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TÓM TẮT
Sản xuất hydrogen xanh bằng công nghệ phân tách nước có triển vọngmở ra tương lai vềmột nền
kinh tế hydrogen và giải quyết vấn đề biến đổi khí hậu do sử dụng nhiên liệu hóa thạch. Các nghiên
cứu hiện nay phát triển vật liệu xúc tácmới trên cơ sở vật liệu có trữ lượng lớn trong tự nhiên và hiệu
quả vềmặt kinh tế nhằm thay thế các xúc tác từ kim loại quý. Trong số đó, MoS2 là một chất xúc tác
tiềm năng cho quá trình phân tách nước có thể tổng hợp từ kim loại chuyển tiếp molybdenum có
trữ lượng lớn trong tự nhiên. Bài báo trình bày sự phát triển quy trình phủ điện hóa bằng phương
pháp quét thế vòng tuần hoàn (CV) để tạo màng lai molybdenum disulfide-molybdenum trioxide
(MoS2-MoO3·H2O) trên đế FTO trong một bước đơn giản và chi phí thấp. Màng vô định hình ban
đầu có thể kết tinh ở nhiệt độ thấp (120 oC), khác biệt với các phương pháp thông thường yêu cầu
nhiệt độ cao. Theo đó, màng mỏng MoS2-MoO3·H2O (500 nm) được phủ điện hóa trên đế thủy
tinh dẫn FTO (ký hiệu MoS2-MoO3·H2O/FTO) từ dung dịch điện ly chứa (NH4)6Mo7O24 5mM, Na2S
30 g/L; KCl 0,1 M bằng phương pháp CV. Hoạt tính xúc tác điện hóa của điện cực MoS2-MoO3·H2O
/FTO đối với phản ứng sinh khí hydrogen (HER) được khảo sát trong dung dịch H2SO4 0,5 M sử
dụng phương pháp quét thế tuyến tính (LSV). Màng hình thành bằng phương pháp CV có cómàu
nâu và có cấu trúc vô định hình. Khi xử lý nhiệt ở 120 oC, cấu trúc vô định hình chuyển sang cấu
trúc tinh thể với thành phần pha gồm MoS2 và MoO3·H2O. Kết quả đo LSV cho thấy hoạt tính xúc
tác của điện cực được cải thiện đáng kể khi xử lý ở nhiệt độ 120 oC với độ dốc Tafel 80 mV/dec, mật
độ dòng tăng 2,75 lần so với điện cực chưa xử lý. Điện cực MoS2-MoO3·H2O /FTO chế tạo được
có hoạt tính xúc tác cao và ổn định trong môi trường acid H2SO4 0,5 M. Những kết quả này cho
thấy MoS2-MoO3·H2O /FTO là một hệ xúc tác tiềm năng, dễ chế tạo và phù hợp cho các ứng dụng
hydrogen xanh.
Từ khoá: MoS2-MoO3H2O, phản ứng sinh khí hydrogen (HER), phân tách nước, phủ điện hóa,
xử lý nhiệt, màng mỏng

GIỚI THIỆU
Công nghệ phân tách nước sản xuất khí hydrogen với
ưu điểm không gây phát thải khí nhà kính (hydro-
gen xanh) đã được phát triển ứng dụng trong công
nghiệp. Tuy nhiên, việc khai thác, sản xuất hydro-
gen từ nước còn nhiều thách thức do phản ứng phân
tách nước đòi hỏi cung cấp năng lượng lớn 1. Phản
ứng phân tách nước là quá trình oxy hóa khử nước
gồm hai bán phản ứng, phản ứng oxy hóa nước tạo
khí oxygen (oxygen evolution reaction, OER) và bán
phản ứng khử tạo khí hydrogen (hydrogen evolution
reaction, HER). Phản ứng phân tách nước thành oxy-
gen và hydrogen đòi hỏi tổng năng lượng tự do Gibbs
(∆G0) gần 238 kJ×mol−1 tương đương 1,23 eV với
thế khử chuẩn của cặp H+/H2 và O2/H2O tương ứng
là 0 V và 1,23 V 1,2. Các vật liệu xúc tác hiệu quả nhất
có nguồn gốc từ các kim loại quý (Pt, RuO2, IrO2, v.v.)
đã được sử dụng làm vật liệu xúc tác cho phản ứng

HER và OER3.
Các nghiên cứu hiện nay phát triển vật liệu xúc tác
mới trên cơ sở vật liệu có trữ lượng lớn trong tự nhiên
và hiệu quả về mặt kinh tế nhằm thay thế các xúc tác
từ kim loại quý3. Trong số đó, MoS2 là một chất xúc
tác tiềm năng cho quá trình phân tách nước có thể
tổng hợp từ kim loại chuyển tiếp molybdenum có trữ
lượng lớn trong tự nhiên 4–6. MoS2 là một chất bán
dẫn có vùng cấm trực tiếp là 1,7 eV 6. Các nghiên cứu
cho thấy hoạt tính xúc tác phụ thuộc vào kích thước và
số lớp của MoS2

7 . Các khối molybdenum disulfide
xuất hiện dưới dạng molybdenite, có cấu trúc xếp lớp
hình lục giác bao gồm các tấm S – Mo – S được xếp
chồng lên nhau tương tự như graphene thông qua lực
liên kết van der Waals5. Dựa vào thứ tự sắp xếp của
các lớp nguyên tử, MoS2 được chia ra thành ba pha
tinh thể: 2H (hexagonal), 3R (Rhombohedral) và 1T
(tetragonal) trong đó phần số là biểu thị số lượng lớp

·
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trong ô đơn vị tinh thể. Các lớp nguyên tử S và Mo
có cấu trúc hình lục giác và mỗi nguyên tử Mo nằm ở
trung tâm của lăng trụ tam giác được tạo bởi 6 nguyên
tử S. Độ dài liên kết của Mo–S có giá trị là 2,42 Å 5.
Trong ba dạng này, dạng cấu trúc 2Hvà 3Rhình thành
một cách tự nhiện, và có độ bền nhiệt động cao. Dạng
cấu trúc 1T là dạng giả bền, mang tính kim loại nên
có độ dẫn điện cao. Cấu trúc ổn định 2H thuộc nhóm
không gian (space group) P63/mmc. Cả hai loại 1T và
3R đều chuyển pha về dạng 2H khi gia nhiệt 8.
Vật liệu MoS2 dạng khối đã được nghiên cứu làm
chất xúc tác cho phản ứng tạo khí hydrogen từ những
năm 1977 nhưng hoạt tính xúc tác kém do độ dẫn
điện thấp9. Gần đây, JingWang và cộng sự đã chế tạo
thành công các hạt nanoMoS2 như pha kim loại (1T-
MoS2) bằng phương pháp thủy nhiệt, cho thấy khả
năng xúc tác cao cho phản ứng giải phóng khí hydro-
gen với quá thể rất thấp là 210 mV (so với RHE) cùng
mật độ dòng 10 mA cm−2. Các hạt nano MoS2 cũng
cho thấy độ bền cao và có sự thay đổi không đáng kể ở
mật độ dòng 50 mA cm−2 sau 2000 chu kỳ trong môi
trường 0,5 M H2SO4

10. Ramunas Levinas và cộng
sự chế tạo màngMoS2−x trên đế kim loại đồng ở điện
thế -1 V (so với Ag/AgCl) ở các thời gian điện phân
khác nhau. Kết quả cho thấy thời gian điện phân 7200
giây cho hoạt tính xúc tác tốt nhất với quá thế 180mV
ởmật độ dòng 10mA cm−2 cho phản ứngHER trong
môi trường 0,5 M H2SO4

11.
Gần đây, Liufang He và cộng sự đã sử dụng phương
pháp thủy nhiệt kết hợp lắng đọng hơi hóa học để
chế tạo vật liệu MoS2 phủ lên MoO3 trên đế gỗ than
hóa (MoS2-MoO3 /CW). Vật liệu này cho thấy hiệu
quả xúc tác tốt và ổn định, với quá thế 106 mV tại
mật độ dòng 10 mA cm-2, cùng độ bền cao sau 100
giờ điện phân trong môi trường acid 12. Bên cạnh đó,
S. Vibavakumar và cộng sự cũng đã chứng minh cấu
trúc MoO3/MoS2 cho hoạt tính xúc tác khi sử dụng
làm vật liệu thay thế cho xúc tác Pt trong pin mặt trời
chất nhạy quang13. Tương tự, Sagar Mallick chứng
minh cấu trúcMoS2-MoO3 giúp tăng cường hoạt tính
quang xúc tác so với màng MoO3

14.
Bài báo trình bày sự phát triển quy trình phủ điện
hóa bằng phương pháp quét thế vòng tuần hoàn (CV)
để tạo màng lai molybdenum disulfide-molybdenum
trioxide (MoS2-MoO3·H2O) trên đế FTO trong một
bước đơn giản và chi phí thấp. Màng vô định hình ban
đầu có thể kết tinh ở nhiệt độ thấp (120 oC), khác biệt
với các phương pháp thông thường yêu cầu nhiệt độ
cao. Hình thái và thành phần pha củamàng sản phẩm
được phân tích bằng phương pháp bằng kính hiển vi
điện tử quét có độ phân giải cao (FESEM) và phương
pháp nhiễu xạ tia X (XRD).Hoạt tính xúc tác điện hóa
cho phản ứng HER của điện cực MoS2-MoO3·H2O

/FTO được khảo sát trong các môi trường H2SO4 0,5
M sử dụng phương pháp quét thế tuyến tính (LSV).

VẬT LIỆU VÀ PHƯƠNG PHÁP
Hóa chất
Ammonium molybdate tetrahydrate
((NH4)6Mo7O24.4H2O 99%, Sigma-Aldrich),
odium sulfide nonahydrate (Na2S.9H2O 98+% Acros
Organics), otassium chloride (KCl 99,5%, Merck),
ulfuric acid (H2SO4 95-97% Merck), ước cất 2
lần (pH 7,5; độ dẫn < 2mS cm−1), điện cực FTO,
Greatcellsolar Material (100 mm × 100 mm × 2,2
mm – 15Ω sq−1).

Chế tạo màngMoS2-MoO3.H2O trên đế FTO
bằng phương pháp điện hóa
Màng mỏng MoS2-MoO3·H2O được chế tạo trên đế
FTO bằng phương pháp CV sử dụng thiết bị điện
hóa Gamry Instrument Interface 1010T theo các điều
kiện đã thiết lập trong các nghiên cứu trước đó gồm
khoảng thế -1 V đến 1 V (so với Ag/AgCl), tốc độ
quét thế 50 mV.s−1, số chu kỳ quét thế 20 15. Tế bào
điện phân là hệ ba điện cực bao gồm điện cực làm
việc là tấm FTO kích cỡ 1 cm× 1,5 cm, được cố định
diện tích làm việc bằng 1,0 cm2, điện cực so sánh là
Ag/AgCl trong KCl 3,5 M, điện cực đối là tấm platin.
Dung dịch điện phân gồm (NH4)6Mo7O24.4H2O 5
mM,Na2S.9H2O30mMvàKCl 0,1Mpha trongnước
cất và điều chỉnh đến pH 6 bằng dung dịch H2SO4

20%15. Sau quá trình điện phân tạo màng, điện cực
được rửa lại bằng nước cất, để khô tự nhiên và sau
đó sấy ở 120 oC trong 30 phút để thu được điện cực
MoS2-MoO3·H2O /FTO. Bên cạnh đó, các điện cực
cũng được sấy ở 90 oC và 150 oC trong cùng khoảng
thời gian nhằm đánh giá ảnh hưởng của nhiệt độ sấy
đến hoạt tính điện hóa của điện cực.

Phân tích thành phần, hình thái và cấu trúc
của điện cực sau biến tính
Thành phần pha của màng MoS2-MoO3·H2O /FTO
được phân tích bằng phương pháp nhiễu xạ tia X
(XRD) sử dụng thiết bị D8 Advance (Bruker, Đức).
Hình thái bềmặt và độ dàymàng được phân tích bằng
bằng kính hiển vi điện tử quét có độ phân giải cao (FE-
SEM) sử dụng thiết bị SU 8010 (Hitachi, Nhật).

Phân tích hoạt tính xúc tác màng MoS2 đối
với phản ứng thoát khí hydro
Hoạt tính xúc tác điện hóa cho phản ứngHER của các
điện cựcMoS2-MoO3·H2O/FTOđược khảo sát trong
cácmôi trườngH2SO4 0,5M với thiết bị và cấu trúc tế
bào điện hóa tương tự thí nghiệm phủ màng. Trong
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đó, điện cực làm việc là đế FTO đã được phủ màng
MoS2-MoO3-H2O với diện tích 1 cm2. Phương pháp
LSV được thực hiện với tốc độ quét 2 mV s−1 trong
khoảng thế từ 0 V đến -0,6 V so với Ag/AgCl. Thế
điện cực làm việc được quy đổi điện cực hydro thuận
nghịch (RHE) theo phương trình ERHE = EAg/AgCl +
0,059 × pH + Eo

Ag/AgCl , trong đó Eo
Ag/AgCl = 0,197

V, dung dịchH2SO4 0,5M có pH 0. Quá thế cho phản
ứng HER (η) được xác định theo phương trình η = 0
– ERHE , trong đó ERHE là thế của điện cực làm việc
quy đổi theo điện cực RHE.

KẾT QUẢ THẢO LUẬN
Cơ chế hình thành màng MoS2 bằng
phương pháp điện hóa
MàngMoS2 được phủ trên đế FTObằng phương pháp
quét thế vòng tuần hoàn sử dụng dung dịch điện
ly chứa hỗn hợp ammonium molybdate và sodium
sulfide. Cơ sở lý thuyết quá trình khử ion molyb-
date trong môi trường tiền chất chứa ion sulfide tạo
màngMoS2 bằng phương pháp điện hóa đã được báo
cáo15,16. Theo đó, ion molybdate tồn tại hai dạng
MoO4

2− và Mo7O24
6− cân bằng trong dung dịch

nước theo phương trình (1).
7MoO4

2−+ 8H+ ↔Mo7O24
6− + 4H2O            (1)

MàngMoS2 được tạo thành qua hai bước: ionmolyb-
date phản ứng với ion sulfide trong môi trường acid
tạo thành ion thiomolybdate đồng thời giải phóng khí
H2S theo phương trình (2).
MoO4

2−+ 6S2− + 12H+→MoS4
2− + 4H2O + 2H2S

(2)
Ion thiomolybdate bị khử theo phương trình (3) tạo
sản phẩm màng MoS2

MoS4
2−+ 4H+ + 2e−→MoS2 + 2H2S               (3)

MoS4
2−+ 2e− + 2H2O →MoO2 + 4OH− (4)

Hình 1 trình bày đường CV tổng hợp màng MoS2

từ tiền chất muối molybdate và ion sulfide với tỉ lệ
Mo:S (1,0 : 3,5) trong vùng thế (-1 V đến 1 V). Đồ
thị CV cho thấy, chu kỳ 1 xuất hiện rõ mũi khử có thế
khởi phát từ -0,75 V đặc trưng cho quá trình khử ion
MoS4

2− tạo sản phẩmMoS2 theo phương trình (3) 15.
Các đỉnh oxy hóa ở thế -0,2 V và 0,5 V đặc trưng
cho quá trình oxy hóa của ion Mo7O24

6− và S2−.
Ngoài ra, quá trình tạo màng luôn có sự cạnh tranh
giữa phản ứng khử của ion molybdate tạo molybde-
num oxide (phương trình 4) và phản ứng khử của ion
thiomolybdate tạo molybdenum disulfide (phương
trình 3)16. So sánh với các kết quả báo cáo trước đó,
Shariza và cộng sự 17 tạo màng MoS2 trên ITO bằng
phương pháp dòng thời gian (CA) với điện thế tối ưu
ở -1 V so với Ag/AgCl và Ponomarev và cộng sự 18 đã
tổng hợp MoS2 trên đế FTO và đế Mo với thế áp là -
1,3V (so vớiAg/AgCl), có thể thấy quá trình tạomàng

trong nghiên cứu này có thể thực hiện ở thế thấp hơn,
từ đó hạn chế được phản ứng khử khôngmongmuốn
tạo sản phẩmmolybdenum oxide khi thực hiện phản
ứng ở quá thế lớn. Ngoài ra,mật độ dòng từ các đường
CV tăng lên khi tăng số chu kỳ quét tăng cho thấy
màng sản phẩm dày thêm sau mỗi chu kỳ quét thế.
Điều này cho phép kiểm soát được độ dàymàng thông
qua điều chỉnh chu kỳ quét CV. Sau 20 chu kỳ quét
thế, bềmặt điện cực FTOxuất hiệnmàngnâumịnphủ
kín và đồng đều trên bề mặt FTO. Kết quả nhận được
phù hợp với kết quả nghiên cứu trước đây của chúng
tôi khi tạo màng MoS2 bằng phương pháp CV từ tiền
chất (NH4)6Mo7O24.4H2O 5 mM, Na2S×9H2O 30
mM15. Tỷ lệ mol (NH4)6Mo7O24:Na2 (1:6) được
chọn dựa trên yêu cầu cân bằng hóa học, tối ưu hình
thành pha MoS2 và hạn chế tạp pha. Theo đó, muối
(NH4)6Mo7O24chứa molybdenum ở trạng thái oxi
hóa +6, để hình thành MoS2, Mo(VI) phải được khử
và sulfur hóa, quá trình này cần lượng ion S2− dư
đáng kể do một phần S2− sẽ bị oxi hóa bởi oxy hòa
tan, tạo polysulfide (Sx

2-), hoặc bị tiêu hao do tạo sản
phẩm phụ. Tỷ lệ 1:6 được xem là tối ưu trong nhiều
quy trình tổng hợp ướt vì vừa đủ dư S2− mà không
gây kết tủa phụ hoặc làm dung dịch quá kiềm.

Thành phần, hình thái và cấu trúc của điện
cực sau biến tính
Cấu trúc của màng MoS2/FTO trước và sau khi xử
lý ở các nhiệt độ khác nhau được phân tích bằng
phương pháp XRD. Kết quả nhận được cho thấy,
màngMoS2/FTO khi chưa xử lý nhiệt chỉ có các đỉnh
nhiễu xạ của nền FTO. Điều này có thể giải thích
do màng MoS2 hình thành bằng phương pháp điện
hóa ở dạng vô định hình (Hình 2). Để tăng độ kết
tinh màng, điện cực sau khi chế tạo được xử lý ở các
nhiệt độ 90 và 120 oC trong điều kiện khí quyển nhằm
nghiên cứu ảnh hưởng của nhiệt độ xử lý lên cấu trúc
tinh thể của màng.
Kết quả phân tích XRD cho thấymàng xử lý nhiệt ở 90
và 120 oC xuất hiện các đỉnh nhiễu xạ đặc trưng cho
mặtmạng (100) của pha a-MoO3.H2O (JCPDS card #
26-1449). Khi tăng nhiệt độ xử lý lên 120 oC, hai mũi
mới đặc trưng cho các mặt mạng (002) và (100) đặc
trưng cho cho cấu trúc 2H của MoS2 (JCPDS card #
73-1408)19. Điều này cho thấy sản phẩm quá trình
điện phân có dạng vô định hình và có thể chuyển
thành dạng tinh thể khi xử lý nhiệt. Sự hình thành sản
phẩm a-MoO3.H2O có thể giải thích qua các phương
trình (5) và (6)20. Như vậy, màng sản phẩm sau khi
xử lý nhiệt có cấu trúc MoS2-MoO3.H2O
Mo7O24

6−+ 3H+→ ((O-H)3Mo7O21)3− (5)
((O-H)3Mo7O21)3−+ 3H+→ (O-H)3Mo7O18→
7MoO3.H2O                                                     (6)
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Hình 1: Đồ thị CV quá trình tạo màng MoS2/FTO sau 20 chu kì quét thế, ảnh chèn là hình chụp kỹ thuật số điện
cực FTO sau khi phủ màng [Nguồn: Nhóm tác giả].

Hình 2: Giản đồ XRD điện cực FTO trước (a) và sau xử lý ở các nhiệt độ 90 oC (b) và 120 ◦C (c) [Nguồn: Nhóm tác
giả].
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Hình 3: Ảnh FESEM bề mặt điện cực FTO trước (a) và sau khi phủ màng MoS2 (b), ảnh chèn là mặt cắt ngang của
điện cực sau phủ màng [Nguồn: Nhóm tác giả].

Kết quả phân tích bằng phương pháp FESEMcho thấy
bề mặt điện cực FTO đặc trưng bởi các tinh thể SnO2

có kích cỡ khác nhau với hình dạng và biên hạt rõ ràng
sắp xếp đặc xít trên bề mặt nền thủy tinh (Hình 3a).
Sau khi phủ màng, bề mặt tinh thể SnO2 được che
phủ kín bởi lớp mỏng màng sản phẩm. Đường biên
hạt SnO2 bị che phủ và không còn rõ ràng như quan
sát thấy ở điện cực chưa phủ màng. Kết quả phân
tích mặt cắt ngang của mẫu cho thấy màng sản phẩm
MoS2-MoO3 phủ trên bề mặt tinh thế SnO2 với độ
dày khoảng 500 nm (Hình 3b). Kết quả này phù hợp
với kết quả nghiên cứu trước đây đối với màng mỏng
MoS2 chế tạo bằng phương pháp điện hóa 15.

Hoạt tính xúc tác màng MoS2-MoO3 đối với
phản ứng thoát khí hydro
Hoạt tính xúc tác điện hóa của điện cực đối với phản
ứng HER được nghiên cứu bằng phương pháp LSV
trongmôi trường acidH2SO4 0,5M trong khoảng thế
từ 0 V đến -0,6 V so với Ag/AgCl, với tốc độ quét thế
2 mV s−1. Đồ thị LSV và kết quả phân tích các tham
số điện hóa đặc trưng cho phản ứng HER được trình
bày lần lượt trong Hình 4 và Bảng 1.
Kết quả nhận được cho thấy hoạt tính xúc tác của điện
cực đối với phản ứng HER thay đổi đáng kể khi xử lý
nhiệt. Độ dốc Tafel là tham số đặc trưng cho tốc độ
phản ứng oxy hóa khử điện hóa theo lý thuyết Tafel.
Theo đó phản ứng HER với độ dốc Tafel càng thấp
đặc trưng cho tốc độ phản ứng càng nhanh. Kết quả
phân tích cho thấy độ dốc Tafel giảm từ 99 mV/dec
ở màng chưa xử lý xuống 85 mV dec−1 khi xử lý ở
90 oC, và tiếp tục giảm còn 80 mV/dec tại 120 oC.
Tuy nhiên, khi tăng nhiệt độ xử lý lên 150 oC, độ dốc
Tafel lại tăng lên 87 mV/dec (Hình 4, Bảng 1). Kết
hợp với kết quả phân tích XRD có thể nhận định sự
chuyển hóa từ cấu trúc vô định hình sang cấu trúc
tinh thể khi xử lý nhiệt làm gia tăng hoạt tính xúc tác

của màng. Tuy nhiên xử lý ở nhiệt độ cao (150 oC)
làm giảm hoạt tính xúc tác của màng có thể lý giải
do quá trình oxy hóa vật liệu MoS2 xảy ra mạnh hơn
trong môi trường khí quyển oxygen ở nhiệt độ cao 21.
Theo đó, tỉ lệ hàm lượng MoS2/MoO3·H2O có ảnh
hưởng đáng kể đến hoạt tính điện hóa của hệ vật liệu
lai MoS2-MoO3·H2O. Theo đó, MoO3·H2O có tính
dẫn điện ion tốt, nhờ các lớp chứa H2O và H+, từ đó
giúp giảm điện trở chuyển điện tích và tạo nhiều tâm
hoạt tính O–Mo–O dễ nhận/nhường điện tử và do đó
tăng cường hoạt tính cho phản ứng HER. Tuy nhiên
nếu tăng hàm lượng MoO3·H2O lên quá cao sẽ làm
tăng điện trở nội của màng do MoO3 dẫn điện kém
và làm giảm hoạt tính xúc tác của vật liệu do giảm số
vị trí S-edge (là tâm xúc tác mạnh cho HER) gắn liền
với thành phần MoS2 của hệ vật liệu 13,14,22 .
So với điện cực chưa xử lý, thế khởi phát giảm từ 0,21
V xuống 0,20 V và mật độ dòng tại quá thế 250 mV
tăngmạnh 2,75 lần từ -0,53 lên -1,46mA cm−2 khi xử
lý màng ở nhiệt độ 120 oC. Điện cực sau xử lý nhiệt
cho đáp ứng tốt với pH và có độ ổn định cao khi thử
nghiệm trong môi trường H2SO4 0,5 M và có hoạt
tính tốt khi so sánh với các điện cực trên cơ sở vật liệu
MoS2 chế tạo bằng các phương pháp khác (Bảng 1).
Theo đó, giá trị mật độ dòng khử tại quá thế 0,25 V
tăng dần từ -0,22 đến -0,56 và -1,44 A·cm-2 khi pH
giảm từ 2 xuống 1 và 0 (Hình 4c). Hơn nữa, điện cực
chỉ thể hiện sự suy giảm mật độ dòng không đáng kể
sau 10 chu kỳ quét liên tục bằng phương pháp LSV
(Hình 4d). Điều này cho phép khẳng định quy trình
tổng hợp bằng phương pháp điện hóa kết hợp xử lý
nhiệt ở 120 oC trong khí quyển oxygen giúp cải thiện
đáng kể hoạt tính và độ bền của điện cực cho phản
ứng HER. Ưu điểm của phương pháp này là cấu trúc
sản phẩmhình thành bằng phương pháp CV bao gồm
hai thành phầnMoS2 và MoO3·H2O có hoạt tính xúc
tác tốt13,14,22. Ngoài ra, kỹ thuật xử lý ở nhiệt độ thấp
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Hình 4: So sánh đồ thị LSV củamàng sau tổng hợp và sau xử lý nhiệt(a), đồ thị Tafel tương ứng (b), ảnh hưởng của
pH (c) và độ bền của điện cực(d). Phép đo thực hiện trong môi trường H2SO40,5 M, tốc độ 2 mV/s [Nguồn: Nhóm
tác giả].

Bảng 1: So sánh tham số điện hóa điện cực MoS2/FTO trước và sau khi xử lý ở nhiệt độ khác nhau,
đo trong dung dịch H2SO4 0,5 M

Nhiệt độ xử lý
(oC)

Eonset
(V so với RHE )

J (mA cm−2)
E= -0,25 (V)

Độ dốc Tafel
(mV dec−1)

Không xử lý nhiệt -0,21 -0,53 99

90 -0,20 -0,93 85

120 -0,20 -1,46 80

150 -0,21 -0,68 87

[Nguồn: Nhóm tác giả].

giúp chuyển hóa pha vô định hình thành pha tinh thể
giúp cải thiện hoạt tính xúc tác và độ bền của điện
cực trong khi vẫn bảo tồn được cấu trúc và hạn chế
quá trình oxy hóa vật liệu. Từ đó, kết quả nghiên cứu
mở ra triển vọng ứng dụng vào thực tế nhờ quy trình
đơn giản hơn khi so sánh với các phương pháp chế
tạo điện cực phức tạp hơn, và các phương pháp xử lý
nhiệt trong môi trường khí trơ hoặc khí quyển chứa
lưu huỳnh ở nhiệt độ cao trong các công bố trước đó
(Bảng 2).

KẾT LUẬN
Bài báo trình bày sự phát triển quy trình phủ điện
hóa bằng phương pháp CV để tạo màng lai molybde-
num disulfide – molybdenum trioxide hydrat (MoS2-
MoO3·H2O) trên đế FTO theo một bước tổng hợp
đơn giản và chi phí thấp. Màng thu được ban đầu
có cấu trúc vô định hình và có thể chuyển hóa thành
cấu trúc tinh thể khi xử lý ở 120 oC, mức nhiệt thấp
hơn đáng kể so với các phương pháp thông thường.
Lớp màng có độ dày khoảng 500 nm và bám dính tốt
trên nền FTO. Điện cực MoS2-MoO3·H2O /FTO sau
xử lý nhiệt thể hiện hoạt tính xúc tác HER cao và ổn
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Bảng 2: So sánh giá trị độ dốc Tafel của điện cực MoS2–MoO3 trong nghiên cứu này với các vật liệuMoS2 được
báo cáo trong tài liệu

Vật liệu Phương pháp chế tạo Điện cực nền Độ dốc Tafel
(mV/dec)

Tài liệu tham
khảo

MoS2 90
nm

Thương mại (Merck) Carbon thủy
tinh

151 23

1T MoS2 Cấy cation điện hóa MoS2 (90 nm,
Merck)

Vải carbon 80,78 24

MoS2 Nhiệt dung môi Graphit 72,26 25

2D MoS2 Thủy nhiệt Graphit 84 26

MoS2−MoO3 Điện hóa, xử lý nhiệt FTO 80 Nghiên cứu này

[Nguồn: Nhóm tác giả].

định trong dung dịch H2SO4 0,5 M, với thế khởi phát
-0,20 V so với RHE, độ dốc Tafel 80 mV/dec và mật
độ dòng -1,46 mA tại quá thế 250 mV. Những kết quả
này xác định hệ vật liệu MoS2-MoO3·H2O /FTO là
xúc tác tiềm năng, dễ chế tạo và phù hợp cho các ứng
dụng sản xuất hydrogen xanh.

DANHMỤC TỪ VIẾT TẮT
CV: Quét thế vòng tuần hoàn
FESEM: Kính hiển vi điện tử quét độ phân giải cao
HER: Phản ứng sinh khí hydro
FTO: Thủy tinh dẫn (màng mỏng SnO2 pha tạp F trên
đế thủy tinh)
OER: Phản ứng sinh khí oxy
RHE: Điện cực hydro thuận nghịch
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ABSTRACT
Green hydrogen production via water-splitting technology holds promise for the future of a
hydrogen-basedeconomyandaddresses climate change causedusing fossil fuels. Current research
focuses on developing new catalytic materials from abundant natural resources and cost-effective
sources to replace noblemetal-based catalysts. Among them, (MoS2 is a potential catalyst for water
splitting, which can be synthesized from molybdenum, a transition metal with high natural abun-
dance. This paper presents the development of an electrochemical deposition process using the
cyclic voltammetry (CV) method to fabricatemolybdenum disulfide–molybdenum trioxide (MoS2-
MoO3·H2O) hybrid films on FTO substrates in a simple and low-cost single step. The initially amor-
phous films could crystallize at a relatively low temperature (120 oC), unlike conventional methods
that required higher temperatures. Accordingly, a thin MoS2-MoO3·H2O film (500 nm) was electro-
chemically deposited on conductive glass FTO substrates (denoted MoS2-MoO3·H2O /FTO) from
an electrolyte solution containing 5 mM (NH4)6Mo7O2430 g/L Na2S and 0.1 M KCl using the CV
method. The electrocatalytic activity of the MoS2-MoO3·H2O /FTO electrode for the hydrogen evo-
lution reaction (HER) was evaluated in 0.5MH2SO4 using linear sweep voltammetry (LSV). The films
formed by CV exhibited a brown color and an amorphous structure. After the thermal treatment
at 120 oC, the amorphous structure transformed into a crystalline structure, comprising MoS2 and
MoO3·H2O phases. LSV results showed that the electrocatalytic activity of the electrode signifi-
cantly improved after heat treatment at 120 ◦C, with a Tafel slope of 80 mV/dec and a 2.75-fold
increase in current density compared to the untreated electrode. The fabricated MoS2-MoO3·H2O
/FTO electrode exhibited high catalytic activity and stability in 0.5 M H2SO4 These results demon-
strated that MoS2-MoO3·H2O /FTO was a promising, easily fabricated catalytic system suitable for
green hydrogen applications.
Key words: MoS2-MoO3·H2O, electrodeposition, heat treatment, hydrogen evolution reaction
(HER), thin-film electrode, water splitting

VNUHCM Journal of Advanced Research in Natural Sciences 2026, 10(2):3645-3653

3653 

Cite this article : Minh Nhat H, Kim Ngan N T, Thai Hoang N, Viet Hai L. Fabrication of MoS2-MoO3·H2O 
thin film on fto substrate by electrodeposition method combining with heat treatment as electrode 
for hydrogen evolution reaction (HER). VNUHCM J. Adv. Res. Nat. Sci. 2026; 10(2):3645-3653.

Copyright

© VNUHCM Journal. This is an 

open- access article distributed 
under the t erms of the Creative 
Commons  Attribution 4.0 
International license.

https://crossmark.crossref.org/dialog/?doi=10.32508/vnuhcmj-arns.v10i2.1485&domain=pdf&date_stamp=2026-06-28

