 3.7:  Các nhóm mẫu dung dịch 
nano bạc  
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Kết quả nhận được từ hình 3.8 cho thấy với nồng độ oxalate cao (lượng 

oxalate bạc là 0,05g), đỉnh hấp thụ dời về phía bước sóng cao hơn (từ 405 tăng lên 

410, 411, 416, 420nm) tương ứng với thời gian tiếp xúc với vi sóng tăng (từ 4phút 

đến 4phút 10giây, 4phút 20giây, 4phút 30giây; 4phút 40giây). Điều này được giải 

thích dựa trên hiệu ứng giam cầm lượng tử. Khi kích thước hạt tăng dần thì bước 

sóng hấp thụ dịch chuyển về phía bước sóng lớn (dịch chuyển đỏ) [3]. Như vậy với 

cùng nồng độ chất phản ứng, cùng công suất lò vi sóng thì khi tăng thời gian phản 

ứng, khả năng tạo hạt nano càng nhiều và khả năng các hạt nano va chạm kết tụ với 

nhau để tạo hạt lớn hơn là rất hợp lý. 

*Với nhóm sản phẩm thứ hai: 

   

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hình 3.9: Phổ UV-Vis của các dung dịch keo nano bạc của các sản phẩm thuộc 
nhóm 2. Vị trí các đỉnh hấp thu (nm): 2a (404); 2b (405); 2c(412); 2d(414); 2e(415) 
 

Kết quả ở hình 3.9 với nồng độ oxalat bạc thấp hơn (lượng oxalate bạc là 

0,025g), cũng nhận thấy  có sự chuyển dịch về phía bước sóng lớn khi tăng thời 

gian phản ứng. Tuy nhiên, so với trường hợp nồng độ oxalate bạc cao thì sự chuyển 
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dịch này rất nhỏ (thí dụ như từ 1a với bước sóng 405nm đến 1b là 410nm thì từ 2a 

là 404nm đến 2b chỉ là 405nm). 

*Với nhóm sản phẩm thứ ba 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hình 3.10: Phổ UV-Vis của các dung dịch keo nano bạc của các sản phẩm thuộc 
nhóm 3. Vị trí các đỉnh hấp thu (nm): 3a (410); 3b (409); 3c(409); 3d(410); 3e(409) 
 

Kết quả ở hình 3.10 với nồng độ oxalat bạc thấp nhất (lượng oxalat bạc là 

0,01g), không nhận thấy có sự chuyển dịch đỉnh hấp thụ khi tăng thời gian phản 

ứng. Có lẽ rằng, ở nồng độ oxalat quá thấp và do tỉ lệ Ag2C2O4:PVP khá lớn nên 

trong môi trường khá loãng, các hạt nano riêng lẽ lại được bọc bên ngoài lớp bảo vệ 

PVP nên khi thời gian tăng lên khoảng 10giây, 20giây, 30giây, 40giây so với thời 

gian ban đầu cũng không  đủ để phá vỡ lớp bảo vệ và vì thế, các giá trị của các đỉnh 

hấp thụ gần như không thay đổi. 
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 *Với nhóm sản phẩm thứ tư và thứ năm: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hình 3.11: Phổ UV-Vis của các dung dịch keo nano bạc của các sản phẩm thuộc 
nhóm 4. Vị trí các đỉnh hấp thu (nm): 4a (402); 4b (411); 4c(420) 

 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hình 3.12: Phổ UV-Vis của các dung dịch keo nano bạc của các sản phẩm thuộc 
nhóm 5. Vị trí các đỉnh hấp thu (nm): 5a (407); 5b (411) 
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Các kết qủa trên hình 3.11, 3.12 và bảng 3.1 cho thấy rằng khi tăng công 

suất của lò vi sóng từ 160W lên 800W (tăng gấp 5 lần) thì thời gian để phản ứng đạt 

được rất ngắn, với nồng độ oxalat bạc là 0,025g (tỉ lệ Ag2C2O4:PVP là 1:10), phản 

ứng chỉ cần 30giây (thời gian giảm xuống 8 lần, thay vì 4 phút), với nồng độ oxalate 

bạc là 0,10g (tỉ lệ Ag2C2O4:PVP là 1:25), phản ứng chỉ cần 40giây (thời gian giảm 

xuống 6 lần). Với công suất lớn, chỉ cần một thay đổi nhỏ về thời gian cũng thay đổi 

vị trí đỉnh hấp thu (với mẫu 4a, thời gian phản ứng là 30giây, đỉnh hấp thụ là 402nm 

trong khi đó với mẫu 4b, thời gian phản ứng là 35giây, đỉnh hấp thụ là 411nm). 

Qua các kết quả trên phổ UV-Vis, thấy rằng các mẫu sản phẩm cho một 

đỉnh hấp thụ trong khoảng 402-420nm, theo công trình nghiên cứu [3], chính điều 

này cho thấy các hạt nano bạc chỉ có một hình dạng và có kích thước tương đối 

đồng đều. Cũng công trình này cho biết với khoảng hấp thụ dưới 410nm, các hạt 

nano bạc có dạng hình cầu và đây là dạng có hiệu quả nhất trong các ứng dụng 

kháng khuẩn của nano bạc.  

3.4.3 Kết quả chụp TEM 

Chúng tôi tiến hành chụp TEM mẫu 3c và thu được kết quả như sau: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Hình 3.13 : Ảnh TEM của mẫu nano bạc 3c 

dtb = 18,87 ± 2,083nm 

QuickTime™ and a
 decompressor

are needed to see this picture.
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 Kết quả ảnh chụp TEM cho chúng ta thấy kích thước trung bình của hạt nano 

bạc là khoảng 18,87 nm. 

3.4.4 Tính kháng khuẩn của dung dịch keo nano bạc 

   Phương pháp vòng kháng khuẩn được sử dụng để kiểm tra tính kháng khuẩn 

của dung dịch keo nano bạc chế tạo được. Mẫu được thử nghiệm trên 6 loại vi khuẩn 

do Bộ y tế quy định được kiểm tra tại Viện Pasteur – Thành Phố Hồ Chí Minh. 

- Staphylococcus aureus ATCC 25923 

- Salmonella typhi 

- Escherichia coli ATCC 25922 

- Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853 

- Shigella flexneri NCDC 2774-71 

- Bacillus subtilis ATCC 6633 
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Kết quả thu được sau khi khảo sát được viện Pasteur chứng nhận như sau: 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

Hình 3.14 : Kết quả thử nghiệm hoạt tính kháng khuẩn 

Kết quả thử nghiệm hoạt tính kháng khuẩn tại Viện Pasteur Thành Phố Hồ 

Chí Minh bằng phương pháp vòng vô khuẩn có kết quả như sau: ở nồng độ nguyên 

chất, 1/2, 1/4, 1/8 thấy xuất hiện vòng vô khuẩn trên tất cả các chủng thử nghiệm, 

điều này chứng tỏ mẫu dung dịch keo nano bạc điều chế bằng phương pháp trên có 

thể kháng khuẩn tốt 

3.4.5 Kết quả do ICP-AAS 

Chúng tôi chọn 2 mẫu 2D và 3D để đem di phân tích và thu được kết quả như 
sau: (xem phụ lục) 

 
Mẫu Nồng độ mg/l 
2D 17,8 
3D 12,7 

 

Dựa vào phương trình phản ứng 3.4 để tính hiệu suất phản ứng khử nano Ag: 
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%100.1.304.
2
1.

108
1.10.40.12.10. 33

m
CH −−=  

Trong đó: 

C: nồng độ (mg/l) 

H: hiệu suất phản ứng (%) 

m: lượng Ag2C2O4 cho vào ban đầu (g) 

Bảng 3.2: Hiệu suất phản ứng của quá trình khử bạc oxalate thành nano Ag 

Mẫu Hiệu suất phản ứng(%) 
2d 48,11 
3d 85,81 
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Chương 4  

KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ 

4.1 Kết luận 

1. Đã chế tạo thành công oxalat bạc với hiệu suất cao (~100%). Mẫu oxalat bạc 

có độ tinh khiết cao có kích thước <2µm, được nhận diện qua các phổ nhiễu 

xạ tia X, ảnh FE-SEM. Kết quả vi phân tích EDS cho thành phần phần trăm 

các nguyên tố khá phù hợp với các tính toán lý thuyết. 

2. Đã chế tạo thành công các hạt nano bạc từ phản ứng phân hủy hợp chất 

oxalat bạc tại nhiệt độ 2000C. Các hạt nano bạc nhận được có độ tinh khiết 

cao, kích thước hạt vào khoảng 70nm  được xác nhận qua các kết quả từ phổ 

nhiễu xạ tia X.  

3. Đã chế tạo thành công các dung dịch nano bạc từ tiền chất oxalat bạc, chất 

bảo vệ polyvinyl pyrolidone (PVP) trong môi trường ethylene glycol với sự 

hỗ trợ của nhiệt vi sóng. Các nghiên cứu về phổ UV-Vis cho thấy các mẫu 

chỉ cho một đỉnh hấp thụ có bước sóng từ 402-420nm. Khi tăng nồng độ 

hoặc tăng thời gian phản ứng, có độ dịch chuyển đỏ về phía buớc sóng cao 

hơn. Kết quả TEM cho thấy kích thước trung bình của hạt nano bạc là 

khoảng 18,87 nm.  

4. Dung dịch keo nano bạc 2D với nồng độ nano bạc khoảng 17,8ppm và 3D 

với nồng độ nano bạc khoảng 12,7ppm có khả năng kháng 6 loại vi khuẩn do 

Bộ Y Tế quy định.  

5. Hiệu suất của phản ứng là 48,11% (dung dịch keo nano bạc 2d) và 85,81% 

(dung dịch keo nano bạc 3d) 
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4.2 Kiến nghị 

- Khảo sát các điều kiện phản ứng chế tạo dung dịch keo nano bạc để nâng cao 

hiệu suất phản ứng. 

- Tìm các điều kiện nung tối ưu để nhận được hạt nano bạc có kích thước nhỏ 

hơn 70nm. 
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