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Abstract  

Copper metal materials with nano size were successfully synthesized by copper glycerate reduction method in 

microwave. The technical analysis of morphology, structure and infrared spectroscopy of the materials were carried out. 

The morphology and the structure of the prepared materials were characterized by field emission scanning electron 

microscopy (FESEM) and X-ray diffraction (XRD). FESEM images and XRD patterns showed that the materials have 

phase single and the size of 60-100 nm. UV-VIS spectrum shows absorption peak at 595 nm. 
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1. GIỚI THIỆU 

 

  Vật liệu đồng kim loại ở kích thước nano đã 

được quan tâm nghiên cứu vì đồng là một trong 

những kim loại quan trọng được ứng dụng nhiều 

trong các ngành kỹ thuật. Ngày nay đồng kim loại có 

kích thước nano đã được đưa vào nhiều ứng dụng 

như: sử dụng làm chất xúc tác, trong các thiết bị 

quang học, hay sử dụng trong các linh kiện điện 

tử…[1]. Nano đồng được tổng hợp bằng nhiều 

phương pháp khác nhau như: phân hủy nhiệt [2], 

bức xạ [3], phóng điện hồ quang [4], kỹ thuật vi nhũ 

[5], kỹ thuật siêu tới hạn [6], dùng kỹ thuật lade 

[7]…. Việc tổng hợp đồng kim loại có kích thước 

nano khá dễ vì phản ứng xảy ra rất nhanh và êm dịu 

nhưng cho hiệu suất phản ứng cao, vì vậy hạt nano 

đồng có giá thành khá rẻ. Do đó đây là một trong 

những ưu điểm lớn của kim loại đồng có kích thước 

nano trong việc ứng dụng dùng để thay thế cho các 

kim loại quý hiếm như vàng và bạc.  

Đã tổng hợp thành công vật liệu kim loại đồng 

có kích thước nano bằng phương pháp khử đồng 

glyxerat trong vi sóng ở nhiệt độ lớn hơn 200 
o
C 

trong khoảng thời gian 5 phút. Đây là phương pháp 

hóa ướt dùng glyxerin với sự hỗ trợ của polyme: 

polyvinyl pyrrolido (PVP) làm môi trường ổn định 

và tạo kích thước hạt.            

 

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Hóa chất 

   Đồng sunfat (CuSO4.5H2O), glyxerin, axeton, 

axit oxalic (C2H2O4.2H2O), polyvinyl pyrrolido 

(PVP), tất cả các hóa chất trên có độ sạch PA. 

 

2.2. Tổng hợp vật liệu 

 

Cân lượng muối CuSO4.5H2O  (đồng sunfat) và 

C2H2O4.2H2O (axit oxalic) với tỷ lệ mol đã tính sẵn, 

sau đó hòa tan hai muối này vào trong nước cất. Vừa 

khuấy vừa trộn hai dung dịch muối này vào nhau để 

tạo thành kết tủa oxalat đồng màu xanh côban. Tách 

và rửa sạch kết tủa oxalat đồng nhiều lần bằng nước 

cất, sấy khô tủa ở nhiệt độ 70-80 
o
C trong chân 

không rồi nghiền mịn. Bột đồng oxalat đã được 

nghiền mịn sau đó lại được cân theo tỷ lệ mol 1:1 

với polyme PVP và glyxerin. Cứ mỗi lượng 30 ml 

glyxerin, cho vào 50 mg đồng oxalat, và tương tự là 

lượng PVP, vừa khuấy vừa đun nóng đến 90 
o
C cho 

tan hết đồng oxalat trong glyxerin, tạo thành dịch có 

màu xanh lục nhạt. Dung dịch PVP trong glyxerin 

tạo thành dịch trong suốt. Thêm dần từng lượng nhỏ 

dung dịch đồng oxalat trong glyxerin vào dung dịch 

PVP, khuấy kỹ rồi đưa vào chạy vi sóng trong thời 

gian 5 phút ở nhiệt độ hơn 200 
o
C. Do năng lượng vi 

sóng là rất lớn, vì vậy các mối liên kết trong phân tử 

glyxerat đồng có thể bị bẻ gẫy và sắp xếp lại nhanh 

chóng nên dịch sản phẩm từ màu xanh lục trở thành 

có màu đỏ đồng. Cuối cùng sản phẩm được đem kết 

tủa và rửa sạch nhiều lần bằng cách thêm axeton và 

nước cất. Ly tâm kết tủa và cuối cùng đem sấy sản 
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phẩm trong môi trường khí N2 ở nhiệt độ 70-80 
o
C 

thu được bột mịn màu đỏ đặc trưng của đồng kim 

loại. Phản ứng khử đồng (II) glyxerat được biểu diễn 

như sau: 

 
 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

Hình 1 là đường nhiễu xạ tia X của vật liệu đồng 

kim loại có kích thước nano được đo trên hệ đo 

nhiễu xạ tia X (SIEMEN-D5000) của Viện Khoa 

học Vật liệu (với nguồn phát tia X là CuKα, và λ = 

0,1541 nm). Trên giản đồ nhiễu xạ tia X, quan sát 

thấy chỉ có một đường nhiễu xạ tia X duy nhất và 

phù hợp với thẻ chuẩn số 4–0836 của vật liệu đồng 

kim loại, chứng tỏ vật liệu đã chế được là tinh khiết. 

Tuy nhiên, đường nhiễu xạ khá sắc nét với độ 

bán rộng của vạch phổ hẹp, cho thấy hạt vật liệu có 
kích thước còn khá lớn. Trên hình 2, ảnh FESEM 

(Hitachi-S4800) cho thấy hạt vật liệu dạng tinh thể 

với kích thước khoảng 50-60 nm. Các tinh thể có 

dạng lập phương giống tinh thể của hạt NaCl và 

không đồng đều, tuy nhiên các hạt tinh thể đã không 

bị kết đám. Như vậy ảnh FESEM cho kết quả phù 

hợp với đường nhiễu xạ tia X của vật liệu. 

 

3.1. Ảnh hưởng của nhiệt độ 

 

Khảo sát ảnh hưởng nhiệt độ của phương pháp 

khử đồng glyxerat trong vi sóng lên tính chất của 

đồng kim loại cho thấy: khi nhiệt độ < 200 
o
C dịch 

sản phẩm vẫn còn lẫn nhiều đồng oxalat nên có màu 

đỏ lẫn màu xanh lục, tương ứng với đỉnh hấp thụ 

UV-VIS khoảng 570 nm. 

Nhiệt độ tăng dần lên 210, 220, 230 
o
C, màu đỏ 

của dịch phản ứng cũng đậm dần lên, các đỉnh hấp 

thụ cũng dịch chuyển dần về vùng bước sóng dài. 

Nhiệt độ phản ứng đạt đến 240 
o
C, màu đỏ của đồng 

kim loại đã rõ ràng, khi đó đỉnh hấp thụ UV-VIS của 

đồng kim loại ở vị trí 584 nm. 

    

Hình 2: Ảnh FESEM của vật liệu đồng kim loại   

kích thước nano 

 

 

 Hình 1: XRD của vật liệu đồng kim loại 

 kích thước nano 

 

3.2. Ảnh hưởng của nồng độ (PVP) 

 

Ảnh hưởng của nồng độ polyme: polyvinyl 

pyrrolido (PVP) làm môi trường ổn định và tạo kích 

thước hạt lên hạt đồng kim loại cũng đã được chúng 

tôi khảo sát (bảng 1). 

 

Bảng 1: Tỷ lệ nồng độ polyme PVP/đồng oxalat 

Mẫu 
Tỷ lệ 

PVP/CuC2O4 
Mẫu 

Tỷ lệ 

PVP/CuC2O4 

M1 1/10 M5 1/2 

M2 1/8 M6 1/1 

M3 1/6 M7 1,25/1 

M4 1/4 M8 1,50/1 
 

Kết quả bảng 1 cho thấy, nồng độ polyme tăng 

lên, đường kính của hạt đồng kim loại cũng nhỏ hơn. 

Khi tỷ lệ polyme:  polyvinyl pyrrolido so với đồng 

oxalat tăng lên đến 1:1(M6), thì kích thước hạt đồng 

kim loại đạt khoảng 50 nm. Kết quả cho thấy kích 

thước của hạt đồng kim loại phù hợp với trong ảnh 

chụp FESEM. 

 



 

34 

TCHH, T. 53(1), 2015                                                                               Nghiên cứu tổng hợp đồng kim loại… 

       
 

Hình 3: (1) Ảnh của dung dịch muối đồng oxalat,  

(2) Ảnh dung dịch muối đồng (II) glyxerat, (3) Ảnh 

dung dịch vật liệu đồng kim loại có kích thước nano 

 

Kết quả phân tích mẫu vật liệu bằng phổ hồng 

ngoại (IR) (hình 4) cũng cho thấy vật liệu chúng tôi 

tạo được bằng phương pháp khử đồng (II) glyxerat 

trong vi sóng là đồng kim loại có độ tinh khiết cao. 

Quan sát phổ hồng ngoại (IR) cho thấy rõ vùng 

đỉnh hấp thụ 3383,44 cm
-1

 là biến dạng kéo của liên 

kết O-H trong dung môi hữu cơ và nước. Vùng đỉnh 

hấp thụ từ  2883,90 đến 2937,00 cm
-1

 là biến dạng 

kéo của liên kết C-H. Vùng đỉnh hấp thụ từ  1231,42 

đến 1457,89 cm
-1

 là biến dạng uốn của liên kết C-H. 

Vùng đỉnh hấp thụ  từ  993,19 đến 1109,99 cm
-1

 là 

biến dạng kéo của liên kết C-O. Cuối cùng vùng 

đỉnh hấp thụ 1653,51 cm
-1

 được cho là đặc trưng của 

hạt nano đồng kim loại [8]. 

 

 
Hình 4: Phổ hồng ngoại (IR) của đồng kim loại có 

kích thước nano 

 

4. KẾT LUẬN 

   

Bằng phương pháp khử đồng (II) glyxerat có sự 

hỗ trợ của vi sóng, trong môi trường ổn định và tạo 

kích thước hạt là polyme: polyvinyl pyrrolido 

(PVP), chúng tôi đã bước đầu chế tạo được vật liệu 

đồng kim loại có kích thước nano. Các kỹ thuật phân 

tích đánh giá cấu trúc, chụp ảnh vi hình thái và đo 

phổ hấp thụ UV-VIS.... đã bước đầu cho thấy rõ vật 

liệu có cấu trúc đặc trưng của kim loại đồng với kích 

thước các hạt là 50-60 nm.  
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