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NGHIÊN CỨU CHẾ TẠO BỘT NANO KHÁNG KHUẨN AGZRP 

BẰNG PHƯƠNG PHÁP THUỶ NHIỆT 

Lương Thị Kim Phượng1, Cao Xuân Thắng2, Lê Thị Giang3, Lê Viết Báu4, Nguyễn Lê Thi3,  

Trịnh Thị Huyền5, Vũ Văn Tùng6  

TÓM TẮT 

Vật liệu nano kháng khuẩn Silver Zirconium phosphate (AgZrP) đã được tổng hợp 

thành công bằng phương pháp thủy nhiệt. Kết quả cho thấy các mẫu bột đã bắt đầu hình 

thành pha tinh thể AgZrP ở nhiệt độ 180o. Hình thái và thành phần hóa học đã được kiểm 

tra bằng kính hiển vi điện tử quét phát xạ trường (FESEM) và phổ tán năng lượng (EDS). 

Mode dao động liên kết bề mặt của mẫu đã được phân tích thông qua phổ hồng ngoại (FT-

IR). Các thông số công nghệ đã được xác định để tổng hợp bột nano kháng khuẩn AgZrP, 

bao gồm nhiệt độ, nồng độ tiền chất và thời gian nung. Bột thu được có kích thước trung 

bình khoảng 50nm với khả năng kháng khuẩn E.coli rất cao > 99,99% sau 8 giờ tiếp xúc.  

Từ khóa: Kháng khuẩn, AgZrP, thủy nhiệt, Ecoli, bột nano. 

DOI: https://doi.org/10.70117/hdujs.72.03.2025.790 

1. ĐẶT VẤN ĐỀ 

Bạc từ lâu đã được biết tới là một chất diệt khuẩn hiệu quả và được sử dụng để làm 

các dụng cụ sinh hoạt. Sở dĩ nano bạc được nghiên cứu ứng dụng vào việc kháng khuẩn vì 

bạc là kháng sinh tự nhiên và không gây tác dụng phụ. Từ khi công nghệ Nano ra đời thì 

ứng dụng của bạc mới phát triển lên một tầm cao mới. Nano bạc không gây phản ứng phụ, 

không gây độc cho người và vật nuôi khi nhiễm lượng nano bạc bằng nồng độ diệt khuẩn 

(khoảng nồng độ < 100ppm). dạng phân tán với kích thước nanomet thì khả năng diệt 

khuẩn của bạc được tăng lên gấp bội nhờ diện tích bề mặt riêng (m2/g) tăng nhanh. Nghiên 

cứu đã chỉ ra rằng khi ở kích thước nano (từ 1 - 100 nm), hoạt tính sát khuẩn của bạc tăng 

lên khoảng 50000 lần so với bạc dạng khối, như vậy 1 g bạc Nano có thể sát khuẩn cho 

hàng trăm m2 chất nền. Điều này sẽ giúp cho khối lượng bạc sử dụng trong các sản phẩm 

sẽ giảm rất mạnh nên tỷ trọng của bạc trong giá thành trở nên không đáng kể [1-6]. 

Với khả năng kháng khuẩn tuyệt vời nano bạc sẽ giữ cho bề mặt không bị nhiễm 

khuẩn cũng như tiêu diệt nấm mốc làm tăng tính thẩm mỹ và tuổi thọ công trình. Đối với 

các loại sản phẩm sứ dân dụng thì bột nano kháng khuẩn được trộn với men và phun phủ ra 

ngoài bề mặt tạo sản phẩm sứ kháng khuẩn [7-9]. 
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Với sản phẩm bột nano AgZrP (silver zirconium phosphate) trên nền tinh thể 

zirconium phosphate có mang các hạt nano bạc có khả năng kháng khuẩn cao với các loại 

khuẩn E.coli, chủng S.typhi ( gây bệnh thương hàn) và chủng vi khuẩn B.cereus (gây ra 

bệnh tiêu chảy, ngộ độc thực phẩm) (khả năng kháng khuẩn >99%). Bột nano kháng khuẩn 

là sản phẩm thương mại trên thị trường thế giới với hầu hết các ứng dụng trong các sản 

phẩm như nhựa, sứ, máy lọc không khí... [10-13]. 

Các vật liệu chứa bạc được sử dụng trong các ngành công nghiệp khác nhau và trong 

các hoạt động hàng ngày của con người vì tác dụng kháng khuẩn mạnh của chúng đối với 

các loại vi khuẩn khác nhau. Trong các nghiên cứu về vật liệu kháng khuẩn chứa bạc, 

nhiều chất mang là các hợp chất vô cơ, chẳng hạn như zeolite, zirconium photphate, silica 

huyền phù, titanium dioxide và hydroxyapatite, đã được phát triển nhờ những ưu điểm về 

tính ổn định hóa học, tính tương thích sinh học và tác dụng lâu dài của chúng. So với các 

vật liệu kháng khuẩn hữu cơ truyền thống, cơ chế diệt khuẩn của các vật liệu chứa bạc của 

các hợp chất vô cơ này đối với vi sinh vật đã được nghiên cứu một phần. Các nghiên cứu 

đã chỉ ra rằng, sự tương tác mạnh mẽ giữa các ion bạc và nhóm thiol của các enzym quan 

trọng, làm cho vi sinh vật không hoạt động [14]. Một cơ chế khác liên quan đến việc tạo ra 

các loại oxy phản ứng bởi các tế bào [15], gây ra quá trình oxy hóa các ion bạc trong môi 

trường nước dẫn đến phá vỡ các tế bào. Những trường hợp như vậy đã tập trung vào quá 

trình giải phóng các ion bạc từ các hợp chất vật liệu vô cơ chứa bạc trong dung dịch nước 

về hiệu quả kháng khuẩn [16-18]. Tuy nhiên, hiệu quả kháng khuẩn không phụ thuộc với 

lượng ion bạc được giải phóng, theo báo cáo của Ahemd et al. [19]. Do đó, tác dụng kháng 

khuẩn của các ion bạc liên quan đến các vật liệu nền vô cơ chứa bạc cần được nghiên cứu 

thêm một cách kỹ lưỡng. 

2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Hóa chất  

Bột nano AgZrP được tổng hợp bằng phương pháp thuỷ nhiệt có sử dụng các hoá 

chất đầu vào với độ tinh khiết cao (Sigma- Aldrich Co.) như Zirconyl chloride 

octahydrate (ZrOCl2.8H2O), Diammonium phosphate ((NH4)2HPO4), Silver nitrate 

(AgNO3), Amonia solution 25% (NH3) được cân theo tỉ lệ công thức tổng quát là AgxH1-

xZr(PO4)3 hay AgZrP. 

2.2. Quy trình tổng hợp 

Quy trình tổng hợp vật liệu nano AgZrP bằng phương pháp thuỷ nhiệt được thực 

hiện theo trình tự các bước ở hình 1. Các công đoạn chính bao gồm: 

Hoà tan riêng rẽ các muối ZrOCl2.8H2O, (NH4)2HPO4 và AgNO3 vào nước cất theo 

tỉ lệ khảo sát; 

Khuấy trộn đều các dung dịch ZrOCl2.8H2O, (NH4)2HPO4, AgNO3 cho vào bình 

thủy nhiệt; 

Kết thúc mỗi quá trình thủy nhiệt lọc hút lấy sản phẩm, sấy khô cho kiệt nước sản 

phẩm ở nhiệt độ 80 - 100oC trong vòng 24 giờ; 

Nghiền mịn sản phẩm AgZrP sau khi đã được làm nguội. 
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Hình 1. Quy trình chế tạo bột nano AgZrP bằng phương pháp thủy nhiệt 

Cụ thể trong nội dung nghiên cứu này, chúng tôi đã khảo sát các yếu tố nồng độ tiền 

chất [Zr], [P] và [Ag+] có ảnh hưởng như thế nào đến cấu trúc pha tinh thể, hình thái, khả 

năng kháng khuẩn của vật liệu được tổng thay đổi tỷ lệ các tiền chất 

ZrOCl2.8H2O/(NH4)2HPO4/AgNO3  

  [Zr]: nồng độ mol hợp chất ZrOCl2.8H2O sử dụng  

 [P]: nồng độ mol hợp chất (NH4)2HPO4 sử dụng 

 [Ag+]: nồng độ mol hợp chất AgNO3 sử dụng 

 2.3. Các phương pháp phân tích 

 Độ tinh khiết pha của các mẫu mạng nền AgZrP đã được phân tích bằng máy đo 

nhiễu xạ tia X(BRUCKER D8 Advance XRD) và bức xạ CuKα (Brucker D8 Advance) 

trong khoảng 2θ=10÷50o. Hình thái bề mặt, kích thước trung bình và thành phần nguyên tố 

của vật liệu được xác định bằng cách sử dụng kính hiển vi điện tử quét môi trường (FE-

SEM, JEOL, JSM-7600F) được trang bị phổ phân tán năng lượng. Các liên kết hoá học bề 

mặt được phân tích trên thiết bị IR-Prestige-21 (Shimadzu). Kiểm tra khả năng ức chế vi 

khuẩn của nano AgZrP bằng phương pháp đếm khuẩn lạc Escherichia coli (ATCC25922) 

3. KẾT QUẢ NGHIÊN CỨU VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Đặc tính cấu trúc 

Ảnh hưởng của nhiệt độ đến cấu trúc pha của vật liệu 

Chất lượng của pha tinh thể của vật liệu AgZrP phụ thuộc rất rõ vào yếu tố nồng độ của 

các tiền chất ban đầu trong quá trình tổng hợp. Kết quả khảo sát pha tinh thể của các mẫu được 
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tổng hợp với các điều kiện thành phần hợp chất ban đầu ([Zr]/[P] là 3:4 và [Ag+] = 5% mol 

được tổng hợp bằng phương pháp thuỷ nhiệt ở các nhiệt độ khác nhau: 140oC - 280oC thể hiện 

dưới hình 2. 

 

Hình 2. Phổ XRD các mẫu AgZrP (5%mol [Ag
+
] được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] 3:4 

được nung ở nhiệt độ tương ứng (140
o
C - 280

o
C) 

Qua phổ XRD của các mẫu được tổng hợp cho thấy tại các nhiệt độ 140oC và 160oC 

chưa hình thành pha tinh thể AgZrP (hay có thể nói cấu trúc tinh thể ở dạng vô định hình) 

và từ điều kiện nhiệt độ tổng hợp 180oC cho cấu trúc đơn pha AgZrP (silver zirconium 

phosphate) ứng với góc nhiễu xạ cực đại tại 2 = 20,24°; 23,47o; 28,16; 31,10o tương ứng 

với các mặt tinh thể (110); (113); (115); (116) dạng đặc trưng cấu trúc khung lập phương 

theo thẻ chuẩn JCPDS số 38-0004 [20].  

Quá trình hình thành đơn pha AgZrP có thể được giải thích qua các phản ứng sau: 

Giai đoạn 1: Hoà tan hai muối thành dạng dung dịch diễn ra theo phản ứng (1), (2) 

ZrOCl2.8H2O + H2O              ZrOCl2 + 9H2O (1) 

(NH4)2HPO4                     NH4H2PO4  +  NH3 (2) 

Giai đoạn 2: phản ứng tạo thành muối của hợp chất Zirconium phosphate theo 

phản ứng (3) 

2ZrOCl2 + 3NH4H2PO4               NH4Zr2(PO4)3 + 2NH4Cl + 2HCl + 2H2O (3) 

Giai đoạn 3: hình thành tinh thể Zirconium phosphate dưới tác dụng của nhiệt độ 

theo các phản ứng (4) 

NH4Zr2(PO4)3                   HZr2(PO4)3 + NH3             (4) 

Giai đoạn 4: hình thành tinh thể AgZrP (Silver zirconium phosphate hoặc silver load 

zirconium phopshate) thông qua phản ứng trao đổi ion theo phương trình (5) 

xAgNO3 + HZr2(PO4)3                 AgxH1-xZr2(PO4)3 + xHNO3 (5) 

 (AgxH1-xZr2(PO4)3 hoặc AgZrP - silver zirconium phosphate) 

Ảnh hưởng của nồng độ tiền chất đến cấu trúc pha của vật liệu 

Chất lượng của pha tinh thể của vật liệu AgZrP phụ thuộc rất rõ vào yếu tố nồng độ 

của các tiền chất ban đầu trong quá trình tổng hợp. Kết quả khảo sát pha tinh thể của các 

mẫu được tổng hợp với các điều kiện tỷ lệ mol các thành phần hợp chất ban đầu ([Zr]/[P] 

là  2:4; 3:4; 4:4) và [Ag+] = 5% mol được tổng hợp ở nhiệt độ 200oC thể hiện dưới hình 2. 
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Qua phổ XRD của các mẫu được tổng hợp ở các cấu tử khác nhau cho thấy với tỷ lệ 

[Zr]/[P] ở các tỷ lệ là 3:4 và 1:1 cho cấu trúc đơn pha AgZrP (silver zirconium phosphate) 

ứng với góc nhiễu xạ cực đại tại 2 = 20,24°; 23,47o; 28,16; 31,10o tương ứng với các mặt 

tinh thể (110); (113); (115); (116) dạng đặc trưng cấu trúc khung lập phương theo thẻ 

chuẩn JCPDS số 38-0004. 

 

Hình 3. Phổ XRD các mẫu AgZrP (5%mol [Ag
+
] được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] là 2:4; 

3:4; 4:4 ở nhiệt độ 200
o
C 

Quá trình hình thành đơn pha AgZrP có thể được giải thích qua các phản ứng từ (1) 

đến (5) để tạo thành hợp chất đơn pha (AgxH1-xZr2(PO4)3 hoặc AgZrP - silver zirconium 

phosphate  như đã trình bày ở trên. 

Với các tỷ lệ còn lại, các mẫu cho thấy còn xuất hiện pha ZrP2O7 theo thẻ chuẩn 

JCPDS 85-0896 (Zirconium pyrophosphate) [21] ở cùng các điều kiện chế tạo về [Ag+] và 

nhiệt độ nung điều này có thể giải thích thông qua phản ứng hoá học (6). 

ZrOCl2 + 2NH4H2PO4 → ZrP2O7 + 2H2O + 2NH3 + 2HCl (6) 

Qua khảo sát trên, tỷ lệ nồng độ tiền chất đã được xác định có ảnh hưởng đến cấu trúc 

hình thành pha của vật liệu. Với tỷ lệ tiền chất [Zr]/[P] là 3:4 và 4:4 sẽ hình thành sản phẩm 

đơn pha AgZrP. Do đó chúng tôi lựa chọn tỷ lệ tiền chất [Zr]/[P]: là 3:4 cho các nghiên cứu về 

ảnh hưởng [Ag+] có ảnh hưởng như thế nào đến cấu trúc tinh thể của vật liệu hay không. 

Ảnh hưởng của nồng độ [Ag+] đến cấu trúc pha của vật liệu 

 Hình 4 trình bày kết quả nhiễu xạ tia X của các mẫu AgZrP được tổng hợp ở nhiệt 

độ 200oC và [Zr]/[P] là 3:4 với các tỷ lệ [Ag+] khác nhau. Kết quả cho thấy, tất cả các mẫu 

đều đơn pha AgZrP và nồng độ của [Ag+] không làm ảnh hưởng đến cấu trúc hình thành 

pha. Đây cũng chính là yếu tố công nghệ để lựa chọn giải pháp hợp lý cho ứng dụng làm 

vật liệu kháng khuẩn. 

 

Hình 4. Phổ XRD các mẫu AgZrP  được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] là 3:4 với các [Ag
+
] 

(2% - 5% mol) ở nhiệt độ 200
o
C 
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3.2. Đặc tính bề mặt và liên kế hóa học 

Với các phép phân tích FTIR cho phép biết được các liên kết hoá học của các 

nguyên tử, phân tử trong vật liệu đồng thời cũng hỗ trợ các phép phân tích khác để khẳng 

định chính xác các tính chất của vật liệu AgZrP. 

 

Hình 5. Phổ FTIR các mẫu AgZrP (5%mol [Ag
+
] được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] 3:4 

được tổng hợp ở nhiệt độ tương ứng (140
o
C - 280

o
C) 

Ngoài các kiểm tra đánh giá cấu tinh thể vật liệu thì kết quả phân tích phổ FTIR 

cũng bổ sung cho các khẳng định các mẫu bột có đúng thuộc dạng vật liệu zirconium 

phosphate hay không thông qua các liên kết phân tử trong phổ FTIR. Trên hình 5 thể hiện 

phổ FTIR các mẫu AgZrP được tổng hợp ở các điều kiện nhiệt độ khác nhau và nồng độ 

[Ag+] là 5% với [Zr]/[P] là 3:4 đều cho thấy có kết quả tương đối giống nhau. Tất cả các 

mẫu đều cho thấy sự tồn tại của các mode dao động P-O tại số sóng 1004 nm và mode dao 

động O-P-O tại số sóng 650 nm điều này chứng tỏ sự tồn tại của nhóm phosphate có trong 

mẫu. Cộng thêm vào đó tại số sóng 520 nm được cho là có liên quan đến mode dao động 

của liên kết Zr-O [22]. Kết quả phân tích các mẫu phổ FTIR cho thấy hoàn toàn phù hợp 

với các kết quả phân tích X-ray, qua đây có thể nhận định thêm rằng các điều kiện chế tạo 

mẫu là phù hợp và nồng độ của [Ag+] không làm ảnh hưởng đến cấu trúc tinh thể cũng như 

liên kết hoá học trong vật liệu zirconium phosphate. 

3.3. Hình thái và thành phần nguyên tố của vật liệu 

Hình 6 cho biết kết quả ảnh FESEM cho thấy tất cả các mẫu được tổng hợp bằng 

phương pháp thuỷ nhiệt ở các nhiệt độ khác nhau có kích thước tương đối đều nhau, kích 

thước hạt trung bình của các mẫu khoảng 50 nm, biên hạt rõ ràng và dạng hình cầu. Kết 

quả kích thước hạt này cho thấy khá trùng hợp với kết quả tính toán bằng phân tích X-ray, 

phân tích FESEM ở trên.  

 

Hình 6. Ảnh FESEM các mẫu AgZrP (5%mol [Ag
+
] được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] 

3:4 (a-h) được tổng hợp ở nhiệt độ tương ứng (140
o
C ; 160

o
C; 180

o
C; 200

o
C;220

o
C; 

240
o
C; 260

o
C; 280

o
C) 
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Hình 7. EDS mẫu AgZrP với [Zr]/[P] là 3:4 và 5% mol [Ag
+
] được tổng hợp ở 200

o
C 

Để kiểm tra khả năng ion Ag+ có mặt trong vật liệu Zirconium phosphate và thành 

phần các hoá học trong có trong các mẫu tổng hợp dựa trên phân tích EDS. Trên hình 7 thể 

hiện AgZrP được tổng hợp ở 200oC với [Ag+] là 5% mol và [Zr]/[P] là 3:4 cho thấy các 

mẫu tổng hợp chỉ xuất hiện các nguyên tố Ag, Zr, P và không xuất hiện nguyên tố nào lạ 

khác. Điều này đã minh chứng rằng các mẫu vật liệu cho độ tinh khiết cao và kết quả này 

tương đối phù hợp với các phép 

3.4. Đặc tính kháng khuẩn của vật liệu 

Dựa vào các kết quả phân tích XRD, FESEM, EDS, FTIR chúng tôi đã lựa chọn 

mẫu sản phẩm nano AgZrP với các điều kiện [Zr]/[P] là 3:4 và được tổng hợp bằng 

phương pháp thuỷ nhiệt ở 200oC và ở các nồng độ [Ag+] khác nhau để nghiên cứu khả 

năng kháng khuẩn encoli của vật liệu.  

Để xác định khả năng diệt khuẩn của dung dịch nano AgZrP với các khuẩn encloli 

(loại khuẩn điển hình) [23], tiến hành cho dịch nano AgZrP các nồng độ tổng hợp của 

[Ag+] khác nhau khuẩn tiếp xúc khuẩn encoli ở các thời gian khác nhau 0h, 2h, 8h và 24h 

và quan sát sự phát triển của khuẩn encoli trên đĩa thạch.  

 

Hình 8. Khả năng kháng khuẩn encoli các mẫu AgZrP được tổng hợp ở các tỷ lệ [Zr]/[P] 

3:4 ở các nồng độ [Ag+]  ở nhiệt độ 200
o
C 
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Hiệu suất diệt khuẩn của dung dịch nano AgZrP đối với vi khuẩn E. coli từ nồng độ 

[Ag+] từ 1-5% mol trong 2h tiếp xúc lần lượt là 96,43%; 97,79%; 98,44%; 96,26%; 

99,44% (hình 8). Với thời gian tiếp xúc dài từ 8h hiệu suất diệt khuẩn E. coli > 99,99% và 

24h là gần như 100%. Hình 8 thể hiện khả năng diệt khuẩn encoli của vật liệu AgZrP với 

các nồng độ [Ag+] khác nhau. 

4. KẾT LUẬN 

Đã chế tạo thành công bột nano kháng khuẩn AgZrP bằng phương pháp thuỷ nhiệt với 

các thông số công nghệ như: [Zr]/[P]=3/4, [Ag] là 5% mol và nhiệt độ tổng hợp là 200oC. 

Sản phẩm bột có độ tinh khiết cao với cấu trúc đơn pha hexagol đặc trưng của tinh thể với 

kích thước hạt trung bình từ 50-100nm. Hiệu suất diệt khuẩn của dung dịch nano AgZrP đối 

với khuẩn E. coli từ nồng độ [Ag+] từ 1-5% mol trong 2h tiếp xúc lần lượt là 96,43%; 

97,79%; 98,44%; 96,26%; 99,44%. Với thời gia tiếp xúc dài từ 8h hiệu suất diệt khuẩn E. 

coli > 99,99% và 24h là gần như 100%. Các kết quả trên cho thấy tiềm năng ứng dụng của 

vật liệu nano AgZrP làm vật liệu kháng khuẩn trong thời gian tới có tính khả thi cao. 
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INVESTIGATION AND FABRICATION OF ANTIBACTERIAL 

NANO POWDER AGZRP USING HYDROTHERMAL METHOD 

Luong Thi Kim Phuong, Cao Xuan Thang, Le Thi Giang, Le Viet Bau, Nguyen Le Thi,  

Trinh Thi Huyen, Vu Van Tung 

ABSTRACT 

Antibacterial nanomaterial silver zirconium phosphate (AgZrP) has been successfully 

synthesized by hydrothermal method. The results show that the powder samples began to 

form the AgZrP crystal phase at a temperature of 180oC. The morphological properties and 

chemical composition were comprehensively examined by a field emission scanning electron 

microscope (FESEM) and energy-dispersive spectroscopy (EDS). The surface bond 

vibration mode of the sample was analyzed through Fourier transform infrared spectroscopy 

(FT-IR). Technological parameters were determined to synthesize AgZrP antibacterial nano 

powder, including temperature, precursor concentration and annealing time. The resulting 

powder has an average size of about 50 nm with very high antibacterial ability against 

E.coli bacteria >99.99% after 8 hours of contact.  

Keywords: Antibacterial, AgZrP, hydrothermal method, Ecoli, nanopowder. 
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