Hi nghi Vit Iy Chit rin va Khoa hoc Vit ligu Toan quoc — SPMS 2021

CHE TAO, NGHIEN CU’'U CAU TRUC VA TiNH CHAT DIEN TU
CUA VAT LIEU MgFe;04

Nguyén Cao Khang®*, Ngb Thi Lién?, Nguyén Manh Hung®, Pao Viét Thing?®,
Ping Pirc Diing*, Nguyén Hai Yén®, Nguyén Ba Khuong®

Trung tam Khoa hoc va Céng nghé Nano, Trudng Pai hoc Su pham Ha Noi, 136 Xuén Thay, Cau Gidy, Ha Noi;
2Khoa Hoa-Ly ky thuat, Hoc vién Ky thuat Quan su, 236 Hoang Qudc Viét, Co6 Nhué, Ha Noi;
3Khoa Khoa hoc co ban, Truong Pai hoc Mo - Dia chat, 18 Phb Vién, Bic Thiang, Bac Tir Liém, Ha Noi;
Vién Vat ly ky thuat, Truong Dai hoc Bach khoa Ha Noi, 1 Pai Co Viét, Hai Ba Trung, Ha Noi;
5Vién Khoa hoc vt lidu, Vién Han 1am Khoa hoc va Cong nghé Viét Nam, 18 Hoang Qudc Viét, Cau Gidy, Ha Noi;
8Truong THPT Ham Long, Thanh phd Bac Ninh, Bic Ninh

*Email: khangnc@hnue.edu.vn

TOm tat:

Trong nghién ciru nay, chung toi trinh bay quy trinh cong nghé ché tao vat lisu MgFe,O, bing phuong phép sol-gel.
Anh huong cua nhiét do nung mau Ién céu trac, kich thudc hat duoc nghién ciru thdng qua gian do nhiéu xa tia X va
kinh hién vi dién tir quét SEM. Sy phu thudc cua tir d bao hda vao tir truong ngoai & nhiét do phong dugc khao sat
bang phép do tir ké mau rung. Tinh chét dién cua vat liéu dugc danh gia thong qua phép do phd tré khang phu thugc
tan sb. Nghién ctru nham tim ra quy trinh 6n dinh, lap lai ché tao vat liéu MgFe,O, tinh khiét va don pha.

T kho&: MgFe;0,, spinel ferit, don pha ciu trdc.
GIOI THIEU

Cac vat liéu nano tur tinh ludn thu hat dwge nhiéu
su quan tdm nghién ctru boi nhitng tng dung to Ion
cua ching trong khoa hoc va cong nghé. Trong sb
vat liéu tu, spinel ferit, c6 cdng thirc hda hoc
MFe;O4 véi M la kim loai hod tri 2, dong mot vai
trd quan trong trong cac thanh phan diéu khién vi
song nhu b tuan hoan, b cach ly va bo chuyén
pha [1-3]. Nhiing vat liéu nén magie ferit
(MgFe;0.) duge chu y dac biét vi cac ing dung
rong I6n cha no trong phuong tién ghi mat do cao,
xuc tac khéng dong nhat, hap phu, cam bién va
cdbng nghé tu tinh [4-7]. Cac hat nano cua
MgFe;0; c6 dic tinh quang dién tt. Bén canh do,
spinel MgFe;O4 duoc nghién ciru dé 1am vat liéu
andt trong pin Lithium ion [8, 9]. Pin Lithium ion
duoc st dung rong réi trong cac tng dung luu trir,
thiét bi dién tir di dong, xe dién va tng dung pin
mat troi, do trong lugng nhe, mat d6 nang luong
cao, yéu cau khong gian it hon. Trén thé gidi, cac
nghién ciru vé vat ligu nano ferit spinel dién ra rat
s6i dong tap trung vao cac tinh chat vat 1y co ban
c6 lién quan mat thiét véi cac tng dung, dic biét
I cac tinh chét dién va tir. Ngoai ra, nghién ctu sy
pha tap cac kim loai (Co, Ni, Ti...) vao cac cau
trdc tinh thé nano ferrit co ban nhu MFe;O, ciing
dat dugc mot sb két qua ban dau [10-12]. Dé tai s&
g6p phan tim hiéu thém vé anh huong cua sy pha
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tap dén céc tinh chat dién, tir khi pha tap céc ion
kim loai vao cac tinh thé nano spinel co ban.

Muc dich chinh ctia bai bao nay la ching téi tim ra
quy trinh ché tao MgFe,O, don pha bang phuong
phap sol-gel. Nghién ctru caa bai bao tap trung vao
khao sét anh huong caa nhiét do thiéu két 1én cau
tric, tinh chat pha ciia MgFe,O4. Céc dic trung vé
dao dong mang tinh thé, tinh chat tir, tinh chat dién
cua vat lidu ciing duoc nghién ctu chi tiét.

THUC NGHIEM

Vit liéu MgFe,04 dugc ché tao bang phuong phap
sol-gel. Céc tién chat dwoc sir dung la
Mg(NO3)..6H,0, Fe(NOs)3.9H,0. Citric acid
monohydrate CgHsO7.H,O va ethylene glycol
C2Hs0; dugc dung lam dung méi hoa tan va chat
hoat héa bé mit. Dau tién, can 60 g acid citric
CeHgO7.H20 d6 vao 240 ml H,0 va khudy tan
trong 30 phat. Cac mudi Mg(NO3),.6H,0,
Fe(N03)3.9H20, CsHs07.H,0 duoc can theo khdi
luong xac dinh. Sau d6, cac mudi duge d6 vao
dung dich trén va khudy & nhiét d6 khoang 70-80
°C. Tiép tuc khudy hdn hop dé 1am bay hoi nudc
va thu duoc gel uét. Sdy gel wot & nhiét do 120 °C
trong thoi gian 3 gio dé thu duoc gel khd. Gel khd
dugc nung & nhiét do6 nhitng nhiét d6 khac nhau
trong 3 gid sau do duoc nghién trong ci ma ndo
dé thu dugc san pham cudi cung dudi dang bot.
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Quy trinh ché tao hé mau MgFe;Ox theo phuong
phép sol-gel dugc trinh bay trong so do hinh 1.

Khudv nie Mg(NO;).6H:0 ~ Khuday tir
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Hinh 1: Quy trinh ché tao miu MgFe:04 bang
phwong phap sol-gel.

Céc tinh chit cuia mau duoc khao sat boi cac phép
do kinh hién vi dién tir quét (SEM), phép do gian
d6 nhidu xa tia X (XRD), phép do phd tan xa
Raman, phép do duong cong tir hod (VSM), va
phép do tong tré. XRD duoc ghi boi ngudn bic xa
CuKo v6i bude séng A = 1,5406 A, phé tan xa
Raman thuc hién trén hé Jobin Yvon T64000.
Pudng cong tir hoa bang tir ké mau rung duoc do
boi hé VSM 7300.

KET QUA VA THAO LUAN

Dic trung ciu tric cua vat lieu MgFe,04 ¢ céc
nhiét d6 600, 700, 800, 900 va 1000 °C dugc khao
sat bang ki thuat nhidu xa tia X trén cac mau bot,
véi goc nhidu xa 26 tir 20 dén 70°. Két qua XRD
trong hinh 2 cho thiy cac cuc dai nhiu xa tuong
ing véi cac mat phang [220], [314], [400], [422],
[333], [440] chtng minh rd rang sy hinh thanh cau
trc spinel cua ferit MgFe,0,. Cac mau MgFe,04
déu c6 cau tric spinel lap phuong mot pha va
khong cd su xuat hién cua bét ky pha thi cap nao.
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Hinh 2: Gién d6 nhiéu xa tia X ctia hé vat liu
MgFe2046 cac nhiét do khac nhau.

Cau tric vi md cua cac vat lieu nano spinel
MgFez04 duoc quan sat bang cach st dung anh
hién vi SEM. Hinh 3 |4 anh SEM cua cac mau
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MgFe;O, lan luot nung tai cac nhiét d6 600, 700,
800 va 900 °C. MAu nung ¢ 600 °C c6 su phan b
ctia cac hat khé dong déu véi kich thudc khoang
40 nm, diéu nay gan giong vai két qua thu duoc tir
gian d6 nhidu xa tia X cua vat liéu. Khi nhiét do
I6n hon 600 °C, cd sy két dam cua cac hat tinh thé.
Kich thuéc hat ciing c6 xu hudng tang 1én va
khong dong déu khi nhiét d6 I6n hon 600 °C.
Nhitng mau nung ¢ nhiét do 700, 800 va 900 °C,
kich thudc hat thay ddi trong khoang tir 60 dén 200
nm. Két qua nay cling voi két qua tir gian do nhiéu
Xa tia X chi ra rang nhiét d6 600 °C 1a phu hop dé
ché tao céc hat nano MgFe,O, két tinh don pha,
kich thudc hat dong déu khoang 80 nm. Chiing tbi
cling sir dung mau nung tai 600 °C nay cho nhiing
nghién ciu c&c tinh chat dién, tinh chét tir tiép
theo.

Hinh 3: Anh SEM ciia cic miu MgFe2Os lan luot
nung tai cac nhiét dé 600, 700, 800 va 900 °C.

Tinh chat dao dong cua hé vat liéu MgFe,04 dugc
xéac dinh qua pho tn xa Raman, str dung anh sang
kich thich 532 nm. MgFe,O4 spinel ¢6 ciu tao 1ap
phuong thugéc nhom khéng gian Fd3m. Mac du
day du 6 don vi chtra 56 nguyén tir (Z = 8), nhung
6 Bravais nho nhat chi chira 14 nguyén tir (Z = 2).
Phén tich nhdm khong gian cua spinel MgFe;Os
tai k=0 cho két qua véi 42 mode dao dong trong d6
c6 3 mode &m hoc va 39 mode quang hoc: Ayy(R)
+ Eg(R) + Fag + 3F(R) + 2Az, + 2E, + 4F1(IR) +
2F2,. Trong d6, ¢c6 5 mode dao dong tich cuc
Raman (A + Eg + 3F2), bao gém dao dong cua
cacion O ¢ cavitriion AvaB [13, 14]. Mode Ay
la do su kéo dai d6i xtng ctia oxy doc theo lién két
kim loai-oxy trong phdi tri tur dién. Eq 1a do sy udn
cong ddi xing cua oxy voi dbi véi ion kim loai
trong cau tric AQs, trong khi mode F4(3) gay ra
boi s udn cong khong ddi xing cuia oxy. Fzg(2) 1a
do kim loai va oxi kéo dai khong dbi xung, Fa(2)
va Fyg(3) tng voi cac dao dong ctia nhom bét dién,
va Fa4(1) 12 do chuyén dong tinh tién cua tir dién
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tao boi ion kim loai tai vi tri tr dién cing véi bén
nguyén tir OXY. NoGi chung, trong ferrltes cac dao
dong vai s6 song 16n hon 600 cm* thudc vé dao
dong cua cac nguyén tir oxy trong tu dién AO4
nhém va cac dao dong voi sé séng nhd hon 600
cm? thugc vé& dao dong cua cac nguyén tir oxy
trong bat dién BOs [15]. Hinh 4 cho thay pho
Raman & nhiét 6 phong cia MgFe,0,. Quang phd
bao gom tat ca naim mode dao dong Raman tai cac
vi tri s6 s6ng lan luot 12 217, 329, 480, 548 va 704
cm %, Nhiing két qua nay hoan toan phu hop voéi
nhiing nghién ciru truée d6 vé phd tan xa Raman
cua vt liéu MgFe20..
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Hinh 4: Phé tin xa Raman ciia miu MgFe>O4 nung
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Hinh 5: Chu trinh tir tré ciia vét ligu MgFe:04.

MgFe;04 la m(f)t ferit spinel hon hop voi cac ion
kim loai Mg?* va Fe** phan bd trén cac vi tri tir
dién va bat dién. Trong MgFez04, dong gop vao
tinh chét tir cha yéu bt ngudn tir mdmen tir cua
cac cation Fe, nhung ciing ¢6 thé ¢6 nhiing dong
gop Yéu 1a hon do cac ion kim loai Mg?* khéng tir
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tinh. D& khao sét tinh chat sat tir caa hé vat liéu
MgFe;04, chiing t6i da tién hanh do sy phu thudc
cua tir do vao tir treong ngoai & nhiét do phong véi
cuong do tir tredng cuc dai la 2 kOe cua tat ca cac
mau. Tir dit liéu do chu trinh tir tré, chiing t6i xac
dinh cac dic trung tir ciia cAc mau. CAc gid tri tur
d6 bdo hoa Ms = 20 emu/g. Két qua cho thiy mau
MgFe,O, thé hién tinh sat t.
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Hinh 6: Ph tré khang, dwong lam khép ciia vat
liéu MgFe20a.
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Tinh chét dién cua vat liéu duoc dénh gia thong
qua phép do phd tro khang phu thudc tan sb. Hinh
6 trinh bay phd tré khang cua hé miu MgFe;04
dugc do trong dai tan sé 10 Hz dén 5,3 MHz. Pong
gop vao tré khang cuaa vat lidu dugc xac dinh gom
cac phan noi hat, bién hat va dién cuc tiép xtc. Phd
tré khang cua cac mau MgFe,O4 duoc lam khop
bang mot cung tron di qua gbc toa do, diéu nay
chang to dong gop vao trd khang cua vat ligu cha
yéu la cac thanh phan noi hat ma it c6 sy dong gop
cta bién hat. Cac mau khong cho thay su dong gop
cua dién cuc hoic sy dong gop cua dién cuc rat
nho ma thiét bi do khong phét hién duoc va c6 thé
bo qua.

KET LUAN

Chung t6i d4 ché tao thanh cong cac mau MgFe;04
bang phuong phap sol-gel. Cac mau MgFe;O4 déu
két tinh tt khi nhiét d6 nung mau trong khoang tur
600 dén 1000 °C. Mau nung & 600 °C c6 kich
thuoc hat ddng déu tir 40 dén 50 nm, trong khi
nhitng mau nung & nhiét d6 cao hon c6 sy két dam
hat véi kich thude thay dbi tir 70 dén 200 nm. Vat
liu MgFe,0, thé hién tinh sat tir véi tir do béo hoa
13 20 emu/g, trong khi dong gop chir yéu vao tong
tré cua vat liéu nay la cac thanh phan noi hat va
gan nhu khong c6 sy dong gop ctia bién hat.
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