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 The development of efficient, durable, and cost-effective 

electrocatalysts is essential for large-scale water splitting toward 

sustainable hydrogen production. However, the sluggish kinetics of the 

oxygen evolution reaction (OER) remain a major bottleneck, often 

requiring noble-metal-based catalysts. In this context, bifunctional 

electrocatalysts capable of driving both the oxygen evolution reaction 

(OER) and hydrogen evolution reaction (HER) offer a promising strategy 

to simplify system design and reduce overall costs. Herein, a NiCoFe 

nanoflower catalyst is designed as an efficient bifunctional electrode for 

overall water splitting. The effect of Fe incorporation on catalytic 

performance is systematically investigated, revealing a composition-

performance dependence. The optimized catalyst delivers 

overpotentials of 298 mV at 100 mA.cm⁻² for OER and 143 mV at 10 

mA.cm⁻² for HER. The enhanced performance is attributed to the 

nanoflower morphology and synergistic interactions among Ni, Co, and 

Fe, which promote charge transfer and reaction kinetics. 
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Giới thiệu chung  

 

Trong bối cảnh nhu cầu năng lượng toàn cầu không 

ngừng gia tăng và các cam kết giảm phát thải khí nhà 

kính ngày càng được siết chặt, hydro xanh sản xuất từ 

quá trình điện phân nước sử dụng các nguồn năng 

lượng tái tạo được xem là một trong những công nghệ 

then chốt nhằm thúc đẩy quá trình chuyển đổi sang nền 

kinh tế carbon thấp và phát triển năng lượng bền vững 

[1]. Tuy nhiên, việc triển khai công nghệ điện phân nước 

trên quy mô lớn vẫn bị hạn chế bởi mức tiêu thụ năng 

lượng đáng kể, bắt nguồn từ động học chậm của hai 

bán phản ứng then chốt là phản ứng thoát oxy (OER) và 

phản ứng thoát hydro (HER), dẫn đến yêu cầu quá thế 

cao để đạt được mật độ dòng mong muốn. Mặc dù các 

xúc tác kim loại quý, điển hình là vật liệu gốc platinum 

cho phản ứng HER và các hợp chất gốc 

iridium/ruthenium cho phản ứng OER, thể hiện hiệu 

suất  xúc tác vượt trội, sự khan hiếm và giá thành cao 

của các kim loại quý này vẫn là rào cản đáng kể đối với 

ứng dụng thực tiễn. Vì vậy, việc phát triển các chất xúc 

tác không chứa kim loại quý với hoạt tính cao, độ bền 

tốt và chi phí thấp là yêu cầu cấp thiết để thúc đẩy 

thương mại hóa công nghệ điện phân nước. [2, 3]. 

Trong số các chất xúc tác không chứa kim loại quý, các 

vật liệu đa kim loại dựa trên kim loại chuyển tiếp, đặc 
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biệt là Ni, Co và Fe, đã thu hút sự quan tâm rộng rãi nhờ 

hoạt tính điện xúc tác cao, nguồn nguyên liệu dồi dào 

và khả năng điều chỉnh linh hoạt thành phần cũng như 

cấu trúc điện tử. Nhiều hệ vật liệu nano như hợp kim, 

oxit và hydroxit đa kim loại đã được chứng minh có hoạt 

tính xúc tác vượt trội trong môi trường kiềm. Sự cải thiện 

đáng kể về hoạt tính xúc tác thường được quy cho hiệu 

ứng hiệp đồng giữa các tâm kim loại, giúp tối ưu hóa 

cấu trúc điện tử, điều chỉnh năng lượng hấp phụ của các 

chất trung gian phản ứng và thúc đẩy động học chuyển 

điện tích. [4]. Mỗi thành phần kim loại đảm nhiệm một 

vai trò riêng biệt trong việc nâng cao hiệu suất điện xúc 

tác của hệ vật liệu. Ví dụ, Nickel (Ni) được xem là tâm 

hoạt tính quan trọng đối với phản ứng HER và OER 

trong môi trường kiềm mà trong đó Ni đóng vai trò thúc 

đẩy quá trình chuyển điện tích. Cobalt (Co) góp phần điều 

chỉnh cấu trúc điện tử của các tâm hoạt tính, đồng thời 

giúp ổn định các trạng thái oxy hóa cao trong quá trình 

phản ứng. Trong khi đó, sự hiện diện của sắt (Fe) đã được 

chứng minh có khả năng tối ưu hóa cấu trúc điện tử của 

hệ Ni–Co thông qua việc điều chỉnh năng lượng hấp phụ 

của các chất trung gian phản ứng và thúc đẩy động học 

phản ứng. Nhờ đó, hiệu ứng hiệp đồng giữa Ni, Co và Fe 

có thể tạo ra hoạt tính xúc tác vượt trội so với các hệ đơn 

kim loại hoặc lưỡng kim loại tương ứng [2]. 

Ngoài ra, thành phần hóa học và đặc điểm cấu trúc của 

hệ xúc tác NiCoFe đóng vai trò quyết định đối với hoạt 

tính điện xúc tác và độ bền vận hành trong phản ứng 

thoát oxy (OER). Chẳng hạn, Ou và cộng sự đã chứng 

minh rằng việc đưa Fe vào hệ xúc tác Ni–Co có thể cải 

thiện đáng kể hoạt tính OER. Hiệu ứng tăng cường này 

được quy cho sự tương tác hiệp đồng giữa Fe với các 

tâm Ni và Co, qua đó điều chỉnh cấu trúc điện tử cục 

bộ, ổn định các trạng thái oxy hóa hóa trị cao của tâm 

hoạt tính và thúc đẩy động học phản ứng. Kết quả là, 

quá thế OER được giảm đáng kể và hiệu suất điện xúc 

tác được cải thiện rõ rệt [5]. Việc đưa thêm các kim loại 

chuyển tiếp vào hệ NiCo có thể làm thay đổi cấu trúc 

mạng tinh thể và môi trường phối trí cục bộ, từ đó điều 

chỉnh cấu trúc điện tử cũng như năng lượng hấp phụ 

của các chất trung gian phản ứng theo hướng thuận lợi 

hơn cho quá trình điện xúc tác. Bên cạnh đó, sự hình 

thành hệ đa kim loại mang lại mức độ linh hoạt trong 

khi thay đổi thành phần cao hơn, cho phép tối ưu hóa 

các tương tác hiệp đồng thông qua việc điều chỉnh tỷ lệ 

nguyên tố, qua đó mở rộng khả năng tinh chỉnh các đặc 

tính xúc tác và nâng cao hiệu suất phản ứng [6]. Một số 

nghiên cứu khác cũng cho thấy việc tăng hàm lượng Fe 

thường giúp cải thiện độ bền nhưng có thể làm giảm 

hoạt tính do bản chất xúc tác thấp hơn của Fe so với Co 

[2]. Ngoài ra, Fe còn có vai trò thúc đẩy quá trình oxi 

hóa của Ni2+ lên Ni3+, đóng vai trò là tâm xúc tác cho 

quá trình OER [7].  Chính vì thế hàm lượng Fe tối ưu 

trong hệ vật liệu NiCo là yếu tố quan trọng rất cần được 

khảo sát và nghiên cứu.  

Trên cơ sở đó, trong nghiên cứu này, hệ xúc tác NiCoFe 

được tổng hợp bằng phương pháp thủy nhiệt đơn giản 

nhằm khảo sát một cách hệ thống ảnh hưởng của hàm 

lượng Fe đến đặc tính cấu trúc, hình thái và hiệu suất 

điện xúc tác của vật liệu, qua đó làm sáng tỏ mối quan 

hệ giữa thành phần và hoạt tính xúc tác. Kết quả cho 

thấy việc tối ưu hóa hàm lượng Fe không chỉ thúc đẩy 

đáng kể hoạt tính của phản ứng thoát oxy (OER) mà còn 

cải thiện động học của phản ứng thoát hydro (HER). 

Những cải thiện này được quy cho hiệu ứng hiệp đồng 

giữa các thành phần kim loại và sự điều chỉnh cấu trúc 

điện tử của vật liệu. Các kết quả thu được khẳng định 

tiềm năng của hệ NiCoFe như một chất xúc tác lưỡng 

chức năng hiệu quả cho điện phân nước toàn phần, góp 

phần đơn giản hóa thiết kế hệ điện phân và giảm chi 

phí vận hành. 

 

Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu  

Thực nghiệm 

Vật liệu và hóa chất 

Các hóa chất sử dụng trong nghiên cứu đều có độ tinh 

khiết phân tích, bao gồm: Nickel foam (NF, chiều dày 1,5 

mm), nickel (II) nitrate hexahydrate 98,0% 

(Ni(NO3)2.6H2O), cobalt (II) nitrate hexahydrate 99,0% 

(Co(NO3)2.6H2O), iron (III) nitrate nonahydrate 98,3%  

(Fe(NO3)3.9H2O), potassium hydroxide 85,0% (KOH), 

dimethylformaminde (DMF) 99,5% (HCON(CH3)2), 

terephthalic acid (TPA) 99% (C6H4(COOH)2), ethanol 

99,5% (C2H5OH).  

Tổng hợp điện cực NiCo và NiCoFe/NF 

Điện cực được tổng hợp bằng cách hòa tan 1,8 mmol 

Ni(NO3)2.6H2O, 0,4 mmol Co(NO3)2.6H2O, x mmol 

Fe(NO3)3.9H2O (x=0; 0,1; 0,2; 0,4) và TPA trong DMF, 

C2H5OH và nước cất, các mẫu lần lượt được kí hiệu NiCo, 

NiCoFe-1, NiCoFe-2 và NiCoFe-3. Quy trình được mô tả 

trong Hình 1. Sau thủy nhiệt, NF được lấy ra khỏi dung 

dịch, rửa sạch nhiều lần bằng hỗn hợp nước và ethanol 

trước khi đưa vào tủ sấy chân không tại 55oC. 

 
Hình 1. Sơ đồ minh họa quy trình tổng hợp 
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Phương pháp nghiên cứu 

Các phép đo đặc tính điện hóa 

Các phép đo điện hóa được sử dụng trong nghiên cứu 

này được thực hiện ở nhiệt độ phòng bằng máy đo điện 

hóa Autolab. Hệ ba điện cực được sử dụng bao gồm 

điện cực đối là lưới Platin, điện cực so sánh là calomel 

bão hòa (SCE) và điện cực làm việc có diện tích 0,5 x 0,5 

cm (khối lượng vật liệu xúc tác bám trên NF là khoảng 

60 mg.cm-2). Phép đo quét thế tuyến tính (LSV) được 

thực hiện với tốc độ quét 5 mV.s-1 và bù iR 85% cho điện 

trở Ohm, cụ thể chế độ quét như sau: từ điện thế mạch 

hở về phía dương đối với OER và từ điện thế mạch hở 

về phía âm đối với HER. Phép đo phổ tổng trở điện hóa 

(EIS) được tiến hành với dải tần số 0,1 đến 105 Hz, biên 

độ 5 mV tại một điện thế cố định cho mỗi quá trình OER 

hay HER nhất định. Giá trị điện dung lớp kép (Cdl) được 

xác định dựa trên phương pháp quét thế vòng tuần 

hoàn (CV) trong vùng non-faradaic với nhiều tốc độ 

quét khác nhau. Tất cả các điện thế đo được trong thí 

nghiệm được chuyển đổi so với điện cực hydro thuận 

nghịch theo phương trình:  

ERHE = ESCE + 0,241 + 0,059.pH (V) 

Các phép đo đặc trưng vật liệu 

Phép phân tích nhiễu xạ tia X (XRD) được tiến hành trên 

máy Panalytical X'Pert pro. Phân tích phổ hồng ngoại 

biến đổi Fourier (FTIR) được thực hiện bằng máy Nicolet 

iS10. Ảnh kính hiển vi điện tử quét (SEM) được chụp trên 

máy HITACHI S-4800. 

 

Kết quả và thảo luận  

Phản ứng thoát oxy 

Hoạt tính xúc tác của các mẫu đã tổng hợp được nghiên 

cứu bằng cách sử dụng hệ thống ba điện cực trong 

dung dịch KOH 1 M. Đường cong phân cực anot với tốc 

độ quét 5 mV.s-1 cho các chất xúc tác thu được ở Hình 

2a và biểu đồ quá thế của các mẫu (Hình 2b) cho thấy 

mẫu NiCo ban đầu ở mật độ dòng 100 mA.cm-2 đạt quá 

thế 360 mV. Sau khi bổ sung Fe, hoạt tính xúc tác được 

cải thiện, thể hiện qua sự giảm đáng kể của quá thế đối 

với các mẫu NiCoFe. Đáng chú ý, NiCoFe-2 thể hiện 

hoạt tính xúc tác tốt nhất với quá thế η100 = 298 mV, so 

với NiCoFe-3 (η100 = 316 mV) và NiCoFe-1 (η100 = 322 

mV), cho thấy việc điều chỉnh hàm lượng Fe có ảnh 

hưởng đến hoạt tính xúc tác. Xu hướng này vẫn được 

duy trì tại mật độ dòng 150 mA.cm-2, NiCoFe-2 cũng 

cho quá thế thấp nhất là 320 mV, cho thấy khả năng 

hoạt động ổn định dưới điều kiện dòng lớn. Sự kết hợp 

của hệ ba kim loại NiCoFe và tỉ lệ tối ưu NiCoFe-2 tạo 

điều kiện thuận lợi cho quá trình truyền electron và do 

đó dẫn đến hoạt tính OER đạt hiệu quả cao nhất. Trong 

quá trình OER, các chất trung gian hấp phụ gồm 

(Ni/Co)–Fe–OH, (Ni/Co)–Fe–O và (Ni/Co)–Fe–OOH 

được hình thành tuần tự trước khi giải phóng O₂, trong 

đó, bước hình thành liên kết O–O thường được xem là 

bước quyết định tốc độ phản ứng do có rào cản năng 

lượng cao nhất. Sự xuất hiện của các tương tác giữa các 

tâm xúc tác chứa Fe trên bề mặt có thể được giải thích 

một cách đơn giản bởi việc tăng hàm lượng Fe làm gia 

tăng xác suất các tâm Fe phân bố lân cận nhau. Điều 

này có thể tạo ra các vị trí tâm xúc tác có cấu trúc điện 

tử thuận lợi hơn cho quá trình hấp phụ và chuyển hóa 

các chất trung gian phản ứng [5]. Thêm vào đó, sự 

tương tác hiệp đồng giữa Ni, Co và Fe đóng vai trò quan 

trọng trong việc tối ưu hóa cấu trúc điện tử của hệ xúc 

tác. Sự tương tác điện tử giữa các nguyên tố này có thể 

thúc đẩy quá trình oxy hóa Ni²⁺ thành Ni³⁺, từ đó tạo 

điều kiện hình thành pha NiOOH có độ dẫn điện và hoạt 

tính điện hóa cao hơn [8]. Ngoài ra, pha NiOOH có khả 

năng kích hoạt các tâm Fe vốn khó tham gia vào quá 

trình truyền điện tích trong pha Ni(OH)₂, qua đó làm gia 

tăng số lượng tâm hoạt tính hiệu quả và nâng cao hiệu 

suất xúc tác OER. Trong khi đó, ion Fe3+ thúc đẩy quá 

trình oxy hóa của Co2+ đến Co3+, tạo thành pha CoOOH 

cải thiện hơn nữa động học OER [9,10]. Sự hiện diện của 

Fe³⁺ tạo ra tương tác hiệp đồng mạnh mẽ giữa các tâm 

kim loại có trạng thái hóa trị khác nhau, góp phần điều 

chỉnh cấu trúc điện tử của vật liệu và thúc đẩy quá trình 

truyền điện tích trong hệ xúc tác NiCoFe. [11, 12].  

 

Hình 2. Đặc trưng điện hóa của các mẫu vật liệu đối 

với phản ứng thoát oxy trong dung dịch KOH 1 M: (a) 

các đường cong phân cực anot; (b) biểu đồ cột của 

quá thế tại j = 100 mA.cm-2 và j = 150 mA.cm-2; (c) đồ 

thị Tafel; (d) phổ Nyquist của OER trên các mẫu tại 

1,647 V (so với RHE). 
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Trong khi đó, các giá trị độ dốc Tafel cũng đại diện cho 

động học của các chất xúc tác được thể hiện qua Hình 

2c. Giá trị độ dốc Tafel cho chất xúc tác NiCoFe-2 là nhỏ 

nhất đạt 105 mV.dec-1, tương ứng với động học nhanh 

nhất cho OER so với các mẫu NiCoFe-3 (112 mV.dec-1) 

và NiCoFe-1 (147 mV.dec-1). Ngoài ra, độ dốc Tafel cao 

nhất là NiCo (212 mV.dec-1), điều này làm nổi bật rõ vai 

trò quan trọng của Fe trong hệ NiCoFe. Tiếp đến, phép 

đo phổ tổng trở EIS được sử dụng để phân tích động 

học phản ứng điện hóa và cơ chế truyền điện tích tại bề 

mặt điện cực. Giá trị điện trở chuyển điện tích (Rct) thấp 

cho thấy quá trình trao đổi điện tử được tăng cường, 

góp phần cải thiện hiệu suất xúc tác. Phổ tổng trở điện 

hóa được biểu diễn dưới dạng đồ thị Nyquist. Sau khi fit 

mạch tương đương cho thấy thông số Rs giữa các mẫu 

có sự thay đổi có thể bắt nguồn từ sự hình thành tạm 

thời của bọt khí trên bề mặt điện cực làm cản trở quá 

trình dẫn ion. Đáng chú ý, điện trở chuyển điện tích (Rct) 

giảm từ 0,799 Ω.cm2 đối với mẫu NiCo xuống 0,555 

Ω.cm2 đối với mẫu NiCoFe-2, cho thấy quá trình chuyển 

điện tích được cải thiện đáng kể. Khi hàm lượng Fe tiếp 

tục thay đổi theo cả hai hướng so với mẫu NiCoFe-2, 

giá trị Rct tăng trở lại, đạt 0.713 Ω.cm2 đối với mẫu 

NiCoFe-1 và 0,563 Ω.cm2 đối với mẫu NiCoFe-3, cho thấy 

NiCoFe-2 có động học chuyển điện tích thuận lợi nhất. 

Điều đó chứng tỏ NiCoFe-2 phản ánh sự cải thiện động 

học truyền electron, cho hoạt tính OER đạt tối ưu nhất. 

Tuy nhiên, khi hàm lượng Fe tiếp tục tăng, hoạt tính xúc 

tác lại suy giảm. Hiện tượng này có thể được giải thích 

là do sự thay đổi cấu trúc điện tử của vật liệu, làm ảnh 

hưởng đến các tâm hoạt động và làm giảm hiệu quả 

truyền điện tích. Kết quả này cho thấy tồn tại một hàm 

lượng Fe tối ưu, tương ứng với mẫu NiCoFe-2, mang lại 

hoạt tính OER cao nhất, điều này cũng được xác nhận 

thông qua các kết quả đánh giá điện hóa. 

Phản ứng thoát hydro 

Hoạt tính xúc tác của các mẫu này cũng được đánh giá 

đối với phản ứng thoát hydro (HER) trong cùng điều 

kiện dung dịch KOH 1M, sử dụng các phương pháp điện 

hóa tương tự. Một trong những chỉ số được sử dụng 

rộng rãi nhất cho chất xúc tác HER là quá thế được đo 

ở mật độ dòng điện 10 mA.cm-2, thể hiện mức năng 

lượng cần thiết để thúc đẩy phản ứng vượt qua trạng 

thái cân bằng nhiệt động học (∆𝐺ℎ ∗=0), các chất xúc 

tác có quá thế thấp hơn được coi là hiệu quả hơn [13]. 

Đường cong phân cực catot được trình bày trong Hình 

3a và kết quả quá thế trong Hình 3b cho thấy NiCo ban 

đầu có quá thế η10 = 224 mV, trong khi các mẫu NiCoFe 

cho thấy sự suy giảm của giá trị quá thế. Cụ thể, mẫu 

NiCoFe-2 đạt  η10 =143 mV, thấp hơn rõ rệt so với 

NiCoFe-1 (199 mV) và NiCoFe-3 (152 mV). Ngoài ra, tại 

mật độ dòng 50 mA.cm-2 mẫu NiCoFe-2 vẫn cho quá 

thế nhỏ nhất là 217 mV. Xu hướng này cho thấy vai trò 

của Fe trong việc tăng cường hoạt tính xúc tác cho HER, 

tuy nhiên hiệu quả chỉ tối ưu tại một tỉ lệ nhất định. Đáng 

chú ý, trong môi trường kiềm, phản ứng HER vận 

chuyển hai electron và diễn ra chậm hơn môi trường axit 

do cần thêm năng lượng để phân ly phân tử nước tạo 

H* trung gian trên bề mặt xúc tác. Cơ chế HER thường 

được mô tả thông qua các con đường Volmer–

Heyrovsky hoặc Volmer–Tafel, trong đó bước Volmer 

thường đóng vai trò là bước quyết định tốc độ đặc biệt 

là trong điều kiện kiềm với độ dốc Tafel lý thuyết khoảng 

118 mV.dec-1. Trong khi đó, các bước Heyrovsky và Tafel 

có độ dốc Tafel lý thuyết lần lượt khoảng 40 và 30 

mV.dec-1, phụ thuộc vào mức độ hấp phụ H* và điều 

kiện bề mặt xúc tác [14, 15]. Độ dốc Tafel được sử dụng 

để đánh giá động học phản ứng điện hóa. Giá trị thấp 

hơn của độ dốc Tafel cho thấy sự gia tăng hiệu quả 

truyền điện tích và gợi ý một cơ chế phản ứng thuận lợi 

hơn. Phân tích đường Tafel (Hình 3c) cho thấy độ dốc 

giảm từ 94 mV.dec-1 đối với NiCo xuống 88 mV.dec-1 đối 

với NiCoFe-2, độ dốc Tafel thực nghiệm của mẫu trong 

nghiên cứu nằm gần vùng giá trị Tafel lý thuyết bước 

Volmer nên phản ứng được kiểm soát tốc độ bởi bước 

Volmer. Việc bổ sung Fe giúp giảm độ dốc Tafel chứng 

tỏ động học HER được cải thiện đáng kể nhờ tăng 

cường khả năng truyền electron và tối ưu hóa hấp phụ 

H* trên bề mặt xúc tác.  

Kết quả EIS thu được (Hình 3d) và sau khi fit mạch tương 

đương cho thấy điện trở chuyển điện tích giảm từ 8,9 

Ω.cm2 xuống còn 4,5 Ω.cm2 đối với NiCoFe-2, sau đó có 

xu hướng tăng khi giảm hoặc thêm nồng độ Fe đạt 4,7 

Ω.cm2 đối với mẫu NiCoFe-1 và mẫu NiCoFe-3 là 5,5 

Ω.cm2. Sự giảm đáng kể Rct phản ánh khả năng truyền 

electron được cải thiện, đồng nhất với xu hướng của quá 

thế qua đường cong phân cực. Sự cải thiện hoạt tính 

HER của hệ NiCoFe có thể liên quan đến sự tương tác 

điện tử giữa các kim loại chuyển tiếp Ni, Co, Fe. Các 

tương tác này được cho là có khả năng điều chỉnh cấu 

trúc điện tử và năng lượng hấp phụ của các chất trung 

gian H* trên bề mặt điện cực, từ đó thúc đẩy quá trình 

phân ly nước và cải thiện động học phản ứng HER trong 

môi trường kiềm [14]. Hàm lượng Fe³⁺ tối ưu không chỉ 

làm tăng độ dẫn điện của chất xúc tác mà còn thúc đẩy 

quá trình phân ly nước, qua đó cải thiện động học của 

phản ứng HER. Tương tự như trong phản ứng OER, điều 

chỉnh một tỉ lệ Fe thích hợp có thể cải thiện hoạt tính 

xúc tác đối với phản ứng HER. Việc khảo sát đồng thời 

cả hai bán phản ứng nhằm chứng minh khả năng ứng 

dụng của vật liệu như một chất xúc tác hai chức năng, 

có thể hoạt động hiệu quả cho cả hai điện cực trong 

quá trình điện phân nước.  
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Hình 3. Đặc trưng điện hóa của các mẫu vật liệu đối 

với phản ứng thoát hydro trong dung dịch KOH 1 M: 

(a) các đường cong phân cực catot; (b) biểu đồ cột của 

quá thế tại j = 10 mA.cm-2 và j = 50 mA.cm-2; (c) đồ thị 

Tafel; (d) phổ Nyquist của HER trên các mẫu tại -0,169 

V (so với RHE).  

Để tiếp tục lý giải hoạt tín h xúc tác của vật liệu thu được, 

diện tích bề mặt hoạt động điện hóa (ECSA) được xác 

định nhằm đánh giá diện tích bề mặt hoạt động điện 

hóa của điện cực. ECSA được ước tính thông qua điện 

dung lớp kép (Cdl) có thể được xác định bằng phương 

pháp quét thế vòng tuần hoàn (CV) thông qua việc thay 

đổi tốc độ quét (υ) đều trên cùng một vùng non-

faradaic. Đường cong CV được sử dụng để định lượng 

dòng điện tích lớp kép (∆𝑗/2). Dòng điện tỷ lệ thuận với 

tốc độ quét như được thể hiện trong phương trình 

(∆𝑗/2= υ. Cdl).  

 
Hình 4. Điện dung lớp kép và diện tích hoạt động điện 

hóa của các mẫu. 

 

Như thể hiện ở Hình 4, điện dung thu được 2,93 mF, 

3,71 mF, 4,68 mF và 11,06 mF là kết quả lần lượt của các 

mẫu NiCo, NiCoFe-1, NiCoFe-3 và NiCoFe-2. Diện tích 

bề mặt hoạt động điện hóa (ECSA) được xác định từ giá 

trị Cdl theo công thức ECSA = Cdl/Cs, trong đó Cs là điện 

dung riêng của chất điện phân kiềm đối với KOH 1M (Cs 

= 40 µF.cm-2) [16, 17]. Diện tích hoạt động điện hóa 

(ECSA) tính toán được tăng từ 73 cm² đối với mẫu NiCo 

lên 93 cm² (NiCoFe-1), 117 cm² (NiCoFe-3) và đạt giá trị 

cao nhất là 277 cm² đối với mẫu NiCoFe-2. Kết quả này 

cho thấy việc bổ sung Fe đã làm tăng diện tích hoạt 

động điện hóa trên bề mặt điện cực, tuy nhiên hiệu quả 

này không tăng tuyến tính theo hàm lượng Fe. Giá trị 

ECSA cao nhất của mẫu NiCoFe-2 cho thấy số lượng vị 

trí hoạt động điện hóa cao hơn so với các mẫu còn lại. 

 

Đặc trưng của vật liệu xúc tác 

Kỹ thuật nhiễu xạ tia X (XRD) được sử dụng để phân tích 

cấu trúc pha của NiCo và NiCoFe. Để tránh sự chi phối 

của các đỉnh nhiễu xạ cường độ cao từ đế nickel foam, 

có thể che khuất các tín hiệu nhiễu xạ của vật liệu xúc 

tác, phổ XRD được thu thập trên mẫu bột thay vì trên 

điện cực phủ xúc tác. Như thể hiện trong Hình 5a, Các 

đỉnh nhiễu xạ xuất hiện tại 8,2°, 8,4°, 14,6°, 15,4°, 16,8° 

và 17,4° phù hợp với các mặt phẳng tinh thể đặc trưng 

của cấu trúc MOF trên cơ sở Ni, Co và Fe [18]. Trong đó, 

các đỉnh tại 8,2° và 8,4° có thể được gán cho mặt phẳng 

(200), đỉnh 14,6° tương ứng với mặt phẳng (001) và đỉnh 

15,4° tương ứng với mặt phẳng (201) của 

Ni₂(OH)₂(C₈H₄O₄) [19]. Ngoài ra, ta có thể quan sát được 

một sự dịch chuyển nhẹ về phía trái của NiCoFe so với 

NiCo, biểu thị rằng việc pha thêm Fe có thể đã gây ra 

sự giãn nở mạng tinh thể, cho thấy khả năng Fe đã được 

tích hợp thành công vào mạng tinh thể của hệ NiCo. Sự 

thay đổi này có thể dẫn đến biến dạng mạng cục bộ và 

điều chỉnh môi trường điện tử xung quanh các tâm xúc 

tác, từ đó ảnh hưởng đến khả năng hấp phụ trung gian 

phản ứng và động học điện hóa [19]. Tiếp theo, phép 

đo phổ hồng ngoại biến đổi Fourier (FTIR) đã được sử 

dụng để xác định các nhóm chức và liên kết hóa học 

trong vật liệu tổng hợp được. Các dải hấp thụ đặc trưng 

cung cấp thông tin về sự hình thành và tương tác giữa 

các thành phần trong cấu trúc. Cụ thể, Hình 5b, với tín 

hiệu hấp thụ hồng ngoại trong khoảng 600 đến 4000 

cm-1 cho thấy trạng thái hóa học bề mặt của mẫu. Thêm 

vào đó,  dao động kéo dài của nhóm chức -OH được 

biểu diễn bằng một đỉnh rộng ở 3300 cm-1. Các đỉnh 

hấp thụ ở 734 cm-1, 3526 cm-1 và 3589 cm-1 có thể là 

dao động kéo dài của vòng thơm benzen. Ngoài ra, các 

đỉnh 1363 cm-1 và 1581 cm-1 có thể được quy cho các dao 

động bất đối xứng liên quan đến nhóm cacboxyl -COO 

từ axit terephtalic (TPA), chứng nhận rằng nhóm -COO 

đã phối hợp hiệu quả với tâm kim loại [20, 21].  

1.2 1.5 1.8 2.1

200

250

300

89 m
V.dec

-1

I𝜼
I(

m
V

LogIj(mA/cm2)I

 NiCo

 NiCoFe-1

 NiCoFe-2

 NiCoFe-3

88 m
V.dec

-1

91 m
V.dec

-1
94 m

V.dec
-1

0.0 2.5 5.0 7.5 10.0
0.0

2.5

5.0

7.5

10.0
 NiCo

 NiCoFe-1

 NiCoFe-2

 NiCoFe-3

Z’(Ω.cm2)

-Z
’'
(Ω
.c
m

2
)

-0.3 -0.2 -0.1 0.0

-90

-60

-30

0

j(
m

A
.c

m
-2

)

E(V vs.RHE)

 NiCo

 NiCoFe-1

 NiCoFe-2

 NiCoFe-3

@ 50 mA.cm-2

@ 10 mA.cm-2

(a) (b)

(c) (d)

0

100

200

300

400

2
2
4
 m

V

|𝜼
| 

(
m

V

 NiCo

 NiCoFe-1

 NiCoFe-2

 NiCoFe-3

1
9
9
 m

V

1
4
3
 m

V

1
5
2
 m

V 2
9
0
 m

V

2
7
5
 m

V

2
1
7
 m

V

2
2
7
 m

V

10 mA.cm-2 50 mA.cm-2

5 10 15 20 25 30 35
0.00

0.04

0.08

0.12

0.16

0.20

0.24

0.28

0.32

0.36

ECSA = 73 cm2

ECSA = 93 cm2

ECSA = 277 cm2

ECSA = 117 cm2 

11,06 m
F

3,71 mF

2,93 mF

 NiCo

 NiCoFe-1

 NiCoFe-2

 NiCoFe-3

Δ
j/
2

(m
A

.c
m

-2
)

𝜈(mV.s-1)

4,68 mF



Vietnam Journal of Catalysis and Adsorption, 15 – issue 2 (2026) 79-85 

 

https://doi.org/10.62239/jca.2026.028 

84 

 

 

 

 

Hình 5. Giản đồ XRD (a), phổ FTIR (b), hình ảnh SEM 

của NiCo (c) và NiCoFe (d).  

Hình thái vật liệu được đánh giá bằng kính hiển vi điện 

tử quét (SEM). Hình 5c cho thấy NiCo có dạng tấm 

mỏng (nanosheet) và Hình 5d thể hiện cấu trúc NiCoFe 

giống bông hoa (nanoflower) phát triển đa chiều hơn. 

Sự phát triển cấu trúc này giúp đạt hiệu quả trong việc 

tăng diện tích bề mặt hoạt động và số lượng các vị trí 

hoạt động của vật liệu [18]. Đặc điểm hình thái này giúp 

gia tăng số lượng vị trí hoạt động tiếp xúc với chất điện 

ly, phù hợp với giá trị ECSA cao hơn của mẫu NiCoFe so 

với NiCo. Cấu trúc dạng nanoflower tạo ra một cấu trúc 

xốp phân cấp, tạo điều kiện thuận lợi cho sự thẩm thấu 

chất điện ly và khuếch tán khí tạo ra trong quá trình điện 

phân. Ngoài ra, các tấm nano kết hợp thành cụm, chúng 

không thể hiện sự xếp chồng của các lớp trên và dưới, 

mà thay vào đó phát triển theo chiều dọc trên bề mặt 

NF có thể ngăn chặn hiệu quả sự tích tụ bọt khí trên bề 

mặt điện cực, đảm bảo sự tiếp xúc liên tục của các vị trí 

hoạt động. Cấu trúc này không chỉ tạo điều kiện thuận 

lợi cho quá trình truyền khối mà còn tăng cường sự liên 

kết giữa các tấm nano, từ đó góp phần cải thiện độ ổn 

định của chất xúc tác trong quá trình hoạt động [22, 23].  

 

Kết luận  

 

Các chất xúc tác NiCoFe ba thành phần đã được tổng 

hợp bằng phương pháp thủy nhiệt đơn giản trên nền 

NF thể hiện cấu trúc nanoflower. Kết quả nghiên cứu 

cho thấy hàm lượng Fe là một yếu tố quan trọng chi 

phối hoạt tính điện hóa của hệ xúc tác NiCoFe. Cụ thể, 

chất xúc tác NiCoFe-2 thể hiện hoạt tính cao nhất cho 

OER và HER với quá thế lần lượt là 298 mV ở mật độ 

dòng điện 100 mA.cm-2 và 143 mV ở mật độ dòng điện 

10 mA.cm-2. Khi hàm lượng Fe tăng vượt quá nồng độ 

tối ưu, hoạt tính xúc tác giảm dần. Kết quả này nhấn 

mạnh tầm quan trọng của việc kiểm soát thành phần 

xúc tác để đạt được hiệu quả tối ưu. Hiệu suất xúc tác cao 

của điện cực hai chức năng NiCoFe/NF cho cả OER và 

HER khiến nó trở thành vật liệu tiềm năng để thay thế các 

kim loại quý trong máy điện phân nước. Do đó, vật liệu 

NiCoFe-2 chi phí thấp có thể được sử dụng làm hai điện 

cực cho quá trình điện phân nước để sản xuất hydro quy 

mô công nghiệp và lưu trữ năng lượng tái tạo. 
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