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Tóm tắt 

Vật liệu nano In2O3 có cấu trúc hình thái dạng khối lập phương xốp được chế tạo bằng phương pháp phản 
ứng thủy nhiệt đơn giản, giá thành thấp, không sử dụng khuôn mềm và kết hợp với quá trình xử lý nhiệt. 
Hình thái và cấu trúc tinh thể của vật liệu nano In2O3 đã được khảo sát bằng kính hiển vi điện tử quét 
(SEM), kính hiển vi điện tử truyền qua (TEM) và giản đồ nhiễu xạ tia X (XRD). Cảm biến khí đã được chế 
tạo bằng phương pháp nhỏ phủ và khảo sát tính chất nhạy khí với khí cháy nổ H2 tại các nhiệt độ làm việc 
khác nhau. Kết quả cho thấy, cảm biến cho độ đáp ứng cao nhất tại nhiệt độ làm việc 350 oC, ở nồng độ 
1000 ppm khí H2 độ đáp ứng Rari/Rgas có giá trị bằng 2,3 lần. Cảm biến có thời gian đáp ứng/hồi phục nhỏ (5 
s/45 s) và độ ổn định rất tốt sau sáu chu kỳ mở/đóng khí liên tiếp. 

Từ khóa: Cảm biến khí, Khối nano In2O3, nano In2O3 xốp  
Abstract 

Mesoporous In2O3 nanocubes were synthesized through a simple, low-cost hydrothermal method without 
using soft template, followed by calcination. The morphology and crystal structure of the In2O3 nanocubes 
were examined by scanning electron microscopy (SEM), transmission electron microscopy (TEM), and X-ray 
diffraction (XRD). The gas sensors were fabricated by drop casting method and tested over flammable and 
explosive H2 gas at different temperatures. The best performance was found at working temperature of 
350oC with the highest response of 2.3 to 1000 ppm H2. The sensor showed fast response/recovery time (5 
s/45 s), and good stability after six consecutive measurement cycles. 

Keywords: Gas sensing, In2O3 nanocubes, mesoprous In2O3  

1. Tổng quan * 

Hydro (H2) được dự báo sẽ trở thành nguồn 
năng lượng xanh tái tạo thay thế cho nguồn năng 
lượng hóa thạch trong tương lai, được sử dụng trong 
nhiều lĩnh vực khác nhau như: pin nhiên liệu, máy 
phát điện, hàng không [1, 2]. Tuy nhiên, H2 là chất 
khí không mùi, không màu, nhẹ và có thể gây cháy 
nổ ở nồng độ thể tích từ 4% đến 75% trong không khí 
[3, 4]. Sự rò rỉ khí hydro có thể xảy ra và dẫn đến các 
vụ cháy nổ gây hậu quả nghiêm trọng, chẳng hạn vụ 
nổ của lò phản ứng hạt nhân ở Fukushima (Nhật Bản) 
năm 2011 do sự giải phóng hydro trong quá trình sạc 
lại pin nhiên liệu [5]. Do vậy, cần phải phát triển các 
bộ cảm biến H2 với chi phí thấp, hiệu quả, sử dụng 
trong thực tế để cảnh báo sớm sự rò rỉ khí H2 cũng 
như trong quá trình sản xuất, lưu trữ và vận chuyển. 
Cảm biến khí trên cơ sở vật liệu oxide kim loại bán 
dẫn là sự lựa chọn đầy hứa hẹn cho việc phát triển các 
bộ cảm biến hydro cho độ nhạy cao, chi phí thấp và 
dễ tích hợp trong các thiết bị điện tử điều khiển đơn 
giản. Indium oxide (In2O3) thể hiện là một oxide kim 
loại bán dẫn loại n có vùng cấm rộng (3,6 eV), thể 
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hiện tính chất điện và quang đầy hứa hẹn [6]. Đặc 
biệt, In2O3 đã được ứng dụng để phát triển các cảm 
biến khí độc như NH3, H2S và Cl2 [6, 7]. Trong 
những năm gần, bằng nhiều phương pháp tổng hợp 
khác nhau, nhiều cấu trúc nano của In2O3 với nhiều 
hình thái khác nhau đã được tổng hợp [8, 9]. In2O3 
với cấu trúc xốp, có diện tích riêng bề mặt lớn và đặc 
biệt thích hợp cho việc hấp phụ và khuếch tán nhanh 
các phân tử khí, khiến nó trở thành vật liệu đầy hứa 
hẹn để phát triển các bộ cảm biến khí có thể phát hiện 
các khí mục tiêu ở dải nồng độ thấp. 

Trong nghiên cứu này, chúng tôi tập trung vào 
chế tạo vật liệu In2O3 có cấu trúc nano bằng phương 
pháp thủy nhiệt, đồng thời khảo sát tính nhạy khí H2  
và đánh giá tính chọn lọc của chúng với một số loại 
khí khác. Đây là phương pháp khá đơn giản, không 
yêu cầu hệ chân không hay các kim loại quý hiếm 
làm xúc tác. Ngoài ra, phương pháp thủy nhiệt cho 
phép chế tạo số lượng lớn vật liệu (cỡ gram) với giá 
thành thấp.  

2. Thực nghiệm 

2.1  Chế tạo vật liệu 

Hóa chất chế tạo bao gồm nước khử ion, muối 
InCl3, Urea. Các hóa chất sử dụng đều là hóa chất có 
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độ sạch cỡ 99.99%. Quy trình chế tạo vật liệu In2O3 
có cấu trúc nano bằng phương pháp thủy nhiệt được 
mô tả trên Hình 1.  

 
Hình 1. Quy trình chế tạo vật liệu nano In2O3 có cấu 
trúc khối lập phương 

Muối InCl3.4H2O (1 g) được hòa tan trong 50 ml 
nước khử ion ở nhiệt độ phòng bằng máy khuấy từ, 
sau đó cho thêm 1 g Urea và tiếp tục khuấy thêm 10 
phút. Dung dịch thu được chuyển vào bình phản ứng 
bằng teflon có dung tích 100 ml và có vỏ chịu áp suất 
bằng thép không gỉ. Quá trình thủy nhiệt được tiến 
hành ở nhiệt độ 180 °C trong khoảng thời gian 12 h. 
Sau khi tiến hành thủy nhiệt, vật liệu chế tạo được thu 
lại bằng máy quay ly tâm và rửa sạch bốn lần bằng 
nước khử ion và hai lần bằng dung dịch ethanol. Vật 
liệu thu được sau khi quay ly tâm và sấy khô ở nhiệt 
độ 60 °C trong môi trường không khí trong 24 giờ. 
Cuối cùng, vật liệu được xử lý nhiệt ở nhiệt độ 600°C 
trong 2h để thu được hợp phần cuối cùng là In2O3. 
Hình dạng, cấu trúc tinh thể của vật liệu đã được 
nghiên cứu bằng các phép đo như ảnh hiển vi điện tử 
quét (SEM - JEOL model 7600F), ảnh hiển vi điện tử 
truyền qua (TEM - JEOL model 2100F) và giản đồ 
nhiễu xạ tia X (XRD- Bruker D8 Advance) sử dụng 
bước sóng CuKα (λ = 0.15406 nm). 

2.2  Chế tạo cảm biến 

Để đánh giá tính chất nhạy khí của vật liệu, 20 
mg vật liệu thu được sau quá trình thủy nhiệt, được 
phân tán trong dung dịch ethanol bằng rung siêu âm 
cường độ thấp. Hỗn hợp được nhỏ phủ lên đế SiO2 có 
sẵn điện cực răng lược Pt có độ dày khoảng 200 nm, 
với khoảng cách giữa các điện cực là 20 µm, mỗi điện 
cực có 15 răng lược. Cuối cùng cảm biến được xử lý 
nhiệt tại 600oC trong 2 giờ với tốc độ gia nhiệt 
5oC/phút để đảm bảo tính ổn định điện trở của cảm 
biến, sau đó lò tự động tắt và nguội tự nhiên về nhiệt 
độ phòng, thu được cảm biến. 

Đặc trưng nhạy khí của cảm biến được nghiên 
cứu bằng cách đo sự thay đổi điện trở của vật liệu 
trong môi trường không khí và môi trường khí cần đo 
bằng phương pháp đo động với dòng chảy ổn định 

400 sccm. Trong nghiên cứu này, khí được lựa chọn 
là khí H2, do đây là một loại khí dễ gây cháy nổ khi 
đặt trong không khí. Độ đáp ứng của cảm biến được 
định nghĩa bởi công thức S = Rgas/Rair, trong đó Rgas 
và Rair lần lượt là điện trở của lớp màng vật liệu nhạy 
khí trong môi trường khí đo và trong không khí. Thời 
gian đáp ứng là thời gian điện trở của cảm biến đạt 
được 90% giá trị bão hòa (𝜏𝜏𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟.90%) và thời gian hồi 
phục được tính là thời gian để điện trở của cảm biến 
trở về và đạt được 90% giá trị điện trở ban đầu 
(𝜏𝜏𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟.90%). 

3. Kết quả và thảo luận 

3.1. Kết quả chế tạo vật liệu  

3.1.1 Cấu trúc tinh thể của vật liệu 

Cấu trúc tinh thể của vật liệu sau khi ô xy hóa 
nhiệt ở 600 oC/2 h được xác định bằng phương pháp 
nhiễu xạ tia X (Hình 4). Kết quả phân tích nhiễu xạ 
tia X cho thấy, các đỉnh nhiễu xạ của vật liệu sau khi 
oxy hóa nhiệt thể hiện cấu trúc tinh thể lập phương 
của In2O3, phù hợp với thẻ chuẩn (JCDPS, 06-0416). 
Kết quả này cũng tương đồng với báo cáo của Wang 
và cộng sự [10], vật liệu thu được sau phản ứng thủy 
nhiệt có cấu trúc tinh thể lập phương của In(OH)3. 
Khi ô xy hóa ở nhiệt độ trên 450oC, In(OH)3 bị phân 
hủy thành In2O3 và H2O theo phương trình phản ứng: 

2𝐼𝐼𝐼𝐼(𝑂𝑂𝑂𝑂)3 → 𝐼𝐼𝐼𝐼2𝑂𝑂3 + 3𝑂𝑂2𝑂𝑂             (1) 

Trên giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu sau khi oxy 
hóa nhiệt không phát hiện được đỉnh nhiễu xạ nào 
khác của In2O3, điều này cho thấy vật liệu thu được 
có tính đơn pha.  

 
Hình 2. Giản đồ nhiễu xạ tia X của vật liệu thu được 
sau khi oxy hóa nhiệt ở 600oC/2 h. 

3.1.2 Hình thái của vật liệu 

Hình thái của vật liệu thu được sau quá trình 
thủy nhiệt và ô xy hóa nhiệt ở 600oC/2h trong môi 
trường không khí đã được khảo sát bằng ảnh SEM thể 
hiện trên Hình 3.  
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Hình 3. Ảnh SEM của vật liệu thu được sau quá trình 
thủy nhiệt (A, B); và sau khi oxy hóa nhiệt ở 600°C/2 
h (C, D). 

Hình 3 (A) là ảnh SEM của vật liệu thu được 
sau quá trình thủy nhiệt. Hình thái của vật liệu thu 
được có dạng các khối lập phương với kích thước 
không đồng nhất, khối to có kích thước cạnh lên đến 
700 nm, còn khối nhỏ chỉ khoảng 300 nm, các khối 
có kích thước 500 nm chiếm đa số. Ảnh SEM có độ 
phóng đại lớn hơn cho thấy bề mặt của các khối rất 
phẳng và nhẵn (Hình 2 (B)). Hình 3 (C) và (D) là ảnh 
SEM của mẫu sau khi ô xy hóa nhiệt ở 600oC trong 
môi trường không khí. Kết quả cho thấy, sau khi ô xy 
hóa nhiệt, hình thái vật liệu về cơ bản vẫn giữ được 
dạng các khối lập phương. Tuy nhiên, bề mặt các 
khối không còn phẳng và nhẵn nữa, có mặt xuất hiện 
các lỗ xốp, do đó có thể ứng dụng vật liệu để phát 
triển các bộ cảm biến cho độ nhạy cao.   

 
Hình 4. Ảnh TEM của khối nano In2O3 xốp sau khi   
ô xy hóa nhiệt 600 oC/2 h. 

Để quan sát rõ hơn các lỗ xốp, cấu trúc xốp của 
vật liệu nano In2O3, chúng tôi đã tiến chụp ảnh TEM 
của mẫu sau khi oxy hóa nhiệt. Ảnh TEM Hình 3(A) 
cho thấy hình thái vật liệu thu được vẫn có dạng khối, 
với mặt quan sát này không thấy xuất hiện lỗ xốp, 
kích thước vào khoảng 500 × 500 nm . Còn ảnh TEM 

Hình 3(B) cho thấy một lỗ xốp có kích thước khoảng 
80×200nm rỗng giữa hai mặt đối diện của khối.   

3.2 Tính nhạy khí của vật liệu 

Tính chất nhạy khí của cảm biến trên cơ sở 
màng nhạy khí là vật liệu In2O3 chế tạo, được nghiên 
cứu đối với khí cháy nổ H2. Hình 5 là đồ thị sự thay 
đổi điện trở của cảm biến khi tiếp xúc với khí H2 tại 
các nhiệt độ làm việc 300oC, 350oC, 400oC và 450oC. 
Tại mỗi nhiệt độ làm việc, cảm biến được khảo sát 
với bốn nồng độ khí H2 là 100 ppm, 250 ppm, 500 
ppm và 1000 ppm. Kết quả cho thấy, điện trở của 
cảm biến giảm khi tiếp xúc với khí H2 và trở về điện 
trở nền khi ngắt khí H2 ở tất cả các nồng độ và nhiệt 
độ làm việc. Kết quả này có thể được giải thích như 
sau: Hydro là khí khử nên khi tác dụng với các  ion 
oxy hấp phụ bề mặt (𝑂𝑂−, 𝑂𝑂2−) của màng nhạy khí tạo 
thành H2O và nhả lại điện tử cho các khối xốp nano 
In2O3 bán dẫn loại n của màng nhạy khí của cảm 
biến, làm cho nồng độ điện tử của khối tăng, điện trở 
của màng giảm. Phản ứng của khí H2 với các ion oxy 
hấp phụ bề mặt các khối xốp In2O3 được mô tả bởi 
các phương trình sau [11]: 

𝑂𝑂2(𝑔𝑔) → 2𝑂𝑂(𝑎𝑎𝑎𝑎𝑟𝑟)                                      (2) 

2𝑂𝑂(𝑎𝑎𝑎𝑎𝑟𝑟) + 𝑂𝑂(𝑎𝑎𝑎𝑎𝑟𝑟)
− → 2𝑂𝑂2𝑂𝑂(𝑔𝑔) + 𝑒𝑒−         (3) 

2𝑂𝑂(𝑎𝑎𝑎𝑎𝑟𝑟) + 𝑂𝑂(𝑎𝑎𝑎𝑎𝑟𝑟)
2− → 𝑂𝑂2𝑂𝑂(𝑔𝑔) + 2𝑒𝑒−         (4) 

 
Hình 5. Sự thay đổi điện trở của cảm biến với màng 
nhạy khí là vật liệu In2O3 trong môi trường có khí H2 
ở dải nồng độ 100 - 1000 ppm so với khí nền không 
khí làm việc tại các nhiệt độ khác nhau. 

Đồ thị độ đáp ứng của cảm biến theo nhiệt độ tại 
các nồng độ khí 100 ppm; 250 ppm; 500 ppm và 
1000 ppm khí H2 đã được tính toán từ đồ thị Hình 5 
và được biểu diễn trên đồ thị Hình 6 (A). Kết quả cho 
thấy, tại nhiệt độ làm việc 350oC, cảm biến cho độ 
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đáp ứng (Rair/Rgas) cao nhất ở cả bốn giá trị nồng độ 
khí H2. Còn khi nhiệt độ làm việc của cảm biến lớn 
hơn hoặc nhỏ hơn 350oC thì độ đáp ứng của cảm biến 
đều giảm. Kết quả này phù hợp với công bố của 
Yeon-Tae Yu và cộng sự [12]. Thật vậy, độ đáp ứng 
của cảm biến tại nhiệt độ làm việc 350 oC ở nồng độ 
1000 ppm khí H2 cho độ đáp ứng Rair/Rgas = 2,3, còn 
khi nhiệt độ làm việc là 300oC; 400oC và 450oC thì 
cảm biến cho độ đáp ứng tương ứng là 1,8; 1,5 và 1,4. 
Cảm biến có thể phát hiện được khí H2 ở nồng độ còn 
thấp hơn 100 ppm, giá trị này là rất nhỏ so với nồng 
độ ở ngưỡng cháy nổ của H2 là 4 % (40000 ppm). 
Ngoài ra, thời gian đáp ứng của cảm biến cũng rất 
nhỏ cỡ vài giây. Thật vậy, tại nhiệt độ làm việc cho 
độ đáp ứng cao nhất 350oC, thời gian đáp ứng 
𝜏𝜏𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟.90% của cảm biến tại nồng độ 1000 ppm khí H2 
tính được từ đồ thị sự thay đổi điện trở của cảm biến 
theo thời gian có giá trị vào khoảng 5 giây, còn thời 
gian hồi phục 𝜏𝜏𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟.90% có giá trị khoảng 45 giây. 
Trong kỹ thuật, các bộ cảm biến cảnh báo rò rỉ khí H2 
có thời gian đáp ứng càng nhỏ càng tốt, do đó có thể 
tăng nhiệt độ làm việc của cảm biến để giảm thời gian 
đáp ứng. Tại nhiệt độ làm việc 400oC và 450oC ở 
nồng độ 1000 ppm khí H2, cảm biến có thời gian đáp 
ứng tương ứng là 3,5 và 2,5 giây, thời gian hồi phục 
cũng giảm và có giá trị là 39 và 30 giây.   

 
Hình 6. Các đồ thị đặc trưng nhạy khí H2 của cảm 
biến với màng nhạy khí là vật liệu In2O3: (A) Độ đáp 
ứng theo nhiệt độ tại các nồng độ khí H2 khác nhau 
và (B) Độ đáp ứng theo nồng độ khí H2 tại các nhiệt 
độ làm việc khác nhau.  

Hình 6 (B) là đồ thị độ đáp ứng của cảm biến 
theo nồng độ khí H2 tại các nhiệt độ làm việc 300 oC, 
350oC, 400oC và 450oC. Kết quả cho thấy độ đáp ứng 
khá tuyến tính theo dải nồng độ đo tại tất cả các nhiệt 

độ làm việc. Điều này cho thấy, có thể ứng dụng cảm 
biến để tích hợp với các mạch điện tử tuyến tính để 
xây dựng, thiết kế thiết bị đo và cảnh bảo rò rỉ khí H2. 

Đánh giá tính ổn định của cảm biến, chúng tôi 
đã tiến hành đo độ lặp lại sau 6 chu kỳ mở/đóng khí 
H2 cùng một nồng độ 250 ppm tại nhiệt độ làm việc 
350oC  (Hình 7). Kết quả khảo sát cho thấy, cảm biến 
có độ lặp lại (hay độ ổn định) tốt với các chu kỳ 
mở/đóng khí so với khí nền. Điều này chứng tỏ lớp 
vật liệu nhạy khí có độ ổn định tốt do các khối nano 
xốp In2O3 có độ kết tinh tinh thể cao.   

 
Hình 7. Độ lặp lại của cảm biến với màng nhạy khí là 
vật liệu In2O3 sau 6 chu kỳ mở/đóng khí H2 ở nồng độ 
250 ppm so với khí nền (không khí khô) tại nhiệt độ 
làm việc 350oC. 

 
Hình 8. Độ chọn lọc của cảm biến khi khảo sát với 
các loại khí khác nhau: H2 (1000 ppm), NH3 (1000 
ppm), CO2 (50000 ppm) và CH4 (5000 ppm) tại nhiệt 
độ làm việc 350oC. 

Để đánh giá tính chọn lọc khí của cảm biến trên 
cơ sở màng nhạy khí là vật liệu In2O3, chúng tôi đã 
tiến hành khảo sát tính chất nhạy khí của cảm biến tại 
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nhiệt độ làm việc 350oC đối với các khí H2                   
(1000 ppm),  NH3 (1000 ppm), CO2 (50000 ppm) và 
CH4 (5000 ppm). Độ đáp ứng (Rair /Rgas) của cảm 
biến đối với 4 loại khí trên được trình bày trên đồ thị 
Hình 8. Kết quả khảo sát cho thấy, cảm biến cho độ 
đáp ứng cao nhất đối với khí H2 (2.3 lần) và tiếp đến 
là khí NH3 (1.7 lần), còn các khí CO2 và CH4 đo ở 
nồng độ cao hơn gấp 5 lần so với H2 và NH3 đều cho 
độ đáp ứng không đáng kể. Điều này cho thấy có thể 
dùng cảm biến trên cơ sở màng nhạy khí là khối lập 
phương nano In2O3 để phát hiện và đo khí H2 và NH3. 

4. Kết luận 

Chúng tôi đã chế tạo thành công vật liệu nano 
In2O3 có cấu trúc xốp bằng phương pháp thuỷ nhiệt 
đơn giản, giá thành thấp và không sử dụng chất để tạo 
khuôn mềm. Vật liệu nano In2O3 thu được sau quá 
trình thuỷ nhiệt có dạng các khối lập phương xốp 
rỗng và đã được nghiên cứu ứng dụng trong cảm biến 
khí H2. Các kết quả khảo sát đánh giá tính nhạy khí 
của cảm biến trên cơ sở màng nhạy khí là vật liệu 
dạng khối nano có cấu trúc xốp. Cảm biến cho độ đáp 
ứng tốt nhất đối với khí H2 tại nhiệt độ làm việc 
350oC trong dải nồng độ 100 ppm - 1000 ppm. Ngoài 
ra, cảm biến có thời đáp ứng nhỏ và độ ổn định cao, 
có thể ứng dụng trong các thiết bị đo và cảnh báo rò rỉ 
khí H2.   
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