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Tóm tắt:

Trong nghiên cứu này, nguyên liệu cho phân bón lá silica dạng keo được điều chế từ natri metasilicat pentahydrat 
và tro trấu. Các yếu tố ảnh hưởng đến độ ổn định của sản phẩm keo silica gồm: độ pH, tốc độ dòng của dung dịch 
thủy tinh qua cột trao đổi ion và nhiệt độ già hóa đã được khảo sát. Kết quả cho thấy, dải pH phù hợp để thu được 
dung dịch keo silica ổn định là 9-10. Nhiệt độ già hóa để sản phẩm đạt sự ổn định là từ 70 đến 90oC. Điều kiện tối ưu 
để điều chế sản phẩm được xác định là tại pH 9, tốc độ chảy trung bình 100 ml/phút và nhiệt độ già hóa 70oC. Sau 
6 tháng lưu trữ ở điều kiện thường, dung dịch keo silica vẫn trong suốt, kích thước hạt lớn hơn ban đầu nhưng vẫn 
dưới 10 nm. Kích thước và kết cấu hạt keo như vậy giúp cây trồng dễ dàng hấp thụ để phát triển.

Từ khóa: keo silica, nano silica, nhiệt độ già hóa, pH, trao đổi cation, tro trấu.  
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Abstract:

In this study, the raw material for colloidal silica foliar fertiliser was prepared from sodium metasilicate pentahydrate 
and rice husk ash. The factors affecting the stability of colloidal silica products, including pH, flow rate of the aqueous 
glass solution through the ion exchange column and aging temperature, were investigated. The results showed that 
a pH of 9-10 was suitable to obtain the stable colloidal solution. The aging temperature to achieve the stability of the 
product ranged from 70 to 90oC. The optimal experimental conditions for preparing the colloidal silica product were 
determined at pH 9, the average flow rate of the solution through the ion exchange column was 100 ml/min, and the 
aging temperature was 70oC. After 6 months of storage under normal conditions, the colloidal silica product was still 
transparent, the particle size was larger than the original but still below 10 nm. The colloidal silica product has such 
a colloidal particle size and colloidal structure, making it easy for plants to absorb for growth.
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1. Đặt vấn đề 

Công nghệ nano đã được phát triển nhanh trong thời gian gần 
đây và ứng dụng của nó trong nông nghiệp đang thu hút nhiều sự 
quan tâm của các nhà khoa học và quản lý nhằm giảm thiểu sử 
dụng hóa chất nông nghiệp và ô nhiễm môi trường [1]. Phân bón 
lá nano silica đang được kỳ vọng như một trong những giải pháp 
hữu ích cho sự phát triển nông nghiệp xanh và bền vững [2]. Trong 
thực tiễn canh tác, cho đến gần đây silica còn chưa được coi là 
chất dinh dưỡng cần bổ sung cho cây trồng [3]. Tuy vậy, silic lại 
là nguyên tố cần thiết đối với sự phát triển khỏe mạnh của nhiều 
loại thực vật, đặc biệt là đối với các loại cây thân thảo có hàm 
lượng silic cao như: lúa, ngô và mía. Thiếu silic ảnh hưởng đến 
khả năng sinh trưởng, phát triển của cây trồng, thậm chí làm cho 
cây bị yếu, dễ bị ảnh hưởng bởi các tác nhân gây bệnh [4]. Sự tích 
lũy silic trong lớp tế bào biểu bì, giúp cây chống chịu tốt hơn với 
nấm bệnh [5]. Kết quả nghiên cứu trên nhiều loại cây trồng chứng 
tỏ hàm lượng silic cao trong cây có ảnh hưởng tích cực đến khả 
năng kháng sâu bệnh [6, 7]. Silic cũng ảnh hưởng đến việc tổng 
hợp lignin của cây. Chẳng hạn, trường hợp vách tế bào của rễ cây 
lúa mì không có silic, hàm lượng lignin bị sụt giảm và tỷ lệ các 
phenolic gia tăng [8]. Đặc biệt đối với cây lúa và ngũ cốc, silic 
giúp lá mọc thẳng đứng hơn, giảm đổ ngã do mưa gió, tăng cường 
quang hợp, tăng hiệu lực và hiệu quả của phân bón hóa học cũng 
như phân bón hữu cơ [9, 10]. 

Silic rất phổ biến trong tự nhiên và tồn tại ở nhiều dạng, chủ 
yếu ở dạng dioxit silic, hay silica (SiO2). Phân tử SiO2 không tồn 
tại đơn lẻ mà liên kết lại với nhau thành phân tử rất lớn. Silica có 
hai dạng cấu trúc là dạng tinh thể và vô định hình [11]. Trong tự 
nhiên, silica tồn tại chủ yếu ở dạng tinh thể hoặc vi tinh thể (thạch 
anh, canxedon, đá mã não…), nhưng đa số silica tổng hợp nhân tạo 
đều được tạo ra ở dạng bột hoặc dạng keo (colloidal silica) và có 
cấu trúc vô định hình [12]. Tuy nhiên, không phải dạng silic nào 
cây cũng có thể hấp thụ được. Các nghiên cứu gần đây cho thấy 
rằng, việc hấp thụ silic qua lá hiệu quả hơn qua rễ và silic ở dạng 
axit silicic (H4SiO4) dễ được cây trồng hấp thụ nhất, nên thường 
được đưa vào phân bón lá dưới dạng keo nano silica cho những cây 
thân thảo như lúa mì, lúa gạo, khoai tây, ngô và một số loại cây ăn 
quả như chanh leo và các loại dưa…[4, 13]. Khả năng hấp thu silic 
của cây trồng cũng khác nhau, phụ thuộc vào giống cây và nồng 
độ của axit silicic hòa tan trong đất canh tác [14]. Trong cùng tỷ lệ 
của axit silicic hòa tan, lúa hấp thu cao hơn đậu 10-20 lần. Những 
cây trong cùng họ thì sự hấp thu silic tỷ lệ thuận với hàm lượng 
axit silicic hòa tan trong đất [4]. 

Cho đến nay, dung dịch keo silica được sản xuất bằng nhiều 
phương pháp khác nhau như vi nhũ tương đảo ngược, đốt cháy 
bằng ngọn lửa nhiệt độ cao, phương pháp sol-gel [15]… Phương 
pháp vi nhũ tương đảo ngược ứng dụng để tạo ra các lớp phủ lên 
các hạt nano để gắn các nhóm chức năng khác nhau, nhưng có 
nhược điểm là chi phí cao và khó loại bỏ các chất hoạt động bề mặt 
trong sản phẩm cuối cùng. Phương pháp sol-gel đã được sử dụng 
rộng rãi trong việc điều chế keo silica từ dung dịch thủy tinh để sản 
xuất vật liệu silica do có khả năng tạo ra các sản phẩm tinh khiết 
và đồng nhất [15]. Một số phương pháp hóa học khác đã được 

phát triển để điều chế keo silica, được ứng dụng rộng rãi vì dễ theo 
dõi và kiểm soát các thông số quy trình, cũng như chất lượng sản 
phẩm. Trong đó, phương pháp Stöber cải tiến của Werner Stöber 
đã tổng hợp các hạt silica hình cầu và đơn phân tán với kích thước 
mao quản từ 5 đến 2.000 nm từ dung dịch cồn silica alkoxides có 
mặt chất xúc tác amoniac [16], được chứng minh là ưu việt hơn so 
với các hệ thống xúc tác axit thường tạo ra cấu trúc gel. 

Trong nghiên cứu gần đây của Viện Nghiên cứu Khoa học 
miền Trung phối hợp với Viện Công nghệ Xạ hiếm, vật liệu nano 
silic (Nano orthosilicic acid) đã được tổng hợp và tích hợp vào 
phân bón hữu cơ vi sinh đa chức năng từ phụ phẩm chế biến sắn 
phục vụ canh tác sắn bền vững tại Việt Nam. Kết quả cho thấy, 
dung dịch thủy tinh từ tro trấu với hiệu suất hòa tách 55% và sản 
phẩm nano silica thu được bằng phương pháp kết tủa trọng trường 
cao có thể ứng dụng làm phân bón silic cho cây trồng [17]. Kết 
quả cũng cho thấy, độ ổn định của dung dịch keo silica phụ thuộc 
vào kích thước các hạt SiO2, do đó, việc nghiên cứu đưa ra các giải 
pháp tăng tính ổn định của dung dịch keo silica rất được quan tâm, 
để có thể áp dụng sản phẩm vào thực tiễn.

Trong nghiên cứu này, phương pháp trao đổi cation dùng nhựa 
cationit axit mạnh (H+) đã được áp dụng để điều chế keo silica từ 
dung dịch thủy tinh thu được từ natri metasilicat pentahydrat và tro 
trấu làm nguyên liệu cho phân bón lá ở quy mô phòng thí nghiệm. 
Các điều kiện tối ưu để điều chế keo silica đã được khảo sát.

2. Vật liệu và phương pháp nghiên cứu

2.1. Thiết bị và hóa chất

Thiết bị: Hệ thiết bị phản ứng điều chế dung dịch thủy tinh 
từ natri metasilicat pentahydrat và tro trấu áp suất cao, có dung 
tích làm việc 20 lít gia nhiệt ngoài (dùng gas), hệ thống khuấy 2 
tầng, hệ thống điều khiển nhiệt độ (hình 1A); 2 cột trao đổi ion 
(hình 1B) bao gồm ống nhựa Φ22x100 cm với dung tích nhựa khô 
tối đa 25 lít/cột, hệ thống van, ống dẫn, lưới bẫy hạt nhựa, nhựa 
trao đổi cation Amberlite IR120H với dung lượng trao đổi 1,95 
eq/l. Các thiết bị được sử dụng tại Viện Công nghệ Xạ hiếm: tủ sấy 
Binder ED115 (CHLB Đức); thiết bị đo pH Laqua-PH1100 Horiba 
Scientific (Nhật Bản); thiết bị đo pH cầm tay Hanna (Romania); 
thiết bị phân tích quang phổ phát xạ nguyên tử plasma (ICP-OES) 
Horiba Scientific (Nhật Bản). 

Một số thiết bị phân tích chuyên dụng khác: Thiết bị phân tích 
hạt LitesizerTM 500 ANTON PAAR tại Viện Khoa học Vật liệu 
(Viện Hàn lâm Khoa học và Công nghệ Việt Nam), thiết bị quang 
phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FTIR) Affinity - 1S Shimadzu 
(Nhật Bản) tại Khoa Hóa học, Trường Đại học Khoa học Tự nhiên, 
Đại học Quốc gia Hà Nội.

Hóa chất, vật liệu: Natri metasilicat pentahydrat: Na2O.
SiO2.5H2O có 22% SiO2 và 26% Na2O (VREC, Việt Nam); tro 
trấu chứa 80-90% SiO2 (VNCOMEX, Việt Nam); nhựa cationit 
Amberlite IR120H (Dupont Dow, được phân phối tại Trung 
Quốc); H2SO4 95-98% (Xilong Scientific, Trung Quốc); dung dịch 
amoniac 28% (GHTECH, Trung Quốc).
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2.2. Thực nghiệm

Dung dịch thủy tinh từ natri metasilicat pentahydrat và tro trấu 
có tỷ số mol (molar) (SiO2/Na2O, x) bằng phương pháp phản ứng 
áp suất [17] theo phương trình sau:

Na2O.SiO2 + SiO2 (tro trấu) + H2O  →    Na2O.xSiO2

trong đó: giá trị x nằm trong khoảng 3 đến 3,8 tùy thuộc vào áp 
suất dư (2÷4 at) và nhiệt độ (122÷143oC).

Dung dịch thủy tinh này được dội qua cột trao đổi cation 
Amberlite IR120H để điều chế dung dịch keo silica theo phương 
pháp trao đổi ion. Tại đây, ion Na+ có trong dung dịch nước thủy 
tinh được thay thế bởi ion H+. Nhựa sau đó được tái sinh bằng dung 
dịch axit sulfuric [18]. Quy trình thực nghiệm gồm 4 bước như mô 
tả theo sơ đồ hình 2. 

Hình 2. Sơ đồ điều chế keo silica.

Chi tiết các bước thực hiện như sau:

Bước 1: Cho lần lượt 17 lít nước, 6.360 g natri metasilicat 
pentahydrat và 6.000 g tro trấu đã được sấy khô vào thiết bị phản 
ứng chịu áp. Gia nhiệt để áp suất tăng lên đến khi đạt 4 at (tương 
đương 142oC) thì ngừng. Lúc này áp suất vẫn tiếp tục tăng đến 
gần 6 at. Để hệ thiết bị tiếp tục khuấy trong 1 giờ 30 phút, sau đó 
giảm áp xuống dưới 1 at bằng cách xả van hạ áp. Sản phẩm dung 
dịch thủy tinh thu được, được để lắng vài ngày, tách gạn lấy phần 
dịch phía trên, thu được khoảng 20 lít sản phẩm dung dịch thủy 
tinh trong suốt. 

Bước 2: Pha loãng dung dịch thủy tinh với nước theo tỷ lệ 1:6, 
lọc qua giấy lọc, rồi dẫn dung dịch này chảy qua cột chứa nhựa 
trao đổi cation axit mạnh (H+) với tốc độ 100-150 ml/phút để tạo ra 
dung dịch axit silicic ở dạng dung dịch keo. 2 cột trao đổi ion được 
bố trí làm việc luân phiên. Một cột thực hiện trao đổi ion, cột còn 
lại sẽ tái sinh nhựa trao đổi bằng dung dịch H2SO4 5%. Dung dịch 
axit silicic sau khi qua cột trao đổi cation có pH~6 [19] dễ tạo gel, 
do đó, ngay sau khi điều chế phải được ổn định bằng cách đưa về 
môi trường kiềm và già hóa bằng nhiệt. 

Bước 3: Ổn định sản phẩm: dung dịch sản phẩm ngay sau khi 
điều chế được điều chỉnh pH ở các giá trị khảo sát: 7,5; 8,5; 9; 9,5; 
10 và cố định gia nhiệt ở 70oC. Thí nghiệm đánh giá ảnh hưởng 
của nhiệt độ già hóa được thực hiện ở pH 9, nhiệt độ 50, 60, 70, 
80 và 90oC; thời gian già hóa từ 2 giờ đến 3 giờ. 10 mẫu sản phẩm 
(bảng 1) tương ứng với các điều kiện chế hóa khác nhau được phân 
tích và đánh giá.
Bảng 1. Danh sách các mẫu.

Tên mẫu M1 M2 M3 M4 M5 M6 M7 M8 M9 M10

pH 7,5 8,5 9 9,5 10 9 9 9 9 9

Nhiệt độ già hóa (oC) 70 70 70 70 70 50 60 70 80 90

Bước 4: Phân tích và đánh giá sản phẩm: Hàm lượng SiO2 trong 
sản phẩm được xác định bằng phương pháp ICP-OES. Kích thước 
hạt nano silica trong dung dịch keo được xác định bằng phương 
pháp tán xạ ánh sáng trên thiết bị phân tích hạt LitesizerTM 500 
ANTON PAAR. Cấu trúc sản phẩm được phân tích bằng phương 
pháp quang phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FTIR).

Tất cả các mẫu được lưu trữ tại phòng thí nghiệm ở điều kiện 
thường trong vòng 6 tháng. Sau 6 tháng, các mẫu được kiểm tra 
bằng trực quan để so sánh với mẫu ban đầu. Các mẫu sau khi lưu 
được xem là ổn định nếu vẫn giữ được trạng thái lỏng và không 
thay đổi nhiều về màu sắc. Các sản phẩm bị đóng rắn và có màu 
trắng đục là không ổn định. Trừ các mẫu đã bị đổi màu và đóng 
rắn, các mẫu còn lại được đưa đi phân tích kích thước hạt và hàm 
lượng SiO2.

3. Kết quả và bàn luận

3.1. Xác định nồng độ SiO2 trong dung dịch sản phẩm keo 
silica

Dung dịch thủy tinh điều chế từ natri metasilicat pentahydrat 
(sản phẩm phụ của Công ty Cổ phần hóa chất hiếm Việt Nam 
(VREC)) và tro trấu sau khi qua lọc có màu trong suốt. Kết quả 
phân tích thành phần SiO2 và Na2O trong sản phẩm dung dịch thủy 
tinh thu được là: 26,98% SiO2, 8,70% Na2O. Trong khi đó, mẫu 
dung dịch thủy tinh công nghiệp trên thị trường Việt Nam có hàm 
lượng SiO2 36,32% và 13,7% Na2O. Như vậy, dung dịch thủy tinh 
điều chế từ natri metasilicat pentahydrat và tro trấu trong nghiên 
cứu này có thể được viết như sau: Na2O.3,2SiO2. H2O. Dung dịch 
thủy tinh này có tỷ số mol, x=3,2, cao hơn so với sản phẩm công 
nghiệp có tỷ số mol, x=2,7. 

5 
 

(A)                                                                                                     (B) 

  
  

Hình 1. Hệ thiết bị điều chế dung dịch thủy tinh áp suất cao và hệ cột trao đổi ion.  
(A) Hệ thiết bị điều chế dung dịch thủy tinh áp suất cao; (B) Hệ cột trao đổi ion. 

 Hóa chất, vật liệu: Natri metasilicat pentahydrat: Na2O.SiO2.5H2O có 22% SiO2 

và 26% Na2O (VREC, Việt Nam); tro trấu chứa 80-90% SiO2 (VNCOMEX, Việt Nam); 

nhựa cationit Amberlite IR120H (Dupont Dow, Trung Quốc); H2SO4 95-98% (Xilong 

Scientific, Trung Quốc); dung dịch amoniac 28% (GHTECH, Trung Quốc). 

2.2. Thực nghiệm 

Dung dịch thủy tinh từ natri metasilicat pentahydrat và tro trấu có tỷ số mol 

(molar) (SiO2/Na2O, x) bằng phương pháp phản ứng áp suất [17] theo phương trình sau: 

           Na2O.SiO2 + SiO2 (tro trấu) + H2O  →    Na2O.xSiO2 

trong đó: giá trị x nằm trong khoảng 3 đến 3,8 tùy thuộc vào áp suất dư (2÷4 at) và nhiệt 

độ (122÷143oC). 

Dung dịch thủy tinh này được dội qua cột trao đổi cation Amberlite IR120H để 

điều chế dung dịch keo silica theo phương pháp trao đổi ion. Tại đây, ion Na+ có trong 

dung dịch nước thủy tinh được thay thế bởi ion H+. Nhựa sau đó được tái sinh bằng dung 

dịch axit sulfuric [18]. Quy trình thực nghiệm gồm 4 bước như mô tả theo sơ đồ hình 2. 

Chi tiết các bước thực hiện như sau: 

Hình 1. Hệ thiết bị điều chế dung dịch thủy tinh áp suất cao và hệ cột trao 
đổi ion. (A) Hệ thiết bị điều chế dung dịch thủy tinh áp suất cao; (B) Hệ cột 
trao đổi ion.
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Dung dịch thủy tinh đã được pha loãng (với nước) theo tỷ lệ 
1:6 dội qua cột cationit dạng axit mạnh (H+) tạo ra dung dịch axit 
silicic (pH 6-7) theo phương trình phản ứng:

H2SO4 + Na2O.3,2 SiO2 + H2O  →   Na2SO4 + 3,2 H4SiO4

Na2SiO3 + H2SO4 + nH2O = Na2SO4 + SiO2.nH2O

Quá trình này xảy ra trong cột trao đổi ion giữa dung dịch 
nước thủy tinh đã được pha loãng với nhựa trao đổi cation dạng 
axit mạnh (H+). Khi phản ứng hóa học diễn ra cũng chính là tạo ra 
mầm kết tinh (SiO2). Kết quả của thực nghiệm là giảm thiểu nồng 
độ Na và tạo ra sản phẩm keo silica. Dung dịch keo silica sau khi 
điều chế trong suốt, có nồng độ SiO2 đạt 3,8%.

Phương pháp trao đổi ion có độ chọn lọc cao, do vậy, độ sạch 
của dung dịch sản phẩm sẽ được đảm bảo. Ngoài ra, với lớp nhựa 
trao đổi dày (gần 100 cm), các kết tủa nếu có sẽ được giữ lại trong 
lớp hạt nhựa này và được rửa trôi trong quá trình tái sinh nhựa. Do 
vậy, sản phẩm thu được không màu, trong suốt đúng với bản chất 
keo nano silica có kích thước hạt nhỏ (<10 nm). Tuy nhiên, với 
dung dịch có độ bám dính cao như dung dịch thủy tinh thì các hạt 
nhựa trao đổi có thể bị giảm khả năng trao đổi. Vì vậy, dung dịch 
thủy tinh phải được pha loãng và hạt nhựa cation axit mạnh (H+) 
để tăng hiệu quả trao đổi.

3.2. Xác định cấu trúc của dung dịch keo silica

Để xác định cấu trúc của sản phẩm, mẫu dung dịch keo silica 
được phân tích trên máy quang phổ hồng ngoại biến đổi Fourier 
(FTIR) (hình 3). Dải phổ được quét ở chế độ hấp thụ trong phạm 
vi 4.000 đến 400 cm-1.

Kết quả FTIR trong hình 3A và 3B cho thấy, phổ hấp thụ rộng 
và mạnh quan sát được ở 3.298 và 3.311 cm-1 là do dao động hóa 
trị của các phân tử OH-, nước và Si-OH. Các pic quan sát được ở 
1.638 và 1.639 cm-1 là do dao động của phân tử nước và silanol 
OH. Đỉnh rộng 1058 cm-1 cho thấy dao động biến dạng của liên kết 

Si-O-Si. Đỉnh nhỏ quan sát được ở 937 cm-1 là liên kết Si-O-Si đặc 
trưng trong mạng Si-O4. Dải xuất hiện ở khoảng 456 cm-1, cũng 
cho thấy các dao động đặc trưng của liên kết Si-O-Si. Với các kết 
quả phân tích phổ FTIR như trên, có thể khẳng định trong dung 
dịch sản phẩm có tồn tại axit silisic. Trên bề mặt sản phẩm keo 
silica có nhiều nhóm chức chứa nước. Điều này sẽ làm tăng khả 
năng tan của keo silica và tăng hàm lượng axit silisic trong dung 
dịch, thuận lợi cho việc sử dụng làm phân bón lá.

3.3. Ảnh hưởng của pH, tốc độ chảy của dung dịch thủy tinh 
qua cột trao đổi ion và nhiệt độ già hóa đến kích thước hạt keo 
và sự ổn định của keo silica

Dung dịch axit silicic sau khi qua cột trao đổi ion là một dung 
dịch keo có pH khoảng 6-7, chứa 3,8% SiO2 bao gồm các hạt có 
đường kính nhỏ hơn hoặc bằng 3-5 nm. Dung dịch keo ở trạng thái 
không ổn định và dễ tạo gel sau một khoảng thời gian ngắn dưới 
6 giờ [20]. Nhiều nghiên cứu đã chỉ ra rằng, độ pH là yếu tố ảnh 
hưởng rất lớn đến độ ổn định của dung dịch keo silica. Các hạt 
nano silica dạng keo hình thành khi các phân tử H4SiO4 tương tác 
tạo thành liên kết siloxane Si-O-Si với các phân tử khác. Bề mặt 
của các hạt chứa các nhóm silanol Si-OH không liên kết. Khi pH 
≤8, O- trên bề mặt hạt này hình thành liên kết với H+ trên hạt kia, 
liên kết Si-O-Si hình thành giữa các phân tử, từ đó làm tăng kích 
thước của hạt. Khi các hạt phát triển đến kích thước mong muốn, 
dung dịch có thể được ổn định bằng cách tăng độ pH để ngăn chặn 
sự phát triển thêm của hạt. Khi pH tăng (pH≥8), các hạt nano bị 
ion hóa và đẩy nhau, ngăn chặn việc các hạt liên kết với nhau tạo 
thành hạt lớn hơn. Kết quả là các hạt có độ ổn định về kích thước. 
Khoảng pH để dung dịch keo silica đạt được độ ổn định tốt là 8,0-
10,5 [20]. Để đạt được độ pH này cần bổ sung của dung dịch kiềm 
(thường là natri, kali hoặc liti), hoặc được ổn định bằng amoniac.

Một yếu tố khác cũng tác động đến độ ổn định của dung dịch 
keo silica là tốc độ dòng chảy qua cột trao đổi cation và nhiệt độ 
già hóa [21]. Tốc độ dòng chảy của dung dịch thủy tinh pha loãng 
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Hình 3. Phổ hồng ngoại biến đổi Fourier của mẫu sản phẩm keo silica: (A) khi mới điều chế và (B) sau 6 tháng.
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qua cột cationit được khảo sát tại 100 và 150 ml/phút, sau đó điều 
chỉnh pH từ 8 đến 10, và gia nhiệt già hóa từ 50 đến 90oC. Kết quả 
các nghiên cứu này được thể hiện trong bảng 2.
Bảng 2. Khảo sát ảnh hưởng của tốc độ dòng trao đổi cation và 
nhiệt độ già hóa.

Nồng độ 
kiềm
(%)

Độ pH
Keo 
silica Trạng thái 

dung dịch 
keo silica

Tốc độ dòng chảy (100 ml/phút) Tốc độ dòng chảy (150 ml/phút)

500C 600C 700C 800C 900C 500C 600C 700C 800C 900C

0,02 8 Bị gel sau 3-4 giờ Bị gel sau 3-4 giờ

0,03 9 Dung dịch lỏng ổn định sau 6 tháng Dung dịch lỏng ổn định sau 6 tháng

0,04 10 Dung dịch lỏng ổn định sau 6 tháng Dung dịch lỏng ổn định sau 6 tháng

Kết quả đo kích thước hạt ở các mẫu được điều chỉnh pH ở 7,5; 
8,5; 9; 9,5; 10, tương ứng với các mẫu từ M1 đến M5, được trình 
bày ở hình 4. 

Hình 4. Ảnh hưởng của pH đến kích thước hạt và sự ổn định của 
keo silica.

Hình 4 cho thấy kích thước hạt trung bình của tất cả các mẫu 
từ M1 đến M5 đều nằm trong khoảng từ 2 đến 10 nm. Điều này 
giải thích tại sao dung dịch keo silica thu được lại trong suốt. Dung 
dịch phân tán hạt nano silica có kích thước hạt nhỏ (<10 nm) thì 
không màu, với kích thước hạt trung bình (10-20 nm) thì bắt đầu 
có màu trắng do ánh sáng bị tán xạ nhiều hơn, còn khi kích thước 
hạt lớn (>20 nm) thì dung dịch sẽ có màu trắng đục [22]. 

Ngay sau khi điều chế, kích thước hạt của tất cả các sản 
phẩm dung dịch keo silica khá đồng đều và <5 nm (hình 4). 
Tuy nhiên, theo thời gian ảnh hưởng của pH đến độ ổn định của 
dung dịch keo trở nên rõ rệt. Ở pH 7,5 mẫu M1 bị biến đổi trạng 
thái, đóng gel (hình 5A) và hóa rắn sau một thời gian bảo quản 
(hình 5B). Điều này xảy ra là do ở pH<8, các hạt kết tụ với nhau để 
tạo thành hạt lớn hơn. Quá trình đó lặp lại cho đến khi dung dịch 
keo lỏng ban đầu chuyển dần sang dạng rắn. Các mẫu còn lại với 
pH 8,5-10 cho thấy, có mối tương quan chặt chẽ giữa độ pH và sự 
thay đổi kích thước hạt sau 6 tháng. Khi pH càng tăng, sự thay đổi 
kích thước hạt càng giảm. Mẫu M2 với pH 8,5, sau thời gian bảo 
quản, kích thước hạt đã tăng lên trên 10 nm và dung dịch trở nên 
đục hơn so với lúc đầu (hình 5C). Các mẫu còn lại đều trong suốt 
và kích thước hạt vẫn bé hơn 10 nm (hình 5E).

Hình 5. Trạng thái keo silica sau 6 tháng lưu trữ. (A) Gel toàn bộ; (B) Hóa 
rắn khi tiếp xúc lâu với không khí; (C) Gel một phần; (D) Màu đục hơn; (E) Keo 
lỏng, trong suốt.

Tốc độ dòng chảy của dung dịch nước thủy tinh qua cột trao 
đổi theo khảo sát không cho thấy sự ảnh hưởng rõ ràng nào đến 
sự hình thành và độ ổn định của dung dịch keo silica. Với quy mô 
phòng thí nghiệm, 5 lít sản phẩm/cho một mẻ sản xuất, tốc độ chảy 
trung bình được lựa chọn là 100 ml/phút thì cần 50-60 phút/mẻ, 
phù hợp với điều kiện thực nghiệm.

Việc khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ già hóa đến kích thước 
hạt nano silica của sản phẩm dung dịch keo với các mẫu từ M6 
đến M10. Khi đó, các mẫu keo silica đã được điều chỉnh đến pH 9 
bằng dung dịch amoniac ngay sau khi điều chế và gia nhiệt ở các 
mức khác nhau. Dung dịch keo silica mới sản xuất có trạng thái 
tương đối đồng nhất (không màu, trong suốt), kích thước hạt trung 
bình như nhau và không bị thay đổi khi thay đổi nhiệt độ già hóa 
(hình 6).

Hình 6. Ảnh hưởng của nhiệt độ già hóa đến kích thước hạt và sự 
ổn định của keo silica.

Kết quả hình 6 cho thấy, nhiệt độ già hóa đã ảnh hưởng đến 
kích thước hạt sau 6 tháng. Khi nhiệt độ già hóa tăng lên, hạt ổn 
định hơn và kích thước hạt ít thay đổi trong quá trình bảo quản 
(6 tháng). Quá trình già hóa giúp cải thiện các đặc tính của hạt 
nano silica như tốc độ co, mật độ và diện tích bề mặt riêng. Ở nhiệt 
độ già hóa 50oC (mẫu M6), sản phẩm không ổn định và bị gel hóa 
sau 3-4 ngày lưu trữ. Mẫu M7 cũng chuyển sang đục (hình 5D) với 
kích thước hạt 12,91 nm sau một thời gian. Các mẫu còn lại có kích 
thước hạt tăng nhẹ nhưng vẫn nhỏ hơn 10 nm, do vậy, các mẫu này 
vẫn trong suốt sau 6 tháng lưu trữ.
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Các kết quả trên chứng tỏ rằng, sản phẩm keo silica sau khi 
được điều chỉnh pH về môi trường kiềm trong khoảng 9-10 
và già hóa ở nhiệt độ 70-900C có độ ổn định cao, kích thước 
hạt nhỏ, dung dịch trong suốt và có thể lưu trữ trong ít nhất 06 
tháng. Nghiên cứu điều chế keo silica [22] dùng dung dịch thủy 
tinh công nghiệp và điều chỉnh pH dung dịch keo bằng KOH 
đã cho thấy rằng, dung dịch phân tán hạt nano silica đạt trạng 
thái ổn định với khoảng pH từ 9 đến 12,5 và nhiệt độ già hóa 
tốt nhất trong khoảng 60-95oC. Như vậy, kết quả điều chế dung 
dịch keo silica thu được từ nghiên cứu này khá tương đồng với 
các tác giả trước [23].  

Để tiến hành điều chế sản phẩm dung dịch keo silica với 
quy mô lớn hơn dùng làm nguyên liệu cho phân bón lá thì yếu 
tố giá thành sản phẩm cũng cần được xem xét với các yếu tố 
kỹ thuật.

4. Kết luận

Sản phẩm dung dịch keo nano silica điều chế bằng quy trình 
tại nghiên cứu này có nồng độ SiO2 3,8%, cấu trúc được xác 
định ở dạng axit silicic, sau khi điều chỉnh pH ở khoảng 9-10 
và già hóa ở 70-90oC cho độ ổn định cao. Sản phẩm dung dịch 
axit silicic chứa các hạt có kích thước nhỏ (<10 nm). Điều kiện 
tối ưu để sản xuất dung dịch keo nano silica là tốc độ dòng chảy 
qua cột cationit 100 ml/phút, điều chỉnh pH của dung dịch đến 
9 và già hóa ở nhiệt độ 700C để đảm bảo tính ổn định.
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