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TÓM TẮT 

Bài báo này, nghiên cứu ảnh hưởng của điều kiện kết tủa đến sự hình thành pha nano 

perovskite ferrite YFeO3. Vật liệu nano YFeO3 thu được bằng phương pháp đồng kết tủa thông qua 

giai đoạn thủy phân các cation Y(III) và Fe(III) trong nước nóng với tác nhân kết tủa là dung dịch 

KOH 5%. Sự tăng hàm lượng cobalt pha tạp từ 0 đến 50% trong mạng tinh thể YFeO3 làm giảm 

các hằng số mạng tinh thể: a=5,5908 – 5,5217 Å; b=5,2823 – 5,2177 Å; c=7,6116 – 7,5009 Å; 

V=224,79 – 216,11 Å
3
.  

Từ khóa: vật liệu nano, YFe1-xCoxO3 (0 ≤ x ≤ 0.5), điều kiện kết tủa, cấu trúc tinh thể.  

ABSTRACT 

Effect of precipitation conditions and cobalt content  

on the structure of yttrium ferrite perovskite nanomaterials 

Effect of precipitation conditions on the formation of ferrite perovskite YFeO3 phase has 

been studied. YFeO3 nanomaterial was synthesized by coprecipitation method via hydrolysis of 

Y(III) and Fe(III) cations in hot water using KOH 5% solution as precipitant.  The lattice constant 

of YFeO3 ferrites was found to decrease in range of a=5.5908 – 5.5217 Å; b=5.2823 – 5.2177 Å; 

c=7.6116 – 7.5009 Å; V=224.79 – 216.11 Å
3
 with increasing of cobalt content from 0 to 50%. 

Keywords: nanomaterial, YFe1-xCoxO3 (0 ≤ x ≤ 0.5), precipitation conditions, crystal 

structure. 
 

1. Mở đầu 

Trong thời gian gần đây, việc điều chế và nghiên cứu các đặc trưng của vật liệu 

nano ferrite perovskite đất hiếm LnFeO3 (Ln = La, Y, Nd, Ho…) được nhiều nhà khoa 

học quan tâm [1], do các hạt nano perovskite đất hiếm có nhiều tính chất mới khác biệt 

so với vật liệu khối truyền thống cùng thành phần hóa học [1-2]. Đặc biệt, khi pha tạp 

các nguyên tố khác nhau trong ferrite perovskite LnFeO3 thuần, sự pha tạp sẽ tạo ra 

trạng thái hỗn hợp hóa trị, khác nhau về bán kính ion nền và ion pha tạp dẫn đến sự sai 

lệch về cấu trúc, làm cho vật liệu nền trở thành nhóm vật liệu có nhiều hiệu ứng lí thú, 

như hiệu ứng nhiệt điện, hiệu ứng từ nhiệt, từ trở siêu khổng lồ [2-4]. 

                                                 
* Email: anhtienhcmup@gmail.com 
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Trong các công trình [5-9], nhóm nghiên cứu đã tổng hợp thành công một số hệ 

vật liệu nano perovskite thuần LnFeO3 (Ln = La, Nd), pha tạp Y1-xCaxFeO3 hay spinel 

CoFe2O4 bằng phương pháp đồng kết tủa thông qua giai đoạn thủy phân từ từ dung 

dịch chứa hỗn hợp muối của các cation tiền chất trong nước nóng trước (t° > 90°C), 

sau đó để nguội rồi thêm tác nhân kết tủa thích hợp. Phương pháp này có nhiều ưu 

điểm như: đơn giản, rẻ tiền, thân thiện với môi trường, không đòi hỏi các thiết bị-

dụng cụ đắt tiền.    

Công trình này, giới thiệu kết quả nghiên cứu ảnh hưởng của điều kiện kết tủa và 

hàm lượng cobalt pha tạp đến các đặc trưng cấu trúc (thành phần pha, kích thước tinh 

thể, các thông số cấu trúc a, b, c, V) của vật liệu nano YFeO3.   

2. Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu 

2.1. Hóa chất, dụng cụ 

Y(NO3)3.6H2O (Merck, >99%), Fe(NO3)3.9H2O (Merck, ≥99%), Co(NO3)2.6H2O 

(Merck, ≥99%), KOH (Merck, 99%), nước cất hai lần, giấy lọc băng xanh. 

Cốc thủy tinh chịu nhiệt các loại, pipet, buret, máy khuấy từ gia nhiệt, con cá từ, 

bếp điện, lò nung, chén nung, tủ sấy. 

2.2. Thực nghiệm 

Vật liệu nano pha tạp YFe1-xCoxO3 (x = 0; 0,1; 0,15; 0,2; 0,25; 0,3; 0,5; 1) được 

tổng hợp theo quy trình thực nghiệm Hình 1. Dung dịch nước chứa hỗn hợp muối 

Y(NO3)3, Fe(NO3)3, Co(NO3)2 với tỉ lệ mol thích hợp được nhỏ từ từ vào một cốc nước 

nóng trên máy khuấy từ gia nhiệt (t° > 90°C). Sau đó, để nguội hệ thu được đến nhiệt 

độ phòng (~ 30°C) rồi thêm từ từ dung dịch KOH 5%, lượng KOH được lấy dư để kết 

tủa hết các cation Y(III), Fe(III), Co(II) (thử nước lọc bằng vài giọt dung dịch 

phenolphtalein). Kết tủa được khuấy đều trong 45 phút, sau đó để lắng khoảng 30 phút 

rồi lọc bằng máy hút chân không và rửa bằng nước cất nhiều lần. Kết tủa sau khi để 

khô tự nhiên ở nhiệt độ phòng được nghiền mịn rồi nung trong môi trường áp suất 

không khí từ nhiệt độ phòng đến 800°C (t = 1h) (tốc độ nâng nhiệt 10°C/phút), sản 

phẩm nung được nghiên cứu thành phần pha và các đặc trưng cấu trúc của vật liệu. Chế 

độ nung 800°C (t = 1h) được chọn trên cơ sở các kết quả nghiên cứu thu được trong 

các công trình [8].  

Nhóm tác giả cũng tiến hành thực nghiệm tổng hợp các oxit thành phần (Y2O3, 

Fe2O3, Co3O4) theo quy trình thực nghiệm Hình 1 để so sánh kết quả nhiễu xạ tia X với 

vật liệu nano pha tạp YFe1-xCoxO3. Riêng mẫu vật liệu với giá trị x = 0 còn được tổng 

hợp bằng phương pháp kết tủa riêng từng hidroxit theo quy trình thực nghiệm như Hình 

1, sau đó trộn hỗn hợp kết tủa rồi khuấy đều, lọc, rửa, làm khô, nghiền mịn và nung để 

nghiên cứu ảnh hưởng của điều kiện kết tủa đến thành phần pha của vật liệu tạo thành.  
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2.3. Phương pháp nghiên cứu 

Giản đồ nhiễu xạ tia X được ghi trên máy D8-ADVANCE (Đức) với bức xạ 

CuKα (λ=0,15406 nm), 2θ=20-80º, bước đo 0,02º/s. Kích thước trung bình của pha tinh 

thể được tính theo công thức Debye-Scherrer:  

XRD

kλ
D  = 

βcosθ
 (1) 

 rong đó, k là hệ số (k = 0.89 đối với cấu trúc trực thoi),   là độ bán rộng của pic 

ứng với nửa chiều cao của cực đại nhiễu xạ (  HM) tính theo radian, θ là góc nhiễu 

xạ  ragg ứng với đỉnh cực đại đó (radian). 

Các thông số mạng a, b, c và thể tích ô mạng V của pha tinh thể được tính toán từ 

kết quả file raw bằng phần mềm X’pert HighScore Plus 2.2b.   

 
Hình 1. Quy trình tổng hợp vật liệu nano YFe1-xCoxO3 (0 ≤ x ≤ 1) 

 bằng phương pháp đồng kết tủa 

 

 

 

Y(NO3)3.6H2O 

50 ml nước cất  e(NO3)3.9H2O Co(NO3)2.6H2O 

600 ml nước (t°>90°C) 

Để nguội đến nhiệt độ phòng 

KOH 5% 

Kết tủa nâu đỏ 

Lọc, rửa, để khô và nghiền mịn 

 ột khô 

Sản phẩm 

Nung ở 800°C (t=1 h) 
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3. Kết quả và thảo luận 

3.1. Ảnh hưởng của điều kiện kết tủa đến sự hình thành đơn pha YFeO3 

Kết quả phổ XRD (Hình 2) cho thấy mẫu vật liệu điều chế bằng phương pháp 

đồng kết tủa theo quy trình Hình 1 sau khi nung 800°C (t = 1h) thu được là đơn pha 

perovskite YFeO3, các pic trùng với các pic chuẩn của pha orthorhombic YFeO3 trong 

ngân hàng giản đồ (Số phổ 00-039-1489).  rong khi đó, phổ XRD của mẫu vật liệu 

điều chế bằng phương pháp kết tủa riêng từng hidroxit quan sát được 3 pha tinh thể là 

Fe2O3, Y2O3 và YFeO3, các pic ứng với pha perovskite YFeO3 có cường độ yếu. Như 

vậy, có thể thấy kết tủa riêng từng hidroxit rồi trộn lẫn làm giảm mức độ tiếp xúc giữa 

các hidroxit, cản trở phản ứng tạo perovskite từ các oxit tương ứng. Do đó, quy trình 

thực nghiệm Hình 1 được chọn để tổng hợp vật liệu nano YFeO3 pha tạp cobalt. Kết 

quả được trình bày ở mục 3.2 dưới đây.   

 
Hình 2. Giản đồ XRD của các mẫu kết tủa sau khi nung 800°C (t = 1h):  

(a) – điều chế bằng phương pháp đồng kết tủa theo quy trình Hình 1;  

(b) – điều chế bằng phương pháp kết tủa riêng từng hidroxit 

3.2. Ảnh hưởng của hàm lượng cobalt pha tạp đến các đặc trưng cấu trúc của vật 

liệu nano perovskite YFeO3 

Kết quả chồng phổ XRD của mẫu kết tủa ứng với x = 0,2 và các oxit thành phần 

tổng hợp theo quy trình Hình 1 sau khi nung 800°C trong 1h (Hình 3) thu được là đơn 

pha perovskite, các pic của mẫu YFe0.8Co0.2O3 trùng với các pic của pha YFeO3 và 
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trùng với các pic chuẩn của pha YFeO3 trong ngân hàng giản đồ, không quan sát thấy 

các pic của pha oxit thành phần. Đặc biệt trên Hình 3 không quan sát được pha CoO, 

mà là Co3O4 là do khi nung Co(OH)2↓ trong môi trường không khí ở nhiệt độ cao sẽ bị 

oxi hóa và phân hủy tạo thành Co3O4 bền hơn theo phương trình (2). 

6Co(OH)2↓ + O2 → 2Co3O4 + 6H2O (2) 

Kết quả này gián tiếp cho thấy, Co trong mạng tinh thể YFeO3 có thể tồn tại ở cả hai 

trạng thái oxi hóa (II) và (III). 

 
Hình 3. Giản đồ XRD của mẫu vật liệu YFe0,8Co0,2O3, YFeO3  

và các oxit Y2O3, Fe2O3, Co3O4 nung ở 800°C trong 1h 

Đối với mẫu kết tủa có giá trị x = 1, sau khi nung ở 800°C (t = 1h) trên phổ XRD 

thu được hai pha oxit riêng biệt là Y2O3 và Co3O4, mà không thu được pha cobaltite 

yttrium – YCoO3 như mong đợi (Hình 4). Chứng tỏ điều kiện kết tủa đề xuất trong 

công trình này không hiệu quả khi áp dụng điều chế vật liệu YCoO3 thuần. 

Kết quả chồng phổ XRD của các mẫu vật liệu pha tạp YFe1-xCoxO3 (x = 0,1; 0,15; 

0,2; 0,25; 0,3 và 0,5) (Hình 5) cho thấy tất cả các mẫu thu được đều đơn pha 

perovskite. Điều này chứng tỏ vị trí của  e(III) đã được thay thế một phần bởi 

Co(II)/Co(III). Khi tăng hàm lượng cobalt, các pic nhiễu xạ chuyển dịch về giá trị góc 

2θ cao hơn (dịch về phía phải), có sự mở rộng dần chân pic và cường độ pic giảm, 

nghĩa là có sự giảm kích thước ô cơ sở và giảm kích thước pha tinh thể khi tăng tỉ lệ 

pha tạp Co (Hình 6 và Bảng 1). Các kết quả tương tự được công bố trong các công 

trình [3, 4, 8, 10]. 
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Các thông số cấu trúc của các mẫu vật liệu nano YFe1-xCoxO3 ở Bảng 1 cho thấy, 

kích thước ô mạng a, b, c, và thể tích V giảm khi tăng tỉ lệ Co. Việc thay thế vị trí các 

ion Fe3+ (
3+Fe

r = 0,65 Å  [11]) bởi các ion Co3+ có bán kính nhỏ hơn (
3+Co

r = 0,55 Å  [11]) dẫn 

đến giảm các hằng số mạng phù hợp với định luật Vegard. Kết quả tương tự cũng đã 

được công bố trong các công trình [9, 10]. Kích thước tinh thể (DXRD) tính theo công 

thức (1) nằm trong khoảng 22 – 26 nm. Việc giảm kích thước tinh thể khi hàm lượng 

Co tăng được giải thích là do việc thay thế Fe3+ bằng Co3+ có bán kính ion khác biệt đã 

gây ra khuyết tật mạng, làm tăng ứng suất nội và cản trở sự phát triển tinh thể.  

 

Hình 4. Giản đồ XRD của các mẫu vật liệu ứng với x = 1 nung 800°C (t = 1h) 

 
Hình 5. Giản đồ XRD của các mẫu vật liệu YFeO3 pha tạp cobalt nung 800°C (t = 1h) 
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4. Kết luận 

Điều kiện kết tủa và hàm lượng cobalt pha tạp ảnh hưởng đến thành phần pha và 

các đặc trưng cấu trúc của vật liệu nano YFeO3. Vật liệu nano đơn pha perovskite 

YFe1-xCoxO3 (x = 0; 0,1; 0,15; 0,2; 0,25; 0,3 và 0,5) được hình thành sau khi nung kết 

tủa ở 800°C trong 1h. Các thông số cấu trúc tinh thể của vật liệu nano ferrite perovskite 

yttrium pha tạp cobalt như các hằng số mạng (a = 5,5908 ÷ 5,5217 (Å); b = 5,2823 ÷ 

5,2177 (Å); c = 7,6116 ÷ 7,5009 (Å)) và thể tích ô mạng (V = 224,79 ÷ 216,11 (Å3)) 

giảm dần theo chiều tăng hàm lượng pha tạp cobalt. Kích thước tinh thể tính theo công 

thức (1) dao động trong khoảng 22 ÷ 26 nm. 
 

Bảng 1. Các thông số mạng và kích thước tinh thể của các mẫu vật liệu nano YFe1-xCoxO3 

 

 
Hình 6. Giản đồ XRD quét chậm pic (121) của vật liệu nano YFe1-xCoxO3 nung 800°C 

 

YFe1-

xCoxO3 
2θ(121),° DXRD, nm a, Å b, Å c, Å V, Å

3
 

x = 0 33,1142 22,13 5,5908 5,2823 7,6116 224,79 

x = 0,1 33,1913 25,68 5,5781 5,2732 7,5902 223,26 

x = 0,15 33,2616 25,67 5,5694 5,2625 7,5758 222,04 

x = 0,2 33,2792 24,44 5,5648 5,2619 7,5708 221,68 

x = 0,25 33,3330 24,18 5,5575 5,2580 7,5551 220,77 

x = 0,3 33,3668 23,96 5,5524 5,2505 7,5482 220,05 

x = 0,5 33,5797 22,89 5,5217 5,2177 7,5009 216,11 
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 Tuyên bố về quyền lợi: Các tác giả xác nhận hoàn toàn không có xung đột về quyền lợi. 
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