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TÓM TẮT 

         Hiện nay, ô nhiễm môi trường đã để lại những hậu quả tiêu cực cho cuộc sống của 

con người. Quá trình phân hủy các chất hữu cơ mà gây ảnh hưởng đến sức khỏe của con 

người, trở thành tâm điểm nghiên cứu của các nhà khoa học trên toàn thế giới. Để giải quyết 

vấn đề này nhiều phương pháp được áp dụng nhưng ứng dụng phương pháp quang hóa xúc 

tác, đặc biệt là quang hóa xúc tác sử dụng chất bán dẫn chiếm ưu thế hơn phương pháp oxy 

hóa thông thường để phân hủy các chất độc hại thành các chất không gây độc. Bởi các chất 

bán dẫn có ưu điểm như: giá thành rẻ, không độc hại, điện tích bề mặt lớn, phổ hấp thụ rộng 

với hệ số hấp thụ cao, tính có thể thay đổi khi giảm kích thước, pha tạp, có thể tái sử dụng 

nhiều lần mà không mất đi hoạt tính xúc tác quang hóa. Hơn nữa, các hạt bán dẫn được có 

thể cố định lên các vật thể khác trong một lò phản ứng mà vẫn giữ đặc tính xúc tác khi lặp 

đi lặp lại chu trình xúc tác. 

       Trong nghiên cứu này, vật liệu TiO2-SiO2 được điều chế bằng phương pháp sol gel sau 

đó phủ lên hạt kính cường lực bằng phương pháp nhúng. Vật liệu xúc tác quang được đánh 

giá đặc tính thông qua nhiều phương pháp như xác định hình thái bề mặt vật liệu, xác định 

cấu trúc tinh thể. Sau đó, hạt kính phủ vật liệu được nhồi vào mô hình đã thiết kế và kết 

hợp glyerol để đánh giá hiệu quả xử lý độ màu metyl orange dưới ánh sáng mặt trời. Kết 

quả cho thấy thời gian lưu nước là 7 phút, hàm lượng glycerol là 0.5 g/L thì đạt hiệu quả 

xử lý methyl orange (nồng độ nhỏ hơn 0.03 g/L) là trên 60%. Sau đó vật liệu được áp dụng  

trên mẫu nước thải dệt nhuộm thực tế và mang lại một số kết quả khả quan trong xử lý màu 

cho thấy tiềm năng ứng dụng cho ngành dệt nhuộm ở  Việt Nam. 

 

 

 

 

 

 

 



 

iii 

 

LỜI CAM ĐOAN 
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ở phần Danh mục tài liệu tham khảo. Các kết quả nghiên cứu trong đồ án này là do chính 

chúng tôi thực hiện một cách nghiêm túc, trung thực và không trùng lặp với các đề tài khác. 

 Chúng tôi xin được lấy danh dự và uy tín của bản thân để đảm bảo cho lời cam đoan 

này. 

 

 TP.Hồ Chí Minh, ngày 29 tháng 07 năm 2019 

Sinh viên thực hiện 
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h+VB Hole (valence bands) Lỗ trống quang sinh 
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PL Photoluminescence Phổ quang phát quang 
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Photochemical Advanced Oxidation 

Processes 

Quá trình quang oxi hóa bậc cao  

 

Pzc Point of zero charge Điểm điện tích không 

pHzpc Zero point of charge Điểm điện tích bằng không 
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UV Ultraviolet radiation Tia cực tím 

XPS X-ray Photoelectron Spectroscopy Phổ kế quang điện tử tia X 

XPS X-ray Photoelectron Spectroscopy Phổ kế quang điện tử tia X 

XRD X-Ray Diffractometer Phương pháp nhiễu xạ tia X 

BXMT - Bức xạ mặt trời 

NLMT - Năng lượng mặt trời 
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MỞ ĐẦU 

1. TÍNH CẤP THIẾT CỦA ĐỀ TÀI  

Hiện nay, ô nhiễm môi trường đã để lại những hậu quả tiêu cực cho cuộc sống của con 

người. Quá trình phân hủy các chất hữu cơ gây ảnh hưởng đến sức khỏe, trở thành tâm điểm 

nghiên cứu của các nhà khoa học trên toàn thế giới. Các chất ô nhiễm được thải ra từ các 

nguồn khác nhau ảnh hưởng đến hệ sinh thái vì các chất ô nhiễm này khi thải ra môi trường 

được phân hủy sinh học rất chậm mang lại hậu quả xấu và không tương thích với môi 

trường. Để giải quyết vấn đề này có nhiều phương pháp, nhiều mô hình đã được nghiên 

cứu và phát triển mà nổi bật là các nghiên cứu về phương pháp quang hóa xúc tác, đặc biệt 

là quang hóa xúc tác sử dụng chất bán dẫn. Bởi vì các chất bán dẫn có ưu điểm như: giá 

thành rẻ, không độc hại, điện tích bề mặt lớn, phổ hấp thụ rộng với hệ số hấp thụ cao, tính 

có thể thay đổi khi giảm kích thước, pha tạp, ..., có thể tái sử dụng nhiều lần mà không mất 

đi hoạt tính xúc tác quang hóa. Hơn nữa, các hạt bán dẫn được có thể cố định lên các vật 

thể khác trong một lò phản ứng mà vẫn giữ đặc tính xúc tác khi lặp đi lặp lại chu trình xúc 

tác [1-5]. 

     Sử dụng quang xúc tác bán dẫn là một trong những nghiên cứu hứa hẹn cung cấp năng 

lượng sạch và phân hủy các chất ô nhiễm hữu cơ bền và loại bỏ các kim loại độc hại. Đặc 

điểm của loại xúc tác này là dưới tác dụng của ánh sáng sẽ sinh ra cặp electron (e-) và lỗ 

trống (H+) có khả năng tác dụng với oxi (O2) và nước (H2O) để tạo ra gốc hydroxin (HO*) 

phân hủy chất hữu cơ hoặc chuyển hóa các kim loại độc hại thành những chất “sạch” với 

môi trường [6-12]. Mặc dù có nhiều chất quang xúc tác bán dẫn nhưng TiO2 vẫn là một 

trong những chất quang xúc tác phổ biến nhất vì giá thành rẻ, bền hóa học, không độc hại, 

dễ điều chế. Do đó TiO2 là chất thích hợp ứng dụng trong công nghệ xử lý môi trường. 

Ngoài ra việc sử dụng TiO2 làm chất xúc tác quang hóa xử lý các chất hữu cơ độc hại, kim 

loại nặng trong nước thải công nghiệp (dệt nhuộm...) TiO2 còn được sử dụng để làm sạch 

không khí, chống nấm mốc, diệt khuẩn, hay phân hủy các chất của thuốc trừ sâu [13]. Vì 

TiO2 có năng lượng vùng cấm ~ 3,2 eV nên chỉ có một phần nhỏ ánh sáng mặt trời, khoảng 

5% trong vùng UV có thể được sử dụng [7-11]. Do vậy, đã có nhiều nhiều nghiên cứu trong 

việc điều chế quang xúc tác TiO2 có khả năng sử dụng hiệu quả trong vùng ánh sáng khả 

kiến. Đến nay, đã có nhiều nghiên cứu biến tính TiO2 bởi các cation kim loại và phi kim 

chuyển tiếp đã cho thấy kết quả tốt, tăng cường tính quang xúc tác trong vùng khả kiến. 

Ngoài ra việc biến tính TiO2 với các halogen cũng tăng cường hoạt tính của TiO2 trong 
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vùng ánh sáng khả kiến. Gần đây, việc biến tính đồng thời cả kim loại và phi kim vào TiO2 

đã thu hút nhiều sự quan tâm,vì nó có thể làm tăng mạnh hoạt tính quang xúc tác so với 

việc biến tính chỉ bởi riêng kim loại hoặc phi kim [7]. 

    Khi bổ sung glycerol làm tăng khả năng quang hóa đến vùng ánh sáng khả kiến của 

vật liệu cũng là hố chôn các ion H+ làm cho các ion H+ không có quay về lỗ trống làm 

tăng quá trình xúc tác tác quang [8]. Nó như một chất quang nhạy, có thể hấp thụ ánh 

sáng khả kiến và tạo ra điện tử kích thích bởi các photon. Các electron kích thích bởi các 

photon được tiêm vào dải dẫn TiO2 để tạo thành Ti (III) và các loại phản ứng cuối cùng 

làm tăng sự quang hóa của vật liệu [9]. 

Một vài chất hữu cơ cũng là phụ gia cho quá trình điều chế SiO2 – TiO2 bằng cách sử 

dụng formamide, glycerol hoặc axit oxalic làm phụ gia hóa học kiểm soát sấy khô để cải 

thiện tính chất vật lý của sản phẩm, kiểm soát tốc độ thủy phân và ngưng tụ, cũng như kích 

thước hạt đồng nhất và phân bố độ xốp. Nó đã được tìm thấy rằng khi sử dụng, thời gian 

gel hóa lâu hơn mà không có bất kỳ chất phụ gia. [10] 

     Có nhiều phương pháp điều chế vật liệu TiO2-SiO2 khá phong phú như: sol-gel, phản 

ứng pha rắn, thủy nhiệt, đông kết, nhiệt phân phun, nghiền, thủy phân. Sự kết hợp của các 

hạt á kim TiO2-SiO2 có thế tăng khả năng quang xúc tác của TiO2 sẽ giãn rộng vùng tử 

ngoại đến vùng ánh sáng khả kiến.[11-12] 

2. TỔNG QUAN TÌNH HÌNH NGHIÊN CỨU TRONG VÀ NGOÀI NƯỚC  

Tình hình ngoài nước: 

Có nhiều công trình công bố chế tạo vật liệu TiO2-SiO2 chủ yếu bằng phương pháp sol 

– gel, thủy nhiệt. Nhưng chỉ có công trình nghiên cứu tổng hợp vật liệu TiO2-B và tác nhân 

pha tạp glycerol bằng phường pháp sol- gel. 

    Trong nghiên cứu này, các vật liệu nano TiO2 pha trộn axit boron và glycerol hiệu quả 

cao được tổng hợp trực tiếp thông qua phương pháp gel sol. Các vật liệu thu được được xác 

định  bởi nhiễu xạ tia X (XRD), kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM), quang phổ quang 

điện tử tia X (XPS), phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FT-IR), quang phổ phản xạ khuếch 

tán tia UV (DRS) và quang phổ quang điện tử tia X (PL). 

      Kết quả chỉ ra rằng boron liên kết một phần vào cấu trúc TiO2 xen kẽ hoặc được tích 

hợp vào mạng TiO2 thông qua việc chiếm vị trí của nguyên tử oxy và các chất khác có mặt 

dưới dạng B2O3. Các vật liệu TiO2 đồng pha axit và glycerol cho thấy sự thay đổi màu đỏ 
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rõ rệt ở các cạnh hấp thụ của chúng và tách lỗ electron hiệu quả do pha tạp glycerol. Nghiên 

cứu về các hoạt động kháng khuẩn chứng minh rằng vật liệu nano TiO2 pha tạp có thể vô 

hiệu hóa vi khuẩn một cách hiệu quả dưới sự chiếu xạ ánh sáng nhìn thấy được. Vật liệu 

nano TiO2 pha tạp thể hiện hiệu suất kháng khuẩn tuyệt vời hơn vật liệu nano TiO2 pha tạp 

B. Được đề cập trong bài báo (He Yanga, Yuzheng Wanga, Xiangxin Xuea. Influences of 

glycerol as an efficient doping agent on crystal structure and antibacterial activity of B2O3-

TiO2 nano materials  122 (2014) 701–708.) 

Tình hình trong nước:  

  Có một số công trình công bố về nghiên cứu tổng hợp vật liệu TiO2-SiO2 làm chất xúc 

tác quang hóa bằng phương pháp sol-gel thủy nhiệt, chưa có công bố nghiên cứu về 

“Nghiên cứu hiệu quả khử màu bằng vật liệu xúc tác quang kết hợp glycerol dưới ánh 

sáng mặt trời” 

3. MỤC TIÊU NGHIÊN CỨU 

     Điều chế vật liệu TiO2-SiO2 theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10 phủ lên hạt kính dưới dạng lớp 

phim mỏng nhằm giảm sự thất thoát vật liệu. 

     Đánh giá các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình khử màu của mô hình sử dụng vật liệu 

TiO2-SiO2 kết hợp Glycerol dưới ánh sáng mặt trời. 

4. PHƯƠNG PHÁP THỰC HIỆN 

Phương pháp nghiên cứu thực nghiêm: 

     Điều chế mẫu vật liệu theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10 từ Tetra-isopropyl orthotitanate 

(TTIP) 98% ( C12H28O4Ti(C3H7O)4Ti) và Tetra-ethylorthosilicate (TEOS) 98% (C8H20O4Si 

(C2H5O)4Si) bằng phương pháp sol-gel  

        Thực hiện các phản ứng xúc tác quang hóa phân hủy chất hữu cơ của vật liệu TiO2-

SiO2 và TiO2-SiO2  kết hợp glycerol dưới ánh sáng mặt trời. 

Phương pháp nghiên cứu phân tích tổng hợp: 

      Phân tích và tổng hợp các dữ liệu phổ XRD, SEM, và điện tích bề mặt riêng để xác định 

cấu trúc của vật liệu TiO2-SiO2.  

     Phân tích các dữ liệu hiệu suất phân hủy quang hóa chất hữu cơ ô nhiễm của vật liệu 

TiO2-SiO2 và TiO2-SiO2 kết hợp glycerol dưới ánh sáng mặt trời. 
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5. ĐỐI TƯỢNG VÀ PHẠM VI NGHIÊN CỨU 

Đối tượng nghiên cứu 

      Vật liệu xúc tác quang theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10 dạng lớp phim mỏng phủ trên hạt 

kính. 

      Mô hình xử lý nước thải bằng vật liệu xúc tác quang TiO2 – SiO2 kết hợp Glycerol. 

      Nguồn nước màu giả lập pha mẫu tại phòng thí nghiệm và mẫu nước thải từ nhà máy. 

Phạm vi nghiên cứu 

Khả năng khử màu bằng vật liệu TiO2-SiO2 khi phủ lên hạt kính cường lực và kết hợp 

Glycerol dưới ánh sáng mặt trời. 

Ảnh hưởng của nồng độ Glycerol đến COD của mẫu. 

6. NỘI DUNG NGHIÊN CỨU 

- Chế tạo vật liệu theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10 bằng phương pháp sol-gel . 

- Đánh giá khả năng khử màu Methyl orange trong nước của vật liệu chế tạo khi kết 

hợp với Glycerol dưới ánh sang mặt trời tự nhiên. 

- Khảo sát các yếu tố ảnh hưởng đến hiệu quả khử màu Methyl orange : hàm lượng 

glycerol, nồng độ metyl da cam ban đầu, pH, thời gian phản ứng, cường độ ánh sáng 

mặt trời. 

- Khảo sát hiệu quả xử lý trên mẫu nước thải dệt nhuộm. 
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CHƯƠNG 1: CƠ SỞ LÝ THUYẾT 

1.1.     TỔNG QUAN VỀ  TiO2 

1.1.1. Cấu trúc pha tinh thể của TiO2 và các tính chất của TiO2 

TiO2 thuộc nhóm oxit kim chuyển tiếp. Trong tự nhiên TiO2 tồn tại có bốn dạng thù 

hình cơ bản: Anatase (mạng tứ phương), brookite (dạng thoi), rutile (mạng tứ phương) và 

TiO2 (B) (đơn tà) [13]. 

  Rutile: có kiểu mạng Bravais tứ phương với các hình bát diện xếp tiếp xúc nhau ở các 

đỉnh trạng thái tinh thể bền của TiO2 ở các điều kiện nhiệt độ vá áp suất. Zhang et al. [14] 

chứng minh rằng pha anatase và brookites có thể chuyển thành pha rutile khi đạt được một 

kích thước hạt nhất định, pha rutile trở nên bền hơn pha anatase với kích thước hạt lớn hơn 

14nm. pha rutile có hoạt tính cao hay thấp tùy thuộc vào điều kiện tổng hợp mức năng 

lượng miền cấm là 3,02 eV  

Anatase: Anatase cũng có kiểu mạng Bravais tứ phương như rutile nhưng các hình bát 

diện xếp tiếp xúc cạnh với nhau và trục của tinh thể bị kéo dài [15]. Là pha có hoạt tính 

quang hoá mạnh nhất trong 3 pha. Cấu trúc tinh thể của anatase phù hợp hơn cho các ứng 

dụng pin năng lượng mặt trời vì độ linh động của các electron cao,hằng số điện môi thấp 

và mật độ electron thấp [13]. Anatase có năng lượng miền cấm là 3,23 eV 

Brookite: có hoạt tính quang hoá rất yếu. Brookite có mức năng lượng miền cấm là 

2,96 eV. Trong thực tế, pha tinh thể brookite của TiO2 rất ít gặp nên thường ít được đề cập 

trong các nghiên cứu và ứng dụng [16]. 

 

                               

(a) (b) (c)  

Hình 1.1: Cấu trúc tinh thể pha Rutile (a), Anatase (b) và Brookite (c) 
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TiO2 là một chất bán dẫn với vùng hóa trị của TiO2 gồm orbital 2p của O2 và orbital 3d 

của Ti,trong vùng dẫn chỉ gồm orbital 3d của Ti [17]. 

Thông thường TiO2 ở dạng bột, có mà trắng, kích thước ở dạng micromet, rất bền hóa 

học, không tan trong axit, không độc và rẻ tiền. Tuy nhiên,khi đưa TiO2 về dạng kích thước 

nanomet, TiO2 có thề tham gia một số phản ứng với axit và kiềm mạnh. 

Bảng 1.1: Một số tính chất vật lý của TiO2 đạng anatase và rutile  

STT Tính chất vật lý Anatase  Rutile 

1 Cấu trúc tinh thể  Tứ phương Tứ phương 

2 Nhiệt độ nóng chảy (0C) 1800 1850 

3 Khối lượng riêng (g/cm3) 3,84 4,20 

4 Độ cứng Mohs  5.5 - 6,0 6,0 – 7,0 

5 Chỉ số khúc xạ 2,54 2,75 

6 Hằng số điện môi  31 114 

7 Nhiệt dung riêng (cal/mol.0C) 12,96 13,3 

8 Mức năng lượng vùng cấm (eV) 3,23 3.2 

 

Titanium dioxide (TiO2) là một chất xúc tác quang đang được sử dụng rộng rãi trong 

nhiều lĩnh vực khác nhau như mỹ phẩm, điện tử, y học, kiến trúc…  Đặc biệt, xúc tác quang 

TiO2 đang được nghiên cứu ứng dụng trong xử lý môi trường. Trong số các chất quang bán 

dẫn (ZnO, WO3, MoO3, ZrO2, SnO2, -Fe2O3,…), TiO2 có tiền năng thượng mại nhất vì đặc 

tính ổn định quang hóa, nhạy cảm với ánh sáng mặt trời, chống ăn mòn ở môi trường nước, 

an toàn khi sử dụng và có giá thành thấp hơn so với các vật liệu khác 

1.1.1. Quá trình quang xúc tác của TiO2 

Theo lý thuyết vùng, cấu trúc điện tử của kim loại gồm có một vùng gồm những phân 

tử liên kết được xếp đủ electron, được gọi là vùng hóa trị (Vanlance Band – VB) và một 

vùng gồm những obitan phân tử còn trống electron, được gọi là vùng dẫn (conductance 

Band – CB). Hai vùng này được chưa cắt bởi một vùng năng lượng gọi là vùng cấm, đặc 

trưng bởi năng lượng vùng cấm Eg (Bandgap Energy), chính độ chênh lệch về năng lượng 
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giữa hai vùng nói trên. Sự khác nhau giữa vật dẫn điện, vật liệu cách điện và vật liệu bán 

dẫn chính là sự khác nhau ở vị trí năng lượng vùng cấm. Đối với vật dẫn điện, vùng hóa trị 

là vùng dẫn diện nằm che phủ lên nhau và không có vùng cấm nhờ đó những electron chiếm 

đầy trong các obitan liên kết ở vùng hóa trị có thể dễ dàng nhảy qua các obitan phản liên 

kết còn trống trong vùng dẫn khi vật liệu được đặc dưới mức điện áp nào đó. Ngược lại, 

đối với vật liệu cách điện, hai vùng hóa trị và vùng dẫn cách khá xa nhau, năng lượng vùng 

cấm lớn nên các electron ở vùng hóa trị không thể nào vượt qua vùng cấm để nhảy lên vùng 

dẫn mặc dù đặc dưới một điện áp lớn. Vật lệu bán dẫn là vật liệu có tính chất trung gian 

giữa hai vật liệu trên. Nghĩ là những electron trong vùng hóa trị của vật liệu bán dẫn khi có 

một kích thích đủ lớn vượt qua ngưỡng của vùng cấm Eg có thể nhảy lên vùng dẫn trở thành 

chất dẫn có điều kiện. Những chất có năng lượng vùng cấm Eg thấp hơn 3,5 eV sẽ là những 

chất bán dẫn. 

TiO2 (dạng anatase) có năng lượng vùng cấm là Eg = 3,2 eV nên có thể hấp thụ các bức 

xạ tử ngoại gần ( 387,5   nm). Thế oxy hóa khử của vùng hóa trị và vùng dẫn của TiO2 

tương ứng là +3,1 eV và -0,1 eV. 

 

 

 

Hình 1.2: Cơ chế xúc tác quang trên chất bán dẫn TiO2 
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Khi chiếu vào chất xúc tác quang ánh sáng có năng lượng lớn hơn hoặc bằng năng 

lượng vùng cấm (tương ứng với bức xạ UV-A có bước sóng 387,5   nm), TiO2 sẽ hấp 

thụ các photon (hv) và khi đó các điện tử e- trong vùng hóa trị sẽ được kích thích nhảy lên 

vùng dẫn, để lại các lỗ trống h+ có điện tích dương ở vùng hóa trị. 

3,2

2

h eVTiO e h  − +⎯⎯⎯⎯→ +  (1.1) 

Các lỗ trống quang sinh mang điện tích dương sẽ di chuyển ra bề mặt của hạt xúc tác. 

Nếu trong môi trường nước sẽ xảy ra những phản ứng tạo gốc tự do OH  trên bề mặt chất 

xúc tác theo phương trình:  

*

2Oh H OH H+ ++ → + (1.2) 

*h OH OH H+ − ++ → + (1.3) 

Mặt khác, các electron quang sinh trên vùng dẫn cũng di chuyển ra bề mặt chất xúc tác. 

Nếu có mặt O2 trên bề mặt chất xúc tác, các phản ứng khử xảy ra tạo gốc superoxit (
*

2O −
) 

trên bề mặt và phản ứng tiếp với nước tạo gốc OH : 

*

2 2e O O− −+ →  (1.4) 

*

2 2 2 2 22 2 O O 2OO H H H O− −+ → + +  (1.5) 

*

2 2O O OH e H H− − −+ → +  (1.6) 

Mặt khác, các electron quang sinh trên vùng dẫn có xu hướng tái kết hợp với các lỗ 

trống quang sinh trên vùng hóa trị, kèm theo giải phóng nhiệt và ánh sáng. Chính quá trình 

này làm giảm đáng kể hiệu quả xúc tác quang của vật liệu. 

1.2. TỔNG QUAN NGHIÊN CỨU VẬT LIỆU BIẾN TÍNH TiO2. 

Mặc dù đã có rất nhiều nghiên cứu tập trung vào cơ chế tổng hợp và hình thành các 

nano TiO2 với hình thái hoàn hảo, nhưng ứng dụng rộng rãi trong lĩnh vực xúc tác quang 

hóa của vật liệu này vẫn còn đang bị hạn chế bởi sở hữu năng lượng vùng cấm lớn hơn 

nhiều so với các hạt TiO2 (3,87 eV đối với nano ống và 3,84 eV đối với các tấm nano 

titanate so với 3,2 eV của hạt TiO2). Vì thế, rất nhiều nghiên cứu được tiến hành nhằm mở 

rộng khả năng hấp thụ ánh sáng về vùng khả kiến và làm giảm tốc độ tái kết hợp cặp điện 

tử – lỗ trống quang sinh thông qua việc biến tính các nano ống TiO2, nâng cao khả năng 

xúc tác quang hóa của vật liệu này. TiO2 được biến tính bằng nhiều phương pháp như pha 

tạp với các kim loại và ion khác, ghép với chất bán dẫn khác (có năng lượng vùng cấm nhỏ 

hơn) hay làm cho nhạy quang để mở rộng khả năng hồi đáp với nguồn năng lượng ánh sáng 



 

11 

 

khả kiến, đã được chứng minh là cách khả thi và hiệu quả để giải quyết 19 mặt tồn tại của 

TiO2 trong xúc tác quang. 

Nhiều nghiên cứu cho thấy khi thêm vào cấu trúc TiO2 bằng các chất pha tạp (kim 

loại, phi kim và halogen) giúp biến tính bề mặt là một trong những lựa chọn làm cho TiO2 

có khả năng nhạy cảm trong vùng ánh sáng khả kiến. Ngoài ra, chất biến tính giúp làm tăng 

tính chất lý hoá học của TiO2 như tăng độ tinh thể hoá (phần trăm của pha anatase cao), 

diện tích bề mặt cao và kích thước hạt tinh thể nhỏ [18].  

Biến tính bằng kim loại đồng kết hợp phi kim có thể ngăn chặn quá trình kết hợp 

electron và lỗ trống quang sinh. Bằng việc bổ sung chất oxi hóa ở bên ngoài và chất nhận 

electron vào bên trong chất bán dẫn, hiệu quả quá trình xúc tác quang tăng đáng kể. 

1.2.1.   Biến tính bằng oxit SiO2 

Một số á kim cũng được dùng để pha tạp, trong đó Si được dùng phổ biến. Pha tạp 

bằng Si giúp tăng ổn định nhiệt của pha anatase cũng như ngăn chặn sự chuyển đổi giữa 

pha anatase sang pha rultile [19]. Nghiên cứu ảnh hưởng của việc pha tạp Si lên TiO2 [20] 

cho kích thước hạt nhỏ hơn, thể tích lỗ rỗng và diện tích bề mặt lớn hơn với phương pháp 

thuỷ phân nhiệt. Điều này đồng nghĩa với việc liên kết Ti-O-Si duy trì nồng độ nhóm 

hydroxyl bề mặt cao nên hoạt tính xúc tác quang của SiO2 -TiO2 cao. Việc tăng hiệu suất 

xử lý được lý giải cho việc thêm silicac vào cấu trúc mạng tinh thể của titanium dioxide 

làm tăng diện tích bề mặt riêng của vật liệu dẫn đến khả năng hấp phụ acetophenone tăng 

lên, vì vậy khả năng xử lý cũng tăng lên đáng kể.  

Một vài chất hữu cơ cũng là phụ gia cho quá trình điều chế SiO2 – TiO2 bằng cách sử 

dụng formamide, glycerol hoặc axit oxalic làm phụ gia hóa học kiểm soát sấy khô để cải 

thiện tính chất vật lý của sản phẩm, kiểm soát tốc độ thủy phân và ngưng tụ, cũng như kích 

thước hạt đồng nhất và phân bố độ xốp. Nó đã được tìm thấy rằng khi sử dụng, thời gian 

gel hóa lâu hơn mà không có bất kỳ chất phụ gia. [21] 

TiO2 pha trộn axit boron và glycerol hiệu quả cao được tổng hợp trực tiếp thông qua 

phương pháp gel sol. Vật liệu TiO2 đồng pha axit và glycerol cho thấy sự thay đổi màu đỏ 

rõ rệt trong các cạnh hấp thụ của chúng và tách lỗ electron hiệu quả do pha tạp glycerol.Về 

các hoạt động kháng khuẩn chứng minh rằng vật liệu nano TiO2 pha tạp có thể vô hiệu hóa 

vi khuẩn một cách hiệu quả dưới sự chiếu xạ ánh sáng nhìn thấy được. [22] 
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1.2.2. Các yếu tố ảnh hưởng đến phản ứng quang xúc tác phân hủy chất hữu cơ của 

vật liêu biến tính TiO2. 

a. Ảnh hưởng của nồng độ chất hữu cơ. 

Nồng độ ban đầu của chất hữu cơ trong phản ứng xúc tác quang hóa là một yếu tố quan 

trọng ảnh hưởng đến hiệu suất quang xúc tác. Nhìn chung hiệu quả phân hủy sẽ giảm khi 

nồng độ chất hữu cơ tăng nếu hàm lượng chất xúc tác không thay đổi [23]. Bởi vì khi nồng 

độ chất hữu cơ tăng lên sẽ tăng số phân tử hữu cơ trên bề mặt vật lieuj xúc tác, điều này 

làm giảm lượng photon ánh sáng tiến đến bề mặt tiếp xúc của chất xúc tác và sẽ làm giảm 

sự hình thành gốc OH* dẫn đến làm giảm hiệu quả phân hủy chất hữu cơ. 

b. Ảnh hưởng của hàm lượng chất xúc tác. 

Hàm lượng xúc tác SiO2 – TiO2:  Mức độ phân hủy quang hóa ban đầu tăng khi tăng 

lượng chất xúc tác và sau đó giảm vì chất xúc tác tăng làm cản trở và chắn tia sáng. Khi 

nghiên cứu hàm lượng SiO2-TiO2 từ  

c. Ảnh hưởng của pH. 

Điểm đẳng điện (pzc, là giá trị pH của môi trường mà ở đó điện tích bề mặt của TiO2 

bằng zero) của TiO2 trong môi trường nước có giá trị nằm trong khoảng từ 5-6 [24]. Khi 

dung dịch có pH>pzc, bề mặt TiO2 có điện tích âm làm giảm khả năng hấp phụ các anion 

lên bề mặt chất xúc tác theo định luật Culong. Và ngược lại, khi dung dịch có pH<pzc, bề 

mặt của TiO2 tích điện dương làm tăng khả năng hấp phụ các anion lên bề mặt chất xúc tác. 

Tuy nhiên, sự thay đổi tốc độ quá trình quang xúc tác ở các pH khác nhau thường không 

vượt quá một bậc [25]. 

d. Ảnh hưởng của phương pháp điều chế. 

Các phương pháp điều chế vật liệu SiO2 - TiO2 khá phong phú, từ những phương pháp 

truyền thống như sol – gel, phản ứng pha rắn, thủy phân, đông kết, các phương pháp đơn 

giản mà hiệu quả như phương pháp tẩm, nghiền đến các phương pháp hiện đại như thủy 

nhiệt, nhiệt phân phun. Trong những phương pháp đó, phương pháp sol-gel được sử dụng 

nhiều nhất do nhiệt độ nung thấp, khả năng tổng hợp dễ dàng, trang thiết bị đơn giản, độ 

đồng đều và độ tinh khiết khá tốt, chế tạo được màng mỏng và tạo được hạt có kích cỡ nano 

khá đồng đều [26]. Trong khi đó, phương pháp khử bạc bằng ánh sáng không thể phân bố 
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ion bạc vào sâu bên dưới bề mặt của hạt TiO2, đặc biệt lực liên kết này rất yếu khi chỉ phủ 

trên bề mặt.  

e. Ảnh hưởng của nguồn sáng. 

Nhiều nghiên cứu chứng minh TiO2 không có khả năng diệt khuẩn trong điều kiện bóng 

tối. TiO2 chỉ khử khuẩn được khi được chiếu bởi tia cực tím và hình thành các gốc hoạt hoá 

tự do. Tuy nhiên, bạc có thể làm tăng hoạt tính của TiO2 trong điều kiện ánh sáng khả kiến 

[27]. 

f. Ảnh hưởng của của dạng lơ lửng và cố định. 

Hiệu quả của chất xúc tác dạng lơ lửng cao hơn so với dạng cố định do lượng vật chất 

chuyển động nhiều khi chất xúc tác ở dạng lơ lửng. Tuy nhiên, giá thành cho việc thu hồi 

chất xúc tác từ hệ thống bùn thải là không thực tế. Ngược lại, chất xúc tác dạng cố định có 

thể dễ kiểm soát hơn nhưng giá thành cũng phụ thuộc vào sự tắc nghẽn và mất hoạt tính 

của chất xúc tác. Ngoài ra, với vật liệu SiO2-TiO2 khi cố định dạng lớp . 

1.2.3.  Ứng dụng của vật liệu TiO2 biến tính trong xử lý môi trường. 

1.2.3.1.   Ứng dụng trong xử lý nước và không khí 

Sản phẩm biến tính TiO2 có khả năng phân hủy các chất độc hại vì vậy nó được ứng 

dụng xử lý nước và làm sạch không khí. Có nhiều báo cáo phân tích vật liệu TiO2 có khả 

năng phân hủy các chất độc như lindane và các chất độc  từ thuốc trừ sâu dưới ánh sáng 

khả kiến [28]. TiO2 biến tính bằng phương pháp sol-gel cho thấy rằng hoạt tính xúc tác 

quang hóa tốt hơn so với TiO2 không biến tính [29]. 

Trong không khí có các hợp chất hữu cơ bay hơi (VOCs) gây nên ô  nhiễm không khí 

cần phải loại bỏ. Vật liệu TiO2 đồng biến tính bởi N và Pt (pt/ TiO2-xNx) cho thấy hiệu quả 

phân hủy bezen và các chất hữu cơ bay hơi khác tồn tại trong không khí dưới ánh sáng khả 

kiến [30]. Cho thấy khả năng xử lý không khí nhiễm các hợp chất hữu cơ bay hơi (VOCs) 

gây nên ô  nhiễm không khí hiệu quả trong điều kiện độ ẩm của khí quyển. 

 1.2.3.2. Khả năng kháng khuẩn 

Vật liệu TiO2 biến tính có khả năng diệt khuẩn làm sạch nước. Gần đây có công trình 

nghiên cứu khả năng diệt khuẩn Gram dương Mcrococcus lylea bằng TiO2 biến tính bởi 

Ag-TiO2-SiO2 (1% Ag) theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10 với ánh sáng khả kiếm kết quả co thấy 

hiệu quả rất cao [31] 
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1.3.    TÌNH HÌNH NGHIÊN CỨU NĂNG LƯỢNG MẶT TRỜI TRONG XỬ LÝ 

NƯỚC. 

Năng lượng mặt trời (NLMT) được con người ứng dụng trong hoạt động sản xuất và 

trên quy mô lớn từ những năm cuối thể kỷ 18 ở những nước có ánh sáng mặt trời lớn hay 

những vùng sa mạc. Nhưng đến những năm 1968 – 1973 thì năng lượng mặt trời mới đặc 

biệt quan tâm do cuộc khủng hoảng năng lượng. NLMT được quan tâm ở hai lĩnh vực: quá 

trình biến đổi năng lượng mặt trời thành năng lượng điện năng nhờ các tế bào quang bán 

dẫn (gọi là Pin năng lượng mặt trời), sử dụng năng lượng mặt trời dưới dạng nhiệt (thu bức 

xạ nhiệt và tích trữ dưới dạng nhiệt năng để sử dụng với mục đích mong muốn) [32]. 

Phổ biến trong việc sử dụng năng lượng mặt trời trong xử lý nước là phương pháp phân 

hủy chất hữu cơ gây hại. Phương pháp này đang được sử dụng rộng rải tại các nước đang 

phát triển, nơi đang chịu ảnh hưởng tiêu cực từ sự phân hủy chất hủy cơ được xem là 

phương pháp có chi phí thấp và đơn giản để nâng cao chất lượng nguồn nước uống [33]. 

Tuy nhiên, phương pháp này yêu cầu cần phải có nguồn nước đạt các chỉ tiêu hóa lý trước, 

đây là một điều rất khó khi nguồn nước ô nhiễm đang ngày càng hủy hoại môi trường và 

biến đổi khí hậu.  

Ngoài vi sinh vật gây bênh thì các chất hữu cơ bền bỉ hiện diện dưới dạng các chất ô 

nhiễm trong nước thải từ nhà máy sản xuất, hoạt động nông nghiệp, các hộ gia đình hay 

các bãi chôn lấp chất thải. Chúng ta có thể dễ dàng tìm thấy chúng trong nước ngầm hay 

nước mặt. Nhiều giải pháp được đề xuất để loại bỏ hết những chất gây ô nhiễm đó. Trong 

đó, quá trình quang oxi hóa bậc cao (PAOPs) được chú ý đến như một phương pháp hiệu 

quả cao, và giảm lượng hóa chất xử lý. Phương pháp giải phóng quang xúc tác được xem 

xét thay thế để xử lý các chất ô nhiễm trong nước trước những năm 1976 [34]. Từ đó, các 

nghiên cứu đã tìm ra các chất bán dẫn như: TiO2, ZnO, CdS, iron oxides, WO3, ZnS. Các 

chất này có chi phí thấp và một vài chất có sẵn trong tự nhiên. Bên cạnh đó, hầu hết các vật 

liệu này được kích thích bằng ánh sáng có bước sóng trong dải ánh sáng mặt trời ( 310 

nm) nên có thể sử dụng ánh sáng mặt trời để kích thích các chất bán dẫn này. 
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1.4.   GLYCEROL VÀ METHYL ORANGE. 

1.4.1. Glycerol 

1.4.1.1.  Tổng quan glycerol 

Glycerol hay glyxerol, glycerin, glyxerin là một rượu đa chức, gồm 3 nhóm -OH gắn 

vào gốc hyđrocacbon C3H5 (công thức hóa học là C3H5(OH)3 hay C3H8O3). Glyxerol là một 

thành phần quan trọng tạo nên chất béo, thuốc nổ nitroglyxerin... Nó có một số tính chất 

của một rượu đa như phản ứng với Cu(OH)2 tạo ra dung dịch xanh trong suốt. Đây cũng là 

phản ứng đặc trưng để nhận biết rượu đa chức có 2 nhóm -OH trở lên gắn liền kề nhau 

Khối lượng phân tử là 92,09 g/mol 

Công thức cấu tạo của glycrol  

 

 

Hình 1.3. công thức cấu tạo glycerol 

1.4.1.2. Ứng dụng trong nghiên cứu khoa học 

  Khi bổ sung glycerol làm tăng khả năng quang hóa ở vùng ánh sáng khả kiến của vật 

liệu. [8]. Nó là một chất oxi trong quá trình quang hóa, là hố chôn các lỗ trống quang sinh 

mang điện tích dương cản trở quá trình tái tổ hợp của các electron về lại lỗ trống làm tăng 

khả năng quang hóa của vật liệu  [9]. 

Nồng độ trung bình của glycerol có thể được sử dụng làm nguồn carbon cho nhiều sinh 

vật sinh trưởng và phát triển, bằng cách vận chuyển chủ động hoặc vận chuyển thụ động 

trong điều kiện hiếu khí và kỵ khí [34].Có hai cách của quá trình trao đổi chất cho quá trình 

lên men yếm khí của glycerol. [35]. 

  Để đánh giá tác dụng ngắn hạn của việc bổ sung glycerol lên khả năng phân hủy sinh 

học dễ dàng nhu cầu oxy hóa học (COD) trong chất ảnh hưởng nước thải hạn chế carbon. 

Sự hiện diện của một phần chất hữu cơ dể phân hủy cung cấp chất nền phù hợp cho vi sinh 

vật tạo ra axit béo dễ bay hơi. Tỷ lệ sử dụng oxy đã được sử dụng để đánh giá mức tiêu thụ 

oxy cho chất nền dể phân hủy trong nước thải. Nước thải có hàm lượng hữu cơ thấp chứa 

chất nền dể phân hủy hạn chế. Và do đó, nguồn carbon bổ sung là cần thiết để cải thiện khả 

https://vi.wikipedia.org/wiki/Hi%C4%91r%C3%B4cacbon
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năng xử lý sinh học. Glycerol là những nguồn carbon phổ biến cho quá trình sinh học đạt 

hiểu quả lên đến 90% phân hủy sinh học trong điều kiện tối ưu. [36] 

1.4.2. Methyl orange 

Methyl da cam (methyl orange) có công thức phân tử C14H14N3NaO3S, với tên gọi 

Sodium 4-[(4-dimethylamino) phenyldiazenyl] benzenesulfonate hoặc Sodium 4-[(4-

dimethylamino) phenylazo] benzenesulfonate. 

 Khối lượng phân tử mol 327.33 g/mol. 

Khối lượng riêng 1.28 g/cm3. 

Chất rắn, thường được sản xuất ở dạng bột, màu da cam, nhiệt độ nóng chảy không 

xác định ở hơn 300oC, ở nhiệt độ cao thì bị phân hủy, tan trong nước nóng. 

Methyl da cam có độ tinh khiết cao và có khả năng thay đổi màu sắc khi pH của môi 

trường thay đổi tại một điểm cố định nên được dùng làm chất chuẩn độ. Vì khoảng đổi 

màu của metyl da cam ở vào khoảng pH của axit trung bình nên nó thường được dùng 

trong chuẩn độ axit. Khác với các chỉ thị thông thường, methyl da cam không có dải đổi 

màu xác định nhưng lại có điểm kết chính xác của quá trình đổi màu. 

      Chuẩn độ màu 

     Trong dung dịch có tính axit yếu dần, methyl da cam chuyển dần từ màu đỏ red (pH 

dưới 3,1) sang cam rồi vàng yellow (pH trên 4,4) và ngược lại. Metyl da cam trong nước 

có pKa = 3,47 ở 25oC. 

    Trong dung dịch xilen xianol (xylene cyanol), metyl da cam chuyển từ màu xám grey 

sang tím violet (pH dưới 3.2) rồi sang xanh lá green (pH trên 4.2). 

         Công thức cấu tạo của Metyl da cam. 

 

Hình 1.4. công thức cấu tạo Metyl da cam 
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1.5.     TỔNG QUAN NGUỒN NƯỚC XỬ LÝ. 

1.5.1. Xử lý nước thải dệt nhuộm Công ty cổ phần Phong Phú 

1.5.1.   Vị trí thực hiện thí nghiệm. 

Thiết bị xử lý đặt tại sân khu B, trước phòng thí nghiệm khoa Công nghệ Hóa học 

và Thực phẩm trường Đại học Sư phạm Kĩ thuật Tp.HCM tọa lạc tại địa chỉ số 1 đường Võ 

Văn Ngân, quận Thủ Đức. 

     

Hình 1.5. Sân khu B đại học Sư phạm Kỹ thuật thành phố Hồ Chí Minh 

1.5.2.   Vị trí lấy mẫu 

Công ty cổ phần Phong Phú tọa lạc tại 48 đường Tăng Nhơn Phú B, khu phố 3, Tăng 

Nhơn Phú B, Quận 9, TP. Hồ Chí Minh 

  

 

Hình 1.6. Vị trí Công ty cổ phần Phong Phú 
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1.5.3.   Định hướng và chiến lược phát triển ngành dệt nhuộm 

      a.)   Định hướng phát triển 

 - Đầu tư phát triển theo hướng lấy chuỗi sản xuất, cung ứng “Sợi - Dệt - Nhuộm - May 

hoàn tất” làm cốt lõi, kết hợp với việc đầu tư phân bổ theo khu vực, theo hướng chuyên 

môn hóa, hiện đại hóa nhằm đảm bảo tăng trưởng nhanh, bền vững và hiệu quả. 

 - Trong đầu tư phát triển chú trọng xây dựng mối liên kết hợp tác chặt chẽ giữa các công 

ty thành viên trong Tổng công ty, đồng thời tăng cường xây dựng mối liên kết hợp tác với 

các tập đoàn phân phối, bán lẻ lớn và các khách hàng lớn có uy tín trên thế giới nhằm đảm 

bảo đến đâu có khách hàng đến đó.  

- Công tác đầu tư ưu tiên phát triển theo hướng thiết bị hiện đại, công nghệ tiên tiến, công 

tác quản lý các mặt: lao động, chất đầu tư  

lượng, các định mức kinh tế kỹ thuật, bảo vệ môi trường,… theo tiêu chuẩn quốc tế đồng 

thời đảm bảo công khai minh bạch và thân thiện môi trường, giảm bớt sự phụ thuộc vào số 

lượng lao động. 

 - Cạnh tranh về giá ở cấp sản phẩm tốt.  

- Tạo ra nhiều mẫu mã mới đẹp làm tiền đề cho đội ngũ bán hàng phát huy. 

         b)   chiến lược 

   Với nhiều giải pháp đã trình bày ở trên để quyết tâm nâng cao khả năng cạnh tranh trong 

việc dành thị trường xuất khẩu cũng như nội địa, tuy nhiên năm 2019, Phong Phú cần tập 

trung củng cố các mục tiêu cốt lõi sau:  

-   Tập trung đổi mới toàn bộ dây chuyền sản xuất vải denim. Dây chuyền đang sản 

xuất đã được đầu tư từ năm 1999 đến nay đã lạc hậu về công nghệ, cũ về thiết bị, năng suất 

chất lượng thấp, không đáp ứng được yêu cầu về mẫu mã, màu sắc,… của thị trường. Việc 

đầu tư đòi hỏi vốn lớn, chuyên gia, kỹ thuật và thợ có tay nghề cao,… 

 -   Đầu tư đổi mới máy dệt khăn. Phần lớn trên 95% máy dệt là secondhand sản xuất 

trước năm 1995, hai phần ba máy nhuộm là máy có dung tỉ cao sản xuất trước năm 2009, 

làm tăng chi phí sản xuất, giá thành cao, khó cạnh tranh. 

 -   Thị trường cạnh tranh khốc liệt. Việc cạnh tranh với các công ty FDI, nội địa, liên 

doanh,… để giành thị trường nội địa và thị trường xuất khẩu càng khốc liệt hơn đặc biệt về 
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giá. Vì vậy, Tổng công ty phải tăng cường đội ngũ bán hàng, quảng cáo, quảng bá, chi phí 

nghiên cứu, khuyến mãi, hạ giá,... làm lợi nhuận giảm.  

-   Chi phí cho người lao động: Lương, bảo hiểm, phúc lợi,… ngày càng tăng, cạnh 

tranh quyết liệt về nhân sự có năng lực; chi phí điện, nước, xử lý nước thải, vận chuyển đều 

tăng hàng năm. 

  -   Dịch chuyển ngành dệt nhuộm ra các tỉnh để có điều kiện xây dựng mới hệ thống xử 

lý nước thải và nước cấp ngay từ đầu nhằm đảm bảo sản xuất thân thiện môi trường, đáp 

ứng tiêu chuẩn môi trường và bảo vệ môi trường. Việc dịch chuyển làm tăng chi phí sản 

xuất, do đầu tư, đào tạo, chi phí chuyên viên, khấu hao,… 
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CHƯƠNG 2 

CÁC PHƯƠNG PHÁP THỰC NGHIỆM 
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CHƯƠNG 2: CÁC PHƯƠNG PHÁP THỰC NGHIỆM 

2.1   ĐIỀU CHẾ VẬT LIỆU TiO2 – SiO2 BẰNG PHƯƠNG PHÁP SOL – GEL  

2.1.1.   Hóa chất. 

Bảng 2.1: Hóa chất điều chế vật liệu TiO2 – SiO2 bằng phương pháp sol-gel. 

Tên hóa chất CTPT 
KLPT 

(g/mol) 
KLR (kg/l) Hãng sản xuất 

Tetra-isopropyl 

orthotitanate 

(TTIP) 98% 

C12H28O4Ti 

(C3H7O)4Ti 
284,25 0,96 Merck – Đức 

Tetra-

ethylorthosilicate 

(TEOS) 98% 

C8H20O4Si 

(C2H5O)4Si 
79,867 0,967 Merck – Đức 

Ethanol 99,9% C2H5-OH 46,07 0,790 Prolabo – Pháp 

n-propanol 99,9% C2H7-OH 60,01 0,801 Prolabo – Pháp 

Nitric acid 65% HNO3 63,01 1,00317 Merck – Đức 

Polyethylenglycol 

20000 (PEG) 
(C2H4O)nH 20000 8,189 Merck – Đức 

 

2.1.2.   Quy trình điều chế vật liệu TiO2-SiO2 theo tỉ lệ TiO2:SiO2 = 90:10. 

Dung môi S: 130 ml ethanol + 130 ml propan-1-ol. 

Dung dịch S1: 60 ml dung môi S + 0,76 ml nước cất + 0,055 ml HNO3. 

Dung dịch S2: 60 ml dung môi S + 4,84 ml TOES. 

Dung dịch S3: 60 ml dung dịch S + 42,2 ml TTIP. 

Dung dịch S4: 80 ml dung dịch S + 11 ml nước cất + 0,055 ml HNO3  
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Hình 2.1: Quy trình điều chế vật liệu. 

Thuyết minh quy trình điều chế:  

Dung môi S ban đầu được khuấy trộn bằng máy khuấy từ với tốc độ 500 vòng/phút 

trong 30 phút.  

1a – 1b: Sau đó lấy dung môi S pha dung dịch S1 và S2 beaker 250 ml. Khuấy S1 và 

S2 với tốc độ 500 vòng/phút trong 30 phút 

2: Trộn S1 vào S2 được dung dịch S12 và tiếp tục khuấy S12 với tốc độ 500 vòng/phút 

trong 30 phút. 

3: Chuẩn bị S3 từ dung môi S. Dung dịch S3 được cho vào bình 3 cổ và khuấy trộn 

với tốc độ 200 vòng/phút trong 30 phút. 

4: S4 được pha từ dung môi S vào erlen 250 ml và khuấy đều với tốc độ 500 vòng/phút 

cho đến khi AgNO3 tan hoàn toàn. 

5: Sau khi khuấy xong, S12 được cho vào S3. Hỗn hợp được khuấy với tốc độ 200 

vòng/phút bằng máy khuấy đũa và được gia nhiệt bằng bếp. 

6: Khi nhiệt độ trong bình phản ứng từ 800C – 850C, bắt đầu cho từ từ S4 vào với lưu 

lượng 8 ml/10 phút cho đến hết. Tốc độ khuấy tăng dần từ 200 – 250 – 500 – 750 – 1000 

vòng/phút. 

Trong quá trình phản ứng cần kiểm tra nhiệt độ bằng nhiệt kế. Kết thúc quá trình điều 

chế, ta được sản phẩm có dạng sóng sánh, trong suốt giống rau câu.  
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7: Sol - gel được tạo thành từ quá trình điều chế sẽ được thực hiện công đoạn thuỷ 

phân nhiệt. Thiết bị thủy phân nhiệt có hình trụ, thể tích 2 lít; gồm 2 lớp: lớp bên ngoài 

bằng thép CT3 dày 1cm và lớp bên trong bằng teflon dày 1 cm, được tự  chế  tạo để  phục 

vụ thí nghiệm. Sol - gel được cho vào thiết bị thủy phân nhiệt và đậy kín bằng nắp thép 

CT3 - teflon. Toàn bộ thiết bị phản ứng được đặt trong lò sấy duy trì ở nhiệt độ 150oC trong 

10 giờ. Ở điều kiện nhiệt độ này, áp suất trong thiết bị có thể đạt đến 10 atm, tạo điều kiện 

cho sự hình thành cấu trúc tinh thể của vật liệu tốt hơn. 

 

Hình 2.2: Thiết bị phản ứng sol – gel  TiO2-SiO2. 

 

Hình 2.3: Sản phẩm sau quá trình điều chế. 
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2.2   QUI TRÌNH PHỦ LỚP VẬT LIỆU TiO2 - SiO2 LÊN HẠT KÍNH DƯỚI DẠNG 

LỚP PHIM MỎNG 

2.2.1.   Chuẩn bị hạt kính 

Hạt kính là vật liệu có độ trong suốt và độ bền cao nên thích hợp cho nghiên cứu này. 

Bởi vì vật liệu cần năng lượng ánh sáng mặt trời để diễn ra phản ứng xúc tác quang, hạt 

kính dễ dàng cho ánh sáng xuyên qua, đảm bảo hiệu quả xúc tác quang cao.  

- Chuẩn bị hạt kính: Hạt kính được thu gom kính vỡ từ các cửa hàng sửa xe ô tô, tiệm 

phế liệu… Kính sau khi mang về, dùng búa đập vụn ra và ray để được kích thước hạt từ 

0,45 – 0,9 mm.  

- Làm sạch: sau khi có đủ lượng hạt kính cần thiết ta mang rửa sạch  rồi sấy khô ở 1050C. 

Hạt kính tiếp tục được rửa bằng axit HNO3 10% và sấy khô ở 1050C . 

2.2.2.   Quy trình phủ vật liệu TiO2 - SiO2 lên hạt kính 

- Bắt đầu phủ: Khuấy vật liệu TiO2-SiO2  bằng máy khuấy từ trong 30 phút để chuẩn bị 

cho quá trình phủ. Lấy hạt kính cho vào beaker 250 ml sao cho thể tích bằng 120 ml. Lấy 

15 ml dung dịch TiO2-SiO2 được điều chế sol-gel và 15 ml ethanol vào ống đong; chuyển 

ống đong vào máy đồng hóa siêu âm, bật máy cho siêu âm tan vật liệu rồi đổ vào erlen chứa 

kính. Tiếp tục lấy thêm thêm 60 ml ethanol cho vào erlen chứa hạt kính. Sau đó mang erlen 

lắc bằng máy lắc với tốc độ 400 vòng/phút trong 60 phút.  

- Đem đi sấy: mang erlen chứa hạt kính phủ sấy ở 1050C trong 2 giờ để bay hơi dung 

môi và tăng độ bám dính vật liệu TiO2-SiO2 vào hạt kính rồi lại tiếp tục phủ lặp 2 lần nữa. 

Sau đó đổ hạt kính vào tô sứ đem nung ở 5500C trong 2 giờ (quá trình này giúp ổn định cấu 

trúc tinh thể, chuyển TiO2 về cấu trúc anatase có hiệu quả xúc tác quang cao nhất). Tiếp 

theo cho hạt kính phủ vật liệu sau khi nung ra và để nguội, sau đó hạt kính phủ vật liệu 

được đem di rửa sạch lại bằng nước. Hạt kính tiếp tục được đem cho đi sấy ở nhiệt độ 1050C 

cho đến khi khô hoàn toàn nước. 

2.3.   CHUẨN BỊ MÔ HÌNH THÍ NGHIỆM 

 Mô hình thí nghiệm bao gồm các bộ phận chính sau đây: 

▪ Khung thiết bị bằng vật liệu thép. 

▪ Ống thuỷ tinh chứa vật liệu hạt kính phủ lớp TiO2 - SiO2 . 

▪ Máng parapol. 
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▪ Giá đỡ can chứa mẫu.  

▪ Van khóa nước từ thùng chứa mẫu chảy xuống mô hình. 

▪ Khớp nối tách rồi giá đở can chứa mẫu và khung thiết bị. 

▪ Van chỉnh lưu lượng sau ống vật liêu. 

Bảng 2.2: Thông số ống thủy tinh chứa vật liệu của thiết bị 

TT Thông số Đặc tính 

1 Vật liệu Thủy tinh 

2 Đường kính 20 mm 

3 Chiều dày 1 mm 

4 Chiều dài 800 mm 

5 Khối lượng hạt kính/ống 272 g 

6 Lượng mẫu/ống 100 mL 

 

 

Hình 2.4: Mô hình xử lý 
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  Mô tả quy trình vận hành mô hình 

Chuẩn bị nước xử lý: Nước máy từ phòng thí nghiệm khu B được lấy hằng ngày để 

pha mẫu màu cho quá trình chạy mô hình. 

Nước sau khi pha màu được lấy cho vào bình chứa. 

Tiến hành xả vòi để không còn bọt khí trong đường ống. 

Nối vòi với bộ phận xử lý bằng xúc tác quang. 

Điều chỉnh vận tốc tại các vòi bằng ống đong và đồng hồ bấm giờ. 

Thời gian vận hành thiết bị từ 10 giờ đến 15 giờ. 

Tiến hành cài đặt vận tốc mỗi ống (Bảng 2.3) trước mỗi lần chạy. Tiến hành lấy mẫu 

theo thời gian và mang phân tích. 

Bảng 2.3: Thông số hiệu chỉnh của thiết bị  

Ống xử lý Vận tốc 

(cm/phút) 

Thời gian lưu 

nước (phút) 

Lưu lượng  

(ml/phút) 

1 26.6 3 33.2 

2 16.0 5 20.0 

3 11.4 7 14.3 

4 8.0 10 10.0 

5 5.3 15 6.6 
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Lấy mẫu và xác định hiệu quả xử lý của thiết bị xử lý. 

Bước 1 Cài đặt vận tốc mỗi ống xử lý 

- Sử dụng ống đong cài đặt vận tốc mỗi ống thông qua lưu lượng như Bảng 

2.3 

- Chạy thiết bị liên tục từ 10 giờ đến 15. 

- Kiểm tra vận tốc mỗi ống trước khi lấy mẫu. 

Bước 2 Chuẩn bị dụng cụ lấy mẫu 

- Chuẩn bị 2 ống nghiệm lấy 10 ml mỗi lần lấy mẫu. Ống phải được rửa 

sạch qua nước cất. 

- Chuẩn bị bàn lấy mẫu. 

Bước 3 Lấy mẫu và phân tích 

- Tiến hành lấy mẫu ở các thời điểm (phút): 30; 45; 60; 75; 90; 105; 120. 

- Lượng mẫu mỗi lần lấy cho mỗi ống là 10 ml. 

Bước 4  Phân tích mẫu 

- Tiến hành phân tích mẫu vào chiều ngày làm thí nghiệm. 

- Sử dụng phương pháp đo Abs bằng máy Hitachi U-2910, máy do pH cầm 

tay và chuẩn độ COD. 

 

Một số lưu ý khi lấy mẫu: 

- Người lấy mẫu cần mang khẩu trang y tế và găng tay khi lấy mẫu. 

- Sử dụng micropipet để hút khi pha loãng và chuẩn độ COD 
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2.4.   THÍ NGHIỆM KHẢO SÁT HIỆU QUẢ XỬ LÝ MÀU CỦA VẬT LIỆU XÚC 

TÁC QUANG KẾT HỢP GLYCEROL 

Các hoá chất và thiết bị phục vụ cho các thí nghiệm khảo sát được trình bày ở phụ lục 2. 

2.4.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát bước sóng cực đại (max) của Methyl orange bằng 

phương pháp UV - VIS. 

+ Mục đích: xác định bước sóng cực đại (max) 

+ Phương pháp thực hiện: Mẫu thuốc nhuộm được chuẩn bị bằng cách cân lượng thuốc 

nhuộm phù hợp bằng cân phân tích. Sau đó, cho lượng thuốc nhuộm vào bình định mức 

1000 mL rồi dùng nước cất pha ra nồng độ 0.01g/L. Đo độ hấp thu Abs của mẫu trên ở 

khoảng bước sóng từ 300 nm  800 nm. 

2.4.2. Thí nghiệm 2: Khảo sát nồng độ tuyến tính, xây dựng đường chuẩn xác định 

nồng độ Methyl orange bằng phương pháp UV - VIS. 

+  Mục đích: xác định khoảng nồng độ tuyến tính tuân theo định luật Lambert – Beer. 

+ Phương pháp thực hiện: Chuẩn bị một dãy dung dịch metyl orange có nồng độ lần lượt 

là 0 mg/L; 1 mg/L; 2 mg/L; 4 mg/L; 6 mg/L; 8 mg/L; 10 mg/L; 12 mg/L; 14 mg/L. Tiến 

hành đo UV – Vis của các dung dịch trên ở bước sóng cực đại (max) được xác định ở thí 

nghiệm 1. Từ kết quả đo Abs thu được, lập đường chuẩn của Methyl orange bằng phần 

mềm Excel. 

2.4.3. Thí nghiệm 3: Khảo sát ảnh hưởng của thời gian lưu mẫu đến hiệu quả xử lý. 

+ Mục đích: xác định được ảnh hưởng của thời gian lưu mẫu đến hiệu quả xử lý. 

+ Phương pháp thực hiện:  

Chạy mô hình xử lý với các thời gian lưu mẫu 3 phút, 5 phút, 7 phút, 10 phút, 15 phút 

trong cùng điều kiện ban đầu là: 

- Nồng độ màu Methyl orange ban đầu: 0.01g/L 

- Nồng độ Glycerol : 5 g/L 

- pH: 7 

Mẫu sau xử lý được đem đi đo Abs bằng máy Hitachi U-2910 
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+ Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

Hình 2.5: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng của thời gian lưu mẫu đến 

hiệu quả xử lý. 

2.4.4. Thí nghiệm 4: Khảo sát ảnh hưởng của pH đến hiệu quả xử lý. 

+ Mục đích: xác định được ảnh hưởng của pH đến hiệu quả xử lý. 

+ Phương pháp thực hiện:  

Chạy mô hình xử lý với các pH lần lượt là: 4, 5, 6 , 7, 8, 9  trong cùng điều kiện: 

- Nồng độ màu: 0.01 g/L 

- Thời gian lưu mẫu: thời gian tối ưu từ thí nghiệm 3 

- Nồng độ Glycerol: 5 g/L 

Mẫu sau xử lý được đem đi đo Abs bằng máy Hitachi U-2910.  

  

Cho mẫu đã chuẩn bị chạy qua mô hình 

Chỉnh thời gian lưu nước của các ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu lần lượt là: 3 phút, 5 phút, 7 phút, 10 phút, 15 phút 

Sau 30 phút, lấy mẫu mỗi 15 phút tiếp theo. Kết hợp đo 

cường độ ánh sáng mỗi lần lấy mẫu. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo Abs của mẫu.  
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+ Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

Hình 2.6: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng của pH đến hiệu quả xử lý. 

2.4.5. Thí nghiệm 5: Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ Glycerol đến hiệu quả xử lý. 

+ Mục đích: xác định được ảnh hưởng của Glycerol đến hiệu quả xử lý. 

+ Phương pháp thực hiện:  

Chạy mô hình xử lý với các nồng độ Glycerol lần lượt là 0 g/L, 0.05 g/L, 0.1 g/L, 0.5 

g/L, 5 g/L trong cùng điều kiện: 

- Nồng độ màu: 0.01 g/L 

- Thời gian lữu mẫu: thời gian tối ưu ở thí nghiệm 3 

- pH: pH tối ưu ở thí nghiệm 4 

Mẫu sau xử lý được đem đi đo Abs bằng máy Hitachi U-2910. 

  

Cho các mẫu đã chuẩn bị với pH khác nhau chạy qua 

mô hình. 

Chỉnh thời gian lưu nước của các ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu là: thời gian tối ưu từ thí nghiệm 3. 

 

Sau 30 phút, lấy mẫu mỗi 15 phút tiếp theo. Kết hợp đo 

cường độ ánh sáng mỗi lần lấy mẫu. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo Abs của mẫu.  
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+ Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

Hình 2.7: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát ảnh hưởng của nồng độ Glycerol đến 

hiệu quả xử lý. 

2.4.6. Thí nghiệm 6: Khảo sát hiệu quả xử lý với các nồng độ Methyl orange khác 

nhau. 

+ Mục đích: đánh giá hiệu quả xử lý của vật liệu khi thay đổi nồng độ Methyl orange 

trong mẫu màu. 

+ Phương pháp thực hiện:  

Chạy mô hình xử lý với các nồng độ Methyl orange lần lượt là 0.01 g/L, 0.02 g/L, 0.03 

g/L, 0.04 g/L, 0.05 g/L trong cùng điều kiện:  

- Thời gian lưu mẫu : thời gian tối ưu ở thí nghiệm 3 

- pH: pH tối ưu ở thí nghiệm 4 

- Nồng độ Glycerol: nồng độ tối ưu ở thí nghiệm 5 

Mẫu sau xử lý được đem đi đo Abs bằng máy Hitachi U-2910. 

  

Cho các mẫu đã chuẩn bị với nồng độ Glycerol khác 

nhau chạy qua mô hình. 

Chỉnh thời gian lưu nước của các ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu là: thời gian tối ưu ở thí nghiệm 3 

 

Sau 30 phút, lấy mẫu mỗi 15 phút tiếp theo. Kết hợp đo 

cường độ ánh sáng mỗi lần lấy mẫu. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo Abs của mẫu.  
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+ Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

Hình 2.8: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát hiệu quả xử lý với các nồng độ Methyl 

orange khác nhau. 

2.4.7. Thí nghiệm 7: Khảo sát COD của mẫu trước và sau xử lý. 

+ Mục đích: Đánh giá được sự ảnh hưởng của nồng độ Glycerol đến nồng độ COD 

(Chemical Oxygen Demand) của mẫu màu trước và sau khi xử lý. 

+ Phương pháp thực hiện:  

Chạy thiết bị xử lý với các nồng độ Glycerol lần lượt là: 0.05 g/L, 0.1 g/L, 0.5 g/L, 2 

g/L trong điều kiện các thông số còn lại là thông số tối ưu: 

- Thời gian lưu mẫu: thời gian tối ưu từ thí nghiệm 3 

- pH: pH tối ưu từ thí nghiệm 4 

- Nồng độ glycerol: nồng độ tối ưu từ thí nghiệm 5 

- Nồng độ màu Methyl orange: nồng độ tối ưu từ thí nghiệm 6 

Mẫu trước và sau xử lý được đem đi đo Abs và chuẩn độ COD. 

  

Cho các mẫu đã chuẩn bị với nồng độ methyl orange 

khác nhau chạy qua mô hình. 

Chỉnh thời gian lưu nước của các ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu là: thời gian tối ưu ở thí nghiệm 3 

 

Sau 30 phút, lấy mẫu mỗi 15 phút tiếp theo. Kết hợp đo 

cường độ ánh sáng mỗi lần lấy mẫu. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo Abs của mẫu.  
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+ Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 2.9: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát COD của mẫu trước và sau xử lý. 

2.4.8. Thí nghiệm 8: Khảo sát ảnh hưởng của cường độ ánh sáng mặt trời đến hiệu 

quả xử lý. 

+ Mục đích: xác định được ảnh hưởng của cường độ ánh sáng mặt trời đến hiệu quả xử 

lý. 

+ Phương pháp thực hiện: tổng hợp số liệu cường độ ánh sáng mặt trời trong các lần lấy 

mẫu ở những thí nghiệm trước. Từ những số liệu có được, ta vẽ biểu đồ thể hiện ảnh hưởng 

của cường độ ánh sáng mặt trời đến hiệu quả xử lý. 

2.5.    THÍ NGHIỆM KHẢO SÁT HIỆU QUẢ XỬ LÝ ĐỐI VỚI MẪU NƯỚC THẢI 

TỪ CÔNG TY PHONG PHÚ. 

2.5.1.   Chuẩn bị mẫu:  

- Mẫu được lấy từ hệ thống xử lý nước thải của công ty Phong Phú. 

- Mẫu nước thải đem về còn nhiều cặn nên cho chảy qua cột lọc cát để xử lý sơ bộ. 

  

Lấy mẫu tại các thời điểm: 20 phút, 60 phút, 120 phút. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo Abs và phân tích 

COD của mẫu. 

Cho các mẫu đã chuẩn bị với nồng độ Glycerol khác 

nhau chạy qua mô hình. 

Chỉnh thời gian lưu nước của các ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu là: thời gian tối ưu ở thí nghiệm 3. 



 

34 

 

2.5.2.   Quy trình thực hiện thí nghiệm: 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 2.10: Qui trình thực hiện thí nghiệm khảo sát hiệu quả xử lý đối với mẫu nước thải 

từ công ty Phong Phú. 

 

 

 

  

Cho mẫu nước sau xử lý chảy vào cốc 

chứa. Lấy mẫu gộp trong 60 phút. 

Để mẫu trong mát 20 phút. Sau đó đo 

Abs. 

Lấy 100mL mẫu sau xử lý tại các thời 

gian 20 phút, 60 phút, 120 phút.  

Phân tích COD của mẫu. 

 

Chỉnh thời gian lưu nước của 2 ống thuỷ tinh chứa vật 

liệu là lần lượt là: 10 phút, 15 phút 

Chạy thiết bị xử lý trong 30 phút để ổn định vật liệu 

Pha glycerol vào mẫu nước thải đã lọc sơ bộ với nồng 

độ 2 (g/L) 

Cho mẫu vào 2 can chứa và mở van cho chạy qua thiết 

bị xử lý. 
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CHƯƠNG 3 

KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN 
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CHƯƠNG 3: KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN 

3.1.   ĐẶC TRƯNG CẤU TRÚC CỦA VẬT LIỆU TiO2-SiO2 

Hình 3.1: Sản phẩm sau quá trình thuỷ phân nhiệt. 

TiO2-SiO2 sau khi được sấy trong bình teflon ở nhiệt độ 150oC, vật liệt kết tinh lại thành 

bánh màu trắng đục, xung quanh là dung môi. 

Hình 3.2: Phổ XRD vật liệu TiO2-SiO2 tỉ lệ 90:10 

Để xác định thành phần của vật liệu , phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) đã được sử dụng. 
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Dựa vào kết quả trên hình 3.1 cho thấy phổ XRD của mẫu có pha tạp anatase và rutile. 

Các peak ở các góc 25,30; 37,80; 48,120; 53,940; 55,040; 62,740 tương ứng với (101); 

(004);(200); (105); (211); (204). Cấu trúc anatase được xem là cấu trúc tốt nhất của quá 

trình xúc tác quang. Mặt khác, kết quả phân tích phổ XRD cho thấy có tồn tại  đỉnh SiO2. 

Mẫu TiO2 pha tạp với hàm lượng SiO2 không thấy sự thay đổi về vị trí các đỉnh đại diện 

cho pha anatase và rutile so với TiO2. Chứng tỏ cấu trúc của TiO2 không bị thay đổi khi 

thực hiện phương pháp sol-gel. Với mẫu vật liệu TiO2-SiO2 tỉ lệ 90:10 thì trên phổ XRD 

xuất hiện các peak của SiO2. 

3.2.   ĐÁNH GIÁ VẬT LIỆU TiO2-SiO2 PHỦ LỚP PHIM MỎNG 

Sau khi phủ bằng phương pháp nhúng hạt kính cường lực vào vật liệu TiO2-SiO2, ta 

thấy màu hạt kính chuyển sang trắng đục hơn so với ban đầu (Hình 3.3). Chứng tỏ trên bề 

mặt hạt kính đã có một lớp vật liệu bám vào. 

 

Hình 3.3: 1) Hạt kính sau khi rửa nước; 2) Hạt kính sau khi hoạt hoá bằng axit; 

3) Hạt kính sau khi phủ TiO2-SiO2 

Kết quả chụp SEM (Hình 3.3.1) thấy được bề mặt hạt kính được làm sạch bằng máy 

đồng hoá siêu âm có nhiều gồ ghề nhưng không cao và nhiều mảng kính bị bóc ra khỏi bề 

mặt, điều này làm tăng độ dính bám của vật liệu. Hạt kính sau khi hoạt hoá bằng axit thì bề 

mặt không còn gồ ghề nhiều sẽ tăng tính đồng nhất bề dày lớp vật liệu phủ lên kính. Hạt  

kính sau khi phủ sần sùi và có nhiều vết nức gãy chứng tỏ vật liệu bám dính lên bề mặt hạt 

kính (Hình 3.4). 
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Hình 3.4: 1) Ảnh chụp SEM hạt kính sau khi rửa nước; 2) Ảnh chụp SEM hạt kính sau khi 

hoạt hoá bằng axit; 3) Ảnh chụp SEM hạt kính sau khi phủ TiO2-SiO2 

3.3.   KẾT QUẢ KHẢO SÁT HIỆU QUẢ XỬ LÝ CỦA VẬT LIỆU ĐỐI VỚI MẪU 

MÀU METHYL ORANGE 

3.3.1. Thí nghiệm 1: Khảo sát bước sóng cực đại (max) của Methyl orange bằng 

phương pháp UV - VIS. 

 Khảo sát bằng máy UV-VIS Hitachi U2910, xác định được bước sóng cực đại (max)  

là : 463nm. 

 

Hình 3.5: Bước sóng cực đại của màu Methyl orange. 
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3.3.2. Thí nghiệm 2 : Khảo sát nồng độ tuyến tính, xây dựng đường chuẩn nồng độ 

Methyl orange bằng phương pháp UV-Vis. 

Sau khi pha mẫu với các nồng độ khác nhau, tiến hành đo Abs bằng máy UV-Vis 

Hitachi U-2910, kết quả thu được như bảng 3.1. 

Bảng 3.1: Độ hấp thu của mẫu màu methyl orange ở các nồng độ khác nhau. 

Nồng độ 

màu (g/L) 

0 0.001 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01 0.012 0.014 

Abs 0 0.0466 0.0989 0.2112 0.316 0.4899 0.5911 0.7492 0.8363 

Dựa vào số liệu ở bảng 3.1, ta vẽ được đường chuẩn của màu methyl orange (Hình 3.6). 

Phương trình đường chuẩn là: y = 61.829x – 0.0206 

 

Hình 3.6: Đường chuẩn của màu Methyl orange. 

3.3.3. Thí nghiệm 3 : Khảo sát ảnh hưởng của thời gian lưu mẫu đến hiệu quả xử lý. 

Để thực hiện thí nghiệm này, chọn pha mẫu với nồng độ màu ban đầu là 0.01g/L, nồng 

độ glycerol là 10g/L. Tiến hành chạy thiết bị xử lý với các vận tốc khác nhau tương ứng 

với các thời gian lưu như bảng 2.3, ta có kết quả như hình 3.7. 
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Hình 3.7:  Ảnh hưởng của thời gian lưu tới hiệu quả xử lý khi nồng độ Glycerol = 10 g/L. 

 Từ đồ thị trên (hình 3.6) khi tăng thời gian lưu thì hiệu quả xử lý độ màu tăng lên. Khi 

cường độ nắng càng cao thì hiệu suất xử lý càng tốt trong cùng một thời gian lưu. 

 Tại thời gian lưu là 3 phút, hiệu quả xử lý chỉ đạt khoảng 20% khi cường độ UV ˂ 1.5 

mW/cm2. Khi cường độ UV > 2 mW/cm2, hiệu quả xử lý đạt trên 80%. 

 Tại thời gian lưu 5 phút, hiệu quả xử lý đạt khoảng 80% khi cường độ UV < 1.5 

mW/cm2, cao hơn đáng kể so với HRT = 3 phút. Khi cường độ UV > 2 mW/cm2, hiệu quả 

xử lý lên đến trên 95 %. 

 Tại các thời gian lưu là 7 phút, 10 phút, 15 phút; đều cho hiệu quả xử lý rất cao. Khi 

cường độ UV ˃ 1.5 mW/cm2, hiệu suất xử lý của các thời gian lưu này đểu đạt trên 95%. 

Khi cường độ UV < 1.5 mW/cm2, hiệu quả xử lý giữa các thời gian lưu này có sự khác biệt 

không đáng kể và vẫn đạt hiệu quả cao > 90%. 

Nhận thấy rằng, với nồng độ glycerol = 10g/L và thời gian lưu trên 5 phút khó phân 

biệt được sự ảnh hưởng của thời gian lưu mẫu đến hiệu quả xử lý. Nên tiếp tục chạy lại thí 

nghiệm tối ưu thời gian lưu với nồng độ glycerol thấp hơn là 5 g/L. Ta có kết quả như hình 

3.8. 
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Hình 3.8:  Ảnh hưởng của thời gian lưu tới hiệu quả xử lý khi nồng độ Glycerol = 5 g/L 

 Từ đồ thị trên (hình 3.7), tại thời gian lưu 3 phút, khi giảm nồng độ glycerol đi một nửa 

hiệu quả giảm đi rõ rệt chỉ đạt hiệu quả tối đa 60% khi cường độ UV cao (3 mW/cm2). 

Đối với thời gian lưu 5 phút, hiệu quả xử lý giảm không nhiều khi giảm nồng độ 

glycerol xuống còn một nửa so với ban đầu, hiệu quả xử lý cao nhất chỉ đạt 80% khi cường 

độ UV ˂ 2 mW/cm2. Khi cường độ UV ˃ 2 mW/cm2, thì hiệu quả xử lý đạt trên 80%. 

Tại các thời gian lưu 7 phút, 10 phút, 15 phút khi giảm nồng độ glycerol xuống 5g/L 

hiệu quả xử lý vẫn cao, đạt trên 80% ngay cả khi cường độ UV thấp (1 mW/cm2). 

 Như vậy, để tăng hiệu quả xử lý có thể dùng biện pháp tăng nồng độ glycerol hoặc tăng 

thời gian lưu. Khi tăng thời gian lưu, có thể tiết kiệm được lượng glycerol cần pha vào mẫu 

nhưng thời gian xử lý sẽ lâu hơn. Ngược lại, khi tăng nồng độ glycerol, sẽ tốn nhiều hoá 

chất hơn nhưng thời gian xử lý sẽ nhanh hơn.  

 Ở thí nghiệm này, nhóm chọn thời gian lưu 7 phút và nồng độ glycerol = 5 g/L là thích 

hợp. Giúp tiết kiệm lượng hoá chất sử dụng mà vẫn đảm bảo hiệu quả xử lý cao. 

3.3.4. Thí nghiệm 4: Khảo sát ảnh hưởng của pH đến hiệu quả xử lý. 

Pha 6 mẫu với nồng độ màu ban đầu là 0.01g/L, chỉnh pH lần lượt là 4, 5, 6, 7, 8 , 9; 

thêm glycerol với nồng độ là 5 g/L. Tiến hành chạy thiết bị xử lý các mẫu có pH thay đổi 

như trên với thời gian lưu là 7 phút, thu được kết quả như hình 3.9. 
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Hình 3.9:  Ảnh hưởng của pH tới hiệu quả xử lý khi nồng độ Glycerol = 5 g/L. 

 Thực hiện lại thí nghiệm với nồng độ glycerol giảm còn 0.5 g/L, thu được kết quả 

như hình 3.10. 

 

Hình 3.10:  Ảnh hưởng của pH tới hiệu quả xử lý khi nồng độ Glycerol = 0.5 g/L. 
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 Từ hai đồ thị trên (hình 3.9 và hình 3.10) nhận thấy, hiệu suất xử lý khi thay đổi pH 

ban đầu từ 4÷9 ở cả hai nồng độ glycerol là 5 g/L và 0.5 g/L nhìn chung có sự thay đổi 

không đáng  kể.  

 Mặt khác, mẫu nước dùng pha màu từ phòng thí nghiệm khu B có pH nằm trong khoảng 

7÷8. Vì vậy, để tiết kiệm hoá chất điều chỉnh pH, chọn pH trong khoảng 7÷8 là tối ưu. 

 Kết quả đo pH trước và sau khi xử lý cũng cho thấy, biện pháp xử lý màu bằng vật liệu 

xúc tác quang TiO2-SiO2 kết hợp glycerol có xu hướng đưa pH của mẫu tiến gần về pH 

trung tính (pH=7). Mẫu có pH 4 sau quá trình xử lý đã nâng lên 5.8 khi nồng độ glycerol 

0.5 g/L và 6.69 khi nồng độ glycerol 5 g/L. Mẫu có pH 9 sau khi xử lý đã giảm xuống còn 

7.08 khi nồng độ glycerol 0.5 g/L và 7.51 khi nồng độ glycerol là 5 g/L.  

3.3.5. Thí nghiệm 5: Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ Glycerol đến hiệu quả xử lý. 

Pha 5 mẫu với nồng độ màu là 0.01g/L, pH = 7÷8, nồng độ glycerol lần lượt là 0g/L, 

0.05g/L, 0.1g/L, 0.5g/L, 5g/L. Chạy thiết bị xử lý với các nồng độ glycerol thay đổi như 

trên và thời gian lưu là 7 phút. Thu được kết quả như hình 3.11. 

 

Hình 3.11:  Ảnh hưởng của nồng độ Glycerol tới hiệu quả xử lý. 

 Hình 3.11 cho thấy, khi tăng nồng độ glycerol thì hiệu quả xử lý tăng theo. Đồng thời 

hiệu quả xử lý cũng tăng khi cường độ UV tăng.  

 Khi không có glycerol hiệu quả xử lý chỉ đạt tối đa 9% tại cường độ UV cao 

(3mW/cm2). Khi nồng độ glycerol là 0.05 g/L, hiệu quả xử lý đã tăng đáng kể, đạt 65% tại 

cường độ UV = 1.32 mW/cm2 và lên đến 84% tại cường độ UV = 3.15 (mW/cm2). 
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 Với nồng độ glycerol cao hơn lần lượt là 0.1 (g/L ) và 0.5 (g/L), khi cường độ UV ˂ 2 

(mW/cm2) thì hiệu suất xử lý giữa 2 nồng độ glycerol này không có sự chênh lệch nhiều. 

Tuy nhiên, khi cường độ UV ˃ 2 (mW/cm2) mẫu màu có nồng độ glycerol 0.5 (g/L) cho 

hiệu quả cao hơn đáng kể so với mẫu màu có nồng độ glycerol 0.1 (g/L). Cụ thể, tại cường 

độ UV ≈ 3.1 (mW/cm2), mẫu glycerol 0.5 (g/L) đạt hiệu quả xử lý lên đến 94% trong khi 

đó mẫu glycerol 0.1 (g/L) đạt 86%. 

 Với nồng độ glycerol rất cao là 5 (g/L), gấp 10 lần nồng độ 0.5 (g/L) nhưng lại có hiệu 

quả xử lý cao hơn không đáng kể. Chỉ cho hiệu suất xử lý cao hơn mẫu glycerol 0.5 (g/L) 

từ 2÷5% trong cùng điều kiện xử lý. Vì vậy, chọn nồng độ glycerol tối ưu là 0.5 (g/L). 

3.4.6. Thí nghiệm 6: Khảo sát hiệu quả xử lý với các nồng độ Methyl orange khác 

nhau. 

Tiến hành chạy thiết bị xử lý với nồng độ methyl orange thay đổi lần lượt là 0.01g/L, 

0.02g/L, 0.03g/L, 0.04g/L, 0.05g/L. Các thông số còn lại là thông số tối ưu từ các thí nghiệm 

trước: 

+ Nồng độ glycerol: 0.5g/L 

+ Thời gian lưu: 7 phút 

+ pH: 7÷8 

Thu được kết quả như hình 3.12. 

 

Hình 3.12: Hiệu suất xử lý với các nồng độ Methyl orang khác nhau. 
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 Hình 3.12 cho thấy, khi sử dụng nồng độ Glycerol là 5g/L, hiệu quả xử lý giảm khi 

nồng độ  dung dịch Methyl orange (MO) tăng. Hiệu quả đạt 94.74% khi nồng độ màu MO 

0.01 mg/L, khi nồng độ màu tăng lên (từ 0.01 – 0.05 g/L) thì hiệu suất giảm xuống còn 

63.52%. Khi giảm nồng độ Glycerol 10 lần (còn 0.5 g/L) thì hiệu suất giảm xuống thấp hơn 

nhiều (32.6%) ở nồng độ MO =0.05 g/L, thấp hơn khi sử dụng Glycerol 5 g/L.  

Theo tính toán, tốc độ giảm hiệu suất xử lý màu khi sử dụng Glycerol 5 g/L là -0,9302 

thấp hơn so với khi sử dụng Glycerol 0.5 g/L là -1.6367. 

3.4.7. Thí nghiệm 7: Khảo sát nồng độ COD (Chemical Oxygen Demand) của mẫu 

trước và sau xử lý. 

Pha mẫu 4 với nồng độ màu 0.01g/L, nồng độ glycerol lần lượt là 0g/L, 0.05g/L, 0.1g/L, 

0.5g/L. Chỉnh pH nằm trong khoảng 7÷8. Trích mỗi mẫu 50mL để chuẩn độ COD, thu được 

COD ban đầu của các mẫu như hình 3.13. 

 

Hình 3.13: COD ban đầu của mẫu khi tăng nồng độ glycerol. 

Tiến hành chạy thiết bị xử lý các mẫu màu ở trên với thời gian lưu 7 phút, thu được kết 

quả như hình 3.14. 
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Hình 3.14: COD của mẫu trước và sau khi xử lý. 

Hình 3.13 cho thấy, glycerol ảnh hưởng đến COD của mẫu. Nồng độ glycerol càng lớn 

thì COD càng cao và có quan hệ tuyến tính với nhau. COD ban đầu là 40.3 (mg/L) khi 

không có glycerol và tăng dần khi tăng lượng glycerol pha vào mẫu, lên đến 687.4 (mg/L) 

khi nồng độ glycerol là 0.5 (g/L). 

Theo hình 3.14, cả 4 mẫu màu với nồng độ glycerol khác nhau đều có COD thay đổi 

không đáng kể tại các thời điểm lấy mẫu là 20 phút, 60 phút, 120 phút. 

 Mẫu màu không có glycerol có COD không đổi theo thời gian là 40.3 (mg/L) 

Mẫu glycerol 0.05 (g/L) COD dao động từ 64÷96 (mg/L). Mẫu glycerol 0.1 (g/L) COD 

dao động từ 141÷160 (mg/L). ). Mẫu glycerol 0.5 (g/L) COD dao động từ 640÷687.4 

(mg/L). 

 Như vậy, phương pháp xử lý màu bằng vật liệu xúc tác quang TiO2-SiO2 kết hợp 

glycerol sẽ làm tăng COD của mẫu và không giảm đi trong quá trình xử lý. 

3.4.8. Thí nghiệm 8: Khảo sát ảnh hưởng của cường độ ánh sáng mặt trời đến hiệu 

quả xử lý. 

Tổng hợp số liệu cường độ UV và hiệu suất xử lý từ những thí nghiệm trước (trình bày 

ở phụ lục) . Ta có đồ thị mối quan hệ giữa hiệu suất xử lý và cường độ UV như hình 3.15. 
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Hình 3.15: Hiệu suất xử lý theo cường độ UV 

 Từ số liệu khi thay đổi thời gian lưu của mẫu có: 

+ Thời gian lưu thay đổi lần lượt là: 3 phút, 5 phút, 7 phút, 10 phút, 15 phút. 

+ Nồng độ glycerol: 5 g/L 

+ Nồng độ màu ban đầu: 0.01 g/L 

+ pH 7÷8 

Cho thấy, ảnh hưởng của cường độ UV tới hiệu suất xử lý ở các thời gian lưu nước 

khác nhau như hình 3.16 và hình 3.17. 

Hình 3.16: Hiệu suất xử lý ở các thời gian lưu khác nhau khi cường độ UV ˂ 1.2 
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Hình 3.17: Hiệu suất xử lý ở các thời gian lưu khác nhau khi cường độ UV ˃ 1.2 

(mW/cm2). 

Hình 3.15 cho thấy, khi cường độ UV tăng thì hiêụ suất xử lý tăng theo. Với cường độ 

UV ˃ 1 (mW/cm2), hiệu quả xử lý thấp nhất là 52.4% và có thể tăng cao lên đến 97.4%. 

Khi cường độ UV ˃ 2.5 (mW/cm2) thì hiệu quả xử lý cao hơn,  tập trung ở khoảng trên 

80% . Đồng thời, hình 3.15 cũng chỉ ra cường độ UV ở khu vực tiến hành chạy thiết bị xử 

lý tập trung nhiều ở hai khoảng là 1.2÷1.8 (mW/cm2) và 2.7÷3.3 (mW/cm2). 

So sánh  kết quả ở hình 3.16 và hình 3.17 ta thấy, trong cùng điều kiện xử lý mẫu màu 

thì khi cường độ UV lên cao hiệu quả xử lý đã tăng lên đáng kể, những mẫu có thời gian 

lưu càng ngắn thì tốc độ tăng hiệu quả xử lý càng nhanh khi cường độ UV tăng.  

Tại thời gian lưu 3 phút,  hiệu quả xử lý chỉ khoảng 1.5% khi cường độ UV ≈ 0.6 

(mW/cm2) và tăng cao đến 56.6% khi cường độ UV ≈ 2.2 (mW/cm2). 

Tại tời gian lưu 5 phút, hiệu quả xử lý đạt gần 34% khi cường độ UV ≈ 0.8 (mW/cm2), 

khi cường độ UV ≈ 2.2 (mW/cm2) hiệu quả xử lý tăng lên đến 96%. 

Tại các thời gian lưu 7 phút và 10 phút, mặc dù đã đã có hiệu quả xử lý cao, đạt khoảng 

85% khi cường độ UV ≈ 1 (mW/cm2), nhưng vẫn tăng lên đến 91% khi cường độ UV ≈  

2.2 (mW/cm2). 
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Tại thời gian lưu 15 phút, vì không có dữ liệu khi cường độ UV ˂ 1.2 (mW/cm2) nên 

không so sánh hiệu quả xử lý khi thay đổi UV. Dù vậy, so sánh hiệu quả của các thời gian 

lưu thấp hơn đã cho thấy rằng cường độ UV có ảnh hưởng rất lớn đến hiệu quả xử lý, nhất 

là ở những mẫu có thời gian lưu ngắn. 

3.4.    KẾT QUẢ KHẢO SÁT HIỆU QUẢ XỬ LÝ ĐỐI VỚI MẪU NƯỚC THẢI  DỆT 

NHUỘM TỪ CÔNG TY PHONG PHÚ. 

Mẫu nước thải dệt nhuộm sau khi qua lọc sơ bộ, có nồng độ màu ban đầu thấp, chỉ 109 

Pt-Co. Sau 1 tuần thì nồng độ màu ban đầu giảm xuống chỉ còn 41 Pt-Co. Số liệu thí nghiệm 

xử lý màu được thể hiện ở bảng 3.2. 

Bảng 3.2: Kết quả thí nghiệm xử lý màu nước thải dệt nhuộm từ công ty Phong Phú. 

Nồng độ 

màu ban 

đầu (Pt-Co) 

Nồng độ 

glycerol (g/L) 

Thời gian 

lưu (phút) 

Nồng độ màu 

sau xử lý (Pt-

Co) 

Cường độ 

UV 

(mW/cm2) 

Hiệu suất 

xử lý (%) 

109 Pt-Co 
2  10 80 0.8÷1.1 26.20 

2 15 78 0.8÷1.1 28.29 

41 Pt-co 
2 10 35 1.5÷2 13.13 

2 15 34 1.5÷2 17.23 

Từ bảng 3.2, ta có biểu đồ hiệu quả xử lý như hình 3.17 và hình 3.18. 

 

Hình 3.17: Hiệu suất xử lý màu dệt nhuộm có nồng độ màu ban đầu là 109 Pt-Co. 
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Hình 3.18: Hiệu suất xử lý màu dệt nhuộm có nồng độ màu ban đầu là 41 Pt-Co. 

Phân tích COD của mẫu nước thải trước và sau khi xử lý, thu được kết quả như hình 

3.19. 

 

Hình 3.19: COD của mẫu nước thải trước và sau khi xử lý. 

 Hình 3.17 cho thấy, với cường độ UV trung bình ≈ 0.95 (mW/cm2), hiệu quả xử lý ở 

cả hai thời gian lưu là 10 phút và 15 phút đều không cao. Chỉ đạt 26.20% ở thời gian lưu 

10 phút và tăng lên 28.29% ở thời gian lưu 15 phút. 

 Ở hình 3.18, mặt dù cường độ UV ≈ 1.75 (mW/cm2), nhưng lại cho hiệu quả xử lý thấp 

hơn khi cường độ UV trung bình ≈ 0.95 (mW/cm2),. Tại thời gian lưu là 10 phút, hiệu suất 

xử lý chỉ 13.13% và tăng lên 17.23% khi thời gian lưu là 15 phút. 

 Từ bảng 3.2 nhận thấy, hiệu suất xử lý bị giảm đi mặc dù cường độ UV tăng là do sự 

khác biệt ở màu ban đầu. Mẫu nước thải dệt nhuộm sau khi lọc sơ bộ có độ màu thấp (109 
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Pt-Co ) và độ màu bị giảm đi sau quá trình lưu trữ nhiều ngày. Sau 1 tuần, độ màu chỉ còn 

41 Pt-Co là rất nhỏ (đạt tiêu chuẩn nước thải công nghiệp cột A) nên sẽ không cho được 

hiệu quả xử lý cao bằng mẫu có nồng độ màu 109 Pt-Co. 

Hình 3.19 cho thấy, mẫu nước thải ban đầu có COD không quá cao, ở mức 315 (mg/L). 

Tuy nhiên khi thêm vào lượng glycerol = 2 (g/L), COD của mẫu đã tăng vọt lên 2700 

(mg/L) và hầu như không thay đổi trong quá trình xử lý.  
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CHƯƠNG 4: KẾT LUẬN VÀ KIẾN NGHỊ 

4.1.   KẾT LUẬN 

Trong quá trình nghiên cứu hiệu quả xử lý màu bằng vật liệu xúc tác quang TiO2-SiO2  

kết hợp glycerol dưới điều kiện ánh sáng mặt trời đã thu được những kết quả đáng chú ý 

sau: 

- Điều chế được vật liệu TiO2-SiO2 tỉ lệ 90 : 10 bằng phương pháp sol – gel và phủ 

thành công lớp phim mỏng lên hạt kính cường lực với kích thước hạt từ 0,45 – 0,9 

mm. 

- Tiến hành chạy thử nghiệm thiết bị xử lý với mẫu màu Methyl orange và thu được 

những kết quả sau:  

▪ Vật liệu xúc tác quang TiO2-SiO2 sẽ cho hiệu quả xử lý màu cao hơn khi kết 

hợp với glycerol. 

▪ Khi tăng nồng độ glycerol pha vào mẫu thì hiệu quả xử lý màu của vật liệu 

cũng tăng lên đồng thời cũng làm cho COD của mẫu tăng lên đáng kể. 

▪ Hiệu quả xử lý tăng khi cường độ UV tăng. 

- Chạy thiết bị xử lý nước thải dệt nhuộm đem lại những kết quả sơ bộ như sau: 

▪ Phương pháp xử lý màu bằng vật liệu xúc tác quang TiO2-SiO2 kết hợp 

glycerol có khả năng áp dụng trên mẫu màu nước thải thực tế, tuy nhiên hiệu 

quả ban đầu là chưa cao. 

4.2.   KIẾN NGHỊ 

Do hạn chế thời gian, đề tài vẫn chưa đi sâu nghiên cứu, khai thác được hết những 

yếu tố khác, chúng tôi đề xuất một vài ý kiến để mở rộng đề tài cũng như đưa ứng dụng 

này đến gần với thực tế hơn. 

- Kết quả xử lý với mẫu nước thải thực tế vẫn còn ít nên cần chạy thiết bị xử lý thêm 

với mẫu nước thải có độ màu cao để đánh giá hiệu quả xử lý chính xác hơn và tìm 

ra những thông số tối ưu . 

- Xác định cơ chế hình thành sau quá trình khử màu bằng phổ LC – MS. 

- Nghiên cứu phương pháp mới nhằm cố định glycerol lên vật liệu thay vì hoà tan 

glycerol vào mẫu để tránh làm tăng COD. 
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PHỤ LỤC 

Phụ lục 1: Thiết bị và dụng cụ 

❖ Thiết bị sử dụng 

STT Tên thiết bị thí nghiệm Hãng sản xuất 

1 Cân điện tử OHAUS Advanture Pro OHAUS - USA 

2 Tủ nung Carboline ELF Carbolite – Anh 

3 Bếp gia nhiệt 150oC±1 Xiongmao, TrungQuốc 

4 Máy khấy từ gia nhiệt Velp Scientific - Đức 

5 Máy lắc ống nghiệm IKA – Đức 

6 Máy cất nước Bibby – Anh 

7 Tủ sấy Memmert – Đức 

8 Máy pH Handylab 100 Schott – Đức 

9 Máy quang phổ UV-VIS HITACHI- U2910 Hitachi - Nhật 

10 Máy đo cường độ ánh sáng HI 97500 Hanna - Rumani 

11 Máy đo UV light meter PCE – UV34 PCE - Anh 

12 Máy khuấy đũa IKA – Đức 

13 Bình hút ẩm Memmert – Đức 

14 Máy lắc Vortex ZX3 Velp - Italia 

15 Cân điện tử phân tích Sartorious BL210S 4 số Đức 

16 Nhiệt kế 0 – 100oC Việt Nam 

17 

Bình thủy phân nhiệt, hình trụ, thể tích 2 lít, 

gồm 2 lớp: lớp bên ngoài bằng thép CT3 dày 1 

cm và lớp bên trong bằng teflon dày 1cm 

Tự chế tạo 
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❖ Dụng cụ thí nghiệm. 

Dụng cụ Số lượng 

Buret 25mL 1 

Ống đong 100mL 1 

Pipet 10mL 1 

Bóp cao su 1 

Bình tia 1 

Erlen 125mL 3 

Beaker 500mL 1 

Micro pipet 2 

Khay đựng ống nghiệm 1 

Ống COD 21 
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Phụ lục 2: Hoá chất và phương pháp phân tích COD 

1. Hoá chất 

a. Dung dịch chuẩn K2Cr2O7 0,0167M; hòa tan 4,913g K2Cr2O7 (sấy ở 1050C trong 2 giờ) 

trong 500ml nước cất, thêm vào 167 ml H2SO4 đậm đặc và 33,3g HgSO4 khuấy tan để 

nguội đến nhiệt độ phòng, định mức thành 1000ml. 

b. Dung dịch chuẩn K2Cr2O7 0,00417M; hòa tan 1,2259g K2Cr2O7 (sấy ở 1050C trong 2 

giờ) trong nước cất và định mức thành 1000ml. 

c. Acid sulfuric (sulfric acid reagent): cân 5,5g Ag2SO4 trong 1kg H2SO4 đậm đặc 

(1 lít = 1,84 kg), để khoảng 2 ngày cho hòa tan hoàn tòan Ag2SO4. 

d. Chỉ thị màu feroin:hòa tan 1.485g 1-10 phenanthroline monohydrat và 0. 695g 

FeSO4. 7H2O trong nước cất và định mức thành 100ml. 

Dung dịch ferrous ammonium sulfate (FAS) 0,10 M: hòa tan 39,2g Fe(NH4)2(SO4)2.6H2O 

trong một ít nước cất thêm vào 20ml H2SO4 đậm đặc, làm lạnh và định mức thành 1000ml. 

f. Sulfamic acid: sử dụng nếu như ảnh hưởng của nitrite đáng kể. 

g. Dung dịch potasium hydrogen phthalate chuẩn (KHP): hòa tan 425 mg potasium 

hydrogen phthalate (HOOCC6H4COOK) đã sấy khô ở nhiệt độ 120oC trong 2 giờ thêm 

nước cất thành 1.000ml. Dung dịch này (KHP) có COD = 1,176 mgO2 /mg hay COD = 

500g O2/ml. 

2. Trình tự tiến hành 

- Rửa ống COD và nút vặn bằng dung dịch H2SO4  20% trước khi sử dụng. 

- Chọn thể tích mẫu và hoá chất theo bảng hướng dẫn sau: 
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Bảng 1: Thể tích mẫu và hoá chất dùng trong phân tích COD 

Ống nghiệm 

(d×l) 

Vmẫu (mL) Vdd K2Cr2O7 

(mL) 

H2SO4 reagent 

(mL) 

Vtổng (mL) 

16×100mm 2,5 1,5 3,5 7,5 

20×150mm 5,0 3,0 7,0 30 

25×150mm 10 6,0 14 15 

Ống chuẩn 

10mL 

2,5 1,5 3,5 7,5 

- Cho vào ống COD: V(ml) mẫu, dung dịch K2Cr2O7 0,1N và H2SO4 reagent theo bảng 

hướng dẫn trên. Lưu ý phản ứng xảy ra mạnh nên cần cho acid cẩn thận, chảy dọc theo 

thành ống nghiệm. Sau đó lắc mẫu thật đều.  

- Làm tương tự 2 mẫu trắng (nước cất). 

- Cho ống nghiệm vào tủ sấy, nung ở nhiệt độ 1500C trong 2 giờ (nung kèm theo 1 ống 

mẫu trắng). 

- Để nguội đến nhiệt độ phòng, đổ ra erlen, thêm 2 giọt chỉ thị feroin và định phân bằng 

FAS 0.1N. Kết thúc phản ứng khi dung dịch chuyển từ màu xanh lục sang nâu đỏ. Tương 

tự, định phân mẫu trắng đun và không đun. 
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Phụ lục 3: Số liệu thí nghiệm trên mẫu màu Methyl orange 

❖ Hiệu suất xử lý khi thay đổi pH 

STT Ngày Cường độ UV 

(mW/cm2) 

pH trước xử 

lý 

pH sau xử 

lý 

Hiệu suất xử 

lý (%) 

1 9/1/2019 

2.8 

4.030 

7.28 73.53 

2.74 6.62 71.06 

2.83 6.49 67.98 

2.51 6.63 69.12 

2.81 6.55 70.15 

2.48 6.74 83.54 

2.82 

4.058 

6.525 94.06 

2.42 4.44 93.10 

2.25 4.54 93.68 

2.2 4.45 93.44 

2.25 4.65 93.63 

3.2 4.85 94.81 

2.95 4.4 94.11 

2 5/3/2019 

2.82 

5.044 

 

7.046 93.94 

2.42 6.85 92.46 

2.25 6.74 91.96 

2.2 7.11 92.54 

2.25 7.06 91.46 
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3.2 6.87 94.55 

3 7/3/2019 

2.95 

6.020 

 93.12 

2.78  94.66 

2.83  94.28 

2.66  94.54 

2.53  93.98 

2.6  94.01 

2.8  95.12 

2.6  92.84 

4 7/3/2019 

2.78 

7.040 

 94.15 

2.83  94.13 

2.66  93.88 

2.53  94.21 

2.6  94.72 

2.8  94.70 

2.6  94.70 

5 18/3/2019 

2.4 

7.960 

 

7.52 95.52 

2.2 7.38 95.45 

2.11 7.35 95.22 

2.4 

8.970 

 

7.6 91.54 

2.2 7.47 94.36 

2.11 7.47 93.05 



 

xx 

 

❖ Hiệu suất xử lý khi thay đổi thời gian lưu 

STT Ngày Cường độ UV 

(mW/cm2) 

Thời gian 

lưu (HRT) 

Abs Hiệu xuất xử lý 

(%) 

1 

13/11/2019 

0.630 

3 

0.764 

1.24 

0.500 1.81 

0.530 0.51 

20/11/2019 

3.080 

0.8041 

60.82 

1.240 52.36 

0.720 2.10 

2 

13/11/2019 

0.800 

5 

0.764 

37.97 

0.780 33.65 

0.650 29.25 

20/11/2019 

3.000 

0.8041 

96.39 

2.740 96.18 

1.100 96.16 

3 

13/11/2019 

1.230 

7 

0.764 

81.24 

1.810 87.42 

0.870 90.98 

20/11/2019 

3.170 

0.8041 

95.96 

3.140 96.11 

3.010 96.25 

4 13/11/2019 1.130 10 0.764 87.39 
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1.110 86.27 

1.430 87.00 

20/11/2019 

3.010 

0.8041 

95.58 

2.950 95.64 

2.900 95.37 

5 

13/11/2019 

1.770 

15 

0.764 

96.37 

1.510 96.66 

1.980 96.84 

20/11/2019 

2.800 

0.8041 

94.18 

2.760 94.86 

2.810 95.08 

 

❖ Hiệu suất xử lý khi thay đổi nồng độ glycerol 

STT Ngày Cường độ UV 

(mW/cm2) 

Nồng độ  

glycerol (g/L) 

Hiệu quả xử lý (%) 

1 8/12/2018 

3.01 

0 

8.88 

2.32 8.88 

1.68 5.99 

1.55 5.79 

1.64 4.71 

2.85 8.84 
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2 28/3/2019 

3 

0.01 

8.65 

3.08 11.99 

2.86 14.09 

3.05 12.61 

2.3 7.40 

2.66 9.95 

2.5 12.44 

3 

26/3/2019 

3.17 

0.05 

78.34 

1.7 68.89 

3.15 84.04 

1.32 64.48 

3.08 81.17 

3.03 80.87 

2.86 78.38 

4 

3.17 

0.1 

87.64 

1.7 74.47 

3.15 86.75 

1.32 78.33 

3.08 85.74 

3.03 85.06 

2.86 85.18 
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5 28/3/2019 

3 

0.5 

94.43 

3.08 94.91 

2.86 94.64 

3.05 94.76 

2.3 93.26 

2.66 91.81 

2.5 94.97 

6 

7/1/2019 

3.180 

2 

94.18 

3.230 91.65 

3.060 91.87 

7 

3.180 

4 

95.70 

3.230 95.82 

3.060 95.41 

8 

13/11/2019 

 

1.230 

5 

81.24 

1.810 87.42 

0.870 90.98 

29/11/2018 

3.170 95.96 

3.140 96.11 

3.010 96.25 

9 15/11/2018 
1.910 

6 
93.10 

1.970 93.51 



 

xxiv 

 

1.600 93.82 

10 7/1/2019 

3.180 

8 

95.44 

3.230 95.64 

3.060 95.71 

11 

16/11/2018 

1.060 

10 

96.36 

0.950 95.51 

1.020 92.29 

4/12/2018 

2.750 97.25 

2.510 97.30 

2.780 97.36 

12 3/12/2018 

1.200 

15 

94.30 

1.260 94.81 

1.230 94.72 

 

❖ Hiệu suất xử lý khi thay đổi nồng độ Methyl orange 

STT Ngày Cường độ UV 

(mW/cm2) 

Nồng độ Metyl 

orange (mg/L) 

Hliệu xuất xử lý 

(%) 

1 20/11/2018 

3.170 

0.01345 

95.96 

3.140 96.11 

3.010 96.25 

10/1/2019 2.9 0.02632 97.49 
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2 

2.81 97.65 

2.27 95.57 

2.79 98.06 

2.76 98.06 

2.45 97.50 

3 

2.9 

0.03932 

97.69 

2.81 96.41 

2.27 87.17 

2.79 97.72 

2.76 98.11 

2.45 94.56 

2 84.72 

2.35 88.61 

4 16/1/2019 
1.9 

0.04958 
71.56 

2.35 84.46 

5 26/2/2019 

2.73 

0.04963 

84.58 

2.03 56.55 

2.8 85.98 

2.38 78.53 

2.29 78.68 

25/2/2019 2.65 0.04994 52.57 
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6 

2.66 57.08 

2.47 60.65 

2.37 68.43 

2.27 72.17 

2.13 68.31 

2.03 70.50 

7 
16/1/2019 1.9 

0.06134 
69.06 

 2.35 89.67 

8 26/2/2019 

2.73 

0.06176 

82.86 

2.03 61.66 

2.8 88.38 

2.38 82.12 

2.29 82.66 

9 25/2/2019 

2.65 

0.06331 

50.73 

2.66 62.62 

2.47 72.70 

2.37 65.15 

2.27 69.64 

2.13 65.30 

2.03 64.95 
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Phụ lục 4: Hình ảnh trong quá trình chạy thiết bị xử lý mẫu màu Methyl orange. 

STT Điều kiện chạy thiết bị 

xử lý 

Yếu tố thay đổi Hình ảnh 

Ống bên 

trái 

Ống bên 

phải 

1 

Methyl orange: 0.01/L 

HRT: 7 phút 

pH: 7÷8 

UV: 2.66 

 

Glycerol: 

0.5 g/L 

 

Glycerol: 

0.01 g/L 

 

 

2 

Methyl orange: 0.01/L 

HRT: 7 phút 

pH: 7÷8 

UV: 3.17 

 

Glycerol = 

0.5 g/L 

 

Glycerol = 

0.01 g/L 

 

 

3 

Glycerol: 5 g/L 

HRT: 7 phút 

pH: 7÷8 

UV: 2.81 

 

Methyl 

orange: 

0.02 g/L 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Methyl 

orange: 

0.03 g/L 
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4 

Glycerol: 5 g/L 

HRT: 7 phút 

pH: 7÷8 

UV: 2.38 

 

Methyl 

orange: 

0.04 g/L 

Methyl 

orange: 

0.05 g/L 

 

5 

Glycerol: 5 g/L 

Methyl orange: 0.01 g/L 

HRT: 7 phút 

UV: 2.42 

 

pH: 4 pH: 5 

 

6 

Glycerol: 5 g/L 

Methyl orange: 0.01 g/L 

HRT: 7 phút 

UV: 2.60 

 

pH: 6 pH: 7 
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6 

Glycerol: 5 g/L 

Methyl orange: 0.01 g/L 

HRT: 7 phút 

UV: 2.20 

 

pH: 8 pH: 9 
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