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abstract 

Nanosized LaCr0.5Mn0.5O3 perovskite was synthesized with relatively high surface area (15.5 
m2/g) at low temperature (650oC) by the combustion method using polyvinyl alcohol (PVA) and 
corresponding metal nitrates. The influence of factors on formation of perovskite phase was 
studied.  Samples were examined by thermogravimetric and differential thermal analysis (TG-
DTA), X-ray diffraction (XRD), FT-IR spectra, field emission scanning electron microscopy (FE-
SEM) and BET (Brunaure-Emmet-Teller) measurements.  

 
Giíi thiÖu 

Perovskit cã c«ng thøc chung ABO3 ®· ®−îc 
nghiªn cøu sö dông lμm chÊt xóc t¸c xö lÝ khÝ 
th¶i ®éng c¬ tõ nh÷ng n¨m 70 [1]. §Æc biÖt 
perovskit chøa nguyªn tè ®Êt hiÕm ë vÞ trÝ A vμ 
kim lo¹i chuyÓn tiÕp ë vÞ trÝ B rÊt cã tiÒm n¨ng 
xóc t¸c trong lÜnh vùc nμy [2]. 

Ho¹t tÝnh xóc t¸c cña perovskit phô thuéc 
nhiÒu vμo diÖn tÝch bÒ mÆt. Perovskit ®iÒu chÕ 
theo ph−¬ng ph¸p gèm truyÒn thèng vμ ph−¬ng 
ph¸p ®ång kÕt tña th−êng t¹o thμnh ë nhiÖt ®é 
cao nªn cã diÖn tÝch bÒ mÆt thÊp (< 2 m2/ g) do 
sù kÕt tô [3]. §Ó thu ®−îc perovskit cã diÖn tÝch 
bÒ mÆt lín vμ ®ång thÓ vÒ thμnh phÇn mét sè 
ph−¬ng ph¸p ®· ®−îc sö dông nh− ph−¬ng ph¸p 
citrat [4, 5], vμ c¸c ph−¬ng ph¸p sö dông c¸c t¸c 
nh©n t¹o gel kh¸c nh− poly etylen glycol [6], 
poly acrylic [7].    

Trong bμi b¸o nμy perovskit LaCr0,5Mn0,5O3 
®−îc tæng hîp b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel 
PVA.  

Thùc nghiÖm 

Tæng hîp mÉu 

Sö dông muèi nitrat cña c¸c kim lo¹i ë d¹ng 
tinh khiÕt ph©n tÝch vμ lÊy theo tû lÖ mol 
La:Cr:Mn = 2:1:1 trén víi dung dÞch PVA ®· 
hßa tan vμo n−íc. Lμm bay h¬i dung dÞch thu 
®−îc trªn m¸y khuÊy tõ cho ®Õn khi t¹o gel nhít 
mμu xanh. Gel ®−îc sÊy kh« vμ ®em nung ë 
nhiÖt ®é cao thu ®−îc bét mÞn mμu xanh. 

C¸c ph−¬ng ph¸p ®Æc tr−ng 

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 (M). 
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¶nh vi cÊu tróc vμ h×nh th¸i häc cña 
perovskit ®−îc chôp b»ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö 
nhiÔu x¹ tr−êng trªn m¸y Hitachi S-4800 (NhËt 
B¶n).  

KÕt qu¶ vμ th¶o luËn 

C¸c qu¸ tr×nh ho¸ lý x¶y ra khi nung gel 

KÕt qu¶ ph©n tÝch TGA vμ TDA cña gel chØ 
ra ë h×nh 1.Tõ gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt cho thÊy 
ho¹t ®éng cña gel chñ yÕu xÈy ra trong vïng 
nhiÖt ®é bÐ h¬n 400oC. ë nhiÖt ®é d−íi 350oC 

x¶y ra qu¸ tr×nh mÊt n−íc hót Èm, kÕt tinh vμ 
ph©n huû mét phÇn PVA. Trong kho¶ng 350 – 
400oC diÔn ra sù ®èt ch¸y PVA cßn l¹i. ë vïng 
nhiÖt ®é nμy trªn gi¶n ®å DTA quan s¸t thÊy 
hiÖu øng táa nhiÖt m¹nh ®¹t cùc ®¹i ë T = 365, 
46oC. §iÒu nμy cã thÓ do c¸c ion kim lo¹i ph©n 
bè  ®ång thÓ trong gel ®· ®ãng vai trß xóc t¸c  
h¹ thÊp nhiÖt ®é ph©n huû PVA (qu¸ tr×nh ph©n 
huû PVA theo nghiªn cøu cña chóng t«i trong 
kho¶ng 50 - 550oC). Trªn 400oC sù gi¶m khèi 
l−îng rÊt nhá x¶y ra qu¸ tr×nh h×nh thμnh pha 
tinh thÓ. 

 

 

 

                             (a)                                  (b) 

H×nh 1: Gi¶n ®å ph©n tÝch nhiÖt TGA (a) vμ DTA (b) cña Gel 
 
Lùa chän nhiÖt ®é nung 

§Ó chän nhiÖt ®é nung t¹o pha perovskit, 
c¸c mÉu ®−îc ®iÒu chÕ ë pH = 3, tû lÖ mol 
PVA/kim lo¹i (PVA/KL) = 3:1, nhiÖt ®é t¹o gel 
Tg = 80oC vμ nung ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c nhau 
trong 1 giê. KÕt qu¶ chôp phæ nhiÔu x¹ 
R¬nghen cña c¸c mÉu nμy chØ ra ë h×nh 2. ë 
nhiÖt ®é d−íi 500o

 C mÉu vÉn cßn ë tr¹ng th¸i 
v« ®Þnh h×nh. MÉu nung ë nhiÖt ®é 600oC ®· cã 
sù h×nh thμnh pha tinh thÓ vμ ë nhiÖt ®é cao h¬n 
kh«ng thÊy xuÊt hiÖn thªm c¸c pic míi nμo. 

§Ó cã thªm th«ng tin vÒ  qu¸ tr×nh  h×nh 
thμnh tinh thÓ theo nhiÖt ®é, c¸c mÉu nung ë c¸c 
nhiÖt ®é kh¸c nhau ®em chôp phæ hång ngo¹i 
kÕt qu¶ chØ ra ë h×nh 3. MÉu nung ë nhiÖt ®é 
thÊp 400 - 500oC chøa c¸c pic trong vïng 1417 - 
1639 cm-1 ®Æc tr−ng cho dao ®éng cña nhãm CO 
trong chÊt d− h÷u c¬ ch−a bÞ ph©n huû hÕt. MÉu 
nung ë nhiÖt ®é cao h¬n  chøa c¸c pic trong 
kho¶ng 400 - 605 cm-1 ®Æc tr−ng cho dao ®éng 
cña kim lo¹i – oxy trong m¹ng tinh thÓ. KÕt 
qu¶ nμy phï hîp víi ph©n tÝch nhiÔu x¹ 
R¬nghen.  
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Trong c¸c thÝ nghiÖm tiÕp theo chóng t«i chän nhiÖt ®é  vμ thêi gian nung mÉu lμ 650oC 
trong 1 giê. 
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H×nh 2: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña mÉu nung ë 400, 500, 600, 650 vμ 800oC 
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H×nh 3: Quang phæ hång ngo¹i FTIR cña c¸c mÉu nung ë 400, 500, 600, 650, 700 vμ 800oC 
Kh¶o s¸t ®iÒu kiÖn tèi −u t¹o pha perovskit 

a) ¶nh h−ëng cña pH t¹o gel 

¶nh h−ëng cña pH t¹o gel lªn sù h×nh thμnh 
pha perovskit ®· ®−îc kh¶o  s¸t. C¸c mÉu ®−îc 
®iÒu chÕ tõ gel cã tû lÖ mol PVA/KL = 3 :1, 
nhiÖt ®é t¹o gel Tg = 80oC, ë pH = 2÷5 vμ nung ë 

650oC trong mét giê. Phæ ®å nhiÔu x¹ R¬nghen 
cña c¸c mÉu nμy ®−îc cho ë h×nh 3. Tõ phæ ®å 
R¬nghen cho thÊy mÉu ®iÒu chÕ ë pH = 2, pH = 
5 ngoμi pha perovskit cßn chøa c¸c pha La2O3 vμ 
pha La2CrO6 . ë pH = 3 vμ pH = 4 mÉu thu ®−îc  
®¬n pha. Trong c¸c thÝ nghÖm tiÕp theo chóng 
t«i chän pH = 3 ®Ó ®iÒu chÕ mÉu. 
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H×nh 4: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ tõ  gel  ë pH = 2÷5 vμ nung ë 650oC; 

    :pha La2O3 ;  : pha La2CrO6 
 
b) ¶nh h−ëng cña tû lÖ mol PVA/KL 

§Ó kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña hμm l−îng PVA 
cho vμo mÉu, c¸c mÉu ®−îc ®iÒu chÕ víi cïng 
®iÒu kiÖn t¹o thμnh gel ë  pH = 3, Tg = 80oC vμ 
nung ë 650oC trong mét giê nh−ng cã tû lÖ mol 
PVA/KL kh¸c nhau 1:1,  3:1, 6:1, 9:1. MÉu cã 
hμm l−îng PVA thÊp 1:1 cã chøa pha La2CrO6 
®iÒu nμy cã thÓ do PVA ®ãng vai trß chÊt nÒn 
t¹o sù ph©n bè ®ång thÓ cña c¸c ion kim lo¹i 
trong gel vμ khi l−îng PVA cho vμo bÐ tÝnh 
®ång thÓ cña hçn hîp kÐm h¬n dÉn ®Õn sù t¸ch 
pha. C¸c mÉu cã  hμm l−îng PVA cao h¬n chØ 

cho mét pha ®¬n duy nhÊt. Trong c¸c thÝ 
nghiÖm tiÕp theo chóng t«i chän tû lÖ mol 
PVA/KL=3 :1 ®Ó ®iÒu chÕ mÉu. 

c) ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel 

§Ó kh¶o s¸t ¶nh h−ëng cña nhiÖt ®é t¹o gel 
®Õn sù h×nh thμnh pha perovskite, 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 Tg = 50, 65, 80, 95oC 
vμ ®Òu nung ë 650oC trong mét giê. KÕt qu¶ 
ph©n tÝch nhiÔu x¹ R¬nghen( h×nh 4) chØ ra c¸c 
mÉu thu ®−îc ®Òu ®¬n pha. §iÒu nμy cho thÊy 
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nhiÖt ®é t¹o gel Ýt ¶nh h−ëng ®Õn sù t¹o pha cña perovskit nμy. 
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H×nh 5: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ ë tû lÖ mol PVA/kim lo¹i 1:1, 2:1, 3:1, 

6:1, 9:1 vμ nung ë 650oC;  : pha La2CrO6 
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H×nh 6: Gi¶n ®å nhiÔu x¹ R¬nghen cña c¸c mÉu ®iÒu chÕ ë nhiÖt ®é t¹o gel Tg = 50, 65, 80, 95oC vμ 
nung ë 650oC trong 1 giê 

MÉu ®iÒu chÕ trong ®iÒu kiÖn tèi −u (pH = 
3, PVA/KL=3 :1, Tg = 80oC, nung ë 650oC 
trong 1 giê) ®em chôp FESEM vμ ®o BET. KÕt 
qu¶ cho thÊy perovskite thu ®−îc cã kÝch th−íc 
nano (<100 nm) vμ diÖn tÝch bÒ mÆt 15,5 m2/g.  

VI - KÕt luËn 

§iÒu kiÖn tèi −u ®Ó t¹o pha perovskit 
LaCr0,5Mn0,5O3 b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y gel 
PVA lμ pH = 3 ÷ 4, tû lÖ mol PVA/KL = 3:1, 
nhiÖt ®é t¹o gel  80oC vμ nung ë 650oC trong 1 
giê.     

Perovskit LaCr0,5Mn0,5O3 ®−îc ®iÒu chÕ 
trong ®iÒu kiÖn tèi −u cã cÊp h¹t nano  vμ diÖn 
tÝch bÒ mÆt t−¬ng ®èi lín (15,5 m2/g). 
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