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 In this study, Fe2O3/TiO2 composites were successfully fabricated by a 

simple approach for treating titanium slag with dilute sulfuric acid, 

followed by a ball-milling process and calcination at a temperature of 

400-800 oC in air. The resultant Fe2O3/TiO2 composites were 

characterized by using X-ray diffraction (XRD), Fourier transform 

infrared spectroscopy (FTIR), the N2 adsorption-desorption isotherm, 

and UV–vis diffuse reflectance spectroscopy. The effects of the 

concentration of sulfuric acid and the calcinated temperature on the 

formation of the Fe2O3/TiO2 composites were investigated in detail. The 

obtained Fe2O3/TiO2 composite has a BET surface area, energy 

bandgap, and pH point of zero charge of 76.65 m2/g, 2,09 eV, and 

8,45, respectively. Therefore, this as-prepared Fe2O3/TiO2 composite 

could be a promising and cost-effective adsorbent for the effective 

removal of heavy metals and photodegradation of dyes from an 

aqueous environment. 
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Giới thiệu chung  

 

Hiện nay trên thế giới khoảng 90 % lượng xỉ titan được 

sử dụng để sản xuất pigment dùng trong ngành công 

nghiệp sơn, giấy, nhựa… Ngoài ra, nó còn làm nguyên 

liệu để sản xuất titan kim loại, que hàn và các loại hóa 

chất trên cơ sở titan [1]. Trong xỉ titan có hai thành 

phần chính là TiO2 và Fe2O3, do đó xỉ titan có thể được 

coi là nguyên liệu ban đầu để chế tạo vật liệu 

compozit Fe2O3/TiO2. Vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 đã 

được các nhà khoa học nghiên cứu ứng dụng rộng rãi 

trong lĩnh vực quang xúc tác [2,3] và hấp phụ kim loại 

nặng trong môi trường nước [4,5]. Một vài phương 

pháp đã được sử dụng để chế tạo vật liệu compozit 

Fe2O3/TiO2 như phương pháp đồng kết tủa [6], thủy 

nhiệt [7,8], phương pháp ngâm tẩm [9], sol-gel [5]. Các 

tiền chất ban đầu được sử dụng để chế tạo compozit 

này thường bao gồm titanium tetra-isopropoxide [8], 

Ti(IV) n-butoxide [5], TiO2 [10] và các muối clorua, 

nitrat của Fe2+/Fe3+.  

Quặng ilmenite cũng là nguyên liệu chính dùng để sản 

xuất TiO2, ngoài ra do giá thành thấp và trữ lượng dồi 

dào, quặng ilmenite cũng được nghiên cứu mở rộng 

ứng dụng trong lĩnh vực siệu tụ điện [11], quá trình oxi 

hóa nâng cao phân hủy phenol [12], xúc tác chuyển 

hóa [13], cảm biến [14]. Đặc biệt, ilmenite được nhiều 
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nghiên cứu sử dụng để chế tạo compozit Fe2O3/TiO2 

làm vật liệu quang xúc tác phân hủy chất màu hữu cơ 

cũng như vật liệu hấp phụ kim loại nặng [2-4]. Cần lưu 

ý rằng, các nghiên cứu trước chế tạo vật liệu compozit 

Fe2O3/TiO2 từ quặng ilmenite sử dụng axit H2SO4 đậm 

đặc (98%) có thể gây ra yếu tố độc hại cho môi 

trường.  

Trong nghiên cứu này, trình bày cách tiếp cận sử dụng 

axit H2SO4 loãng để chế tạo vật liệu compozit 

Fe2O3/TiO2 từ xỉ titan. Các đặc tính của vật liệu 

Fe2O3/TiO2 được đánh chi tiết dưới đây. 

 

Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu  

 

Chế tạo vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 

 

Vật liệu Fe2O3/TiO2 được chế tạo theo các bước sau, 

20 g xỉ titan được trộn với 100 ml dung dịch axit 

sunphuric ở các nồng độ khác nhau lần lượt là 10%; 

20%; 30%; 40%; 60%; 80% và 98% trong 30 phút. Ký 

hiệu các mẫu là C10, C20, C30, C40, C60, C80 và C98 

lần lượt tương ứng với nồng độ khác nhau của axit 

sunfuric. Sau đó, phần rắn được rửa bằng nước nhiều 

lần để loại bỏ các tạp chất và sấy khô ở 100 oC trong 6 

giờ. Các mẫu được nung ở 600 oC trong 3 giờ và để 

nguội xuống nhiệt độ phòng. Tiếp theo, các mẫu được 

nghiền bằng máy nghiền bi zirconia có đường kính 2-5 

mm trong 45 phút. Cuối cùng, các mẫu được rửa lọc 

chân không và sấy khô ở 100 oC trong 6 giờ để thu 

được vật liệu compozit Fe2O3/TiO2. 

 

Đánh giá đặc tính vật liệu 

 

Thành phần pha được đo bằng phương pháp nhiễu xạ 

tia X (XRD, X′Pert PRO PANalytical) với nguồn bức xạ 

Cu-Kα 0,15405-nm. Hình thái, kích thước hạt và thành 

phần các nguyên tố của mẫu được quan sát bởi kính 

hiển vi điện tử quét và phổ tán xạ năng lượng tia X 

(SEM-EDX, Hitachi S-4600). Phổ FT-IR được đo bằng kĩ 

thuật phản xạ trên máy Bruker Tensor II. Phổ UV-Vis 

của mẫu để xác định năng lượng vùng cấm được thực 

hiện trên thiết bị quang phổ Jasco V730. Đường đẳng 

nhiệt hấp phụ N 2 ở 77 K trên máy BET TriStar II Plus 

377 được sử dụng để xác định diện tích bề mặt bằng 

phân tích Brunauer-Emmett-Teller (BET), đường đẳng 

nhiệt-giải hấp được sử dụng để xác định kích thước lỗ 

xốp và thể tích lỗ xốp bằng phương pháp Barrett-

Joyner- Halenda (BJH). 

 

Xác định điểm đẳng điện của vật liệu 

Điểm đẳng điện của vật liệu được xác định theo quy 

trình mô tả trong tài liệu [15]. Chuẩn bị 8 bình tam giác 

chứa 25 mL dung dịch NaCl 0,1M có giá trị pH ban đầu 

(pHi) nằm trong khoảng từ 2 đến 12. Giá trị pH được 

điều chỉnh bằng dung dịch HCl 0,1M và NaOH 0,1M. 

Lần lượt cho 0,1 g vật liệu Fe2O3/TiO2 vào các bình tam 

giác trên và đặt trên máy lắc (tốc độ 100 vòng/phút) 

trong 24 giờ. Sau đó tách vật liệu ra khỏi dung dịch và 

đo lại các giá trị pH (pHf). Từ đồ thị biểu diễn sự thay 

đổi giá trị pH ban đầu và sau cùng (∆pH = pHi - pHf) 

theo pHi là đường cong cắt trục hoành tại ∆pH = 0, 

xác định được giá trị đẳng điện (pHpzc). 

 

Kết quả và thảo luận  

 

Giản đồ nhiễu tia X (XRD) 

 

Giản đồ XRD của các mẫu được xử lý với dung dịch 

axit sunfuric ở các nồng độ khác nhau và nung ở 

600oC trong 3 giờ thể hiện trên Hình 1. 

Hình 1 thể hiện sự ảnh hưởng của nồng độ axit 

sunfuric đến sự hình thành pha của vật liệu. Thấy rằng, 

khi các mẫu được xử lý với nồng độ axit sunphuric khác 

nhau, trên giản đồ XRD đều xuất hiện các peak của 

TiO2 (anatas) và Fe2O3 (hematit).  

 

Hình 1: Giản đồ XRD của các mẫu nung ở 600 oC 

Hình 2 thể hiện sự so sánh giản đồ XRD của xỉ titan với 

vật liệu Fe2O3/TiO2 (mẫu C20). Từ Hình 2 thấy rằng, 

thành phần pha chính của xỉ titan là Fe2TiO5 

(pseudobrookite, JCPDS 01-076-1158) và các pha phụ 

khác như Al2O3 (JCPDS 00-031-0026), MnO2 (JCPDS 01-

072-1982) và SiO2 (JCPDS 00-043-0784). Sau quá trình 

chế tạo, được xử lý bởi axit sunphuric loãng, nung và 

nghiền bi, Fe2TiO5 đã chuyển hoàn toàn thành hỗn 

hợp Fe2O3/TiO2. Các đỉnh nhiễu xạ trên giản đồ XRD 

của Fe2O3/TiO2 được gán cho các pha TiO2 anatas 

(JCPDS 01-073-1764) và Fe2O3 (hematite, JCPDS 01-
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073-0603). Điều này chứng tỏ đã chế tạo thành công 

vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 từ xỉ titan. 

 

Hình 2: Giản đồ XRD của xỉ titan và 

vật liệu Fe2O3/TiO2 (mẫu C20) 

Ảnh hưởng của nhiệt độ nung đến sự hình thành pha 

của vật liệu đã được khảo sát, kết quả thể hiện trên 

Hình 3.  

 

Hình 3: Giản đồ XRD của vật liệu Fe2O3/TiO2 (mẫu C20) 

nung ở các nhiệt độ khác nhau trong 3 giờ 

Các mẫu vật liệu được nung ở các nhiệt độ khác nhau 

từ 400 oC đến 800 oC trong 3 giờ. Ở nhiệt độ nung từ 

400 - 700 oC, trên giản đồ XRD của vật liệu compozit 

vẫn xuất hiện các peak đặc trưng của TiO2 anatas và 

Fe2O3. Khi nhiệt độ nung tăng lên 800 oC, xuất hiện các 

peak của pha TiO2 rutile (JCPDS 00-001-1292), như vậy 

đã có sự chuyển pha từ anatas sang rutile. 

 

Phổ hồng ngoại biến đổi (FT-IR)  

 

Đặc trưng các nhóm liên kết trên bề mặt vật liệu được 

đánh giá theo phương pháp phổ hồng ngoại biến đổi 

FT-IR bằng kỹ thuật phản xạ, kết quả thể hiện ở Hình 4. 

 

Hình 4: Phổ hồng ngoại biến đổi FT-IR 

So sánh phổ FT-IR trên Hình 4 thấy rằng, sau quá trình 

chế tạo, trên phổ FT-IR của vật liệu Fe2O3/TiO2 xuất 

hiện đám phổ ở số sóng 1082,38 cm-1 và 464,05 cm-1, 

lần lượt được gán cho dao động uốn cong của O-H và 

dao động kéo dài của kim loại-O (Ti-O, Fe-O) [16], 

điều này chứng tỏ có sự hình thành của TiO2 và Fe2O3 

trong vật liệu compozit. 

Từ các kết quả trên, đã chứng minh sự chế tạo thành 

công vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 từ xỉ titan. 

 

Phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX) 

 

Thành phần các nguyên tố trong xỉ titan và vật liệu  

Fe2O3/TiO2 được phân tích bằng phương pháp tán xạ 

năng lượng tia X, kết quả thể hiện ở Hình 5. 

 
Hình 5: Phổ EDX của xỉ titan và vật liệu Fe2O3/TiO2 

(mẫu C20) [17] 

Kết quả phân tích EDX chỉ ra rằng, xỉ titan và vật liệu 

compozit có thành phần chính là Ti và Fe, ngoài ra có 

một lượng nhỏ các nguyên tố như Al, Mn, Si, điều này 

cũng phù hợp với kết quả đươc quan sát trên phổ 

XRD. Bên cạnh đó, ta có thể thấy thành phần nguyên 

tố của vật liệu Fe2O3/TiO2 hầu như không thay đổi sau 

https://doi.org/10.51316/jca.2023.051


Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 12 – issue 3 (2023) 83-88 

 

https://doi.org/10.51316/jca.2023.051 

86 

 

quá trình sulfat hóa và nung so với xỉ titan ban đầu. 

 

Đẳng nhiệt hấp phụ-giải hấp N2 (BET) 

 

 

Hình 6: Đường đẳng nhiệt hấp phụ-giải hấp N2 và sự 

phân bố kích thước mao quản (hình trong) của  

vật liệu Fe2O3 /TiO2 (mẫu C20) 

Đường đẳng nhiệt hấp phụ-giải hấp N2 và sự phân bố 

kích thước mao quản của vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 

được thể hiện trong Hình 6. 

Có thể quan sát thấy rằng, dạng đường cong hấp phụ 

- giải hấp của vật liệu thuộc dạng IV theo phân loại 

của UIPAC và vòng trễ H3 trong phạm vi áp suất 

tương đối 0,5-1, là vật liệu mao quản trung bình có 

trúc xốp dạng lớp không đồng nhất [18]. Diện tích bề 

mặt riêng tính theo BET của vật liệu Fe2O3/TiO2 được 

xác định là 75,65 m2/g. Kích thước và thể tích mao 

quản được tính bằng phương pháp BJH có giá trị 

tương ứng là 6,22 nm và 0,18 cm3/g.  

 

Điểm đẳng điện của vật liệu Fe2O3/TiO2 

 

 
Hình 7: Đồ thị xác định giá trị pHpzc của vật liệu 

Fe2O3/TiO2 (mẫu C20) 

Tính chất hấp phụ của vật liệu phụ thuộc vào tính chất 

bề mặt của nó và điểm đẳng điện (pHpzc) là một đại 

lượng đặc trưng quan trọng. Kết quả xác định điểm 

đẳng điện của vật liệu Fe2O3/TiO2 được thể hiện ở Hình 

7. Từ Hình 7, điểm đẳng điện của vật liệu được xác 

định là pHpzc = 8,45. Như vậy, khi vật liệu phân tán 

trong môi trường nước có giá trị pH nhỏ hơn điểm 

đẳng điện (pH < 8,45), bề mặt vật liệu tích điện tích 

dương do sự hấp phụ ion H+ trong dung dịch. Ngược 

lại, khi pH > 8,45 thì bề mặt vật liệu sẽ tích điện âm.  

 

Phổ tán xạ khuếch tán tử ngoại-khả kiến (UV-Vis) 

 

Cấu trúc dải năng lượng của vật liệu bán dẫn là một 

đặc tính quan trọng ảnh hưởng đến tính chất quang 

điện tử và ứng dụng của nó. Do đó, phương pháp phổ 

tán xạ khuếch tán tử ngoại-khả kiến được tiến hành để 

đánh giá khả năng hấp thụ ánh sáng của vật liệu, kết 

quả thể hiện ở Hình 8. 

 
Hình 8: Phổ tán xạ khuếch tán tử ngoại-khả kiến và đồ 

thị Tauc (bên trong) của vật liệu Fe2O3 /TiO2 

Để xác định giá trị của năng lượng vùng cấm (Eg), đồ 

thị Tauc đã được sử dụng. Đồ thị Tauc đưa ra sự phụ 

thuộc cường độ quang vào sự chênh lệch giữa năng 

lượng photon và năng lượng vùng cấm theo phương 

trình [19]. 

(αhυ)1/n = A(hυ - Eg) 

Trong đó: h - hằng số Planck (6,626.10-34 Js ); υ - tần 

số của photon tới; α - hệ số hấp thụ; Eg - năng lượng 

vùng cấm (eV); A - độ hấp thụ; n - hệ số phụ thuộc 

vào loại chuyển điện tử của chất bán dẫn, n = ½ được 

coi là điện tử chuyển trực tiếp (direct transition), n = 2 

là điện tử chuyển gián tiếp (indirect transition). 

Ta biết rằng TiO2 hấp thụ mạnh ánh sáng trong vùng 

tử ngoại (< 420 nm) [20] và hấp thụ yếu trong vùng 

khả kiến. Theo Hình 8, phổ UV-Vis của vật liệu 

compozit Fe2O3 /TiO2 đã mở rộng về phía vùng khả 
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kiến. Từ đồ thị Tauc (hình trong), hai giá trị năng lượng 

vùng cấm của vật liệu compozit Fe2O3 /TiO2 được xác 

định là 3,21 eV và 2,09 eV. Điều này cho thấy rằng, vật 

liệu có thể hấp thụ ánh sáng trong dải rộng từ tử 

ngoại đến khả kiến, có thể sử dụng làm chất xúc tác 

quang trong nhiều vùng ánh sáng khác nhau. 

 

Kết luận  

 

Vật liệu compozit Fe2O3/TiO2 đã được chế tạo thành 

công từ xỉ titan bằng quy trình đơn giản, xử lý bởi axit 

sunphuric, nung và cuối cùng là công đoạn nghiền bi. 

Khi xỉ titan được ngâm với dung dịch H2SO4 có nồng 

độ khác nhau đều cho thấy sự hình thành của pha 

TiO2 và Fe2O3. Điều này nghĩa là có thể sử dụng H2SO4 

loãng, mang đến lợi thế giảm sự độc hại và ăn mòn 

thiết bị khi sử dụng H2SO4 đặc so với các công trình 

khác. Các đặc trưng tính chất của vật liệu đã được 

đánh giá đầy đủ bằng các phương pháp hóa lý hiện 

đại. Thành công của việc chế tạo compozit Fe2O3/TiO2 

từ xỉ đã đề xuất được phương pháp hiệu quả về chi phí 

để tổng hợp vật liệu compozit, có thể sử dụng làm 

chất hấp phụ và quang xúc tác xử lý các ion kim loại 

nặng cũng như chất màu hữu cơ độc hại sẽ được 

nhóm tác giả tiếp tục thức hiện trong các nghiên cứu 

tiếp theo. 
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