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TOÙM TAÉT 

Boät nano TiO2 ñöôïc cheá taïo baèng phöông phaùp nhieät - thuyû phaân töø muoái voâ cô TiCl4 

trong moâi tröôøng ñeäm laø dung dòch muoái voâ cô NaCl khoâng phaân huyû nhieät. Nhôø moâi 

tröôøng ñeäm maø coù theå giaûm ñöôïc ñaùng keå nhieät ñoä nung keát cuõng nhö kích thöôùc haït nano 

TiO2. AÛnh höôûng cuûa noàng ñoä chaát ñeäm leân söï hình thaønh pha cuõng nhö kích thöôùc haït cuûa 

boät nano TiO2 ñaõ ñöôïc nghieân cöùu. Thaønh phaàn pha vaø caùc tính chaát cuûa caùc boät nano TiO2 

hình thaønh ñöôïc xaùc ñònh qua XRD, SEM, EDX vaø phoå haáp thuï UV-Vis. Phöông phaùp cheá 

taïo coù öu theá ñaëc bieät laø ñôn giaûn, söû duïng caùc nguyeân lieäu reû tieàn, tieát kieäm naêng löôïng, coù 

theå öùng duïng roäng raõi trong saûn xuaát coâng nghieäp. 

Töø khoùa: nhieät - thuyû phaân, nano TiO2, boät nano TiO2 

* 

1. Môû ñaàu 

Oxit titan (TiO2) ñöôïc söû duïng raát nhieàu 

trong ñôøi soáng haøng ngaøy. Noù coù ba daïng 

caáu truùc chính anatase rutile vaø brukite. Moãi 

daïng coù tính chaát vaät lí rieâng. Trong ba 

daïng naøy, pha anatase coù hoaït tính quang 

xuùc taùc cao nhaát [1-5]. Nhöõng nghieân cöùu 

gaàn ñaây taäp trung chuû yeáu vaøo cheá taïo boät 

nano TiO2 daïng anatase do hoaït tính quang 

xuùc taùc raát maïnh cuûa noù khi ñöôïc chieáu saùng 

baèng böùc xaï töû ngoaïi. Nhieàu chaát gaây oâ 

nhieãm nhö NOx , SOx vaø caùc hôïp chaát höõu cô 

khaùc ñeàu coù theå bò phaân huûy khi chuùng tieáp 

xuùc vôùi beà maët cuûa caùc haït nano TiO2 quang 

xuùc taùc. Boät nano TiO2 pha anatase vì theá 

ngaøy caøng ñöôïc söû duïng öùng duïng roäng raõi 

trong caùc öùng duïng quang xuùc taùc nhö pin 

maët trôøi quang ñieän hoùa, laøm saïch vaø khöû 

ñoäc moâi tröôøng, dieät khuaån… Vì vaäy ñaõ phaùt 

trieån nhieàu phöông phaùp khaùc nhau töø nhieàu 

vaät lieäu ban ñaàu khaùc nhau ñeå cheá taïo nano 

TiO2 pha anatase vôùi kích thöôùc haït toái öu 

ñeå coù dieän tích beà maët phaûn öùng quang xuùc 

toái öu nhaát. Caùc phöông phaùp ñaõ ñöôïc söû 

duïng nhö sol-gel [6-8], nhieät phaân [9,10], 

thuyû nhieät [9,11, 16-19], thuûy phaân [12,13], 

nhieät phaân ngoïn löûa [14] ñeå cheá taïo nano 

TiO2… Caùc phöông phaùp naøy ñeàu phaûi nung 

keát ôû nhieät ñoä cao vaø thôøi gian daøi neân toån 

phí naêng löôïng. Ngoaøi ra, haàu heát caùc 

phöông phaùp söû duïng vaät lieäu ban ñaàu laø 

muoái höõu cô cuûa kim loaïi neân giaù thaønh cao, 

ñoøi hoûi caùc ñieàu kieän cheá taïo chaët cheõ cuøng 

vôùi caùc chaát phuï gia ñaét tieàn khaùc [1,3,6]. 

Ngöôïc laïi, phöông phaùp nhieät – thuyû phaân 

khoâng ñoøi hoûi nhieät ñoä quaù cao, phöông tieän 

phöùc taïp cuõng nhö caùc vaät lieäu ñaét tieàn ñeå 

cheá taïo boät nano TiO2 [15]. 
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Trong soá caùc vaät lieäu ban ñaàu ñöôïc söû 

duïng ñeå cheá taïo boät nano TiO2, muoái voâ cô 

TiCl4 laø moät trong soá caùc vaät lieäu reû tieàn vaø 

thoâng duïng nhaát. Moät soá coâng trình nghieân 

cöùu ñaõ söû duïng TiCl4 ñeå cheá taïo boät nano 

TiO2 baèng caùc phöông phaùp cheá taïo khaùc 

nhau nhö: sol-gel [8], thuyû nhieät [9,11,16], 

nhieät phaân [10], thuûy phaân [12,13], nhieät 

phaân ngoïn löûa [14]. 

Trong coâng trình naøy, chuùng toâi nghieân 

cöùu cheá taïo boät nano TiO2 baèng phöông 

phaùp nhieät - thuyû phaân muoái TiCl4 trong 

moâi tröôøng ñeäm, vaät lieäu ñeäm laø muoái voâ cô 

NaCl reû tieàn thoâng duïng. Moät soá tính chaát 

chuû yeáu cuûa vaät lieäu hình thaønh ñöôïc 

nghieân cöùu ñeå tìm ra qui trình toái öu ñeå coù 

theå söû duïng trong daây chuyeàn saûn xuaát 

coâng nghieäp boät nano TiO2 vôùi giaù thaønh 

thaáp vaø chaát löôïng cao.  

2. Thöïc nghieäm 

Boät nano TiO2 ñöôïc cheá taïo baèng 

phöông phaùp nhieät - thuyû phaân trong moâi 

tröôøng ñeäm. Vaät lieäu ban ñaàu söû duïng laø 

TiCl4 (99 % cuûa haõng MERCK - Ñöùc). Moâi 

tröôøng ñeäm laø dung dòch muoái aên NaCl 

thoâng duïng. TiCl4 ñöôïc pha vôùi nöôùc thaønh 

dung dòch vôùi noàng ñoä 3 M (mol/lít). NaCl 

ñöôïc hoøa tan trong nöôùc ñeán baõo hoøa (noàng 

ñoä ~ 6 M). Hai dung dòch naøy ñöôïc hoãn hôïp 

vôùi nhau theo caùc tæ leä khaûo saùt. Hoãn hôïp 

ñöôïc ñun soâi vaø khuaáy ñeàu cho ñeán khi chaát 

keát tuûa khoâ nöôùc. Chaát keát tuûa ñöôïc nung 

keát ôû caùc nhieät ñoä khaûo saùt vaø trong thôøi 

gian 0.5h. Khi nguoäi, chaát uû ñöôïc hoøa vôùi 

nöôùc, khuaáy troän ñeå thaønh phaàn NaCl 

trong chaát uû hoøa tan trong nöôùc, boät nano 

TiO2 hình thaønh sau khi uû khoâng tan trong 

nöôùc seõ laéng ñoïng. Sau khi gaïn loïc nhieàu 

laàn ñeå loaïi boû NaCl, saûn phaåm cuoái cuøng 

coøn laïi laø boät nano TiO2 .  

Thaønh phaàn pha vaø caáu truùc cuûa vaät 

lieäu ñöôïc khaûo saùt baèng phöông phaùp XRD 

(D8-AVANCE BRUKER), SEM (FESEM 

HITACHI S4800) vaø EDX (QUANTA-200-

FEI-USA). Tính chaát cuûa vaät lieäu ñöôïc khaûo 

saùt baèng phoå haáp thuï UV – Vis (V-670). 

3. Keát quaû vaø thaûo luaän 

Baèng phöông phaùp XRD (hình 1) coù theå 

thaáy raèng vaät lieäu hình thaønh sau quaù 

trình nhieät - thuyû phaân trong moâi tröôøng 

ñeäm vôùi caùc noàng ñoä chaát ñeäm (tæ leä % mol 

cuûa NaCl/TiCl4 trong hoãn hôïp dung dòch) 

khaùc nhau ôû nhieät ñoä nung keát 500 
o
C ñeàu 

laø ñôn pha nano TiO2 anatase (caùc giaûn ñoà 

b, c, d, e). Khi khoâng coù chaát ñeäm (noàng ñoä 

chaát ñeäm baèng 0), vaät lieäu hình thaønh goàm 

hai pha anatase (A) vaø rutile (R). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 1: Giaûn ñoà XRD cuûa boät nano TiO2 cheá taïo 

baèng phöông phaùp nhieät - thuyû phaân trong moâi 

tröôøng ñeäm ôû nhieät ñoä nung keát 500 
o
C vôùi tæ leä 

thaønh phaàn NaCl/TiCl4 (100% mol) trong hoãn hôïp 

dung dòch: a) 0; b) 200; c) 600; d) 1000; e)1400. 

Hình 2 bieåu dieãn kích thöôùc trung bình 

cuûa caùc haït tinh theå nano TiO2 tính theo 
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vôùi: d laø kích thöôùc haït,  = 1.54 Å laø böôùc 

soùng tia X ñaëc tröng vôùi anot Cu,  laø goùc 

öùng vôùi ñænh cöïc ñaïi nhieãu xaï,  laø ñoä 

roäng cuûa baùn cöïc ñaïi ñænh nhieãu xaï. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 2: Kích thöôùc trung bình cuûa haït tinh theå 

nano TiO2 cuûa caùc maãu töông öùng trong hình 1 

phuï thuoäc noàng ñoä chaát ñeäm. 

Töø ñoà thò (hình 2) coù theå thaáy raèng ôû 

nhieät ñoä nung keát 500 
o
C khi khoâng coù chaát 

ñeäm, kích thöôùc trung bình cuûa haït tinh theå 

nano TiO2 anatase hình thaønh laø lôùn nhaát 

(~ 14.8 nm). Kích thöôùc trung bình cuûa haït 

thay ñoåi theo noàng ñoä chaát ñeäm vaø ñaït giaù 

trò nhoû nhaát (~ 6,7 nm) ôû noàng ñoä chaát ñeäm 

600 % (tæ leä mol NaCl/TiCl4 trong hoãn hôïp 

dung dòch). 

Hình 3 Bieåu dieãn giaûn ñoà XRD cuûa caùc 

maãu cheá taïo ôû caùc nhieät ñoä khaùc nhau vôùi 

cuøng noàng ñoä chaát ñeäm 600 % mol. Coù theå 

thaáy raèng ôû caùc nhieät ñoä nung keát trong 

khoaûng töø 300 
o
C ñeán 500 

o
C, vaät lieäu hình 

thaønh ñeàu laø ñôn pha nano TiO2 anatase. ÔÛ 

nhieät ñoä nung keát thaáp hôn (250 
o
C), vaät 

lieäu hình thaønh bao goàm hai pha anatase 

vaø rutile. 

Kích thöôùc trung bình cuûa caùc haït tinh 

theå nano TiO2 anatase cuûa caùc maãu  boät  coù 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3: Giaûn ñoà XRD cuûa caùc maãu cheá taïo vôùi tæ leä 

thaønh phaàn NaCl/TiCl4 (mol) trong hoãn hôïp dung 

dòch laø 600 % (mol) ôû caùc nhieät ñoä nung keát khaùc 

nhau: a) 250 
o
C; b) 300 

o
C; c) 350 

o
C; d) 400 

o
C; e) 

450 
o
C; f) 500 

o
C. 

giaûn ñoà XRD töông öùng trong hình 3 ñöôïc 

bieåu dieãn treân hình 4, ñoà thò cho thaáy ôû 

nhieät ñoä nung keát 300 
o
C cho kích thöôùc 

trung bình cuûa haït tinh theå nano TiO2 

anatase hình thaønh laø nhoû nhaát (~ 6.7 nm). 

Khi nhieät ñoä nung keát taêng leân, kích thöôùc 

trung bình cuûa haït tinh theå nano taêng theo 

vaø ñaït cöïc ñaïi ôû nhieät ñoä nung keát 450 
o
C (~ 

8.2nm); sau ñoù kích thöôùc trung bình cuûa haït 

tinh theå nano giaûm khi nhieät ñoä nung keát 

taêng leân 500
o
C. Nhö vaäy vôùi cuøng moät noàng 

ñoä chaát ñeäm, kích thöôùc trung bình cuûa caùc 

haït tinh theå nano TiO2 anatase hình thaønh 

thay ñoåi theo nhieät ñoä nung keát. Ñieåm ñaùng 

chuù yù ôû ñaây laø ôû nhieät ñoä thaáp hôn (300
o
C) 

laïi cho kích thöôùc haït nhoû nhaát, ñieàu naøy raát 

coù lôïi veà maët naêng löôïng khi cheá taïo vaät lieäu 

ôû qui moâ coâng nghieäp; maët khaùc, kích thöôùc 

haït tinh theå caøng nhoû thì dieän tích rieâng beà 

maët caøng lôùn, caøng coù lôïi khi söû duïng vaät 

lieäu vôùi caùc hieäu öùng beà maët nhö quang xuùc 

taùc, pin maët trôøi quang ñieän hoùa… 
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Hình 4: Söï phuï thuoäc cuûa kích thöôùc trung bình 

cuûa haït tinh theå nano TiO2 cuûa caùc maãu töông öùng 

trong hình 2a vaøo nhieät ñoä nung keát. 

AÛnh SEM cuûa caùc maãu (hình 5) vôùi 

cuøng noàng ñoä chaát ñeäm 600 % mol ôû hai 

nhieät ñoä nung keát 500 
o
C vaø 300 

o
C cho 

thaáy vaät lieäu hình thaønh ñeàu coù caáu truùc 

nano xoáp, ôû nhieät ñoä nung keát thaáp hôn 

(300 
o
C) caùc haït keát tuï thaønh khoái roõ neùt 

hôn ôû nhieät ñoä nung keát cao hôn (500 
o
C). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 5: AÛnh SEM cuûa caùc maãu cheá taïo vôùi tæ leä 

thaønh phaàn NaCl/TiCl4 (mol) trong hoãn hôïp dung 

dòch laø 600 % (mol) ôû caùc nhieät ñoä nung keát khaùc 

nhau a) 500 
o
C; b) 300 

o
C. 

Hình 6 bieåu dieãn giaûn ñoà EDX cuûa hai 

maãu töông öùng trong hình 3 cho thaáy 

khoâng coù ñænh cuûa nguyeân toá Cl, ñieàu naøy 

chöùng toû ôû caû hai nhieät ñoä nung keát ñaõ coù 

söï phaân huûy hoaøn toaøn cuûa vaät lieäu ñeå taïo 

thaønh TiO2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

Hình 6: Giaûn Ñoà EDX cuûa caùc maãu cheá taïo vôùi tæ leä 

thaønh phaàn NaCl/TiCl4 (mol) trong hoãn hôïp dung 

dòch laø 600 % (mol) ôû caùc nhieät ñoä nung keát khaùc 

nhau: a) 500 
o
C; b) 300 

o
C. 

Hình 7 bieåu dieãn phoå haáp thuï UV-Vis 

cuûa caùc maãu boät nano TiO2 cheá taïo ôû caùc 

nhieät ñoä nung keát khaùc nhau vôùi cuøng tæ leä 

chaát ñeäm laø 600 % mol. Coù theå thaáy caùc 

maãu ñeàu coù cuøng daïng phoå haáp thuï. Daïng 

cuûa phoå haáp thuï gioáng vôùi cuûa caùc taùc giaû 

khaùc thu ñöôïc khi cheá taïo maøng hay boät 

nano TiO2 baèng caùc phöông phaùp khaùc töø 

TiCl4 [20,21]. Maãu nung keát ôû nhieät ñoä 300 

o
C coù phoå haáp thuï dòch khaû kieán toát nhaát, 

nguyeân nhaân do söï phaân huûy caùc thaønh 

phaàn vaät lieäu goác ôû nhieät ñoä thaáp daãn tôùi 

taïo ra thaønh phaàn khoâng hôïp thöùc cuûa caùc 

haït nano TiO2. Söï leäch hôïp thöùc daãn tôùi 

vieäc taïo ra caùc choã troáng oâxi (Ti
3+

) hoaït 
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ñoäng nhö caùc möùc baãy trong caùc haït nano 

TiO2 daãn tôùi söï giaûm ñoä roäng vuøng caám vaø 

do ñoù coù söï haáp thuï dòch khaû kieán. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 7: Phoå haáp thuï UV-Vis cuûa caùc maãu boät nano 

TiO2 cheá taïo ôû caùc nhieät ñoä nung keát khaùc nhau: a) 

500
o
C; b) 450 

o
C; c) 400

o
C; 350

o
C; e) 300

o
C; f) 250

o
C. 

Baûng 1 trình baøy keát quaû phaân tích 

naêng löôïng taùn saéc töø giaûn ñoà EDX cuûa hai 

maãu trong hình 4 cho thaáy thaønh phaàn 

nguyeân toá chuû yeáu toàn taïi trong caùc maãu laø 

Ti vaø O. Coøn toàn taïi moät löôïng nhoû caùc 

nguyeân toá Mg vaø Ca coù nguoàn goác laø taïp 

chaát trong muoái aên NaCl daân duïng do quaù 

trình gaïn loïc chöa heát coøn soùt laïi. Löôïng O 

trong caùc maãu dö thöøa khaù nhieàu so vôùi tæ 

leä hôïp thöùc cuûa oxit caùc nguyeân toá toàn taïi 

trong maãu laø do O ñöôïc haáp thuï treân beà 

maët cuûa caùc haït nano TiO2 .  

Baûng 1: Tæ leä % nguyeân töû cuûa caùc nguyeân toá toàn 

taïi trong caùc maãu töø keát quaû phaân tích naêng löôïng 

taùn saéc tia X treân giaûn ñoà EDX 

Nguyeân toá Tæ leä % nguyeân töû 

Maãu uû 500 
o
C Maãu uû 300 

o
C 

O 

Mg 

Ca 

Ti 

73.43 

4.78 

0.44 

20.92 

75.62 

2.28 

0.23 

21.56 

Caùc keát quaû thöïc nghieäm cho thaáy chaát 

ñeäm aûnh höôûng ñeán quaù trình hình thaønh, 

kích thöôùc cuõng nhö caáu truùc cuûa boät nano 

TiO2 cheá taïo baèng phöông phaùp thuûy nhieät. 

Nhieàu coâng trình nghieân cöùu ñeàu giôùi haïn ñoä 

pH cuûa dung dòch TiCl4 khi cheá taïo nano 

TiO2 baèng caùc phöông phaùp khaùc nhau nhö 

thuûy nhieät, nhieät phaân, thuûy phaân hay sol-

gel. Moät soá coâng trình khaùc ñaõ cho thaáy ñoä 

pH coù aûnh höôûng ñeán kích thöôùc vaø caáu truùc 

cuûa caùc haït nano TiO2 hình thaønh. Vai troø 

cuûa chaát ñeäm NaCl ôû ñaây moät maët laøm thay 

ñoåi ñoä pH cuûa dung dòch, maët khaùc noù taïo ra 

moät pha vöøa ngaên caùch vöøa töông taùc vôùi vaät 

lieäu chuû laøm thay ñoåi nhieät ñoä nung keát cuõng 

nhö caáu truùc cuûa vaät lieäu hình thaønh. 

4. Keát luaän 

Baèng phöông phaùp nhieät - thuyû phaân 

ñôn giaûn muoái TiCl4 thoâng duïng trong 

moâi tröôøng ñeäm ñaõ cheá taïo ñöôïc boät nano 

TiO2 vôùi kích thöôùc haït nhoû ñôn pha 

anatase nhaïy quang ñeå duøng cho caùc muïc 

ñích quang xuùc taùc vaø pin maët trôøi quang 

ñieän hoùa. 

Söï coù maët cuûa thaønh phaàn ñeäm NaCl 

ñaõ laøm giaûm ñaùng keå nhieät ñoä cuõng nhö 

thôøi gian nung keát, do ñoù tieát kieäm ñöôïc 

nhieàu naêng löôïng trong quaù trình cheá taïo. 

Chæ caàn nung keát ôû 300 
o
C trong thôøi gian 

0.5h ñaõ thu ñöôïc saûn phaåm laø boät nano 

TiO2 vôùi phaåm chaát toát. Caùc taùc giaû khaùc 

cheá taïo boät nano TiO2 töø TiCl4 baèng phöông 

phaùp thuyû nhieät [11] hoaëc solgel [8] phaûi 

nung keát ôû nhieät ñoä 500 
o
C trong thôøi gian 

töø 1 – 2h môùi thu ñöôïc saûn phaåm laø boät 

nano TiO2. 

Qui trình cheá taïo vaø thieát bò cheá taïo 

ñôn giaûn, söû duïng vaät lieäu goác laø caùc muoái 

voâ cô thoâng duïng, giaù reû; ñaëc bieät chaát ñeäm 

coù theå thu hoài baèng bieän phaùp ñôn giaûn ñeå 

taùi söû duïng neân hieäu quaû kinh teá cao vaø 

khoâng gaây oâ nhieãm moâi tröôøng. 
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Keát quaû cho thaáy coù theå trieån khai roäng 

raõi phöông phaùp nhieät - thuyû phaân trong 

coâng nghieäp saûn xuaát boät nano TiO2. Keát 

quaû cuõng taïo tieàn ñeà cho caùc nghieân cöùu 

tieáp theo ñeå haï nhieät ñoä vaø thôøi gian nung 

keát cuõng nhö giaûm kích thöôùc haït hôn nöõa 

nhaèm muïc ñích cheá taïo ñöôïc saûn phaåm toát 

nhaát vôùi giaù thaønh haï nhaát. 

* 

STUDYING TO PRODUCE NANO TIO2 POWDER BY HYDRO-PYROLYSIS 

METHOD IN GROUND SUBSTANCE MEDIUM 

Tran Kim Cuong  

Thu Dau Mot University  

ABSTRACT 

Nano TiO2 powder prepared by hydro-pyrolysis method may be controlled size of grain 

and economic ability because of decrease in considerably calcining temprature by ground 

substance medium. The synthesized powders were characterized by XRD, SEM, EDX and 

UV-Vis spectrophotometer. Obtained results showed that nano TiO2 powder has higher 

quality and smaller than different prepared method. This prepaered method used simple 

equipments, inexpensive commonly used raw and working material that can be applied 

commodiously to produce at industrial scale. 
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