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TOM TAT

Bai bio ndy trinh bay viéc ché tao cic hat
LigsFe; sOs ¢6 kich thuéc nano bing phuong sol-gel.
Két qua phén tich phd nhiéu xa tia X cho thiy, cic miu
c6 céu tric spmel v6i hing sb mang 1 a = 8,324 A.
Kich thuéc ciac hat duge xdc dinh thong qua anh
FESEM, hat tang Ién tir 40 dén 120 nm khi ting nhiét
d6 thigu két gel tir 500 dén 900°C twong img. Phép do
tir 46 & nhiét 4o phong chimg t6 ring cic miu c6 tinh
chit tir v&i luc khing tir Hc trong khodng 80-120 Oc va
mobmen tir bio hda dat gid trj 16n nhit 13 61 emu/g,

Tir khoa: Hat nano, Phuong phap sol-gel, Ferit Li
GIOI THIEU

Vit lidu LigsFey 504 ¢6 dién tré sult rit lém (do
khéng ¢6 sw dong gop ciia ion Fe*', loai ion déng vai
trd chinh trong qué trinh din dién), tdn hao nhé nén cé
thé 1am viéc & ving tin sé cao (= 100MHz) va nhiét do
Curie cao (680°C) nén vit liéu ndy c6 thé hoat dong én
dinh trong khodng nhiét d6 réng [1].

Nano ferit lithi, Liy sFe; sO4 cdu tric spinel ¢6 nhidu dic
tinh wu viét hon so véi vat lidu khdi nhu: tinh chit don
domen, siéu thudn tir, dic tinh tuong tac, di hudng...
Ferit lithi ¢6 kich thudc nano dugc sir dung trong nhiédu
cac linh vuc: truyén din vi séng, 1am 18i tir trong phin
tir nhd, trong linh vuc siéu cao tin va chit long tir [1].
Lig sFe; 504 ¢6 chu tnic spinel dao trong d6 ion Li” va
Fe** cung phin bd ¢ vi tri bit dién B trong cdu tnic lap
phuong spinel dang 4B,0,. Cu tric tinh thé cita chiing
tily thudc vao diéu kién ché tao va thinh phin ma cé
dang cu tric khac nhau. Dang o, dang cé trdt tu, trong
pha ndy cac ion Li* va Fe** sip xép trdt ty theo ti 16 1:3
trong phin mang bat dién 8. M&i ion Li" duoc bao béi
hinh khéi 8 miat do 6 ion sit tac nén va kéo dai theo
truc bac 3. Mdi ion Fe’* trong phin mang B dugc bao
b&i 4 jon Fe** khac va 2 ion Li". Nguoc lai, dang B 1
dang mét trdt tu, cic ion Li" va Fe’* phan bé ngiu nhién
trong vi tri bat dién. Dang trat tw o ton tai khi [am lanh
cham tir vitng 755°C con dang mét trat or B ¢ duge
bing cach t8i vat liéu tir & nhiét do cao. O ving nhiét
d6 735-755°C xay ra sy chuyén pha trat ty o - mdt trat
tur B vét liéu Li ferit {2].

Béo cio nay trinh bay két qua nghién ciu trén vét lidu
Lip sFe, sO4. Vit liéu duge duoc tdng hop bing phuong
phap sol-gel [3]. Khic véi phuong phip gom thong

thudmg, phuong phap sol-gel co nhiét d va thdd gian
nung cua miu giam mot cach dang ké. Hon nira vat liéu
ché tao bé’mg phuong phép sol-gel c6 kich thude hat
nho, tinh déng déu cao va tinh chét tir cda vét liéu ting
mdt cach 1o rét. Nhimg wu didm nay khién cho ferit Li
trg thanh vét lidu dirge lya chon lam nén tang cho cac
nghién c(u tiép theo cia ching t6i. Viéc thay thé cic
ton kim loai hoa trj I1 va I vao vat liéu ndy da va dang
1a vAn dé rit dugc quan tam.

THYC NGHIEM

Cic mubi ban dau 1a LiNO; va Fe(NO;);.9H,0
dugc hoa tan trong axit citric CeHgO7.H,O 1M vdi ty 1€
mol giffa céc ion (Li*, Fe®) thich hop. Sau d6 dung
dich dvoc dun, khudy & 80°C va ding dung dich NH;
diéu chinh pH = 6-7, sol tao thanh mau vang niu va do
nhét cao. Sdy sol & 100°C trong 2h thu dugc gel ¢ db
x8p rét cao. D8t gel & 300°C dé cac chét hitu co chay
hoan toan. Sau d6 thiéu két bdt & cic nhiét d§ khac
nhau tir 500°C - 900°C trong 2 gid trong khéng khi [3].
Qua trinh gia nhiét cia gel duoc quan sat thong gqua
phuong phap DTA. Phuong phdp phan tich phd nhiéu
xa tia X (XRD) sir dung dé khao sit thanh phan pha,
cdu tric va kich thudc cla cac miu. Ngoai ra, kich
thudc hat con duge danh gia théng qua éanh FESEM.
Tinh chit tir ciia vat lidu bao gdm lyc khang tir, mémen
tir bio hoa va nhiét dd Curie di durge nghién ciru bing
tir ké mAu rung (VSM) véi tir trudmg cuc dai la 13 kOe.

THAO LUAN

Hinh 1 I3 két qua phdn tich DTA-TGA ciia miu
gel chua xir li nhiét trong khoang tir 30 - 1000°C, téc
d6 ning nhiét 10 d/phit trong khdng khi.

Putmg TGA cho thdy trong ving nhiét d6 i
200-250°C ¢6 sy giam khdi iugng 1ém khoang 80,3%.
Nguyén nhin cia hién tugng ndy 13 do nuéc va dung
méi héru co bay hoi, déng thei sy tr oxy hoa cita
NH,NO; 1am cho mét 54 hgp chét hitu co bi xy hoa va
bbc chay rit manh, Didu niy phit hop véi thuc nghiém,
bdi vi khi dét mAu & nhiét 46 300°C 6 khi mau niu
bay ra. Két qua nay con thé hién trén dudmg DTA cé
xudt hién mdt cuc dai tdba nhidt tai nhiét 4
T = 211,6°C (hinh 1). Trong viing 400°C, c6 mét cuc
dai nho (Hinh nho phia trén dudng DTA). D6 c6 thé 1a
qué trinh két tinh tao pha ciia LissFe,, 04 (tuy nhién do
budc do IOOC/phut khong du nho dé cyc dai chuyén
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pha rd nét) [3,4].
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Hinh 1. DTA-TGA ciia méu gel chua xit Ii nhiét

Phé nhiéu xa tia X ciia cdc miu LigsFe, sO4 phu thude
vao nhiét 86 thiéu két dugc trinh bay trong Hinh 2. R&
rang 1a céc cyuc dai nhifu xa trong phd XRD dic trung
cho cu tric spinel. Cac mau tao thanh 1a don pha va
hiing s6 mang a = 8,324 A gdn véi hing sé mang cia
vat liéu khdi (8,330 A) [2]. Kich thudc hat duge xac
dinh theo cdng thitc Scherrer va cé gid tri tir 30 - 70 nm
twong tmg vdi su thay ddi nhiét d thidu két mau (500 -
900°C).
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Hinh 2. Phé nhiéu xq tia X ctia cdec mdu Lig sFe; ;0,
thiéu két & 500°C, 800°C va 900°C

Két qua tinh toan kich thudc hat tir anh FESEM déi véi
cac mAu thiéu két & nhiét d thap cho gia tri gn voi gia
tri tinh tir phé XRD. V6i miu thiéu két & 500°C trong
2h, kich thuec hat trung binh tinh duoc 13 40 nm. Khi
nhiét d6 thiéu két tang kich thudc hat cha miu ting, tuy
nhién hinh déng cta hat khéng thay doi.

VGi cung thoi gian thiéu két 1 2h, khi tang nhiét do
thiéu két, két qua tinh theo cong thirc Scherrer khéng
con twong thich véi két qua tinh tir anh FESEM (Hinh
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3). Vi dy nhu, v6i m3u LigsFe; s04,-900°C, néu tinh tir
phé XRD cho kich thuéc tinh thé 14 70 nm nhd hon
kich thude hat trung binh tinh tir FESEM la 120 nm. Sy
chénh léch nay c6 thé do hat tinh thé 44 I6n 1én duoi sy
tac dung cita nhiét 4§, hoic do hat da khﬁng con la don
tinh thé nira. Mgt nguyén nhén nita din tgi sw chénh
lgch gitra hai phép do nay 1a khi tinh toédn bing cong
thire Sherrer ching ta da khéng ké dén déng gop cla hg
s6 may, sy déng gop cua cic géc khuyét vao mang
hoan thién, s méo mang... vao cong thirc nay [S].

Hinh 3. Anh FESEM ciia méu Liy sFe; 50, -700°C
va 900°C

Hinh 4 1a dudng cong tir tré ciia cac méu Li, sFe, 504 do
bing may VSM & nhiét d6 phdng vdi tir trudng ngodi
13 kOe. Cac mau thé hién tinh chét feri tir véi mémen
tir bdo hoa cao.
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Hinh 4. Durdng cong e tré tai nhiét do phong ciia cdc
mdu Liq sFe; sO4 véi nhiét 36 thiéu két tir 500-900°C

Véi hat thidu két & 500°C, kich thudc hat 14 31 nm,
momen tr bdo hoa tai nhiét 4 phong xéc dinh duge tir
dudmg cong tir trd 13 M = 54 emw/g, He = 120 Oe két
qua nay cao hon so dugc voi két qua trong nghién ciu
cia S.Verma (hat 39 nm, Ms = 44 emu/g, A = 162 Qe,
ché tao bing phuong phap ty chdy & nhiét d§ thip) [2].

Khj ting nhiét 43 thiéu két mau, kich thudc cia cic hat
tang lén kéo theo sy ting cha mdmen tir bdo hoa M
dbng thoi 1am giam gia trj cla lyc khang tir H¢ tir 120
Oe vé 80 Oe. Sy ting 1én clia mémen tir bio hoa theo
gidi thich cia Y-P.Fu 14 do pha Lig sFe; 50,4 c6 d6 tinh
khiét cao [6]. Mdmen tir dat gid tri cao nhét 61 emu/g
tai nhiét d6 700°C (ohé hom so véi vit ligu khdi
65 emu/'g [2]).

Tiép tuc ting nhiét 49 thidu két miu, mdmen tir bio hoa
giam, hién tuong niy co thé giai thich 13 do ¢ sy
chuyén pha (trit ty o— mét trdt tr B) trong vét liu
Lio sFe; sO,. Duéi tic dung clia nhiét d6 sy phén b ciia
céc jon Li* va Fe'” trong phdn mang bat dién 14 ngiu
nhién, ti 16 1:3 bj pha v&, day cé thé la nguyén nhin
14m mémen tir bio hda cba vat Jidu giam xudng.

Theo S. Dey [4], su chuyén pha cé thé xdy ra & dudi
700°C. Sy phan bb cia jon Li* giita hai vitri Ava B 1a
300°C 1a: Ligss03F€0.6357[Lio, 1307 €1 8605104, & S00°C la:
Lig 3396F €0 go0al Lio, 1604F 21,8391 O
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Hinh 5. Sw phu thudc cua Mg va He vao nhiét dg
thidu két cua cde mdu Lig sFes 0,

Sy phy thudc clia M va He vio nhiét 43 thiéu két miu
duge bidu difn trén Hinh 5. Két qua nay hoan toin pha
hgp véi 1y thuyét va cic nghién ciru gn ddy ciia nhém
Y. P. Fu, mémen tir bio hoa giam khi nhigt 4§ thitu két
méu ting trén 700°C [6]. Gia trj clia luc khing tir H
giam ddu tr 120 - 80 Oe khi tang nhiét 4o thidu két
teong (mg tir 500 - 900°C. Hién tugng ndy co thé giai
thich 1a do sy phy thuge cia Hc vao vi can tric va di
huéng. Khi tang nhiét dd thiéu két cdu tric, kich thudc
hat 1ém 1én, hat c6 thé khéng con 13 don démen ma
chuyén thinh hat da démen, nhu viy gia tri Hc s& giam.
Sy phy thuge cia mdémen tir vao nhiét 4§ & tir trudng
500e cuia miu LigsFe, 504 G & 500°C, 700°C va 900°C
trong 2h duge bidu dién trén Hinh 6. Gia tri T¢ dugc
x4c dinh bing cac 1dy vi phan cita toan bd dudmg M(T)
theo nhiét 4. Cuc tiéu trén dudmg vi phan twong img
voi viing c6 d6 déc 1dm nhét trén dudmg M(T). Cach
x4c dinh nay va cich 1y tiép tuyén coa dudmg M(T) tai
vung ldn c¢dn T cho gia tri twong duong nhau.

Nhén thz‘iy, nhiét 40 Curie cta Li ferit cao hon so véi
cic ferit c6 chu tric spinel cung logi khic (cia
MnFe;,0, 12 300°C, CoFe,0, 1a 520°C, Fe;0, 1
585°C...[7]).V6i mhu thicu két & 500°C, 700°C va
900°C trong 2h, nhiét d¢ T x4c dinh dugc lin lugt 1
560°C, 555°C va 550°C. Nhiét 4§ T cé xu hudmg
giam khi tang nhiét 49 thidu két va cac gi trj ndy thip
hon so voi gia tri Te clia vit lidu khoi (Te = 680°C) [1].
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Hink 6. Dudng tic nhiét cia mdu Liy sFes sO, thiéu két
& 500°C, 700°C va 900°C rong 2h.

(Hinh bén trong 1& duong ldy vi phdn ctia M theo T)

So sénh véi mdt s6 nghién ctru khic thiy ring nhiét do
T¢ trong hé miu clia ching ti ché tao duge thip hon.
Vi du nhu: Véi nhom nghién ctre cda Y. P. Fu (sir dung
phuong phdp dét chiy bing vi séng dé tac mhu) nhiét
dd Tc ciia LigsFey O, xéc dinh duoc 1a 653°C, con
trong nghién ciru cia S. Verma nhiét d 7 cia mau cbé
kich thuée 51 nm 13 620°C.vAn thip hon so véi nhiét
dd Techia vt ligu khdi. Sy khac nhau cia Te ¢6 18 lién
quan dén kich thuéce hat ciia miu. Néi chung, khi kich
thuéce hat giam, s& nguyén tir trén bé mit hat ting 1én
lam gidm twromg tac trao déi gilfa cic cfip spin trong hat
ferit.

KET LUAN

Da nghién ciu ché tao thanh cong vat liéu
LiysFe; 50y bﬁng phuong phép sol- gel. Cac miu dugc
nung thiéu két & cdc nhiét d khac nhau (500 - 900°C)
trong théi gian 2h. Bing phuong phap nay ching t6i da
ché tao dugc hat ferit Li ¢6 kich thudc nanomét
(40-120 nm) vdi nhiét dd tao pha thép hon so vdi miu
khdi ché tao bﬁng phuong phép gbm. Céc hat ché tao
duoc tuong dbi déng déu. Khi nhiét dp thidu két ting
lén thi cac hat 16n 1én nhung hinh dang hat khéng bi
thay ddi. Tinh thé LipsFe;, 504 c6 céu tric spinel dang
mét trat ty v6i s phan bd ngiu nhién cua ion Li" giira
hai phan mang tir dién va bat dién. Khi nhiét d thiéu
két mAu ting 1én thi gié tri luc khang tir giam déng thot
tir 49 bio hoa ting sau d6 giam. Gia trj mémen tir bio
héa dat cyc dai 61 emwg tai nhiét dé thiu két
700°C.
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