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Tóm tắt. Trong nghiên cứu này, glucomannan – một popymer sinh học – được sử dụng làm chất định 

hướng cấu trúc trong quá trình tổng hợp các tấm nano Fe2O3 với độ xốp cao. Ảnh hưởng của nồng độ 

dung dịch Fe(NO3)3 đến hình thái và cấu trúc pha của Fe2O3 đã được nghiên cứu. Vật liệu được đặc trưng 

bằng kỹ thuật hiển vi điện tử quét, hiển vi điện tử truyền qua, hiển vi điện tử truyền qua phân giải cao, 

nhiễu xạ tia X, phổ tán xạ năng lượng tia X, phổ hồng ngoại biến đổi Fourier và đẳng nhiệt hấp phụ/khử 

hấp nitơ. Phương pháp này cho phép chế tạo các tấm nano oxit kim loại có độ xốp cao. 
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Abstract. In this research, glucomannan–a biopolymer–is utilized as a template in the synthesis of Fe2O3 

nanosheets with high porosity. The influence of Fe(NO3)3 in the synthetic solution on the morphology 

and structure of Fe2O3 phase is studied. The material is characterized with such techniques as scanning 

electron microscopy, transmission electron microscopy, high-resolution transmission electron 

microscopy, X-ray diffraction, energy-dispersive X-ray spectroscopy, Fourier transform infrared 

spectroscopy, and nitrogen adsorption/desorption isotherms. This route would allow researchers to 

fabricate metal-oxide nanosheets with high porosity. 
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1 Mở đầu  

Các vật liệu nano oxít kim loại có độ xốp cao 

đã thu hút sự quan tâm nghiên cứu trong lĩnh vực 

xúc tác [1], cảm biến khí [2], cảm biến sinh học [3] 

và vật liệu điện cực [4], v.v. do các tính chất hữu 

dụng của chúng như dễ dàng cho các phân tử 

khuếch tán hay có nhiều tâm hoạt tính. Có nhiều 
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phương pháp khác nhau để tổng hợp vật liệu cấu 

trúc nano xốp, bao gồm tổng hợp không sử dụng 

chất định hướng cấu trúc và tổng hợp có hỗ trợ 

bằng chất định hướng cấu trúc [4, 5]. 

Việc sử dụng polymer tự nhiên làm chất định 

hướng cấu trúc để tổng hợp các vật liệu nhẹ và có 

độ xốp cao rất được quan tâm vì loại polymer này 

thân thiện với môi trường, phong phú, có cấu trúc 

độc đáo và chi phí điều chế thấp [6]. Các polymer 

sinh học như peptide [7], dextran [8], xyloglucan 

[6], cellulose [9], chitin [10] và chitosan [11] đã 

được sử dụng để chế tạo nhiều vật liệu có độ xốp 

cao như kim loại quý, oxít kim loại và vật liệu 

composite.  

Glucomannan (GM) là polysaccharide tự 

nhiên, phần lớn có cấu tạo mạch thẳng, hình thành 

từ các đơn vị cấu trúc là D-glucose và D-mannose, 

liên kết với nhau bằng liên kết β-1,4-glycoside, và 

thường được chiết xuất từ củ Amorphophallus konjac 

(củ nưa Nhật) [12]. Việc sử dụng GM làm chất định 

hướng cấu trúc để tổng hợp vật liệu nano oxit kim 

loại với độ xốp cao ít được công bố trước đây. 

Trong số các chất bán dẫn oxit kim loại, nano 

oxit sắt rất được quan tâm do có nhiều ứng dụng 

[13, 14]. Đã có nhiều phương pháp khác nhau được 

nghiên cứu để tổng hợp thành công các cấu trúc 

nano oxit sắt [15, 16], nhưng rất ít công bố sử dụng 

GM làm chất định hướng cấu trúc. Gần đây, chúng 

tôi đã tổng hợp thành công cấu trúc nano NiO xốp 

với GM là chất định hướng cấu trúc và vật liệu này 

có khả năng phát hiện tốt đối với khí H2S ở nồng 

độ thấp [17]. Trong nghiên cứu này, chúng tôi cũng 

sử dụng GM làm chất định hướng cấu trúc để điều 

chế các nano oxit kim loại khác như nano α-Fe2O3 

xốp dạng tấm (2D). Do có nhiều tâm hoạt động trên 

bề mặt nên các cấu trúc nano oxit kim loại với độ 

xốp cao thường tăng cường tính năng xúc tác và 

hữu ích cho các ứng dụng quan trọng khác [1, 2, 

13]. 

2 Phương pháp 

2.1 Hóa chất 

Konjac glucomannan (GM, Shimizu 

Chemical Co., Japan), iron (III) nitrate nonahydrate 

(Fe(NO3)3·9H2O, Sigma-Aldrich) và ethanol 

(C2H5OH 96%, Việt Nam) đã được sử dụng trong 

nghiên cứu. 

2.2 Đặc trưng vật liệu 

Phương pháp phổ hồng ngoại (IR) được 

dùng để xác định các nhóm chức chính trong phân 

tử của chất nghiên cứu, dựa vào các tần số đặc 

trưng trên phổ đồ của các nhóm chức trong phân 

tử. Phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX) dùng để 

phân tích nguyên tố trên bề mặt của vật liệu. Cấu 

trúc tinh thể, hình thái, và kích thước của vật liệu 

được đặc trưng bằng phương pháp nhiễu xạ tia X 

(XRD), kính hiển vi điện tử quét (SEM), kính hiển 

vi điện tử truyền qua (TEM) và kính hiển vi điện 

tử truyền qua phân giải cao (HRTEM). Cấu trúc 

xốp của vật liệu được nghiên cứu bằng phương 

pháp đẳng nhiệt hấp phụ – khử hấp phụ ni tơ; diện 

tích bề mặt riêng và sự phân bố kích thước lỗ của 

vật liệu lần lượt được tính theo mô hình Brunauer–

Emmett–Teller (BET) và mô hình Barret–Yoyner–

Halender (BJH).   

2.3 Tổng hợp vật liệu 

Cho từ từ 1,0 g GM vào cốc chứa 50 mL nước 

cất, khuấy trong 30 phút để tạo gel. Thêm vào dịch 

gel này 50 mL ethanol 96%, khuấy trong 10 phút 

đến khi tạo thành sợi GM trắng, mịn. Lọc lấy sợi 

GM, ngâm trong 30 mL dung dịch 

Fe(NO3)3/ethanol 70% với nồng độ xác định, có 

thêm 1 mL HCl đậm đặc, trong 24 giờ. Lọc và thu 

được Fe(NO3)3-GM và sấy mẫu ở 50 ℃ trong 15 giờ. 

Sau đó nung mẫu trong không khí từ nhiệt độ 

phòng đến 600 °C (tốc độ nâng nhiệt 2 °C/phút), 

giữ trong 6 giờ và thu được tấm nano Fe2O3. Sơ đồ 

tổng hợp vật liệu được trình bày ở Hình 1.
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Hình 1. Sơ đồ quy trình tổng hợp tấm nano Fe2O3

Hình 1 cho thấy GM phân tán trong nước tạo 

thành dịch keo đồng nhất, kết tủa và trương nở 

trong ethanol. Sau khi ngâm trong dung dịch hỗn 

hợp Fe(NO3)3 và HCl, màu trắng sữa của sợi GM 

chuyển sang màu vàng. Điều đó cho thấy đã có sự 

hấp phụ ion Fe3+ trên mẫu GM. Ký hiệu mẫu là 

Fe(NO3)3-GM. 

3 Kết quả và thảo luận 

3.1 Ảnh hưởng của nồng độ Fe(NO3)3 lên hình 

thái và cấu trúc vật liệu 

 Để khảo sát ảnh hưởng của nồng độ 

Fe(NO3)3 ban đầu lên hình thái và cấu trúc vật liệu 

thu được, tiến hành tổng hợp Fe2O3 ở các nồng độ 

Fe(NO3)3 ban đầu lần lượt là 0,01, 0,05, 0,10, 0,50 và 

1,00 M. Ảnh hưởng của nồng độ dung dịch đầu 

đến hình thái của sản phẩm thể hiện qua đặc trưng 

SEM (Hình 2). 

Glucomannan có cấu trúc mạng lưới, xốp từ 

các sợi kết nối với nhau (Hình 2g). Các sợi GM đã 

hấp phụ Fe3+ kết nối đan xen nhau tạo thành dạng 

tấm đặc khít (Hình 2h). Mẫu tiền chất Fe(NO3)3-

1,00M-GM được nung trong không khí ở nhiệt độ 

cao tạo ra cấu trúc tấm nano với độ xốp cao (Hình 

2d, 2e, 2f). Kết quả này cho thấy rõ vai trò định 

hướng cấu trúc của glucomannan. 

Ở nồng độ dung dịch Fe(NO3)3 thấp (0,01 M), 

oxit sắt hình thành chủ yếu ở dạng hạt lập phương 

tương đối đồng đều với mỗi cạnh khoảng 50–80 

nm. Ở các nồng độ cao hơn (0,05 và 0,10 M), vật 

liệu tồn tại ở dạng hạt xen lẫn các tấm, kích thước 

các hạt không đồng đều và có sự kết tụ. Khi nồng 

độ dung dịch là 0,50 và 1,00 M, vật liệu có dạng 

tấm. Đặc biệt, ở nồng độ 1,00 M, vật liệu thu được 

có dạng tấm với cấu trúc rõ rệt và đồng đều nhất; 

độ dày các tấm khoảng 100 nm. 

Đặc trưng SEM thu được cho thấy, ở nồng 

độ Fe(NO3)3 thấp (0,01 M) thì vật liệu thu được có 

xu hướng tạo dạng hạt kích thước nano. Khi tăng 

nồng độ dung dịch Fe(NO3)3 thì vật liệu hình thành 

nên dạng tấm rõ rệt và đồng đều hơn. 

Tiến hành nghiên cứu cấu trúc pha của các 

vật liệu nano oxit sắt tổng hợp từ dung dịch 

Fe(NO3)3 có nồng độ đầu lần lượt là 0,01, 0,10, 0,50 

và 1,00 M và so sánh với mẫu tiền chất Fe(NO3)3-

GM (nồng độ Fe(NO3)3 1,00 M) trước khi nung 

bằng phương pháp nhiễu xạ tia X.
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Hình 2. Ảnh SEM của các mẫu Fe2O3 tổng hợp từ dung dịch Fe(NO3)3 ở các nồng độ ban đầu: 0,01 M (a); 0,05 M (b); 

0,10 M (c); 0,50 M (d); 1,00 M (e, f); GM (g); Fe(NO3)3 1,00 M-GM (h)

Giản đồ nhiễu xạ tia X (Hình 3) cho thấy tiền 

chất Fe(NO3)3-GM chủ yếu có dạng vô định hình, 

trong khi các mẫu vật liệu tổng hợp được có dạng 

tinh thể. Ở các mẫu vật liệu tổng hợp từ dung dịch 

Fe(NO3)3 0,50 và 1,00 M, xuất hiện của các peak đặc 

trưng của α-Fe2O3 theo JCPDS no. 33-0664. Ở nồng 

độ Fe(NO3)3 1,00 M, vật liệu có các peak nhiễu xạ 

với cường độ mạnh, nhọn, sắc nét, chứng tỏ α-

Fe2O3 hình thành có độ kết tinh cao. Ở các mẫu 

Fe2O3 tổng hợp từ dung dịch Fe(NO3)3 0,01 và 0,10 

M, ngoài sự có mặt của α-Fe2O3, còn có sự xuất hiện 

các peak nhiễu xạ của β-Fe2O3 tại góc 2θ bằng 38,3, 

45,2, 55,5 và 65,9° (JCPDS, no. 39-0238). Vật liệu thu 

được là hỗn hợp của hai pha tinh thể α-Fe2O3 và β-

Fe2O3. Ở nồng độ Fe(NO3)3 0,01 M, pha β-Fe2O3 có 

phần chiếm ưu thế hơn. Điều này hoàn toàn phù 

hợp với hình thái tinh thể lập phương của β-Fe2O3 

(Hình 2a) [18].

 

Hình 3. Giản đồ nhiễu xạ tia X của mẫu tiền chất Fe(NO3)3-GM (nồng độ Fe(NO3)3 1,00 M) và Fe2O3 tổng hợp                                     

từ dung dịch Fe(NO3)3 nồng độ 0,01, 0,10, 0,50 và 1,00 M
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Nồng độ ban đầu của Fe(NO3)3 cũng có ảnh 

hưởng lên sự hình thành các pha cấu trúc của vật 

liệu Fe2O3. Xu hướng hình thành đơn pha α-Fe2O3 

tăng lên khi tăng nồng độ Fe(NO3)3 từ 0,01 M lên 

đến 1,00 M (Hình 3). Tại nồng độ 1,00 M, vật liệu 

nano α-Fe2O3 thu được là đơn pha, dạng tấm với 

hình thái đồng đều và độ dày tấm nano khoảng 100 

nm. Vì vậy, chúng tôi chọn mẫu vật liệu tổng hợp 

từ dung dịch Fe(NO3)3 1,00 M để tiếp tục nghiên 

cứu một số đặc trưng khác. 

3.2 Một số các đặc trưng của vật liệu nano   

Fe2O3 dạng tấm tổng hợp ở điều kiện lựa 

chọn  

 Ảnh TEM (Hình 4b) và ảnh SEM cho thấy 

vật liệu tổng hợp được có dạng tấm nano hình 

thành từ các hạt nano có kích thước khoảng 30–80 

nm (Hình 2a và 2b). Quá trình phân hủy nhiệt GM 

đã tạo nên những mao quản có kích thước từ rất 

nhỏ (vài nm đến vài chục nm). Hình ảnh HRTEM 

cho thấy khoảng cách không gian d là 0,37 nm, 

tương ứng với góc nhiễu xạ 24,1° (Hình 4a). Đây 

chính là khoảng cách d(012) của cấu trúc hexagonal 

hematite. 

 

Hình 4. Ảnh HRTEM (a) và ảnh TEM (b) của tấm nano 

Fe2O3 tổng hợp từ dung dịch Fe(NO3)3 1,00 M 

Trên phổ EDX của tiền chất Fe(NO3)3-GM 

(1,00 M) (Hình 5a) xuất hiện peak của các nguyên 

tố C, Fe, O. Trên phổ EDX của Fe2O3 (Hình 5b) chỉ 

có peak của nguyên tố Fe và O, chứng tỏ sau khi 

nung ở nhiệt độ cao, carbon đã bị loại bỏ gần như 

hoàn toàn và sản phẩm thu được chủ yếu là Fe2O3. 

So sánh phổ hồng ngoại của mẫu tiền chất 

Fe(NO3)3-GM (1,00 M Fe(NO3)3) và Fe2O3 (1,00 M 

Fe(NO3)3) cho thấy mẫu tiền chất có peak hấp thụ 

ở 1380 cm–1, đặc trưng cho dao động hóa trị của liên 

kết C–H (Hình 6a) [12]. Peak hấp thụ ở 1640 cm–1 

đặc trưng cho dao động hóa trị của liên kết hydro 

[19, 20]. Peak hấp thụ ở 1060 cm–1 đặc trưng cho 

dao động hóa trị của liên kết C–O–C [12]. Các peak 

hấp thụ ở 870 và 800 cm–1 đặc trưng cho dao động 

các liên kết β-glucoside và β-mannoside [12, 21, 

22]. Trên phổ hồng ngoại của mẫu Fe2O3 xuất hiện 

các dao động mạnh ở 536 và 466 cm–1, đặc trưng 

cho dao động hóa trị của liên kết Fe–O [23]; ngoài 

ra, tất cả các peak đặc trưng của GM đã biến mất. 

Peak hấp thụ ở 1640 cm–1 đặc trưng cho dao động 

hóa trị của liên kết hydro của nước hấp phụ [17]. 

 

 

Hình 5. (a) Phổ EDX của Fe(NO3)3-GM (nồng độ 

Fe(NO3)3 bằng 1,00 M); (b) Phổ EDX của Fe2O3 tổng hợp 

được ứng với nồng độ Fe(NO3)3 bằng 1,00 M
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Hình 6. a) Phổ hồng ngoại của Fe(NO3)3-GM và Fe2O3 (Nồng độ Fe(NO3)3 ban đầu là 1,00 M); b) Đẳng nhiệt hấp phụ 

– khử hấp phụ ni tơ

Cấu trúc của Fe2O3 được nghiên cứu sâu hơn 

bằng phương pháp đẳng nhiệt hấp phụ và khử hấp 

phụ ni tơ. Hình 6b cho thấy đường đẳng nhiệt thu 

được thuộc loại IV theo phân loại của IUPAC với 

vòng trễ trong khoảng áp suất tương đối cao P/P0  

0,8–1, cho thấy sự có mặt của mao quản trung bình 

trong vật liệu tấm nano α-Fe2O3. Khi áp suất tương 

đối gần bằng 1 thì lượng ni tơ hấp phụ tăng lên 

nhanh chóng, chứng tỏ trong tấm nano α-Fe2O3 

cũng tồn tại các đại mao quản. Đường cong phân 

bố kích thước mao quản cho thấy tấm nano α-Fe2O3 

có cấu trúc vi mao quản (<2 nm), mao quản trung 

bình (2–50 nm) và đại mao quản (>50 nm) với giá 

trị trung bình là 58 nm. Kết quả này hoàn toàn 

tương đồng với kết quả phân tích TEM (Hình 4c). 

Diện tích bề mặt riêng tính theo phương trình BET 

là 15,92 m2·g–1.  

Đã có nhiều nhóm tác giả sử dụng các 

phương pháp khác nhau để tổng hợp α-Fe2O3. 

Cuong và cs. đã sử dụng phương pháp thủy nhiệt 

để tổng hợp α-Fe2O3 dạng hình cầu với kích thước 

khoảng 50–100 nm [23]. Park và cs. đã sử dụng acid 

Pluronic P123 làm chất định hướng cấu trúc tổng 

hợp được α-Fe2O3 có hình thái như con sâu (worm-

like) [24]. Tuy nhiên, với đặc thù của phương pháp 

sử dụng glucomannan làm chất định hướng cấu 

trúc, chúng tôi đã thu được vật liệu nano α-Fe2O3 

dạng tấm hoặc hỗn hợp nano α-Fe2O3 và β-Fe2O3 

dạng hạt tùy vào nồng độ dung dịch Fe(NO3)3 ban 

đầu.  

4 Kết luận 

Trong nghiên cứu này, glucomannan đã 

định hướng cấu trúc cho quá trình tổng hợp nano 

Fe2O3 từ dung dịch Fe(NO3)3 . Ở nồng độ Fe(NO3)3 

nhỏ, sản phẩm hình thành có dạng hạt lập phương 

pha trộn giữa α-Fe2O3 và β-Fe2O3. Ở nồng độ 

Fe(NO3)3 lớn, sản phẩm hình thành có dạng tấm 

xốp rõ nét, với các hốc, vi mao quản, mao quản 

trung bình và đại mao quản đan xen lẫn nhau. Diện 

tích bề mặt riêng tính theo phương trình BET là 

15,92 m2/g. 
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