
TẠP CHÍ KHOA HỌC ĐHSP TPHCM  Nguyễn Bình và tgk 
_____________________________________________________________________________________________________________ 
 
 

83 

TỔNG HỢP VẬT LIỆU MAO QUẢN TRUNG BÌNH 
 SBA-15 TỪ TRO TRẤU 
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TÓM TẮT 
SBA-15 được tổng hợp từ tro trấu. Sản phẩm được khảo sát các đặc trưng bằng các 

phương pháp XRD, TEM, EDS và phương pháp hấp phụ/giải hấp nitơ. Các kết quả thu 
được cho thấy vật liệu SBA-15 điều chế được là vật liệu mao quản trung bình cấu trúc lục 
phương có độ trật tự cao, diện tích bề mặt lớn (676,4 m2/g), sự phân bố kích lỗ xốp đồng 
nhất, độ dày thành mao quản lớn (42,3 Å), đường kính mao quản rộng (81,5 Å).  

Từ khóa: SBA-15, tro trấu, vật liệu mao quản trung bình. 
ABSTRACT 

Synthesis of mesoporous SBA-15 from rice husk ash 
SBA-15 materials were synthesized using rice husk. The obtained materials were 

characterized by using XRD, TEM, EDS and adsorption/desorption nitrogen methods. 
The obtained results have shown that the prepared SBA-15 samples had highly ordered 
hexagonal mesostructure with large specific surface area (676.4 m2/g), uniform 
mesopore size distribution, pore wall thickness is thickly (42.3 Å) and pore diameter is 
large (81.5 Å). 

Keywords: SBA-15, rice husk, mesoporous materials. 
 

1. Mở đầu  
Tro trấu là một phụ phẩm nông nghiệp được tạo thành khi sử dụng trấu làm chất 

đốt trong các lò. Tro trấu có giá thành rẻ, rất giàu silic dưới dạng SiO2 vô định hình nên 
có thể làm nguồn cung cấp silic cho mục đích khác (tổng hợp các loại zeolite, vật liệu 
mao quản trung bình SBA, MCM…) [1, 3]. Ở nước ta, tro trấu thường được xem như 
một phụ phẩm có giá trị thấp, ít được sử dụng. 

SBA-15 là loại vật liệu mao quản trung bình có kênh mao quản tuần hoàn cao, bề 
dày thành mao quản lớn nên có độ bền nhiệt cao hơn so với vật liệu MCM-41 và 
zeolite. SBA-15 thường được tổng hợp trong môi trường axit, có sử dụng chất định 
hướng cấu trúc là một polyme 3 khối (Pluronic P123); nguồn silic thường được sử dụng 
là các hợp chất cơ-silic đắt tiền hoặc muối natri silicat [2]. Do vậy, nếu sử dụng được 
nguồn silic từ tro trấu để tổng hợp SBA-15 sẽ mang lại nhiều lợi ích kinh tế. 
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Trong bài báo này, chúng tôi tận dụng nguồn silic hoạt tính trong tro trấu để tổng 
hợp SBA-15, đồng thời khảo sát một số thông số cấu trúc của vật liệu này. 
2. Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu 
2.1. Hóa chất và dụng cụ để điều chế SBA-15 

Các hóa chất được sử dụng là NaOH rắn, dung dịch HCl đặc, polyme 3 khối 
Pluronic P123 (Sigma-Aldrich, Mĩ), SiO2 hoạt tính thu từ tro trấu.   

Cốc thủy tinh chịu nhiệt dung tích 100 ml, 250 ml, 500 ml, bình thủy tinh nút kín 
500 ml, pipet, buret, máy khuấy từ gia nhiệt, con cá từ, bếp điện, lò nung gia nhiệt, 
chén nung, tủ sấy. 
2.2. Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu  

Trấu sử dụng trong nghiên cứu được lấy từ thị xã Long Khánh, tỉnh Đồng Nai. 
Nung trấu ở 600oC trong 3 giờ thì thu được tro trấu [6]. Hàm lượng silic có trong tro 
trấu được đo bằng phương pháp phổ phát xạ nguyên tử AES trên máy AGILENT 
7700x LC- ICP-MS. 

Khuấy tro trấu (đã tính toán để có lượng silic cần thiết) trong dung dịch NaOH 
nồng độ phù hợp trong 8 giờ để thu được dung dịch natri silicat (nguồn silic). SBA-15 
được tổng hợp trong môi trường axit mạnh (pH~1) từ nguồn silic trên với sự có mặt 
của chất định hướng cấu trúc là Pluronic P123. Tỉ lệ mol các chất trong gel: 58SiO2 : 
1P123: 353HCl : 11734H2O [5]. P123 được hòa tan trong dung dịch HCl tạo dung dịch 
trong suốt, sau đó nhỏ từ từ dung dịch natri silicat vào để tạo kết tủa. Toàn bộ hỗn hợp 
đó được đưa vào bình thủy tinh nút kín, ủ nhiệt ở 105oC trong 24 giờ để tạo gel. Gel 
được rửa sạch bằng nước cất đến trung tính (pH ~ 7), sấy qua đêm ở nhiệt độ 105oC và 
gửi phân tích nhiệt TGA-DSC trên máy LABSYS Evo (Pháp) ở chế độ nung từ nhiệt 
độ phòng đến 800oC, tốc độ nung 10oC/phút trong khí quyển không khí. Từ kết quả 
phân tích nhiệt, sản phẩm gel được nung ở 550oC trong 6 giờ, sản phẩm thu được là bột 
trắng mịn, được ghi phổ XRD, chụp ảnh TEM, phân tích EDS, khảo sát hấp phụ/giải 
hấp đẳng nhiệt N2 để xác định diện tích bề mặt và kích thước lỗ xốp.  

Phổ nhiễu xạ XRD đo trên máy Bruker D8-ADVANCE (Đức), nguồn tia X là tia 
Cu-Kα = 1,54 Å. Phổ XRD góc nhỏ có chế độ quét: 0,5o – 10o, bước nhảy 0,019o/s; phổ 
XRD góc lớn có chế độ quét: 10o – 90o, bước nhảy 0,05o/s. 

Ảnh vi cấu trúc và hình thái học được chụp bằng kính hiển vi điện tử truyền qua 
(TEM) trên máy JEOL-1400 (Nhật Bản). 

Đường đẳng nhiệt hấp phụ - giải hấp N2 được thiết lập ở 77K trên máy NOVA 
3200e của Quantachrome (Mĩ). Hàm lượng các nguyên tố của mẫu được thực hiện qua 
phương pháp đo phổ tán sắc năng lượng tia X (EDS) trên máy Horiba 7593-H (Anh). 
3. Kết quả và thảo luận 

Hình 1 là giản đồ TGA-DSC của sản phẩm gel. Giản đồ phân tích nhiệt cho thấy 
đường TGA có 2 giai đoạn mất khối lượng: 
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- Giai đoạn 1: Chỉ mất khoảng 2,5% khối lượng, bắt đầu ở khoảng 59oC và kết thúc 
tại 122,5oC. Tương ứng với giai đoạn này, trên đường DSC có hiệu ứng thu nhiệt nhỏ, 
được quy kết cho hiệu ứng mất nước liên kết vật lí nằm sâu trong các mao quản và vi 
mao quản do quá trình sấy chưa hoàn toàn mất hết nước. Và nhiệt độ mất nước bắt đầu 
từ 59oC cho thấy mẫu đã hút ẩm trở lại trong quá trình gửi mẫu đi ghi giản đồ phân tích 
nhiệt.  

- Giai đoạn 2: Bắt đầu ở khoảng 202oC và kết thúc tại 719,75oC, mất khoảng 33% 
khối lượng. Ứng với giai đoạn mất khối lượng này, theo lí thuyết, trên đường DSC phải 
có hiệu ứng thu nhiệt, nhưng trên thực tế giai đoạn này chỉ xuất hiện 2 hiệu ứng tỏa 
nhiệt. Nguyên nhân: do đồng thời với quá trình mất khối lượng thu nhiệt đã xảy ra quá 
trình oxi hoá khử tỏa nhiệt là phản ứng cháy của chất polime hữu cơ P123. Hiệu ứng tỏa 
nhiệt lớn của quá trình oxi hoá khử này đã che phủ hiệu ứng thu nhiệt của quá trình mất 
khối lượng.  

 
Hình 1. Giản đồ TGA-DSC của mẫu gel thu được sau khi ủ nhiệt 

Hiệu ứng tỏa nhiệt thứ nhất khá lớn ứng với quá trình bốc cháy hầu hết chất tạo 
cấu trúc P123, phù hợp với sự mất khối lượng lớn (~ 33%).  

Hiệu ứng tỏa nhiệt thứ hai khá nhỏ xuất hiện ở nhiệt độ cao hơn, là quá trình bốc 
cháy cặn cacbon còn sót lại từ việc phân hủy chất tạo cấu trúc nằm sâu trong mao quản 
của SBA-15.  
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Từ sau nhiệt độ 500oC, đường khối lượng giảm rất ít và không còn các hiệu ứng 
trên đường DSC nên chúng tôi chọn nhiệt độ 550oC để nung khi tổng hợp SBA-15. 

Giản đồ nhiễu xạ XRD góc nhỏ của mẫu SBA-15 (Hình 2) cho thấy sự tồn tại của 
3 peak nhiễu xạ tương ứng với 3 mặt mạng (100), (110) và (200) đặc trưng cho cấu trúc 
lục lăng 2 chiều của SBA-15, phù hợp với các tài liệu tham khảo [2, 5], từ đó xác nhận 
SBA-15 đã được hình thành. Giản đồ nhiễu xạ XRD góc lớn hơn 10o (Hình 3a) cho 
thấy trong SBA-15 không tồn tại ở pha tinh thể SiO2, do đó có thể khẳng định cấu trúc 
lỗ xốp của SBA-15 là dạng SiO2 vô định hình. 

Ngoài ra, từ giản đồ XRD góc nhỏ có thể tính được khoảng cách giữa 2 tâm mao 
quản liền kề nhau (Hình 3b) theo công thức a =  [4], trong đó d100 = . Kết 
quả thu được d100 = 107,2 Å và a = 123,8 Å. 

Kết quả khảo sát thành phần nguyên tố trong mẫu SBA-15 bằng phương pháp đo 
EDS (Hình 4) cho thấy mẫu thu được hoàn toàn tinh khiết với thành phần chỉ chứa 2 
nguyên tố là Si và O, tương ứng với thành phần là SiO2 vô định hình, phù hợp với kết 
quả XRD góc lớn.  

 
Hình 2. Giản đồ nhiễu xạ XRD góc nhỏ của mẫu SBA-15 
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Hình 3. (a) Giản đồ nhiễu xạ XRD góc lớn của mẫu SBA-15 và (b) 

 Khoảng cách giữa 2 mặt mạng (100) trong vật liệu SBA-15 

 
Hình 4. Phổ EDS của mẫu SBA-15 

Ảnh TEM của SBA-15 được chụp theo hai góc độ khác nhau (Hình 5). Hình 5a 
tương ứng với chùm electron được bắn theo hướng trùng với trục của kênh mao quản 
(top view), thể hiện rõ các lỗ mao quản hình lục lăng khá đồng nhất, có đường kính 
mao quản khoảng 7,15 nm; bên cạnh đó góc chụp ở Hình 5b tương ứng với chùm 
electron được bắn vuông góc với trục kênh mao quản (side view), thể hiện rõ các kênh 
mao quản chạy song song với nhau và khá đồng nhất. 
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Hình 5. Ảnh TEM top view (a) và side view (b) của vật liệu SBA-15 

Tính chất xốp của vật liệu SBA-15 được khảo sát qua đường đẳng nhiệt hấp phụ - 
giải hấp N2 (Hình 6). Đường đẳng nhiệt hấp phụ của SBA-15 thuộc loại IV theo phân 
loại của IUPAC. Nhánh hấp phụ và giải hấp gần như vuông góc và song song với nhau 
trong khoảng áp suất tương đối P/P0 tăng từ 0,6 - 0,8, tiêu biểu cho vật liệu mao quản 
trung bình dạng hình trụ, điều này có nghĩa là mao quản trung bình của vật liệu khá 
đồng nhất và hở hai đầu. 

Đồ thị biểu diễn phân bố kích thước lỗ xốp (Hình 7) cho thấy mẫu có bán kính lỗ xốp 
tập trung chủ yếu trong khoảng 35 – 50 Å, chứng tỏ kích thước lỗ có độ đồng đều cao.  

 
Hình 6. Đường đẳng nhiệt hấp phụ - giải hấp N2 của vật liệu SBA-15 
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Hình 7. Đồ thị biểu diễn phân bố kích thước lỗ xốp của SBA-15 

Từ các số liệu hấp phụ/giải hấp thu được, diện tích bề mặt sản phẩm được tính 
theo phương pháp BET.  

Một số thông số cấu trúc của SBA-15 tổng hợp từ tro trấu được thể hiện trong 
Bảng 1. Các thông số cấu trúc của SBA-15 được tổng hợp trong tài liệu [7], với nguồn 
silic là hợp chất cơ-silic tetraethoxysilane (TEOS) được thể hiện trong Bảng 2. 

Bảng 1. Các thông số cấu trúc của vật liệu SBA-15 tổng hợp từ tro trấu 
Mẫu d100 (Ao) a (Ao) D (Ao) D’ (Ao) tw (Ao) SBET (m2/g) 

SBA-15 107,2 123,8 81,5 71,5 42,3 676,4 

Trong Bảng 1: 
 a là khoảng cách giữa 2 tâm mao quản liền kề nhau (thu từ số liệu XRD góc nhỏ); 
 D là đường kính trung bình mao quản (thu từ đồ thị phân bố kích thước mao quản); 

D’ là đường kính mao quản từ ảnh TEM; 
 SBET là diện tích bề mặt riêng; 
 tw là bề dày thành mao quản (tw = a - D). 

Bảng 2. Các thông số cấu trúc của vật liệu SBA-15 tổng hợp từ nguồn silic 
là hợp chất cơ-silic TEOS [7] 

Mẫu a (Ao) D (Ao) tw (Ao) SBET (m2/g) 
SBA-15 108 70 38 709 

Bảng 1 cho thấy SBA-15 có diện tích bề mặt riêng khá lớn, độ dày của thành mao 
quản trong SBA-15 lớn, đây là lí do làm cho vật liệu SBA-15 có độ bền thủy nhiệt lớn. 
Kết quả cũng cho thấy đường kính trung bình mao quản thu được từ phép đo hấp phụ 
đẳng nhiệt khí N2 lớn hơn đường kính trung bình mao quản thu từ ảnh TEM. Điều này 
được giải thích là do trong quá trình hấp phụ đẳng nhiệt N2, ngoài việc lấp đầy kênh 
mao quản chính, các phân tử N2 còn lấp đầy được cả các vi mao quản (SBA-15 ngoài 



TẠP CHÍ KHOA HỌC ĐHSP TPHCM  Số 12(90) năm 2016 
____________________________________________________________________________________________________________ 
 
 

90 

kênh mao quản chính còn có các vi mao quản nối các kênh mao quản chính với nhau), 
dẫn đến kết quả đường kính thu được sẽ lớn hơn kết quả từ ảnh TEM, vì ở ảnh TEM 
đường kính thu được là đường kính của kênh mao quản chính. 

So sánh các thông số cấu trúc ở Bảng 1 và 2, chúng tôi nhận thấy các giá trị 
đường kính mao quản trung bình, độ dày thành mao quản và diện tích bề mặt riêng của 
vật liệu SBA-15 tổng hợp từ nguồn silic trong tro trấu xấp xỉ với SBA-15 được tổng 
hợp từ nguồn silic trong hợp chất cơ-silic TEOS. Điều này cho thấy SBA-15 tinh khiết 
có thể tổng hợp được từ nguồn silic trong tro trấu, là nguyên liệu rẻ tiền hơn. 
4. Kết luận 

SBA-15 đã được tổng hợp thành công từ nguồn silic hoạt tính của tro trấu. Mẫu 
tổng hợp đã được khảo sát bằng các phương pháp hóa lí hiện đại như XRD, TEM, 
EDS, hấp phụ đẳng nhiệt - giải hấp N2. Từ các kết quả thu được có thể kết luận rằng 
SBA-15 thu được là tinh khiết, có cấu trúc lục lăng 2 chiều, hở 2 đầu; kênh mao quản 
song song, tuần hoàn và đồng nhất. Đường kính mao quản rộng (81,5 Å), bề dày thành 
mao quản lớn (42,3 Å), diện tích bề mặt riêng lớn (khoảng 676,4 m2/g). 
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