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Abstract 

This paper covered a nanostructured silica preparation by condensation method, and effect of variation of CTAB 

concentration to structure and property of the as-synthesized nano-silica. The condensation was established in an 

alkaline environment caused by NH3 solution, and the precursor TEOS was used for the process. The condensation was 

carried out at ambient temperature for about 13 hours; then the precipitation was filtered, dried and calcined at 600 
o
C 

for 3 hours to obtain the final product. The nano-silica existed in amorphous phase with particle size ranging from 20 

nm to 30 nm in ethanol solution with 8 % concentration of CTAB. The nano-silica could be used in various applications 

such as adsorption, support for catalysts, etc. because of its high surface area, fine and uniform particles. Some 

techniques were used such as XRD, SEM, TEM, EDX and BET for characterizing the obtained nano-silica. 

Keywords.Nano-silica, condensation, TEOS, nanomaterials. 

 

1. MỞ ĐẦU 

 

Các vật liệu nano ngày càng thu hút nhiều sự 

quan tâm nghiên cứu do mở ra nhiều ứng dụng quan 

trọng mang tính đột phá. Ngày nay, nhiều công nghệ 

đã và đang áp dụng hiệu quả các tính chất đặc biệt 

của vật liệu chỉ thể hiện khi đạt tới kích thước hạt cỡ 

nanomet như điều chế xúc tác, chất dẫn thuốc, các 

sensơ hóa học, sắc ký, phản ứng vi dòng và ảnh sinh 

học [1-6]. Vật liệu nanosilica là một trong những vật 

liệu nano có tiềm năng ứng dụng to lớn như vậy, nhờ 

sở hữu các đặc tính quý như tỷ trọng thấp, bền nhiệt 

và cơ học và trơ hóa học [7-9]. Kích thước các hạt 

đóng vai trò quan trọng trong các ứng dụng có dùng 

vật liệu nanosilica, do đó có nhiều nghiên cứu đã tập 

trung vào việc giảm kích thước hạt cũng như thu hẹp 

khoảng phân bố kích thước đó. Stober và các cộng 

sự [10] vào năm 1968 đã đưa ra phương pháp tổng 

hợp các hạt nanosilica đơn lớp dạng cầu trong các 

dung dịch ancol khác nhau chứa các siliconalkoxit, 

trong sự có mặt của xúc tác NH3, đạt được các hạt 

nanosilica có kích cỡ từ 50 nm đến 1 µm. Chrusciel 

và Slusarski cũng công bố quá trình tổng hợp vật 

liệu nanosilica dùng tiền chất là sản phẩm trao đổi 

este giữa tetraethoxysilan với n-dexyl ancol và 

(aminopropyl)trimethoxysilan trong môi trường chất 

nhũ hóa [11]. Venkatathri [12] nghiên cứu ảnh 

hưởng của các chất hoạt đồng bề mặt đến kích thước 

và sự phân bố kích thước các hạt nanosilica và cho 

kết quả là khi có sự xuất hiện của các chất hoạt động 

bề mặt, hiệu suất tạo nanosilica cũng như kích thước 

các hạt đều được cải thiện. Từ đó có thể thấy, quy 

trình chung để tổng hợp vật liệu nanosilica là phải có 

các tiền chất chứa silic như các silicon alkoxit, môi 

trường phân tán có thể là nước hoặc các rượu như 

etanol, isopropanol và chất xúc tác giúp cho quá 

trình thủy phân tiền chất được nhanh hơn như NH3 

và một số amin bậc thấp khác. Trong bài báo này, 

chúng tôi đưa ra quy trình tổng hợp vật liệu 

nanosilica theo phương pháp hóa ướt, đồng thời 

nghiên cứu ảnh hưởng của chất hoạt động bề mặt 

CTAB đến tính chất của hạt nanosilica tạo thành. 

 

2. THỰC NGHIỆM 

 

2.1. Hóa chất 

 

Các hóa chất sử dụng trong nghiên cứu bao gồm: 

Tetrathylorthosilicat (TEOS), dung dịch NH3 25 %, 

etanol (C2H5OH), và cetyl trimetylammonibromit 

(CTAB) mua của Merck.  

 

2.2. Chế tạo vật liệu nanosilica 

 

Đong một lượng hợp lý etanol và nước đưa vào 

cốc có cánh khuấy, khuấy đều hỗn hợp với tốc độ 

400 vòng/phút; thêm từng giọt 5,6 ml TEOS đồng 

thời với dung dịch NH3 25 % vào cốc này và khuấy 
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trong 10 phút, điều chỉnh pH sao cho ổn định trong 

khoảng 9,5-10,5; thêm tiếp 2 ml các dung dịch 

CTAB 0, 4, 8 và 10 % trong etanol vào cốc theo 

từng thí nghiệm; sau đó, hỗn hợp được khuấy đều 

trong thời gian 1 giờ rồi đậy kín và để tĩnh qua đêm 

(khoảng 12 giờ); sản phẩm kết tủa trắng thu được 

sau 12 giờ được lọc qua phễu lọc chân không và rửa 

bằng etanol tuyệt tối đến khi pH của nước rửa đạt 

tương đương với pH của etanol; kết tủa sấy tại 100 
o
C trong thời gian 10 giờ để sấy khô nước, sau đó 

nghiền mịn và nung tại 600 
o
C trong thời gian 3 giờ. 

3 mẫu với nồng độ CTAB thêm vào khác nhau được 

ký hiệu là SN0 (0 % CTAB/etanol), SN4 (4 % 

CTAB/etanol), SN8 (8 % CTAB/etanol) và SN10 

(10 % CTAB/etanol). Phản ứng chủ yếu xảy ra trong 

quá trình chế tạo nanosilica được mô tả như sau: 

 

Si(OC2H5)4 + 4H2O  Si(OH)4 + 4 C2H5OH 

Si(OH)4  SiO2 + 2H2O 

 

2.3. Phương pháp đặc trưng vật liệu nanosilica 

 

Phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) thực hiện 

trên máy Shimadzu XRD 6000 sử dụng tia bức xạ 

CuKα. Phổ tán sắc năng lượng tia X (EDX) đo trên 

máy Field Emission Scaning Electron Microscope S-

4800. Ảnh SEM và TEM được chụp trên máy Field 

Emission Scanning Electron Microscope S-4800 và 

JEOL 1100. Phổ hồng ngoại (FT-IR) đo trên máy  

Shimadzu IR Prestige-21. 

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

3.1. Kết quả XRD 

 

Như đã đề cập trong phần trước, chất hoạt động 

bề mặt có ảnh hưởng lớn đến quá trình tạo thành các 

hạt nanosilica trong phương pháp hóa ướt, trong đó 

nồng độ chất hoạt động bề mặt đóng vai trò chủ yếu 

do quyết định trạng thái mixen của dung dịch. Giản 

đồ XRD của cả 3 CN0, SN8 và SN10 được trình bày 

trên hình 1. 

Các giản đồ XRD đều chỉ ra các mẫu nanosilica 

tổng hợp được tồn tại ở dạng vô định hình là bởi các 

mẫu vi tinh thể SiO2 dạng quarty nằm lẫn với pha 

SiO2với một pic có chân rộng tại góc 2~25
o
. Các 

pic có chân rộng cũng chứng tỏ hạt nanosilica có 

kích thước nhỏ. Các kết quả XRD này cũng tương 

đồng với các kết quả tổng hợp vật liệu nanosilica 

của các tác giả [13-17] cả về hình dạng và cường độ 

nên có thể nói phương pháp hóa ướt mà chúng tôi sử 

dụng hoàn toàn có thể chế tạo được vật liệu 

nanosilica. 

Về mặt cường độ, chúng tôi nhận thấy khi tăng 

nồng độ CTAB, đường nền vô định hình của mẫu có 

xu hướng dâng cao chứng tỏ pha vô định hình tạo ra 

với lượng càng nhiều. Kích thước các hạt nanosilica 

cũng được xác định một cách trực quan theo phương 

pháp ảnh SEM và ảnh TEM. 

 

 

 
Hình 1: Các giản đồ XRD của các mẫu  

SN0, SN4, SN8 và SN10 

 

3.2. Ảnh SEM của các vật liệu nanosilica 

 

Ảnh SEM của các vật liệu nanosilica tương ứng 

với các nồng độ CTAB khác nhau (mẫu SN0, SN4, 

SN8 và SN10) được đưa ra trong hình 2. 

 

 

Hình 2: Ảnh SEM của các mẫu nanosilica  

SN0, SN4, SN8 và SN10 

Kết quả ảnh SEM cho thấy, với mẫu nanosilica 

không sử dụng CTAB, các hạt có xu hướng kết tụ lại 

thành khối (hình 3 sẽ rõ hơn) nên khó xác định được 

kích thước từng hạt. 

Với nồng độ 4 % CTAB trong etanol (mẫu 

SN4), các hạt nanosilica thu được có kích thước 

khoảng 350 nm, phân bố kích thước khá đồng đều, 

đặc biệt các hạt phân bố khá rời rạc tạo nên vật liệu 
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nanosilica có độ rỗng tốt. Khi tăng nồng độ CTAB 

lên 8 % trong etanol, các hạt có xu hướng giảm kích 

thước nhưng phân bố kém đồng đều hơn so với mẫu 

SN4, đồng thời bị kết tụ một phần. Với mẫu SN10 

(10 % CTAB trong etanol), khó có thể phân biệt 

được các hạt riêng biệt do sự kết tụ quá lớn. 

 

 

Hình 3: Ảnh SEM của mẫu SN0 ở  

độ phóng đại cao hơn 

 

Các hiện tượng trên có thể giải thích như sau: 

khi chưa có CTAB, sức căng bề mặt của hỗn hợp 

chế tạo nanosilica lớn, các tiền chất Si(OH)4 tạo ra 

nhờ sự thủy phân của TEOS phân tán không tốt 

trong dung dịch nên có xu hướng kết tụ các hạt lại 

với nhau trong quá trình ngưng tụ; khi có CTAB, 

sức căng bề mặt của dung dịch giảm xuống làm tăng 

khả năng phân tán của các tiền chất vào dung dịch, 

dẫn đến việc tạo ra các hạt rời rạc dễ dàng hơn; tuy 

nhiên khi nồng độ CTAB tăng lên, sức căng bề mặt 

của dung dịch giảm xuống quá thấp lại tạo điều kiện 

cho các hạt tiến gần nhau hơn và kết tụ trở lại; các 

hiện tượng quan sát thấy trên ảnh SEM đều phù hợp 

với các biện luận trên, tức là mẫu SN4 có các hạt rời 

rạc hơn nhưng sang đến các mẫu SN8 và SN10 lại 

thấy các hạt bị kết tụ trở lại. Với mục đích tạo ra các 

hạt nanosilica vừa có kích thước nhỏ, vừa rời rạc, 

mẫu SN4 với nồng độ 4 % CTAB/etanol là phù hợp 

hơn cả. Chúng tôi cũng chụp các ảnh TEM của các 

mẫu nanosilica điều chế được để khẳng định lựa 

chọn này. 

 

3.3. Ảnh TEM của các mẫu nanosilica 

 

Ảnh TEM của các mẫu nanosilica được giới 

thiệu trong hình 4. 

Ảnh TEM của các mẫu SN0, SN4, SN8 và SN10 

cho kết quả phù hợp với ảnh SEM: các mẫu SN0, 

SN8 và đặc biệt là SN10 đều chứa các hạt bị kết tụ 

nên khó phân biệt được từng hạt riêng biệt; mẫu 

SN8 cho kích thước hạt tương tự kích thước xác 

định từ ảnh SEM đồng thời chứa các hạt phân tán 

tốt. Kết hợp các đặc trưng hóa lý đó, chúng tôi chọn 

các điều kiện điều chế cho mẫu SN4 vào việc tổng 

hợp vật liệu nanosilica sau này. 

 

 

Hình 4: Ảnh TEM của các mẫu nanosilica 

3.4. Phổ FT-IR của các mẫu nanosilica 

 

Phổ FT-IR của các mẫu SN0, SN4, SN8 và 

SN10 được đưa ra trong các hình 5, 6, 7 và 8. 

 

 

Hình 5: Phổ FT-IR của mẫu SN0 

 

Hình 6: Phổ FT-IR của mẫu SN4 
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Hình 7: Phổ FT-IR của mẫu SN8 

 

 

Hình 8: Phổ FT-IR của mẫu SN10 

Các phổ FT-IR của bốn loại nanosilica rất giống 

nhau về hình dáng và cả cường độ, chứa các pic đặc 

trưng cho nhóm Si-O tại số sóng ~430 cm
-1

, 760   

cm
-1

 và 900 cm
-1 

trong mặt phẳng Si-O-Si [15], 

nhóm –OH tại số sóng ~3700 cm
-1

, nhóm Si-OH tại 

số sóng ~980 cm
-1 

[14]. Sự giống nhau giữa các phổ 

FT-IR chứng tỏ các vật liệu nanosilica thu được đều 

có độ tinh khiết cao. 

Qua việc lựa chọn phương pháp điều chế vật liệu 

SN4 làm phương pháp chung để điều chế nanosilica, 

chúng tôi cũng xác định thành phần hóa học của 

mẫu này theo phương pháp phổ EDX.  

 

3.5. Phổ EDX của vật liệu SN4 

 

Phổ EDX của vật liệu SN4 được thể hiện trong 

hình 9. 

Ảnh TEM của các mẫu SN0, SN4, SN8 và SN10 

cho kết quả phù hợp với ảnh SEM: các mẫu SN0, 

SN8 và đặc biệt là SN10 đều chứa các hạt bị kết tụ 

nên khó phân biệt được từng hạt riêng biệt; mẫu 

SN8 cho kích thước hạt tương tự kích thước xác 

định từ ảnh SEM đồng thời chứa các hạt phân tán 

tốt. Kết hợp các đặc trưng hóa lý đó, chúng tôi chọn 

các điều kiện điều chế cho mẫu SN4 vào việc tổng 

hợp vật liệu nanosilica sau này. 

 
Thin film standarless Quantitative Analysis 

Fitting Coefficient : 0.25 20 
Element  (keV     Masst    Counts          Errort        Atomt  
O  K           0.525    22.5      4887.44       0.01        34.14 
Si K (Ref.) 1.739   77.20   202286.58     0.01        65.56 
Total                      100.00                                         100.00

   
Hình 9: Phổ EDX của vật liệu SN4 

 

4. KẾT LUẬN 

 

1. Đã tổng hợp thành công vật liệu nanosilica 

theo phương pháp hóa ướt trong điều kiện thường, 

sử dụng tiền chất TEOS, dung môi etanol và nước và 

xúc tác NH3 trong điều kiện có hoặc không có chất 

hoạt động bề mặt CTAB. Cả hai trường hợp có và 

không có sử dụng CTAB đều tạo ra được các hạt 

nanosilica với kích thước nhỏ, độ phân tán khác 

nhau; 

2. Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ CTAB đến 

cấu trúc của nanosilica. Kết quả cho thấy mẫu SN4 

với nồng độ 4 % CTAB trong etanol có các hạt phân 

tán tốt, kích thước nhỏ và phù hợp để tổng hợp vật 

liệu nanosilica. Các nồng độ CTAB khác vẫn tạo ra 

nanosilica nhưng các hạt có xu hướng kết tụ tạo 

thành các khối lớn.Vật liệu nanosilica điều chế được 

có cấu trúc vô định hình, rất tinh khiết với các thành 

phần Si và O có tỷ lệ khác so với công thức hợp thức 

SiO2. 
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