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Abstract 

Bismuth ferrite (BiFeO3) powders were synthesized by hydrothermal method using Bi(NO3)3 and Fe(NO3)3, acetic 

acid and KOH as starting materials. The effects of reaction time, hydrothermal temperature and molar ratio of acetic 

acid/metal on the formation of BiFeO3 were investigated. X-ray diffraction (XRD) and field-emission scanning electron 

microscopy (FESEM) were used to characterize synthesized oxide powders. The results showed that single-phase 

BiFeO3 with the average grain size < 100 nm was obtained at hydrothermal temperature as low as 180 
o
C for 12 hours. 
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1. MỞ ĐẦU  

 

Vật liệu bitmut ferit, BiFeO3 (BFO) có hoạt tính 

xúc tác cao trong vùng ánh sáng nhìn thấy với độ 

rộng vùng cấm cỡ 2,2 eV và độ bền hóa học cao [1-

3]. Hơn nữa, BiFeO3 thể hiện tính sắt từ ở nhiệt độ 

phòng nên hoàn toàn có thể thu hồi tái sử dụng [4-

5]. Chính vì lẽ đó, các nghiên cứu hiện nay về vật 

liệu nền BiFeO3 cho định hướng quang xúc tác nói 

riêng và các ứng dụng khác nói chung đều tập trung 

vào việc tìm các qui trình chế tạo cho sản phẩm đơn 

pha BiFeO3 ở nhiệt độ thấp [6-9]. BFO là hợp chất 

của bitmut, sắt và oxi có cấu trúc dạng perovskit 

(hình 1).  

 
Hình 1: Cấu trúc tinh thể của perovskit BiFeO3 [11] 

       

Đến nay, cho dù BFO đã được tổng hợp bằng 

nhiều phương pháp khác nhau như: phương pháp 

gốm truyền thống, phương pháp sol–gel, phương 

pháp thủy nhiệt,… nhưng việc thu được BiFeO3 đơn 

pha với các qui trình đơn giản, rẻ tiền từ các chất 

đầu vào dễ kiếm vẫn là một thách thức cần giải 

quyết của các nhà khoa học. Do vậy, ở  ài  áo này 

BiFeO3 được ch ng t i nghiên cứu tổng hợp  ằng 

phương pháp thủy nhiệt  Phương pháp thuỷ nhiệt là 

phương pháp dùng nước dưới áp suất cao và nhiệt 

độ cao hơn điểm s i  ình thường  L c đó nước thực 

hiện hai chức năng: thứ nhất vì nó ở trạng thái lỏng 

hoặc hơi nên đóng chức năng m i trường truyền áp 

suất, thứ hai nó đóng vai trò như một dung môi có 

thể hoà tan một phần chất phản ứng dưới áp suất 

cao, do đó phản ứng được thực hiện trong pha lỏng 

hoặc có sự tham gia một phần của pha lỏng hoặc pha 

hơi  

 

2. THỰC NGHIỆM 

 

2.1.     c   ,        ị 
 

Dung dịch Bi(NO3)3 1 M, Fe(NO3)3 1 M, KOH 6 

M, CH3COOH 99,5 % và nước cất đều có độ sạch 

phân tích hóa học 

Máy khuấy từ gia nhiệt IRE (Ý), tủ sấy M400 

(Đức), bình thủy nhiệt 50 ml và một số dụng cụ thủy 

tinh. 

 

2.2. T ng   p       ệu 

 

Hỗn hợp dung dịch giữa Bi(NO3)3 1 M và 

Fe(NO3)3 1 M (tỷ lệ mol Bi/Fe = 1/1), CH3COOH  

99,5 % (với tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại thay đổi) 

được khuấy đều với 10 ml KOH 6 M theo tỉ lệ xác 

định. Hỗn hợp này với thể tích được giữ cố định là 

20 ml, được chuyển vào ống Teflon dung tích 40 ml 

rồi đặt trong bình thủy nhiệt và gia nhiệt ở thời gian 
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lần lượt là 8, 10, 12 giờ  tại các nhiệt độ khác nhau  

160, 180 và 200 
o
C. Sản phẩm thu được sau phản 

ứng được lọc, rửa bằng nước cất hai lần và sấy khô ở 

50 
o
C trong 24 giờ. 

 

2.3. P ương p áp ng  ên cứu 

 

Giản đồ nhiễu xạ tia Rơnghen của các mẫu chế 

tạo được ghi trên máy Siemens D–5000 (CHLB 

Đức), bức xạ CuKα với  ước sóng λ  1,5406 Å. 

Hình thái học  được  ác định  ằng cách ghi ảnh trên 

kính hiển vi điện tử quét phát trường (FE-SEM, 

Hitachi, S-4800). 

 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

 

3.1.  Ảnh  ưởng của tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại 

đ n quá trình hình thành pha BiFeO3 

 

Hỗn hợp của Bi(NO3)3 1 M, Fe(NO3)3 1 M và 

CH3COOH 99,5 % được khuấy đều liên tục như 

phần trên với tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại khác 

nhau lần lượt là 35/1, 52,5/1 và 70/1. Rồi thêm 10 

ml KOH 6 M vào các mẫu. Hỗn hợp này được định 

mức ở 20 ml, được chuyển toàn bộ vào ống Teflon 

dung tích 40 ml rồi đặt trong bình thủy nhiệt và gia 

nhiệt trong 12 giờ tại các nhiệt độ 180 
o
C. Sản phẩm 

thu được sau phản ứng được lọc, rửa nhiều lần bằng 

nước cất hai lần đến pH = 6 và sấy khô ở 50 
o
C trong 

24 giờ. Các mẫu sau đó được đem phân tích thành 

phần pha trên máy Siemens D–5000. Kết quả phân 

tích được ghi lại ở hình 2. 

 
o: Bi2O2(CO3) 

Hình 2: Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu tổng hợp 

với tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại  khác nhau:  

(a) 35/1; (b) 52,5/1; (c) 70/1 

 

Kết quả nhiễu xạ tia X hình 2 cho thấy ở mẫu 

tổng hợp với tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại = 52,5/1 

thu được đơn pha BiFeO3. Mẫu tổng hợp với tỉ lệ 

mol CH3COOH/kim loại = 35/1 ngoài pha chính 

BiFeO3 đã được hình thành còn có lẫn một phần nhỏ 

các pha  Bi2Fe4O9 (2BiFeO3.Fe2O3). Còn ở mẫu tổng 

hợp với tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại = 70/1 thu 

được pha chính là Bi2O2CO3 và một lượng nhỏ pha 

BiFeO3. Do vậy tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại = 

52,5/1 đã được lựa chọn trong các nghiên cứu tiếp 

theo. 

 

3.2.  Ản   ưởng của thời gian phản ứng đ n quá 

trình hình thành pha BiFeO3 

 

Với qui trình tổng hợp vật liệu tượng tự như trên 

chỉ thay đổi thời gian phản ứng là 8, 10 và 12 giờ. 

Các mẫu vật liệu sau khi được tổng hợp được đem 

phân tích nhiễu xạ tia X. Kết quả phân tích được 

biểu diễn ở hình 3. 

 

 
: Bi36Fe2O57 

Hình 3: Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu tổng hợp 

với thời gian phản ứng khác nhau:  

(a) 8 giờ; (b) 10 giờ; (c) 12 giờ 

 

Từ kết quả hình 3 cho thấy, với thời gian phản 

ứng là 8 giờ mẫu vật liệu thu được tồn tại ở dạng vô 

định hình (chưa hình thành pha tinh thể). Còn mẫu 

tổng hợp ở thời gian phản ứng là 10 giờ hình thành 

pha tinh thể với hợp thức Bi36Fe2O57 

(2BiFeO3.17Bi2O3). Với thời gian 10 giờ chưa đủ 

thời gian phản ứng để các ion Bi
3+

 thay thế Fe
3+

 

trong cấu trúc của perovskit BiFeO3.                                             

Khi mẫu tổng hợp ở thời gian phản ứng 12 h thu 

được đơn pha duy nhất BiFeO3  Như vậy thấy rằng 

thời gian phản ứng thủy nhiệt là một yếu tố rất quan 

trọng tới sự hình thành pha của vật liệu BiFeO3. 

Trong các thí nghiệm tiếp theo thời gian phản ứng 

để tổng hợp vật liệu BiFeO3 bằng phương pháp thủy 

nhiệt là 12 giờ. 

 

3.3.  Ản   ưởng của nhiệ  độ đ n quá trình hình 

thành pha BiFeO3 

 

Để tiến hành khảo sát nhiệt độ phản ứng ảnh 

hưởng tới hình thành pha BiFeO3 tiến hành tổng hợp 

mẫu tương tự như trên với nhiệt độ phản ứng thay 
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đổi lần lượt là 160, 180 và 200 
o
C. Sản phẩm thu 

được đem phân tích thành phần pha bằng phương 

pháp nhiễu xạ tia X. Kết quả ghi lại ở hình 4. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

: Bi36Fe2O57 

Hình 4: Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu tổng hợp 

với nhiệt độ phản ứng khác nhau:  

(a) 200 
o
C; (b) 180 

o
C; (c) 160 

o
C 

 

Kết quả nhiễu xạ tia X cho thấy mẫu vật liệu 

tổng hợp ở nhiệt độ 160 
o
C ngoài pha tinh thể 

BiFeO3 đã được hình thành còn có lẫn cả pha 

Bi36Fe2O57. Khi mẫu được tổng hợp ở nhiệt độ      

180 
o
C và 200 

o
C đều thu được pha duy nhất 

BiFeO3. Như vậy nhiệt độ phản ứng thủy nhiệt cũng 

ảnh hưởng rất lớn tới việc hình thành pha BiFeO3. 

Để thuận lợi cho các nghiên cứu tiếp theo nhiệt độ 

phản ứng thủy nhiệt 180 
o
C đã được lựa chọn. 

Mẫu của vật liệu BiFeO3 được tổng hợp ở 180
o
 

trong 12 giờ được đem phân tích  ác định thành 

phần cấu trúc pha trên máy Siemens D 5000 và vi 

hình thái học trên kính hiển vi điện tử quét phát 

trường Hitachi, S-4800. Kết quả phân tích được chỉ 

ra ở hình 5 và 6.  

 

 
 

Hình 5: Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu tổng hợp ở 

điều kiện tối ưu: nhiệt độ thủy nhiệt 180 
o
C trong    

12 giờ, tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại = 52,5/1 

  
 

Hình 6: Ảnh  EM của mẫu BiFeO3 tổng hợp ở điều 

kiện tối ưu: nhiệt độ thủy nhiệt 180 
o
C trong 12 giờ, 

tỉ lệ mol CH3COOH/kim loại = 52,5/1 

 

Theo kết quả giản đồ nhiễu xạ tia X trên hình 5 

thấy, mẫu tổng hợp ở điều kiện tối ưu thu được đơn 

pha BiFeO3 cấu tr c perovskit có độ kết tinh tốt với 

kích thước hạt < 100 nm (hình 6).  

 

4. KẾT LUẬN 

 

Đã nghiên cứu một số yếu tố (tỉ lệ mol 

CH3COOH/kim loại, thời gian phản ứng, nhiệt độ 

phản ứng) ảnh hưởng tới quá trình tổng hợp BiFeO3 

bằng phương pháp thủy nhiệt  Để thu được đơn pha 

BiFeO3 cần tổng hợp ở điều kiện: Thời gian phản 

ứng 12 giờ, nhiệt độ thủy nhiệt 180 
o
C, tỉ lệ mol 

CH3COOH/kim loại = 52,5/1. 

 

Lờ  cám ơn. Nghiên cứu này được tài trợ bởi Quỹ 

phát triển khoa học và công nghệ quốc gia 

(NAFOSTED) đề tài, mã số 103.02-2013.12.  
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