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Abstract 

Natural clay minerals are well known and familiar to mankind from earliest day of 
civilization. Because of their low cost, abundance in most continents of the world, high adsorption 
properties and potential for ion-exchange, clay minerals are strong candidates as adsorption 
materials. In the present study, bentonite from Di Linh was used in pillared clay synthesis by use 
of single oxide pillars of aluminium and titannium and then modified with cetyl trimethyl 
ammonium bromide (CTAB). The obtained materials were characterised by XRD, TG-DTA, FT-
IR, SEM and BET methods. The basal spacing of montmorillonite and the specific surface area 
values were increased by pillaring. Nitrogen adsorption-desorption studies and scanning electron 
microscopy (SEM) images confirmed that the micropore and mesopore size distributions were not 
affected by synthesis conditions. Their adsorption capacity was investigated with orange              

β-naphthol  from aqueous solution controlled at room temperature. 

 
I - Më ®Çu 

Kho¸ng sÐt tù nhiªn lµ nguyªn liÖu gÇn gòi 
víi cuéc sèng cña con ng−êi. §−îc sö dông 
nhiÒu nhÊt, ®a d¹ng nhÊt trong nghiªn cøu khoa 
häc vµ trong c«ng nghiÖp lµ Bentonite (Bent). 
Bent ®−îc t×m thÊy lÇn ®Çu tiªn ë nói Bentox, 
vïng Rok-krik, bang Wyoming (Mü), ®ã lµ mét 
lo¹i sÐt dÎo, mµu n©u hay xanh x¸m, tr−¬ng në 
m¹nh trong n−íc. Bent cã thµnh phÇn chÝnh lµ 
Montmorillonite (Mont) c«ng thøc lý t−ëng lµ 

21042 )()()( OHOSiMgAlM
TO

xxx − (ë ®©y c¸c 

chØ sè: O = b¸t diÖn, T = tø diÖn) trong ®ã M lµ 
kim lo¹i hãa trÞ 1 nh− Na+, K+. Thµnh phÇn cña 
Mont lu«n kh¸c víi thµnh phÇn biÓu diÔn lý 
thuyÕt do sù thay thÕ ®ång h×nh cña c¸c ion kim 
lo¹i Al3+, Fe3+... cho Si+4 trong tø diÖn SiO4 vµ 

Mg2+, Fe2+ cho Al3+ ë b¸t diÖn AlO6 lµm xuÊt 
hiÖn ®iÖn tÝch ©m trong m¹ng cÊu tróc. C¸c ®iÖn 
tÝch ©m nµy ®−îc bï trõ b»ng c¸c cation trong tù 
nhiªn nh−: Na+, Ca2+ hoÆc Mg2+. C¸c cation nµy 
cã kh¶ n¨ng trao ®æi m¹nh hay yÕu phô thuéc 
vµo l−îng ®iÖn tÝch ©m bÒ mÆt vµ sè l−îng ion 
trao ®æi [1 - 3]. Qu¸ tr×nh ®i vµo gi÷a c¸c líp sÐt 
cña c¸c ph©n tö n−íc lµ nguyªn nh©n g©y ra tÝnh 
tr−¬ng në cña Bent khi tiÕp xóc víi n−íc. Do bÒ 
mÆt cña c¸c líp sÐt lµ ph©n cùc nªn kh¶ n¨ng 
hÊp phô c¸c hîp chÊt h÷u c¬ kh«ng ion hoµ tan 
trong n−íc cña Bent lµ t−¬ng ®èi yÕu. §Ó t¨ng 
kh¶ n¨ng hÊp phô cña Bent ®èi víi c¸c hîp chÊt 
nµy, ng−êi ta ph¶i biÕn tÝnh bÒ mÆt cña c¸c líp 
sÐt tõ −a n−íc chuyÓn thµnh −a dÇu [4 - 6].   

Trong b¸o c¸o nµy, chóng t«i ®· tiÕn hµnh 
tinh chÕ Bent Di Linh vµ xö lý b»ng dung dÞch 
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NaCl ®Ó thu ®−îc Bent-Na. S¶n phÈm sÐt thu 
®−îc (Bent-Na) ®−îc chèng b»ng Al (Al-PILC) 
vµ chèng b»ng Ti (Ti-PILC). Sau ®ã, c¸c vËt liÖu 
nµy ®−îc biÕn tÝnh bÒ mÆt b»ng CTAB. Nghiªn 
cøu cÊu tróc cña chóng b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p 
vËt lý vµ kh¶o s¸t kh¶ n¨ng hÊp phô cña chóng 
b»ng β-naphthol da cam. 

II - Thùc nghiÖm 

1. Tæng hîp vËt liÖu sÐt chèng nh«m  
    (Al-PICL) vµ sÐt chèng Titan (Ti-PICL) 

Nguyªn liÖu ®Çu lµ Bent Di Linh (tØnh L©m 
§ång), cã tÝnh tr−¬ng në cao, thµnh phÇn chñ 
yÕu lµ montmorillonit. SÐt tù nhiªn chøa nhiÒu 
kho¸ng kh¸c vµ c¸c hîp chÊt h÷u c¬ do vËy 
tr−íc khi xö lý ph¶i ng©m sÐt th« trong n−íc, ®Ó 
sÐt tr−¬ng në vµ t¸ch líp víi c¸c chÊt bÈn kh¸c. 
Ng©m sÐt th« trong n−íc cÊt trong 24 giê sau ®ã 
läc g¹n lÊy huyÒn phï sÐt ë trªn. Läc g¹n nhiÒu 
lÇn (4-5 lÇn), råi läc qua giÊy läc ®Ó thu ®−îc 
sÐt. SÐt thu ®−îc ®−îc sÊy kh« ngoµi kh«ng khÝ 
råi nghiÒn nhá ra. TiÕp tôc chuyÓn sÐt vÒ d¹ng 
thuÇn natri b»ng c¸ch trao ®æi víi dung dÞch 
NaCl 1M, trong thêi gian 24 giê. SÐt thuÇn natri 
®−îc läc vµ röa ®Õn hÕt Cl-. §Ó kh« sÐt trong 
kh«ng khÝ råi sÊy ë 100oC trong 4 giê, ®−îc 
Bent-Na. 

§iÒu chÕ ion Keggin. Nhá tõ tõ dung dÞch 
NaOH 0,2 M vµo dung dÞch AlCl3 0,1 M võa 
nhá võa khuÊy m¹nh (víi tû lÖ OH-/Al = 2). 
Dung dÞch thu ®−îc ®−îc khuÊy b»ng m¸y 
khuÊy tõ cho ®Õn khi dung dÞch trë nªn trong 
suèt. Dung dÞch nµy ®−îc giµ hãa trong 2 ngµy 
ë 60ºC. 

Bent-Na ®−îc ng©m trong n−íc mét ngµy, tû 
lÖ phÇn tr¨m khèi l−îng sÐt trong huyÒn phï sÐt 
lµ 1%. Nhá tõ tõ dung dÞch ion Keggin vµo 
huyÒn phï trªn sao cho ®¹t ®−îc tû lÖ Al/Bent-
Na = 5 mmol/1 gam sÐt, võa nhá võa khuÊy 
m¹nh liªn tôc. Sau khi nhá xong khuÊy tiÕp 2 
giê. Dung dÞch cuèi cïng giµ ho¸ trong 24 giê. 
Läc röa s¶n phÈm b»ng n−íc cÊt. S¶n phÈm r¾n 
thu ®−îc ®−îc ph¬i kh« ngoµi trêi lµ Al-PICL. 

HuyÒn phï TiO2 ®−îc ®iÒu chÕ b»ng c¸ch 
thñy ph©n Ti(OC3H7)4 (Titanium 
tetraisopropoxide) víi dung dÞch CH3COOH 
80%. Dung dÞch keo ®−îc khuÊy m¹nh ë 50oC 

t¹o sol TiO2. T¹o huyÒn phï 2,5% Bent-Na 
trong n−íc b»ng c¸ch khuÊy c¬ häc vµ t¸n nhá 
b»ng siªu ©m. Sau ®ã, cho sol TiO2 vµo dung 
dÞch huyÒn phï sÐt ®Õn tû lÖ TiO2/Bent-Na = 0,6 
mmol/1g sÐt, khuÊy m¹nh trong 2 ngµy ë nhiÖt 
®é phßng. Sau ®ã röa s¹ch axit, ly t©m lÊy chÊt 
r¾n råi ph¬i kh« ngoµi trêi thu ®−îc Ti-PICL. 

2. §iÒu chÕ sÐt chèng −a dÇu 

§iÒu chÕ Al-PICL biÕn tÝnh bëi CTAB (Al-
PICL-CTAB). §iÒu chÕ huyÒn phï sÐt Al-PICL 
0,5%. Dïng phÔu nhá giät nhá tõ tõ dung dÞch 
CTAB (0,2%) vµo huyÒn phï sÐt ë trªn víi tèc 
®é kho¶ng 9 ml/phót, võa nhá võa khuÊy sao 
cho tû lÖ CTAB/Al-PICL = 5 mmol/g. Sau ®ã, 
tiÕp tôc khuÊy trong 3 giê. Läc kÕt tña nhê b¬m 
ch©n kh«ng, röa s¹ch nhiÒu lÇn b»ng n−íc cÊt 
®Õn khi hÕt CTAB ta thu ®−îc Al-PICL-CTAB. 

§iÒu chÕ Ti-PICL biÕn tÝnh bëi CTAB (Ti-
PICL-CTAB). TiÕn hµnh t−¬ng tù nh− Al-PICL-
CTAB víi tû lÖ CTAB/Ti-PICL = 5 mmol/g. 

3. Kh¶o s¸t kh¶ n¨ng hÊp phô ββββ-naphthol da 
cam 

Kh¶o s¸t kh¶ n¨ng hÊp phô cña Al-PICL-
CTAB vµ Ti-PICL-CTAB ®èi víi hîp chÊt mµu 
h÷u c¬ β-naphthol da cam. ChuÈn bÞ 2 cèc thuû 
tinh thÓ tÝch 1000 ml, mçi cèc chøa 500 ml 
dung dÞch 120 ppm mµu β-naphthol da cam. 
C©n 0,5 g sÐt mçi lo¹i cho vµo tõng cèc trªn. 
KhuÊy ®Òu hçn hîp vµ b¾t ®Çu tÝnh thêi gian hÊp 
phô. Sau nh÷ng kho¶ng thêi gian x¸c ®Þnh lÊy 
10 ml dung dÞch ra ly t©m bá vËt liÖu hÊp phô. 
Dung dÞch thu ®−îc ®−îc x¸c ®Þnh nång ®é       
β-naphthol da cam cßn l¹i nhê ph−¬ng ph¸p ®o 
UV-VIS. 

III - KÕt qu¶ vµ th¶o luËn 

Qua gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X cña sÐt ®· ®−îc 
xö lý (h×nh 1) ta thÊy r»ng thµnh phÇn chÝnh cña 
Bent lµ Montmorilonit. C¸c t¹p kho¸ng Fe2O3 ®· 
bÞ lo¹i gÇn hÕt kh«ng thÊy xuÊt hiÖn trªn gi¶n ®å 
nhiÔu x¹. 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X cña c¸c vËt liÖu ®· 
thu ®−îc: c¸c pic ®Æc tr−ng ë gãc 2θ = 2 - 50o 
cho kho¶ng c¸ch kh«ng gian c¬ së gi÷a c¸c líp 
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lµ 12,55 Å. Khi xen kÏ c¸c polioxocation nh«m 
vµ titan vµo, kho¶ng kh«ng gian c¬ së gi÷a c¸c 
líp sÐt t¨ng lªn râ rÖt (xem b¶ng 1). Nh− vËy, tõ 

kÕt qu¶ cña gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X, cã thÓ kÕt 
luËn r»ng kho¶ng c¸ch gi÷a c¸c líp sÐt t¨ng 
m¹nh sau khi thùc hiÖn qu¸ tr×nh chèng. 
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H×nh 1: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X cña vËt liÖu Bent-Na Di Linh 

 
B¶ng 1: C¸c vïng hÊp thô ®Æc tr−ng trong phæ hång ngo¹i vµ d001 cña c¸c vËt liÖu 

VËt 
liÖu 

Nhãm cÊu tróc 
d001, 
Å 

H-
OH 

OH 
(CT) 

Si-O Si-O- 
Albd 

Si-O-
Mgbd 

Albd-
OH 

Mgbd-
OH 

Ti-
OH 

-CH2- C-N 

Bent-
Na 

3622-
3427 

1639 1032 - - 913,8 615 - - - 
12,55 

Al-
PICL 

3625-
3421 

1639 1034 527,5 468,6 918,5 693 - - - 20,89 

Ti-
PICL 

3624-
3443 

1638 1036 528,3 468,7 918 - 769 - - 18,70 

Al-
PICL-
CTAB 

3623-
3448 

1638 1033 527,7 468,8 919 695 - 
2924-
2852 

1476 18,08 

Ti-
PICL-
CTAB 

3623-
3429 

1655 1037 524,1 467,0 914 695 728 2849 1479 19,52 

 
Tõ ¶nh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt SEM (h×nh 2), ta 

thÊy ®−îc cÊu tróc líp cña vËt liÖu sÐt. C¸c líp 
nh«m silicat xÕp chång lªn nhau phï hîp víi 
Mont. Tõ h×nh trªn, cã thÓ thÊy râ ®é h¹t cña sÐt 
vµ tËp hîp c¸c líp sÐt c¸ch nhau râ rµng sau khi 
chèng b»ng nh«m h×nh thµnh c¸c h¹t lín. Tõ c¸c 
h×nh ¶nh nµy, chóng ta thÊy râ tÝnh chÊt líp vµ 
h×nh häc bÒ mÆt cña cña h¹t sÐt tù nhiªn vµ sÐt 
chèng b»ng c¸c oxit kim lo¹i. 

Chóng t«i ®· ghi phæ hång ngo¹i cña c¸c vËt 
liÖu thu ®−îc: Bent-Na, Ti-PICL, Al-PICL vµ 

Al-PICL-CTAB vµ Ti-PICL-CTAB. KÕt qu¶ 
®−îc tãm t¾t trong b¶ng 1. Tõ c¸c kÕt qu¶ ®−îc 
tr×nh bµy trong b¶ng 1 cho thÊy c¸c vËt liÖu 
Bent-Na, Ti-PICL, Al-PICL cã kh¶ n¨ng hÊp 
phô n−íc tèt. Nh−ng khi ®−a CTAB vµo Al-
PICL vµ Ti-PICL sù hÊp phô n−íc bÞ gi¶m t−¬ng 
øng víi c−êng ®é ®Æc tr−ng cho nhãm OH trong 
n−íc bÞ hÊp phô ë 3623 - 3448 còng gi¶m ®i. 
TÊt c¶ c¸c vËt liÖu ®Òu chøa nhãm OH cÊu tróc 
vµ liªn kÕt Si-O cña líp sÐt víi b¨ng hÊp thô ë 
vïng ~1639 cm-1 vµ 1032 - 1036 cm-1 t−¬ng 
øng. Mét ®iÒu thó vÞ lµ b¨ng dao ®éng ®Æc tr−ng 



 43  

cho Albd-OH ë 913 - 919 cm-1 ®Òu thÊy xuÊt 
hiÖn ë 4 mÉu. T−¬ng tù, ®èi víi nhãm cÊu tróc 
Mgbd-OH hÊp thô ë vïng 615 – 695 cm-1. §©y 
lµ nhãm cÊu tróc ®Æc tr−ng cho Montmorillonite 
cña Bent. §èi víi mÉu Al-PICL-CTAB vµ Ti-
PICL-CTAB, ngoµi c¸c b¨ng ®Æc tr−ng cho c¸c 
nhãm cÊu tróc v« c¬ ®· tr×nh bµy ë trªn, chóng 
t«i thÊy c¸c b¨ng hÊp thô ®Æc tr−ng cho nhãm     
-CH2- ë 2852 cm

-1 vµ C-N ë 1476 cm-1 cña ph©n 
tö CTAB còng xuÊt hiÖn. TÊt c¶ c¸c kÕt qu¶ nµy 
chøng tá c¸c vËt liÖu ®· ®−îc tæng hîp thµnh

c«ng.  

Trong b¸o c¸o nµy, chóng t«i ®· tiÕn hµnh 
ghi gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt hai mÉu Ti-PICL vµ 
Al-PICL, kÕt qu¶ cho thÊy c¶ hai mÉu cã c¸c 
®−êng TG, DTA vµ DSC t−¬ng tù nhau gåm 3 
pic chÝnh: pic thø nhÊt ë ~100oC t−¬ng øng víi 
sù mÊt n−íc ~15 - 18%, pic thø hai ë 510oC 
t−¬ng øng víi mÊt n−íc cÊu tróc ~3,5 - 4,5%, 
pic thø 3 ë 700oC ph¸t nhiÖt, cã thÓ cho r»ng ®· 
x¶y ra t−¬ng t¸c gi÷a cét chèng (c¸c cluster 
Al2O3 vµ TiO2) víi líp sÐt. 

 
                                                           

        
                      

H×nh 2: ¶nh SEM cña c¸c mÉu Bent-Na (a), Al-PILC (b) vµ Ti-PILC (c) 
 
TÝnh chÊt xèp cña Bent-Na, Al-PICL vµ Ti-

PICL ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p hÊp phô 
vµ gi¶i hÊp nit¬ ë nhiÖt ®é thÊp (-196oC) t¹i 
Trung t©m Ho¸ dÇu vµ VËt liÖu Xóc t¸c, Tr−êng 
§¹i häc B¸ch khoa Hµ Néi. C¸c vËt liÖu cã 
®−êng hÊp phô gi¶i hÊp thuéc d¹ng IV trong 
ph©n lo¹i c¸c d¹ng “vßng trÔ” cña IUPAC. DiÖn 
tÝch BET cña Bent-Na, Al-PICL vµ Ti-PICL lÇn 
l−ît lµ 50, 184 vµ 109m2.g-1. C¸c kÕt qu¶ nµy chØ 
ra r»ng c¸c líp sÐt ®· ®−îc chèng lªn t¹o nªn 
c¸c lç xèp vµ diÖn tÝch bÒ mÆt sÐt t¨ng lªn rÊt 
nhiÒu so víi sÐt kh«ng chèng, Bent-Na cã diÖn 
tÝch bÒ mÆt riªng 50 m2/g. 

Chóng t«i ®· tiÕn hµnh ®¸nh gi¸ kh¶ n¨ng 
hÊp phô c¸c chÊt h÷u c¬ cña 2 mÉu Al-PICL-
CTAB vµ Ti-PICL-CTAB b»ng β-naphthol da 
cam, mét thµnh phÇn g©y « nhiÔm trong n−íc 
th¶i cña c¸c nhµ m¸y dÖt. KÕt qu¶ ®−îc tr×nh 
bµy trªn b¶ng 2. 

B¶ng 2 tr×nh bµy ¶nh h−ëng cña thêi gian 
hÊp phô ®Õn kh¶ n¨ng hÊp phô ©-naphthol da 
cam cña 2 mÉu Al-PICL-CTAB vµ Ti-PICL-

CTAB. Kh¶ n¨ng hÊp phô phÈm mµu cña hai 
lo¹i vËt liÖu trªn ®Òu t¨ng theo thêi gian xö lý. 
Tuy nhiªn, kh¶ n¨ng hÊp phô t¨ng rÊt nhanh 
trong 5 phót ®Çu, sau ®ã t¨ng chËm trong 175 
phót tiÕp theo vµ ®¹t ®Õn tr¹ng th¸i c©n b»ng. 
HiÖn t−îng nµy cã thÓ ®−îc gi¶i thÝch lµ do qu¸ 
tr×nh hÊp phô phô thuéc chñ yÕu vµo qu¸ tr×nh 
khuÕch t¸n cña c¸c ph©n tö β-naphthol da cam 
qua c¸c lç xèp vµo bÒ mÆt trong cña c¸c vËt liÖu 
hÊp phô. 

Sù hÊp phô c¸c ph©n tö h÷u c¬ trong n−íc 
cña hai vËt liÖu hÊp phô sÐt chèng −a dÇu kÐo 
dµi kho¶ng 3 giê míi ®¹t ®−îc c©n b»ng hÊp phô 
vµ hiÖu qu¶ hÊp phô rÊt cao, 99% l−îng mµu ®· 
bÞ t¸ch ra khái pha n−íc. H¬n n÷a, kh¶ n¨ng hÊp 
phô cña Al-PICL-CTAB cao h¬n kh¶ n¨ng hÊp 
phô cña Ti-PICL-CTAB. KÕt qu¶ nµy më ra 
h−íng sö dông sÐt chèng −a dÇu lµm vËt liÖu xö 
lý n−íc bÞ « nhiÔm c¸c chÊt mµu h÷u c¬.  

IV - KÕt luËn 

Chóng t«i ®· tiÕn hµnh xö lý sÐt tù nhiªn Di

a b c 
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 Linh ®Ó n©ng cao hµm l−îng montmorillonit 
b»ng ph−¬ng ph¸p hãa häc. §· chèng c¸c líp 
sÐt Bent-Na b»ng hai polyoxocation nh«m vµ 
titan thu ®−îc hai lo¹i sÐt chèng Al-PICL vµ Ti-
PICL. Tõ hai lo¹i sÐt chèng nh«m vµ titan nµy 
chóng t«i ®· tæng hîp sÐt chèng −a dÇu Al-

PICL-CTAB vµ Ti-PICL-CTAB. C¸c vËt liÖu thu 
®−îc ®−îc ®Æc tr−ng cÊu tróc b»ng c¸c ph−¬ng 
ph¸p vËt lý nh−: SEM, XRD, IR, BET. C¸c kÕt 
qu¶ thu ®−îc ®· kh¼ng ®Þnh sù thµnh c«ng cña 
qu¸ tr×nh tæng hîp sÐt chèng vµ sÐt chèng −a 
dÇu. 

 

     

H×nh 3: §−êng hÊp phô - gi¶i hÊp phô cña Al-PICL vµ Ti-PICL 

B¶ng 2: L−îng β-naphthol da cam ®· bÞ hÊp phô tõ dung dÞch n−íc (nång ®é ban ®Çu lµ 120 ppm/l) 
vµ phÇn tr¨m mµu ®· bÞ hÊp phô trªn hai mÉu sÐt chèng −a dÇu 

Thêi gian, 

      phót 

MÉu 

0 5 10 15 20 25 30 90 150 180 240 

Al-PICL-
CTAB  
(ppm) 

0 70,89 79,11 84,42 89,66 94,28 98,41 117,9 118,5 118,8 118,8 

% hÊp phô 0 59,08 65,93 70,35 74,72 78,57 82,01 98,25 98,75 99 99 

Ti-PICL-
CTAB 
(ppm) 

0 62,10 69,77 78,10 85,79 87,76 91,91 103,4 111,2 115,7 115,7 

% hÊp phô 0 51,75 58,14 65,08 71,49 73,13 76,60 86,17 92,67 96,42 96,42 

 
B−íc ®Çu ®· nghiªn cøu vµ so s¸nh kh¶ n¨ng 

hÊp phô β-naphthol da cam cña Al-PICL-CTAB 
vµ Ti-PICL-CTAB chóng t«i thÊy r»ng kh¶ n¨ng 
hÊp phô phÈm mµu cña Al-PICL-CTAB cao h¬n 
so víi kh¶ n¨ng hÊp phô phÈm cña Ti-PICL-
CTAB. KÕt qu¶ nµy më ra h−íng cã thÓ dïng 
vËt liÖu sÐt chèng −a dÇu xö lý n−íc bÞ « nhiÔm 
c¸c hîp chÊt h÷u c¬. 
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