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Summary 

In this paper, nickel oxide thin films on the titanium substrate were prepared by the sol-gel dip-
coating technique with the precursors NiSO4.7H2O and acetic acid. The obtained thin films have a 
good adhesion to the substrate. The electrochemical behaviors of the NiOxHy thin films were 
investigated in KOH 1 M solution by the voltammetry technique. The effect of addition of platinum, 
heating temperature and the dip coating number on the electrochemical behavior was also 
investigated. The thin films have high electrochemical properties at 270oC and at third dip coating.  

 
I - GIíI THIÖU 

Mµng máng oxit niken lµ mét vËt liÖu quan 
träng, ®� vµ ®ang thu hót sù quan t©m nghiªn 
cøu cña nhiÒu nhµ khoa häc trong vµ ngoµi n−íc
v× cã nhiÒu øng dông quan träng: chÕ t¹o ®iÖn 
cùc d−¬ng trong ¨cquy kiÒm, ®iÖn cùc xóc t¸c 
®Ó oxi hãa ®iÖn hãa c¸c chÊt h÷u c¬, vËt liÖu 
®iÖn s¾c [1, 2]. Nh»m ®ãng gãp vµo lÜnh vùc 
nghiªn cøu mµng máng oxit niken, chóng t«i ®�
chÕ t¹o mµng oxit niken b»ng ph−¬ng ph¸p sol-
gel ®i tõ tiÒn chÊt NiSO4.7H2O, LiOH.H2O, axit 
axetic vµ mét sè phô gia kh¸c trªn nÒn kim lo¹i 
titan [3 - 5]. 

II - THùC NGHIÖM 

- Sö dông c¸c hãa chÊt tinh khiÕt hãa häc ®Ó 
tiÕn hµnh thÝ nghiÖm. 

§iÒu chÕ sol: Ni(OH)2 ®−îc ®iÒu chÕ theo 
ph−¬ng ph¸p kiÒm, b»ng c¸ch nhá giät dung 
dÞch LiOH 4 M vµo dung dÞch NiSO4 1 M cho 

®Õn khi pH = 12. KÕt tña Ni(OH)2 ®−îc röa 
b»ng n−íc cÊt ®Õn pH = 8 ®Ó lo¹i bá c¸c t¹p chÊt 
råi ®−îc hßa tan b»ng axit axetic ®Õn pH = 4. 
Mét l−îng glyxerin, polyvinyancol ®−îc thªm 
vµo dung dÞch. Sau cïng dung dÞch ®−îc ®un 
håi l−u kh«ng khÝ trong 12 tiÕng ë nhiÖt ®é 
80oC. Sol thu ®−îc mµu xanh vµ cã ®é nhít cao. 

Xö lý nÒn titan: nÒn titan ®−îc lµm nh½n 
b»ng c¸c lo¹i giÊy gi¸p, råi ®−îc ng©m trong 
dung dÞch HCl 10% vµ xö lý cho ®Õn khi bÒ mÆt 
hoµn toµn thÊm −ít. 

Kü thuËt nhóng phñ: t¹o mµng oxit niken 
trªn nÒn titan b»ng c¸ch nhóng phñ víi tèc ®é 5 
cm/s. 

§iÒu chÕ mµng máng oxit niken: mµng oxit 
niken ®−îc chÕ t¹o ë nh÷ng ®iÒu kiÖn kh¸c 
nhau:  

+ Sè lÇn nhóng phñ: 1, 2, 3, 4 lÇn. 

+ NhiÖt ®é nung mµng: 240oC, 270oC, 320oC; 
thêi gian l−u mµng 15 phót. 

- Ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu: Sö dông thiÕt bÞ 
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Potentiogalvanostat PGS-HH8 ®Ó tiÕn hµnh
nghiªn cøu tÝnh chÊt ®iÖn hãa. CÊu tróc tinh thÓ 
cña mÉu mµng máng oxit niken ®−îc kh¶o s¸t 
bëi thiÕt bÞ nhiÔu x¹ tia X (m¸y VNU - SIMENS 
- 5005, víi èng ph¸t x¹ tia X b»ng ®ång, b−íc 
sãng Kα = 1,5406 Å, tèc ®é quÐt 0,20/s). H×nh 
th¸i cÊu tróc bÒ mÆt ®−îc nghiªn cøu b»ng kÝnh 
hiÓn vi ®iÖn tö quÐt (m¸y SEM-JEOL-JSM 
5410LV, (NhËt B¶n)). 

III - KÕT QU¶ Vµ TH¶O LUËN 

1. CÊu tróc vµ thµnh phÇn cña mµng máng 
oxit niken  

a)  Gi¶n ®å nhiÔu x¹ XRD 

Khi ph©n tÝch gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X, chóng 
t«i dïng ph−¬ng ph¸p trõ nÒn ®Ó lo¹i bá nh÷ng 
v¹ch nhiÔu x¹ cùc ®¹i cña nÒn titan. 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X (h×nh 1) cña c¸c mÉu 
®−îc ®iÒu chÕ khi nhóng phñ trªn nÒn titan ë 
nhiÖt ®é 240oC cã v¹ch ®Æc tr−ng cña niken 
hidroxit 2θ = 390. Thµnh phÇn cña mµng kh«ng 
biÕn ®æi theo sè lÇn nhóng phñ vµ gåm: 
4Ni(OH)2-NiOOH d¹ng lôc ph−¬ng, NiOOH 
d¹ng lôc ph−¬ng vµ Ni(OH)2 d¹ng lôc ph−¬ng, 
NiO d¹ng h×nh thoi. 

 

2θ
H×nh 1: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X cña mµng oxit niken ®iÒu chÕ ë 240oC víi sè lÇn nhóng phñ  

kh¸c nhau trªn nÒn titan: (1) 2 lÇn; (2) 3 lÇn; (3) 4 lÇn 

2θ
H×nh 2: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X cña mµng oxit niken ®iÒu chÕ øng víi 3 lÇn nhóng phñ nh−ng ë

c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau trªn nÒn titan: (1) 240oC; (2) 270oC; (3) 320oC
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Tõ gi¶n ®å nhiÔu x¹ tia X (h×nh 2), thu ®−îc c¸c 
mµng hîp chÊt oxit niken phñ trªn nÒn titan cã 
thµnh phÇn vµ cÊu tróc pha kh¸c nhau ®−îc xö 
lý ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau. KÕt qu¶ ®−îc tr×nh 
bµy ë b¶ng 1. 

B¶ng 1: Thµnh phÇn vµ cÊu tróc pha cña mµng
hîp chÊt oxit niken phñ trªn nÒn titan ë nh÷ng 

nhiÖt ®é xö lý kh¸c nhau 

NhiÖt ®é 
xö lý D¹ng hîp chÊt 

CÊu tróc 
tinh thÓ 

NiO H×nh thoi 
NiOOH Lôc ph−¬ng
Ni(OH)2 Lôc ph−¬ng

240oC

4Ni(OH)2-NiOOH Lôc ph−¬ng
Ni(OH)2 Lôc ph−¬ng

270oC
NiO2 H×nh thoi 

Ni(OH)2 Lôc ph−¬ng
320oC

Ni2O3 Lôc ph−¬ng

Tõ b¶ng 1 cho thÊy thµnh phÇn vµ cÊu tróc 
pha cña mµng thay ®æi theo nhiÖt ®é xö lý. ë c¶ 
ba nhiÖt ®é thµnh phÇn mµng lu«n cã Ni(OH)2,

ë 240oC oxit niken tån t¹i d−íi d¹ng NiOOH, ë 
270oC oxit niken tån t¹i d−íi d¹ng NiO2 vµ t¹i 
320oC oxit niken  tån t¹i d−íi d¹ng Ni2O3.

b) Tr¹ng th¸i bÒ mÆt mµng máng oxit niken 

Sö dông ph−¬ng ph¸p chôp kÝnh hiÓn vi ®iÖn 
tö quÐt (SEM), chóng t«i ®� tiÕn hµnh nghiªn 
cøu sù biÕn ®æi h×nh d¹ng bÒ mÆt mµng theo 
nhiÖt ®é xö lý.   

Quan s¸t ¶nh SEM cña c¸c mÉu ®−îc ®iÒu 
chÕ ë 240oC, 270oC (h×nh 3a vµ 3b), rót ra mét 
sè kÕt luËn: ë nhiÖt ®é 240oC vµ 270oC víi 3 lÇn 
nhóng phñ, mµng thu ®−îc cã ¶nh SEM kh¸ 
gièng nhau. Mµng phñ kÝn bÒ mÆt, kh«ng cã 
hiÖn t−îng nøt bong. Trªn mµng c¸c h¹t ph©n bè 
®Òu, cã kÝch th−íc nhá.  

Khi kh¶o s¸t ¶nh SEM cña mµng ®iÒu chÕ ë 
320oC (h×nh 3c), ta cã kÕt qu¶ kh¸c víi c¸c mÉu 
®iÒu chÕ ë 240oC vµ 270oC. ë 320oC, mµng rç 
kh«ng ®Òu vµ bÞ bong. §iÒu nµy lµ do khi nhiÖt 
®é cµng cao, mµng oxit niken mÊt n−íc cµng 
nhiÒu, mµng bÞ ph©n hñy vµ ®é b¸m dÝnh cña 
mµng trªn nÒn cµng gi¶m. §iÒu nµy gi¶i thÝch 
cho ®é ho¹t ®éng ®iÖn hãa cña mµng oxit niken 
ë ®iÒu kiÖn xö lý nhiÖt 320oC lµ kÐm nhÊt. 

 

(a)                       (b)           (c) 
H×nh 3: ¶nh SEM cña mµng oxit niken ®iÒu chÕ trªn nÒn titan 

víi 3 lÇn nhóng phñ ë nh÷ng nhiÖt ®é xö  lý kh¸c nhau: (a) 240oC; (b) 270oC vµ (c) 320oC

2. TÝnh chÊt ®iÖn hãa cña mµng oxit niken 
trong dung dÞch KOH 1 M 

a) ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é ®Õn tÝnh chÊt ®iÖn 
hãa cña mµng oxit niken 

§Ó kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung 
®Õn tÝnh chÊt mµng oxit niken, chóng t«i ®� tiÕn 
hµnh ®iÒu chÕ c¸c mÉu ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau 
240oC, 270oC vµ 320oC víi sè lÇn nhóng phñ lµ

3 lÇn. 

KÕt qu¶ ®o ®−êng cong ph©n cùc vßng (h×nh 
4) cho thÊy, trong m«i tr−êng KOH 1 M, titan 
hoµn toµn bÞ thô ®éng. Trªn ®−êng cong ph©n 
cùc cña nÒn titan trong m«i tr−êng KOH 1 M 
kh«ng xuÊt hiÖn c¸c pic anot vµ catot. Khi cã 
mµng Ni(OH)2 trªn nÒn titan, trªn ®−êng cong 
ph©n cùc xuÊt hiÖn c¸c pic anot, catot vµ mËt ®é 
dßng t¹i c¸c ®Ønh pic anot gi¶m theo thø tù: t¹i 
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2700C, ip,a  = 9,91 mA/cm2; t¹i 240oC, ip,a= 4,08 
mA/cm2; t¹i 320oC, ip,a  = 2,54 mA/cm2. MËt ®é 
dßng t¹i c¸c ®Ønh pic catot cã ®é lín gi¶m theo 
thø tù : t¹i 240oC, ip,c = -2,89 mA/cm2 ; t¹i 270oC, 
ip,c  = -1,52 mA/cm2; t¹i 320oC, ip,c = -0,35 
mA/cm2. Nh− vËy nhiÖt ®é tèt nhÊt ®Ó ®iÒu chÕ 
mµng oxit niken trªn nÒn titan lµ 270oC.  

H×nh 4: §−êng cong ph©n cùc vßng cña ®iÖn cùc 
mµng máng oxit niken trªn nÒn titan ®−îc  ®iÒu chÕ 
ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau víi 3 lÇn nhóng phñ trong 

dung dÞch KOH 1 M 
(1) 240oC;  (2) 270oC; (3) 320oC;  (4) NÒn titan 

 
b) ¶nh h−ëng cña sè lÇn nhóng phñ ®Õn tÝnh chÊt 

®iÖn hãa cña mµng oxit niken 

C¸c mµng máng oxit niken ®−îc ®iÒu chÕ 
trªn nÒn titan víi sè lÇn nhóng phñ kh¸c nhau tõ 
1 ®Õn 4 lÇn. Sau ®ã ®−îc nung ë cïng nhiÖt ®é 
270oC. KÕt qu¶ ®o ®−êng cong ph©n cùc (h×nh 5) 
cho thÊy r»ng víi víi mét lÇn nhóng phñ mËt ®é 
dßng t¹i ®Ønh pic anot nhá nhÊt ip,a = 3,48 
mA/cm2, v× l−îng chÊt b¸m phñ trªn nÒn titan 
cßn Ýt. Víi ba lÇn nhóng phñ mËt ®é dßng t¹i 
®Ønh pic anot lín nhÊt vµ cã ®é lín ip,a = 9,91 
mA/cm2. §iÒu nµy cã thÓ suy ®o¸n r»ng víi ba 
lÇn nhóng phñ trªn bÒ mÆt titan t¹o ra líp mµng 
cã cÊu tróc mÞn vµ chÆt khÝt vµ qu¸ tr×nh chuyÓn 
hãa Ni2+ ↔ Ni3+ x¶y ra dÔ dµng h¬n. So víi 3 lÇn 
nhóng phñ, mËt ®é dßng t¹i ®Ønh pic anot víi 4 
lÇn nhóng l¹i gi¶m, ip,a = 7,31 mA/cm2. §iÒu nµy
cho phÐp gi¶ thiÕt r»ng, víi sè lÇn nhóng phñ ®¹t 
giíi h¹n (øng víi 3 lÇn) sÏ t¹o ra mµng cã chÊt 
l−îng. Khi tiÕp tôc nhóng phñ, ®é dµy cña mµng 

máng sÏ t¨ng dÉn ®Õn sù thay ®æi c¬ tÝnh cña 
mµng. Vµ tÝnh chÊt ®iÖn hãa cña mµng thay ®æi. 
 

H×nh 5: §−êng cong ph©n cùc vßng cña c¸c 
mµng máng oxit niken ®−îc ®iÒu chÕ 
 víi sè lÇn nhóng phñ kh¸c nhau trong  

dung dÞch KOH 1 M 
(1) 1 lÇn; (2) 2 lÇn; (3) 3 lÇn; (4) 4 lÇn; (5) NÒn titan 

 
c) ¶nh h−ëng cña platin ®Õn tÝnh chÊt ®iÖn hãa 

cña mµng oxit niken 

CÊu tö platin ®� ®−îc thªm vµo sol víi nh÷ng 
l−îng kh¸c nhau (tÝnh theo phÇn tr¨m khèi l−îng 

%100.
)(
)(
Nigm
Ptgm ): 0,66%; 1,11%; 3,33%; 6,66%. 

Chóng t«i chän nhiÖt ®é nung mµng ë 240oC. Sè lÇn 
nhóng phñ lµ 3 lÇn. Tõ c¸c ®−êng cong ph©n cùc 
(h×nh 6) ta thÊy mËt ®é dßng t¹i c¸c ®Ønh pic 
anot, catot cña mÉu kh«ng cã platin cã ®é lín lµ
nhá nhÊt so víi c¸c mÉu cã platin. Khi t¨ng hµm
l−îng platin tõ 0% ®Õn 0,66% th× mËt ®é dßng t¹i 
c¸c ®Ønh pic anot vµ pic catot cña mµng t¨ng ®¸ng 
kÓ (tõ ip,a = 3,55 mA/cm2 ®Õn 6,29 mA/cm2, ip,c =
-2,00 mA/cm2 ®Õn -2,15 mA/cm2). MËt ®é dßng 
t¹i c¸c ®Ønh pic anot vµ pic catot tiÕp tôc t¨ng khi 
hµm l−îng platin t¨ng. MÉu cã platin thªm vµo
víi hµm l−îng 3,33% vµ hµm l−îng 6,66% cã 
mËt ®é dßng t¹i c¸c ®Ønh pic anot vµ catot gÇn 
b»ng nhau. MÆt kh¸c, mËt ®é dßng catot vµ anot 
cña c¸c mÉu ®−îc nung ë 240oC vµ 270oC lµ gÇn 
b»ng nhau. VËy khi thªm platin th× ®é ho¹t ®éng 
®iÖn hãa cña mµng t¨ng lªn ®ång thêi cã thÓ 
gi¶m nhiÖt ®é xö lý mµng.  
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H×nh 6: §−êng cong ph©n cùc vßng cña mµng 
oxit niken cã platin phñ trªn nÒn titan ë 240oC
víi 3 lÇn nhóng phñ trong dung dÞch KOH 1 M 

(1) 0%; (2) 0,66%; (3) 1,11%; (4) 3,33%; (5) 6,66% 

IV - KÕT LUËN 

1. B»ng ph−¬ng ph¸p sol-gel sö dông c¸c tiÒn 
chÊt NiSO4.7H2O, LiOH.H2O vµ axit axetic ®�
®iÒu chÕ ®−îc mµng máng oxit niken trªn nÒn kim 
lo¹i titan cã tÝnh chÊt ®iÖn hãa cao, nghÜa lµ mµng 
máng cã kh¶ n¨ng chuyÓn hãa Ni2+  ↔ Ni3+ cao 
trong dung dÞch KOH 1 M. 

2. Víi 3 lÇn nhóng phñ vµ nhiÖt ®é xö lý ë 

270oC ®� thu ®−îc mµng máng oxit niken cã kÝch 
th−íc h¹t nhá, kh«ng r¹n nøt vµ cã ho¹t tÝnh ®iÖn 
hãa trong dung dÞch KOH 1 M lµ cao nhÊt. 

3. Sù cã mÆt cña platin trong thµnh phÇn cña 
mµng oxit niken ®� lµm t¨ng ho¹t tÝnh ®iÖn hãa 
cña mµng. Víi l−îng chÊt platin ®−îc thªm vµo
(trong kho¶ng 0,66% ÷ 6,66% khèi l−îng), ho¹t 
tÝnh ®iÖn hãa cña mµng oxit niken t¨ng khi t¨ng 
hµm l−îng platin. 

TµI LIÖU THAM KH¶O 

1. C. Jeffrey Brinker, George W. Scherer. The 
physics and chemistry of sol-gel processing, 
Sol-gel science, Academic Press, Sang Diego, 
New York, Boston, London, Sydney, Tokyo. 
Bkc.Inc.Tokyo Japan (1996).  

2. R. Cerc-Korosee, P. Bukovec, B. Pihlar, A.S 
urca, B. Orel, G. Drazic. Solid State Ionies, Vol. 
165, P. 191 - 200 (2003).  

3. Young Ran Park, Kwang Joo Kim. J. Crystal 
Growth, Vol. 258, P. 380 - 384 (2003).  

4. R. Cerc - Korosee, P. Bukovec, B. Pihlar, J. 
Padeznik Gomilsek. Thermochimica Acta, Vol. 
402, P. 57 - 67 (2003). 

5. Zheng Jiao, Minghong Wu, Zheng Qin and 
Hong Xu. Nanotechnology, Vol. 14, P. 458 - 
461 (2003). 

 


