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SUMMARY 
 

SYNTHESIS NANO-CRYSTALLINE LiAVO4 (A = Co, Ni, Zn) 
BY COMBUSTION PROCESS 

 
LiNO3, A(NO3)2.6H2O and NH4VO3 were used to synthesize nano-crystalline LiAVO4 by 
combustion method using glycine as a reducer. The resulting products were characterized by 
X-ray diffraction, IR spectroscopy, energy dispersive X-rays spectroscopy, scanning electron 
microscopy and BET surface area analyzer. It was found that nano-crystalline LiAVO4 with 
inverse spinel structure. The degradation of m-xylene was studied at 350, 400 and 4500C over 
LiAVO4 catalyst. The oxidative degradation of the LiZnVO4 nanopowder was higher than that 
of LiCoVO4 or LiNiVO4. 
Keywords: lithium vanadate, m-xylene, combustion method. 
 
1. MỞ ĐẦU 
Xử lí ô nhiễm không khí hiện là một vấn đề 
cấp bách ở nước ta [1]. Đối với các tác nhân 
gây ô nhiễm là các chất hữu cơ, cần thiết phải 
chuyển hóa chúng thành các chất ít độc hại 
hơn hoặc chuyển hóa hoàn toàn thành cacbon 
đioxit và nước. Hiệu quả của quá trình 
chuyển hóa đó phụ thuộc chủ yếu vào hoạt 
tính của chất xúc tác được sử dụng.  
Về mặt xúc tác, vật liệu nano vanađat thể 
hiện khả năng xúc tác phong phú [2, 3]. 
Tuy nhiên, trong chuyển hóa các chất hữu 

cơ độc hại, xúc tác được tập trung nghiên 
cứu là hệ vật liệu perovskit [3], các vật liệu 
vanađat còn ít được đề cập. Riêng với hệ 
LiAVO4 các nghiên cứu chỉ đề cập đến tính 
chất quang và ứng dụng trong chế tạo catot 
[4-8, 12]. Trong nghiên cứu này, vật liệu 
nano LiAVO4 được tổng hợp bằng phương 
pháp đốt cháy, sau đó được sử dụng để làm 
chất xúc tác chuyển hóa m-xylen, một chất 
dễ bay hơi, độc hại và khá bền.  
2. THỰC NGHIỆM 
2.1. Tổng hợp và xác định cấu trúc 
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Hòa tan các chất LiNO3, A(NO3)2.6H2O và 
NH4VO3 trong các cốc riêng biệt rồi trộn 
lẫn chúng thành một dung dịch đồng nhất. 
Hòa tan thêm glyxin vào dung dịch rồi đun 
nóng ở 700C, đồng thời khuấy từ liên tục 
cho đến khi thu được muối ẩm. Sấy khô 
muối ẩm rồi đem nung sơ bộ ở 3000C trong 
1 giờ. Tiếp đó, nghiền nhỏ sản phẩm trong 

cối mã não rồi tiếp tục  nung ở các nhiệt độ 
400-7000C trong 1 giờ, các vật liệu nano 
LiAVO4 được tạo thành do trong quá trình 
nung xảy ra sự đốt cháy các gốc nitrat và 
glyxin, kèm theo tỏa nhiệt rất mạnh. 
Toàn bộ quá trình tổng hợp vật liệu nano 
LiAVO4 được biểu diễn trên hình 1. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Hình 1. Sơ đồ tổng hợp vật liệu nano LiAVO4 bằng phương pháp đốt cháy. 
 
Vật liệu nano LiAVO4 được xác định cấu 
trúc bằng phương pháp nhiễu xạ tia X, phổ 
hồng ngoại, chụp ảnh bằng kính hiển vi 
điện tử quét, chụp phổ tán sắc năng lượng 
tia X và đo diện tích bề mặt riêng. Giản đồ 
nhiễu xạ tia X được ghi trên máy Siemens 
D5000 với bức xạ Cu Kα tại Viện Khoa học 
Vật liệu - Viện Hàn lâm Khoa học và Công 
nghệ Việt Nam. Ảnh SEM của vật liệu 
được ghi trên máy Hitachi S4800 tại Viện 
Vệ sinh Dịch tễ Trung ương. 

2.2 Khảo sát hoạt tính xúc tác 
Hoạt tính xúc tác của vật liệu trong phản 
ứng oxi hóa m-xylen được nghiên cứu trên 
hệ thiết bị vi dòng tại Khoa Hóa học, 
Trường Đại học Sư phạm Hà Nội với các 
điều kiện như sau:  
Khối lượng mẫu xúc tác là 0,2 gam và được 
hoạt hóa ở 400oC trong 2 giờ. 
Lưu lượng khí m-xylen là 2 lít/giờ (bình 
nguyên liệu được giữ ở 0oC). 

LiNO3 A(NO3)2.6H2O 
 

NH4VO3 

 

Dung dịch 
Li : A : V = 1 : 1 : 1 (theo mol) 

Thêm glyxin, 
đun và khuấy ở 700C đến muối ẩm 

Nung sơ bộ ở 3000C trong 1 giờ 

Nghiền trong cối mã não, 
nung ở 400, 500, 600, 7000C trong 1 giờ 

LiAVO4 
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Áp suất tổng cộng của dòng khí phản ứng 
và khí mang bằng 760 mmHg. 
Hàm lượng m-xylen trong dòng khí tổng là 
2165 ppm theo thể tích. 
Nhiệt độ phản ứng từ 350 - 450oC. 
3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
3.1. Khảo sát điều kiện tổng hợp 
Ảnh hưởng của nhiệt độ: Vật liệu LiCoVO4 
nung nóng ở các nhiệt độ 300, 400 và 
5000C, sau đó được xác định cấu trúc tinh 
thể bằng phương pháp XRD (hình 2a).   

 

 

Hình 2a. Giản đồ XRD của LiCoVO4 nung 
ở các nhiệt độ 300, 400 và 5000C. 

Hình 2a cho thấy, ở 4000C vật liệu được hình 
thành nhưng chưa đơn pha. Đến 5000C thì vật 
liệu đã được hình thành đơn pha, ảnh nhiễu 
xạ có nền thấp, chứng tỏ cấu trúc tinh thể đã 

ổn định. Như vậy, nhiệt độ 5000C là thích hợp 
cho quá trình tổng hợp vật liệu LiCoVO4.  
Từ kết quả trên, vật liệu LiNiVO4 cũng được 
tổng hợp thành công ở 5000C (hình 2b). 

Hình 2b. Giản đồ XRD của vật liệu 
LiNiVO4 nung ở nhiệt độ 5000C. 

Tuy nhiên, với vật liệu LiZnVO4, đến 
7000C vật liệu mới được tạo thành đơn pha 
(hình 2c). 

Hình 2c. Giản đồ XRD  
của vật liệu LiZnVO4. 

3000C 

4000C 

5000C 

5000C 

5000C 

6000C 

7000C 
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Ảnh hưởng của tỉ lệ mol giữa glyxin và 
vanađat: Kết quả nghiên cứu cho thấy, dùng 
số mol glyxin gấp đôi số mol vanađat là tỉ 
lệ thích hợp cho quá trình đốt cháy tổng 
hợp vật liệu.  
3.2. Xác định cấu trúc vật liệu 
Trước hết, cấu trúc vật liệu được xác định 
bằng phương pháp nhiễu xạ tia X. 
Trên giản đồ XRD của LiAVO4, tất cả các 
vạch nhiễu xạ đều trùng với cấu trúc kiểu 
spinen ngược với nhóm đối xứng Fd3m [9-
11]. 
Từ kết quả XRD, kích thước trung bình của 
tinh thể được xác định theo công thức 
Scherrer (bảng 1). 

Bảng 1. Kích thước tinh thể trung bình 
Mẫu LiCoVO4 LiNiVO4 LiZnVO4 
a, nm 40 41 48 

Tiếp theo, các nguyên tố trong thành phần 
của vật liệu được xác định bằng phép đo 
EDX (hình 3). Kết quả cho thấy có sự xuất 
hiện tín hiệu của các nguyên tố đúng như 
thành phần dự kiến. Điều này chứng tỏ các 
vật liệu với cấu trúc spinen nghịch đã được 
tổng hợp thành công. 
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Hình 3. Giản đồ EDX của vật liệu LiNiVO4. 
Để xác định thêm cấu trúc của vật liệu, phổ 
hồng ngoại của các vật liệu đã được ghi lại 
(hình 4). 
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Hình 4. Phổ IR của vật liệu LiAVO4 

Phổ IR của vật liệu LiAVO4 xuất hiện các 
vân hấp thụ nhọn, mạnh ở khoảng 730; 810 
cm-1 tương ứng với dao động của liên kết 
V-O (của nhóm tứ diện VO4), các vân 430 
cm-1 được quy cho dao động của liên kết 
Li-O (của nhóm bát diện LiO6) [12-14].  
Hình thái bề mặt và kích thước hạt của vật 
liệu đã được xác định trên ảnh SEM (hình 
5). Kết quả cho thấy các hạt vật liệu 
LiAVO4 có dạng hình cầu, có xu hướng kết 
đám, kích thước hạt khá đồng đều trong 
khoảng 40-50 nm.  
 Kết quả ảnh SEM cũng cho thấy có sự 
phù hợp với tính toán theo công thức 
Scherrer ở bảng 1. Ở mẫu LiZnVO4, các hạt 
có kích thước nhỏ hơn, điều này sẽ làm 

LiCoVO4 

LiNiVO4 

LiZnVO4 
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tăng diện tích bề mặt riêng của vật liệu, từ 
đó có thể làm tăng hoạt tính xúc tác. 

 
(a) 

 
(b) 

 
(c) 

Hình 5. Ảnh SEM của vật liệu LiCoVO4 (a), 
LiNiVO4 (b) và LiZnVO4 (c). 

 Kết quả đo diện tích bề mặt riêng 
(σ) đối với các vật liệu được trình bày ở 

bảng 2. Kết quả cho thấy các vật liệu đều 
có diện tích riêng bề mặt trung bình, trong 
đó LiZnVO4 có giá trị σ lớn nhất. 

Bảng 2. Diện tích bề mặt riêng  
của vật liệu 

Mẫu LiCoVO4 LiNiVO4 LiZnVO4 
σ,m2/g 5,2 7,8 9,1 

 
3.3 Hoạt tính xúc tác của vật liệu 
 Trước tiên, hoạt tính xúc tác của mẫu 
LiZnVO4 được khảo sát trong phản ứng 
chuyển hóa m-xylen trong khoảng nhiệt độ 
từ 350 đến 450oC. Kết quả được đưa ra trên 
bảng 3 và hình 6a. 

Bảng 3. Độ chuyển hóa m-xylen trên xúc 
tác LiZnVO4 ở 350-4500C 

 
Thời gian (phút) 15 30 45 75 

Độ 
chuyển 
hóa (%) 

350oC 35 33 33 34 
400oC 49 47 47 48 
450oC 81 81 82 80 

 Kết quả ở bảng 3 và hình 6a cho thấy, 
chất xúc tác LiZnVO4 có ưu điểm nổi bật là 
độ chuyển hóa m-xylen ổn định theo thời 
gian và thời gian bắt đầu có tác dụng xúc 
tác ngắn, độ chuyển hóa khá cao, đạt 
khoảng 80% ở 450oC. 

 
Hình 6a. Độ chuyển hóa m-xylen theo thời 
gian trên xúc tác LiZnVO4 ở 350-4500C. 
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Hoạt tính xúc tác của các mẫu LiCoVO4 và 
LiNiVO4 cũng đã được khảo sát trong cùng 
điều kiện như trên. Kết quả so sánh hoạt tính 
xúc tác chuyển hóa m-xylen của hệ vật liệu 
LiAVO4 ở 4500C được đưa ra trên hình 6b. 
 

 
Hình 6b. Độ chuyển hóa m-xylen theo thời 

gian trên xúc tác LiAVO4 ở 4500C. 

Kết quả ở hình 6 cho thấy, vật liệu LiAVO4 
đều có tác dụng xúc tác để chuyển hóa m-
xylen, trong đó vật liệu LiZnVO4 có hoạt 
tính xúc tác tốt nhất.  
4. KẾT LUẬN 
Trong nghiên cứu này, hệ vật liệu nano 
LiAVO4 (A = Co, Ni, Zn) đã được tổng hợp 
bằng phương pháp đốt cháy. Các điều kiện 
thích hợp của quá trình tổng hợp đã được 
xác định. Vật liệu thu được đều đơn pha với 
kích thước hạt khoảng 40-50 nm.  
 Vật liệu LiAVO4 có khả năng xúc tác 
cho phản ứng oxi hóa m-xylen, trong đó tốt 
nhất là LiZnVO4 (chuyển hóa trên 80% m-
xylen ở 450oC). Đây là một hiệu suất khá 
cao so với các hệ vật liệu tương tự ở cùng 
nhiệt độ, cho thấy khả năng ứng dụng của 
vật liệu này vào thực tiễn để xử lí khí thải 
độc hại. 
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