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Tæng hîp perovskit La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3 ë nhiÖt ®é thÊp 
b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel  
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Abstract 

La0.9Ce0.1Cr0.5Mn0.5O3 has been synthesized at temperature 650oC by the combustion of gel 
prepared from polyvinyl alcohol (PVA) and metal nitrates. La0.9Ce0.1Cr0.5Mn0.5O3 characterization 
is examined by X-ray diffraction (XRD), thermogravimetric and differential thermal analysis          
(TG-DTA), transmission  electron  microscopy (TEM) and BET (Brunaure-Emmet-Teller) 
measurements. The obtained  sample under optional preparative conditions  has nano scale with 
specific square area of 16.0 m2/g. 

 
I - Giíi thiÖu 

Oxit phøc hîp kiÓu perovskit ABO3 (víi A lµ 
nguyªn tè ®Êt hiÕm, B lµ nguyªn tè chuyÓn tiÕp 
nh− Mn, Fe…) thu hót ®−îc nhiÒu sù quan t©m 
trong lÜnh vùc xóc t¸c [1 - 3].   

Ho¹t tÝnh xóc t¸c cña perovskit phô thuéc 
nhiÒu vµo diÖn tÝch bÒ mÆt. Ph−¬ng ph¸p gèm vµ 
®ång kÕt tña th−êng dïng ®Ó ®iÒu chÕ perovskit 
ë nhiÖt ®é cao (> 900oC) nªn perovskit thu ®−îc 
cã diÖn tÝch bÒ mÆt thÊp (< 2 m2/g) do sù kÕt tô 
[4]. 

Ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel PVA ®· ®−îc sö 
dông ®Ó ®iÒu chÕ mét sè oxit vµ oxit phøc hîp 
cã diÖn tÝch bÒ mÆt t−¬ng ®èi lín [5  -7]. Trong 
bµi b¸o nµy chóng t«i sö dông ph−¬ng ph¸p ®èt 
ch¸y gel PVA ®Ó ®iÒu chÕ perovskit 
La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3.  

II - ph−¬ng ph¸p nghiªn cøu 

Trén dung dÞch muèi nitrat cña c¸c kim lo¹i 
lÊy  theo tû lÖ mol La: Ce: Cr: Mn = 9:1:5:5 víi 
dung dÞch PVA trong n−íc. Qu¸ tr×nh gia nhiÖt 

dung dÞch ®−îc thùc hiÖn trªn m¸y khuÊy tõ cho 
®Õn khi t¹o gel mµu xanh nhít. Gel ®−îc lµm 
kh« vµ nung ë nhiÖt ®é thÝch hîp t¹o pha 
perovskit. 

Ph©n tÝch nhiÖt ®−îc ghi  trªn m¸y DTA-50 
vµ TGA-50 cña h·ng Shimadzu (NhËt B¶n). 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen ®−îc thùc hiÖn 
trªn m¸y Siemens D-5005 (CHLB §øc) víi bøc 
x¹ CuKα b−íc sãng λ = 1,5406 Å. 

Phæ hång ngo¹i ®−îc ghi trªn m¸y Impact 
410-Nicolet (Mü). 

DiÖn tÝch bÒ mÆt ®−îc ®o b»ng ph−¬ng ph¸p 
BET (Brunauer-Emmet - Teller) trªn m¸y SA 
cña h·ng COULTER (Mü). 

III - KÕt qu¶ vµ th¶o luËn 

1. Ph©n tÝch nhiÖt  

KÕt qu¶ ph©n tÝch nhiÖt cña gel chØ ra ë h×nh 
1. Nh×n vµo gi¶n ®å TGA cho thÊy sù mÊt khèi 
l−îng cña gel chñ yÕu x¶y ra ë nhiÖt ®é thÊp 

h¬n  400oC. ë vïng nhiÖt ®é thÊp h¬n 200oC 
x¶y ra sù mÊt n−íc hót Èm vµ ph©n huû mét 
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phÇn PVA. Trong kho¶ng 200 - 400oC sù mÊt 
khèi l−îng kÌm theo sù to¶ nhiÖt m¹nh diÔn ra 

sù ph©n huû PVA cßn l¹i vµ ion nitrat. ë nhiÖt 
®é lín h¬n 400oC ®−êng TGA hÇu nh− n»m 

ngang vµ kh«ng quan s¸t thÊy mét hiÖu øng nµo 
trªn ®−êng DTA chøng tá sù h×nh thµnh pha 
perovskit x¶y ra ë vïng nhiÖt ®é nµy. 

  

 
                  (a) 
 

 
                   (b) 

H×nh 1: Gi¶n ®å ph©n tÝch  nhiÖt TGA (a) vµ DTA (b)  cña gel 

 

¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é nung 

Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña gel nung ë 
c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau trong mét giê chØ ra ë 
h×nh 2. MÉu nung ë 400, 500oC vÉn cßn ë tr¹ng 
th¸i v« ®Þnh h×nh. MÉu nung ë 600oC ®· xuÊt 
hiÖn c¸c pic ®Æc tr−ng cña pha perovskit 
La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3. MÉu nung ë 650oC vµ 
800oC ®· h×nh thµnh tinh thÓ râ rµng. Trong c¸c 
mÉu ®iÒu chÕ tiÕp theo chóng t«i chän nhiÖt ®é 
nung lµ 650oC trong mét giê.    

¶nh h−ëng cña pH 

C¸c mÉu ®iÒu chÕ tõ gel cã tû lÖ mol 
PVA/KL = 3:1, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC, ë pH = 2, 
3, 4, 5, 6 vµ nung ë 650oC trong mét giê. Gi¶n 
®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu nµy ®−îc cho 
ë h×nh 3. Tõ gi¶n ®å R¬nghen cho thÊy ngoµi 
pha perovskit La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3 c¸c mÉu ®Òu 
chøa pha CeO2 nh−ng kÐm ®Æc tr−ng h¬n ë mÉu 
®iÒu chÕ ë pH = 3 vµ 4. C¸c mÉu ®iÒu chÕ ë pH 

= 2, 5, 6 cßn chøa c¸c pha Cr2O3, Mn1,5Cr1,5O4. 
Trong c¸c thÝ nghiÖm tiÕp theo chóng t«i chän 
pH = 3 ®Ó ®iÒu chÕ mÉu.  

¶nh h−ëng cña tû lÖ PVA/KL 

Hµm l−îng PVA cho vµo mÉu cã ¶nh h−ëng 
®Õn sù t¹o pha perovskit (h×nh 4). C¸c mÉu ®−îc 
®iÒu chÕ víi cïng ®iÒu kiÖn gel t¹o thµnh ë pH = 
3, nhiÖt ®é 80oC, nung ë 650oC trong mét giê 
nh−ng cã tû lÖ mol PVA/KL kh¸c nhau 1:3, 1:1, 
3:1, 6:1. MÉu cã hµm l−îng PVA thÊp (1:3, 1:1) 
chøa c¸c pha CeO2, Cr2O3, Mn1,5Cr1,5O4. C¸c 
mÉu cã hµm l−îng PVA cao h¬n ngoµi pha 
perovskit chØ chøa pha CeO2. Trong c¸c thÝ 
nghiÖm tiÕp theo chóng t«i chän tû lÖ mol 
PVA/KL = 3:1 ®Ó ®iÒu chÕ mÉu. 

Mét sè ®Æc tr−ng cña mÉu tèi −u 

 ¶nh SEM cña mÉu ®iÒu chÕ ë ®iÒu kiÖn tèi 
−u (h×nh 6) cho thÊy c¸c h¹t cã kÝch th−íc 
nanomet (55 - 65 nm). KÕt qu¶ ®o diÖn tÝch bÒ 
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mÆt cña mÉu theo ph−¬ng ph¸p BET lµ 16,0 
m2/g.  

Ph©n tÝch cÊu tróc tinh thÓ b»ng phÇn mÒm 
Celref [8] cho thÊy perovskit 

La0,9Ce0,1Mn0,5Cr0,5O3 cã cÊu tróc orthohombic 
víi h»ng sè m¹ng a = 5,4896, b = 5,4802 Å, c = 
7,7566 Å vµ thÓ tÝch « m¹ng c¬ së V = 233,350 
Å3.
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H×nh 2: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu nung ë 400, 500, 600, 650, 800oC 
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H×nh 3: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ tõ  gel  ë pH=2, 3, 4,5, 6 

Mét sè ®Æc tr−ng cña mÉu tèi −u 

¶nh SEM cña mÉu ®iÒu chÕ ë ®iÒu kiÖn tèi −u (h×nh 6) cho thÊy c¸c h¹t cã kÝch th−íc 
nanomet (55-65 nm). KÕt qu¶ ®o diÖn tÝch bÒ mÆt cña mÉu theo ph−¬ng ph¸p BET lµ 16,0 m2/g.  
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Ph©n tÝch cÊu tróc tinh thÓ b»ng phÇn mÒm Celref [8] cho thÊy perovskit 
La0,9Ce0,1Mn0,5Cr0,5O3 cã cÊu tróc orthohombic víi h»ng sè m¹ng a = 5,4896, b = 5,4802 Å, c = 
7,7566 Å vµ thÓ tÝch « m¹ng c¬ së V = 233,350 Å3. 
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H×nh 4: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ ë 

tû lÖ mol PVA/KL lo¹i 1:3, 1:1, 3:1 vµ 6:1 

 

¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel 

§Ó kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel lªn sù h×nh thµnh pha perovskit, c¸c mÉu ®iÒu 
chÕ ë pH = 3, tû lÖ mol PVA/KL = 3:1, nh−ng ë nhiÖt ®é t¹o gel kh¸c nhau 50, 65, 80, 95oC vµ nung 
ë 650oC trong mét giê. KÕt qu¶ ph©n tÝch nhiÔu x¹ R¬nghen (h×nh 5) chØ ra c¸c mÉu ®iÒu chÕ ë nhiÖt 
®é t¹o gel 50, 95oC chøa c¸c pha CeO2, Cr2O3, Mn1,5Cr1,5O4. MÉu ®iÒu chÕ ë nhiÖt ®é t¹o gel 65, 
80oC chøa pha l¹ Ýt h¬n (chØ cã pha CeO2).   
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H×nh 5: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ ë nhiÖt ®é t¹o gel 50, 65, 80, 95oC 
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H×nh 6: ¶nh SEM cña mÉu 
La0,9Ce0,1Mn0,5Cr0,5O3  víi ®é phãng ®¹i  

100.000 lÇn 

 
IV - KÕt luËn 

§· kh¶o s¸t c¸c yÕu tè ¶nh h−ëng ®Õn sù t¹o 
pha perovskit La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3 nh− nhiÖt ®é 
nung, pH, tû lÖ mol PVA/KL vµ nhiÖt ®é t¹o gel. 
KÕt qu¶ cho thÊy ®iÒu kiÖn tèi −u ®Ó tæng hîp 
perovskit nµy: nhiÖt ®é nung 650oC, pH = 3 - 4, 
PVA/KL = 3:1 - 6:1, nhiÖt ®é t¹o gel 80oC. 

Perovskit La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3 ®−îc tæng 
hîp b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel PVA ë ®iÒu 
kiÖn tèi −u cã kÝch th−íc h¹t nanomet vµ diÖn 
tÝch bÒ mÆt 16,0 m2/g. 

Nghiªn cøu cÊu tróc tinh thÓ cho thÊy 
perovskit La0,9Ce0,1Cr0,5Mn0,5O3 cã cÊu tróc

 orthohombic víi h»ng sè m¹ng a = 5,4896 Å, b 
= 5,4802 Å, c = 7,7566 Å vµ thÓ tÝch « m¹ng V 
= 233,350 Å3. 
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