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Определение минимальных температурных и временных порогов образования гомоген-
ных образцов ферритных материалов для разных методов интересно с той точки зрения, что 
финальная температура ферритизации, а также время выдержки влияет на конечный размер 
частиц. С уменьшением температуры ферритизации и времени выдержки также снижается 
конечный размер частиц получаемого материала. Для гетерогенных катализаторов это являет-
ся важным параметром, так как чем меньше размер частиц катализатора, тем выше его ката-
литическая активность. В статье исследованы керамический, золь-гель (цитратный) метод, 
метод соосаждения и гидротермальный метод на примере получения СuFe2O4, CoFe2O4, 
NiFe2O4, ZnFe2O4. Экспериментально определены нижние температурные пороги образования 
ферритных фаз для керамического, золь-гель (цитратного), гидротермального метода и мето-
да соосаждения на примере получения CuFe2O4, NiFe2O4, СoFe2O4, ZnFe2O4. Температурный 
порог образования уменьшается в ряду: керамический метод (1000–1100 °С), метод соосаж-
дения (400–800 °С), гидротермальный метод (180 °С), золь-гель (цитратный) метод (150–
300 °С); при этом для каждого из методов выдержка может составлять от нескольких часов до 
суток. Используя данные порошковых дифрактограмм, методом полнопрофильного анализа 
по Ритвельду установлены параметры решетки для всей линейки образцов. Для СuFe2O4, по-
лученного керамическим методом: a = 8,376 Å, V = 587,74 Å3; золь-гель (цитратным) мето-
дом: a = 8,270, V = 565,63 Å3; методом соосаждения: a = 8,392, V = 590,90 Å3; гидротермаль-
ным методом: a = 8,278, V = 567,24 Å3. Для СoFe2O4, полученного керамическим методом:  
a = 8,385, V = 598,49 Å3; золь-гель (цитратным) методом: a = 8,353, V = 582,82 Å3; методом 
соосаждения: a = 8,378, V = 588,04 Å3; гидротермальным методом: a = 8,393, V = 591,31 Å3. 
Для NiFe2O4, полученного керамическим методом: a = 8,338, V = 579,59 Å3; золь-гель (цит-
ратным) методом: a = 8,357, V = 583,49 Å3; методом соосаждения: a = 8,347, V = 581,40 Å3; 
гидротермальным методом: a = 8,351, V = 582,38 Å3. Для ZnFe2O4, полученного керамическим 
методом: a = 8,439, V = 600,97Å3; золь-гель (цитратным) методом: a = 8,439, V = 8,439 Å3; мето-
дом соосаждения: a = 8,440, V = 601,10 Å3; гидротермальным методом: a = 8,453, V = 604,02 Å3. 
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ратурный порог образования, снижение размера частиц 

 
 

Введение 
Начиная с 50-х годов XX века по настоящий момент достаточно глубокого исследованы маг-

нитные свойства разнообразных ферритов [1, 2]. На основе их магнитных свойств широкое рас-
пространение получили компоненты электроники (радарные модули, изоляторы, фазовозвраща-
тели) [3], радиопоглощающие покрытия [4], постоянные магниты [5], устройства магнитной за-
писи [6]. Число ферритов, чьи магнитные свойства используют на практике, достаточно велико: 
это могут быть ферриты-шпинели MeFe2O4 [7] (иногда их называют моноферритами), гексафер-
риты M-типа MeFe12O19 [8]; ферриты-гранаты Me3Fe5O12 [9], а также ортоферриты, имеющие 
структуру перовскита состава MeFeO3 [10].  

В то же время ферриты могут быть применены в области органического синтеза, в частности, 
в процессах фотокатализа [11–14] и традиционного катализа [15–17]. С точки зрения электропро-
водности и зонной структуры ферриты являются полупроводниками [13, 18], в силу чего они мо-
гут эффективно преобразовывать кванты света в электронно-дырочные пары (e–/h+). Это позволя-
ет использовать электроны (e–) в реакциях восстановления, а дырки (h+) – в реакциях окисления. 
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К примеру, ряд ферритов-шпинелей MeFe2O4 могут быть применены для окисления органиче-
ских субстратов при облучении: фенола [11], метиленового голубого [13], изопропанола [14], ат-
разина [16]; а также в реакциях восстановления с получением водорода из воды [14]. Также 
для фотокатализа используют и другие ферриты, в частности, ферриты-перовскиты MeFeO3 при-
менимы для получения водорода из воды [19] и окисления органических субстратов [20–24]. Не-
смотря на достаточно широкое использование ферритов в области фотокатализа, в литературе 
практически не сообщается о каталитических реакциях с их участием, и практически все ферри-
ты-шпинели, кроме моноферрита меди [25–29], остаются слабо исследованными. Предполагает-
ся, что не только ферриты меди могут обладать каталитической активностью, тому в подтвер-
ждение есть ограниченное число работ, в которых изучали каталитическую активность монофер-
ритов SrFe2O4 [30], Ni0,5Zn0,5Fe2O4 [31], Zn1–xMgxFe2O4 [32] в реакции переэтерификации. 
При этом авторы практически никогда не выделяют фактор, который бы исчерпывающе объяс-
нял выбор метода синтеза ферритного материала. Иными словами, на данный момент не сущест-
вует широко известных исследований с систематическим подходом к синтезу ферритов разными 
методами для области катализа.  

В литературе достаточно подробно описаны методы получения ферритов твердофазными 
[33–35], жидкофазными [36–41] и газофазными [42–45] методами. Каждый из классов методов 
отражает агрегатное состояние реагирующих веществ. Для твердофазных методов характерна 
реакция между порошками (твердыми веществами), для жидкофазных – реакция в растворах, 
для газофазных – реакция реагентов в виде пара, плазмы или газа. В основном газофазные мето-
ды применяют для получения покрытий и тонких пленок [42]. К данным методам относят метод 
лазерного-импульсного нанесения [42, 43], метод химического осаждения паров [46], метод тер-
мического разложения спрея [44]. Твердофазные методы синтеза применяют для получения по-
рошкообразных материалов и, как правило, такие реакции проводятся при высоких температу-
рах – это методы СВС [47], метод твердофазного синтеза [35], флюсовый метод [48]. Жидкофаз-
ные методы применимы для получения нано и микрочастиц. Среди данных методов выделяют 
метод химического соосаждения [49–51], гидротермальный [41, 52], микроволновый [53], золь-
гель (цитратный) метод [37, 38, 54] (иногда в литературе он описывается как self-combustion me-
thod, что можно перевести как «метод самовозгорания»; при этом его не следует путать с мето-
дом СВС), электрохимический [55], микро-эмульсионный метод [56], метод высокотемператур-
ных растворов [57]. 

Как известно, размеры кристаллитов и частиц получаемого материала неразрывно связаны с 
финальной температурой спекания, соответственно, чем выше будет температура ферритизации 
(спекания), тем большей степенью кристалличности будет обладать материал [58]. Иными сло-
вами, чем выше температура спекания, тем больше становится «зерно» и тем более крупным бу-
дет размер кристаллитов и частиц получаемого материала. Таким образом, из утверждения выше 
можно сделать вывод: метод синтеза, обеспечивающий среди всех наименьшую температуру по-
лучения, будет обеспечивать и наименьший размер частиц получаемого материала. Среди проче-
го это же утверждение относится ко времени выдержки материала при спекании. Установление 
данных параметров является очень важным для гетерогенного катализа, поскольку каталитиче-
ская активность напрямую связана с размерами частиц: чем меньше будет размер частиц исполь-
зуемого катализатора, тем выше будет его каталитическая активность (ферриты являются именно 
гетерогенными катализаторами, так как они не растворимы в органических и прочих субстратах). 

Данная работа ставит перед собой задачу исследования условий минимальных температур и 
времени выдержки, необходимых для образования гомогенных образцов СuFe2O4, CoFe2O4, 
NiFe2O4, ZnFe2O4 керамическим, а также золь-гель (цитратным), гидротермальным методом и 
методом соосаждения.   

  
Экспериментальная часть 
Как было описано во введении, в работе были применены четыре метода получения ферри-

тов-шпинелей: керамический, золь-гель (цитратный), гидротермальный и метод соосаждения.  
Для получения ферритов-шпинелей керамическим методом использовали оксид меди (II) 

(СuO, «х. ч.»), оксид кобальта II (CoO, «ч.»), оксид никеля II (NiO, «ч.»), оксид цинка (ZnO «ч.») 
и оксид железа III (Fe2O3, «х. ч.»).  
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Для получения ферритов-шпинелей золь-гель (цитратным) методом использовали девяти-
водный нитрат железа (III) (Fe(NO3)3·9H2O, «ч.»), шестиводный нитрат никеля (II) 
(Ni(NO3)2·6H2O, «ч.»), шестиводный нитрат кобальта (II) (Co(NO3)2·6H2O, «ч.»), трехводный нит-
рат меди (II) (Cu(NO3)2·3H2O, «ч.»), оксид цинка (ZnO «ч.») (который переводили в нитрат путем 
растворения в 65%-ной азотной кислоте), лимонную кислоту («ч.»), водный раствор аммиака 
(25 масс. %). 

Для получения ферритов-шпинелей методом соосаждения использовали шестиводный хлорид 
железа (III) (FeСl3·6H2O, «ч. д. а.»), четырехводный хлорид никеля (II) (NiСl2·4H2O, «х. ч.»), шести-
водный нитрат кобальта (II) (Co(NO3)2·6H2O, «ч.»), трехводный нитрат меди (II) (Cu(NO3)2·3H2O, 
«ч.»), оксид цинка (ZnO «ч.») (который был переведен в соль путем растворения в 65%-ной азотной 
кислоте), гидроксид натрия (NaOH, «ч. д. а.»), гидроксид калия (KOH, «ч. д. а.»).  

Для получения феррито-шпинелей гидротермальным методом использовали шестиводный 
хлорид железа (III) (FeСl3·6H2O, «ч.д.а.»), четырехводный хлорид никеля (II) (NiСl2·4H2O, «х. ч.»), 
шестиводный нитрат кобальта (II) (Co(NO3)2·6H2O, «ч.»), трехводный нитрат меди (II) 
(Cu(NO3)2·3H2O, «ч.»), оксид цинка (ZnO «ч.») (который был переведен в соль путем растворения 
в 65%-ной азотной кислоте), гидроксид натрия (NaOH, «ч. д. а.»), гидроксид калия (KOH, «ч. д. а.») 

Навески реагентов отбирали на весах Сартогосм ЛВ 210-А, 4 знак точности (0,1 мг). Финаль-
ное спекание образцов производили в печи Naberthern P330 и муфельной печи (нихромовая спи-
раль накала) с программируемым терморегулятором Варта ТП403. Отмывку от вспомогательных 
солей неферритизиванных шихт производили с использованием центрифуги Hermle LaborTechnic 
Z383. Перемешивание, нагрев, упаривание растворов и суспензий производили на магнитной 
плитке IKA® C-MAG HS-7. 

Методика получения ферритов-шпинелей керамическим методом широко известна и 
была использована без изменений [35]. В рамках данного метода готовится шихта, состоящая из 
оксидов железа (III) и нужного оксида металла (СuO для получения СuFe2O4, CoO для получения 
CoFe2O4, NiO для получения NiFe2O4 и ZnO для получения ZnFe2O4 соответственно), которая в 
дальнейшем тщательно перетирается и подвергается спеканию при нужной температуре.  

Шихта оксидов составляется согласно уравнению реакции 
.                    (1) 

Перетирание для синтеза проводили в яшмовой ступке в течение 10 минут. После перетира-
ния шихту без дополнительной формовки переносили в корундовый тигель. Нагрев «сырой» 
шихты осуществляли с муфельной печью при скорости нагрева 12,5 °С/мин до 1100 °С (за ис-
ключением образцов ZnFe2O4, для них температура ферритизации составила 1000 °С). Выдержка 
в печи составляла от 1 до 6 часов для разных типов образцов (отражено в подписях к рентгено-
граммам), временной шаг составил 1 час. По истечении отведенного на спекание времени образ-
цы извлекали из муфельной печи и остужали на воздухе при комнатной температуре.  

Методика получения ферритов-шпинелей золь-гель (цитратным) методом ранее описа-
на в литературе и была применена без изменений [59]. Суть данного метода – получение смеси-
хелатированных ионов металлов, гомогенно распределенных на ионном уровне, которые далее 
путем реакции самовозгорания превращаются либо в феррит, либо в продукт, предшествующий 
ферриту. Навески нитратов железа (III), нитрата металла (II) и лимонной кислоты, взятых в соот-
ношении Me2+/Fe3+/C6H8O7 = 1:2:9, растворяли в дистиллированной воде. Важно, чтобы на каж-
дый ион металла приходилось по три молекулы лимонной кислоты. После отбора навесок и рас-
творения в дистиллированной воде растворы двух нитратов и лимонной кислоты смешивали 
в фарфоровой чашке с получением прозрачного цветного раствора. Раствор перемешивали на 
магнитной плитке в течение 5 минут, после чего добавляли аммиак до того момента, пока среда 
не станет слабощелочной (pH~ 8 по индикаторной бумаге). При этом цвет раствора изменяется 
(образуется золь). После добавления аммиака раствор еще некоторое время перемешивают, после 
чего упаривают на плитке при постоянном перемешивании до образования медообразной массы 
(геля). Полученный гель помещают в муфельную печь, предварительно разогретую до темпера-
туры 150 °С. Выдержку осуществляют в течение 12–20 часов. В том случае, если визуально ксе-
рогеля не образовалось, имеющуюся не вздувшуюся черную массу (полуксерогель) механически 
измельчают, переносят в фарфоровый тигель и спекают при 300 °С в течение нескольких часов с 
получением ксерогеля либо феррита. Ксерогель представляет из себя смесь аморфного феррита, 

2 3 2 4MeO Fe O MeFe O 
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промежуточных оксидных фаз, а также несгоревшего в ходе реакции углерода. По этой причине 
для удаления остаточного углерода необходима длительная выдержка полученного ксерогеля 
в печи при температуре выше 150 °С. Установление момента полного избавления образца от ос-
таточного углерода определяют путем фиксирования его массы на этом этапе. В том случае, если 
на этапе получения ксерогеля с его последующим отжигом от остаточного углерода гомогенного 
образца феррита не образовалось, проводят ферритизацию по методике, изложенной для керами-
ческого метода, а в качестве «сырой» шихты используют полученный на этапе синтеза ксерогеля 
материал. Температурный шаг для финальной стадии спекания составил 100 °С (от 800 °С до 
1000 °С), временной шаг – 1 час (от 1 до 4 часов). Возможная реакция (2) образования феррита 
представлена ниже: 

. (2) 
Важно подчеркнуть, что температура печи 150–300 °С в действительности не отражает ло-

кальной температуры в шихте, развивающейся в ходе экзотермической реакции горения органи-
ческих прекурсоров и разложения нитратов. Так, визуально было обнаружено, что в ходе синтеза 
отдельные части шихты при горении светятся красно-оранжевым светом, что явно свидетельст-
вует о локально и кратковременно достигаемых температурах в ~ 600–700 °C. 

Методика получения ферритов-шпинелей методом химического соосаждения гидрокси-
дов также широко описана в литературе и была применена без изменений [40]. Суть метода за-
ключается в получении мелкодисперсных осадков ферритных прекурсоров, осажденных друг на 
друге. Хлорид железа (III), хлорид нужного металла (II) (либо его нитрат) растворяли в дистил-
лированной воде, растворы переносили в стеклянный стакан, после чего по каплям при постоян-
ном перемешивании через капельную воронку приливали раствор щелочи (KOH либо NaOH). 
Минимально необходимое количество щелочи определяют из уравнения  

.              (3) 
Однако для полного осаждения гидроксидов из раствора были использованы массы щелочи 
на 10–15 % выше расчетного значения.  

После полного добавления раствора щелочи и получения осадка гидроксидов суспензию раз-
ливали по пробиркам для центрифугирования и производили отмывку от вспомогательных водо-
растворимых солей путем центрифугирования суспензии (7000–8000 об/мин при 3–5 минутах 
центрифугирования для одного цикла) и декантации раствора над осадком. Отмывку производи-
ли промывкой дистиллированной водой не менее 3 раз без контроля pH среды. После получения 
отмытой от солей суспензии «сырой» шихты суспензия фильтровалась через фильтр Шота, вы-
сушивалась на воздухе и подвергалась финальной ферритизации либо сама суспензия упарива-
лась в керамической чашке на плитке (см. ниже). Температурный шаг финальной стадии спека-
ния составил 200 °С (от 400 до 1000 °С), временной шаг – 1 час (от 1 до 4 часов). Возможная ре-
акция (2) образования феррита представлена выше.  

Также было установлено, что нагрев отмытой от вспомогательных солей водной суспензии 
шихты феррита кобальта на плитке IKA® C-MAG HS-7 в режиме нагрева 270 °С в течение 
~ 3 часов с целью упаривания раствора до момента образования сухого, рассыпчатого материала 
приводит к образованию гомогенного, высококристалличного моноферрита кобальта СoFe2O4. 

Методика получения ферритов-шпинелей методом гидротермального синтеза также 
широко известна и описана в литературе [41]. Во многом этот метод схож с методом химическо-
го соосаждения, описанным выше. Суть данного метода – это получение суспензии осажденных 
друг на друге гидроксидов с последующей гидротермальной обработкой материала.  

Методика синтеза до этапа получения суспензии гидроксидов аналогична методу химическо-
го соосаждения и описана выше. После получения суспензии гидроксидов ее количественно пе-
реносили во вкладыш к автоклаву (40 мл), после чего вкладыш помещали в автоклав и плотно 
герметизировали (важно подчеркнуть, что для удобства работы прекурсоры (соли) предваритель-
но стоит растворять в минимальном количестве воды для полного переноса суспензии во вкла-
дыш к автоклаву без упаривания раствора). Автоклав помещали в предварительно разогретую 
до 180 °С муфельную печь. Выдержка в печи составила 24 часа. После гидротермальной обра-
ботки автоклав остужали на воздухе, полученную суспензию распределяли по пробиркам для 
центрифугирования и отмывали дистиллированной водой от вспомогательных солей путем 

3 2 3 3 6 8 7 2 2 4 2 2 29 ( ) 18 ( ) 81 274,5 9 36 486 324Me NO Fe NO C H O O MeFe O N CO H O      

2 3 2 35 ( ) ( ) 5MeCl FeCl NaOH Me OH Fe OH NaCl    
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3 циклов центрифугирования (7000–8000 об/мин при 3–5 минутах центрифугирования для одного 
цикла) с последующей декантацией раствора над осадком. «Сырую» в виде пасты шихту перено-
сили в керамическую чашку и высушивали на плитке IKA® C-MAG HS-7 в режиме нагрева 150–
180 °С с получением сухого, порошкообразного остатка. При необходимости для некоторых об-
разцов может проводиться ферритизация с температурным шагом в 100 °С (от 700 до 900 °С) и 
выдержки в печи от 1 до 4 часов с временным шагом в 1 час.  

Анализ полученных ферритов проводили на многофункциональном рентгеновском ди-
фрактометре Rigaku Ultima IV (Cu Kα, 40 кВ, 30 мА; λ = 0,1542 нм) при скорости записи 5°/мин. 
Определение параметров решетки и размеров элементарной ячейки для полученных гомогенных 
образцов проводили в программном комплексе PDXL с использованием полнопрофильного ана-
лиза по Ритвельду. Нормализация фона и построение рентгенограмм проводили в программном 
пакете Origin® 2018.    

Значения установленных минимальных температур и времен выдержки образцов СuFe2O4, 
CoFe2O4, NiFe2O4, ZnFe2O4, а также их параметры решетки и размер элементарной ячейки [60–63] 
указаны в таблице. Результаты рентгеновского фазового анализа для образцов СuFe2O4, CoFe2O4, 
NiFe2O4, ZnFe2O4, полученных керамическим, золь-гель (цитратным), гидротермальным методом 
и методом соосаждения, представлены на рис. 1–4. 

 

  
а) б) 

  
в) г) 

 
Рис. 1. Порошковые дифрактограммы образцов СuFe2O4, полученных: а) керамическим методом;  

б) методом соосаждения; в) золь-гель (цитратным методом); г) гидротермальным методом. Символами в легенде 
к рисункам обозначены: I – СuFe2O4 [63] (также и в виде штрихграммы), * – CuO [64], ▼– Fe2O3 [65] 
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а) б) 

  
в) г) 

Рис. 2. Порошковые дифрактограммы образцов NiFe2O4, полученных: а) керамическим методом; б) методом со-
осаждения; в) золь-гель (цитратным методом); г) гидротермальным методом. Символами в легенде к рисункам 

обозначены:*– Fe2O3 [65], I – NiFe2O4 [66](также и в виде штрихграммы), ▼ – NiO [67] 
 

  
а) б) 

Рис. 3. Порошковые дифрактограммы образцов СоFe2O4, полученных: а) керамическим методом; б) методом со-
осаждения; в) золь-гель (цитратным методом); г) гидротермальным методом. Символами в легенде к рисункам 

обозначены: ▼ – Fe2O3 [65], I – СoFe2O4 [68] (также и в виде штрихграммы), * – CoO [69] (см. также с. 133) 
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в) г) 

 
Рис. 3. Окончание 
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в) г) 

 
Рис. 4. Порошковые дифрактограммы образцов ZnFe2O4, полученных: а) керамическим методом; 

б) золь-гель (цитратным методом); в) методом соосаждения; г) гидротермальным методом. 
Символами в легенде к рисункам обозначены: I – ZnFe2O4 [70] (также и в виде штрихграммы) 
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Параметры решетки, объем элементарной ячейки, минимальные температуры и временные пороги 
для полученных гомогенных образцов ферритов-шпинелей 

Тип феррита и его метод получения a, Å V, Å3 Время выдержки и температура 

CoFe2O4 [60] 8,392   591,01 – 
CoFe2O4, керамический 8,385 598,49 1100 °С, 4 ч 
CoFe2O4, золь-гель (цитратный) 8,378 588,04 300 °С, 17 ч 

CoFe2O4, соосаждения 8,353 582,82 Прокаливание на плитке,  
в режиме нагрева 270 °С, ~ 3 ч 

CoFe2O4, гидротермальный 8,393 591,31 180 °С, 24 ч 
NiFe2O4 [61] 8,337 579,47 – 

NiFe2O4, керамический 8,338 579,59 1100 °С, 4 ч 
NiFe2O4, золь-гель (цитратный) 8,357 583,49 150 °С, 20 ч 
NiFe2O4, соосаждения 8,347 581,40 400 °С, 2 ч 
NiFe2O4, гидротермальный 8,351 582,38 180 °С, 24 ч 

ZnFe2O4 [62] 8,416 596,10 – 
ZnFe2O4, керамический 8,439 600,97 1100 °С, 1 ч 
ZnFe2O4, золь-гель (цитратный) 8,439 601,00 150 °С, 14 ч 
ZnFe2O4, соосаждения 8,440 601,10 500 °С, 1 ч 
ZnFe2O4, гидротермальный 8,453 604,02 180 °С, 24 ч 

CuFe2O4 [63] 8,394 591,44 – 
CuFe2O4, керамический 8,376 587,74 1000 °С, 4 ч 
CuFe2O4, золь-гель (цитратный) 8,270 565,63 900 °С, 4 ч 
CuFe2O4, соосаждения 8,392 590,90 800 °С, 1 ч 
CuFe2O4, гидротермальный 8,278 567,24 800 °С, 4 ч 

 
 
Заключение  
К наиболее эффективным методам (с точки зрения минимальной температуры и времени вы-

держки) можно отнести золь-гель (цитратный) метод, гидротермальный метод. Установлено, что 
температурный порог образования уменьшается в следующем ряду: керамический метод (1000–
1100 °С), метод соосаждения (400–800 °С), гидротермальный метод (180 °С), золь-гель (цитрат-
ный) метод (150–300 °С). Дальнейшие исследования позволят количественно связать размер час-
тиц и кристаллитов с условиями получения материала для конкретного метода.  

 
Данная работа выполнена при финансовой поддержке грантового конкурса «УМНИК» 

в рамках проекта № 16800ГУ/2021 и гранта Президента Российской Федерации для государ-
ственной поддержки молодых российских ученых – докторов наук (МД-5612.2021.4). 
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Determination of the minimum temperature and time values in formation of homogeneous sam-

ples of ferritic materials by different methods is important, because the final ferritization tempera-
ture, together with the exposure time, affects the final particle size. If the ferritization temperature 
and sintering time decrease, the final particle size of the resulting material also decreases. The par-
ticle size is an important parameter for heterogeneous catalysts, because the smaller the particle size 
of the catalyst, the higher its catalytic activity. The ceramic, sol-gel (citrate) method, coprecipitation 
method, and hydrothermal method have been investigated in the article, as exemplified in the pro-
duction of СuFe2O4, CoFe2O4, NiFe2O4, and ZnFe2O4. The lower temperature thresholds for the for-
mation of ferrite phases have been experimentally determined for the ceramic, sol-gel (citrate), hy-
drothermal and co-precipitation methods for CuFe2O4, NiFe2O4, CoFe2O4, and ZnFe2O4 samples. 
The temperature threshold of formation decreases in the following order: ceramic method (1000–
1100 °C), coprecipitation method (400–800 °C), hydrothermal method (180 °C), sol-gel (citrate) me-
thod (150–300 °C); at the same time, for each of the methods, exposure in the furnace can be from 
several hours to a day. Using the data of powder diffraction patterns, the lattice parameters for the 
entire series of samples have been determined according to the full-profile analysis by Rietveld me-
thod. For СuFe2O4, obtained by ceramic method: a = 8.376 Å, V = 587.74 Å3; by sol-gel (citrate) 
method: a = 8.270, V = 56.63 Å3; by coprecipitation method: a = 8.392, V = 590.90 Å3; by hydro-
thermal method: a = 8.278, V = 567.24 Å3. For СoFe2O4, obtained by ceramic method: a = 8.385, 
V = 598.49 Å3; by sol-gel (citrate) method: a = 8.353, V = 582.82 Å3; by coprecipitation method: 
a = 8.378, V = 588.04 Å3; by hydrothermal method: a = 8.393, V = 591.31 Å3. For NiFe2O4, obtained 
by ceramic method: a = 8.338, V = 579.59 Å3; by sol-gel (citrate) method: a = 8.357,  
V = 583.49 Å3; by coprecipitation method: a = 8.347, V = 581.40 Å3; by hydrothermal method: 
a = 8.351, V = 582.38 Å3. For ZnFe2O4, obtained by ceramic method: a = 8.439, V = 600.97 Å3; 
by sol-gel (citrate) method: a = 8.439, V = 8.439 Å3; by coprecipitation method: a = 8.440, 
V = 601.10 Å3; by hydrothermal method: a = 8.453, V = 604.02 Å3. 

Keywords: spinel ferrites, heterogeneous catalysts, solid-phase synthesis, sol-gel (citrate) 
synthesis, co-precipitation method, hydrothermal synthesis, temperature threshold of formation, 
particle size downsizing 
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