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TÓM TẮT  

Coban oxit hình thái cầu được tổng hợp bằng phương pháp template cacbon cầu. 

Sự kết tủa của ion Co3+, Co2+ trên template cacbon cầu, sau đó nung để loại 

template cacbon thu được coban oxit cầu. Kết quả phổ nhiễu xạ tia X cho thấy vật 

liệu tổng hợp có pha tinh thể của Co3O4. Kết quả hiển vi điện tử quét, phổ quang 

điện tử tia X và hồng ngoại cho biết vật liệu là các nano oxit hình thái cầu rỗng hay 

cấu trúc lõi vỏ C@Co3O4 có đường kính 300 nm. Quá trình tạo thành của oxit cầu 

Co3O4 được đề nghị. 

Từ khóa: cacbon cầu, coban oxit, cầu, template. 

 

1. MỞ ĐẦU 

Vật liệu nano hình cầu rỗng có hình thái xác định, kích thước đồng nhất, tỷ 

trọng bé, diện tích bề mặt lớn hứa hẹn nhiều tiềm năng ứng dụng như xúc tác, hấp 

phụ, cảm biến khí ... Đặc biệt là tỷ phần trống trong cấu trúc rỗng dùng để chứa và 

kiểm soát  sự nhả của những vật liệu đặc biệt như thuốc, gen, các phân tử sinh học 

...[[1]] Các nano hình cầu rỗng này được tổng hợp bằng phương pháp phổ biến đó là 

phương pháp template (chất định khung). Trong phương pháp này bao gồm 2 bước: 

trước tiên các các tiền chất (muối hay ancoxit) dễ vô cơ hóa trên bề mặt của lõi template 

tạo thành lớp vỏ bao phủ template, sau đó loại template được vỏ cầu rỗng. Thông 

thường người ta chia template cứng và template mềm. Các template cứng như SiO2  

[[2]], C cầu [[3]], polymer [[4]] ... và template mềm như là vi khuẩn [[5]], giọt nhỏ [[6]], 

bọt khí [[7]],... Trong đó thì các template cứng được sử dụng rộng rãi hơn để tổng hợp 

các chất vô cơ hình cầu vì hình thái và kích thước của vật liệu tổng hợp phụ thuộc 

hoàn toàn vào template [[8]]. 

Nano oxit coban Co3O4 được biết đến là một bán dẫn loại p được ứng dụng 

nhiều vào các lĩnh vực khác nhau như xúc tác rắn , điện cực anot, vật liệu cảm biến khí, 
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chất màu ... [[9]]. Cacbon có nhiều hình thái như dạng thanh, dạng cầu, dạng ống rất 

hữu ích để làm template tổng hợp vật liệu. Trong nghiên cứu này, sử dụng template 

cacbon cầu tổng hợp nano oxit coban có hình thái cầu rỗng và khảo sát các đặc trưng 

của vật liệu tổng hợp. 

 

2. THỰC NGHIỆM 

 Glucose (C6H12O6.H2O (Merck)) được sử dụng để tổng hợp template nano 

cacbon cầu, Co(NO3)2.6H2O (Merck) dùng làm tiền chất tổng hợp nano oxit coban, 

C2H5OH (PA,  Trung quốc)  được dùng làm môi trường để kết tinh. 

 Trong bài báo này tổng hợp nano cacbon cầu theo tài liệu [[10]] và có thay đổi 

như sau: cho 4 g gluco vào 40 mL nước khuấy tan và đưa dung dịch này vào bình 

Teflon, đậy kín thủy nhiệt ở 185 C trong 8 giờ. Hỗn hợp thu được ly tâm, rửa bằng 

etanol nhiều lần được sản phẩm cacbon cầu. 

 Từ cacbon cầu tổng hợp (4 g) hòa tan trong 40 mL nước cất, thêm tiếp 

muối Co(NO3)2.6H2O  (x  g) tương ứng tỷ lệ mol cacbon cầu : muối Co(NO3)2.6H2O  có tỷ 

lệ 1, 5, 10   khuấy từ ở nhiệt độ phòng sau đó đưa hỗn hợp này vào bình Teflon đậy kín, 

thủy nhiệt ở 185 C trong 8 giờ. Sản phẩm thu được lọc, rửa bằng etanol vài lần, sấy ở 60 

C trong 24 giờ  và nung 550 C trong 5 giờ để loại template cacbon thu được oxit 

coban cầu. 

 Thành phần pha tinh thể được nghiên cứu bằng nhiễu xạ tia X (Bruker, 

Advance D8) dùng tia bức xạ Cu Kα  với λ = 1,546 Å và tốc độ 0,01 độ/phút. Hình thái 

của vật liệu được nghiên cứu bằng hiển vi điện tử quét SEM (JSM-5300 LV). Phân tích 

cấu trúc bề mặt được xác định bằng phổ quang điện tử tia X (XPS) được đo trên máy 

Shimadzu Kratos AXISULTRA DLD spectrometer, sử dụng nguồn phát tia X với bia 

Al, ống phát làm việc ở 15 kV - 10 mA. Xác định diện tích bề mặt riêng bằng đẳng nhiệt 

hấp phụ và khử hấp phụ nitơ thực hiện trên máy Micromeritics ASAP 2020. Phân tích 

định tính bằng phổ hồng ngoại (IR) trên máy TENSOR 37. 
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3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Tổng hợp template cacbon cầu  

 

Hình 1. Ảnh SEM của cacbon cầu tổng hợp. 

Hình 1 trình bày ảnh SEM của cacbon cầu tổng hợp từ glucose bằng phương 

pháp thủy nhiệt ở 185 C. Hình này cho thấy cacbon là những quả cầu tương đối đồng 

đều, bề mặt nhẵn với đường kính khoảng từ 200 - 300 nm. 

Sự tạo thành nano cacbon cầu như sau: khi thủy nhiệt thì các glucose  loại nước 

và polyme hóa với nhau. Sau đó tạo hợp chất với lượng lớn alkyl kỵ nước hướng vào 

trong, nhóm –OH ưa nước hướng ra ngoài.  Khi đạt tới nồng độ tới hạn thì các hợp 

chất này tạo thành các mixen cầu với các nhóm kỵ nước sẽ phát triển thành lõi và các 

nhóm hydroxyl –OH sẽ nằm ở bề mặt của hình cầu. Trong quá trình phát triển mầm, 

bề mặt hydroxyl kết hợp với phân tử glucose  tự do ở gần nhất và loại nước, các hạt 

mixen cầu bắt đầu phát triển. Cho đến khi hết các phân tử glucose  thì quá trình phát 

triển các hạt cầu này dừng lại [[10]]. 

 

Hình 2. Sơ đồ tạo thành cacbon cầu [[10]]. 

Giản đồ nhiễu xạ tia X hình 3 cho thấy nano cacbon tổng hợp ở dạng vô định 

hình.  

Cacbon hóa 
Polyme hóa 
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Hình 3. Giản đồ XRD của cacbon cầu tổng hợp. 

Phổ hồng ngoại IR (Hình 4) dùng xác định sự có mặt các nhóm chức của cacbon 

cầu tổng hợp.  

 

Hình 4. Phổ hồng ngoại của cabon cầu tổng hợp. 

Dải hấp thụ ở số sóng 1707 cm-1 và 1618.28 cm-1 tương ứng với dao động của 

nhóm C = O và C = C được cho ở vòng thơm của glucose . Dải hấp thụ ở số sóng  1400 

– 1026 cm-1 là do dao động giãn của nhóm C-OH và dao động uốn của nhóm OH điều 

đó có nghĩa là tồn tại một số lượng lớn nhóm hydroxyl trong sản phẩm  cacbon cầu 

tổng hợp [[10], [11]].  
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Hình 5. Phổ XPS của cacbon cầu tổng hợp. 

Khi thủy nhiệt thì các glucose  loại nước và polyme hóa với nhau, trong đó một 

phần bị khử nhóm –OH tạo thành liên kết cộng hóa trị với cacbon ở vòng thơm tạo 

thành các vi cầu bền và bề mặt ưa nước thuận lợi để làm template có cấu trúc lai hợp 

lõi/vỏ hay vật liệu rỗng/xốp. Quá trình cacbon hóa này được thể hiện rõ ở phổ quang 

điện tử tia X ở hình 5. 

 Phổ XPS  cho biết  cacbon cầu tổng hợp chứa oxy và cacbon (Hình 5a). Giản đồ 

XPS của O1s  (Hình 5b) có pic rộng ở năng lượng liên kết 530,05 eV được cho là liên kết 

O-O và 531,43 eV tương ứng liên kết O-H. Hình 5c là XPS của C1s có năng lượng liên 

kết: 284,79 eV tương ứng liên kết trong nhân thơm của C-C, C=C, C-H, năng lượng liên 

kết 286,21 eV được cho là của liên kết  C- OH và năng lượng liên kết 288,67 eV tương 

ứng với nhóm C=O [[12], [13]]  

3.2. Tổng hợp oxit coban trên template cacbon cầu  

 Hình 6 là ảnh SEM của oxit coban tổng hợp trên template cacbon cầu ở các tỷ lệ 

số mol khác nhau. Tỷ lệ mol cacbon : Co(NO3)2  là 1, 5, 10 tương ứng với ảnh SEM là 

Hình 6a, 6b, 6c. Khi hòa tan muối Co(NO3)2 thì các ion Co2+ hấp phụ trên bề mặt 

template cacbon cầu. Trong nghiên cứu này tương ứng tỷ lệ số mol cacbon và Co(NO3)2  

là 5 thì tạo thành các oxit coban hình cầu. Khi  tỷ lệ số mol cacbon và Co(NO3)2  là 1 hay 

10 tương ứng lượng muối Co(NO3)2  lớn hơn hay bé hơn thì không thuận lợi cho việc 

tạo thành các nano oxit coban cầu. Do đó chọn tỷ lệ  mol cacbon : Co(NO3)2  là 5 và 

khảo sát các đặc trưng của nó. 
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Hình 6. Ảnh SEM của oxit coban trên template cacbon cầu 

ở các tỷ lệ số mol cacbon : Co(NO3)2 là:  a.  1, b. 5, c. 10. 

 Giản đồ nhiễu xạ tia X (Hình 7) xuất hiện các pic nhiễu xạ phù hợp theo 

JCPDS số 00 – 042 – 1467 của pha tinh thể Co3O4. 

 

Hình 7. Giản đồ XRD của Co3O4 tổng hợp. 

 Giản đồ hồng ngoại của oxit coban (Hình 8) xuất hiện thêm 2 pic sắc nhọn so 

với của cacbon ở số sóng 569 cm-1 và 665 cm-1 là dao động giãn của liên kết Co – O, 

khẳng định cho sự tạo thành oxit spinel Co3O4 ) [[14]] phù hợp với giản đồ XRD (Hình 

7).  
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Hình 8. Phổ hồng ngoại của a. cacbon cầu tổng hợp; b. Co3O4 tổng hợp. 

Điều này chứng tỏ sản phẩm tổng hợp chứa cả Co3+ và Co2+, trong đó  Co3+  (số 

sóng 569 cm-1) được cho là ở vị trí bát diện và Co2+ (số sóng 665 cm-1) ở vị trí tứ diện 

trong mạng spinel [[15]]. Dao động của nhóm C = O và C = C (số sóng 1707 cm-1 và 

1618.28 cm-1) của vòng thơm giảm mạnh nghĩa là lõi vòng cacbon bị cháy khi nung 

nhưng vẫn còn tồn tại trong sản phẩm tạo thành. Điều đó được thể hiện rõ của XPS của 

sản phẩm tổng hợp chứa Co, oxy và cacbon (Hình 9a).  
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Hình 9. XPS của nano oxit Co3O4 tổng hợp. 

Như vậy, sản phẩm oxit Co3O4 tổng hợp còn chứa lõi cacbon. Hình 9b là XPS 

của O 1s có 2 pic hẹp ở năng lượng liên kết ở 530,02  eV,  531,36  eV đặc trưng cho hai 

loại liên kết của oxy: đó là liên kết kim loại – oxy và liên kết oxy trong nhóm – OH. 

Hình 9c cho thấy XPS của C1s có đầy đủ các pic ở năng lượng liên kết 284,79 eV  286,21  

288,67  hoàn toàn  như hình 5c của cacbon cầu chứng tỏ oxit coban tổng hợp vẫn còn 

chứa lõi cacbon. Phổ XPS của Co2p có 2 pic 2p3/2 ở năng lượng 779,59 eV  2p1/2 794,59 

eV  được cho là của  Co2+ và Co3+, 2 pic vệ tinh 2p3/2 ở năng lượng liên kết  785,68 eV và 

2p1/2  803,73 eV được cho là của Co2+ [[16]]. 

 Như vậy oxit coban tổng hợp trên template cacbon cầu là những nano hình cầu 

có kích thước khoảng 300 nm bao gồm lớp vỏ chắc đặc là các hạt nano oxit Co3O4 bao 
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phủ trên template cacbon cầu, sau đó đem nung 550 oC thì lõi cacbon cháy để lại oxit 

Co3O4 hình cầu và một phần lõi cacbon  không cháy còn lại trong sản phẩm tổng hợp. 

 

Hình 10. Ảnh SEM của nano oxit Co3O4 tổng hợp. 

 Từ các kết quả cho thấy quá trình tạo oxit Co3O4 gồm 2 bước: trước tiên là hấp 

phụ ion Co2+ lên template cacbon cầu và tiếp theo là phát triển các nano oxit Co3O4. Khi 

nung thì loại bỏ template cacbon cầu tạo thành nano oxit Co3O4 cầu rỗng như hình 11a 

và một phần lõi cacbon tạo cấu trúc lõi/ vỏ  C@Co3O4 cầu đặc như hình 11b.  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 11. Sơ đồ đề nghị sự tạo thành nano oxit Co3O4 tổng hợp. 

 

4. KẾT LUẬN 

  Nghiên cứu này đã tổng hợp được các nano oxit Co3O4 hình thái cầu rỗng và 

hình thái cầu đặc lõi/vỏ C@Co3O4 có kích thước khoảng 300 nm bằng cách sử dụng 

template cacbon cầu. Quá trình tạo thành các nano oxit Co3O4 cầu được xem xét đề 

nghị. Vật liệu tổng hợp có hình thái cầu này hứa hẹn là vật liệu cảm biến khí tốt. 
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ABSTRACT 

In the study, cobalt oxide spheres were fabricated by carbon spheretemplates. The 

shells were formed by the precipitation of ion Co2+, Co3+ on carbon templates and 

then removed carbon templates by calcination process. The X-ray diffraction 

pattern indicates that the as-prepared spheres are cubic phase Co3O4. The results of 

scanning electron microscopy, X-ray photoelectron spectroscopy and infrared  

indicate that Co3O4 shows a hollow spheres and core/shell C@Co3O4 structure with 

an average  300 nm in diameter. The formation process of the Co3O4  spheres are 

suggested. 

Keywords: carbon spheres, cobalt  oxide spheres, template. 
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