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SUMMARY 

Ti-containing SBA-15 mesoporous (Ti-SBA-15) materials have been successfully synthesized 
by direct method. The prepared Ti-SBA-15 samples were characterized by powder X-ray 
diffraction (XRD), transmission electron microscopy (TEM), nitrogen adsorption/desorption 
measurement, diffuse reflectance UV-visible spectroscopy (UV-Vis) and scanning electron 
microscopy (SEM). The obtained results have shown that the prepared samples had highly 
ordered hexagonal mesostructure with large specific surface area and uniform mesopore size 
distribution. No damage to the SBA-15 silica mesostructures was caused by the loading of 
titanium in framework. Ti substituted for Si in framework of SBA-15 existed in tetrahedrally 
coordinated form. 

 

I - më ®Çu  

Víi kÝch th−íc mao qu¶n lín (50 - 300 Å), 
®ång ®Òu, thµnh mao qu¶n dµy, ®é bÒn nhiÖt vµ
thñy nhiÖt cao h¬n MCM-41, vËt liÖu mao qu¶n 
trung b×nh SBA-15 [1], ®7 thu hót sù quan t©m 
®Æc biÖt cña c¸c nhµ khoa häc trong lÜnh vùc 
xóc t¸c vµ hÊp phô. Tuy nhiªn, do Si-SBA-15 lµ
vËt liÖu trung hoµ ®iÖn tÝch vµ kh«ng cã t©m xóc 
t¸c oxi hãa-khö nªn ng−êi ta ph¶i t×m c¸ch ®−a
mét sè kim lo¹i chuyÓn tiÕp (Fe, Co, V…) [2 - 
6] vµo m¹ng cÊu tróc cña SBA-15 ®Ó t¹o ra c¸c 
t©m xóc t¸c mong muèn.  

Nh− ®7 biÕt [7], viÖc thay thÕ ®ång h×nh c¸c 
ion Si4+ b»ng c¸c ion Ti4+ vµo trong vËt liÖu vi 
mao qu¶n vµ mao qu¶n trung b×nh ®7 t¹o ra c¸c 
chÊt xóc t¸c nh− TS-1 hay Ti-MCM-41… cã 
ho¹t tÝnh cao trong ph¶n øng oxi hãa chän läc 
c¸c hîp chÊt h÷u c¬. Tuy nhiªn, nh÷ng xóc t¸c 
nµy vÉn cã mét sè h¹n chÕ hoÆc lµ kÝch th−íc lç 

xèp nhá (TS-1) hoÆc ®é bÒn nhiÖt vµ thuû nhiÖt 
kh«ng cao (Ti-MCM-41). V× vËy, viÖc ®−a Ti 
vµo m¹ng cÊu tróc SBA-15 víi hi väng sÏ t¹o 
®−îc mét lo¹i vËt liÖu Ti-SBA-15 xóc t¸c hiÖu 
qu¶ ®èi víi ph¶n øng oxi hãa chän läc c¸c hîp 
chÊt h÷u c¬, ®Æc biÖt lµ c¸c hîp chÊt h÷u c¬ cã 
kÝch th−íc lín. Th«ng th−êng ng−êi ta cã thÓ 
®−a kim lo¹i vµo m¹ng SBA-15 b»ng ph−¬ng
ph¸p trùc tiÕp hoÆc gi¸n tiÕp [4 - 6]. ë ph−¬ng
ph¸p thø nhÊt, nguån kim lo¹i ®−îc ®−a vµo hçn 
hîp gel trong qu¸ tr×nh tæng hîp. Trong ph−¬ng
ph¸p thø hai, kim lo¹i ®−îc ph©n t¸n vµo vËt liÖu 
Si-SBA-15 b»ng c¸c kü thuËt hãa-lý thÝch hîp 
(tÈm, l¾ng ®äng hãa häc…). Ph−¬ng ph¸p gi¸n 
tiÕp cã −u ®iÓm lµ cã thÓ ®−a mét l−îng lín kim 
lo¹i vµo vËt liÖu r¾n. Nh−ng nh−îc ®iÓm lín 
nhÊt cña ph−¬ng ph¸p nµy lµ khã ph©n t¸n kim 
lo¹i ®ång ®Òu trªn bÒ mÆt pha r¾n, kim lo¹i dÔ bÞ 
co côm lµm che ch¾n mao qu¶n, c¶n trë khuÕch 
t¸n, do ®ã lµm gi¶m ho¹t tÝnh xóc t¸c [6]. Tr¸i 
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l¹i, víi ph−¬ng ph¸p trùc tiÕp th× kim lo¹i ®−îc 
ph©n t¸n rÊt ®ång ®Òu trong m¹ng cÊu tróc cña 
pha r¾n nh−ng ®ßi hái ph¶i tu©n thñ nghiªm 
ngÆt kü thuËt tæng hîp [4, 5]. 

Trong bµi b¸o nµy, chóng t«i tr×nh bµy kÕt 
qu¶ nghiªn cøu tæng hîp vËt liÖu mao qu¶n 
trung b×nh Ti-SBA-15 b»ng ph−¬ng ph¸p trùc 
tiÕp vµ x¸c ®Þnh tÝnh chÊt cña vËt liÖu tæng hîp 
b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p hãa lý thÝch hîp. 

Ii - thùc nghiÖm 

1. Tæng hîp Ti-SBA-15 

VËt liÖu Ti-SBA-15 ®−îc tæng hîp tõ c¸c 
hãa chÊt sau: titan (IV) isopropoxit (TIPP), 
tetraetyl octosilicat (TEOS), chÊt ho¹t ®éng bÒ 
mÆt P123 (pluronic) EO20PO70EO20, isopropanol 
vµ axit HCl. 

Qui tr×nh: TEOS ®−îc cho vµo dung dÞch 
cña titan (IV) isopropoxit trong isopropanol. 
Hçn hîp ®−îc khuÊy trong kho¶ng 5 phót ®Ó t¹o 
ra dung dÞch trong suèt, ®ång nhÊt (dung dÞch 
A). Dung dÞch A ®−îc nhá tõng giät vµo dung 
dÞch chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt P123 trong HCl 2 M 
(pH < 1) ë 40oC. Hçn hîp ®−îc khuÊy m¹nh 
trong 2 giê vµ tiÕp tôc khuÊy nhÑ trong 24 giê 
®Ó t¹o thµnh gel víi thµnh phÇn mol lµ 1TEOS : 
0,01TIPP : 0,0172P123 : 6,08HCl : 201,83H2O. 
Gel ®−îc chuyÓn vµo b×nh teflon vµ tiÕp tôc 
®−îc thuû nhiÖt ë nhiÖt ®é 100oC trong 48 giê. 
S¶n phÈm ®−îc läc, röa, sÊy kh« ë 100oC, nung 
ë 550oC trong 10 giê. 

2. C¸c ph−¬ng ph¸p ®Æc tr−ng 

§Ó ®Æc tr−ng mÉu tæng hîp, chóng t«i ®7 sö 
dông c¸c ph−¬ng ph¸p sau: 

Phæ nhiÔu x¹ R¬nghen (XRD) ®−îc ghi trªn 
m¸y nhiÔu x¹ R¬nghen VNU-D8 Advance 
(Bruker, Germany), sö dông nguån bøc x¹ CuKα

víi b−íc sãng λ = 1,5406 Å, gãc quÐt 2θ thay 
®æi tõ 0,5 - 100.

§−êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô-khö hÊp phô N2

®−îc thiÕt lËp ë 77 K trªn thiÕt bÞ Ommisorp-
100. 

Phæ tö ngo¹i vµ kh¶ kiÕn (UV-Vis) ®−îc ghi 
trªn m¸y GBC-2885 víi b−íc sãng trong kho¶ng 
200 - 800 nm. 

HiÓn vi ®iÖn tö quÐt (SEM) ®−îc chôp trªn 
m¸y JSM-5300 LV vµ hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn qua 
(TEM) ®−îc ghi trªn m¸y JEOL-JEM 1010. 

III - KÕt qu¶ vµ th¶o luËn 

Phæ nhiÔu x¹ R¬nghen (XRD) cña c¸c mÉu 
SBA-15 vµ Ti-SBA-15 ®−îc tr×nh bµy ë h×nh 1. 
Tõ h×nh 1 cã thÓ nhËn thÊy r»ng phæ XRD cña 
mÉu Ti-SBA-15 cã ba pic nhiÔu x¹ ®Æc tr−ng
øng víi c¸c mÆt (100), (110) vµ (200) t−¬ng tù 
nh− phæ XRD cña mÉu SBA-15 [1]. Pic nhiÔu x¹ 
cã c−êng ®é lín nhÊt øng víi mÆt (100) ë gãc 
2θ = 0,860 ®Æc tr−ng cho vËt liÖu mao qu¶n 
trung b×nh. Pic ®ã cã c−êng ®é lín vµ hÑp chøng 
tá vËt liÖu cã ®é trËt tù cao. Hai pic cã c−êng ®é 
nhá h¬n øng víi c¸c mÆt (110) vµ (200) ë gãc 
2θ= 1,50 vµ 1,70 t−¬ng øng, ®Æc tr−ng cho cÊu 
tróc lôc l¨ng 2 chiÒu (p6mm) víi kho¶ng c¸ch 
d100 = 102,069 Å t−¬ng øng víi th«ng sè m¹ng 

a0 = 117,89 Å (víi a0 = 1002 / 3d ). §iÒu ®ã 

chøng tá r»ng khi ®−a Ti vµo m¹ng l−íi SBA-15 
b»ng ph−¬ng ph¸p tæng hîp trùc tiÕp (theo kÕt 
qu¶ UV-Vis, h×nh 6) cÊu tróc d¹ng lôc l¨ng hai 
chiÒu cña SBA-15 hÇu nh− kh«ng bÞ thay ®æi. 

 

H×nh 1: Phæ XRD cña c¸c mÉu SBA-15 vµ
Ti-SBA-15 

H×nh 2 vµ 3 lµ ¶nh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn qua 
(TEM) cña c¸c mÉu SBA-15 vµ Ti-SBA-15. Tõ 
h×nh ¶nh nµy cã thÓ thÊy c¸c lç xèp d¹ng lôc 
l¨ng ®7 ®−îc h×nh thµnh trong mÉu SBA-15 
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(h×nh 2A) còng nh− trong mÉu Ti-SBA-15 (h×nh 
3A), c¸c èng mao qu¶n trung b×nh xÕp song 
song víi nhau (h×nh 2B ®èi víi mÉu SBA-15 vµ
h×nh 3B ®èi víi mÉu Ti-SBA-15). ë ®©y kh«ng 
nhËn thÊy sù xuÊt hiÖn cña TiO2 ë d¹ng antas 

trªn bÒ mÆt cña vËt liÖu Ti-SBA-15. §iÒu nµy
phï hîp víi kÕt qu¶ phæ nhiÔu x¹ R¬nghen ë 
trªn, tøc lµ cÊu tróc mao qu¶n trung b×nh cã ®é 
trËt tù cao cña SBA-15 vÉn ®−îc duy tr× khi ®−a
Ti vµo m¹ng l−íi SBA-15. 

 

H×nh 2: ¶nh TEM cña SBA-15 H×nh 3: ¶nh TEM cña Ti-SBA-15 
 

§Ó t×m hiÓu s©u h¬n vÒ tÝnh chÊt bÒ mÆt cña vËt liÖu Ti-SBA-15 tæng hîp, ph−¬ng ph¸p hÊp 
phô-khö hÊp phô N2(BET) ®7 ®−îc sö dông. §−êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô-khö hÊp phô N2 vµ ®−êng
ph©n bè kÝch th−íc mao qu¶n cña mÉu Ti-SBA-15 ®−îc tr×nh bµy trªn h×nh 4 vµ 5. Tõ h×nh 4, cã thÓ 
thÊy ®−êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô-khö hÊp phô N2 cña Ti-SBA-15 thuéc kiÓu thø IV vµ cã vßng trÔ 
d¹ng H1 (theo ph©n lo¹i cña IUPAC) ®Æc tr−ng cho vËt liÖu cã mao qu¶n trung b×nh d¹ng h×nh trô 
th«ng hai ®Çu. 

 

H×nh 4: §−êng ®¼ng nhiÖt hÊp phô- 
khö hÊp phô N2 cña Ti-SBA-15 

H×nh 5: §−êng ph©n bè kÝch th−íc 
mao qu¶n cña Ti-SBA-15 
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§−êng ph©n bè kÝch th−íc mao qu¶n cña 
mÉu Ti-SBA-15 (h×nh 5) cã pic hÑp, c−êng ®é 
lín chøng tá vËt liÖu tæng hîp cã kÝch th−íc 
mao qu¶n rÊt ®ång ®Òu víi ®−êng kÝnh mao 
qu¶n (dp) réng ∼96 Å. Tõ c¸c gi¸ trÞ cña th«ng 
sè m¹ng a0 vµ ®−êng kÝnh mao qu¶n dp, cã thÓ 
tÝnh ®−îc chiÒu dµy thµnh mao qu¶n (dw) b»ng 
22,14 Å (hiÖu cña a0 vµ dp). DiÖn tÝch bÒ mÆt 
riªng (SBET) ®−îc x¸c ®Þnh trong vïng P/P0 nhá 
(0,05 - 0,3) lµ 545 m2/g. C¸c th«ng sè cÊu tróc 
cña vËt liÖu Ti-SBA-15 ®−îc tr×nh bµy ë b¶ng 1. 

§Ó x¸c ®Þnh xem Ti cã ®−îc thay thÕ ®ång 
h×nh cho Si trong m¹ng SBA-15 hay kh«ng vµ ë
tr¹ng th¸i nµo chóng t«i ®7 sö dông ph−¬ng 
ph¸p ®o phæ UV-Vis cña mÉu nghiªn cøu ë 
tr¹ng th¸i r¾n. Theo tµi liÖu [5], phæ UV-Vis cña 
vËt liÖu chøa Ti cã ba ®¸m phæ ®Æc tr−ng: ®¸m 

phæ øng víi b−íc sãng ∼ 210 nm ®¹i diÖn cho Ti 
phèi trÝ 4 ®−îc thay thÕ ®ång h×nh cho Si trong 
m¹ng l−íi, ®¸m phæ øng víi b−íc sãng ∼ 300 
nm  biÓu thÞ cho sù tån t¹i cña Ti cã sè phèi trÝ 
> 5 ph©n t¸n cao ngoµi m¹ng vµ ®¸m phæ ë b−íc 
sãng ∼ 300 - 400 nm ®−îc cho lµ sù tån t¹i cña 
oxit titan d¹ng anatas. 

Tõ phæ UV-Vis cña Ti-SBA-15 vµ SBA-15 
(h×nh 6) cã thÓ thÊy r»ng, kh«ng cã d¶i hÊp thô 
nµo xuÊt hiÖn trªn phæ cña mÉu Si-SBA-15. Cßn 
trªn phæ cña mÉu Ti-SBA-15 chØ xuÊt hiÖn mét 
®¸m phæ ë vïng ∼215 nm ®Æc tr−ng cho Ti phèi 
trÝ 4 thay thÕ ®ång h×nh Si tån t¹i trong m¹ng 
l−íi. 

Nh− vËy, râ rµng hÇu hÕt Ti ®7 ®−îc ®−a vµo
m¹ng l−íi ë d¹ng sè phèi trÝ 4, kh«ng cã TiO2

tån t¹i bªn ngoµi m¹ng cña SBA-15. 

B¶ng 1: Th«ng sè cÊu tróc cña vËt liÖu Ti-SBA-15 tæng hîp 

MÉu d100, Å A0, Å dp, Å dw, Å SBET, m2/g 

Ti-SBA-15 102,069 117,89 95,75 22,14 545 

H×nh 6: Phæ UV-Vis cña  
c¸c mÉu SBA-15 vµ Ti-SBA-15 

H×nh 7: ¶nh SEM cña Ti-SBA-15 

H×nh d¹ng vµ kÝch th−íc cña c¸c h¹t vËt liÖu 
Ti-SBA-15 còng ®7 ®−îc nhËn biÕt qua ¶nh hiÓn 
vi ®iÖn tö quÐt (SEM, h×nh 7). Tõ ¶nh SEM cho 
thÊy r»ng qu¸ tr×nh tæng hîp trùc tiÕp ®7 t¹o ra 
c¸c h¹t vËt liÖu Ti-SBA-15 d¹ng con nhéng kh¸ 
®ång ®Òu víi kÝch th−íc kho¶ng 0,5 - 0,7 µm. 

Iv - kÕt luËn 

VËt liÖu Ti-SBA-15 ®7 ®−îc tæng hîp thµnh 
c«ng b»ng ph−¬ng ph¸p trùc tiÕp. C¸c mÉu tæng 
hîp ®7 ®−îc ®Æc tr−ng b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p 
hãa lý hiÖn ®¹i XRD, BET, TEM, UV-Vis. Tõ 
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kÕt qu¶ thu ®−îc cã thÓ kÕt luËn r»ng mÉu tæng 
hîp ®−îc cã cÊu tróc lôc l¨ng hai chiÒu víi ®é 
trËt tù cao, kÝch th−íc mao qu¶n ®ång ®Òu víi 
®−êng kÝnh ∼96 Å, diÖn tÝch bÒ mÆt riªng 545 
m2/g. Titan ®7 ®−îc ®−a vµo m¹ng cÊu tróc cña 
SBA-15 vµ Ti tån t¹i trong m¹ng l−íi ë d¹ng 
phèi trÝ 4, thay thÕ ®ång h×nh cho Si. 
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