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SUMMARY 

SYNTHESIS OF HIGH-PURITY ALUMINA BY THERMAL DECOMPOSITION 

OF INORGANIC ALUMINUM SALTS 

The inorganic aluminum salts such as Ammonium aluminium carbonate hydroxide (AACH with chemical 

formnla NH4AlCO3(OH)2) and Ammonium aluminium sulfate (AAS with chemical formula 

(NH₄ )Al(SO₄ )₂ .12H2O) have been known as the excellent precusors to synthesize high-purity alumina 

because the simultaneous removal of NH3, CO2, SO2 and H2O occurs during the thermal decomposition. 

Probably, this is the cause resulting in the formation of fine aluminium oxide. It is shown that the synthetic 

method used to prepare the precusors and the method to fabricate alumina from the precusors have a 

significant effect on the structure, porosity, and dispersion of the resulting aluminium oxide. This work 

forcus on synthesising of high-purity alumina by heat decomposition of AACH and AAS. 

Keywords: ammonium aluminium carbonate hydroxide, Ammonium aluminium sulfate, high-purity 

alumina, synthesis 

 

1. ĐẶT VẤN ĐỀ 

Do có một số tính chất đặc biệt, oxit 

nhôm đã được sử dụng rộng rãi trong các 

lĩnh vực công nghệ hiện đại. Oxit nhôm 

dạng γ được sử dụng để sản xuất các chất 

xúc tác và chất mang xúc tác, chất hấp 

phụ, chất làm sạch môi trường không khí, 

chất làm khô sâu của khí. Oxit nhôm dạng 

α-Al2O3 (corundum) có độ sạch và kích 

thước hạt nhỏ được sử dụng trong sản 

xuất các loại gốm cao nhôm (bao gồm 

gốm sứ trong suốt, áo giáp chống đạn và 

gốm sinh học), làm chất độn trong vật liệu 

chịu lửa, vòng đệm, bi nghiền, lót khuôn 

đúc, trong sản xuất vật liệu chịu mài mòn, 

các dụng cụ cắt gọn, và các bộ phận của 

van đường ống. Bên cạnh đó nhôm oxit là 

một hợp chất có tính ổn định cao, chịu 

nhiệt và cách điện tốt, có khả năng chống 

ăn mòn cao trong môi trường muối, kiềm 

và axit vì vậy nó được sử dụng trong sản 

xuất các ống bảo vệ cặp nhiệt điện của lò 

nung, các ống dẫn trong nồi hơi, nồi nấu 

kim loại, vật liệu cách điện và vật liệu 

chống cháy. Với việc thay thế các bộ phận 

kim loại trong các máy móc, thiết bị bằng 

vật liệu sản xuất từ oxit nhôm sẽ tăng 

cường khả năng chống gỉ, mài mòn và 

biến dạng... Oxit nhôm chất lượng đặc 

biệt có thể được sử dụng để sản xuất đèn 

LED và đèn chiếu sáng, sản xuất các ống 

mờ cho đèn natri cao áp, sản xuất ngọc 
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bích, mặt kính đồng hồ, dụng cụ gốm có 

độ bền cao, sản xuất các chi tiết chịu mài 

mòn, băng từ... Ngoài ra oxit nhôm thuộc 

nhóm vật liệu cách điện tốt nhất nên 

thường được sử dụng để chế tạo các chi 

tiết cách điện, ví dụ như gốm cách điện, 

đế của chip vi mạch trong công nghiệp 

điện tử, bugi xe máy, lá cách trong pin ion 

Lithium... [1-6]. 

2. PHƢƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Hóa chất và dụng cụ 

Muối Al2(SO4)3, độ tinh khiết ≥ 99% 

(PA, TQ) 

Muối (NH4)2SO4, độ tinh khiết ≥ 99% 

(PA, TQ) 

NH4HCO3, độ tinh khiết ≥ 99% (PA, TQ) 

(NH4)2CO3, độ tinh khiết ≥ 99% (PA, TQ) 

Cân phân tích 4 số 

Bình ổn nhiệt 

Máy khuấy cơ 

Máy lọc hút chân không 

Lò nung, tủ sấy 

Máy sấy phun  

Cối nghiền bi và bi nghiền cao nhôm 

Các dụng cụ thủy tinh: nhiệt kế, cốc thủy 

tinh chịu nhiệt, ống đong, ... 

2.2. Phƣơng pháp tổng hợp tiền chất  

Các tiền chất đề cập trong nghiên cứu này 

là một số muối vô cơ dễ phân hủy nhiệt 

của nhôm như NH4Al(SO4)2.12H2O, 

NH4Al(OH)2CO3.  

- Tiền chất NH4Al(SO4)2.12H2O được chế 

tạo bằng cách cho dung dịch muối 

Al2(SO4)3 nồng độ 1,0M-1,2M phản ứng 

với dung dịch muối (NH4)2SO4 có nồng 

độ 1,5M-2,0M. Phản ứng xảy ra như sau: 

Al2(SO4)3 + (NH4)2SO4 + 12H2O → 

2NH4Al(SO4)2.12H2O 

Sau phản ứng tiến hành lọc rửa sạch bằng 

nước cất hoặc nước deion đến khi không 

còn sự có mặt của ion SO4
2-

. Kiểm tra 

bằng dung dịch BaCl2 (0,1N). 

- Tiền chất NH4Al(OH)2CO3 được chế tạo 

bằng cách cho dung dịch muối AlCl3 hoặc 

Al2(SO4)3 nồng độ 1,0M-1,2M phản ứng 

với dung dịch muối NH4HCO3 hoặc 

(NH4)2CO3 nồng độ 1,5M-2,0M. Các 

phản ứng xảy ra như sau: 

AlCl3 + 2(NH4)2CO3 → 

NH4Al(OH)2CO3 + 3NH4Cl + 2H2O+ 

CO2 

Al2(SO4)3 + 4(NH4)2CO3 → 2 

NH4Al(OH)2CO3 + 3(NH4)2SO4 + 

4H2O+ 2CO2 

AlCl3 + NH4HCO3 → NH4Al(OH)2CO3 

+ 3NH4Cl + 2H2O+ CO2 

Al2(SO4)3 + NH4HCO3 → 2 

NH4Al(OH)2CO3 + 3(NH4)2SO4 + 

4H2O+ 2CO2 

Kết tủa tạo thành được tiến hành lọc rửa 

nhiều lần bằng nước cất hoặc nước deion 

đến khi không thấy sự có mặt của các ion 

Cl
-
/SO4

2-
/CH3COO

-
. Kiểm tra bằng dung 

dịch AgNO3 (0,1N) và BaCl2 (0,1N).  

2.3. Tổng hợp oxit nhôm từ tiền chất 

Các muối vô cơ dễ phân hủy nhiệt của 

nhôm khi nhiệt phân sẽ tạo thành oxit 

nhôm.  

2NH4Al(SO4)2.12H2O → Al2O3 ＋ 2NH3↑ 

＋ 4SO3↑＋25H2Ohơi 

2NH4Al(OH)2CO3 → Al2O3 ＋ 2NH3↑ ＋ 

2CO2↑ ＋ 3H2Ohơi 

Do phản ứng nhiệt phân các tiền chất tạo 

thành oxit nhôm, các khí NH3, SO3, CO2 

và hơi nước do đó nếu tiền chất được tổng 

hợp từ hóa chất tinh khiết và nước cất 

hoặc nước đề ion thì oxit nhôm thu được 

sẽ có độ sạch cao, cấu trúc xốp.  
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3.  KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Nghiên cứu phân hủy nhiệt tiền 

chất 

Để xác định nhiệt độ phân hủy của muối 

NH4Al(SO4)2.12H2O, nghiên cứu đã sử 

dụng phương pháp phân tích nhiệt trọng 

lượng (TGA). Giản đồ phân tích nhiệt 

TGA của hợp chất được ghi từ 25 – 

1000
o
C, tốc độ gia nhiệt 10

o
C/phút, trên 

máy Thermo Plus VE02 của Rigaku. Kết 

quả được cho trên hình 1. 

 

Hình 1. Giản đồ TGA tiền chất 

NH4Al(SO4)2.12H2O 

Kết quả TGA trên hình 1 cho thấy, sự mất 

nước bắt đầu xảy ra ở nhiệt độ > 80
o
C và 

kết thúc ở khoảng 230
o
C, tương ứng với 

% sự giảm khối lượng là 48.7% (lý 

thuyết: 47.69%). Muối kép khan 

NH4Al(SO4)2 bắt đầu phân hủy trong 

khoảng nhiệt độ từ 415
o
C đến 517

o
C. 

Trong khoảng nhiệt độ này sự phân hủy 

chỉ xảy ra với muối amoni, hợp chất thu 

được là muối nhôm sunfat khan với độ 

giảm khối lượng là 62.2% (lý thuyết là 

62.26%). Và cuối cùng là sự phân hủy của 

muối nhôm sunfat khan, bắt đầu ở nhiệt 

độ trên 600
o
C, và cơ bản kết thúc ở 

820
o
C, tạo thành sản phẩm Al2O3, tương 

ứng với độ giảm khối lượng là 88.6% (lý 

thuyết 88.75 %). 

Đồ thị dòng nhiệt (heat flow) cho thấy 

xuất hiện quá trình tỏa nhiệt xảy ra ở nhiệt 

độ trên 900
o
C. Điều này phù hợp với quá 

trình chuyển pha từ  - Al2O3 sang   - 

Al2O3 [7].  

 

Hình 2. Giản đồ TG/DTA tiền chất 

NH4AlCO3(OH)2 

Hình 2 là giản đồ phân tích nhiệt trọng 

lượng của tiền chất NH4Al(OH)2CO3.  

Giản đồ hình 2 cho thấy các pic thu nhiệt 

ứng với giảm khối lượng, ở 103.36
o
C 

giảm 12.639%, ở 212.96
o
C giảm 

28.651%. Từ nhiệt độ 620-1100
o
C khối 

lượng hầu như không giảm, điều này là do 

tiền chất đã mất nước hoàn toàn tạo ra 

Al2O3. Ở nhiệt độ 948.6
o
C có pic thu 

nhiệt, điều này có thể do sự chuyển pha 

sang dạng α-Al2O3. Từ 1000-1200
o
C 

không thấy sự thay đổi nào nữa chứng tỏ 

oxit nhôm đã tồn tại ở dạng bền là α-

Al2O3. 

3.2. Tổng hợp Al2O3 bằng phân hủy 

nhiệt tiền chất NH4Al(SO4)212H2O  

Kết quả nghiên cứu từ phân tích nhiệt 

trọng lượng muối kép 

NH4Al(SO4)2.12H2O cho thấy, oxit nhôm 

chỉ có thể tạo thành ở nhiệt độ khoảng 

600
0
C trở lên. Vì vậy mẫu tiền chất sau 

khi sấy khô ở 115
o
C trong 2 giờ được cho 

vào lò nung, tốc độ gia nhiệt 15
o
C/phút từ 

nhiệt độ phòng đến 900
o
C, giữ ở nhiệt độ 

này 30 phút, sau đó nhiệt độ tiếp tục được 

nâng lên 1100
o
C, tốc độ gia nhiệt 

10
o
C/phút. Mẫu được giữ ở nhiệt độ này 

trong 2 giờ sau đó được làm nguội tự 

nhiên xuống nhiệt độ phòng. 

Hình 3a là giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu 

được nung ở 1100
o
C trong không khí sau 

2 giờ. Kết quả cho thấy  - Al2O3 là một 

trong những pha chính, bên cạnh  - 

Al2O3. Các peaks tương ứng với chỉ số 
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Miller thuộc về pha  - Al2O3, các peaks 

còn lại thuộc về pha  - Al2O3 [8]. Như 

vậy, sau 2 giờ nung ở 1100
o
C, mẫu vẫn 

còn pha  - Al2O3. 

Hình 3b đưa ra kết quả nhiễu xạ tia X 

mẫu thu được sau khi nung 

NH4Al(SO4)212H2O ở 1100
o
C trong 

không khí sau 6 giờ. Kết quả nhiễu xạ X 

cho thấy sản phẩm là đơn pha  - Al2O3. 

 

Hình 3. XRD mẫu Al2O3 tạo thành khi nung 

NH4Al(SO4)212H2O ở 1100
o
C trong 2 giờ (a) và 6 

giờ (b) 

3.3. Tổng hợp Al2O3 bằng phân hủy 

nhiệt tiền chất NH4AlCO3(OH)2 

Kết quả phân tích nhiệt tiền chất 

NH4AlCO3(OH)2 trên hình 2 cho thấy có 

4 píc thu nhiệt ở 103.36
o
C, 212.96

o
C, 

293,39
o
C và 462.88

o
C. Các píc thu nhiệt 

sẽ ứng với các giai đoạn phân hủy nhiệt 

của tiền chất. Nghiên cứu này cho thấy 

nhiệt độ phân hủy nhiệt của 

NH4AlCO3(OH)2 thấp hơn nhiều so với 

tiền chất NH4Al(SO4)2.12H2O do đó có 

thể sử dụng phương pháp sấy phun để 

điều chế bột Al2O3. Ưu điểm của phương 

pháp sấy phun là tốc độ tạo thành Al2O3 

nhanh, hạt mịn và rời nhau nên không tốn 

năng lượng nghiền về sau. Nghiên cứu 

này đã sử dụng máy sấy phun HT-

RY1500 của Trung Quốc. Để tiến hành 

sấy phun cần phân tán kết tủa 

NH4AlCO3(OH)2 vào nước theo tỷ lệ 150-

200 gam kết tủa/1000mL nước cất hoặc 

nước deion, khuấy trộn huyền phù trong 

60 phút ở tốc độ 2000-3000 vòng/phút để 

phân tán đều các hạt kết tủa. 

Kết quả phân tích hình thái học bề mặt hạt 

Al2O3 tạo thành sau khi tiến hành sấy 

phun dung dịch huyền phù 

NH4AlCO3(OH)2 ở 300
o
C bằng ảnh SEM 

cho thấy các hạt Al2O3 tạo thành có dạng 

hình cầu khá đồng đều, kích thước trung 

bình khoảng 20-30nm (hình 4 a, b). 

 

Hình 4. Ảnh SEM mẫu Al2O3 khi sấy phun 

NH4AlCO3(OH)2 ở 300
o
C (a, b) và nung ở 1100

o
C 

trong 2 giờ (c, d) 

Kết quả phân tích thành phần pha theo 

phương pháp XRD cho thấy bột Al2O3 thu 

được theo phương pháp sấy phun huyền 

phù NH4AlO(OH)HCO3 ở 300
o
C có dạng 

vô định hình (hình 5a). 

Để tạo thành sản phẩm α-Al2O3 cần phải 

nung chuyển pha bột Al2O3 sau khi sấy 

phun. Nghiên cứu đã tiến hành nung mẫu 

Al2O3 trong không khí ở 1100
o
C trong 2 

giờ. Kết quả cho thấy sản phẩm sau khi 

nung đã chuyển về dạng α-Al2O3 (hình 5b). 

Phân tích hình thái học bề mặt mẫu bột α-

Al2O3 cho thấy kích thước hạt trung bình 

vẫn nằm trong khoảng 20-30nm, điều đó 

có nghĩa không có sự kết dính các hạt oxit 
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nhôm trong quá trình nung. Tuy nhiên 

mẫu oxit nhôm sau khi nung có hiện 

tượng co bề mặt, điều đó chứng tỏ các hạt 

đã bị thiêu kết (hình 4c, d). 

 

Hình 5. XRD mẫu Al2O3 tạo thành theo phương 

pháp sấy phun NH4AlCO3(OH)2 ở 300
o
C (a) và 

sau khi nung ở 1100
o
C trong 2 giờ 

4. KẾT LUẬN 

- Đã tổng hợp được 2 tiền chất dễ phân 

hủy nhiệt của nhôm là 

NH4Al(SO4)2.12H2O và 

NH4AlCO3(OH)2 từ các muối đơn 

AlCl3 hoặc Al2(SO4)3 và NH4HCO3 

hoặc (NH4)2CO3. 

- Đã tiến hành phân tích nhiệt trọng lượng 

của các tiền chất để xác định nhiệt độ 

phân hủy tiền chất cũng như nhiệt độ 

chuyển pha của các dạng oxit nhôm. 

- Đã tiến điều chế được oxit nhôm từ các 

tiền chất theo phương pháp nung đối 

với NH4Al(SO4)2.12H2O và phương 

pháp sấy phun đối với 

NH4AlCO3(OH)2. 

- Đã nghiên cứu quá trình chuyển pha 

của Al2O3 về dạng α-Al2O3. 
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