
6

Khoa học Tự nhiênHóa học; Khoa học Kỹ thuật và Công nghệKỹ thuật hóa học

67(9) 9.2025

Nghiên cứu tính chất điện hóa và quá trình tổng hợp dung dịch ferrate(VI) 
trên điện cực anot gang xám trong dung dịch kiềm đặc
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Tóm tắt:

Mục tiêu của nghiên cứu là so sánh, đánh giá tính chất điện hóa và khả năng tổng hợp dung dịch ferrat(VI) trên điện 
cực anot gang xám trong các dung dịch điện ly NaOH 14 M và KOH 14 M. Đường cong phân cực Tafel cho thấy, 
gang xám dễ ăn mòn hơn trong dung dịch NaOH 14 M. Phổ quét thế tuần hoàn chỉ ra rằng, tổng hợp ferrate trong 
dung dịch NaOH và KOH sẽ tạo ra các sản phẩm trung gian như: sắt(II), sắt(III), sắt từ oxit và hydroxit. Hiệu suất 
tổng hợp ferrate trong dung dịch NaOH 14 M cao hơn nhiều so với trong dung dịch KOH 14 M. Nghiên cứu cũng 
tìm ra được mật độ dòng 40 mA/cm2 và thời gian điện phân 9 giờ là tối ưu cho quá trình tổng hợp ferrate bằng anot 
gang xám trong dung dịch NaOH 14 M. Ngoài ra, nghiên cứu đã chứng minh sự thay đổi cấu trúc hình thái học của 
anot sau khi tổng hợp ferrate bằng các phương pháp phân tích ảnh kính hiển vi điện tử quét (SEM) và giản đồ nhiễu 
xạ tia X (XRD). Kết quả cho thấy, đã có sự hình thành lớp thụ động trên bề mặt anot sau một thời gian điện phân. 

Từ khóa: gang xám, lớp thụ động, tính chất điện hoá, tổng hợp ferrate điện hóa.

Chỉ số phân loại: 1.4, 2.4

*Tác giả liên hệ: Email: thuyttmai@ich.vast.vn

DOI: 10.31276/VJST.2025.2998

Study on electrochemical properties and synthesis process of ferrate(VI) 
solution on gray cast iron anode in concentrated alkaline solution

Thi Van Anh Nguyen1, 2, Thi Thanh Thuy Mai1, 2*, Thi Binh Phan1, 2

1Institute of Chemistry, Vietnam Academy of Science and Technology, 18 Hoang Quoc Viet Street, Nghia Do Ward, Hanoi, Vietnam
2Graduate University of Science and Technology, Vietnam Academy of Science and  Technology, 18 Hoang Quoc Viet Street, Nghia Do Ward, Hanoi, Vietnam

Received 28 October 2024; revised 18 November 2024; accepted 25 November 2024

Abstract:

The aim of the study was to compare and evaluate electrochemical properties and capability of synthesising ferrate 
on gray cast iron anode in 14 M NaOH and 14 M KOH solutions. Tafel polarisation showed that gray cast iron was 
more corroded in 14 M NaOH solution. Cyclic voltammetry spectra showed that ferrate synthesis in NaOH and 
KOH solutions would produce intermediate products such as iron(II), iron(III), ferromagnetic oxide, and hydroxide. 
The efficiency of ferrate synthesis in 14 M NaOH solution was significantly higher than that in 14 M KOH solution. 
The study also found that the current density of 40 mA/cm2 and electrolysis time of 9 hours were optimal condition 
for ferrate synthesis using gray cast iron anode in 14 M NaOH solution. In addition, the study also showed the 
change in the morphological structure of the anode surface after electrolysis by scanning electron microscopy (SEM) 
analysis method and X-ray diffraction (XRD) patterns. The results showed that there was a passive layer formed on 
the anode surface after a period of electrolysis. 
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1. Đặt vấn đề

Ferrate(VI) là một chất oxy hóa rất mạnh với thế khử 
lên tới 2,2 V trong môi trường axit nên nó có khả năng oxy 
hóa hiệu quả nhiều hóa chất độc hại vô cơ cũng như hữu cơ 
[1-3]. Bên cạnh đó, ferrate còn là một chất keo tụ và khử 
trùng nên có tiềm năng được sử dụng nhiều trong quá trình 
xử lý nước và nước thải [4-6]. Cơ chế phản ứng oxy hóa hợp 
chất hữu cơ độc hại của ferrate(VI) thể hiện trên hình 1 gồm 
các bước: (i) tạo ra Fe(V) và Fe(IV) thông qua quá trình 
nhận 1 e- và 2 e-; (ii) tạo ra các gốc tự do và các dạng Fe(V) 
và Fe(IV); (iii) các phản ứng tiếp theo của Fe(V) và Fe(IV) 
với chất ô nhiễm; (iv) phản ứng tự phân hủy của Fe(V), 
Fe(IV) và Fe(VI); (v) phản ứng của ferrate với oxy hoạt 
động như O2

•‐, H2O2, sản phẩm của quá trình tự phân hủy 
[7, 8]. Trong quá trình oxy hóa và khử trùng, ferrate(VI) bị 
khử thành Fe(III), một chất keo tụ mạnh. Do đó, quá trình 
keo tụ và tạo bông sẽ xảy ra khi sử dụng ferrate để oxy 
hóa và khử trùng các chất ô nhiễm trong nước, chất keo tụ 
này có khả năng loại bỏ các chất ô nhiễm vô cơ như: ion 
asen(V), cadimi(II) và đồng(II) [9, 10].

Hình 1. Cơ chế phản ứng oxy hóa hợp chất hữu cơ X bằng ferrate 
[7].

Hiện nay, có ba phương pháp tổng hợp ferrate bao gồm: 
hóa học ướt, nhiệt và điện hóa [11-14]. Trong đó, phương 
pháp điện hóa gần đây nổi lên là một phương pháp đơn giản, 
không sử dụng hóa chất và không có sản phẩm phụ độc hại, 
thời gian tổng hợp ngắn, giá thành thấp [15-17]… Ngoài 
ra, phương pháp điện hoá có thể được sử dụng để tổng hợp 
ferrate tại chỗ (in-situ) để xử lý trực tiếp nguồn nước thải 
ô nhiễm, vì vậy có thể giải quyết được nhược điểm không 
bền của ferrate và khó khăn trong quá trình bảo quản và vận 
chuyển [18, 19].

Trong phương pháp điện hóa, ferrate được tổng hợp bằng 
cách hòa tan anot trong môi trường kiềm đặc [20]. Hiệu 
suất của quá trình tổng hợp ferrate phụ thuộc nhiều vào vật 
liệu điện cực anot, chất điện ly, mật độ dòng điện, nhiệt 
độ và thời gian điện phân [19, 21]. Vật liệu anot sử dụng 
cho quá trình tổng ferrate điện hóa thường là sắt hoặc hợp 
kim của sắt như thép CT3, gang xám, gang trắng... [22-24]. 

K. Bouzek và cs (1996) [25] đã nghiên cứu tổng hợp ferrate 
trên điện cực gang xám trong môi trường điện ly NaOH 
14 M. Hiệu suất dòng điện cực đại sau 180 phút điện phân 
ở mật độ dòng 32 mA/cm2 là 11%. Trong một nghiên cứu 
khác, M. Diaz và cs (2021) [26] đã so sánh tổng hợp ferrate 
trên các vật liệu anot khác nhau là thép, gang trắng và gang 
xám trong môi trường NaOH 10 M và KOH 10 M. Kết quả 
cho thấy, so sánh giữa các vật liệu anot thì anot gang xám 
có hiệu suất dòng tổng hợp ferrate lớn nhất và năng lượng 
tiêu thụ riêng nhỏ nhất, dung dịch điện phân NaOH 10 M 
là tối ưu, trong đó, sau 180 phút điện phân thì gang xám có 
hiệu suất dòng đạt khoảng 30%. Theo X. Sun và cs (2018) 
[27], ferrate được tổng hợp trên anot gang xám và sắt xốp 
kết quả sắt xốp có hiệu suất tổng hợp cao hơn. Gang xám có 
hàm lượng silic cao cũng được sử dụng để tổng hợp ferrate 
trong dung dịch NaOH 15 M, hiệu suất dòng điện đạt 20-
40% [28].

Dung dịch điện ly là một yếu tố quan trọng ảnh hưởng 
tới quá trình tổng hợp điện hóa ferrate. Dung dịch điện ly 
thường dùng có thể là NaOH, KOH hoặc hỗn hợp 2 hydroxit 
đó [29]. Đã có nhiều công trình so sánh hiệu quả tổng hợp 
ferrate trong dung dịch NaOH và KOH. Trong đó, nhiều 
nghiên cứu đã cho thấy sự vượt trội về hiệu suất tổng hợp 
của ferrate trong môi trường NaOH so với dung dịch KOH 
[15, 30]. Tuy nhiên, theo một số tài liệu thì KOH lại là chất 
điện ly tốt hơn NaOH [31]. Nồng độ OH- cũng ảnh hưởng 
đáng kể đến độ bền và hiệu suất dòng của quá trình tổng hợp 
ferrate. Theo nghiên cứu trước của chúng tôi, nồng độ OH- 
tối ưu cho tổng hợp ferrate điện hóa là 14 M [20].  

Do vậy, trong bài báo này, chúng tôi sẽ nghiên cứu tổng 
hợp ferrate bằng phương pháp điện hoá sử dụng điện cực 
anot là gang xám, một loại vật liệu rẻ tiền, dễ kiếm. Nghiên 
cứu tiến hành so sánh tính chất điện hóa bao gồm: phổ quét 
thế tuần hoàn (CV) và đường cong phân cực Tafel của điện 
cực anot gang xám trong dung dịch điện ly NaOH 14 M và 
KOH 14 M để đánh giá tác động của chúng đến quá trình 
tổng hợp ferrate. Ngoài ra, các yếu tố ảnh hưởng tới quá 
trình tổng hợp như mật độ dòng điện, thời gian điện phân 
cũng sẽ được nghiên cứu để tìm ra điều kiện tổng hợp tối ưu. 

2. Nguyên vật liệu và phương pháp nghiên cứu

2.1. Nguyên vật liệu

Natri hydroxit (NaOH - 97%) và kali hydroxit (KOH - 
90%) của Hãng Aldrich - Sigma. Điện cực anot được chế 
tạo từ vật liệu gang xám có nguồn gốc từ Công ty TNHH 
Một thành viên Cơ khí Hà Nội với thành phần gồm: Fe, C, 
Si, Mn, S và P lần lượt chiếm 92,480; 5,214; 1,778; 0,496; 
0,021 và 0,011%. Điện cực anot có hình trụ đường kính thiết 
diện 1 cm, được quấn băng Teflon xung quanh. Diện tích 
hoạt động của điện cực anot là 0,785 cm2 và điện cực được 
xử lý bề mặt bằng giấy nhám 400 và 600, sau đó tráng sạch 
bằng nước cất và dung dịch hỗn hợp etanol, axeton có tỷ lệ 
thể tích 50:50 trước khi tiến hành thực nghiệm.
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2.2. Nghiên cứu các tính chất điện hoá và tổng hợp 
ferrate

Các phép đo điện hóa và quá trình tổng hợp dung dịch 
ferrate được tiến hành trên thiết bị điện hóa IM6 Zahner 
elektrik (Đức) sử dụng hệ 3 điện cực gồm: điện cực so sánh 
Ag/AgCl (dung dịch KCl bão hòa), điện cực đối titan, điện 
cực làm việc gang xám. 

Đặc tính điện hóa của gang xám được nghiên cứu bằng 
phương pháp đo đường cong phân cực Tafel và phổ quét thế 
tuần hoàn (CV) trong 40 ml dung dịch NaOH 14 M và KOH 
14 M. Phân cực Tafel được thực hiện với tốc độ 5 mV/s, 
quét trong khoảng thế ±150 mV so với thế mạch hở. Phổ CV 
được đo trong khoảng thế -1,55 đến 0,55 V với tốc độ quét 
40 mV/s, 150 chu kỳ. 

Quá trình tổng hợp ferrate trong môi trường NaOH 14 
M và KOH 14 M được thực hiện bằng kỹ thuật điện phân 
dòng không đổi với thời gian điện phân là 1 giờ và mật độ 
dòng khảo sát thay đổi từ 10, 20, 30, 40 và 50 mA/cm2. 
Thời gian điện phân khảo sát thay đổi trong khoảng từ 1 
đến 20 giờ trong 40 ml dung dịch NaOH 14 M, mật độ dòng 
40 mA/cm2. Nhiệt độ của hệ trong tất cả các phép thí nghiệm 
được giữ ổn định tại 35oC. Dung dịch ferrate sau tổng hợp sẽ 
được tiến hành đo UV-Vis trên thiết bị DR6000, Hach (Mỹ) 
để xác định nồng độ.

Sự thay đổi bề mặt điện cực anot được đánh giá bằng 
phương pháp XRD, SEM. Trong đó, giản đồ nhiễu xạ tia X 
được đo trên thiết bị D8-ADVANCE (Đức), ảnh SEM được 
chụp trên thiết bị FE-SEM Hitachi S-4800 (Nhật Bản). Mẫu 
điện cực anot trước khi điện phân được xử lý tương tự trước 
khi tổng hợp ferrate, mẫu điện cực sau khi điện phân cũng 
được tráng rửa sạch, sau đó hút chân không để tránh bị oxy 
hoá trong không khí.

2.3. Tính toán hiệu suất tổng hợp và tốc độ ăn mòn

Hiệu suất: Hiệu suất tổng hợp (H) được tính theo công thức (1):
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được giữ ổn định tại 35oC. Dung dịch ferrat sau tổng hợp sẽ được tiến hành đo 

UV-Vis trên thiết bị DR6000, Hach (Mỹ) để xác định nồng độ. 

Sự thay đổi bề mặt điện cực anot được  đánh giá bằng phương pháp XRD, 

SEM. Trong đó, giản đồ nhiễu xạ tia X được đo trên thiết bị D8-ADVANCE 

(Đức), ảnh SEM được chụp trên thiết bị FE-SEM Hitachi S-4800 (Nhật Bản). 

Mẫu điện cực anot trước khi điện phân được xử lý tương tự trước khi tổng hợp 

ferrat, mẫu điện cực sau khi điện phân cũng được tráng rửa sạch sau đó hút chân 

không để tránh bị oxy hoá trong không khí. 

2.3. Tính toán hiệu suất tổng hợp và tốc độ ăn mòn 

Hiệu suất: Hiệu suất tổng hợp được tính theo công thức (1): 

        𝐻𝐻 = 𝑚𝑚𝑇𝑇𝑇𝑇
𝑚𝑚𝐿𝐿𝐿𝐿

                                                                                                       (1) 

trong đó: mTT là khối lượng ferrat thực tế thu được, mLT là khối lượng ferrat tính 

theo lý thuyết. 

Khối lượng ferrat lý thuyết mLT được tính theo định luật Faraday: 

        mLT = 𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀
𝑧𝑧𝑧𝑧                                                                                                          (2) 

trong đó: M là khối lượng mol của ferrat (g/mol), t là thời gian điện phân (s), z số 

electron trao đổi, F là hằng số Faraday (F=96500 C/mol), I là cường độ dòng điện 

(A). 

Tốc độ ăn mòn: Tốc độ ăn mòn (Tam) được tính theo công thức: 

           𝑇𝑇𝑎𝑎𝑎𝑎 = 𝐾𝐾.𝑖𝑖𝑎𝑎𝑎𝑎.𝑀𝑀𝑡𝑡đ
𝐷𝐷   (mm/năm)                                                                       (3) 

                                                                                                         (2)

trong đó: M là khối lượng mol của ferrate (g/mol); t là thời 
gian điện phân (s); z là số electron trao đổi; F là hằng số 
Faraday (F=96500 C/mol); I là cường độ dòng điện (A).

Tốc độ ăn mòn: Tốc độ ăn mòn (Tam) được tính theo công 
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Mẫu điện cực anot trước khi điện phân được xử lý tương tự trước khi tổng hợp 

ferrat, mẫu điện cực sau khi điện phân cũng được tráng rửa sạch sau đó hút chân 

không để tránh bị oxy hoá trong không khí. 

2.3. Tính toán hiệu suất tổng hợp và tốc độ ăn mòn 

Hiệu suất: Hiệu suất tổng hợp được tính theo công thức (1): 

        𝐻𝐻 = 𝑚𝑚𝑇𝑇𝑇𝑇
𝑚𝑚𝐿𝐿𝐿𝐿

                                                                                                       (1) 

trong đó: mTT là khối lượng ferrat thực tế thu được, mLT là khối lượng ferrat tính 

theo lý thuyết. 

Khối lượng ferrat lý thuyết mLT được tính theo định luật Faraday: 

        mLT = 𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀𝑀
𝑧𝑧𝑧𝑧                                                                                                          (2) 

trong đó: M là khối lượng mol của ferrat (g/mol), t là thời gian điện phân (s), z số 

electron trao đổi, F là hằng số Faraday (F=96500 C/mol), I là cường độ dòng điện 

(A). 

Tốc độ ăn mòn: Tốc độ ăn mòn (Tam) được tính theo công thức: 

           𝑇𝑇𝑎𝑎𝑎𝑎 = 𝐾𝐾.𝑖𝑖𝑎𝑎𝑎𝑎.𝑀𝑀𝑡𝑡đ
𝐷𝐷   (mm/năm)                                                                       (3)                                                                       (3)

trong đó: K là hằng số (K=3272 mm/(A.cm.năm)); iam là mật 
độ dòng ăn mòn (A/cm2), Mtđ là trọng lượng tương đương 
(g), D là khối lượng riêng (g/cm3).

3. Kết quả và bàn luận

3.1. Nghiên cứu tính chất điện hóa của anot gang xám 
trong các dung dịch KOH 14 M và NaOH 14 M

Hình 2. Đường cong phân cực Tafel của gang xám trong dung 
dịch NaOH 14 M và KOH 14 M.

Bảng 1. Tốc độ ăn mòn của gang xám trong 2 dung dịch NaOH 14 
M và KOH 14 M.

Thông số NaOH 14 M KOH 14 M

Mật độ dòng ăn mòn (µA/cm2) 19,236±1,019 11,235±1,265

Điện thế ăn mòn (V) -1,148±0,047 -0,793±0,010

Tốc độ ăn mòn (mmpy) 0,224±0,011 0,130±0,015

Khả năng ăn mòn của vật liệu gang xám trong môi 
trường kiềm đặc được xác định bằng đường cong phân cực 
Tafel thể hiện trên hình 2. Trong môi trường kiềm đặc, sắt 
trong gang xám sẽ bị ăn mòn tạo thành Fe(II) hoà tan dạng 
dihypoferrite theo phương trình phản ứng (4) [32]. Khả 
năng ăn mòn của gang xám chính là khả năng oxy hóa sắt 
trong môi trường kiềm đặc.

Fe + 2H2O → HFeO2
ˉ + 3H+ + 2e-                                                             (4)

Kết quả bảng 1 thể hiện giá trị điện thế ăn mòn của gang 
xám trong NaOH 14 M thấp hơn và mật độ dòng ăn mòn 
cao hơn trong môi trường KOH 14 M. Như vậy, quá trình 
ăn mòn của gang xám trong môi trường NaOH 14 M diễn ra 
dễ dàng hơn. Điều này cũng được chứng minh qua việc tính 
toán tốc độ ăn mòn theo công thức (3). Tốc độ ăn mòn của 
gang xám đạt giá trị 0,224 mmpy trong môi trường NaOH 
14 M và đạt 0,130 mmpy trong môi trường KOH 14 M. Do 
vậy, sắt dễ dàng bị oxy hóa trong dung dịch NaOH 14 M.

Hình 3A, 3B thể hiện phổ CV của gang xám trong dung 
dịch KOH 14 M và NaOH 14 M tại các chu kỳ quét khác 
nhau. Phổ CV của anot gang xám trong cả hai dung dịch 
trên đều có 4 pic oxy hóa và 4 pic khử. Trong đó, 4 pic oxy 
hóa O1, O2, O3, O4 tương ứng với từng quá trình thay đổi 
số oxy hóa của sắt trên bề mặt điện cực trong môi trường 
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kiềm đặc. Các quá trình này xuất hiện lần lượt theo chiều 
tăng điện thế như sau: Fe → Fe(II) → Fe3O4 → Fe(III) → 
Fe(VI) [20]. Như vậy, pic oxy hóa O1, O2, O3 đặc trưng cho 
sự hình thành các sản phẩm trung gian (FeO, Fe3O4, Fe2O3) 
và đỉnh O4 đặc trưng cho quá trình hình thành ferrate. Đỉnh 
O4 đặc trưng xuất hiện trong vùng thoát khí oxy nên có sự 
cạnh tranh giữa phản ứng hình thành ferrate và phản ứng 
điện phân nước trên bề mặt anot.  

Hình 3. Phổ CV của gang xám trong dung dịch: (A) KOH 14 M, 
(B) NaOH 14 M, (C) Chu kỳ thứ 100.

Khi tăng số chu kỳ quét từ 1 lên 150, chiều cao của tất 
cả các pic oxy hóa và pic khử trong môi trường NaOH và 
KOH đều tăng dần và có sự dịch chuyển nhẹ vị trí các pic. 
So sánh chu kỳ 100 của gang xám trong dung dịch NaOH 
14 M và KOH 14 M (hình 3C) cho thấy có một sự khác biệt 
ở pic O2. Pic O2 trong dung dịch KOH 14 M cao hơn trong 
dung dịch NaOH 14 M, pic O2 tương ứng với quá trình hình 
thành Fe3O4, đây là thành phần chính trong lớp thụ động 
trên bề mặt anot trong quá trình tổng hợp ferrate [33]. Do 
vậy, quá trình tổng hợp ferrate trong môi trường KOH có 
khả năng hình thành lớp thụ động trên bề mặt anot cao hơn 
trong môi trường NaOH, điều này sẽ làm giảm hiệu suất 
tổng hợp ferrate. 

3.2. Tổng hợp điện hóa ferrate 

Ảnh hưởng của mật độ dòng: Quan sát hình 4 cho thấy, 
đối với dung dịch điện ly NaOH 14 M, khi tăng mật độ dòng 
từ 10 lên 40 mA/cm2 nồng độ ferrate tăng dần từ 103,87 lên 
265,82 mg/l nhưng hiệu suất lại giảm dần từ 70,18 xuống 
còn 46,21%. Việc tăng mật độ dòng tức là tăng điện lượng 
đến bề mặt điện cực trong một đơn vị thời gian giúp cho 
ferrate được sinh ra nhiều hơn, làm cho nồng độ ferrate tạo 
thành tăng. Tuy nhiên, vì phản ứng ferrate diễn ra trong 
vùng thoát khí như phân tích trên phổ CV, nên có sự cạnh 
tranh giữa phản ứng tạo ferrate và phản ứng thoát khí O2. 
Khi điện lượng đến bề mặt anot tăng, quá trình oxy hóa sắt 
chưa kịp xảy ra, phần điện lượng này sẽ điện phân nước, dẫn 
đến giảm hiệu suất dòng điện. Tiếp tục tăng mật độ dòng 
lên 50 mA/cm2 thì cả nồng độ ferrate và hiệu suất đều giảm 
mạnh. Theo các nghiên cứu trước đó, việc tăng mật độ dòng 
dẫn đến một phần lớn điện lượng bị tiêu hao cho phản ứng 
phân tách nước [15, 34, 35]. Quá trình này tạo ra lượng lớn 
khí O₂ thoát ra tại bề mặt anot, gây cản trở sự tiếp xúc giữa 
điện cực và dung dịch điện ly [35, 36]. Vì vậy, phản ứng 
hòa tan anot để tạo ferrate bị hạn chế, làm giảm cả nồng độ 
ferrate thu được và hiệu suất tổng hợp. Do vậy, mật độ dòng 
tối ưu đối với quá trình tổng hợp điện hóa ferrate trong dung 
dịch NaOH 14 M là 40 mA/cm2.

Hình 4. Ảnh hưởng của mật độ dòng tới nồng độ ferrat (A) và hiệu suất tổng hợp (B) trong dung dịch NaOH 14 M và KOH 14 M.
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Đối với dung dịch điện ly KOH 14 M, tại mật độ dòng 10 
mA/cm2, lượng ferrate tạo thành gần như không có, nguyên 
nhân là do mật độ dòng thấp khiến điện thế anot không đủ 
lớn để hình thành ferrate mà chỉ tạo thành các hợp chất 
trung gian như oxit sắt từ, sắt(III) oxit và sắt(III) hydroxit. 
Mật độ dòng tăng lên 20 mA/cm2, nồng độ ferrate và hiệu 
suất đạt giá trị cao nhất lần lượt là 54,62 mg/l, 18,82%. Tuy 
nhiên, tiếp tục tăng mật độ dòng lên thì nồng độ ferrate và 
hiệu suất tổng hợp lại giảm do sự cạnh tranh với phản ứng 
thoát khí oxy. Như vậy, mật độ dòng tối ưu cho quá trình 
tổng hợp ferrate trong dung dịch KOH 14 M là 20 mA/cm2.

Khi so sánh hiệu suất tổng hợp ferrate trong dung dịch 
KOH 14 M và dung dịch NaOH 14 M cho thấy, nồng độ 
ferrate và hiệu suất tổng hợp trong dung dịch NaOH 14 M 
cao hơn hẳn trong dung dịch KOH 14 M, ở tất cả các mật 
độ dòng khảo sát. Có ba nguyên nhân chính gây ra sự chênh 
lệch này. Thứ nhất là do dung dịch KOH có độ nhớt thấp 
hơn nhiều so với dung dịch NaOH 14 M, dẫn đến các phân 
tử H2O trong dung dịch KOH trở nên linh động hơn nhiều 
lần [37]. Trong khi đó, ferrate là một chất oxy hóa kém bền 
dễ dàng bị phân hủy do phản ứng với các chính các phân tử 
H2O có trong dung dịch [38]. Do vậy, việc tăng sự tiếp xúc, 
va chạm giữa các phân tử H2O và phân tử ferrate trong môi 
trường KOH 14 M, dẫn đến phản ứng phân hủy ferrate diễn 
ra nhanh và mạnh, làm ảnh hưởng đến hiệu suất tổng hợp 
[30]. Nguyên nhân thứ hai là quá trình hình thành ferrate 
trên bề mặt anot gang xám trong môi trường KOH diễn ra 
kém hơn so với trong môi trường NaOH, do khả năng oxy 
hóa sắt trên bề mặt anot kém hơn trong môi trường KOH 
(theo phân tích ở phân cực Tafel). Thêm vào đó, trong môi 
trường KOH quá trình thoát khí diễn ra mạnh mẽ hơn, làm 
cản trở sự tiếp xúc giữa chất điện ly và bề mặt anot.

Như vậy, tổng hợp ferrate trong dung dịch chất điện ly 
NaOH 14 M cho hiệu quả vượt trội hơn nhiều, mật độ dòng 
tối ưu là 40 mA/cm2. Dung dịch NaOH 14 M được lựa chọn 
cho các nghiên cứu tiếp theo.

Ảnh hưởng của thời gian điện phân: Hình 5A thể hiện 
sự phụ thuộc điện thế đáp ứng theo thời gian của quá trình 

tổng hợp ferrate bằng phương pháp dòng không đổi tại mật 
độ dòng 40 mA/cm2. Quan sát hình 5A thấy rằng, trong 4 
giờ đầu điện thế giảm rất nhanh, sau đó duy trì ổn định ở 
5 giờ tiếp theo. Điện thế đáp ứng cao ở những giờ đầu tiên 
là do tổng trở điện hóa ban đầu cao, nên cần phải có nguồn 
năng lượng lớn để phá vỡ cấu trúc trên bề mặt anot, sau khi 
phá vỡ được cấu trúc thì phản ứng điện hóa dễ dàng xảy ra 
và khi đó điện thế đáp ứng sẽ giảm dần, sau đó là duy trì ổn 
định. Tuy nhiên, sau 9 giờ thì điện thế đáp ứng lại tăng dần 
do lúc này lớp thụ động dần hình thành và dày lên, làm ngăn 
cản quá trình điện hóa diễn ra trên bề mặt điện cực [33]. 

Hình 5B thể hiện ảnh hưởng của thời gian đến nồng độ 
và hiệu suất tổng hợp ferrate. Tăng thời gian điện phân từ 
1 lên 9 giờ thì nồng độ ferrate tăng từ 265,82 lên 1181,03 
mg/l, nhưng hiệu suất của phản ứng giảm dần từ 46,61 
xuống còn 23,01%. Thông thường, sự suy giảm hiệu suất 
trong quá trình tổng hợp ferrate do hai yếu tố đó là sự phân 
hủy của ferrate và sự hình thành của lớp thụ động [15]. Theo 
một công bố gần đây [33], khi nghiên cứu về sự hình thành 
lớp thụ động trên bề mặt anot cho thấy, trong 6 giờ, lớp thụ 
động hình thành ít, gần như không ảnh hưởng tới hiệu suất 
tổng hợp. Trong một công bố khác [39], nghiên cứu về khả 
năng phân hủy của ferrate (tại 30oC, với nồng độ ferrate 
ban đầu 1365 mg/l) cho thấy, sau 7 giờ ferrate bị phân hủy 
khoảng 23%. Do vậy, sự suy giảm  hiệu suất trong giai đoạn 
đầu chủ yếu do sự phân hủy của ferrate. Sau 180 phút điện 
phân, hiệu suất tổng hợp ferrate đạt 42%, cao hơn so với 
các công bố trước đây [25, 26, 28]. Tuy nhiên, ở giai đoạn 
sau, khi thời gian điện phân tăng từ 9 đến 20 giờ không 
những hiệu suất phản ứng giảm mà cả nồng độ ferrate tạo 
thành cũng giảm. Nguyên nhân là do nồng độ ferrate cao 
nên tốc độ phân hủy nhanh hơn, kết hợp với sự hình thành 
lớp thụ động trên bề mặt anot làm quá trình oxy hóa sắt 
thành ferrate diễn ra khó khăn [13, 33]. Những điều này dẫn 
đến lượng ferrate tạo thành ít hơn do quá trình phân hủy. Do 
vậy, sau một khoảng thời gian làm việc, anot cần được làm 
sạch bề mặt để loại bỏ lớp thụ động, đảm bảo cho quá trình 
tổng hợp ferrate diễn ra hiệu quả.

Hình 5. (A) Sự phụ thuộc điện thế theo thời gian trong quá trình tổng hợp ferrat; (B) Ảnh hưởng của thời gian tới nồng độ và hiệu suất 
tổng hợp ferrat trong dung dịch NaOH 14 M.
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3.3. Nghiên cứu cấu trúc hình thái học của anot gang xám

Hình 6. Giản đồ nhiễu xạ tia X của gang xám trước và sau tổng 
hợp ferrate trong dung dịch NaOH 14 M.

Hình 6 và 7 là giản đồ nhiễu xạ tia X và ảnh SEM của bề 
mặt anot gang xám trước và sau 9 giờ tổng hợp ferrate. Giản 
đồ XRD của bề mặt gang xám trước khi điện phân xuất hiện 
3 đỉnh nhiễu xạ ở các góc 2θ 44,82o, 65,16o và 82,60o; lần 
lượt tương ứng với các mặt nhiễu xạ (110), (200), (211) đặc 
trưng cho cấu trúc ferit (α-Fe), thành phần chủ yếu có trong 
gang xám. Ngoài ra, còn có một đỉnh nhiễu xạ nhỏ ở góc 2θ 
26,62o tương ứng với đỉnh nhiễu xạ đặc trưng của mặt nhiễu 
xạ (002) của cấu trúc graphite có trong gang. Điều này được 
thể hiện rõ trên ảnh SEM của bề mặt gang xám trước khi 
điện phân xuất hiện các vệt màu đen tương ứng là cấu trúc 
graphit ở dạng phiến. Sau 9 giờ điện phân tổng hợp ferrate, 
các đỉnh nhiễu xạ đặc trưng cho cấu trúc ferit có cường độ 
thấp đi. Ngược lại, các đỉnh nhiễu xạ đặc trưng cho cấu trúc 
graphit có cường độ lớn hơn. Kết quả này được giải thích 
do lớp sắt bị hòa tan dần thành ferrate trong quá trình điện 
phân để lộ cấu trúc graphit phía trong, khi tăng thời gian 
điện phân lên thì lượng graphit sẽ tăng lên và bao phủ bên 
ngoài bề mặt anot. Ngoài ra, đỉnh nhiễu xạ của sắt thấp đi 
một phần có thể còn do sự hình thành lớp thụ động sắt oxit 

trên bề mặt anot [33]. Lớp thụ động này có cấu trúc dạng 
vảy, xốp, được thể hiện trên ảnh SEM của bề mặt gang xám 
sau 9 giờ điện phân (hình 7B). Vì vậy, sau một thời gian 
điện phân thì điện cực anot gang xám cần phải loại bỏ lớp 
thụ động để không ảnh hưởng tới hiệu suất tổng hợp ferrate.

4. Kết luận

Tính chất điện hóa của điện cực gang xám trong hai 
dung dịch điện ly KOH 14 M và NaOH 14 M cho thấy, 
sắt dễ dàng bị oxy hóa hơn trong môi trường NaOH 14 M. 
Quá trình tổng hợp ferrate trong dung dịch NaOH 14 M có 
hiệu suất cao hơn nhiều so với dung dịch KOH 14 M. Mật 
độ dòng tối ưu của quá trình tổng hợp ferrate trong dung 
dịch NaOH 14 M bằng anot gang xám được xác định là  
40 mA/cm2.  Kết quả phân tích phổ CV cho thấy, quá trình 
tổng hợp sắt ferrate sẽ hình thành các hợp chất trung gian là 
các oxit và hydroxit sắt(II, III) và sắt từ. Các chất trung gian 

chưa kịp chuyển hóa thành ferrate sẽ 
tích tụ dần trên bề mặt anot tạo thành 
một lớp thụ động. Ngoài ra, giản đồ 
nhiễu xạ XRD còn chứng minh lớp thụ 
động này được tạo thành bởi graphit có 
trong gang xám. Lớp thụ động này sẽ 
dày lên theo thời gian gây cản trở quá 
trình điện hóa diễn ra trên bề mặt anot, 
thể hiện qua việc điện thế đáp ứng tăng 
lên và hiệu suất tổng hợp ferrate suy 
giảm sau 9 giờ điện phân. 
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