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Tóm tắt. Nhôm hydroxid được điều chế bằng phương pháp khuếch tán acid và khuếch tán base. Nhôm 

hydroxid này được nung phân hủy trong môi trường hơi nước ở 550oC trong 4 giờ đã thu được dạng -

Al2O3. Sản phẩm có kích thước hạt khoảng 50 nm, diện tích bề mặt riêng từ 233.3 đến 336.4 m2/g đối với 

phương pháp khuếch tán acid và từ 127.7 đến 263.7 m2/g đối với phương pháp khuếch tán base. Sử dụng 

-Al2O3 được sử dụng làm chất mang cho xúc tác Ni để xử lý khí thải NOx ở nhiệt độ 350oC. Kết quả cho 

thấy mẫu xúc tác Ni/-Al2O3 với chất mang -Al2O3 được điều chế bằng phương pháp khuếch tán acid và 

base đều cho kết quả chuyển hóa NOx tốt, cao nhất khoảng 67% (mẫu -Al2O3 điều chế bằng phương 

pháp khuếch tán acid). 

Từ khóa. Khuếch tán acid, khuếch tán base, nhôm hydroxid, -Al2O3, chất mang, xúc tác Ni/-Al2O3, xử 

lý khí thải NOx. 

 

PREPARATION OF -Al2O3 BY CONTINOUS DIFFUSION METHOD 

 

Abstract. Aluminium hydroxide was prepared by acidic and basic diffusion methods. The -Al2O3 was 

obtained when aluminium hydroxide was calcined in saturated steam at 550oC for 4h. The average 

particle sizes of -Al2O3 were less than 50 nm and SBET surface areas were from 233.3 to 336.4 m2/g and 

127.7 - 263.7 m2/g for acidic diffusion method and basic diffusion method, respectively. -Al2O3 used as a 

carrier for the Ni catalyst for NOx emission handle at temperature 350oC. The results showed that -Al2O3 

was prepared by both acidic and basic diffusion methods were obtained high transformation.  The highest 

activity is 67% (-Al2O3 was prepared by acidic diffusion method). 

Keywords. Acidic diffusion, basic diffusion, aluminium hydroxide, -Al2O3,  Ni/-Al2O3 catalyst, NOx 

gas treatment. 

1. GIỚI THIỆU 

Nhôm oxid có rất nhiều ứng dụng trong công nghiệp, trong hấp phụ và trong công nghệ vật liệu. Đặc 

biệt nhôm oxid được sử dụng làm xúc tác và chất mang xúc tác cho nhiều phản ứng [5]. Xử lý khí thải 

bằng xúc tác hay hệ xúc tác trên chất mang Al2O3 đã góp phần làm giảm thiểu ô nhiễm môi trường và có 

tiềm năng rất lớn bởi tính năng của nó. Trong các dạng nhôm oxid thì -Al2O3 được sử dụng rất nhiều để 

làm xúc tác hoặc chất mang xúc tác. Nhôm oxid hoạt tính có đặc trưng quan trọng như: cấu trúc tinh thể, 

cấu tạo lỗ xốp và các nhóm chức hóa học bề mặt, các đặc trưng đó quyết định tính chất hấp phụ và xúc 

tác cho các phản ứng. Các đặc trưng này thay đổi rất nhiều theo phương pháp và kỹ thuật điều chế nhôm 

oxid. 

Có nhiều phương pháp tổng hợp nhôm hydroxid như: phương pháp điều chế thủy nhiệt theo chu 

trình Bayer, phương pháp sol-gel [7], phương pháp kết tủa và phương pháp khuếch tán dòng liên tục [5]. 

Trong bài này, chúng tôi tiến hành điều chế Al(OH)3 bằng phương pháp khuếch tán dòng liên tục trong 

hai trường hợp: dùng dung dịch muối nhôm sulfat và NaOH (phương pháp base), và dùng dung dịch natri 

aluminat và acid sulfuric (phương pháp acid). Theo phương pháp này chúng ta có thể điều chế được một 

số dạng thù hình của nhôm hydroxid và nhôm oxid. Đồng thời, chúng tôi tiến hành khảo sát ảnh hưởng 

của chất mang nhôm oxid thu được đến hoạt tính của hệ xúc tác Ni/-Al2O3 trên phản ứng xử lý khí thải 

NOx. Kết quả cho thấy các phương pháp tổng hợp khác nhau có ảnh hưởng rõ rệt đến hiệu quả xúc tác của 

phản ứng. 
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2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Điều chế nhôm hydroxid, nhôm oxid 

Phương pháp acid: Cho dung dịch natri aluminat và dung dịch acid sulfuric vào hai bình lóng, nồng 

độ của hai dung dịch trong bình lóng sẽ thay đổi tùy vào mục đích khảo sát và phương pháp điều chế. Sau 

đó cho vào bình phản ứng 500ml dung dịch đệm và gia nhiệt bình phản ứng đến 80oC (Hình 1). Cho 2 

dung dịch chảy từ từ (vận tốc khoảng 3ml/phút) tràn đều trên hai cạnh bình phản ứng có chứa dung dịch 

đệm borax. Sau khi phản ứng xong, để ổn định dung dịch 30 phút rồi đem lọc, rửa cho hết ion sulfat. Sấy 

sản phẩm thu được ở 120ºC trong 4 giờ. Bảo quản mẫu nhôm hydroxid trong bình hút ẩm. 

Nung phân hủy nhôm hydroxid thu được trong môi trường bão hòa hơi nước ở 550ºC trong 4 giờ ta thu 

được nhôm oxid [8]. 

Phương pháp base: tương tự như phương pháp aicd nhưng thay dung dịch natri aluminat bằng dung 

dịch nhôm sulfat và thay dung dịch acid sulfuric bằng dung dịch natri hydroxid (Tỷ lệ mol 1:3). 

 

Hình 1. Mô hình hệ thống phản ứng điều chế nhôm hydroxid bằng phương pháp khuếch tán dòng liên tục 

2.2. Phương pháp phân tích sản phẩm 

Cấu trúc nhôm hydroxid, nhôm oxid và Ni/-Al2O3 được xác định phương pháp: phân tích nhiễu xạ 

tia X (XRD), phân tích nhiệt vi sai (DTA), kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM), xác định diện tích bề 

mặt bằng phương pháp hấp phụ BET. 

2.3. Điều chế xúc tác Ni/-Al2O3 

Trong bài này, chúng tôi dùng phương pháp tẩm để điều chế hệ xúc tác Ni//-Al2O3 [3].  Hòa tan 

1.7638g Ni(NO3)2.6H2O trong khoảng 2 ml nước cất. Nhỏ từ từ dung dịch muối Ni2+ lên 2.0000g chất 

mang  Al2O3, trộn thật kỹ, sấy khô ở 120ºC trong 2 giờ để làm bay hơi nước, khi đó trên chất mang sẽ có 

các vi tinh thể muối nickel [2,3]. Tiếp theo, nung và khử mẫu bằng dòng khí H2 ở 550oC trong 4 giờ để 

thu được xúc tác kim loại Ni trên chất mang Al2O3 [8].  

 

Hình 2. Hệ thống điều chế xúc tác 
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2.4. Khảo sát hoạt tính xúc tác của hệ Ni//-Al2O3 

Hoạt tính xúc tác được khảo sát trên phản ứng khử NOx [1]. Ống đặt mẫu khảo sát làm bằng inox có 

tiết diện Φ = 8 mm, chiều dài 140 mm. Một ống chứa 2g xúc tác, ống còn lại chứa cát. Xúc tác và cát 

được giữ chặt bằng bông thủy tinh. Các ống inox được đặt trong lò nung ống, nhiệt độ phản ứng là 350oC. 

Các bước thực hiện: 

Điều chế khí NOx từ 2g Cu và 200 ml dung dịch HNO3 11 trong erlen ở nhiệt độ 70oC. Dẫn khí  

NOx đi qua ống inox chứa mẫu xúc tác (hoặc mẫu cát) với tốc độ trung bình khoảng 1.311*10-3 mol 

NOx/phút. Thời gian tiến hành khảo sát là 45 phút. Khí sau khi qua ống inox được dẫn qua 3 erlen. Erlen 

1 và 3 chứa 150 ml NaOH 0.67M để hấp thu khí NO2. Erlen 2 chứa 50 ml KMnO4 2M + 50 ml H2SO4 2M 

để oxi hóa NOx thành NO2.  

Chúng tôi xác định hàm lượng NOx đầu vào (qua ống chứa cát) và xác định hàm luợng NOx đầu ra 

(qua ống chứa xúc tác). Từ đó xác định được hiệu suất chuyển hóa NOx. Lượng NO2
 trong dung dịch 

được xác định bằng phương pháp chuẩn độ ngược. 

3. KẾT QUẢ VÀ BÀN LUẬN 

3.1. Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ đến tính chất nhôm hydroxid điều chế theo phương pháp acid 

Để khảo sát chúng tôi điều chế các mẫu H.1A-7, H.2A-7, H.3A-7 (H.XA-Y (H.XA-Y với H: nhôm 

hydroxid, X: nồng độ Caluminat=0.XM, A: phương pháp acid, Y: pH phản ứng).  

Kết quả phân tích XRD các mẫu H.1A-7, H.2A-7, H.3A-7. Được mô tả ở hình 3. 

 

Hình 3. Nhiễu xạ tia X của mẫu nhôm hydroxid của mẫu H.1A-7 (a), H.2A-7 (b), H.3A-7 (c) (Nồng độ ban 

đầu: 0.1M (a), 0.2M (b), và 0.3M (c), pH = 7, phương pháp acid) 

Các kết quả phân tích XRD có đường nền dao động lớn, các peak thiếu đối xứng, kết hợp với 

phương pháp phân tích nhiệt vi sai chúng tôi nhận xét sau: Trong mẫu điều chế đều có sự hiện diện của 

boehmite lẫn bayerite. Đường nền của giản đồ dao động mạnh, chứng tỏ sản phẩm thu được có cấu trúc 

tinh thể không ổn định. Ngoài ra, bề rộng các peak ứng với pha bayerite hẹp hơn pha boehmite, cho thấy 

kích thước hạt bayerite lớn hơn tinh thể boehmite. Khi nồng độ aluminat tăng, cường độ các peak trong 

XRD ứng với bayerite tăng, tương ứng với boehmite giảm. 

Để khẳng định thành phần pha của sản phẩm thu được, chúng tôi sử dụng thêm phương pháp phân 

tích nhiệt vi sai trên hai mẫu đại diện là H.1A-7, H.3A-7 ở hình 4. 

Từ giản đồ phân tích nhiệt vi sai, cũng khẳng định mẫu ở nồng độ 0.3M cho sản phẩm chủ yếu là 

bayerite nhưng có lẫn một ít boehmite, trong khi mẫu ở nồng độ 0.1M cho sản phẩm hầu hết là boehmite. 

Nguyên nhân có thể là khi nồng độ dung dịch aluminat cao càng dễ xảy ra hiện tượng tăng pH cục bộ 

ngay tại vùng kết tủa nên tạo điều kiện hình thành pha bayerite. Điều này phù hợp với công bố trước đây 

[6], pha bayerite được tạo thành khi pH > 11. 
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Hình 4. Giản đồ phân tích nhiệt vi sai của nhôm hydroxid H.3A-7 

3.2. Khảo sát ảnh hưởng của nồng độ đến tính chất nhôm hydroxid được điều chế theo phương 

pháp base 

Để khảo sát chúng tôi điều chế các mẫu H.1B-7, H.2B-7, H.3B-7 (H.XA-Y với H: nhôm hydroxid, 

X: nồng độ Caluminat=0.XM, B: phương pháp base, Y: pH phản ứng) 

Kết quả phân tích XRD các mẫu H.1B-7, H.2B-7, H.3B-7 được mô tả ở hình 5. 

 

Hình 5. Nhiễu xạ tia X của mẫu nhôm hydroxid của mẫu H.1B-7 (a), H.2B-7 (b), H.3B-7 (c)   (điều chế ở nồng 

độ 0.1M (a), 0.2M (b), 0.3M (c), pH=7, phương pháp base) 

Kết quả cho thấy các mẫu nhôm hydroxid H.1B-7, H.2B-7 có thành phần pha chủ yếu là boehmite. 

Mẫu nhôm hydroxid H.3B-7 trong thành phần pha ngoài boehmite còn có bayerite. Điều này được giải 

thích là do khi sử dụng nồng độ NaOH cao (0.9 M) sẽ làm tăng pH cục bộ ngay tại vùng kết tủa nên tạo 

điều kiện hình thành pha bayerite. Kết quả phân tích XRD của các mẫu thu được cũng cho thấy: đường 

nền của giản đồ dao động mạnh, chứng tỏ sản phẩm thu được có cấu trúc tinh thể không ổn định. Các 

peak có chân giãn rộng, chứng tỏ hạt có kích thước rất nhỏ. Bề rộng các peak ứng với pha bayerite hẹp 

hơn pha boehmite, cho thấy kích thước tinh thể bayerite lớn hơn tinh thể boehmite. Sản phẩm nhôm oxid 

thu được phụ thuộc vào pha nhôm hydroxid đem nung phân hủy. Theo sơ đồ chuyển hoá nhiệt của các 

dạng thù hình nhôm, khi nung phân hủy nhôm hydroxid pha Boehmite sẽ thu được sản phẩm γ-Al2O3.  

3.3. Khảo sát ảnh hưởng của pH đến thành phần pha của sản phẩm nhôm hydroxid điều chế theo 

phương pháp acid và base. 

Chúng tôi chọn nồng độ dung dịch aluminat và dung dịch ion Al3+ là 0.2M  để khảo sát, các mẫu H.2A-

7, H.2A-8, H.2A-9, H.2A-10, H.2B-7, H.2B-8, H.2B-9, H.2B-10. 
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Phân tích nhiễu xạ tia X cho các mẫu H.2A-7, H.2A-8, H.2A-9, H.2A-10, H.2B-7, H.2B-8, H.2B-9, 

H.2B-10 được mô tả ở hình 6  

 

Hình 6. Nhiễu xạ tia X của mẫu nhôm hydroxid của mẫu H.2A-7 (a), H.2A-8 (b), H.2A-9 (c), H.2A-10 (d) 

(điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=7 (a), pH=8 (b), pH=9 (c), pH=10 (d), phương pháp acid) 

Kết quả phân tích nhiễu xạ tia X cho thấy pH có ảnh hưởng đến thành phần pha của nhôm hydroxid. 

Các mẫu nhôm hydroxid được điều chế ở pH = 7, pH = 8 chủ yếu là boehmite. Các mẫu nhôm hydroxid 

được điều chế ở pH = 9, pH = 10 ngoài pha boehmite còn có bayerite. Như vậy khi tăng pH thì tăng sự 

hình thành pha bayerite.  

 

Hình 7. Nhiễu xạ tia X của mẫu nhôm hydroxid của mẫu H.2B-7 (a), H.2B-8 (b), H.2B-9 (c), H.2B-10 (d) 

(điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=7 (a), pH=8 (b), pH=9 (c), pH=10 (d), phương pháp base) 

Kết quả phân tích XRD của các mẫu thu được cũng cho thấy: đường nền của giản đồ dao động 

mạnh, chứng tỏ sản phẩm thu được có cấu trúc tinh thể không ổn định. Các peak ứng với pha bayerite đều 

có độ sắc nét cao và đối xứng hơn các peak pha boehmite, kết quả này cho thấy tinh thể bayerite thu được 

có độ ổn định cao hơn tinh thể boehmite. Ngoài ra, bề rộng các peak ứng với pha bayerite hẹp hơn pha 

boehmite, kết quả này do kích thước tinh thể bayerite lớn hơn tinh thể boehmite.   

3.4. Khảo sát cấu trúc tinh thể của nhôm oxid 

Chúng tôi chọn mẫu nhôm oxid được điều chế từ mẫu nhôm hydroxid thu được khi cho dung dịch 

aluminat phản ứng với dung dịch ion Al3+ có nồng độ là 0.1M ở pH=7. Hình 8 cho thấy các sản phẩm oxid ở 

pha  -Al2O3. 
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Hình 8. Nhiễu xạ tia X của mẫu nhôm oxid của mẫu Al.1A-7 

3.5. Khảo sát hình thái nhôm oxid  

Trong nghiên gứu này chúng tôi sử dụng ảnh TEM để khảo sát hình thái của γ-Al2O3 tổng hợp được. 

Kết quả được trình bày ở hình 9. 

     

Hình 9. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2A-7 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=7, phương pháp acid) 

 

Hình 10. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2A-8 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=8, phương pháp acid) 
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Hình 11. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2A-9 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=9, phương pháp acid) 

 

Hình 12. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2B-7 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=7, phương pháp base) 

 

Hình 3.11. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2B-8 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=8, phương pháp base) 
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Hình 3.12. Ảnh TEM của mẫu nhôm oxid Al.2B-9 (điều chế ở nồng độ 0.2M, pH=9, phương pháp base) 

Kết quả chụp ảnh TEM cho thấy hầu hết các mẫu có kích thước hạt của Al2O3 rất nhỏ và mẫu Al.2A-

9 có kích thước hạt nhỏ nhất.  Kết quả này cũng thể hiện ở giản đồ nhiễu xạ tia X, các peak có chân giãn 

rất rộng, chứng tỏ hạt có kích thước rất nhỏ 

3.6. Diện tích bề mặt riêng của các mẫu nhôm oxid 

Các mẫu nhôm hydroxid điều chế ở các pH khác nhau và cùng một nồng độ 0.2M được nung ở 

550oC trong môi trường hơi nước để thu sản phẩm nhôm oxid. Kết quả đo diện tích bề mặt riêng bằng 

phương pháp BET của các mẫu nhôm oxid được trình bày trong bảng 1. 

Kết quả đo độ hấp thu khí cho thấy các mẫu nhôm oxid thu được đều có diện tích bề mặt riêng lớn. 

Điều này cho thấy các mẫu nhôm oxid được điều chế theo phương pháp khuếch tán có thể sử dụng làm 

chất mang xúc tác. Đồng thời pH có ảnh hưởng đến diện tích bề mặt riêng của sản phẩm nhôm oxid. Khi 

pH tăng thì diện tích bề mặt riêng tăng. 

Bảng 1. Kết quả đo diện tích bề mặt riêng (BET) của các mẫu nhôm oxid 

Phương pháp điều chế Mẫu Diện tích bề mặt riêng (m2/g) 

Acid 

Al.2A-7 233.3 

Al.2A-8 321.3 

Al.2A-9 336.4 

Base 

Al.2B-7 127.7 

Al.2B-8 159.3 

Al.2B-9 263.7 

 -Al2O3 (Merck) 136.43 

 

3.7. Khảo sát hoạt tính xúc tác Ni/ γ-Al2O3 bằng phản ứng  xử lý khí NOx 

Kết quả khảo sát hoạt tính cho thấy yếu tố nồng độ điều chế chất mang γ-Al2O3 có ảnh hưởng lên 

hoạt tính xúc tác của hệ Ni/ γ-Al2O3. Khi nồng độ tăng thì hoạt tính xúc tác tăng nhưng khi tiếp tục tăng 

nồng độ thì hoạt tính xúc tác giảm. Như vậy cấu trúc và hình thái của Al2O3 làm chất mang cũng ảnh 

hưởng lên hoạt tính xúc tác của Ni. Mẫu xúc tác AlNi.2A-8 có hoạt tính xúc tác cao nhất với hiệu suất 

chuyển hóa là 67.27 %. 

Mẫu xúc tác nickel trên chất mang nhôm oxid được điều chế bằng phương pháp khuếch tán acid nhìn 

chung có hoạt tính lớn hơn mẫu xúc tác nickel trên chất mang nhôm oxid được điều chế phương pháp 

khuếch tán base khi ở cùng nồng độ 0.2M và nhiệt độ kết tủa 80oC.  
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4. KẾT LUẬN  

Trong nghiên cứu này chúng tôi đã tổng hợp thành công nhôm hydroxid bằng phương pháp khuếch 

tán acid và khuếch tán base và điều chế -Al2O3 từ Al(OH)3 đã tổng hợp . Nồng độ ảnh hưởng rõ rệt đến 

sự hình thành pha nhôm hydroxid. Cụ thể, khi nồng độ càng tăng thì pha boehmite tạo thành càng giảm. 

Yếu tố pH có ảnh hưởng đến sự hình thành pha nhôm hydroxid. Khi pH tăng thì tăng sự hình thành pha 

bayerite và pha boehmite càng giảm. Tất cả các mẫu nhôm oxid khảo sát đều có bề mặt riêng lớn hơn 

mẫu -Al2O3 chuẩn của Merck. Đặc biệt mẫu Al.2A-9 có diện tích bề mặt là 336.4 m2/g. Kết quả khảo sát 

làm chất mang được trình bày ở bảng 2. 

Bảng 2.  Kết quả khảo sát hoạt tính của các mẫu xúc tác Ni trên chất mang  nhôm oxid được  điều chế ở 

nồng độ 0.2M,  pH=7, 8, 9 và 10 theo phương pháp acid và base 

Phương pháp điều chế Mẫu % chuyển hóa 

Acid 

AlNi.2A-7 65.39 

AlNi.2A-8 67.27 

AlNi.2A-9 54.48 

AlNi.2A-10 30.17 

Base 

AlNi.2B-7 65.97 

AlNi.2B-8 50.39 

AlNi.2B-9 32.42 

AlNi.2B-10 22.81 
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