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SUMMARY 
 

STUDY SYNTHESIS OF OXIDE NANO CoAl2O4  
BY GEL GLYCINE COMBUSTION METHOD 

 
CoAl2O4 power has been synthesised at low temperature (500oC) by the combustion of 
gel prepared from glyxin, cobalt nitrates and aluminum nitrates. Factors affecting on 
process synthesis of nanometer oxides CoAl2O4 including temperature of gel 
formation, pH of the solution, molar ratio of concentration of ion metal and the 
concentration of glyxin, temperature of calcining and heating time on structure and 
sizes were investigated. The crystalline process of oxides particles were considered by 
X-Ray diffraction (XRD). Further thermal treatment at 500 - 700oC for 2 hours yields 
the single  phase CoAl2O4. CoAl2O4 powders with crystallite size 10 nm have been 
prepared.
  
 
1. MỞ ĐẦU 
Vật liệu nano là một lĩnh vực nghiên 
cứu được nhiều nhà khoa học quan tâm. 
Vật liêu nano thể hiện những tính chất 
lý hóa ưu việt như độ bền cơ học cao, 
tính siêu thuận từ, các tính chất quang 
học nổi trội, có hoạt tính xúc tác và tạo 
ra các vùng hoạt tính mạnh trên bề mặt. 
Coban aluminat (CoAl2O4) là bột màu 
có cấu trúc spinel. CoAl2O4 có 
nhiều tính chất quý như bền nhiệt và 
hóa học được sử dụng làm chất màu cho 
gốm sứ, sơn và chất dẻo. Ngoài ra nó 
còn được sử dụng trong lĩnh vực vật 
liệu từ, phát quang, xúc tác, hấp phụ và 

trong y học. Do vậy, việc nghiên cứu 
tổng hợp chất màu này được nhiều nhà 
khoa học và các cơ sở sản xuất quan 
tâm.  
Có nhiều phương pháp để tổng hợp 
CoAl2O4. Với các phương pháp tổng 
hợp khác nhau, trong các chất nền khác 
nhau sẽ thu được các oxit nano có kích 
thước, hình dạng, phân bố, diện tích bề 
mặt khác nhau dẫn đến tính chất của 
chúng khác nhau. [1,2,3,4,5]. Trong bài 
báo này, chúng tôi trình bày kết quả 
nghiên cứu tổng hợp CoAl2O4 có kích 
thước nano sử dụng phương pháp đốt 
cháy gel trong chất nền glyxin. 
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2. THỰC NGHIỆM 
- Các hóa chất sử dụng trong nghiên 
cứu đều là loại tinh khiết phân tích: 
Al(NO3)3.9H2O, Co(NO3)2.6H2O, 
glyxin. 
- CoAl2O4 được điều chế bằng phương 
pháp đốt cháy gel glyxin (Gly). Dung 
dịch muối Al(NO3)3 và dung dịch muối 
Co(NO3)2 được khuấy trộn với dung 
dịch Gly theo tỉ lệ mol tương ứng. Hỗn 
hợp được gia nhiệt và khuấy liên tục 
trên máy khuấy từ cho đến khi hình 
thành gel. Sấy khô gel và nung mẫu ở 
các nhiệt độ khác nhau. 
- Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen được đo 
trên máy SIEMENS D5000 và D8 
Advance Bruker với 

a

o

CuKλ =1,5406A  ở nhiệt độ phòng, 

góc quét θ = 0 - 70o, bước nhảy 0,03o, 
điện áp 30 kv, cường độ ống phát 0,03 
A.  
Kích thước hạt trung bình (nm) của oxit 
được tính theo phương trình Scherrer:  

0,89.λr =
βcosθ

 

Trong đó: r  là kích thước hạt trung 
bình (nm), λ là bước sóng Ka của anot 
Cu (0,15406 nm), β là độ rộng của pic 
ứng với nửa chiều cao của pic cực đại 
(FWHM) tính theo radian, θ là góc 
nhiễu xạ Bragg ứng với pic cực đại 
(độ). 
3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 
3.1. Khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ 
nung 
* Giản đồ phân tích nhiệt của mẫu: 
Để xác định khoảng nhiệt độ nung thích 
hợp chúng tôi dựa vào kết quả ghi giản 
đồ phân tích nhiệt của gel. Điều chế gel 
của Al(NO3)3, Co(NO3)2 (tỷ lệ mol 
Co2+/Al3+ = 1/2) và gly với tỷ lệ mol 
(Co2+, Al3+)/Gly = 1/4, nhiệt độ tạo gel 
70oC, pH tạo gel là 4. Sau khi gel ổn 
định, ghi giản đồ phân tích nhiệt (hình 1). 

 
Hình 1. Giản đồ phân tích nhiệt của gel 

Co2+-Al3+- Gly 
 

Từ hình 1 cho thấy sự giảm khối lượng 
của gel chủ yếu xảy ra trong khoảng 
100–400oC. Trong khoảng nhiệt độ này 
xảy ra sự mất nước kết tinh, phân hủy 
ion NO3

- và phân hủy Gly. Ở nhiệt độ 
lớn hơn 400oC thì không có hiệu ứng 
giảm khối lượng nào, như vậy có thể 
gán cho sự hình hành CoAl2O4 tinh thể. 
Từ kết quả phân tích nhiệt, chúng tôi 
cho rằng để thu được CoAl2O4  tinh 
khiết phải nung ở nhiệt độ trên 400oC. 
Do đó chúng tôi tiến hành nung mẫu ở 
các nhiệt độ từ 400oC đến 700oC.  
Kết quả ghi giản đồ nhiễu xạ Rơnghen 
của các mẫu được đưa ra ở hình 2. 

 
Hình 2. Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 

mẫu nung ở các nhiệt độ khác nhau 
 

Từ hình 2 cho thấy ở nhiệt độ 400oC 
pha của CoAl2O4 chưa được hình thành. 
Từ 500oC-700oC thu được đơn pha của 
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CoAl2O4. Ở 500oC tinh thể thu được có 
kích thước hạt nhỏ hơn. Do đó chúng 
tôi chọn nhiệt độ nung mẫu tối ưu là 
500oC. 
 
Bảng 1.  Kích thước hạt tinh thể 
CoAl2O4 ở các nhiệt độ nung khác 
nhau. 

tnung 
(oC) 

λ  
( nm) 

θ  
(độ) 

β  
(độ) 

r  
(nm) 

500 0,15406 18,310 0,827 10 

600 0,15406 18,395 0,256 32,4 

700 0,15406 18,384 0,254 32,6 
 

 
3.2. Khảo sát ảnh hưởng của thời 
gian nung 
Điều chế gel của (Co2+,Al3+)/Gly ở 
nhiệt độ tạo gel là 70oC, pH tạo gel là 4, 
tỷ lệ mol Co2+/Al3+ = 1/2 và (Co2+ và 
Al3+)/Gly = 1/4. Sấy khô rồi đem nung 
ở nhiệt độ 500oC trong các thời gian 
khác nhau từ 1÷4 giờ.  
Tiến hành ghi giản đồ nhiễu xạ 
Rơnghen của các mẫu. Kết quả chỉ ra 
được ở hình 3. 

 

 
Hình 3. Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 

mẫu nung ở các thời gian khác nhau 
 
Từ hình 3 cho thấy, trong khoảng thời 
gian nung từ 1÷4 giờ đều thu được đơn 
pha CoAl2O4. Khi tăng thời gian nung 
mẫu, các hạt tinh thể kết tinh hoàn 
chỉnh hơn và kích thước hạt có xu 
hướng tăng từ 6 đến 22,9 nm (bảng 2). 
Chúng tôi chọn thời gian nung là 2 giờ 
để tiến hành khảo sát vì ở thời gian này 
độ kết tinh của tinh thể tốt hơn và có 
kích thước nhỏ. 

 

 

Bảng 2.  Kích thước hạt tinh thể CoAl2O4 ở các thời gian nung khác nhau 

tnung (giờ) λ  
( nm) 

θ  
(độ) β (độ) Độ kết tinh(%) r  (nm) 

1 0,15406 18,547 1,375 69,18 6 
2 0,15406 18,310 0,827 100 10 
3 0,15406 18,417 0,616 100 13,4 
4 0,15406 18,390 0,362 100 22,9 

 
3.3. Khảo sát ảnh hưởng của tỷ lệ mol 
(Co2+,Al3+)/Gly  
Điều chế các gel của (Co2+, Al3+)/Gly ở 
nhiệt độ tạo gel là 70oC, pH tạo gel là 4, 
với các tỷ lệ mol khác nhau là 3/1; 2/1; 
1/1; 1/2; 1/3; 1/4; 1/5. Sấy khô các gel 
rồi đem nung ở nhiệt độ 500oC trong 2 
giờ. Kết quả ghi giản đồ nhiễu xạ 
Rơnghen của các mẫu được chỉ ra ở 
hình 4. 

 
Hình 4. Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 
mẫu với các tỉ lệ mol (Co2+, Al3+)/Gly 

khác nhau 
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Từ hình 4 cho thấy mẫu tổng hợp với tỷ 
lệ mol (Co2+, Al3+)/Gly là 3/1; 2/1 ngoài 
pha của CoAl2O4 còn lẫn pha của CoO. 
Mẫu tổng hợp theo tỷ lệ mol (Co2+, 
Al3+)/Gly là 1/1; 1/2; 1/3; 1/4 và 1/5 thì 
thu được đơn pha của CoAl2O4. Khi 
tăng lượng Gly trong mẫu thì kích 
thước hạt giảm từ 24,8 nm xuống 10 nm 

(bảng 3). Ở đây có thể cho rằng với 
lượng Gly càng lớn thì sự phân bố của 
ion kim loại càng đồng đều, gel tổng 
hợp được càng xốp và cháy tốt làm cho 
hạt tạo thành có kích thước càng nhỏ. 
Do đó chúng tôi chọn tỷ lệ mol (Co2+, 
Al3+)/Gly tối ưu là 1/4 để tiến hành 
khảo sát các điều kiện tiếp theo. 

 
Bảng 3. Kích thước hạt tinh thể CoAl2O4 ở các 

 tỉ lệ mol (Co2+, Al3+)/Gly khác nhau. 

Tỉ lệ (Co2+,Al3+)/Gly λ 
 ( nm) 

θ 
(độ) 

β 
(độ) 

r  
(nm) 

1/1 0,15406 18,383 0,317 24,8 
1/2 0,15406 18,359 0,437 19 
1/3 0,15406 18,415 0,674 12,3 
1/4 0,15406 18,310 0,827 10 
1/5 0,15406 18,434 0,489 16,9 

 
3.4. Khảo sát ảnh hưởng của nhiệt độ 
tạo gel 
Điều chế các mẫu với tỷ lệ mol (Co2+, 
Al3+)/Gly =1/4, pH tạo gel là 4, ở các 
nhiệt độ tạo gel khác nhau từ 50oC - 
90oC. Sấy khô gel, sau đó nung ở 500oC 
trong 2 giờ. Tiến hành ghi giản đồ nhiễu 
xạ Rơnghen của các mẫu trên, kết quả 
được chỉ ra ở hình 5.   
 

 
Hình 5. Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 
mẫu  ở các nhiệt độ tạo gel khác nhau 

Từ hình 5 cho thấy ở các nhiệt độ tạo 
gel từ 50oC - 90oC đều thu được đơn 
pha của CoAl2O4. Ở đây nhiệt độ tạo 

gel không ảnh hưởng đến sự tạo thành 
pha của CoAl2O4. Khi tạo gel ở 70oC  
mẫu thu được có kích thước hạt nhỏ 
hơn (bảng 4). Ở nhiệt độ 50oC thì thời 
gian tạo gel quá lâu không thuận lợi cho 
quá trình thực nghiệm, còn ở 90oC thì 
nhiệt độ tạo gel quá cao sẽ dễ làm cho 
gel cháy trong quá trình thực nghiệm. 
Do đó chúng tôi chọn nhiệt độ tạo gel 
tối ưu là 70oC.  

 
Bảng 4. Kích thước hạt tinh thể 

CoAl2O4 ở các nhiệt độ tạo gel khác 
nhau. 

to
tạo gel λ ( nm) θ (độ) β (độ) r  

(nm) 
50oC 0,15406 18,409 0,423 19,6 

70oC 0,15406 18,310 0,827 10 

90oC 0,15406 18,475 0,817 10,2 

 
3.5. Khảo sát ảnh hưởng của pH tạo 
gel 
Điều chế các mẫu với tỷ lệ mol (Co2+, 
Al3+)/Gly = 1/4, nhiệt độ tạo gel là 70oC 
ở các pH tạo gel khác nhau từ 2 đến 5. 
Sấy khô gel, sau đó nung ở 500oC trong 
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2 giờ. Kết quả ghi giản đồ nhiễu xạ 
Rơnghen của các mẫu trên được chỉ ra ở 
hình 6. 

 
Hình 6. Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 

mẫu ở các pH tạo gel khác nhau 
 
Từ hình 6 cho thấy ở các pH tạo gel từ 
2 - 5 đều thu được đơn pha của 
CoAl2O4. Khi pH tăng từ 2 - 4 kích 
thước hạt giảm từ 33,7 nm xuống 10 nm 
và tăng lên 24,8 nm ở pH = 5. Chúng 
tôi chọn pH tạo gel tối ưu là 4 vì ở môi 
trường này các hạt tinh thể kết tinh tốt 
hơn và có kích thước nhỏ. 

 
Bảng 5. Kích thước hạt tinh thể 

CoAl2O4 ở  
các pH tạo gel khác nhau. 

pH 
tạo 

gel 

λ  
( nm) 

θ 
 (độ) 

β 
(độ) 

Độ 
kết 
tinh 
(%) 

r  
(nm) 

2 0,15406 18,386 0,246 66,67 33,7 

3 0,15406 18,374 0,263 75 31,5 

4 0,15406 18,310 0,827 100 10 

5 0,15406 18,373 0,334 100 24,8 

 
3.6. Các đặc trưng của mẫu CoAl2O4 
tổng hợp ở điều kiện tối ưu 
Điều chế gel với tỷ lệ mol Co2+/Al3+ = 
1/2, tỷ lệ mol (Co2+, Al3+)/Gly = 1/4, 
nhiệt độ tạo gel là 70oC, pH tạo gel là 4, 
nhiệt độ nung mẫu là 500oC, thời gian 
nung là 2 giờ. Ghi giản đồ nhiễu xạ 

Rơnghen của mẫu điều chế ở điều kiện 
tối ưu. Kết quả được chỉ ra ở hình 7. 
 

 
Hình 7.  Giản đồ nhiễu xạ Rơnghen của 

mẫu điều chế ở điều kiện  tối ưu 
 
Từ hình 7 cho thấy, mẫu thu được chứa 
đơn pha CoAl2O4 có kích thước hạt 
trung bình là 10 nm. 
Oxit nano CoAl2O4 tổng hợp bằng 
phương pháp đốt cháy gel Gly có kích 
thước hạt nhỏ hơn so với phương pháp 
đốt cháy gel polyacrlamide, axit citric  
[4,5] và có nhiệt độ nung thấp hơn, thời 
gian nung ngắn hơn phương pháp đốt 
cháy gel trong các chất nền tinh bột, 
chitosan [1,2]. 
4. KẾT LUẬN 
- Đã xác định được điều kiện tối ưu để 
tổng hợp CoAl2O4 kích thước nanomet 
bằng phương pháp đốt cháy gel glyxin 
là: tỷ lệ mol (Co2+, Al3+)/Gly = 1/4, 
nhiệt độ tạo gel 70oC, pH tạo gel là 4, 
nung ở 500oC trong 2 giờ. 
- Oxit CoAl2O4 tổng hợp được có kích 
thước hạt trung bình là 10 nm. 
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