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Summary 

Synthesis of anatase spherical particles by ultraound assisted alkali hydrolysis of anatase was 
investigated. The dispersion of anatase in NaOH solution was treated by ultrasound with 2.5 
MHz. The obtained anatase was characterized by XRD, SEM, and SEM. Sonochemistry treatment 
enhances chemical reactivity of anatase solid surface with NaOH. The sonochemistry treatment 
with acoustic cavitation pulverized the raw anatase into nanometer size. The present process with 
low cost starting materials and simple operation makes possible to prepare relatively large 
quantities and high yield of nano structured titanate. 

 
I - Më §ÇU 

Ph−¬ng ph¸p xóc t¸c quang hãa lμ mét kÜ 
thuËt míi xö lÝ m«i tr−êng, theo c¸c nghiªn cøu 
hiÖn nay ®Òu c«ng bè r»ng, gÇn nh− tÊt c¶ c¸c 
chÊt h÷u c¬ vμ mét vμi lo¹i hîp chÊt v« c¬ trong 
n−íc vμ kh«ng khÝ cã thÓ ®−îc xö lÝ mét c¸ch cã 
hiÖu qu¶ b»ng ph−¬ng ph¸p nμy. Xóc t¸c quang 
hãa cã thÓ dïng ®Ó lo¹i bá c¸c chÊt mμu, lμm 
s¹ch kh«ng khÝ, xö lÝ n−íc th¶i vμ nhiÒu øng 
dông kh¸c ®ang mong ®îi trong t−¬ng lai. Lo¹i 
xóc t¸c quang hãa tèt nhÊt theo quan ®iÓm b¶o 
vÖ vμ xö lÝ m«i tr−êng ®−îc cho lμ TiO2 bëi nã 
æn ®Þnh, kh«ng ®éc, rÎ vμ cã hiÖu qu¶ [1].  

§èi víi n−íc ta, ngoμi nhiÖm vô xö lÝ « 
nhiÔm do s¶n xuÊt vμ sinh ho¹t cßn ph¶i xö lÝ 
c¸c chÊt g©y « nhiÔm khã ph©n huû trong ®Êt 
nh− DDT, 2,4 D do hoμn c¶nh lÞch sö ®Ó l¹i vÉn 
®ang lμ vÊn ®Ò kh¸ nan gi¶i. Sö dông xóc t¸c 
quang hãa TiO2 ®Ó xö lÝ c¸c « nhiÔm nμy lμ sù 
lùa chän cã nhiÒu triÓn väng [2]. 

Ph−¬ng ph¸p siªu ©m hãa häc 

(sonochemistry) lμ ph−¬ng ph¸p sö dông sãng 
siªu ©m (tÇn sè tõ 20 kHz ®Õn 10 MHz) ®Ó hç 
trî cho ph¶n øng hãa häc. Ph−¬ng ph¸p nμy ®· 
®−îc øng dông nhiÒu ®Ó tæng hîp c¸c nano oxit 
kim lo¹i, kim lo¹i còng nh− c¸c vËt liÖu gèm 
[3]. 

Trong bμi b¸o nμy chóng t«i tr×nh bμy 
ph−¬ng ph¸p ®iÒu chÕ TiO2 kÝch th−íc nano 
trong m«i tr−êng kiÒm cã sù hç trî cña sãng 
siªu ©m. ¦u ®iÓm cña ph−¬ng ph¸p nμy lμ ®¬n 
gi¶n, Ýt tèn thêi gian vμ cã thÓ t¹o ra l−îng lín 
TiO2 cÊu tróc nano tõ nguyªn liÖu rÎ tiÒn lμ bét 
TiO2 so víi c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c tèn nhiÒu 
thêi gian h¬n vμ sö dông alkoxit hay lμ c¸c muèi 
titan ®¾t tiÒn h¬n. 

II - THùC NGHIÖM 

C¸c lo¹i hãa chÊt bao gåm TiO2, NaOH, 
HCl (PA, Trung Quèc) ®−îc sö dông trong 
nghiªn cøu nμy.  

Quy tr×nh ®iÒu chÕ nh− sau: LÊy 1g bét TiO2 
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anatat cho vμo 200 ml dung dÞch NaOH xM (x 
=1, 2, 3�10). Hçn hîp huyÒn phï ®−îc khuÊy 
liªn tôc b»ng m¸y khuÊy tõ vμ ®ång thêi ®−îc 
kÝch ho¹t b»ng sãng siªu ©m (tù thiÕt kÕ nh− 
h×nh vÏ, tÇn sè 2,5 MHz) trong 20 giê. Sau ®ã 
huyÒn phï ®−îc pha lo·ng ®Õn thÓ tÝch 1 lÝt, li 
t©m t¸ch lÊy kÕt tña vμ röa mÉu b»ng dung dÞch 
HCl 0,1 M vμ n−íc cÊt cho ®Õn khi n−íc läc thu 
®−îc m«i tr−êng trung tÝnh vμ kh«ng cßn ion Cl- 
(thö b»ng AgNO3). SÊy mÉu ë 100oC trong 24 
giê, sau ®ã nung ë 400oC trong 15 phót. Tèc ®é 
sa l¾ng ®−îc x¸c ®Þnh theo ph−¬ng ph¸p ®· c«ng 
bè ë [4]. 

H×nh vÞ cña s¶n phÈm ®iÒu chÕ ®−îc quan 
s¸t b»ng TEM (Jeol-JEM 1010) vμ SEM (JSM-
5300 LV). KÝch th−íc h¹t ®−îc tÝnh b»ng SEM 
(®o h¬n 200 h¹t) vμ ph−¬ng tr×nh Sherrer [5]. 
Thμnh phÇn pha cña s¶n phÈm ®−îc nghiªn cøu 
b»ng nhiÔu x¹ tia X trªn m¸y D8 Advance, 
Brucker víi tia bøc x¹ CuKα. Ho¹t tÝnh quang 
xóc t¸c ®−îc ®¸nh gi¸ th«ng qua ph¶n øng ph©n 
hñy metyl ®á (C15H15O2N3). Qu¸ tr×nh quang 
hãa ®−îc thùc hiÖn trong hÖ ph¶n øng pha tÜnh 
gåm 10 ml dung dÞch sol TiO2 0,5 g/l vμ 90 ml 
metyl ®á nång ®é 2.10-4 M (t−¬ng ®−¬ng nång 
®é sol TiO2 lμ 0,05 g/l). Nguån bøc x¹ UV dïng 
trong ph¶n øng ®−îc ph¸t ra tõ 01 ®Ìn tö ngo¹i 
cã c«ng suÊt 15 W ®−îc ®Æt c¸ch 25 cm phÝa 
trªn bÒ mÆt dung dÞch ph¶n øng. Sau kho¶ng 
thêi gian 60 phót, mÉu ®−îc lÊy ra mét lÇn ®Ó 
quan s¸t sù biÕn ®æi hãa häc th«ng qua phæ hÊp 
thô UV-Vis (UV Shimadzu-2450). 

×nh 1: §Çu ph¸t sãng siªu ©m 

III - KÕT QU¶ Vμ TH¶O LUËN 

H×nh 2A tr×nh bμy XRD cña TiO2 ban ®Çu 
vμ TiO2 xö lÝ trong NaOH 3 M vμ 5 M. KÕt qu¶ 
cho thÊy TiO2 ban ®Çu chñ yÕu lμ pha anatat víi 
c¸c ph¶n x¹ m¹nh ë (101), (103), (104) vμ 
(112). Khi xö lÝ trong NaOH 3 M vμ 5 M, thμnh 
phÇn pha hÇu nh− kh«ng thay ®æi so víi pha 
anatat ban ®Çu. C−êng ®é ph¶n x¹ mÆt (101) 
gi¶m dÇn khi nång ®é NaOH t¨ng tõ 0M (anatat 
ban ®Çu) ®Õn 5 M. T−¬ng øng víi kÝch th−íc h¹t 
tÝnh theo Sherrer gi¶m tõ 100 nm ®èi víi TiO2 
ban ®Çu ®Õn 70 nm ®èi víi mÉu xö lý trong 
NaOH 5 M. Khi c−êng ®é cña pÝc gi¶m xuèng 
th× ®é réng b¸n phæ t¨ng lªn, do vËy, kÝch th−íc 
cña h¹t gi¶m xuèng. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 2B tr×nh bμy XRD cña TiO2 ban ®Çu vμ 
TiO2 xö lÝ trong m«i tr−êng NaOH nång ®é 10 
M. NhËn thÊy r»ng, kh«ng cã sù thay ®æi thμnh 
phÇn pha nμo khi xö lÝ ë m«i tr−êng xót cao, 
thμnh phÇn pha cña cña hçn hîp chñ yÕu lμ pha 
anatat. Cã thÓ nh×n thÊy c−êng ®é pic kh«ng 
thay ®æi nhiÒu so víi ban ®Çu. Tõ kÕt qu¶ XRD 
cã thÓ nhËn xÐt r»ng d−íi t¸c ®éng cña sãng 
siªu ©m trong m«i tr−êng NaOH ®· cã t¸c ®éng 
®Õn kÝch th−íc cña h¹t mμ hÇu nh− kh«ng lμm 
thay ®æi thμnh phÇn pha. 

H×nh 3A tr×nh bμy SEM cña TiO2 ban ®Çu. 
KÝch th−íc h¹t trung b×nh kho¶ng 204 nm. 
Trong khi ®ã kÝch th−íc h¹t cña TiO2 sau khi xö 
lÝ trong m«i tr−êng kiÒm b»ng siªu ©m gi¶m ®i 
®¸ng kÓ, kho¶ng 70 nm ®èi víi TiO2 xö lÝ trong 
m«i tr−êng kiÒm 5 M nh− chØ ra trong h×nh 3B. 
KÝch th−íc h¹t tÝnh theo ph−¬ng tr×nh Shererer 
cña anatat ban ®Çu kho¶ng 100 nm, kh¸c nhiÒu 
so víi kÝch th−íc h¹t tÝnh theo SEM kho¶ng 204 
nm ®iÒu ®ã chøng tá anatat ban ®Çu gåm nh÷ng 
h¹t nhá kÕt tô l¹i. Trong khi ®ã kÝch th−íc h¹t 
tÝnh theo ph−¬ng tr×nh Shererer cña mÉu xö lý 
trong NaOH 5 M lμ 60 nm, gÇn víi kÕt qu¶ tÝnh 
theo TEM, kho¶ng 70 nm, ®iÒu ®ã cho thÊy, vËt 
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liÖu thu ®−îc gåm c¸c h¹t h×nh cÇu kÝch th−íc 
nano cã ®é xèp rÊt cao. Quan s¸t TEM ë h×nh 

3B chøng tá s¶n phÈm thu ®−îc c¸c h¹t nano cã 
®é ph©n t¸n rÊt cao. 

   
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  
 

 

Hinh 2A: Gi¶n ®å XRD cña TiO2 ban ®Çu vμ  
sau khi xö lÝ  trong NaOH 
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H×nh 2B: Gi¶n ®å XRD cña TiO2 ban ®Çu 
vμ s¶n phÈm TiO2   

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 3A: Quan s¸t SEM  cña TiO2 ban ®Çu         H×nh 3B: Quan s¸t TEM cña s¶n phÈm  
                                                                                 TiO2 xö lý trong m«i tr−êng kiÒm 5 M 

TiO2 sau khi xö lý b»ng siªu ©m hãa häc, 
s¶n phÈm ®−îc röa b»ng n−íc cÊt cã kh¶ n¨ng 
t¹o sol, nhÊt lμ khi xö lý trong m«i tr−êng mμ 
nång ®é cña NaOH kho¶ng 5 M. H×nh 4 tr×nh 
bμy tèc ®é sa l¾ng cña huyÒn phï TiO2 còng nh− 
kÝch th−íc h¹t vμo nång ®é NaOH xö lÝ sau 120 
giê. Khi nång ®é NaOH cμng cao tèc ®é sa l¾ng 
cμng cao chøng tá kÝch th−íc h¹t cμng lín ®iÒu 

nμy phï hîp víi sù kiÖn lμ kÝch th−íc h¹t hÇu 
nh− kh«ng thay ®æi so víi TiO2 ban ®Çu. Xö lÝ 
siªu ©m trong NaOH 7 M vμ 10 M, kÝch th−íc 
cña c¸c h¹t vμo kho¶ng 200 nm. Khi nång ®é 
NaOH tõ 1 ®Õn 5 M, h¹t hÇu nh− kh«ng bÞ sa 
l¾ng hoÆc sa l¾ng rÊt chËm. KÝch th−íc h¹t gi¶m 
trung b×nh tõ 200 nm ban ®Çu ®Õn 70 - 80 nm 
khi nång ®é NaOH trong kho¶ng 1 ®Õn 5 M.
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H×nh 5: Phæ UV-Vis cña metyl ®á  
vμ bét TiO2 sau thêi gian chiÕu UV  

  
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

N¨ng l−îng cña sãng siªu ©m ¶nh h−ëng lªn 
ph¶n øng hãa häc th«ng qua hiÖu øng “lç trèng” 
(cavitation). Lç trèng h×nh thμnh do sù lan 
truyÒn cña sãng siªu ©m. Sãng lan truyÒn trong 
chÊt láng theo nh÷ng chu kú nÐn vμ x¶ t¹o nªn 
c¸c lç trèng hay c¸c vi bät ë nöa chu k× (gi·n) 
vμ næ ë nöa chu k× cßn l¹i (nÐn). C¸c vi bät nμy 
tån t¹i trong vμi phÇn ngh×n gi©y, nhiÖt ®é ë t©m 
bät kho¶ng 5000 K vμ ¸p suÊt cã thÓ lªn ®Õn vμi 
ngμn at [6, 7]. BÒ mÆt TiO2 tiÕp xóc víi c¸c vi 
bät khÝ ë vïng siªu tíi h¹n (vïng khÝ-láng) nªn 
ph¶n øng gi÷a NaOH vμ bÒ mÆt oxit titan x¶y ra 
rÊt m·nh liÖt. Th«ng th−êng ph¶n øng nμy ®ßi 
hái xÈy ra trong ®iÒu kiÖn kh¾c nghiÖt (¸p suÊt 
vμ nhiÖt ®é cao), ng−îc l¹i trong ®iÒu kiÖn siªu 
©m, ph¶n øng hãa häc x¶y ra rÊt «n hoμ ë nhiÖt 
®é vμ ¸p suÊt phßng. ViÖc nghiªn cøu c¬ chÕ 
ph¶n øng ®ßi hái nhiÒu nghiªn cøu chi tiÕt h¬n, 
chóng t«i dù ®o¸n cã thÓ ph¶n øng x¶y ra t¹o 
c¸c muèi titanat natri ë vïng siªu tíi h¹n. Sau 
®ã qu¸ tr×nh trung hoμ th× muèi nμy bÞ thuû ph©n 
vμ cho trë l¹i titania hidrat (TiO2.nH2O). Qu¸ 
tr×nh ph¶n øng ®¼ng h−íng nªn c¸c h¹t ban ®Çu 
bÞ bμo mßn (hay c¾t gät) theo mäi h−íng nh− 
nhau nªn h¹t thu ®−îc cã d¹ng h×nh cÇu. Nh− 
vËy qu¸ tr×nh siªu ©m hãa häc phô thuéc vμo 
nång ®é cña NaOH vμ c−êng ®é sãng siªu ©m. 
Cã thÓ nhËn thÊy kÝch th−íc h¹t gi¶m khi nång 
®é NaOH t¨ng nghÜa lμ ph¶n øng hãa häc gi÷a 
bÒ mÆt TiO2 vμ NaOH t¨ng lªn khi nång ®é 
NaOH t¨ng vμ khi nång ®é NaOH t¨ng ®Õn mét 
ng−ìng nμo ®ã th× nã cã t¸c dông c¶n trë sù 

truyÒn sãng siªu ©m nªn ph¶n øng hãa häc x¶y 
ra do sãng siªu ©m kh«ng cßn n÷a. Trong 
nghiªn cøu ë ®©y, nång ®é NaOH kho¶ng 5 M 
lμ thÝch hîp ®Ó qu¸ tr×nh siªu ©m hãa häc x¶y ra 
tèt nhÊt.  

H×nh 5 tr×nh bμy phæ UV-Vis cña metyl ®á 
nång ®é 2.10-4 M vμ c¸c s¶n phÈm trªn xóc t¸c 
oxit titan anatat kÝch th−íc nano theo thêi gian 
chiÕu tia cùc tÝm kh¸c nhau. Metyl ®á xuÊt hiÖn 
v©n hÊp thô m¹nh ë 425 nm do sù chuyÓn ®iÖn 
tö n-p* cña nhãm –N=N, mét v©n ®Æc tr−ng 
kh¸c ë 220 nm cã thÓ qui cho sù chuyÓn ®iÖn tö 
p-p* liªn quan ®Õn nh©n th¬m [7]. C¸c ®Ønh cùc 
®¹i hÊp thô gi¶m dÇn chøng tá nång ®é cña 
metyl ®á gi¶m dÇn do bÞ ph©n huû d−íi t¸c dông 
quang xóc t¸c cña TiO2 kÝch th−íc nano. Ph¶n 
øng mÊt mμu x¶y ra do sù biÕn mÊt cña liªn kÕt 
azo tøc lμ sù biÕn mÊt v©n hÊp thô ë 425 nm. Tõ 
®−êng 5 vμ 6 trªn h×nh 5 cã thÓ nhËn thÊy r»ng 
v©n hÊp thô mμu biÕn mÊt tr−íc. Tuy nhiªn, sau 
khi ph¸ vì liªn kÕt azo th× l−îng vßng cña nh©n 
th¬m t¨ng lªn, sau ®ã míi gi¶m xuèng theo quy 
luËt. Sau thêi gian chiÕu 300 phót, v©n ë 425 
biÕn mÊt, trong khi ®ã v©n ë 220 nm vÉn cßn 
vai, tuy vËy ®Ønh hÊp thô cña nã chuyÓn vÒ sãng 
dμi h¬n nghÜa lμ t¹o ra c¸c s¶n phÈm dÔ bÞ ph©n 
huû h¬n. 

IV - KÕT LUËN 

§· nghiªn cøu tæng hîp TiO2 h¹t cÇu víi 

H×nh 4: ¶nh h−ëng cña nång ®é NaOH ®Õn  
kÝch th−íc h¹t vμ tèc ®é sa l¾ng 
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kÝch th−íc nano b»ng ph−¬ng ph¸p siªu ©m. 
TiO2 ®−îc thuû ph©n trong m«i tr−êng kiÒm 
nång ®é 5 M cã sù t¨ng c−êng cña sãng siªu 
©m. Titania cã d¹ng h¹t cÇu víi kÝch th−íc 
kho¶ng 70 nm. S¶n phÈm thu ®−îc cã ho¹t tÝnh 
quang hãa cao. ¦u ®iÓm cña ph−¬ng nμy lμ ®iÒu 
kiÖn tæng hîp ®¬n gi¶n, ®i tõ nguyªn liÖu rÎ 
tiÒn, s¶n phÈm cã ®é lÆp l¹i cao, dÔ sö dông. 

Lêi c¸m ¬n: C«ng tr×nh nμy hoμn thμnh nhê sù 
tμi trî ®Ò tμi nghiªn cøu c¬ b¶n cña Bé Khoa 
häc vμ C«ng nghÖ. 
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