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PHUONG PHAP MOI TONG HOP
BOT NANO TU TINH NiFe,0,

NiFe,0, la vat ligu sét tir dugc st dung trong rat nhiéu linh viic ctia cudc sdng, thudng
dUO’C tong hgp theo con du’dng phan ing pha rin, mot phu’dng phap st dung nhiét do
cao va ton tai nhi€u han ché. Khong it nghién cifu trén thé gidi da tién hanh tong hgp
NiFe,0, béng cac phuang phap trong dung dich nhu sol - gel, thiy nhiét. Tuy nhién, du
khac phuc duge cac nhuge diém ctia phan u’ng pha ran, cac phuang phap nay thudng
ton kém, phifc tap, st dung dung m@i va thiét bj dat tién. Gan day, cac nha nghién ciu
ctia thudc Pai hoc K.K. Birla Goa (An Bo) da tong hgp thanh cong bot nano NiFe ,0, tir
dung dich bdng cach st dung tién chat EDTA, vira kinh té, vira don gian, hia hen md
ra mdt phuang phap téng hgp mdi doi voi nhiu vat liéu tir tinh khac nhau.

Ung dung cua Nife,0,

K& tu khi cong nghé vat liéu
nano phat trién, cac vatliéu ti dua
trén hat nano ferrite da thu hut sy
chu y ratIén clia cac nha khoa hoc
nhd vao tinh chat ti va dién dac
trung [1, 2], cling nhu nhiing ung
dung da dang cla chung trong
cac vatliéu khac nhau, chang han
nhu trong cac thiét bi ghi nhé di
lieu (hinh 1), thiét bi vi song [3],
cac bé nhd may tinh [4] va trong
cac dau do khi [5]. Nickel ferrite
(NiFe,O,) la mot trong nhiing vat
liéu sat tU dién hinh véi c4u tric
spinel nghich, trong do tinh chat
sat tU cla vat liéu nay xuat phat
tl cdc moment ti bat song song
gilia cac ion Fe3* tai cac 16 tréng tu
dién va cac ion Ni2* tai cac 16 tréng
bat dién trong cau truc spinel [6,
7]. NiFe,O, thudng dugc st dung
trong cac linh vyc ghi tu, thu tu
méat do cao, lam lanh tu tinh, chat
I6bng tu tinh va chat hdp thu vi
song. Gan day, tinh chat xuc tac
cta NiFe,O, d6i véi phan ting oxy
héa chon loc carbon monoxide [8]
cling nhu Uing dung ché tao xuc
tac tu tinh (Pd pha trén NiFe,O,)
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cho céc phan ting Suziki va Heck
[9] da dugc bao céo.

Hinh 1: & dia quang hoc, mét trong
nhiing tng dung phé bién cda vét liéu tu

Cac phuomy phap tong hop
Nife,0,

Tong hop theo con dudng pha
ran Ia phudng phap truyén théng
dé téng hop N|Fe720 [10] mac du
nhiing han ché& cla phuong phap
nay da dugc ghi nhan kha nhiéu,
chang han nhu viéc can nhiét do
cao dé c6 thé thuc ddy phan tng
xay ra (khodng 1.200°C), tinh
khéng déng nhat clia san pham
cudi, ty 1& hgp thiic kém va su hinh
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thanh cac hat tinh thé kich thudc
I6n. D& khac phuc nhiing van dé
nay, nhiéu phuong phap téng hop
uét (t6ng hop trong dung dich)
khac nhau, nhu dong két ta [11],
sol - gel [12], tién chat citrate [13],
hgp kim héa co hoc [14], thdy nhiét
[15] va thdy nhiét cé séng siéu
am hé trg [16] da lién tuc dugc dé
nghi. Cu thé, phuang phap téng
hop uét sl dung tién chat citrate
dugc st dung lan dau tién dé diéu
ché nano NiFe,O, bdi Gajbhiye
va cac cong sy [13] sau do tiép
tuc dugc s dung bdi nhiéu nha
nghién ctu khac [17, 18]. Cac hat
nano NiFe,O, va cac thanh nano
NiFe,O, cung dugc tong hgp
thanh cong bang cach x{ ly thay
nhiét hdn hop dung dich Ni(DS),
(nickel dodecy! sulphate), FeCI3
va NaOH & 120°C [19]. Truéc do,
Rubinger va déng nghiép ciing
da diéu ché thanh céng bét nano
NiFe,O, bang phuong phéap phdi
trén m|ceIIe sl dung dau diia kho
3 nhiét dé tu 400 dén 1.200°C
[20].

Tuy khic phuc dugc nhiéu
nhugc diém cla phudng phap



téng hop pha ran truyén théng,
cac phuong phap mdéi nay van
con thé hién nhiéu han ché dac
trung, nhu st dung cac héa chat
manh (NaOH), si dung cac dung
moi hiiu ca tén kém (thudng trong
cac phuong phéap sol - gel, dong
két tua, téng hop vi nhii tuong) va
cling thudng s dung hé théng
autoclave phtc tap. Vi vay, nhiéu
nd Iyc nghién clu cha cong déng
khoa hoc thé gi6i da dugc trién
khai trong thgi gian gan day nham
tim ra mot phuong phép dan gian
hon, it t6n kém hon dé téng hop
bot nano NiFe,O,.

Tong hop Nife,0, t dung dich
Va1 tién chat EDTA

Xuét phat ti nhu cau do, nam
2013, Narendra Nath Ghosh va
nhom nghién ctiu ctiadng[21]dén
tt Khoa Hoéa, Dai hoc K.K. Birla
Goa (An po) da téng hdp thanh
céngboétnanodontinhthé NiFe,O,
trong dung moi nudc bang mot
phuong phap don gidn si dung
tién chat ethylene diamine tetra
acetic acid (EDTA). Cu thé, trong
phuong phap nay, mét lugng ty 1&
hgp thic Ni(NO,),.6H,0 (99,9%)
va Fe(NO,),.9H,0 (99,9%) dudgc
trdn v4&i nhau va hoa tan trong
nudc theo ty 1&€ mol 1:2. Song
song vGi do, mot dung dich EDTA
dugc chuén bi bang cach hoa tan
EDTA trong nudc néng, déng thaoi
nhé vai giot NH,OH lodng vao
dung dich. Sau khi hoa tan hoan
toan EDTA, dung dich dugc dun
s6i dé loai bd lugng NH, du (gia
tri pH clia dung dich khoang bang
6). Dung dich nay sau d6 dugc
hoa trén vdi dung dich dung hai
mudi nitrate ban dau theo ty 1& 1:1
va dugdc khuay lién tyc trong vong
1 gié & nhiét d6 thudng. Gia tri pH
sau khi dugc hoa tron phai xap xi
gan bang 2. Giai doan tiép theo,
dung dich hén hgp nay dugc lam
bay hoi ti ti trén mot bép dién &

110°C dé hinh thanh mot két tha
c6 mau den. Két tha dugc loc, dé
khoé, sau dé nhé 3-4 giot NH,NO,
I&n bé mat k&t tha nham muc dlch
thic ddy qua trinh oxy héa céc
thanh phan carbonate co trén bé
mat. Cudi cung, két tha mau den
dudgc nung trong 10 dién & 550°C
trong 4 gid dé thu dugc bot nano
MiFe,O,.

Tinh chat cua Nife,0, tong hop
Ui dung dich voi tién chat EDTA

(311)

(220)
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Hinh 2: gidn dé nhiéu xa tia X cla mau
két tia khéng nung (a) va mau sén phdm
nung (b) 6 550°C trong 4 gid

Hinh 2 trinh bay két qua phé
nhiéu xa tia X clla mau két tda
chua nung va mau san phdm da
nung & 550°C trong vong 4 gid.
Mot diéu thu vi duge ghi nhan la
gian dé nhiéu xa tia X cla ca hai
mau vat liéu ti déu thé hién cac
peak co vij tri dac trung cho mét
pha duy nhét la NiFe,0, (ICDD
54-0964). Tuy nhién, d0| vdl mau
két tha khéng nung, cudng do
cac peak tuong doi thap va ty 1&
cudng dbé cac peak khéng khdp
véi gia tri phé tham chiéu, cho
thdy cac tinh thé NiFe,O, chua
phét trién 6n dinh. Chi khl ket tha
dugc nung & 550°C trong 4 gid,
cudng do peak nhiéu xa tang rd
rét, dong thai ty 1& cudng do cac
peak kha tuong déng vdi gia tri
phé tham chiéu. Ngoai ra, khi tinh
toan theo phuong trinh Scherrer
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stidung bé rong peak (311), nhom
tac gid nhan thay kich thudc tinh
thé trung binh cho cac mau két
tha khong nung va nung 6 550°C
lan luct 1a 26,4 nm va 38,4 nm,
chiing t& phuong phéap sl dung
tién chat EDTA trong dung dich
da cho phép téng hgp thanh céng
bot nano don pha NiFe,O, ngay
ca khi & nhiét do thap (550°C)

Su phén bé kich thudc hat cla
mau két tha nung & 550°C dugc
khdo sat bang ky thuat phan tan
anh sang dong (dynamic light
scattering) véi may phan tich kich
thudc hat (particle size analyser)
Delsa Nano S. K&t qué trinh bay
trong hinh 3 cho thay cé hai ving
phan bd kich thudc hat khac
nhau, trong dé phan I6n hat co
kich thuéc dao déng trong vung
10,5 + 6,7 nm, chi c6 mot phan
nhé dao dong tai 189,8 + 48,5
nm. Diéu nay mot lan niia ching
td kich thudc nano cla cac hat
NiFe,O, diéu ché dugc.
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Hinh 3: phéan bé kich thudc hat cia mau
NiFe,O, nung 6 550°C trong 4 gio

Cudi cung, cac tinh chat tu
tinh cha vat liéu t6ng hop dugc
xac dinh bang tU k& mau rung
(vibrating sample magnetometer),
két qua dudng tu tré dudc trinh
bay trong hinh 4. Cac hat nano tu
tinh NiFe,O, sau khinung 6 550°C
thé hién duang cong tu tré vdi gia
tri tr d béo hoa M_va do khang
t H_ 1an lugt la 30 7 emu/g va
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158,3 Oe. Két qué tii do bao hoa
nay cao hon han so véi NiFe,O,
dudc diéu ché bang phudng phap
pha rén truyén théng (24 emu/g
[10]) va x&p xi véi NiFe,O, diéu
ché bang phuang phéap thly nhiét
(30,4 emu/g [19]).
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Hinh 4: dudng cong tir tré ctia mau bét
NiFe,O, nung 6 550°C trong 4 gio

Nhu vay, bidng phuong phap
téng hop don gian trong dung
dich vgitién chdt EDTA, Narendra
Nath Ghosh va cac cong sy da
diéu ché thanh cong bét nano
don pha NiFe,O, véi tinh chat sat
tu dac trung. Phuong phap nay
thé hién uu diém vuat trdi so véi
cac phuong phap trudc do, khi
chi can s dung nhiét doé thap
(550°C), khong st dung dung méi
hiiu cé va héa chat an mon manh
(NaOH). Ngoai ra, tac chat ban
dau déu la cac hoa chat ré tién,
qua trinh téng hgp don gian, tién
hanh & ap suét khi quyén trong
dung moi nudc, khong sl dung
autoclave hay khi trg. Nhiing diéu
nay ngay lap tic da khién cho
phudng phap si dung tién chat
EDTA trd nén h&p dan ddi vdi rat
nhi€u nha nghién ctu, hiia hen sé
ti€p tuc dugc phat trién dé c6 thé
téng hop céc vat liéu nano ferrite
khac véi thanh phan da dang
nhu Ni,_ Zn Fe,O, CoFeO, va
BaFe12 1o ™

LTK (t6ng hop)
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