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Ché tao hat nano nickel ferrite (NiFe,O4) bang phuwong phap thity nhiét
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Tom tat

Trong bai bao nay, tinh thé nano nickel ferrite (NiFe204) véi dudng kinh trung binh 46,01 nm duoc téng hop bing
phuong phép thiy nhiét. Cau triic spinel don pha dwoc xac nhan bang phwong phap nhidu xa tia X (XRD). Hinh thai dugc
phén tich bang kinh hién vi dién tir quét (SEM) va phén tich tia X phan tan ning lugng (EDX) duoc st dung dé xac dinh
thanh phan nguyén t6 cua vat lidu. Tinh chit tir ciia cac hat nano dugc nghién ciru bang tir ké mau rung (VSM) va két qua
cho thdy tinh siéu thuan tir & nhiét do phong véi do tir hoa bio hoa (Ms) 1a 39,8 emu/g.

Tir khéa: tinh thé nano, nickel ferrite, phuong phép thuy nhiét
Abstract

In this study, nickel ferrite (NiFe204) nano-crystallites with an average diameter of 46.01 nm are synthesized via
hydrothermal method. The single-phase spinel structure is confirmed by X-ray diffractograms (XRD). Morphology is
analysed by scanning electron microscopes (SEM) and energy dispersive X-ray (EDX) analysis was used to determine
the elemental composition of the materials. The magnetic properties of the nanoparticles are studied by vibrating sample
magnetometer (VSM) and the results exhibited superparamagnetism at room temperature with the magnetic saturation of
(Ms) 39.8 emu/g.

Keywords: Nanocrystalline, nickel ferrite, hydrothermal method

1. Mé dau uu viét. Nano ferrite 1a vat liéu dﬁy htra hen cho
cac thiét bi vi song, chup cong hudng tir (MRI),

Trong nhitng nam gan day khoa hoc va cong AR PR o L
xuc tac, tur tinh, chat hap thu vi song, cam bién

ngh¢ nano thuc su da tao dugc budc dot pha 1on
trong linh vyc khoa hoc vat liéu. Nho kich thude
nho (1-100 nm) va ty 18 dién tich bé mit trén thé
tich 16n nén vat liéu nano thé hién nhiéu dic tinh

sinh hoc, phan phéi thudc y sinh, chdng dn mon,
may bién ap dién va cac tmg dung vién thong, do
tinh 6n dinh nhiét cao va cac tinh chat nhu quang
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hoc, tir tinh, dién va do bén co hoc khong giéng
nhu ¢ vat lidu khéi [1]. Céc ferrite tir tinh c6
cong thire chung 1a MFexO4, trong d6 M dai dién
cho Ni, Co, Mn, Mg hodc Cu. Trong s6 cac
ferrite khac nhau, thi cac hat nano nickel ferrite
(NiFe204) di dugc thira nhan c6 nhidu ung
dung hon nh¢ lyc khang tir thap, do tir hoa bao
hoa cao, do on dinh héa hoc tot, nhiét do curie
va hiéu suét dién tir cao [2]. NiFe,04 c6 ciu triic
spinel nghich ddo, cu thé 1a cac ion kim loai Fe™
chiém tat ca cac vi tri tir dién va mot nira s6 vi
tri bat dién con lai, trong khi Ni*? chiém céc vi
tri bat dién con lai ciia mang tinh thé [3]. Bén
canh d6, NiFe;04 ¢ kich thudc nano thé hién tinh
chit siéu tir nén ¢ nhiéu tmg dung rong rii trong
chét long tir tinh, cam bién khi, vat liéu quang tu
hay trong cong ngh¢ sinh hoc [4]. Hon nira, uu
diém ciia viée sir dung cac hat nano tir tinh nay
1a vat lidu composite ciia ching c6 thé dé dang
duoc co 1ap khoi méi trudng dung dich bang tir
truong ngodi. Do d6, qua trinh tong hop nano
nickel ferrite dugc quan tam rong rai. Nhiéu nha
nghién ctru da tong hop thanh cong cac hat nano
NiFe204 bang nhiéu k¥ thuat khac nhau nhu
ddng két tna [5], sol-gel [6], phan (mg nghién
[7], phuong phap nhiét dung moi [8], micelle
nguoc [9], phong xung dién [10], thuy nhiét [11]
va cdc qua trinh thity nhiét hd tro siéu am [12]
dé nghién ctru cac tinh chit cau tric, quang hoc,
hinh thai, dién va tu. Tuy nhién, phuong phap
thity nhiét c6 nhiéu wu diém so voi cac phuong
phap khéac nhu chi phi chuan bi miu thap, d6 két
tinh cao, don gian va su dung nhiét do thép. Vi
vdy, trong bai bao nay chung toi dé cap dén cac
két qua tong hop vat liéu nano nickel ferrite bang
phuong phép thuy nhiét.
2. Phuong phap nghién ctru
2.1. Héa chit va thiét b

Céc hoa chat str dung trong nghién ctru 1a cac
hoa chat tinh khiét dugc mua tir hang Merck,
Puc gém: FeCls.6H,0, NiCl,.6H,O, NaOH; con
blue, CH3COOH va

methylene ethanol

(C2HsOH) dugc mua tir hang Guangzhou, Trung
Qudc. Nude cat hai lan (cat trén thiét bi cat nudc
Fistream Cyclon, England) duoc st dung dé pha
ché hoa chét va trang, rua cac dung cu thuiy tinh.
Cédc thuy tinh chiu nhiét 100 mL, 250 mL, 500
mL, micropipet cac loai, can phan tich, may
khudy tir gia nhiét, cdi chay ma ndo, 160 nung, ti
sdy, binh thuy nhiét (bd Autoclave).

Vit liéu tong hop duoc nghién ciru bang cac
phuong phap vat 1y hién dai nhu: cau trac va do
tinh thé cta vat liéu nhan dang bdi sy nhiéu xa
tia X (XRD) do trén mdy D8-Advance, Brucker
véi tia phat xa CuK, c6 budce séng L = 1,5406 A,
cong sudt 40 KV, goc quét 10° dén 80°. Hinh thai
clia san phdm quan sat bang quét kinh hién vi
dién tir (SEM) va thanh phan nguyén t6 duoc
ghi trén phd EDX thyc hién trén may SEM-
JEOL-JSM 5410 LV (Nhat) ¢ 10 kV. Va tinh
chét tir cua vat lidu dugc do bang tir ké miu
rung (VSM), thyc hién trén may Micro Sence
Easy VSM 20130321-02.

2.2. Téng hop nano nickel ferrite

Can chinh xac 0,951 g NiClx.6H20 va 2,162
g FeCl3.6H,0 1di cho vao mot coe thuy tinh 250
mL, thém 180 mL nudc cit, dung may khudy tir
khudy déu thu duoc dung dich A. Hoa tan 1,350
g NaOH vao 20 mL nudc cit, sau d6 nho timg
giot dung dich NaOH vao binh chtra dung dich
A tiép tuc khudy déu bang may khudy tir, giit
dung dich & nhi¢t do phong trong thoi gian 15
phut, xuat hién két tia mau nau den (B). Cho hdn
hop B vao binh teflon 250 mL day nép rdi dua
vao bd Autoclave, van chit. Thuy phan hon hop
trén bang cach cho bo Autoclave c¢6 chira dung
dich B vao 10 nung. Tién hanh gia nhiét & nhiét
d6 14 180 °C v&i thoi gian 12 gio [13], sau d6 dé
ngudi binh thuy nhiét dén nhiét do phong, thu
duoc dung dich chira két tha va cac chét hoa tan.
Gan lay két tiia rdi rira bang ethanol va nudc cat
nhiéu 1an dén pH ~ 7. Cudi cing san phdm dugc
séy khé & 70 °C rdi nghién min, ta dugc cac hat
nano nickel ferrite.
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3. Két qua va thao luin NO con cho phép tinh toan kich thudc hat va
3.1. Déic trung vt liéu bing XRD phan tich b.an d;n’h lugng ham luong crflc ch?t co
) x ] o trong vat li¢u. Két qua phan tich vat liu nickel
Phuong phdp nhi€u xa tia X 13 mot trong ferrite b?mg nhiéu xa tia X duoc thé hién trén
nhitng phuong phap thuong dugc st dung dé Hinh 1

nhan dang cau tric va do tinh thé cua vat li¢u.
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Hinh 1. a) Gian dd XRD cua vit liéu NiFe,0,, b) M6 hinh FWHM theo ham Gaussian

Hinh la mo ta su thay abi cudng do theo ham 1a kich thudc tinh thé trung binh, A 1a budc song
ciia gbc hai theta (20) tir 15° dén 80" déi véi cac  tia X 12 1,5418 A, p 14 d6 bén rong bén chieu cao
dinh (full-width half-maximum — FWHM), 0 la
goc nhiéu xa twong ung (Goc Bragg). Mit khac,
cong thirc nay thuong dugce 4p dung tinh cho dinh
nhidu xa c6 cudng d6 manh nhét 14 dinh (311) ctia

hat nano NiFe;O4. Mau nhiéu xa cua mau dugc
chuan bi cho thy sy hinh thanh mot pha cta ciu
trac 1ap phuong tim mit voi do két tinh cao, cac
duong sic nét. Vi tri cua cac duong Bragg véi > ;
sy phan xa tir cac mit phing tinh thé ctia nicket  1aNO0 NiFe204. K&t qua cho thay, gid tri FWHM ~
ferrite 12 (111), (220), (311), (222), (400), (422), 0,18 (Hinh 1b) nén kich thudc tinh thé trl{ng binh
(511), (440) va (622). Tuong g véi cac dinh cua cac hat nano nickel ferrite sau khi tong hop
nhidu xa & 26 1a 18,32°; 30,23°; 35,62°; 37,27°;  duoc la khoang 46,01 nm.
43,28°, 45,44°, 53,70°; 57,28°; 62,93° va 74,42°  3.2. Pdc trung cdc vit liéu bang dnh SEM
va phu hop véi thé tiéu chuan JCPDS 74-2081,
ciing nhu Manikandan V va cong su da cong bd
khi tong hop céac tinh thé nano NiFeOs bang
phuong phip dong ket tua héa hoc [5]. B phgng dai khac nhau, voi thanh ty 16 14 2 pm va
nghiénqctru sdu hon, chiing t61 s€ tinh kich thuéc 540 1 va dugc thé hién 13n lugt trong Hinh 2a
tinh th:é, khoang cach mat mang, cing nhu img s 5y
suadt bé mat dwa vao phuong phép Scherrer-

0,89x A4

Debye [14]: D =—————— (1). Trong d6: D
P xcos(d)

bé quan sat dugc hinh thai hoc bé mit cua vat
liéu nano nickel oxide, chiing toi tién hanh khao
sat qua anh hién vi dién tir quét SEM & cac do
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Hinh 2. Anh SEM cua vat liéu NiFe,0,

Hinh 2a cho thay, céc hat nano NiFe,O4 & diy
phan tan twong d6i dong déu va kich thudc hat
tuong d6i nho. Tuy nhién, & 9 phong dai nay thi
khé c6 thé xac dinh chinh xac kich thude timg
hat. & muc Nhung & Hinh 2b thi c6 thé thiy o cac
hat c6 kich thudc trong khoang vai chuc nanomet,
diéu nay ciing phit hop véi két qua duoc tinh toan
3.1. Hon nira hinh thai cua cac hat nickel ferrite
téng hop dugc nhin théy r0 rang, thé hién hinh
thai da dién va co6 xu hudéng 1a hinh khéi lap
phuong phan tan kha tét va it co hién twong két ty

16n. Nhiing dic diém nay rat quan trong va anh
hudng truc tiép dén céc tinh chat vat 1y va hoa hoc
ctia vat liéu nhu tinh chat tir, xuc tac, hép phu
hodc kha niang twong tic véi mang té bao vi
khuan.

3.3. Dic trung cdc vit liéu bang anh EDX

Phan tich nguyén t6 va do tinh khiét ctia mau
tinh thé nano nickel ferrite di dugc xac nhan
bang phuong phap EDX va cac dinh thu duoc
dugc thé hién trong Hinh 3.
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Hinh 3. Phd EDX cua vt liéu nickel ferrite

Két qua EDX ¢ Hinh 3 khing dinh ca tinh
ddng nhat va su c6 mit cta cac nguyén té Ni, Fe
va O trong mau NiFe,Os. Phan trim nguyén tir
cua cac nguyén t6 Ni, Fe va O lan luot 1a 13,74;
27,95 va 58,31 %, ching to vat licu tdn tai cac
nguyén t6 niken va sat trong mau xap xi voi ti 18
mol Ni/Fe ban dau dwa vao 1a 1:2, nén ferrite thu
dugc 1a phu hop va tuong trng véi cong thue hoa
hoc NiFe>04. Két qua EDX con cho thay 16 rang
sy hinh thanh mot pha cta céu triic nickel ferrite
tr vi¢e sir dung hoan toan cac tién chét duoc st
dung trong qua trinh tong hgp ma khong co tap
chat khac trong mau. Ngoai cic peak nay, c6 mot
peak nho ciing duge tim thy ¢ 0,26 keV trong

mau, diéu nay cho théy su hién dién ctia nguyén
t6 Cl ¢6 thé 1a tir cdc mubi ban dau dua vao dé
tong hop mau, két qua nay ciing trang hop véi
nghién ctru cua nhom tac gia Zipare K [15].

3.4. Dic truwng bang tinh chit tiv

Mot trong nhiing tinh chat quan trong ctia vt
lieu ferrite spinel la tor tinh cua
chung. Pé xac dinh tir tinh cua nano nickel
ferrite  tong hop dugc, chung to6i do
dd tré tir ciia cac mau vat liéu & nhiét do phong
va dugc trinh bay trong Hinh 4 dudi dang duong
cong tur tinh cua dg tu hoa - cuong do tur truong
(M-H).
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Hinh 4. Vong tré tir cia nano NiFe,Oy4

Hinh 4a cho thay, duong cong tir tré cta vat
liéu nano nickel ferrite tong hop duoc c6 dang
chir S va & trang thai lién két trao doi tot giita hai
pha tir cimg va tir mém trong mau bai cac duong
tir tré ndy twong d6i tron, min gidng nhu mot pha
tir duy nhat [16]. Hon nita, cac gid tri cuong do
tor truong/luc khang tor (He = 50,2 Oc) va do tu
du (M = 3,6 emu.g ') dugc x4c dinh tir Hinh 4b
déu thap, nhung gia tri tir hoa bio hoa tuong ddi
cao (Ms ~ 39,8 emu.g'!). Trong khi d9, ty 1é
M,/M; con dugce goi 1a ty 1€ tor du (R), dugc su
dung dé xac dinh vt liéu 1a tir don mién hay tur
da mién, va n6 duoc dung dé cung cap thong tin
vé chit luong cta cac nano ferrite. Két qua cho
thiy, gia tri R ~ 0,09 nhé hon nhiéu so véi 0,5
nén sy phat trién cua cac hat nano NiFe,O4 1a
don mién [17]. Hay ndi cach khac, vat liéu cua
chung t6i téng hop dugc 1a vat liéu tu mém va
¢6 tinh chat siéu thuan tir nén phu hop véi cau tric
nano cua NiFe>Os. Mat khac, voi gia tri do tir hoa
bao hoa cao, cac vat lidu nay co thé dé dang tach
ra khoi dung dich nudc dudi tac dung cua tu
truong ngoai. Tinh si€u thudn tuo cua céac hat
nano nay c6 thé duge quy cho kich thude tinh
thé cua chung nho, gitp chung dé dang duoc
hoat héa nhiét dé khic phuc tinh di hudng tir
[18]. Bén canh d6, nguoi ta thiy rang xu huéng
thay d6i cua cac gia tri Ms va He phut hop voi sy
cai thién do két tinh cta cac vat liéu duoc nghién

ctru. Chang han, Singhal va Chandra [19] d3 ché
tao cac hat Ni-ferrite & 75 nm bang phuong phap
khi dung va quan sat thay gia tri tir hoa bdo hoa
1247 emu.g . Trong khi d6, Alarif A va cong su
[20] d4 tong hop cac hat nano NiFe,O4 c6 kich
thudc khoang 62 nm bang phuong phép dot chay
va da tinh toan dugc gia tri tor héa bao hoa la 51
emu.g . Do d6, d6i v6i cac hat nano ferrite
spinel tir tinh, thi can luu ¥ rang do tir héa phy
thudc rat nhidu vao kich thudc hat cia ching
cling nhu phuong phép tong hop.

4. Két luan

Nhirng hat nano nickel ferrite (NiFe204) da
dugc téng hop thanh cong bang phuong phap
thuy nhiét v6i k¥ thuat dong két toa. Két qua
XRD x4c nhan vat liéu nay c6 cau trac Spinel 1ap
phuong vé6i d6 tinh khiét cao, kich thudc tinh thé
trung binh dugc tinh toan tr phuong trinh
Scherrer-Debye 1a 46,01 nm. Phan tich &nh SEM
ctia vat lidu cho thiy cac hat thé hién hinh thai
da dién va c6 xu hudng 1a hinh khdi 1ap phuong,
phan tan tuong d6i dong déu va it c6 hién tugng
két tu 16n. Phdé EDX khang dinh tinh dong nhat
v6i su ¢6 mit ciia cac nguyén td Ni, Fe va O
trong mau NiFe>O4 va c6 do tinh khiét cao. Két
qua phan tich tinh chit tir cho thiy, nano
NiFe;04 12 vat liéu tir mém va co tinh chét siéu
thuan tur.
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