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abstract 

CoFe2O4 powder has been synthesized at low temperature (500oC) by the combustion of gel 
prepared from polyvinyl alcohol (PVA) and solution Co(NO3)2 and Fe(NO3)3. Factors affecting 
on structure and particle size of nanometer CoFe2O4 including temperature of gel formation, 
molar ratio of ion metal  and polyvinyl alcohol concentration, temperature of calcining were 
investigated. The crystalline process and the morphology of oxide particles were considered by X-
Ray diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and Vibrating Sample Magnetometer 
(VSM). Surface areas of oxides were determined by the BET (Brunaure-Emmet-Teller) method. 
This specific surface area is 42.78 m2/g for CoFe2O4. The results indicated that CoFe2O4 powders 
with crystallite size 20-25 nm, Hc = 820 Oe, Ms = 63.5 emu/g, Mr = 22 emu/g have been 
prepared.  

 
I - Më §ÇU 

Mét trong nh÷ng vËt liÖu nano ®−îc sö dông 
réng r·i trong thùc tÕ lµ vËt liÖu tõ. VËt liÖu tõ 
®−îc øng dông trong c¸c thiÕt bÞ  nh− m¸y biÕn 
thÕ, m¸y ph¸t ®iÖn, ®éng c¬ ®iÖn, m¸y ghi ©m, 
ghi h×nh. Trong sè c¸c vËt liÖu tõ, vËt liÖu ferit 
cã cÊu tróc spinel ®−îc nghiªn cøu nhiÒu do 
nh÷ng tÝnh chÊt −u viÖt cña chóng. Ferit lµ vËt 
liÖu cã ®é tõ thÈm cao, ®é b·o hoµ tõ vµ ®iÖn trë 
t−¬ng ®èi lín thÝch hîp cho c¸c dông cô ho¹t 
®éng ë tÇn sè cao, do gi¶m ®−îc sù mÊt m¸t 
n¨ng l−îng bëi dßng Fucco, t¨ng tuæi thä thiÕt 
bÞ, ngoµi ra c¸c ferit cßn ®−îc sö dông lµm vËt 
liÖu xóc t¸c. Cã nhiÒu ph−¬ng ph¸p ®Ó chÕ t¹o 
ra vËt liÖu tõ kÝch th−íc nano nh− ph−¬ng ph¸p 
®ång kÕt tña, ph−¬ng ph¸p sol-gel, ph−¬ng ph¸p 
®ång t¹o phøc [3].... Trong c«ng tr×nh nµy 
chóng t«i sö dông ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel 
PVA ®Ó nghiªn cøu tæng hîp CoFe2O4.  

II - THùC NGHIÖM 

- C¸c ho¸ chÊt sö dông cã ®é s¹ch tinh khiÕt 
ph©n tÝch Fe(NO3)3.9H2O, Co(NO3)2.6H2O, 
polivinyl ancol.  

- CoFe2O4 kÝch th−íc nanomet ®−îc ®iÒu chÕ 
b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel PVA, t−¬ng tù 
nh− tr−êng hîp tæng hîp MnO2 [4]. Trén dung 
dÞch Co(NO3)2 vµ Fe(NO3)3 (tØ lÖ mol Co2+/Fe3+ 
lu«n b»ng 1/2) víi dung dÞch PVA theo tØ lÖ mol 
t−¬ng øng khuÊy gia nhiÖt råi lµm bay h¬i ë 
nhiÖt ®é thÝch hîp cho ®Õn khi t¹o gel nhít. SÊy 
kh« vµ nung gel thu ®−îc bét xèp mµu xanh 
®en. 

- Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen ®−îc ®o trªn 
m¸y SIEMENS D5000 cña §øc. KÝch th−íc h¹t 
trung b×nh (nm) cña c¸c oxit ®−îc tÝnh theo 

ph−¬ng tr×nh Scherrer: 
θβ

λ

cos

.89,0
=r . Trong ®ã: 
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r  lµ kÝch th−íc h¹t trung b×nh (nm), λ lµ b−íc 
sãng Kα cña anot Cu (0,154056 nm), β lµ ®é 
réng cña pic øng víi nöa chiÒu cao cña pic cùc 
®¹i (FWHM) tÝnh theo radian, θ lµ gãc nhiÔu x¹ 
Bragg øng víi pic cùc ®¹i (®é). 

- ¶nh vi cÊu tróc vµ h×nh th¸i häc cña oxit 
®−îc chôp b»ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt (SEM) 
JEOL-5300 (NhËt B¶n). 

- DiÖn tÝch bÒ mÆt riªng cña vËt liÖu ®−îc ®o 
trªn m¸y COULTER-SA 3100 cña MÜ b»ng 
ph−¬ng ph¸p hÊp phô N2 láng ë 77 K. 

- Tõ tÝnh cña s¶n phÈm ®−îc ®o trªn hÖ ®o tõ 
kÕ mÉu rung VSM t¹i phßng §o tõ vµ siªu dÉn, 
ViÖn Khoa häc VËt liÖu, ViÖn Khoa häc vµ 
C«ng nghÖ ViÖt Nam. 

III - KÕT QU¶ Vµ TH¶O LUËN 

1. Kh¶o s¸t lùa  chän nhiÖt ®é nung  

§iÒu chÕ c¸c gel cña KL/PVA víi tØ lÖ mol 
t−¬ng øng lµ 1/3; nhiÖt ®é t¹o gel lµ 80oC, pH 
t¹o gel lµ 4. §Ó cho gel æn ®Þnh. Gi¶n ®å ph©n 
tÝch nhiÖt cña gel ®−îc chØ ra ë h×nh 1. 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

   
 
 
 
 
 
 
 

H×nh 1: Gi¶n ®å DTA (a), TGA (b) cña gel 
 

Dùa trªn gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt chóng t«i 
tiÕn hµnh kh¶o s¸t nhiÖt ®é nung tõ 400 - 700oC, 
trong 2 giê. Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c 
mÉu  ®−îc chØ ra ë h×nh 2. §èi víi mÉu khi 
nung ë nhiÖt ®é 400oC th× ngoµi pha CoFe2O4 
cßn cã chøa c¸c pha kh¸c nh− Co3O4, Fe2O3. 
Khi nung ®Õn 500oC th× thu ®−îc ®¬n pha 
CoFe2O4 vµ bÒn ë nhiÖt ®é 600

 - 700oC. Trong 
c¸c thÝ nghiÖm tiÕp theo chóng t«i chän nhiÖt ®é 
nung mÉu lµ 500oC. 

2. Kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña mét sè yÕu tè ®Õn 
qu¸ tr×nh t¹o pha tinh thÓ 

a) ¶nh h−ëng cña pH ®Õn sù t¹o thµnh tinh thÓ 

C¸c mÉu ®−îc ®iÒu chÕ tõ gel cã tØ lÖ mol 
KL/PVA = 1/3, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, ë pH = 2 - 
5 vµ nung mÉu ë 500oC trong 2 giê. Gi¶n ®å 
nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu nµy ®−îc chØ ra 
ë h×nh 3. KÕt qu¶ trªn gi¶n ®å cho thÊy ®èi víi 
mÉu ë pH = 2 - 3, ngoµi pha cña spinel CoFe2O4 

cßn cã chøa c¸c pha cña Co3O4 hoÆc  Fe2O3. ë 
pH = 4 - 5 mÉu thu ®−îc lµ ®¬n pha. Chóng t«i 
cho r»ng ë c¸c gi¸ trÞ pH thÊp  sù t¹o gel th−êng 
kh«ng ®−îc tèt (gel Ýt nhít) v× ë pH nµy cÊu tróc 
polyme cña PVA  dÔ bÞ ph¸ hñy lµm cho sù 

ph©n bè c¸c cation kÐm ®ång ®Òu. ë pH trung 
b×nh sù t¸ch pha Ýt h¬n nªn thu ®−îc ®¬n pha 
spinel CoFe2O4. Chóng t«i chän  pH = 4 ®Ó tiÕn
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 hµnh c¸c kh¶o s¸t tiÕp theo.  

b) ¶nh h−ëng cña tØ lÖ mol KL/PVA ®Õn sù t¹o 
thµnh pha tinh thÓ 

C¸c mÉu ®−îc ®iÒu chÕ ë pH =4, nhiÖt ®é 
t¹o gel lµ 800C cã  tØ lÖ mol KL/ PVA = 3/1, 2/1, 
1/1, 1/ 2 vµ 1/3  vµ nung ë nhiÖt ®é 500oC trong 
2h. Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu  
®−îc chØ ra ë  h×nh  4.  CoFe2O4 khi ®iÒu chÕ ë 
c¸c tØ lÖ mol KL/PVA = 3/1, 2/1, 1/1 ngoµi pha 
cña spinel cßn cã chøa c¸c pic cña pha kh¸c nh− 
Co3O4, Fe2O3. ë tØ lÖ KL/PVA =1/2, 1/3 chØ thu 
®−îc ®¬n pha spinel CoFe2O4. Tuy nhiªn ë tØ lÖ 
mol KL/PVA =1/3 cho ®Ønh pic nhiÔu x¹ cao 
h¬n vµ réng h¬n. Chóng t«i chän tØ lÖ nµy ®Ó 
kh¶o s¸t c¸c yÕu tè tiÕp theo. 

c) ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel ®Õn sù h×nh 
thµnh pha tinh thÓ 

§iÒu chÕ c¸c mÉu ë nhiÖt ®é t¹o gel  kh¸c 
nhau nh−ng cã cïng pH = 4, tØ lÖ mol KL/PVA 
=1/3 vµ  nung ë nhiÖt ®é 500oC trong 2 giê. 
Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu  ®−îc 
chØ ra ë  h×nh 5. §èi víi mÉu CoFe2O4 ®iÒu chÕ 
tõ  gel tæng hîp ë 60 vµ 100oC, ngoµi pha cña 
CoFe2O4 cßn cã pha cña Co3O4 vµ Fe2O3; ë 
nhiÖt ®é t¹o gel lµ 40 vµ 80oC th× thu ®−îc ®¬n 
pha cña CoFe2O4. Tuy nhiªn, ë nhiÖt ®é 40

oC th× 
thêi gian t¹o gel qu¸ l©u (kho¶ng 8h) kh«ng 
thuËn lîi cho qu¸ tr×nh thùc nghiÖm vµ ®Ønh 
nhiÔu x¹ thÊp h¬n ®Ønh nhiÔu x¹ ë 80oC. Do ®ã 
chóng t«i chän nhiÖt ®é t¹o gel lµ 80oC ®Ó tiÕn 
hµnh kh¶o s¸t c¸c ®iÒu kiÖn tiÕp theo. 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  

 
 

3. Mét sè ®Æc tr−ng cña mÉu tèi −u 
Qua kÕt qu¶ kh¶o s¸t trªn chóng t«i ®iÒu chÕ 

mÉu ë ®iÒu kiÖn tèi −u: pH = 4, tØ lÖ mol 
KL/PVA = 1/3, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC vµ nhiÖt 

®é nung mÉu lµ 500oC. ¶nh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt 
cña mÉu  (h×nh 6) cho thÊy h¹t thu ®−îc cã kÝch 
th−íc rÊt ®ång ®Òu, ®−êng kÝnh trung b×nh 20 - 
30 nm. KÝch th−íc h¹t tinh thÓ CoFe2O4 tÝnh 

theo c«ng thøc Scherrer lµ 12,84 nm. DiÖn tÝch 
bÒ mÆt riªng  cña mÉu tèi −u  theo ph−¬ng ph¸p 
BET lµ 42,78 m2/g. MÉu CoFe2O4 ®iÒu chÕ ®−îc 
cã cÊu tróc lËp ph−¬ng (Cubic). §o tõ tÝnh cña 
mÉu tèi −u trªn hÖ ®o tõ kÕ mÉu rung VSM 
(h×nh 7) cho thÊy, lùc kh¸ng tõ Hc = 820 Oe, ®é 
b·o hßa tõ MS = 63,5 emu/g, ®é tõ d− Mr = 22 
emu/g. Nh− vËy CoFe2O4  thuéc lo¹i tõ cøng.

 
 

H×nh 2: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu CoFe2O4  khi nung ë nhiÖt ®é 400÷  700oC 

7000C 

6000C 

5000C 

4000C 

C: Pha cña Co3O4         
 F: Pha cña Fe2O3 

F C 
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IV - KÕT LUËN 

- §· kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung, 
pH, tØ lÖ mol KL/PVA vµ nhiÖt ®é t¹o gel ®Õn sù 
h×nh thµnh pha spinel CoFe2O4. 

- §iÒu kiÖn tèi −u ®Ó tæng hîp CoFe2O4 lµ 

pH= 4 - 5, tØ lÖ mol KL/PVA = 1/2, 1/3; nhiÖt 
®é t¹o gel 40oC, 80oC vµ nhiÖt ®é nung thÊp 
(500oC). CoFe2O4 ®iÒu chÕ b»ng ph−¬ng ph¸p 
®èt ch¸y gel PVA ë ®iÒu kiÖn tèi −u cã kÝch 
th−íc nanomet (12,84 nm), diÖn tÝch bÒ mÆt lín 
(42,78 m2/g) vµ cã cÊu tróc lËp ph−¬ng. 

 
 

 

KL/PVA=3/1 

KL/PVA=2/1 

KL/PVA=1/1 

KL/PVA=1/2 

KL/PVA=1/3 

H×nh 4: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu CoFe2O4  cã tØ lÖ  mol  
KL/ PVA= 3/1;2/1;1/1;1/2;1/3 

 

KL/PVA= 1/3 

KL/PVA= 1/2 

KL/PVA= 1/1 

KL/PVA= 2/1 

KL/PVA= 3/1 

•
 

•
 

∗
 

∗
 

∗
 

∗
 

∗
 

∗  Pha cña Co3O4 

•  Pha cña Fe2O3 

H×nh 3: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu CoFe2O4 ®iÒu chÕ tõ gel ë pH = 2÷5 

pH=5 

pH=4 

pH=3 

pH=2 

♦ Pha cña Co3O4 
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H×nh 6: ¶nh SEM cña mÉu CoFe2O4 ë  
®iÒu kiÖn tèi −u 

 

H×nh 7: §−êng cong tõ trÔ cña mÉu CoFe2O4 
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H×nh 5: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu CoFe2O4 ®iÒu chÕ tõ gel ë nhiÖt ®é  
40, 60, 80 vµ 100oC 

Coi2+/ PVA= 3/1;2/1;1/1;1/2;1/3 

400C 

600C 

800C 

1000C 

400C 

600C 

800C 

1000C 

•  

•  

•  

• Pha cña Fe2O3 
♦ Pha cña Co3O4 
 

♦ 

♦ 
♦ 

♦ 

Hc = 820 Oe 

MS = 63,5 emu/g 

Mr = 22 emu/g 
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