BAI 3: TONG HQP HAT NANO TU y-Fe,O;
BANG PHUONG PHAP PONG KET TUA
A. Ly thuyét:

1. So lwoc vé tir hoc

1.1. CacKkhai niém co ban:
Khi mot vat liéu duoc dat vao trong mot tir trudng, thi cam Gng tir hodc tir théng xuyén qua tiét
dién cua vat liéu duoc xac dinh boi biéu thic:
B=Ho(H+tM)  (HESI) (11)
Trong do:
— Blacamtng tu
— H &t truong ngoai
— M la @6 tir hdéa hudng tng vai tir treong ngoai
— Mo 12 d tir tham cuia chan khéng
Trong hé Gauss :
B=H+4xM (HéCGS) (1.2)
Cam Gng tir va hé sb tir tham 1a mot nhan t quan trong cho ta biét cac thong tin lién quan dén cac
loai vt liéu tir (thuan tir, nghich tir...) va do manh, yéu cua cac vat liéu tir riéng biét.
Vé ban chat, d6 cam tir y 12 ti s6 giira d6 tir héa va tir trudng ngoai:

1 =M/H (1.3)
Do tir tham cua vat liéu p cho bai cong thic:

n=B/H (1.4)
Do cam tir va do tir tham lién hé nhau qua biéu thic:

M =Ho (1 +y) (HeSI) (1.5)

u=1+4my(HéCGS) (1.6)

Trong nghién cau vé tinh chat tir, 6 tir tham 1a thdng sb chinh dic trung dé md ta cac vat lidu tir
tuong ung khi c6 tir truong ngoai. Do tir hoc lién quan dén hda hoc, vat 1y va khoa hoc vt liéu nén c6 hai

hé thong don vi dugc thira nhan hién nay .
Bang 1. Cac dai lwong va don vi tir trong hé don vi SI va CGS.

. o Hé don vi Gauss . . Céc hé s6 chuyén tir hé CGS
Pai lugng Ki hiéu (CGS) Hé don vi SI sang hé SI
., . Tesla (T) 4
Cam wng tir B G Wh/m? 10
Tir trueong H Oe A/m 10%4n
D) tir hod M emu/g A/m 10°
Pj tir tham M Khong thir nguyén H/m 47 x 10’
Do cam twr X emu/g.Oe Khoéng thir nguyén 4n
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1.2. Cacloaivatliéu tw
Cac loai vat liéu bj tir hoa nhiéu hay it trong tir truong ngoai dwoc goi la cac vat liéu tir. Tir tinh
cua ching khac nhau tlly thudc vao cu tric tir cia ching, dwoc biéu hién bsi dai lugng y (d6 cam tir)
nén ta phan loai ching thanh cac vat liéu tir chinh sau: nghich tir, thuan tir, sit tir, phan sét tu, feri tir [1,
2,3].
Bang 2. Phan loai cac loai vat liéu tir.
Loai vat Do cam tur

Sy sip xép cac mdmen tir nguyén tu

liéu tur ()
Q000
Nghich Nho va 3 Cooo Au (1 ~2,74.10°)
ghic dvaam u (y~2,74.
w | (c3-107) Co00 . Cu~0,77.10°)
Q000 |

Céc nguyén tua khéng c6 mbémen tir.

bedg
.0 P
Thuan | Nho va duong ‘@'/@&CD
tir (¢ 10°+107) ge ® P
Céc nguyén tir c6 mémen tir dinh hudng
tay y.

B-Sn (x~ 0,19.10°)
Pt (3 ~ 21,04.10°%)
Mn (1~66,10.10°)

| -

M
Lén va duong, @ @ @ @ 1
la ham theo tir dodd
o truong ngoali,
sittie |t e i ol dodd . Fe(r~100000)
trac @ @ @ @

(c& 10°+10%) | Cac nguyén tir c6 md men tir sép xép song
song

M
bopde
XXX
Phan | Nho va duong 6
Cac nguyén tir c6 cac mémen tir song

song va doi song xen lan vai nhau.

Lén va duong, b Cb & (D "

& ham theo tur

>

trrong ngoai,

| eded
Feri tir phu thudc vi cu o) P O P Ba (1~3)
dbdbdd

tric
(c& 10%+10%)

N
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CAac nguyén tir cd cac momen tir sap xép
dbi song.

1.3. Chu trinh tir tré va dwong cong tir tré

O trang thai ban dau, khi chua c6 tur truong ngoai tac dung, cdc moémen tur trong vat liéu dugc
phan bd déu theo phuong tir héa d&, nang luong clia miu & trang thai cuc tiéu va tong momen tir cta vat
lidu bang khong.

Néu ta ap mot tu truong ngoai H tang dan vao mot khédi vat liéu sit tir, hodc feri tir, vat liéu tir s&
b tir hoa, momen tir cia mau tir tinh phu thudc phi tuyén tinh vao tir trudng ngoai tac dung. Khi tir hoa
mau tir tinh & tir truong ngoai voi cuong do H c6 do 16n nhét dinh thi gia tri tr d0 M dugc duy tri khong
dbi du H tiép tuc ting. Ta néi gia tri nay 1a do tir hoa bao hoa M. Sau d6 giam tir trudng vé khong, ta co
gia tri d6 tu du M;. Tiép tuc ta 4p mot tur truong theo hudng nguoc lai, M béng khong tai H=Hc. B¢ 1a do
khang tir He. Tiép tuc ting tir truong (theo hudng nguoc lai) va ting theo chiéu ban dau. Ta thu dugc
duong tir tré khép kin. Hién twong momen tir thay doi khong ddng bo vai tir trudng ngoai tac dung goi 1a
hién tuong tir tré.

Hién tuong tir tré cua vat lidu sat tir va feri tir ¢6 lién quan téi qué trinh tir hoa khong thuan
nghich. Mt trong nhimg nguyén nhan giy nén hién tugng nay la do viéc ngin can su dich chuyén cac
vach démen cua cau tric démen [1].

M

Mgp-======

J— - -

Hinh 1. P6 thi M(H) caa chat sit tir (dwdng cong lién nét), chat phan sit tir (dwong chAm), chat thuan tir
(dwong nét dut).

1.4. Ban chiat don domen va tinh chat siéu thuin twr
Dudi nhiét do Curie, cac chét sit tur, feri tir co trat tu tor tu phat. Nghia 13, cac momen tir dinh
hudng song song (d6i véi chit sat tir) va dbi song song nhung khong bu trir nhau (di voi chat feri tir).
Thuc té cho théy, cac momen tur ty phat chi ton tai & mot vung nhd nhét dinh cua vat liéu tir. O trang thai
khtr tir, moment tir & cac ving nho dinh huéng khac nhau (tuy theo vét liéu), tong moémen tir ctia mau
bang khong. Ving nho iy duoc goi 1a démen tir (magnetic domain). Khai niém nay duoc Weiss dé xuit
cach day nam 1905.

Viéc phan chia thanh cac démen 13 dé ning luong cua vt liéu (bao gom nang lugng di hudng tir,
nang lugng twong tac trao doi, nang lwong dan hoi tir va dic biét 13 ning luong truong khir tir) 6 gia tri
cuc tiéu. Tuy nhién, sy phan chia domen khong thé tiép tuc vi lai xuat hién mot dang nang lugng mai. Do
la vach ngin cach cic domen véi hudng cac mémen tir ngugc nhau. Vach ngan cach dy trir mdt nang
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lwong goi 14 ning lugng vach. Viéc phan chia thanh cac démen tiép tuc dién ra cho dén khi ning luong
tao nén cac vach ddémen khong 16n hon viéc giam ning lugng ciia mau .

Trong nhitng hat c6 kich thudc du nho thi sy phan chia thanh domen lai lam tdng ning lugng tu do
cua hé. Vi vy, khi kich thudc hat dugc thu nhé dan thi sb luong cac domen tir cling gidm theo. Pén mot
gidi han nao d6 thi khong con thich hop dé ton tai nhiéu vach domen nita. Mdi hat 1a mot domen duy
nhat, goi 1a hat don démen. Luc nay, su sip xép cua cac momen tir khi c6 tir truong ngoai khong con bi
can tré boi cac vach domen, nén thuc hién dé dang hon.

Puong kinh toi han cta hat (dé khong con ton tai nhiéu vach domen) duoc cho béi cong thic :
_ 35(KA)"?
oM §
Véi:
— D¢ la duong kinh t61 han cua hat (m).

D (1.7)

C

— K 1a mét d6 nang luong di huéng tir (J.m ).
— A la mat d6 ning luong trao d6i (J .mfs).

— o la do tir thim chan khong.

—  Ms 1a d6 tir hoa bio hoa (A.m™).

Mot vat lidu sat tir duoc cau tao boi mot hé cac hat, cac hat ndy tuong tac va lién két v6i nhau.
Gia st néu ta giam déan kich thudc cac hat thi ning luong di hudng (c6 xu hudng hudng véc to tir do theo
truc tir hoa dé) KV (K 1a ha‘ing s6 di hudéng, V 1a thé tich cua mau) giam dan, thi dén mot lac nao d6 KV
<< kT, nang lugng nhiét s& théng nang lugng di hudng va vat s€ mang dac trung cua mot chét thuan tir.

Thong thudng, lyc lién két bén trong vat liéu sit tir 1am cho cac momen tir trong nguyén tir sap
xép song song véi nhau, tao nén mot tir trudng bén trong rat 16n. D6 ciing 1a diém khac biét gitra vat liéu
sat tir va vat liéu thuan tir. Khi nhiét d6 16n hon nhiét d6 Curie (hay nhiét do Néel d6i voi vat liéu phan
sat tir), dao dong nhiét du 16n dé thang lai cac luc lién két bén trong, lam cho cac moémen tir nguyén tir
dao dong tu do. Do d6 khong con tir truong bén trong nira, va vat licu thé hién tinh thuan tur. Trong mot
vat liéu khong dong nhat, nguoi ta c6 thé quan sat dugc ca tinh sét tir va thuan tir ctia cic phan tir & cing
mot nhiét do, tuc 1a xay ra hién tugng si€u thuan tur.

Vay siéu thuan tir 13 hién twong cac vat lidu tir c¢6 biéu hién tinh thuan tir khi nhiét d6 thap hon
nhi¢t d¢ Curie (hay nhiét do Néel). Hién tuong nay xdy ra & cac hat c6 kich thudc rat nho, khi ma nang
lwong can dé thay doi hudng clia cac momen tir nhé hon niang luong dao dong nhiét. Nang lwong can dé
thay d6i hudng ciia cic momen tir trong tinh thé goi 1 nang lugng di huéng cua tinh thé va phy thudc
vao tinh chét cua vat lidu ciing nhu kich thudc cua tinh thé. Kich thudc cta tinh thé giam thi ning luong
do6 cling giam. Hai dac trung co ban cia cac chat siéu thuan tir la:

J Duong cong tir hoa khong bi anh hudng baoi nhiét do.
° Khoéng ¢6 hién tugong tur tré, ¢ nghia 1a lyc khéng tir He béng 0.
A
IIII:L.- Sl
H
4
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Hinh 2. Puwong cong tir hoa cia vt li¢u siéu thuin tir.

Dbi véi vat liéu siéu thuan tir, tir du va luc khang tir bang khong, va co tinh chat nhu vat liéu
thuan tir, nhung ching lai nhay voi tir truong hon, ¢o6 tir do 16n nhu ctua chét sét tir. Didu d6 c6 nghia Ia,
vat li€u s€ huong ung dudi tac dong cua tur truong ngoai nhung khi ngurng tac dong cua tur trudng ngoai,
vt lidu s& khong con tir tinh nita, ddy 1a mot dac diém rat quan trong khi dung vét liéu nay cho cac tng
dung y sinh hoc [2,5,7].

2. Oxit Sat

2.1. Cac dang tinh thé cua sat oxit

O nhiét @6 phong cac tinh thé khéi magnetite Fe;0,4 (FeO.Fe,03) ¢6 ciu truc spinen dao, trong d6
cac nguyén tir Oxi tao thanh mang tinh thé 1ap phuong tim mit b6 chat véi cac nguyén tu sat, chiém linh
cac vi tri nGt ngoai. Moi spinen lap phuong chtra tam phan tir 6xi, duoc goi 1a mot vi tri A, dic trung bai
khéi tar dién va vi tri B 12 khdi bat dién déu co su két hop cua céc 6xi xung quanh céc ion Fe. C4c vj tri A
la Fe** va céc vi tri B 1a s luong bang nhau cua Fe** va Fe®*. Dudi nhiét do 851K FesOy la chit feri tur.
O nhiét do phong Fe;O, rat dé bi 6xi hda chuyén pha thanh maghemite (y-Fe,O3) hodc khi dugc nung &
nhiét d6 khoang 270°C thi hau nhu FesO4 di chuyén thanh y-Fe;O3 hoan toan.

/./TT""_/_T:/'#

|
i - & | .

& Fe ' [ 1% L)
y ' &
.F'Zj-- ‘ - 1 &

Hinh 1. CAu truc tinh thé caa Fe;0,.

Fe,O3 c0 4 pha chinh: y-Fe;03, a-Fe,03, B-Fe,03, e-Fe,03, trong do, y-Fe,03, a-Fe,O3 1a hai pha
ton tai trong tw nhién, con hai pha B-Fe,0,, &-Fe,O, chi méi duoc tim thiy trong phong thi nghiém .

Maghemite (y-Fe;O3) la chat feri tir, ciu trac spinen twong tu nhu Fe;O4 nhung khong ¢ céc ion
hoa tri 2, 1a mot pha khéng bén nén khi nung & 400+800°C sé& dé dang chuyén thanh bién thé a-Fe,Os (
bién d6i nay khong thuan nghich vi a-Fe,03 Ia pha bén viing). Moment tir bdo hoa cua y-Fe,O3 dang hat
nho thi ¢d 350 gauss .

Hinh 2. C4u truc tinh thé cia y-Fe,0s.

Pha y — Fe,03 va Fe;0, tuy ¢6 cau tric tinh thé gidng nhau nhung giira ching van c6 khac biét.
Su khac biét co ban giita y-Fe,03 va FesO4 & su khong xuat hién cua Fe (11) trong y-Fe,Os3 va su xuét
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hién cua cac chd trong tai vi tri cation trong y-Fe,03 lam giam di tinh d6i xtng. Bén kinh ion cua Fe (1)
I6n hon cua Fe (111) dan dén lién két Fe (I1) — O dai va yéu hon lién két Fe(IIT) — O.

Hematite (a-Fe,03) ¢d tinh phan sét tir ¢ nhiét d6 dudi nhiét ¢ Néel (955K) (tir tinh rat yéu M
c& vai gauss), co cau trc tinh thé gidng khoang coérundum 14 cau truc truc thoi, a-Fe,O3 la 6xit sit on
dinh nhat.

®0

“ Fe $

Hinh 3. Céu truc tinh thé caa a-Fe,O5

2.2. Khao sat pha maghemite bién doi thanh pha hematite
Pha maghemite c6 thé bién d6i thanh hematite a-Fe,O3 (pha bén viing) khi thiéu két & diéu kién
moi trudng nhiét do thich hop. Cu thé, qua trinh nay duoc khao sat boi S.P Sidhu va céc cong sy va tom
tit lai nhu sau:
— Chuan bi hat nano magnetite tinh khiét bang phuong phap két tiia sau d6 nung theo nhiét do
tang dan va khao sét sy bién doi pha sang maghemite va hematite (hinh 4).
— Néu thiéu két maghemite ( y-Fe,03) tinh khiét trong khoang 250-300°C (trong nim ngay)
thi khéng c6 bién d6i pha xay ra.
— Néu thiéu két maghemite trong khoang tir 320°C dén 450°C thi chuyén ddi pha rat cham
(10% mau bot bién thanh a-Fe,0 khi thiéu két trong mot tuan).
— Néu thiéu két & 500°C phan tng chuyén pha xay ra nhanh (70-90% y-Fe;Os thanh a-Fe,O3
chi trong mot tiéng), dé phan wung chuyén pha xay ra hoan toan can 1au hon ba tiéng (nhung
ta can thoi gian 1au hon d6i véi maghemite khong tinh khiét). Trong qué trinh bién ddi tur y-
Fe,05 thanh a-Fe,03 thi khdng c6 san pham trung gian.
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Nhiét do (do C)
Hinh 4. Anh hwéng cia nhiét dé 18n dién tich bé mit va sy bién doi pha caa oxit siat. Mdi mau
dwoc chuan bi tir magnetite tinh khiét va mdi khi nung thi dwoc i trong 3 gio.
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2.3. So lworc ve sw tirng dung cuia nand tir tinh trong y-sinh hoc

Ung dung cua nand tir tinh trong y-sinh hoc ¢ thé phan 1am hai nhém tuy thudc vao ing dung
ctia ching bén trong (in-vivo) hay bén ngoai (in-vitro) co thé.

Ung dung bén trong co thé c¢d thé phan loai thanh:

— Ung dung dé chira bénh: ting than nhiét cuc b, dan truyén thudc.
— Ung dung dé chan doan bénh : anh cong hudng tir hat nhan.

Ung dung bén ngoai co thé chi yéu la chan doan bénh: phan tach va chon loc té bao...

Céc hat nand dugc tng dung trong y sinh hoc thuong c6 kich thuéc 1-100 nm, vi ¢ kich thudce do
ching c6 thé so sanh duoc vai kich thude cua té bao (10-100 nm), virus (20-450 nm), protein (5-50 nm),
gen (2 nm rong va 10-100 nm chiéu dai). Véi kich thudc nho bé, cong véi viée “nguy trang” giéng nhu
c4c thuc thé sinh hoc khac va c6 thé tham nhap vao cac té bao hoic virus. Bén canh d6, ching c6 uu
diém quan trong 1a c6 dién tich bé mat hiéu dung 16n (d& gan cac chat lién két), toc do lang dong thap (do
6n dinh cao) va cai thién sy khuyéch tan vao cac md, phu hop véi thuc thé sinh hoc ma ching ta quan
tam. Va céc hat nano phai c6 tinh siéu thuan tir @& dao tir nhanh, ¢ tir 6 Ion dé dé thao tac bang tir
truong ngoai, cd sy cong hudng tuong GtNg V4Gi tir truong ngoai xoay chiéu da dé gia nhiét.

Tuy vao nhitng tng dung cu thé cua hat nand trong y sinh hoc ma chiing c6 thém nhitng yéu cau
khac nhau, nhu tng dung trong in-vivo, cic hat nand phai khong doc, khong bi hé mién dich dao thai ra
ngoai, co kich thudce di nho dé tham gia vao chuyén dong tuan hoan sau khi tiéu qua cac hé mao dan cua
co thé va md, tranh tic nghén mach... Béi véi tng dung in-vitro, kich thuéc hat khong doi hoi khit khe
nhu ¢ng dung in-vivo, do d6, cac hat t6 hop chira cac hat nand siéu thuan tir phan b trén nén nghich tur
c6 thoi gian lang dong lén déu cé thé st dung dugc. Du 1a linh vuc tng dung nao thi phuong phap ché
tao hat nand sit tir déng maot vai trd quan trong, trong d6 xac dinh kich thudc, hinh dang hat, phan b
kich thudc hat, ho& hoc bé mat va ca tinh chét tir caa hat 1a cac yéu té duoc quan tam [2].

Ung dung hat nand 6xit sit tir dang duoc nghién ciru s6i noi va o trién vong phat trién d6 1a phan
tach té bao (magnetic cell separation), dan truyén thudc (drug delivery), than nhiét cao cuc bo
(hyperthermia), ting do sic nét hinh anh trong cong hudng tir hat nhan (MRI contrast enhancement).
Ung dung trong dn truyén thudc cu thé nhu sau:

Hat nano tir tinh thuong dugc st dung 1a oxit sat (Fe304, manhetite y-Fe;O3 va hematite a- Fe;03)
dugc bao phu boi hop chit cao phan tir ¢ tinh tuwong thich sinh hoc nhu polyvinyl acetate (PVA),
dextran, chitosan, silica, polylactic-co-glycolic acid (PLGA). Khi d6, hat nand c6 tac dung nhu mot hat
mang, va 16p phu 13 chit mang. Chat mang ngoai dic tinh 1a chat twong thich sinh hoc con c6 tinh hoat
hoa bé mit dé d& dang gan két v6i cac phan tir nhu nhom chire carboxyl, biotin, avidin, carbodiimide. ..
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V& kich thude, cac hat phai du nhé dé tranh tic nghén & cac mao mach nhd, noi ma chi rong vai
micromet. Cho nén nhitng hat c¢6 kich thuéc mircomet hoat dong hi¢u qua hon trong hé tuan hoan dac
biét 1a & mach mau 16n va cac dong mach. Nhung dé dan truyén dén cac vi tri khac nhu ndo, vi mach can
hat nané c6 kich thuée 10-20 nm. Hon nita, dé di chuyén sdu vao trong hé tudn hoan can cac hat phai nho
hon 100 nm dé thoat khoi sy bao vé ciia mang ludi ndi mo.

T hop thudc/hat khi dén vi tri can thiét thi qua trinh nha thudc dién ra nho tinh chét sinh 1y hoc
clia cac té bao ung thu gay ra nhu do pH...Tuy nhién, ta c6 thé cha dong diéu khién qua trinh nha thube
tir xa theo hai cach :

—  Goi tb hop thudc/hat trong mot 16p m& lipid. Dudi tac dung cua tir truong xoay chiéu, hat
néng 1én, mo 16p vo boc, giai phong thude.

— Céc hat nano tir c6 hiéu tmg tir giao. Khi dat trong tir truong xoay chiéu, vat lidu bi img
suét, vo boc thude bi v ra .

3. Phwong phap dong két taa

Phuong phap dong két tia la phuong phap di lau doi va don gian boi vi né khong yéu cau
phuong tién chuyén biét nao. Chét tao phan tng 1a cac mubi vo co nhu FeCly, FeCls FeSOy, ...dugc hoa
tan trong moi truong nude, sau d6 dugc cho phan tng vai dung dich bazo hydéxit nhuw KOH, NaOH,
NH,OH,...dé tao két tia. Hat nano hinh thanh c6 kich thudc khoang 2-30nm. Ta c6 thé diéu khién kich
thudc hat bang viéc thay doi d6 pH, thay doi luong nudc, nong do dung dich mudi ban dau, nhiét do
trong ldc ché tao [12]. Pé thu duoc hat c6 do ddng nhat cao, ta can phan tach thanh hai giai doan hinh
thanh mam va phét trién mam. Quaé trinh tao mam dugc dic trung boi Sy ting ndng d6 cua chat dén gan
nong d6 b&o hoa ti han. Trong quéa trinh phat trién mam, néng do cua dung dich giam. Co ba co ché phat
trién mam (hinh 2.1) d6 1a: hat dong nhat phat trién nhd su khuyéch tan (duong cong 1), hat dong nhat
phét trién do su két hop céc phan tir nho lai véi nhau (duong cong 11), hat ddng nhat nhan duoc do su két
hop ciia nhiéu mam (dudng cong 1H1).

T Qua bao hoa
Hinh thanh mam

S

S “Sa——

g "N Phat trién mam

= / TN

) Y /R \am

o 3 454 ‘ 3

S / o &P il S

eo®
I I1 I11
Thoi gian —»

Hinh 2.1. Co ché hinh thanh cac hat nané. Ba co ché phat trién mam.

Co ché tdng hop hat nand y-Fe,Os nhu sau: véi ti phan mol Fe**/Fe?* = 2 trong mdi truong kiém
cOpH=9-14.
Fe®* + H,0 — Fe(OH),>™ (théng qua qua trinh mat proton)
Fe** + H,0 — Fe(OH),*” (théng qua qué trinh mat proton)
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Fe(OH), ™ + Fe(OH),*Y — Fe304 (théng qua qua trinh oxi hoa va dehydride héa)

Téng hop cac phan tmg trén ching ta c6 phuong trinh sau:
FeCl, . 4H,O + 2 FeCl; .6H,O + 8KOH — Fe;O, + 8KCI + 14 H,O

Magnetite dé bi oxi hoa trong khong khi thanh maghemite (y-Fe,03) theo phuong trinh:

4Fe;04+ 0, — 6 y—Fe203

O nhiét d6 cao, maghemite bi oxi ho& thanh hematite (a- Fe,0s).

Mic du ddng két tua 1a phwong phap don gian nhung khi cac hat hinh thanh ching két tu rat
manbh.
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B. Thwc hanh:
1. Thiét bi va dung cu thi nghiém:

STT Tén S6 lwong Ghi chii
1 Can dién ttr 550 1é 1 2 nhém dung chung
2 May khudy tir 2 1 cai dung chung
3 May khudy co 1 2 nhém dung chung
4 Tu say 200°C 1 2 nhom dung chung
5 Nam cham 1 2 nhom dung chung
6 Cbc thuy tinh 250ml 1
7 Cbc thuy tinh 50ml 3
8 Ong nho giot 1
9 Thia 2 dau 2
10 |[Catr3.5cm 2
11 Gidy can
12 | Giay quy
13
2. Hoa chét:
STT Tén S6 lwong Ii thuyét | So6 lweng thuc té
1 Mudi sat I1: FeCl,.4H,0 29
2 Mudi sit I11: FeCl3.6H,0 59
3 NaOH 4.88¢g
4 Nudrc cat 8oml+40ml

3. Quy trinh:

29 FeCl2.4H20  |Khudy tir Dungdich  |Khudy tr Dung dich Khudy tir Huyén phu

+80ml H,O 5 phiat FeCl, 15phat | FeCl,+FeCl; [ 30phat | mau nau den
(670°C) - (6 70°C) ——— (670°C)
o 3 o Loc rua
“Fla R két tia
5¢g FeCl3.6H,0 g|” 2 béng nam
________________ 4.889 NaOH + 40ml H,0 cham
’ - cn \\\ n 4 Yo ° At 0
T cps | FTIR Vienep ko Bot Fe,0, |3t khoo 80°C Ifet tua
. Tir tinh Nung 250°C/2h| bdt Fe,04

-
S~ o -
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4. Cac buéc thuc hién:

Vao Phong thi nghiém trueéc gio quy dinh 15 phit dé chuan bj thiét bj va dung cyu thi nghiém.

1.
2.
3.

Khoi dong can dién tir: cdm dién trude khi can 15 phat.

Nhan dung cu, rira va say khé dung cu thi nghiém.

Str dung gidy can dé can 2 mudi sat 11 va sét 111 theo ti 16 mol 1:2 véi khéi luong twong tng da
cho trong quy trinh.

Cho mudi sét II vao nudce cat (lugng nudc cat duoc cho theo quy trinh)>dung dich mubi sat
.

Khuay tir dung dich mudi sat Il c6 gia nhiét (70°C). Sau 5 phat, cho muébi sat 111 vao va tiép
tuc khudy tir & 70°C. Sau 15 phat, nho tir tir dung dich NaOH (dd NaOH duwoc chudn bj truéc
dé: can 4.88g NaOH + 40ml H,0, khudy tir 5 phit) vao dung dich hai mudi. Tiép tuc khudy
tir & 70°C trong 30 phut dé tao két tua.

Loc rira két tua véi nuéc cat va thu hat bang nam cham (theec hién 3 lan).

Két thac thi nghiém, rira dung cu thi nghiém va don vé sinh khu vuc 1am thi nghiém.

Luu y: Két tua sau khi loc rira duoc say kho va nung 300°C trong 2 gior dé thu dugc bot y-Fe,Os.

Sau d6, mau hat s& dugc tién hanh chup phé FTIR, do tir tinh.

C. Bio cio két qua:

1.

Ly do lya chon phuong phép ddng két taa? Co ché tao hat nhu thé nao (viét phuong trinh phan

ung)?

Néu cac phuong phap phéan tich kich thudc hat nano, bao gom: tén phuwong phap, co s cua

phuong phép va tng dung (dang tom tat) cua phwong phap trong vat liéu nano, mang mong?
Trinh bay két qua FTIR thu dugc.
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