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abstract 

Nickel oxide with tiny particle sizes is formed by auto combustion process of nickel nitrates 
and polyvinyl alcohol (PVA) gel. Factors affecting on particle sizes of nickel oxide including pH 
and temperature of gel formation, mole ratio of concentration of nickel and the concentration of 
polyvinyl alcohol used to produce gel were examined. The particle size distribution of nickel 
oxide was measured by particles analyzer. The powders morphology was observed by 
Transmission Electron Microscopy (TEM). 

 
I - Më ®Çu 

Niken vμ c¸c hîp chÊt cña niken ®· ®−îc 
nghiªn cøu, øng dông vμo rÊt nhiÒu c¸c nghμnh 
nh− luyÖn kim, vËt liÖu tõ, bét mμu, hãa häc xóc 
t¸c.... [3 - 5, 7, 8]. Cho ®Õn ngμy nay cμng ®−îc 
quan t©m do c¸c tÝnh n¨ng ®Æc biÖt cña chóng. 
GÇn ®©y víi viÖc ph¸t triÓn kh«ng ngõng cña 
c¸c lo¹i vËt liÖu míi nh− vËt liÖu cã kÝch th−íc 
nanomet ®ang ®−îc nghiªn cøu rÊt m¹nh mÏ, cã 
nhiÒu c«ng tr×nh c«ng bè vÒ chóng. Trong c«ng 
tr×nh tr−íc ®©y chóng t«i ®· nghiªn cøu vÒ ¶nh 
h−ëng cña nhiÖt ®é nung ®Õn sù t¹o thμnh pha 
cña NiO thÊy r»ng ®Ó thu ®−îc NiO ®¬n pha 
ph¶i nung mÉu ë 600oC trong 2h, nhiÖt ®é t¹o 
gel 80oC, tû lÖ mol Ni/PVA = 1/3, pH t¹o gel lμ 
4. Trong bμi b¸o nμy chóng t«i kh¶o s¸t c¸c yÕu 
tè ¶nh h−ëng tíi qu¸ tr×nh h×nh thμnh h¹t NiO 
cã kÝch th−íc nanomet ®−îc ®iÒu chÕ b»ng qu¸ 
tr×nh tù bèc ch¸y gel polyvinyl ancol. Ph−¬ng 
ph¸p nμy ®· ®−îc chóng t«I nghiªn cøu ®Ó ®iÒu 
chÕ thμnh c«ng mét sè oxit ®Êt hiÕm, vËt liÖu 
chøa oxit ®Êt hiÕm cã kÝch th−íc nanomet [1, 2]. 

II - thùc nghiÖm 

1. Ho¸ chÊt 

Dung dÞch muèi niken nitrat cã ®é s¹ch 
99,9% (PA). 

Polyvinyl ancol, s¶n phÈm (PA) cña h·ng 
Peking (Trung Quèc). 

C¸c lo¹i ho¸ chÊt kh¸c ®Òu cã ®é tinh khiÕt 
PA. 

Lß nung, tñ sÊy, m¸y khuÊy tõ, m¸y ly t©m, 
m¸y siªu ©m vμ mét sè dông cô thñy tinh.  

C¸c ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh: 

X¸c ®Þnh kÝch th−íc, sù ph©n bè h¹t b»ng 
m¸y Fpar-1000 paticles analyzer cña H·ng 
Orsuka electronic Co. Ltd. (NhËt B¶n). 

Chôp ¶nh vi cÊu tróc, kÝch th−íc h¹t vμ h×nh 
th¸i häc cña mÉu b»ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö 
truyÒn qua (TEM) (NhËt B¶n). 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen ®−îc thùc hiÖn 
trªn m¸y Siemens D-5000 (CHLB §øc) víi bøc 
x¹ CuKα b−íc sãng λ = 1,5406 Å. 
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Iii - kÕT QU¶ Vμ TH¶O LUËN 

1. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung 

MÉu ®−îc ®iÒu chÕ víi tû lÖ mol Ni/PVA = 

1/3, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, pH = 4 vμ nung ë c¸c 
nhiÖt ®é kh¸c nhau trong 2h. C¸c mÉu ®−îc x¸c 
®Þnh kÝch th−íc h¹t trªn m¸y Fpar–1000. KÕt 
qu¶ thùc nghiÖm ®−îc tr×nh bμy trong b¶ng 1.

B¶ng 1: ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung 

NhiÖt ®é nung, oC 600 700 800 900 1000 

KÝch th−íc h¹t trung b×nh cña NiO, μm 0,206 0,694 1,092 1,265 1,422 

 
Tõ b¶ng 1 ta nhËn thÊy nhiÖt ®é cμng cao th× 

kÝch th−íc h¹t cμng lín ®iÒu nμy phï hîp víi lý 
thuyÕt vμ c«ng tr×nh nghiªn cøu tr−íc ®©y [1, 2]. 
Do vËy chóng t«i chän 600oC cho c¸c thÝ 
nghiÖm tiÕp theo. 

2. ¶nh h−ëng cña pH t¹o gel ®Õn kÝch th−íc 
h¹t 

§iÒu kiÖn thÝ nghiÖm: tØ lÖ nång ®é mol 
niken vμ PVA lμ 1/3, nhiÖt ®é t¹o gel: 80oC, pH 
t¹o gel tõ 1 ®Õn 5. C¸c mÉu sau khi t¹o gel ®−îc 
xö lý nhiÖt ë 600oC trong 2h. C¸c mÉu ®−îc x¸c 
®Þnh kÝch th−íc h¹t trªn m¸y Fpar–1000. KÕt 
qu¶ thùc nghiÖm ®−îc tr×nh bμy trong b¶ng 2. 
Qua b¶ng 2 ta thÊy kÝch th−íc h¹t nhá nhÊt t¹i 
pH = 4, kÝch th−íc h¹t lín nhÊt ë pH = 1 cã thÓ 

mét phÇn PVA ®· ph¶n øng víi dung dÞch axit 
lμm cho qu¸ tr×nh ph©n bè niken trªn polyme 
kh«ng ®−îc ®ång nhÊt, dÉn tíi qu¸ tr×nh tù  bèc 
ch¸y cña gel trong qu¸ tr×nh xö lý nhiÖt x¶y ra 
kÐm . Do ®ã trong c¸c thÝ nghiÖm tiÕp theo chän 
pH = 4 ®Ó t¹o gel. 

3. ¶nh h−ëng cña tØ lÖ nång ®é mol niken vμ 
polyvinyl ancol 

C¸c thÝ nghiÖm ®−îc tiÕn hμnh v¬Ý sù t¹o gel 
cña niken vμ PVA theo tØ lÖ nång ®é mol: 6/1, 
3/1, 1/1, 1/3, 1/6, nhiÖt ®é t¹o gel: 80oC, pH t¹o 
gel: 4. C¸c mÉu sau khi t¹o gel ®−îc nung ë 
600oC trong 2h. C¸c mÉu ®−îc x¸c ®Þnh kÝch 
th−íc h¹t trªn m¸y Fpar–1000. KÕt qu¶ thùc 
nghiÖm ®−îc tr×nh bμy trong b¶ng 3. 

B¶ng 2: ¶nh h−ëng cña pH t¹o gel ®Õn kÝch th−íc h¹t 

pH t¹o gel 1 2 3 4 5 

KÝch th−íc h¹t trung b×nh  cña NiO, μm 0,374 0,335 0,266 0,206 0,313 

B¶ng 3: ¶nh h−ëng cña tØ lÖ nång ®é mol niken vμ polyvinyl ancol 

TØ lÖ nång ®é mol niken vμ PVA 6/1 3/1 1/1 1/3 1/6 

KÝch th−íc h¹t trung b×nh cña NiO, μm 1,274 0,954 0,757 0,206 1,136 

 
Qua b¶ng 3 oxit niken cã kÝch th−íc h¹t bÐ 

nhÊt nÕu ®−îc t¹o gel víi PVA theo tØ lÖ nång 
®é mol niken vμ polyvinyl ancol lμ 1/3, cã lÏ ë 
tû lÖ t¹o gel nμy võa ®ñ cho qu¸ tr×nh tù bèc 
ch¸y x¶y ra mét c¸ch thuËn lîi kh«ng lμm kÕt tô 
l¹i thμnh h¹t lín h¬n, cßn khi ë tû lÖ mol niken/ 
PVA lμ 1/6 hoÆc 6/1 th× kÝch th−íc h¹t thu ®−îc 

lμ lín nhÊt ë ®©y, khi nång ®é niken qu¸ cao th× 
khã x¶y ra qu¸ tr×nh tù bèc ch¸y dÉn tíi kÝch 
th−íc h¹t lín cßn khi nång ®é PVA cao th× x¶y 
ra qu¸ tr×nh ch¸y m·nh liÖt lμm cho c¸c h¹t l¹i 
cã kh¶ n¨ng liªn kÕt víi nhau t¹o ra h¹t to h¬n. 
Do ®ã trong c¸c thÝ nghiÖm tiÕp theo chän tØ lÖ 
1/3 ®Ó t¹o gel. 
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4. ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel 
ThÝ nghiÖm ®−îc tiÕn hμnh víi sù t¹o gel 

cña niken vμ PVA theo tØ lÖ nång ®é mol 1/3, 
nhiÖt ®é t¹o gel: 40oC, 60oC, 80oC, 100oC, pH 

t¹o gel: 4. C¸c mÉu sau khi t¹o gel ®−îc nung ë 
600oC trong 2h. §em mÉu ®i ph©n tÝch x¸c ®Þnh 
kÝch th−íc h¹t trªn m¸y Fpar–1000. KÕt qu¶ 
thùc nghiÖm ®−îc tr×nh bμy trong b¶ng 4.

B¶ng 4: ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é  t¹o gel ®Õn kÝch th−íc h¹t. 

NhiÖt ®é t¹o gel 40oC 60oC 80oC 100oC 
KÝch th−íc h¹t trung b×nh cña NiO, μm 0,399 0,421 0,206 0,447 

 
B¶ng 4 cho thÊy, oxit niken cã kÝch th−íc 

h¹t bÐ nhÊt nÕu ®−îc t¹o gel víi PVA ë nhiÖt ®é 
80oC, ®iÒu nμy hoμn toμn phï hîp víi c¸c kh¶o 
s¸t tr−íc ®©y [2]. Chóng t«i chän nhiÖt ®é t¹o 
gel lμ 80oC cho c¸c nghiªn cøu sau. 

5. ¶nh h−ëng cña thêi gian nung  

ThÝ nghiÖm ®−îc tiÕn hμnh víi mÉu ®¹i diÖn 
lμ gel cña Nitrat niken vμ PVA theo  tØ lÖ nång 
®é mol 1/3, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, pH = 4. C¸c 
mÉu ®−îc nung ë 600oC trong thêi gian tõ 1h 
®Õn 2,5h. C¸c mÉu ®−îc x¸c ®Þnh kÝch th−íc h¹t 
trªn m¸y Fpar–1000. KÕt qu¶ thùc nghiÖm 
®−îc tr×nh bμy trong b¶ng 5. 

Tõ b¶ng 5 ta nhËn thÊy khi nung mÉu trong 
thêi gian tõ 60 phót ®Õn 120 phót th× kÝch th−íc 
h¹t nhá dÇn ®iÒu nμy cã thÓ do ë thêi gian 60 
phót vμ 90 phót mÉu vÉn cßn mét phÇn nhá 

hidrocacbon cña gel ch−a ch¸y hÕt h×nh thμnh 
c¸c h¹t to h¬n cßn ë 120 phót th× l−îng 
hidrocacbon ®· ch¸y hÕt lªn thu ®−îc  kÝch 
th−íc h¹t nhá nhÊt. Khi thêi gian t¨ng lªn 150 
phót vμ 180 phót th× kÝch th−íc h¹t còng t¨ng 
lªn (ë ®©y cã thÓ x¶y ra hiÖn t−îng kÕt h¹t do 
khung cÊu tróc cña mÉu bÞ sôp ®æ). Do vËy c¸c 
nghiªn cøu tiÕp theo chóng t«I chän thêi gian 
nung lμ 120 phót. 

Chóng t«i chän mÉu ®iÒu chÕ ë pH = 4, tû lÖ 
niken/PVA = 1/3, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, nhiÖt ®é 
nung 600oC trong 120 phót ®em x¸c ®Þnh cÊu 
tróc b»ng nhiÔu x¹ tia X, h×nh th¸i häc b»ng 
kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn qua(TEM) vμ sù 
ph©n bè kÝch th−íc h¹t trung b×nh cña NiO b»ng 
m¸y Fpar-1000 paticles analyzer. KÕt qu¶ tr×nh 
bμy ë h×nh 1, 2 vμ 3. 

B¶ng 5: ¶nh h−ëng cña thêi gian nung 

Thêi gian nung, phót 60 90 120 150 180 

KÝch th−íc h¹t trung b×nh, cña NiO, μm  0,255 0,225 0,206 0,320 0,421 

 

 

H×nh 1: ¶nh TEM cña NiO 
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H×nh 2: Sù ph©n bè kÝch th−íc h¹t trung b×nh cña NiO 
 

 

H×nh 3: Gi¶n ®å tia X cña NiO 
 

Ta thÊy NiO thu ®−îc lμ ®¬n pha (h×nh 3), 
®ång nhÊt cã kÝch th−íc < 50 nm (h×nh 1) vμ 
®−îc ph©n bè tËp trung víi kÝch th−íc h¹t NiO 
trung b×nh 206,1 nm = 0,206 μm (h×nh 2). Së dÜ 
cã sù kh¸c nhau vÒ kÝch th−íc h¹t cña NiO khi 
chôp TEM vμ x¸c ®Þnh kÝch th−íc h¹t trung b×nh, 
theo chóng t«i, ®iÒu nμy lμ do c¸c h¹t NiO t¹o 

thμnh cã thÓ kÕt tô l¹i víi nhau ®Ó t¹o thμnh mét 
chïm h¹t hay NiO cã cÊu tróc nano (h×nh 1). 

iV - kÕT LUËN 

§· kh¶o s¸t c¸c yÕu tè ¶nh h−ëng tíi kÝch 
th−íc h¹t NiO vμ ®· t×m ®−îc ®iÒu kiÖn tèi −u 
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®Ó tæng hîp NiO ®¬n pha cã kÝch th−íc≤  50 nm 
víi kÝch th−íc h¹t NiO trung b×nh 206,1 nm = 
0,206 μm b»ng qu¸ tr×nh tù bèc ch¸y gel PVA 
lμ:  pH = 4, tØ lÖ nång ®é mol niken/PVA = 1/3, 
nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, nhiÖt ®é nung 600oC trong 
120 phót. 
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