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TÓM TẮT 
Nghiên cứu này, đã tổng hợp vật liệu nano LaFeO3 bằng phương pháp đồng kết tủa 

thông qua giai đoạn thủy phân các cation La(III) và Fe(III) trong nước sôi. Kết quả phân 
tích bằng các phương pháp DTA-TGA, MS, XRD, SEM, TEM, VSM cho thấy các tinh thể 
nano LaFeO3 hình thành sau khi nung kết tủa ở 850oC với kích thước 50-70 nm; Hc=42.53 
Oe, Mr=0.01 emu/g; Ms=0.24 emu/g. 

Từ khóa: vật liệu nano, LaFeO3, tính chất từ, phương pháp đồng kết tủa.  
ABSTRACT 

Synthesis of nanosized magnetic LaFeO3 material by coprecipitation method 
Nanosized LaFeO3 material has been synthesized by the coprecipitation method via 

hydrolysis of La (III) and Fe (III) cations in boiling water. The DTA-TGA, MS, XRD, SEM, 
TEM, VSM results showed that LaFeO3 crystals formed after calcinating the powder of the 
coprecipitation at 850oC have particle sizes in range of 50-70 nm, Hc=42.53 Oe, Mr=0.01 
emu/g, Ms=0.24 emu/g. 

Keywords: nanomaterial, LaFeO3, magnetic properties, coprecipitation method. 
 

1. Mở đầu 
Hiện nay, vật liệu nano LaFeO3 do chúng có tính chất ưu việt hơn so với vật liệu 

dạng khối nên đã được nghiên cứu ứng dụng trong nhiều lĩnh vực như: Điện tử [1], hấp 
phụ ion kim loại nặng trong chất lỏng [6], cảm biến nhạy hơi cồn [4]… và đang thu hút 
được nhiều nhà nghiên cứu quan tâm. Vật liệu nano LaFeO3 cũng được nghiên cứu 
nhiều cho mục đích làm chất xúc tác cho các phản ứng oxi hóa từng phần hidrocacbon, 
CO, NOx, m-xylen… [2-3]. 

Để tổng hợp vật liệu LaFeO3 với các đặc trưng như kích thước nanomet, đơn pha, 
độ đồng nhất cao, không có sự kết tụ giữa các hạt, cần phân tích so sánh các phương 
pháp tổng hợp của các tác giả đi trước để tìm kiếm các điều kiện tối ưu để tổng hợp 
chúng. 

Trên cơ sở các công trình đã công bố, phương pháp sol-gel (trong trường hợp 
riêng, đồng kết tủa các cation La3+ và Fe3+ từ dung dịch) được lựa chọn, do sản phẩm 
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điều chế bằng phương pháp đồng kết tủa có tính đồng nhất cao, độ tinh khiết hóa học 
và bề mặt riêng lớn. Tuy nhiên, như chúng ta đã biết bột oxit điều chế bằng phương 
pháp đồng kết tủa các cation kim loại thường có độ kết tụ lớn, gây ảnh hưởng không tốt 
đến vật liệu được sản xuất từ chúng. Các yếu tố ảnh hưởng đến sự kết tụ giữa các hạt 
có thể kể đến như nồng độ các tiền chất, giá trị pH của môi trường, nhiệt độ, bản chất 
dung môi, sự có mặt chất trợ gel, thứ tự kết tủa, tốc độ thêm tác nhân kết tủa, tốc độ 
khuấy... [5, 9], cho nên rất khó để thiết lập được một nguyên nhân duy nhất gây nên sự 
kết tụ. Ngoài ra, các cation kim loại khác nhau bắt đầu kết tủa và kết tủa bắt đầu bị hòa 
tan ở những giá trị pH khác nhau [10]. Cho nên để kết tủa đồng thời từ hai cation kim 
loại trở lên phần lớn các tác giả nhỏ từ từ dung dịch chứa hỗn hợp các cation vào dung 
dịch tác nhân kết tủa với một giá trị pH định trước [5, 9]. Song nếu thủy phân từ từ các 
cation kim loại trong nước sôi trước, sau đó để nguội rồi mới thêm vào tác nhân kết tủa 
thích hợp để tổng hợp vật liệu nano oxit thì giá trị pH không ảnh hưởng đến kết quả thu 
được. Điều chế vật liệu LaFeO3 kích thước nanomet bằng phương pháp đơn giản 
này chưa được công bố. 

Trong bài báo này công bố các kết quả nghiên cứu tổng hợp vật liệu nano từ tính 
LaFeO3 bằng phương pháp đồng kết tủa thông qua giai đoạn thủy phân các cation La3+ 
và Fe3+ trong nước sôi với tác nhân kết tủa là dung dịch NH3 5%. 
2. Thực nghiệm và phương pháp nghiên cứu 
2.1. Hóa chất, dụng cụ 

La(NO3)3.6H2O, Fe(NO3)3.9H2O, dung dịch NH3 25% (d=0,91g/ml), PVA, nước 
cất hai lần, giấy lọc băng xanh. 

Cốc thủy tinh chịu nhiệt 100 ml, 200 ml, 500 ml, pipet, buret, máy khuấy từ gia 
nhiệt, con cá từ, bếp điện, lò nung, chén nung, tủ sấy. 
2.2. Thực nghiệm 

Nhỏ vào một cốc nước nóng (≥90ºC) trên máy khuấy từ dung dịch chứa hỗn hợp 
đồng mol La(NO3)3 và Fe(NO3)3. Sau khi cho hết muối, hệ keo được đun thêm 5 – 7 
phút, sau đó để nguội đến nhiệt độ phòng rồi cho từ từ dung dịch amoniac 5% vào cốc 
thu được ở trên, lượng amoniac cho vào lấy dư để kết tủa hết các cation La3+ và Fe3+ 

(thử nước lọc bằng vài giọt phenolphtalein). Kết tủa được khuấy đều trên máy khuấy từ 
khoảng 20 phút, sau đó lọc, rửa kết tủa vài lần bằng nước cất rồi phơi khô tự nhiên ở 
nhiệt độ phòng (khoảng 3 ngày). 

Kết tủa sau khi khô được nghiền mịn rồi nung trong môi trường áp suất không khí 
từ nhiệt độ phòng đến các nhiệt độ khác nhau để kiểm tra sự hoàn thiện việc kết tinh và 
tạo pha đồng nhất LaFeO3, tốc độ nâng nhiệt 10ºC/phút. 
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2.3. Phương pháp nghiên cứu 
Giản đồ phân tích nhiệt của mẫu được ghi trên máy DTG-60H (Hãng Shimadzu 

Nhật Bản) trong môi trường không khí khô với tốc độ nâng nhiệt 10º/phút, nhiệt độ tối 
đa 1100ºC. Phổ khối lượng (MS) xác định sự mất khối lượng CO2 và H2O theo nhiệt độ 
nung được xác định trên máy QMS 403C.  

Giản đồ nhiễu xạ tia X được ghi trên máy D8-ADVANCE (Đức) với bức xạ 
CuKα (λ=1,5406Å), 2θ=10-80º, bước đo 0,03º, thời gian dừng mỗi bước 1s. 

Ảnh vi cấu trúc và hình thái học được chụp bằng kính hiển vi điện tử quét (SEM) 
trên máy FESEM S4800 HITACHI (Nhật Bản) và kính hiển vi điện tử truyền qua 
(TEM) trên máy JEOL-1400 (Nhật Bản). 

Các đặc trưng từ tính (đường cong từ trễ, lực kháng từ Hc, độ từ dư Mr và độ từ 
hóa Ms) của mẫu vật liệu được nghiên cứu ở nhiệt độ phòng bằng từ kế mẫu rung 
(VSM) trên máy MICROSENE EV11 (Nhật Bản). 
3. Kết quả và thảo luận 
3.1. Kết quả phân tích nhiệt 

Từ giản đồ phân tích nhiệt khối lượng (đường TGA, Hình 1) cho thấy độ hụt khối 
lượng trong toàn bộ quá trình nung mẫu là 42,22%, lớn hơn rất nhiều so với tính toán 
theo phương trình tỉ lượng (1) là 18,20%. 

La(OH)3 + Fe(OH)3 → LaFeO3 + 3H2O (1) 
Điều này có thể giải thích là do thành phần kết tủa sau khi phơi khô ở nhiệt độ 

phòng không chỉ có La(OH)3 và Fe(OH)3, mà còn chứa một lượng đáng kể muối bazơ-
cacbonat với thành phần thay đổi là La2(CO3)3-x(OH)2x. Hiện tượng tạo muối bazơ đặc 
trưng đối với tất cả các ion nguyên tố đất hiếm, trong đó dễ tạo thành nhất đối ion La3+ 
- ion kim loại có bán kính lớn nhất trong dãy đất hiếm [7]. Sự có mặt CO2 trong mẫu 
nghiên cứu (mặc dầu không sử dụng tác nhân kết tủa là CO2-

3) là do sự hòa tan CO2 có 
mặt trong không khí bởi dung dịch NH3 và sự hấp thụ CO2 của kết tủa. Hiện tượng 
tương tự được chứng minh trong công trình [7], đặc trưng cho hệ Ln2O3 – H2O – CO2 
(Ln – các nguyên tố đất hiếm) xảy ra thậm chí khi áp suất riêng phần của CO2 trong 
không khí là rất thấp. Do đó khi nung kết tủa ở nhiệt độ cao xảy ra sự mất khối lượng là 
H2O và CO2 (Hình 2). Đường TGA trên Hình 1 cho thấy tất cả các quá trình mất khối 
lượng đều xảy ra với hiệu ứng thu nhiệt đặc trưng cho quá trình giải hấp phụ bề mặt, 
bay hơi nước, phản ứng nhiệt phân muối bazơ-cacbonat. 

Từ giản đồ phổ MS Hình 2 cho thấy, nếu như sự mất nước hoàn toàn xảy ra đến 
nhiệt độ khoảng 550°C, thì quá trình mất CO2 kết thúc ở nhiệt độ cao hơn (~750°C), 
phù hợp với kết quả về nhiệt độ trên đường TGA ở Hình 2.  

Từ kết quả phân tích nhiệt, chọn nhiệt độ nung mẫu ở 750°C, 850°C và 950°C để 
nghiên cứu sự hình thành đơn pha LaFeO3, kết quả phổ XRD được chỉ ra ở Hình 3. Từ 
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giản đồ cho thấy các pic đặc trưng đơn pha tinh thể LaFeO3 hầu như hoàn thiện ở 
750°C, chỉ có 3 pic với cường độ yếu đối với mẫu kết tủa nung ở 750°C ứng với thành 
phần pha hóa học La2O3. Ở 850°C và 950°C ta không quan sát thấy các pic tạp chất. 

Quan sát mẫu vật liệu sau khi nung ở 850°C bằng kính hiển vi điện tử quét SEM 
và hiển vi điện từ truyền qua TEM (Hình 4) cho thấy các hạt có dạng hình cầu hoặc 
hình cầu biên cạnh yếu với kích thước các hạt riêng rẽ ~ 50 – 70 nm. 

 

Hình 1. Giản đồ DTA-TGA của mẫu M1 

 
Hình 2. Giản đồ MS tách CO2 và H2O của mẫu kết tủa 

Nghiên cứu các đặc trưng từ tính ở nhiệt độ phòng của mẫu vật liệu nano LaFeO3 
sau khi nung ở 850°C cho thấy, các giá trị như lực kháng từ Hc=42.53 Oe và độ từ dư 
Mr=0.01 emu/g – rất bé, trong khi độ từ hóa Ms ở từ trường 15 kOe lại rất lớn (0,24 
emu/g) (Hình 5 và Bảng 1). Điểm đặc biệt đối với mẫu vật liệu nano LaFeO3 là tại từ 
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trường 15 kOe đường cong từ hóa tiếp tục đi lên, có nghĩa là thể hiện tính chất của vật 
liệu siêu thuận từ, thích hợp khi làm việc ở từ trường cao. [1] 

 
Hình 3. Giản đồ XRD các mẫu LaFeO3 sau khi nung ở các nhiệt độ khác nhau 

 
Hình 4. Ảnh SEM (a) và TEM (b) của mẫu LaFeO3 sau nung 850°C 

 

Bảng 1. Các đặc trưng từ tính của mẫu vật liệu nano LaFeO3 nung 850°C 
 

TT Kí hiệu mẫu Lực kháng từ 
(Hc), Oe Độ từ hóa (Ms), emu/g Độ từ dư (Mr), 

emu/g 

1 LaFeO3 42,53 0,24 0,01 
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Hình 5. Đồ thị đường cong từ trễ của mẫu vật liệu LaFeO3 nung ở 850°C 

 

4. Kết luận 
Đã tổng hợp vật liệu nano LaFeO3 bằng phương pháp đồng kết tủa thông qua giai 

đoạn thủy phân từ từ các cation La3+ và Fe3+ trong nước sôi với tác nhân kết tủa là dung 
dịch NH3 5%. Vật liệu nano LaFeO3 tạo thành sau khi nung kết tủa ở 850°C có kích 
thước hạt ~ 50 – 70 nm, các đặc trưng từ tính đo ở nhiệt độ phòng là Hc=42.53 Oe, 
Mr=0.01 emu/g, Ms=0.24 emu/g và thể hiện tính chất của vật liệu siêu thuận từ. 
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