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TÓM TẮT 

Trong bài báo này, chúng tôi trình bày quá trình tổng hợp vật liệu có cấu trúc spinen 

nickel ferrite được tổng hợp bằng phương pháp thủy nhiệt, sử dụng các muối 

FeSO4.7H2O, Ni(NO3)2.6H2O và glucose như là các tiền chất ban đầu. Các tỉ lệ mol 

Fe:Ni ảnh hưởng đến cấu trúc, hình thái và tính chất của vật liệu đã được khảo sát. 

Kết quả phân tích nhiễu xạ tia X (XRD) cho thấy mẫu có tỉ lệ Ni:Fe=1:2 được nung ở 

500 oC trong 5 h có dạng đơn pha cấu trúc spinen. Vật liệu có độ xốp cao, loại từ 

mềm, siêu thuận từ và có khả năng phân hủy xúc tác quang methylene blue trong 

vùng ánh sáng khả kiến, được đánh giá qua khả năng phân hủy dung dịch màu xanh 

methylene khi chiếu đèn UV-Vis, hiệu suất phân hủy hầu như hoàn toàn trong 25 

phút chiếu xạ.  

Từ khóa: Nickel ferrite; glucose; phương pháp thủy nhiệt; xúc tác quang phân hủy 

methylene blue 

 

1. GIỚI THIỆU 

Spinen nickel ferrite là một oxit phức hợp có công thức hóa học NiFe2O4.  Về mặt 

cấu trúc, tinh thể nicken ferrite có cấu trúc lập phương tâm mặt [1]. Chúng là spinen đảo, 

vì cấu hình electron hóa trị của ion Ni2+ là 3d8 nên số phối trí thuận lợi là 6. Các ion Ni2+ 
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nằm trong các hốc bát diện (vị trí B) còn ion Fe3+ phân bố vào cả hốc bát diện và hốc tứ 

diện. Ion Ni2+ có bán kính 0,78 Å còn ion Fe3+ bán kính 0,67Å. Hằng số mạng tinh thể 

dạng khối của  tinh thể NiFe2O4 bằng 8,34 Å [2]. Trong cấu trúc hình thành các tương tác 

siêu trao đổi giữa các ion Fe3+(A) - Fe3+(B), tương tác này khác với tương tác Ni2+(B) - Fe3+(A). 

Sự phân bố  các ion Ni2+ và ion Fe3+ vào các vị trí A và B đã quyết định tính chất từ của 

ferit, mặc dù chúng có thành phần hóa học không đổi [3].  Với tính chất từ đặc biệt 

này, vật liệu spinen nickel ferrite đã được sử dụng trong nhiều ứng dụng như thiết bị 

điện tử, lưu trữ thông tin, y học,.…[4]  

Trong những thập kỉ gần đây, vật liệu nickel ferrite nhận được sự quan tâm của 

các nhà khoa học trong lĩnh vực xúc tác quang hóa bởi nhiều ưu điểm nổi bật như có 

tình bền nhiệt, ổn định hóa học và có năng lượng vùng cấm hẹp nên có khả năng hấp 

thụ ánh sáng trong vùng khả kiến và thích hợp làm vật liệu xúc tác phân hủy quang hóa 

trong vùng ánh sáng khả kiến [5]. Khi vật liệu hấp thu năng lượng sẽ tạo ra những tác 

nhân có hoạt tính oxi hóa rất mạnh như các gốc tự do *OH, *O2 ... có khả năng phân hủy 

mạnh các hợp chất hữu cơ như phẩm nhuộm, các hợp chất phenol, và cả các tế bào vi 

khuẩn có hại [6]. Do đó, các hợp chất ferrite được sử dụng rộng rãi trong hoạt động 

kháng khuẩn, trong phân hủy các chất màu như methylene blue (MB) [7], methyl orange 

(MO) [8], rhodamine B (RhB)…[9].  

Trong nghiên cứu này, vật liệu có cấu trúc spinen nickel ferrite được tổng hợp 

theo phương pháp thủy nhiệt sử dụng các muối sắt, niken và glucose [10]. Trong suốt 

quá trình thủy nhiệt, glucose sẽ polymer hóa tạo thành các polysaccharide và các cation 

kim loại sẽ bị hấp phụ bởi polysaccharide tạo thành các phức trung gian kim loại 

polysaccharide. Các phức trung gian này sẽ phát triển thành hạt cầu đóng vai trò như 

khuôn cacbon với kích thước microspheres trong đó các cation được phân bố rất đồng 

đều trên bề mặt và bên trong các hạt cầu cacbon. Vì vậy, khi nung ở nhiệt độ 500oC trong 

5h thu được vật liệu độ xốp cao và thành phần các oxit kim loại phân bố khá đồng đều 

[11, 12]. 

Vật liệu spinen nickel ferrite sau khi nung được đặc trưng bởi các phương pháp 

nhiễu xạ tia X (XRD), tán xạ năng lượng tia X (EDX). Tính từ của các vật liệu được đo 

bằng thiết bị từ kế mẫu rung (VSM) trong môi trường khí quyển. Vật liệu cũng được sử 

dụng để khảo sát khả năng xúc tác quang hóa phân hủy methylene blue trong điều kiện 

chiếu xạ Vis. 

 

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Hóa chất 

Tất cả các hóa chất được sử dụng trong quá trình tổng hợp vật liệu spinen nickel 

ferrite và khảo sát quá trình xúc tác phân hủy xanh methylene được mua từ Guangzhou, 
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Trung Quốc là Glucose (99 %), muối nickecal (II) nitrate (99 %), muối sắt (II) sunfat (99 

%), methylene blue (98 %), ethanol (99%).  

2.2. Phương pháp đặc trưng vật liệu 

Thành phần pha và thành phần nguyên tố của vật liệu spinen nickel ferrite được xác 

định bằng các phương pháp nhiễu xạ tia X (XRD) trên thiết bị Bruker D8 Advance (Đức) 

và tán xạ năng lượng tia X (EDX) trên thiết bị Hitachi S4800 (Nhật Bản). Tính từ của các 

vật liệu được đo bằng thiết bị từ kế mẫu rung (VSM) trong môi trường khí quyển trên 

thiết bị (VSM, Micro Sence Easy VSM 20130321-02). 

2.3. Tổng hợp vật liệu 

Vật liệu nano spinen nickel ferrite được tổng hợp bằng phương pháp thủy nhiệt. Đầu 

tiên, 4 g glucose và 0,03 mol hỗn hợp muối FeSO4.7H2O và Ni(NO3)2.6H2O (tỉ lệ số mol 

Fe:Ni = 2:2, 2:1, 1:1) được hòa tan trong 40 mL nước cất tạo thành dung dịch đồng nhất. 

Tiếp theo, hỗn hợp dung dịch được đưa vào bình teflon, đậy kín thủy nhiệt ở 185oC trong 

8h. Mẫu thu được dung dịch có màu vàng nâu. Chất bột màu đen thu được bằng cách 

ly tâm qua 3 lần nước cất và 2 lần bằng ancol etylic nguyên chất để loại bỏ tạp chất. Sấy 

khô mẫu ở 80 oC trong 5 giờ, sau đó đem nung sản phẩm ở 500oC trong 5 giờ thu được 

nickel ferrite hình cầu. 

2.4. Khảo sát sự phân hủy xanh methylene của vật liệu  

Khả năng ứng dụng làm xúc tác quang của mẫu vật liệu spinen nickel ferrite nung ở 

500 oC trong 5 h được đánh giá bằng sự phân hủy dung dịch màu methylene blue (MB). 

Đèn được sử dụng là đèn hơi thủy ngân (Philips, ML 100 W) có bước sóng khoảng 578 

nm. Vật liệu được phân tán trong dung dịch MB (trong nước cất nồng độ 20 ppm) với 

hàm lượng xúc tác là 0,5 g/L, sau đó khảo sát khả năng phân hủy màu theo 3 chế độ như 

sau: (1) chiếu xạ Vis với sự hiện diện của xúc tác NiFe2O4, (2) Không chiếu xạ Vis và có 

dùng xúc tác, (3) chiếu xạ Vis mà không có sự hiện diện của chất xúc tác. Nồng độ MB 

được xác định bằng phương pháp quang phổ hấp thu tử ngoại và khả kiến (UV-Vis) trên 

thiết bị UV-Vis (Spectro 2000 Spectrophotometer) bằng cách đo độ hấp thụ của MB ở 

bước sóng 665 nm.  

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1.  Đặc trưng của vật liệu spinen nickel ferrite 

Hình 1 trình bày giản đồ nhiễu xạ XRD của các mẫu nickel ferrite trước và sau khi 

nung ở nhiệt độ 500 oC trong 5 h. Kết quả của các mẫu spinen nickel ferrite trước khi 

nung ở hình 1 A cho thấy quá trình thủy nhiệt các mẫu ở 185 oC  trong 8 giờ đã hình 

thành pha tinh thể ferrite spinen NiFe2O4 cấu trúc lập phương tâm mặt, các peak nhiễu 

xạ đặc trưng :  (220) tại 30o; (311) tại 36o; (440) tại 64o đã khá rõ, cường độ trung bình, các 
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peak  (400) tại 44o; (511) tại 57o trong 2 mẫu tỉ lệ 1:1 và 1:2 chưa rõ nét và cường độ còn 

thấp, các peak xuất hiện này trùng với vị trí các peak chuẩn của NiFe2O4 theo JCPDS số 

10-0325 [13], điều đó cho thấy pha tinh thể đã hình thành trong khi thủy nhiệt nhưng 

chưa hoàn chỉnh. Tuy nhiên, sau khi nung ở nhiệt độ 500 oC trong 5 giờ, các peak nhiễu 

xạ đặc trưng của spinen nickel ferrite xuất hiện sắc nét và có cường độ cao (hình 1B). 

Thành phần nguyên tố có trong vật liệu NiFe2O4 được phân tích bằng phương pháp 

phổ tán xạ tia X. Kết quả phân tích EDX của các mẫu NiFe2O4 với các tỉ tỉ lệ mol Ni/Fe 

ban đầu bằng 1:2 khi đã nung 500 oC trong 5 giờ được trình bày ở hình 2. Kết quả cho 

thấy có tồn tại các nguyên tố niken và sắt trong mẫu tổng hợp được. Bên cạnh đó, peak 

của C xuất hiện có thể do trong quá trình nung chưa hoàn toàn; peak của O và S xuất 

hiện có thể là từ các muối ban đầu đưa vào để tổng hợp mẫu.  

Hình thái của vật liệu được trình bày ở hình 3. Kết quả cho thấy: nickel ferrite có 

dạng hình cầu xốp, kích thước nano cấp hạt rất nhỏ và sự phân bố hạt đồng đều. Vật 

liệu có 2 lớp, lớp vở là các hạt  nickel ferrite bao phủ lớp lõi cacbon sau khi nung 500 oC 

/5 giờ lớp lõi cháy để lại các hạt nickel ferrite hình cầu và một phần cacbon chưa cháy 

hết trong vật liệu trổng hợp. 

 

Hình 1. Giản đồ XRD của các mẫu spinen NiFe2O4 ở các tỉ lệ khác nhau trước (A) và sau 

nung 500 oC trong 5 h (B) 
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Hình 2. Phổ EDX của mẫu NiFe2O4 được tổng hợp từ tỉ lệ mol Ni/Fe ban đầu bằng 1:2. 

 

Hình 3. Ảnh SEM của mẫu NiFe2O4 được tổng hợp từ tỉ lệ mol Ni/Fe ban đầu bằng 1:2. 

Tính chất từ của vật liệu được xác định bằng phép đo VSM ở nhiệt độ phòng. 

Các đặc trưng từ tính của mẫu vật liệu nickel ferrite như độ từ bão hòa (Ms), độ từ dư 

(Mr) và lực kháng từ  (Hc) đều tăng dần khi tỉ lệ Fe/Ni tăng trong mẫu (hình 4). Giá trị 

từ độ bão hòa đều (Ms) ở trong khoảng 10,38-33,86 emu/g; độ từ dư (Mr) 1,57-8,05 emu/g; 

trong khi lực kháng từ (Hc) từ  (-184,83) – (-116,83) Oe. Kết quả này cho thấy, chúng có 

đặc trưng của từ mềm và siêu thuận từ với lực kháng từ rất nhỏ [14].  
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Hình 4. Đường cong từ hóa của các mẫu nickel ferrite có tỉ lệ Fe/Ni khác nhau 

3.2. Nghiên cứu quá trình phân hủy xúc tác quang chất màu methylene blue (MB) 

Hình 5 trình bày động học phân hủy xúc tác quang MB của mẫu vật liệu spinen 

NiFe2O4 (tỉ lệ mol Fe:Ni=2:1) trong 3 chế độ: (1) chiếu xạ Vis với sự hiện diện của xúc tác 

NiFe2O4, (2) Không chiếu xạ Vis và có dùng xúc tác, (3) chiếu xạ Vis mà không có sự hiện 

diện của chất xúc tác. Kết quả cho thấy, màu MB đã bị loại bỏ hoàn toàn sau 45 phút 

trong khi khoảng 42 % quá trình khử màu MB xảy ra do sự hấp phụ trên bề mặt của 

NiFe2O4 trong điều kiện khuấy từ (điều kiện tối). Ngoài ra, sự phân hủy MB không được 

quan sát thấy nếu chỉ chiếu Vis mà không có nikel ferrite. Kết quả chỉ ra rằng NiFe2O4 

hoạt động như một chất xúc tác quang trong chiếu xạ Vis. 

 

Hình 5. Quá trình phân hủy quang xúc tác cho thuốc nhuộm MB sử dụng NiFe2O4 làm xúc tác. 

 



 

 

TẠP CHÍ KHOA HỌC VÀ CÔNG NGHỆ, Trường Đại học Khoa học, ĐH Huế Tập 17, Số 2 (2020) 

7 

Những kết quả này chỉ ra rằng NiFe2O4 có khả năng quang xúc tác làm phân hủy 

thuốc nhuộm. Cơ chế phân hủy quang hóa của thuốc nhuộm MB trên spinel nickel ferrite 

có thể được giải thích bằng lý thuyết bán dẫn. Ferrite nicken được chiếu xạ bởi sự kích 

thích ảnh dẫn đến sự chuyển đổi electron trong quỹ đạo 3d8, sau đó là sự hình thành cặp 

electron (e− ) và cặp lỗ ( h + ) trên bề mặt chất xúc tác (phản ứng 1). Khả năng oxy hóa cao 

của lỗ trống ( h + ) trong chất xúc tác cho phép oxy hóa trực tiếp thuốc nhuộm (phản ứng 

2) hoặc phản ứng với các phân tử nước hoặc ion hydroxyl ( OH− ) để tạo ra gốc hydroxyl 

( OH• ) (phản ứng 3); các gốc hydroxyl này làm các phân tử hữu cơ bị oxy hóa bề mặt 

(phản ứng 4). Mặt khác, các electron được quang hóa (e) làm giảm thuốc nhuộm hoặc 

phản ứng với O2 bị hấp phụ trên bề mặt coban ferrite hoặc hòa tan trong nước tạo thành 

anion gốc (O2-) (phản ứng 5), đây cũng là một ion làm cho MB bị oxy hóa mạnh (phản 

ứng 6). 

 (NiFe2O4) + h → (NiFe2O4)(e  h− ++ ) (1) 

 h+ + MB → MB.→ sản phẩm phân hủy (2) 

H+ + H2O → H+ + 2⦁OH 

H+ + 2OH- →2⦁OH                                  (3) 

 OH•  + MB → sản phẩm phân hủy (4) 

 2 2

2e    O   O− • −+ →   (5) 

 ⦁ 2O  RDM− +  → sản phẩm phân hủy (6) 

 

4. KẾT LUẬN 

Trong nghiên cứu này, chúng tôi đã tổng hợp thành công vật liệu có cấu trúc 

spinen nickel ferrite bằng phương pháp thủy nhiệt. Sau khi nung ở 500 oC trong 5 h, vật 

liệu có cấu trúc xốp, hình cầu và các nguyên tố niken và sắt trong mẫu tổng hợp được 

phân bố khá đồng đều bằng cách sử dụng khuôn cứng cacbon. Các giá trị đặc trưng từ 

tính Ms, Mr, Hc của mẫu Niken ferrit tăng dần khi tăng tỷ lệ Fe/Ni, vật liệu thuộc loại 

từ mềm, siêu thuận từ và có thể sử dụng làm chất xúc tác phân hủy quang hóa ở bước 

sóng 578 nm, có khả năng phân hủy hoàn toàn xanh Methylen (MB). 
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ABSTRACT 

In the present paper, the synthesis of nickel ferrite with spinel structure from 

precursors as FeSO4.7H2O, Ni(NO3)2.6H2O and glucose by hydrothermal process is 

demonstrated. The different Fe/Ni molar ratios and calcination temperature affected 

on the structure and morphology, magnetic properties are studied. It is found that 

the sample with initial molar Ni/Fe of 1/2 calcined at 500 oC for 5 hours provides the 

single phase of nickel ferrite. The obtained nickel ferrite exhibits the soft magnetic 

property and high porosity. It can be used as a photo-catalyst for methylene blue 

degradation. 

Keywords: Nickel ferrite; glucose, hydrothermal method, photo-catalyst for 

methylene blue degradation. 
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