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TÓM TẮT  

Thời gian gần đây, việc tổng hợp, xác định đặc điểm và ứng dụng của hạt cacbon 

nano (CNPs) đang nhận được nhiều chú ý. Trong nghiên cứu này, chúng tôi 

nghiên cứu sự ảnh hưởng của thời gian thủy nhiệt đến đặc trưng quang học của 

CNPs được chế tạo từ hạt đậu nành bằng phương pháp thủy nhiệt. Cấu trúc, hình 

thái và tính chất quang của CNPs được nghiên cứu thông qua các phép đo nhiễu 

xạ tia X, chụp ảnh kính hiển vi điện tử truyền qua, và quang phổ huỳnh quang. 

Kết quả CNPs thu được có cường độ phát quang thay đổi theo thời gian thủy nhiệt 

và đạt giá trị lớn nhất ứng với 36 giờ. CNPs phát quang trong vùng xanh lam 

(Blue) đến vùng xanh lá (Green) với dải huỳnh quang rộng khoảng từ 380 đến 650 

nm. Phổ phát quang phụ thuộc vào bước sóng kích thích. Hiệu suất lượng tử đạt 

giá trị lần lượt là 5,4%, 8,1%, 13,5%, 10,8%, và 8,1% tương ứng với các thời gian 

thủy nhiệt là 9, 24, 36, 48, và 72 giờ. 

Từ khóa: Vật liệu phát quang, hạt cacbon nano, phương pháp thủy nhiệt, thời gian 

thủy nhiệt, hiệu suất lượng tử. 

 

1. MỞ ĐẦU 

Trong những thập kỷ gần đây, có rất nhiều các nghiên cứu tập trung vào các 

vật liệu cacbon mới xuất hiện. Với các đặc tính nổi bật về lí hóa, các vật liệu này thực 

sự đã tạo ra được sự chú ý của các nhóm nghiên cứu trên thế giới [1-6]. Một số các ứng 

dụng tiềm năng của nhóm vật liệu này có thể kể đến như chụp ảnh sinh học, pin mặt 
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trời, cảm biến ion, hấp phụ, siêu tụ điện và xúc tác quang [1-6]. Trong đó, vật liệu hạt 

cacbon nano (CNPs) đặc biệt được chú ý bởi các tính chất ưu việt [7-11]. Do độc tính 

thấp cộng với tính phát quang tương tự với vật liệu hạt nano bán dẫn (có chứa ion kim 

loại nặng cadmium, selen, tellurium hoặc chì) đã làm cho CNPs trở thành một trong 

các vật liệu hứa hẹn với nhiều ứng dụng tiềm năng [11]. Quá trình tổng hợp CNPs 

cũng tương đối dễ dàng, chi phí thấp [7-10]. Rất nhiều nghiên cứu đã được thực hiện 

với các nguồn cacbon khác nhau, từ các phân tử đơn giản như như glucose, fructose 

hoặc sucrose, đến các polymer phức như tinh bột, cellulose, hay các nguyên liệu có 

nguồn gốc từ sinh khối như nước cam, nước chuối, sữa, tóc người [12-18]. 

Thủy nhiệt là phương pháp được sử dụng rộng rãi để tổng hợp CNPs vì thực 

hiện đơn giản và dễ dàng mà không cần thêm bất kỳ hóa chất hoặc sử dụng thiết bị 

phức tạp nào [19]. Tuy nhiên, chỉ có một số báo cáo được công bố đánh giá ảnh hưởng 

của thời gian thủy nhiệt đến các đặc tính quang học của CNPs [20-21]. Hơn nữa, trong 

nghiên cứu trước đây, nhóm tác giả Chengzhou Zhu đã thành công trong việc áp dụng 

phương pháp thủy nhiệt để chế tạo hạt CNPs từ hạt đậu nành [22]. Đây chính là cơ sở 

để chúng tôi tiến hành nội dung nghiên cứu này. Cụ thể, chúng tôi đã thực hiện khảo 

sát sự ảnh hưởng của thời gian thủy nhiệt đến đặc trưng quang học của CNPs được 

chế tạo từ hạt đậu nành. Nhiệt độ tối ưu được chúng tôi lựa chọn để khảo sát yếu tố 

thời gian thủy nhiệt đến tính chất quang học là 200℃. Các khoảng thời gian thủy nhiệt 

gồm có 9, 24, 36, 48 và 72 giờ. Cấu trúc, hình thái và tính chất quang của CNPs được 

nghiên cứu thông qua các phép đo nhiễu xạ tia X, chụp ảnh kính hiển vi điện tử truyền 

qua, và quang phổ huỳnh quang. 

 

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Vật liệu và hóa chất 

Hạt đậu nành được mua tại siêu thị Vinmart tại địa phương. Nước cất hai lần 

được sử dụng làm dung môi trong nghiên cứu. Các hóa chất H2SO4 (độ tinh khiết ≥ 

98,0% được cung cấp bởi hãng Sigma-Aldrich), Quinine Sulfate (Merck) được sử dụng 

để xác định hiệu suất lượng tử của CNPs thu được. 

2.2. Quy trình và phương pháp chế tạo 

 CNPs được chế tạo bằng phương pháp thủy nhiệt. Ban đầu, hạt đậu nành được 

rửa sạch bằng nước cất hai lần, rửa siêu âm trong 30 phút ở nhiệt độ phòng và làm khô 

trong tủ sấy trong 10 giờ ở nhiệt độ 50°C. Sau đó, hạt đậu nành được nghiền thành bột 

bằng máy nghiền hãng RETSCH MM 400 trong thời 30 phút với tần số nghiền là 15 Hz. 

Sản phẩm là 3 g bột đậu nành được khuấy đều trong 75 ml nước cất hai lần và cho vào 

bình Teflon để thủy nhiệt ở nhiệt độ 200°C. Các thời gian thủy nhiệt gồm có 9, 24, 36, 

48 và 72 giờ. Sau quá trình thủy nhiệt, dung dịch được để nguội tự nhiên đến nhiệt độ 
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phòng. Tiếp đến, chúng tôi dùng giấy lọc để loại bỏ hạt có kích thước lớn bằng màng 

lọc 0,22 µm. Cuối cùng dung dịch được ly tâm với tốc độ 14000 vòng/phút trong thời 

gian 30 phút và bảo quản ở nhiệt độ phòng để sử dụng. 

 

Hình 1. Quy trình chế tạo dung dịch cacbon nano.  

2.3. Thiết bị và phương pháp đo đạc 

Chúng tôi đã sử dụng một số thiết bị như tủ sấy MEMMERT UNB 500 – Đức, 

máy ly tâm lạnh MIKRO 200R hãng Hettich – Đức, máy nghiền RETSCH MM 400 – 

Đức để chế tạo vật liệu. Cấu trúc của vật liệu được nghiên cứu bằng phương pháp 

nhiễu xạ tia X trên máy nhiễu xạ D8-Advance Eco của hãng Bruker – Đức sử dụng 

nguồn phát Cu-Kα (λ = 1,54056 Å). Kích thước của CNPs được xác định bằng phương 

pháp chụp ảnh trên kính hiển vi điện tử truyền qua JEOL Jem-1010 của hãng JEOL – 

Nhật Bản với điện áp gia tốc là 80 kV. Các tính chất quang của vật liệu được nghiên 

cứu thông qua phổ phát quang và phổ kích thích thu được từ máy FL3-22 của hãng 

Horiba – Nhật Bản.  

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Hình thái và cấu trúc 

Ảnh chụp từ kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM) của mẫu CNPs với thời 

gian thủy nhiệt 36 giờ được trình bày ở hình 2. Từ ảnh TEM, chúng ta có thể thấy kích 

thước các CNPs khá đồng đều. Sử dụng phần mềm phân tích kích thước hạt ImageJ, 

biểu đồ phân bố kích thước của các CNPs đã được xác định và được trình bày trong 

hình 3. Dựa trên số liệu thống kê từ biểu đồ phân bố kích thước, đường kính trung 

bình của các CNPs được xác định là 12,25 ± 2,98 nm. 
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Hình 2. Hình ảnh TEM của mẫu CNPs với thời 

gian thủy nhiệt 36 giờ. 

Hình 3. Biểu đồ phân bố kích thước hạt của 

mẫu CNPs với thời gian thủy nhiệt 36 giờ. 

Giản đồ nhiễu xạ tia X (XRD) của các mẫu CNPs với các thời gian thủy nhiệt 

khác nhau được thể hiện trong hình 4. Giản đồ XRD của tất cả các mẫu CNPs gồm một 

đỉnh rộng xung quanh góc 2 = 20°. Đây là đỉnh đặc trưng cho vật liệu cacbon vô định 

hình [23]. Kết quả này hoàn toàn phù hợp với giản đồ XRD của CNPs đã được công bố 

trước đây [13, 15, 17, 18]. 

 

Hình 4. Giản đồ nhiễu xạ tia X của CNPs ở các thời gian thủy nhiệt khác nhau. 

3.2. Đặc trưng quang học 

Dưới ánh sáng phòng thí nghiệm, dung dịch CNPs có màu màu nâu nhạt trong 

khi được chiếu bởi đèn tử ngoại (UV) với bước sóng 375 nm, dung dịch CNPs có màu 
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xanh lam (blue) (hình 1). Các đặc trưng quang học của CNPs hoàn toàn bị ảnh hưởng 

bởi các điều kiện tổng hợp: thời gian thủy nhiệt, nhiệt độ thủy nhiệt và tỉ lệ tiền chất 

với dung môi [24]. Kết quả đo phổ phát quang thể hiện trên hình 5 cho thấy thời gian 

thủy nhiệt có ảnh hưởng đáng kể đến cường độ phát quang của CNPs. Cường độ phát 

quang tăng khi thời gian thủy nhiệt tăng. Sau đó, cường độ phát quang giảm khi thời 

gian thủy nhiệt trên 36 giờ. CNPs ở các thời gian thủy nhiệt khác nhau phát ra ánh 

sáng có cùng bước sóng, nhưng cường độ khác nhau và cường độ phát quang tối ưu 

đạt được sau 36 giờ thủy nhiệt. Kết quả này phù hợp công bố trước đây [24]. Nhận 

định ban đầu cho thấy, việc kéo dài thời gian thủy nhiệt đã dẫn đến tăng mật độ hạt 

cacbon trong dung môi và làm tăng cường độ phát quang [25]. Thời gian thủy nhiệt 

quá lâu dẫn đến hiện tượng dập tắt huỳnh quang [25]. Với hiện tượng này, chúng tôi 

sẽ đánh giá trên cơ sở kết quả khảo sát hiệu suất lượng tử như được trình bày bên 

dưới. 

  

Hình 5. Phổ phát quang của CNPs ở các thời 

gian thủy nhiệt khác nhau. 

 

Hình 6. Phổ phát quang của CNPs với thời 

gian thủy nhiệt 36 giờ khi được kích thích bởi 

các bước sóng khác nhau. 

Để mô tả thêm các đặc tính quang học, chúng tôi đã tiến hành đo phổ phát 

quang (PL) ở các bước sóng kích thích khác nhau, kết quả được mô tả trên hình 6. 

Quan sát hình 6 ta thấy, phổ PL của CNPs phụ thuộc vào bước sóng kích thích và điều 

này tương tự như đặc trưng phát quang của các vật liệu CNPs đã công bố trước đây 

[15-17]. Ta có thể thấy rằng, cường độ PL tăng dần với bước sóng kích thích từ 350 đến 

380 nm và sau đó giảm xuống khi được kích thích ở các bước sóng lớn hơn. Vật liệu 

CNPs có hai vùng cực đại phát quang tại vị trí ⁓ 440 nm (xanh lam – Blue) và ⁓500 nm 

(xanh lá – Green). Phổ PL cho thấy các đỉnh phát xạ đặc trưng dịch chuyển đến vị trí 

bước sóng dài (dịch chuyển đỏ) từ 425 nm (đường màu đen) đến 500 nm (đường màu 

tím nhạt) với bước sóng kích thích từ 350 đến 450 nm. Theo các công bố trước đây, hiện 

tượng này có thể được giải thích là do sự phân bố kích thước không đồng đều của lõi 

cacbon và nhiều trạng thái lai hóa tồn tại trên các hạt cacbon [12-18]. 
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Hình 7. Tọa độ màu của CNPs (36 giờ) khi được kích thích ở một số bước sóng khác nhau. 

Ngoài ra, chúng tôi còn sử dụng tọa độ màu để thể hiện rõ màu sắc của CNPs 

khi được kích thích ở các bước sóng khác nhau. Màu sắc của CNPs có xu hướng thay 

đổi từ màu xanh lam sang màu xanh lá khi ta tăng giá trị của bước sóng kích thích. Kết 

quả này hứa hẹn ứng dụng triển vọng trong việc tạo ra vật liệu thay đổi màu sắc phát 

quang bằng cách thay đổi bước sóng kích thích [26]. Tính chất này rất phù hợp cho việc 

ứng dụng trong sản xuất đèn LED [27]. 

3.3. Hiệu suất lượng tử 

Hiệu suất lượng tử (QY) là một thông số quan trọng để mô tả đặc tính của vật 

liệu nano phát quang. Trong đó, quy trình tính toán được chúng tôi thực hiện theo tài 

liệu tham khảo với quinine sulfate là dung dịch chuẩn [28]. Để tính toán QY, chúng tôi 

đã pha loãng quinine sulfate và CNPs ở ba nồng độ khác nhau với điều kiện tất cả đều 

có độ hấp thụ nhỏ hơn 0,1 tại bước sóng 380 nm. Quinine sulfate được hòa tan trong 

0,1 M dung dịch H2SO4 (chiết suất ηx là 1,33) và CNPs được hòa tan trong nước cất hai 

lần (chiết suất ηy là 1,33). Quang phổ huỳnh quang của dung dịch quinine sulfate và 

CNPs được ghi lại ở cùng một bước sóng kích thích 380 nm. Sau đó, chúng tôi vẽ đồ thị 

biểu diễn mối quan hệ giữa cường độ phát quang và giá trị độ hấp thụ để xác định hệ 

số góc mx và my. QY được tính theo công thức: 

Φy = Φx( )( ) 
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Trong đó, Trong đó Φy là hiệu suất lượng tử của CNPs, Φx là hiệu suất lượng 

tử của dung dịch quinine sulfate; my và mx lần lượt là hệ số góc của đường phụ thuộc 

của cường độ phát quang vào độ hấp thụ ở bước sóng 380 nm của dung dịch CNPs và 

quinine sulfate; ηy là chiết suất của nước cất hai lần và ηx là chiết suất của dung dịch 

H2SO4 (ηy = ηx = 1,33).  

Bảng 1. Hiệu suất lượng tử của CNPs ở các thời gian thủy nhiệt khác nhau. 

Thời gian thủy nhiệt (giờ) Hiệu suất lượng tử (%) 

 9  5,4 

 24  8,1 

 36  13,5 

 
48 

72 
 

10,8 

7,3 

Kết quả tính toán QY của CNPs được trình bày trong bảng 1 và cho thấy sự ảnh 

hưởng của thời gian thủy nhiệt đến QY của CNPs. QY của CNPs tăng khi ta tăng thời 

gian thủy nhiệt và đạt giá trị cao nhất là 13,5% với thời gian thủy nhiệt 36 giờ. Khi tăng 

thời gian thủy nhiệt, số lượng các nhóm chức được hình thành trên bề mặt lõi cacbon 

sẽ tăng tỉ lệ [29]. Như chúng ta biết tính chất quang của CNPs được quyết định bởi sự 

hình thành của các nhóm chức trên bề mặt và điều này hoàn toàn phù hợp với kết quả 

chúng tôi tính toán được. Cụ thể, QY đạt giá trị cao nhất tương ứng với thời gian thủy 

nhiệt là 36 giờ. Tuy nhiên, việc tiếp tục tăng thời gian thủy nhiệt có thể dẫn đến quá 

trình cacbon hóa các nhóm chức trên bề mặt, dẫn đến làm giảm QY [29].  

 

4. KẾT LUẬN 

Trong nghiên cứu này chúng tôi đã tổng hợp thành công vật liệu CNPs với tiền 

chất là hạt đậu nành bằng phương pháp thủy nhiệt. Kết quả khảo sát cho thấy, vật liệu 

CNPs phát quang trong vùng xanh lam và xanh lá dưới tia UV, và phụ thuộc vào bước 

sóng kích thích. Kết quả thực nghiệm cho thấy thời gian thủy nhiệt đóng vai trò quan 

trọng và ảnh hưởng trực tiếp đến cường độ phát quang cũng như hiệu suất lượng tử 

của vật liệu CNPs. Vật liệu CNPs khi được thủy nhiệt ở 200°C trong thời gian 36 giờ 

cho cường độ phát quang mạnh nhất và hiệu suất lượng tử lớn nhất. 
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ABSTRACT 

Recently, carbon nanoparticles (CNPs) synthesized from natural materials have 

attracted extensive attentions. In this study, we investigated the effect of the 

hydrothermal time on the optical properties of CNPs synthesized from soybeans 

by hydrothermal treatment. The structure, morphology and optical properties of 

CNPs were studied through measurements of X-ray diffraction, transmission 

electron microscopy imaging and fluorescence spectroscopy. The luminescence 

intensity of obtained CNPs varies with the hydrothermal time and reaches the 

maximum value corresponding to the hydrothermal time of 36 hours. CNPs 

fluoresce in a wide fluorescence band from 380 to 650 nm. The luminescence 

spectra depends on the excitation wavelength. The photoluminescence quantum 

yields of CNPs are 5.4, 8.1, 13.5, 10.8, and 8.1 % for the hydrothermal times of 9, 24, 

36, 48 and 72 hours, respectively. 

Keywords: Carbon nanoparticles; Hydrothermal method; Hydrothermal time; 

Photoluminescent materials; Quantum Yield. 
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