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Abstract 

Titanium dioxide powder has been  synthesised at low temperature (5000C) by the combustion 
of gel prepared from  polyvinyl alcohol (PVA) and titanium nitrates.Factors affecting on particle 
sizes of TiO2 such as the PH of solution, temperature of gel formation, mole ratio of concentration 
of  titanium and  polyvinyl alcohol, temperature of calcinating have been investigated.The 
nanoparticle TiO2 anatase characterizations were examined by X-ray Diffraction (XRD), 
Thermogravimetric and Differential Thermal Analysis (TG-DTA), Scanning Electron Microscopy 
(SEM) and BET ( Brunaure-Emmet-Teller) measurements. Further thermal treatment at 500oC in 
2h yields the single phase TiO2 anatase with average primary size < 20 nm. It specific surface 
area is  50 m2/g for TiO2. 

 
I - Më ®Çu 

TiO2 lµ chÊt r¾n,mµu tr¾ng, khã nãng ch¶y 
vµ bÒn nhiÖt. t0nc = 1870

oC; TiO2 cã 4 d¹ng thï 
h×nh mét d¹ng v« ®Þnh h×nh vµ ba d¹ng tinh thÓ: 
rutile, anatase vµ brookite. 

TiO2 d¹ng siªu mÞn cã kÝch th−íc nanomet 
cã nhiÒu øng dông trong nhiÒu lÜnh vùc nh− chÕ 
t¹o pin mÆt trêi, c¶m biÕn khÝ, øng dông quang 
xóc t¸c lµm s¹ch n−íc vµ kh«ng khÝ, chÕ t¹o bét 
nÒn cho c«ng nghiÖp ho¸ mÜ phÈm, c«ng nghÖ 
nhuém mµu, c«ng nghÖ tù lµm s¹ch [1] . . . 

Næi bËt lªn trong tÊt c¸c øng dông ®a d¹ng 
cña vËt liÖu nanomet TiO2 lµ øng dông xóc t¸c 
quang ho¸ trong mét sè qu¸ tr×nh ph©n huû 
quang ho¸ c¸c chÊt g©y « nhiÔm, h÷u c¬ vµ 
chuyÓn hãa n¨ng l−îng mÆt trêi do nã cã tÝnh 
quang ho¸ cao, xuÊt ph¸t tõ kh¶ n¨ng thay ®æi 
ho¸ trÞ cña nã hay lµ kh¶ n¨ng t¹o cÆp electron - 
lç trèng. §©y lµ øng dông cã ý nghÜa lín nhÊt, 
®Æc biÖt trong lÜnh vùc xö lý m«i tr−êng v× TiO2 
Ýt ®éc. Trong lÜnh vùc nµy, c¸c nghiªn cøu cho 
thÊy nÕu TiO2 ®−îc sö dông ë d¹ng bét, kÝch 

th−íc nanomet vµ tinh thÓ d¹ng anatase th× sÏ cã 
ho¹t tÝnh xóc t¸c cao nhÊt [2, 3]. 

Cã rÊt nhiÒu ph−¬ng ph¸p ®iÒu chÕ TiO2 cì 
nanomet nh− ph−¬ng ph¸p sol-gel, ph−¬ng ph¸p 
thuû nhiÖt, ph−¬ng ph¸p kÕt tña ®ång thÓ, 
ph−¬ng ph¸p thuû ph©n [4, 5]. . . . Trong bµi b¸o 
nµy tr×nh bµy mét sè kÕt qu¶ nghiªn cøu yÕu tè 
¶nh  h−ëng  tíi  kÝch  th−íc  h¹t TiO2 kÝch  
th−íc nanomet d¹ng anatase ®−îc ®iÒu chÕ b»ng 
ph−¬ng ph¸p tù ®èt ch¸y gel cña  Ti4+ vµ 
polyvinyl ancol (PVA). 

II - Thùc nghiÖm 

1. Ho¸ chÊt, dông cô 

Ti(NO3)4,NH4OH, Polyvinyl ancol (PVA), 
HNO3, H2O2 30%, NaOH ®Òu cã ®é s¹ch ph©n 
tÝch 

Cèc chÞu nhiÖt 100 ml, 200 ml, 500 ml, b×nh 
®Þnh møc 25 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 
ml, pipet, m¸y khuÊy tõ, con khuÊy tõ, m¸y ®o 
hÊp thô quang, lß nung, chÐn nung, tñ sÊy. 
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2. Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

Cho PVA vµo cèc 100 ml, thªm n−íc cÊt 
thÝch hîp vµ  khuÊy liªn tôc trªn m¸y khuÊy tõ 
cho ®Õn khi tan hÕt PVA. Thªm mét l−îng dung 
dÞch Ti(NO3)4, (tØ lÖ mol cña Ti(NO3)4 vµ PVA 
lµ 1/3, pH t ¹o gel lµ 2). Dung dÞch ®−îc khuÊy 
cho ®Õn khi gel trong suèt ®−îc t¹o thµnh. Gel 
®−îc sÊy ë 1200C.  Sau khi xö lý nhiÖtmÉu ®−îc 
®−a ®i ph©n tÝch nhiÖt, ph©n tÝch X-ray, x¸c ®Þnh 
cÊu tróc, kÝch th−íc h¹t vµ h×nh th¸i häc 
cñaTiO2. 

Ph©n tÝch nhiÖt träng l−îng vµ ph©n tÝch 
nhiÖt vi sai ®−îc tiÕn hµnh trªn m¸y Shimadzu 
TGA-50H vµ Shimadzu-50 (NhËt B¶n). 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia  X ®−îc ghi trªn m¸y 
Siemens D-5000 (CHLB §øc), bøc x¹ CuKα. 

Chôp ¶nh vi cÊu tróc vµ h×nh th¸i häc b»ng 
kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt (SEM) JEOL-530 
(NhËt B¶n). 

Diªn tÝch bÒ mÆt ®−îc ®o b»ng ph−¬ng ph¸p 
BET (Bruauer-Emmet-Teller) trªn m¸y SA-3100 
cña h·ng Coulter (Mü). 

III - kÕt qu¶ vµ th¶o luËn 

PVA lµ lo¹i polyme cã chøa c¸c nhãm chøc 
−u n−íc (hydrophilic) lµ c¸c nhãm hydroxyl, khi 
bÞ chuyÓn hãa s©u trong sù cã mÆt cña ion kim 
lo¹i sÏ h×nh thµnh c¸c nhãm cacboxylat. C¸c 
nhãm cacboxylat nµy cã vai trß nh− mét t¸c 
nh©n t¹o phøc vßng (chelating agent), t¹o ra mèi 
liªn kÕt gi÷a c¸c cation kim lo¹i vµ nÒn polyme 
khiÕn chóng ®−îc ph©n t¸n ®ång ®Òu trong dung 
dÞch vµ ng¨n c¶n sù kÕt tô c¸c h¹t. Trong qu¸ 
tr×nh xö lý nhiÖt c¸c ion NO3

-  cung cÊp mét m«i 
tr−êng oxy hãa m¹nh cho sù ph©n hñy 
cacboxylat kim lo¹i. Víi sù bèc ch¸y hoµn toµn 
cña dung dÞch, qu¸ tr×nh tù bèc ch¸y lan truyÒn 
x¶y ra m·nh liÖt lµm t¨ng c−êng qu¸ tr×nh chia 
t¸ch h¹t trong gel tiÒn chÊt. 

Nh»m x¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn tèi −u ®Õn qu¸ 
tr×nh tæng hîp TiO2 kÝch th−íc nanomet d¹ng 
anatase ®iÒu chÕ b»ng ph−¬ng ph¸p tù ®èt ch¸y 
gel. §· nghiªn cøu kh¶o s¸t c¸c yÕu tè ¶nh 
h−ëng tíi kÝch th−íc h¹t nh− pH t¹o gel, nhiÖt 
®é t¹o gel, tû lÖ gi÷a kim lo¹i vµ PVA, nhiÖt ®é 
nung. 

¶nh h−ëng cña nhiÖt  ®é nung ®Õn pha TiO2 

Ph©n tÝch nhiÖt cho biÕt th«ng tin vÒ hiÖu 
øng nhiÖt, sù gi¶m khèi l−îng ë c¸c vïng nhiÖt 
t−¬ng øng  tõ ®ã chän nhiÖt ®é nung mÉu thÝch 
hîp. Sù gi¶m khèi l−îng tõ nhiÖt ®é phßng ®Õn 
150oC (57,59%) trªn ®−êng TGA (h×nh 2a) lµ sù 
mÊt n−íc, axit vµ mét phÇn ion NO3

- trong gel 
t−¬ng øng víi 2 pic thu nhiÖt trªn gi¶n ®å DTA 
(h×nh 2b). Sù gi¶m khèi l−îng tõ 150oC ®Õn 
318oC (30,19%) trªn ®−êng TGA lµ sù ph©n huû 
c¸c chÊt h÷u c¬ trong gel vµ phÇn ion NO3

- cßn 
l¹i øng víi  pic ph¸t nhiÖt rÊt m¹nh ë 334oC trªn 
gi¶n ®å DTA. Sau 400oC th× kh«ng cã sù biÕn 
®æi nµo vÒ khèi l−îng ®iÒu nµy cã thÓ g¸n cho 
sù h×nh thµnh TiO2 t−¬ng øng. 

§Ó lµm râ thªm kh¶ n¨ng h×nh thµnh pha 
TiO2 vµo nhiÖt ®é nung. MÉu gel Ti-PVA ë trªn 
®−îc nung ë 400oC, 500oC vµ 600oC trong 2 giê, 
®em x¸c ®Þnh sù h×nh thµnh pha b»ng ph−¬ng 
ph¸p ph©n tÝch nhiÔu x¹ tia X. KÕt qu¶ thÊy r»ng 
mÉu nung ë 400oC, 500oC tinh thÓ TiO2 thu 
®−îc ®¬n pha d¹ng anatase, khi nung mÉu ë 
600oC th× tinh thÓ TiO2 thu ®−îc d¹ng anatase 
cã lÉn d¹ng rutile. KÕt qña  nµy kh¸ phï hîp víi 
c¸c nghiªn cøu tr−íc ®©y [4, 6]. Do vËy ®Ó ®iÒu 
chÕ TiO2 ®¬n pha ë d¹ng anatase cÇn nung ë 
500oC. 

2. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn kÝch 
th−íc h¹t 

C¸c mÉu ®−îc  ®iÒu  chÕ  trong ®iÒu kiÖn  
pH = 2, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, tØ lÖ mol cña 
Ti4+/PVA  = 1/3, ®em ®i sÊy, nghiÒn s¬ bé vµ 
nung ë  nhiÖt ®é 500oC, 600oC, 700oC vµ 800oC. 
Chôp X-ray ®Ó kh¶o s¸t cÊu tróc vµ kÝch th−íc 
h¹t cña TiO2 theo c«ng thøc Scherre [7]. KÕt qu¶ 
®−îc ®−a ra ë b¶ng 1. 

D =  K. λ/β.cos θ 
Trong ®ã:   

D lµ kÝch th−íc trung b×nh cña h¹t. 

       K lµ h»ng sè Scherrer. 

       λ lµ ®é dµi b−íc sãng cña tia X. 

       β lµ ®é réng v¹ch nhiÔu x¹ (radian). 

       θ lµ gãc nhiÔu x¹.  
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(a)                                                                                 (b) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 H×nh 1: Gi¶n ®å TGA (a) vµ DTA (b) cña gel Ti4+- PVA 
 

B¶ng 1: ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn  
kÝch th−íc h¹t cña TiO2 

NhiÖt ®é nung, 0C 500 600 700 800 

KÝch th−íc h¹t cña 
TiO2, nm 

17,5 19,3 21,4 23,9 

 
Khi t¨ng nhiÖt ®é nung th× kÝch th−íc h¹t 

TiO2 còng t¨ng theo vµ nhá nhÊt khi mÉu nung ë 
500oC. NhiÖt ®é nung 500oC ®· ®−îc chän ®Ó 
®iÒu chÕ TiO2 anatase. 

3. ¶nh h−ëng cña pH ®Õn kÝch th−íc h¹t 

C¸c  mÉu ®−îc  tæng  hîp  trong ®iÒu kiÖn 
nh− phÇn trªn vµ pH lÇn l−ît tõ 1 ®Õn 5. MÉu  
®em ph©n tÝch X-ray ®Ó x¸c ®Þnh cÊu tróc vµ 
kÝch th−íc h¹t. KÕt qu¶ ®−îc ®−a ra ë b¶ng 2. 

B¶ng 2: ¶nh h−ëng cña pH ®Õn kÝch th−íc h¹t 
cña TiO2 

pH 1 2 3 4 5 

KÝch th−íc h¹t 
cña TiO2, nm 

19,2 17,5 18,3 20,8 25,7 

Qua kÕt qu¶ b¶ng 2 thÊy r»ng TiO2 cã kÝch 
th−íc h¹t nhá nhÊt khi ®−îc t¹o gel víi pH = 2. 

ë pH =1 kÝch th−íc h¹t (19,2 nm) TiO2 lín h¬n 
ë pH = 2 (17,5 nm) bëi v× khi t¹o gel ë pH = 1 

mét phÇn PVA ®· bÞ axit d− ph©n huû. ë  pH > 
2 kÝch th−íc h¹t t¨ng dÇn. §iÒu nµy, do mét 
phÇn dung dÞch Ti4+ bÞ thuû ph©n, kÕt tña d¹ng 
hidroxit, g©y c¶n trë cho qu¸ tr×nh t¹o gel (bÞ 
ph©n líp trong qu¸ tr×nh t¹o gel). C¸c thÝ 
nghiÖm tiÕp theo chän pH = 2 ®Ó t¹o gel. 

4. ¶nh h−ëng cña tØ lÖ mol Ti4+ víi PVA ®Õn 
kÝch th−íc h¹t 

TiÕn hµnh thÝ nghiÖm trong ®iÒu kiÖn nh− 
phÇn trªn víi tØ lÖ mol Ti4+ vµ PVA thay ®æi  lÇn  
l−ît lµ: 6/1, 3/1, 1/1, 1/3, 1/6. C¸c  mÉu ®em 
ph©n tÝch X -Ray ®Ó x¸c ®Þnh cÊu tróc vµ kÝch 
th−íc h¹t. KÕt qu¶ ®−îc ®−a ra ë b¶ng 3. 

B¶ng 3: ¶nh h−ëng cña tØ lÖ mol ®Õn  
kÝch th−íc h¹t cña TiO2 

Tû lÖ mol 
Ti/PVA 

6/1 3/1 1/1 1/3 1/6 

KÝch th−íc h¹t 
cña TiO2, nm 

27,6 23,7 18,5 17,5 18,1 
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KÕt qu¶ b¶ng 3 cho thÊy TiO2 cã kÝch th−íc 
h¹t nhá nhÊt khi ®−îc t¹o gel víi tû lÖ Ti/PVA lµ 
1/3. Khi tû lÖ mol titan t¨ng dÇn th× kÝch th−íc 
h¹t còng t¨ng theo, l−îng titan lín g©y sù kÕt tô 
h¹t trong qu¸ tr×nh nung. Khi nång ®é PVA lín 
g©y ra qu¸ tr×nh tù bèc ch¸y PVA lµm t¨ng nhiÖt 
®é dÉn ®Õn c¸c h¹t TiO2 kÕt dÝnh víi nhau. C¸c 
thÝ nghiÖm tiÕp theo chän tû lÖ nµy ®Ó t¹o gel. 

5. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel ®Õn kÝch 
th−íc h¹t 

C¸c thÝ nghiÖm ®−îc tiÕn hµnh víi sù t¹o gel 
cña Ti4+ víi PVA theo tØ lÖ 1/3 mol vµ pH = 2. 
NhiÖt ®é t¹o gel: 30oC, 60oC, 80oC, 100oC, nung 
mÉu ë 500oC trong 2 giê. C¸c mÉu ®em ph©n 
tÝch X-Ray ®Ó x¸c ®Þnh cÊu tróc vµ  kÝch th−íc 
h¹t. KÕt qu¶ ®−îc ®−a ra ë b¶ng 4. 

Qua sè liÖu b¶ng 4 TiO2 cã kÝch th−íc h¹t 
bÐ nhÊt khi ®−îc t¹o gel ë 80oC vµ kÝch th−íc 

h¹t thay ®æi kh«ng nhiÒu khi nhiÖt ®é t¹o gel 
thay ®æi. 

B¶ng 4: ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel ®Õn 
kÝch th−íc h¹t cña TiO2 

NhiÖt ®é t¹o gel, oC 30 60 80 100 

KÝch th−íc h¹t cña 
TiO2, nm 

18,3 17,9 17,5 19,7 

 

6. X¸c ®Þnh cÊu tróc vµ h×nh th¸i häc cña 
TiO2 d¹ng anatase 

MÉu ®−îc  ®iÒu  chÕ ë c¸c  ®iÒu kiÖn tèi −u 
nh− nªu ë phÇn trªn. §−îc ®em ph©n tÝch  X-ray 
®Ó kh¶o s¸t cÊu tróc, kÝch th−íc h¹t b»ng kÝnh 
hiÓn vi ®iÖn tö quÐt (SEM) vµ diÖn tÝch bÒ mÆt 
b»ng ph−¬ng ph¸p BET. KÕt qu¶ ®−îc tr×nh bµy 
trªn h×nh 2 vµ 3. 

 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

H×nh 2: Phæ nhiÔu x¹ tia X cña TiO2 

 
KÕt qu¶ ph©n tÝch X-ray cho thÊy mÉu thu 

®−îc lµ TiO2 ®¬n pha ë d¹ng anatase cã kÝch 
th−íc 17,5 nm (tÝnh theo c«ng thøc Scherre). 

X¸c ®Þnh cÊu tróc, h×nh th¸i b»ng ¶nh SEM 
TiO2 cã kÝch th−íc ®ång nhÊt kho¶ng  20 nm 

(kÕt qu¶ kh¸ phï hîp víi c«ng thøc Scherre). 
DiÖn tÝch bÒ mÆt riªng cña TiO2 lµ 50m

2/g ®−îc 

x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p BET. 
 

IV - KÕt luËn 

§· kh¶o s¸t mét sè ®iÒu kiÖn tèi øu ®Ó tæng 
hîp TiO2 d¹ng anatase ®¬n pha cã kÝch th−íc 
nanomet: pH = 2, tØ lÖ mol Ti/PVA = 1/3, nhiÖt 
®é t¹o gel 80oC, nhiÖt ®é nung 500oC trong 2 
giê. 

§· x¸c ®Þnh h×nh th¸i häc cña TiO2 d¹ng 
anatase cã kÝch th−íc ®ång nhÊt < 20 nm vµ 
diÖnt Ých bÒ mÆt lµ 50 m2/g. 
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H×nh 3: ¶nh chôp SEM cña TiO2 
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