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TÓM TẮT 

Các yếu tố ảnh hưởng tới quá trình phân hủy quặng ilmenite Bình Định chứa 52% TiO2 bằng 
axit sunfuric đặc và kali hidrosunphat đã được khảo sát: nhiệt độ phân hủy, thời gian phân 
hủy, tỉ lệ quặng và chất phân hủy. Kết quả cho thấy khi sử dụng axit sunfuric đặc để phân hủy 
quặng, quá trình có thể thực hiện ở nhiệt độ thấp (khoảng 200oC) với hiệu suất cao nhất 
69,25% (nung 8 giờ), thấp hơn so với khi sử dụng kali hidrosunphat (khoảng 85%, nung 600oC, 
2 giờ).  

Từ khóa: Ilmenite; TiO2; Kali hidrosunphat; Sunphat. 

1. Giới thiệu 

Quặng ilmenite (FeTiO3) là một khoáng vật quan trọng có giá trị kinh tế, được sử dụng để chế 
tạo titan kim loại và titan dioxit – TiO2. TiO2 là một phụ gia màu tiêu biểu trong ngành công 
nghiệp sản xuất sơn, mực in, phẩm nhuộm,… và là một thành phần không thể thiếu trong 
ngành hóa mỹ phẩm [1], đồng thời được ứng dụng làm xúc tác xử lý môi trường, vật liệu 
kháng khuẩn hay ứng dụng trong ngành điện tử [2]. 

TiO2 trong công nghiệp được sản xuất chủ yếu bằng phương pháp sunphat (sulfate 
process) và phương pháp clorua (chloride process). Quy trình sunphat sử dụng axit H2SO4 
đậm đặc (94-98%) để phân hủy quặng ilmenite ở nhiệt độ 200-220oC [3-5]. Trong quy trình 
clorua, quặng ilmenite được trộn với than cốc và sục khí clo đi qua ở nhiệt độ 900-1000oC, 
thu được sản phẩm trung gian là TiCl4 [4]. Ngoài hai quy trình thương mại hóa trên, các 
phương pháp khác có thể sử dụng để điều chế TiO2 từ quặng ilmenite sử dụng tác nhân phân 
hủy quặng như florua: HF, NH4F [6,7] và KOH [8]. 

Trong các quy trình điều chế TiO2 từ quặng ilmenite, giai đoạn phân hủy quặng bằng các tác 
nhân khác nhau có vai trò quan trọng quyết định tới hiệu suất thu hồi TiO2 của cả quá trình 
điều chế. Bài báo này trình bày kết quả khảo sát hiệu suất phân hủy quặng ilmenite Bình Định 

35 

mailto:lethiphuongthao@humg.edu.vn


Kỷ yếu Hội nghị CBES2-2018 

chứa 52% TiO2 bằng phương pháp sunphat sử dụng axit sunfuric đặc và kali hydrosunphat 
(KHSO4), nhằm tìm ra một phương pháp mới xử lý quặng và thu hồi TiO2 với hiệu suất tối ưu. 

2. Thực nghiệm 

2.1. Hóa chất, thiết bị 

- Các hóa chất sử dụng bao gồm: KHSO4; H2SO4 98%; quặng ilmenite Bình Định. 

- Thiết bị, dụng cụ: lò nung nhiệt độ cao; tủ sấy; thiết bị gia nhiệt, khuấy từ; máy hút chân 
không; bộ rây phân loại kích thước hạt; dụng cụ thủy tinh. 

2.2. Chế tạo TiO2 từ quặng ilmenite 

Sử dụng axit sunfuric đặc để phân hủy quặng 

Trong phương pháp này, ilmenite hoặc xỉ titan được phân hủy bằng axit H2SO4 đậm đặc 
(98%). Quá trình này gồm 3 giai đoạn cơ bản: phân hủy quặng bằng axit sunfuric ở nhiệt độ 
170 - 220oC (phản ứng: FeTiO3 + 2H2SO4 → TiOSO4 + FeSO4 + 2H2O); thủy phân dung dịch sau 
nung quặng (đã được tách loại FeSO4) thu được axit metatitanic (H2TiO3 hoặc TiO2.nH2O); 
nung tách loại nước của axit metatitanic để thu titan dioxit. 

Sử dụng kali hidrosunphat rắn để phân hủy quặng 

Quy trình này cũng gồm 3 giai đoạn cơ bản giống như khi sử dụng axit sunfuric để phân hủy 
quặng, sau khi nung hỗn hợp KHSO4 và quặng ilmenite thu được sản phẩm dễ hòa tan là 
K2Ti2O5(phản ứng: FeTiO3 + 2KHSO4→ K2Ti2O5 + 2FeSO4 + H2O), hòa tan sản phẩm này trong 
dung dịch H2SO4 loãng thu được TiOSO4 (phản ứng: K2Ti2O5 + 3H2SO4 = 2TiOSO4 + K2SO4 + 
3H2O). Các giai đoạn tiếp theo tương tự phương pháp sử dụng axit sunfuric đặc. 

Các yếu tố ảnh hưởng tới quá trình phân hủy quặng được khảo sát: tỷ lệ khối lượng 
ilmenite/KHSO4|axit sunfuric đặc; thời gian phân hủy quặng; nhiệt độ phân hủy. Hiệu quả 
của quá trình phân hủy quặng được đánh giá qua hiệu suất phân hủy: 

1 5 m  
H  (%) 100

5
ph


   

5 là khối lượng quặng ilmenite khảo sát (g). 

m1 (g) là khối lượng quặng không tan sau giai đoạn phân hủy quặng. 

2.3. Phương pháp nghiên cứu 

- Thành phần pha của các sản phẩm được phân tích bằng phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) 
trên thiết bị X’Pert Pro tại Viện Hóa học - Vật liệu (Viện KH&CN Quân sự). 

- Hình thái học của các sản phẩm được xác định theo phương pháp hiển vi điện tử quét SEM 
tại Viện Khoa học Vật liệu (Viện Hàn lâm KH&CN Việt Nam). 

- Phân tích thành phần hóa học các sản phẩm bằng phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX) tại Viện 
Khoa học Vật liệu (Viện Hàn lâm KH&CN Việt Nam). 
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3. Kết quả và thảo luận 

3.1. Đặc điểm quặng ilmenite 

Quặng ilmenite được lấy từ Nhà máy khoáng sản Bình Định (BIMICO). Sau khi trải qua các 
quá trình tuyển tách, quặng ilmenite có màu đen (hình 1), đường kính hạt và thành phần hóa 
học được trình bày lần lượt ở bảng 1 và 2. 

Bảng 1. Đường kính hạt của quặng ilmenite 

STT Cỡ hạt d (mm) % Khối lượng 

1 0,35 < 1,7 

2 0,16 – 0,35 49,7 

3 0,08 – 0,16 46,3 

4 < 0,08 2,3 

Quặng ilmenite có kích thước hạt tương đối nhỏ mịn, kích thước hạt chủ yếu từ 0,08 đến 0,35 
mm (96% khối lượng). 

 

 

Hình 1. Quặng ilmenite Bình Định Hình 2. Giản đồ XRD của quặng ilmenite 

Thành phần pha của quặng ilmenite được xác định bằng phương pháp nhiễu xạ tia X. Kết quả 
phân tích được thể hiện ở hình 2 cho thấy: thành phần pha chủ yếu của quặng là các tinh thể 
ilmenite với các pic đặc trưng rõ rệt. 

3.2. Phân hủy quặng ilmenite bằng axit sunfuric đặc 

Kết quả khảo sát ảnh hưởng của các yếu tố đến hiệu suất phân hủy quặng ilmenite Bình Định 
bằng axit sunfuric đặc được nêu trong các bảng 2-4.  

Kết quả bảng 2 cho thấy hiệu suất phân hủy, Hph, tăng mạnh khi tăng nhiệt độ từ 150oC lên 
200oC, tăng 24,2%; tiếp tục tăng nhiệt độ lên 220oC Hph vẫn tăng nhưng không đáng kể, tăng 
2,81%; tăng nhiệt độ lên 230oC thì Hph có xu hướng giảm, giảm 2,01%. Xu hướng tăng hiệu 
suất phân hủy khi nhiệt độ tăng là thuận theo các định luật về động lực học. Hph tăng chậm lại 
và có xu hướng giảm khi tăng nhiệt độ lên 230oC có thể giải thích như sau: phản ứng thực 
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hiện trong thiết bị kín và trong pha lỏng của axit, khi tăng nhiệt độ, axit chuyển sang pha khí 
làm giảm hiệu quả tiếp xúc pha của phản ứng dẫn tới giảm hiệu suất phân hủy.  

Bảng 2. Sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng H2SO4 đặc theo nhiệt độ (Thời gian phân 
hủy 6 giờ, tỷ lệ mquặng/Vaxit = 5:15 g/mL) 

Nhiệt độ,oC 150 180 200 210 220 230 

Hph, % 30,01 47,02 54,21 56,01 57,02 55,01 

Từ kết quả trên có thể kết luận khoảng nhiệt độ hiệu quả cho phản ứng phân hủy quặng bằng 
H2SO4 đặc là 200-220oC. 

Bảng 3. Sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng H2SO4 đặc theo thời gian (Nhiệt độ phân 
hủy 200oC, tỷ lệ mquặng/Vaxit = 5:15 g/mL) 

Thời gian, giờ 2 4 6 8 

Hph, % 44,19 52,65 54,21 75,00 

Kết quả bảng 3 cho thấy, Hph tăng theo chiều tăng của thời gian phản ứng. Tuy nhiên, nếu kéo 
dài thời gian phản ứng sẽ tốn nhiều năng lượng cung cấp cho phản ứng hơn trong khi hiệu 
suất phân hủy không thay đổi nhiều. Do vậy, khoảng thời gian phản ứng được lựa chọn là 4-
8 giờ. 

Bảng 4. Sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng H2SO4 đặc theo tỷ lệ mquặng/ Vaxit (g/mL) 
(Thời gian phân hủy 6 giờ, nhiệt độ phân hủy 200oC) 

Tỷ lệ mquặng/Vaxit, g/mL 5:15 5:20 5:25 5:30 2,5:7,5 

Hph, % 53,68 55,88 54,21 49,99 58,07 

Với khoảng 5 g quặng, khi tăng lượng axit sử dụng từ 15 mL lên 20 mL hiệu suất có tăng lên 
nhưng không nhiều, tăng 2,2%. Tiếp tục tăng lên 25 và 30 mL thì hiệu suất phân hủy không 
tăng nữa mà lại giảm nhẹ, giảm 5,89%. Mặt khác, với cùng tỉ lệ số mol nhưng ở tỉ lệ 5:15 và 
2,5:7,5 lại thu được kết quả khác nhau về hiệu suất phân hủy (ở tỉ lệ 2,5:7,5 Hph cao hơn 
4,39%). Sự khác nhau này có thể giải thích do thể tích thiết bị phản ứng nhỏ, quá trình phản 
ứng không có khuấy trộn nên ở tỉ lệ 2,5:7,5 khả năng tiếp xúc của quặng và axit tốt hơn tỉ lệ 
5:15 dẫn tới Hph cao hơn. 

Giữa các tỉ lệ mquặng/Vaxit khác nhau, Hph cũng không chênh lệch nhiều nên để tiết kiệm hóa 
chất và đạt được hiệu quả phân hủy, có thể thực hiện ở tỉ lệ 5 g/15 mL hoặc 5g/20mL và tăng 
cường sự tiếp xúc pha bằng cách khuấy trộn hoặc tăng tạo độ dao động để đạt được hiệu quả 
phân hủy tốt nhất. 

Khi phân hủy quặng ilmenite bằng axit sunfuric đặc theo các điều kiện đã khảo sát ở trên, thu 
được TiO2 với hiệu suất thu hồi cao nhất đạt 69,25% ở điều kiện: nhiệt độ nung 200oC, thời 
gian nung 6 giờ, tỉ lệ mquặng/Vaxit 5 g/20 mL, sản phẩm thu được ở dạng anatase.  

Kết quả nghiên cứu trên cho thấy, quá trình phân hủy quặng ilmenite chứa 52% TiO2 bằng 
axit sunfuric đặc tuy thực hiện ở nhiệt độ thấp nhưng đạt hiệu suất chưa cao.  
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3.3. Phân hủy quặng ilmenite bằng kali hidrosunphat 

Kết quả khảo sát ảnh hưởng của các yếu tố đến hiệu suất phân hủy quặng ilmenite Bình Định 
bằng kali hidrosunphat được nêu trong các bảng 5-7.  

Kết quả (bảng 5) cho thấy phân hủy quặng ở nhiệt độ 600oC và 700oC cho hiệu suất phân hủy 
cao nhất. Ở nhiệt độ 700oC thì hiệu suất phân hủy tăng không đáng kể so với ở 600oC, do đó 
lựa chọn nhiệt độ tối ưu của phản ứng phân hủy quặng là 600oC. 

Khảo sát ảnh hưởng của thời gian nung đến hiệu suất phân hủy quặng (bảng 6) cho thấy, thời 
gian phản ứng diễn ra trong 2 giờ đến 3 giờ cho hiệu suất phân hủy quặng khá cao. Với mục 
đích giảm chi phí, chỉ thực hiện phản ứng trong 2 giờ là đủ. 

Bảng 5. Sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng KHSO4 theonhiệt độ (tỷ lệ khối lượng 
quặng:KHSO4 = 1:7; thời gian phân hủy 2 giờ) 

Nhiệt độ, oC 400 500 600 700 

Hph, % 10 31,6 85,5 86,2 

Bảng 6. Sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng KHSO4 theo thời gian (tỷ lệ khối lượng 
mquặng:mKHSO4 = 1:7; nhiệt độ phân hủy 600oC) 

Thời gian, giờ 1 2 3 

Hph, % 75 85,5 84,7 

Bảng 7. Khảo sát sự thay đổi hiệu suất phân hủy quặng bằng KHSO4 theo tỷ lệ khối lượng 
mquặng:mKHSO4 (thời gian phân hủy 2 giờ; nhiệt độ phân hủy 600oC) 

mQuặng:mKHSO4 1:3 1:4 1:5 1:6 1:7 1:8 

Hph, % 42 48 58 75,4 85,5 85,7 

Khi tiến hành điều chế TiO2 trong cùng một điều kiện về nhiệt độ, thời gian, kích thước hạt 
của quặng ilmenite, chỉ thay đổi tỷ lệ khối lượng quặng và KHSO4 thì hiệu suất phân hủy 
quặng tăng lên theo sự tăng tỷ lệ khối lượng quặng:KHSO4. Theo bảng 7, hiệu suất phân hủy 
cao nhất ứng với tỷ lệ mquặng:mKHSO4 là 1:7 và 1:8. Khi tăng tỷ lệ mquặng:mKHSO4 thì hiệu suất phân 
hủy quặng gần như không đổi, do đó lựa chọn tỷ lệ mquặng:mKHSO4 = 1:7 là đủ để phản ứng xảy 
ra với hiệu suất cao nhất. 

Kết quả thu được chỉ ra rằng, quá trình phân hủy quặng ilmenite chứa 52% TiO2 bằng kali 
hidrosunphat tuy thực hiện ở nhiệt độ cao hơn so với khi sử dụng axit sunfuric đặc nhưng 
thời gian ngắn hơn và hiệu suất phân hủy cao hơn hẳn. Do vậy, kali hidrosunphat có thể được 
coi là một tác nhân phân hủy quặng ilmenite mới với hiệu suất phân hủy cao, đồng thời cũng 
tránh được việc thải loại axit dư ra môi trường khi sử dụng axit sunfuric đặc để phân hủy 
quặng. 

3.4. Đặc trưng của vật liệu TiO2 điều chế bằng phương pháp hydrosunphat 

Vật liệu TiO2 điều chế ở điều kiện: phân hủy quặng bằng kali hidrosunphat trong thời gian 2 
giờ ở nhiệt độ 600oC, tỉ lệ khối lượng (g) quặng:kali hidrosunphat = 1:7 (hiệu suất thu hồi 
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TiO2 đạt 71%), TiO2 thu được được nung ở 500oC trong 3 giờ, sau đó xác định thành phần 
cấu trúc pha theo phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD). Kết quả đặc trưng được trình bày ở 
hình 3. 

Giản đồ XRD cho thấy, chỉ xuất hiện thành phần pha anatase duy nhất và cường độ pic khá 
mạnh tại các vị trí 2θ lần lượt là 25,3o; 37,8o; 48,5o; 53,9o [7]. Điều này chứng tỏ, vật liệu TiO2 
đã được điều chế thành công từ quặng ilmenite. 

 

Hình 3. Giản đồ nhiễu xạ tia X của vật liệu TiO2 

Phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX) của vật liệu TiO2 xác định thành phần các nguyên tố trong 
vật liệu được trình bày trong hình 4. 

  

Hình 4. Phổ EDX của vật liệu TiO2 Hình 5. Ảnh SEM của vật liệu TiO2 

Giản đồ EDX cho thấy, chỉ xuất hiện đỉnh của hai nguyên tố Ti (chiếm 58,85% về khối lượng) 
và O (chiếm 41,15%), không thấy xuất hiện các tạp chất, chứng tỏ độ tinh khiết cao của vật 
liệu TiO2 chế tạo được. 

Từ kết quả chụp ảnh SEM (hình 5) cho thấy, vật liệu TiO2 được điều chế từ quặng ilmenite có 
hình thái cấu trúc rõ ràng, các hạt có dạng hình cầu khá đồng đều, kích thước từ 0,5-1 µm.  

4. Kết luận 

Quặng ilmenite Bình Định đã được phân hủy bằng axit sunfuric đặc và kali hidrosunphat để 
điều chế TiO2. Kết quả khảo sát cho thấy, các yếu tố nhiệt độ nung, thời gian nung, tỉ lệ khối 
lượng quặng và axit/muối có ảnh hưởng tới hiệu suất phân hủy quặng, cụ thể: 

Nguyên tố Ti O 

Khối lượng, % 58,85 41,15 
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- Axit sunfuric đặc phân hủy quặng tốt nhất, và ở điều kiện: 200-220oC, 4 - 6 giờ, tỉ lệ mquặng : 
V axit = 5 g : 15 mL/20 mL, hiệu suất phân hủy cao nhất đạt khoảng 52%, cho hiệu quả về kinh 
tế cao nhất. 

- Kali hidrosunphat phân hủy quặng tốt nhất ở điều kiện: 600oC, 2 giờ, tỉ lệ khối lượng mquặng 
: mmuối = 1 : 7, hiệu suất phân hủy cao nhất đạt khoảng 85%. 

TiO2 điều chế được đều ở dạng anatase có thể được ứng dụng làm pigment hoặc làm chất xúc 
tác quang xử lý các chất gây ô nhiễm môi trường. 
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