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NGHIÊN c ứ ư  TỔNG HỢP LANTAN DITITANAT

Hiện nay, Titanat, Zừconat, Niobat ciia nhiều nguyên tố hóa học đang dược nghiẻn cửu 
t ử  d ụ n g  r ộ n g  r ã i  t r o n g  CẤC n g à n h  k ỹ  t h u ậ t  h i ệ n  đ ạ i .

Tính chất  cơ bản cda họ Ti tanat  ìà tính xenhet điện, ứ n g  dụng của các v ị t  liệu cỏ tính 
điện: làm các phẳn tử  đỡ rung động cơ học, đo nhịp tim đập, đo khuyết tật kim loại, đầu pl 
aiéu âm...

Ngoài ra, người ta còn t ìm tòi nghiền cứu tính chất bán dẫn bằng cách hạ h ing  ề i  điện r 
á i  trir nền dãn  diện trong nhửng điều kiệu nhất định và đưyc tử  dụng trong kỹ thuậ t  điện 
diện tử  (1, 2, 3].

Hệ bậc hai ĐaO-TiO? tạo thành hợp chất BaTiOa cấu trủc peropxkit cổ hằng điện r 
k h o i n g  1000, nh iệ t  độ cur ie  1 20°c .  Gốm t i t a n a t  đ ã  được  tổng họrp và nghiên Cíhi t rẽ n  t h ế  g 
từ  nhCiầg năm 1940. Thòi  gian sau đó CẮC nhà khoa học trên các nườt như: Liên xô, Mỹ, NI 
Đức... đả tiếp tục nghiên cứu nhằm làm tốt hem nữa tính chất vật liệu của hệ này theo hai hưỏ

1. Thay  thế  ion Baa+ bằng các nguyên tố hổa trị 2 như: Pba+, Caa+, Sr3+ ... và các ngu) 
tổ bọ đấ t  hiém Ln3+ và một phần ion Ti4+hoặc Zn4+.

2. Hướng th ứ  hai là thêm một lưạng nhỏ oxyt như: C ^ O a ,  Nb'jC>3 , La jOj  ... h<
m ộ t  l ậ p  h ợ p  CẮC cấu  l i t  có cấu t rú c  p€ropxki t  | l ,  2|. Việc thay  t h ế  đó dều ảnh hưAng đ«n các t 
chắt vật  liệu: hằng 80 điện môi (ố), hệ 80 phẩm chất cơ (Qm) và hệ 8ố liên kết cơ điện (Kr).

Việc nghiên cứu tổng hợp gổm hiện nay trên thế giới thường tiến hành theo các phuxnig pl
•au:

1. P h ư cm g pháp tổng * JỌ pha rắn Ị l,  2j
Thirc hiện ờ  lỉhiệt độ cao từ  hôn hợp hdi oxyt ban đầu

La^O^ *+• 2TiO-2 *= Lû^Ti^O j

(Ln là CẮC nguyên tố đất hiếm: Ce, La, Fr, Nd, Sm...)

2. Phương pháp dong kết tủa Ịl, 2, 4, 5Ị
T ừ  dung dịch TiCl4 kết tỏa  đồng tliòri hydraxyt bằng dung dịch NHịOH, h*y kết tvU đi 

ihW oxalat b ing  dung dịch ( N H t ^ C j C ^ .  Sau khi thu được kết tda một trong các dạng trên, nt 
h ô n  h ạ p  ờ  n h i ệ t  đ ộ  c a o .

3. P h ư ơ n g  pháp phân hủy N itrat [1, 2]
T ừ  hôn hạp  ban đầu dạng La(N 03)3 v«\ TiOỊNOs^ôHaO

PHẦN THỰC NGHIỆM

Vái cầch đặt  v£n đ i  trẳn, chúng tôi tiểtt kiuìỉ nghi*» càn  lổng bựp L&nitn ditiUAâl.
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Tổng hợp lantan đititanat 

Dựa vào giầit đ5 trạng thii hệ TiOa - La30 3 ịl | chủng tôi tien hành phin ihig như liu

L<X'jO$ 4* ĩT iỡ ?  =  LdjTi^Of  
p iy ế n  liệu  ban đ ìu  ch o  p h in  ứng phải tín h  toán SIO cho đứng, phò họrp v ó i  th à n h  pbầQ c i c  c h í t ,  
ỉu tỷ lệ thành phần không đúng ềẽ ảnh hưAng rít lớn đến kết qui thu được trong quá trình tổng 
ỵp  m ỉ a .

Phối liệu b&n đầu dừng L&3O3 P.A 99,9%; TiOj p. À 99%. Cấn trcn ckn pb&n tích với ỉiiyng 
lối liệu ban đầu ứng với 0,05 ptg LâaTiaOy.

L ư ợ n g  câ n  Ta^O a: 0,05 ptg  X 325,82 =* 16,29 g 
Lirçrng cằn TiOa : 0,1 ptg X 79,9 s* 7,99 g

Tổng cộng 24,28 g
Cho luyng Lagơ3 c in  được vào cổc sau đố hòa tan bằng dung dịch HC1 P.À $6% d = l ,2 .  Đặt 

c irễn bếp từ  khuắy , đún nhẹ rồi cho hrçrog T i 0 3 vào. Khi cho TiOa rào  h í t ,  tiếp tục khuắy 
ỉm  1 giờ cho *ự phân bố cic hạt TìOq vào dung dịch LaCl* một cich đồng đìu .  Sau đó nhố 
từ  từng giọt dung dịch NH4OH P.À d=0,89 vào, vừa cho vừâ khuẩy đeu d i  k ỉ t  id* hydroxyl 

I m  tạo  cho CẮC hạt  kết tda La(OH)a bao bọc xung quanh một cảwh đồng đ«u cấc hại  T 1O3. 
tin ứng kết tủa hyđroxyt kết thức khi hệ có FH > ữ . Hỗn bçrp kết lủ* thu âược ềi  có thành 
ì n  La(OH)3TiOa kH30  yNH4Cl và NH4OH dư hoặc b  dạng LaaịTi02 (0H)a)snH30  yNH4Cl 
NH4OH d ư  Ịl, 2]. Sau đó tiếp tục cô nhẹ và khuấy mạnh ái loại NH4OH dir và hơi nước, khi 

ng dịch được dạng sền sệt thì tiếp tục 8ắy ờ 100°c cho đến khô.
Kết tủ a  thu đirợc cho vào cối mã não nghiên sơ bộ trong ô giờ cho hạt có dạng min, nh lm  

n  C A O  h ệ  t r ộ n  p h â n  t á n  đ ồ n g  đ ỉ u .

Đ ể  k h ả o  s á t  B ự  b i ế n  đ ổ i  p h a ,  t ì m  đ i ề u  k i ệ n  t h i ề u  k ế t  c ủ a  m ỉ u ,  c h ủ n g  t ồ i  đ i  t i ế n  h à n h  n u n g  

iu trẽn máy phân tích nhiệt vi phân Đerigatograp (MOM) c ià  viện Vật liệu x iy  dựng,  vói độ 
ạy của máy: T G = 200  mg, DTA 500, T° =  1500°c, ỉirạng mỉu dùng 1400 mg. Dạng chung cd* 
jn đ ồ  n h i ệ t  t h u  đ ư ợ c  n h ư  h ì n h  VC 1:

Hình í:  Gỉin đồ nhiệt vi phin

T ừ  giảii do nhiệt cho thấy vùng nhiệt độ từ 20°c đến 1480°c cổ cic  hiệu ứng t«u:
Lưụng inâu dira vào 1400 mg kết thúc còn 1176 mg, lu ỵng miu  d i  giầm trong quá tr luh nung 

24 Ikig.
1. Ở 110VC hiệu thìg thu nhiệt ứng vói quá tr\nh mít ũưởc Ểm trong mẳu.
2. Các hiv a ứng thu  nhiệt <v 180°c, 280°c, 340°c vầ 100'Css ứng vói quả trinh đồng thdri
nưổrc hydrr.» hóa và phân hAy muối NH4CI.
3. Ở  780°c Hiệu ứiầg thu nhiệt ứng v6i quá trinh phân hủy:
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2 La(OH)$  -f — Lû'jOj + 3H2O
4. Ở 1400°c hiệu ứng thu nhiệt ứng vói các trình kết tinh phà r in:

La^Os “f 27,0a =: Lữ2,Tĩ2^7
Cấc hiệu ứng nhiệt 1, 2, 3 đều ihìg với quá trình giầm trọng liTçrng của mẫu,  riềng hiệu ứ 

6  400°c  không cổ «ự giẢni trọng luxmg của mỉu.
T ừ  kết q u i  phân tích nhiệt vi phẳn ,clỉáng tôi đd tiến hành nghiên cứu thòi giân và nhiệt 

•ung m ỉu .
M&u gau khi nghiền nhố, tiến hành nung sơ bộ ò 850°c iuời gian ỉiru 1 giờ để quá tr ình ph

hAy hoàn toàn th àn h  oxyt. Nung 8 Ơ bộ xong tiến hành nghiền mẫu trong 6  giờ đến kích thu
nhổ mịn. Lại tiếp tục nung sa bộ ỏr 1300°c thòi gian lưu 30, 60, 90, 120 phứt giai đoạn này 
k h io  sát  xem mẫu  đả  có hiện tưạng  co ngổt, kết khối chira. Mâu được nung 0CT bộ xong Dưi 2 t 
iục nghicu mầu vời thèri gian 6  giòr dể đạt kích thiĩỏc hạt mịn cỡ 1 nanomet. Đột s&u khi ngh 
xong tạo  hạt  vổri chất  kết dính PVC 5% , mẫu được trộn đều vóri PVC và d m ỉu  trong 12 g 
tau  dó m ẫu  được tạo h\nh (lạng đĩa có kích thưổrc đường kính 8inm, dày 1-2 mm vổri 4p lực 2? 
k g /c m 3.

Tạo  mẫu xong tien hành nung thiêu kết ò  nhiệt độ 1300°c đến 1400°c thòri gian lưu 30,
00, 120 phút.  Kết  quả khẰỡ sát cho thấy ò  điều kiện nung Ỉ350°c,  thứi gian lưu 60 phút  lả th 
hçrp. Mâu thiêu kết xong cổ khối ltrçrng 24,176g.

M ỈU  n u n g  ơ  1 3 5 0 ° c  t h ò i  g ian lưu 60 p h ú t  Bau klỉi nghiền nhỏ được  tiếu hành  ghi  t rên  fĩ 
YPC-50 mm - FeK, 30 KV, 10 À của viện ĐCKS. Kết quả ghi ồ  bảng 2

tìd n g  2. Khỡing cẮc.h giữa các mặt mạng trong La;T i 'j0 7

T .T I 4í fcA  La / r i jO y T.T ị àhíÂ A LaqTijOt

1 2 4,14 2 9 3,18
3 10 2,967 4 3 2,759
5 4 2,69 6 1 2,54

Kết quả cho thấy gốm tạo thành có một pha vói cẵu trúc peropxkit.
+ 2T1O3 =  La2T%iỡ7 

Kết q u i  phân tích hóa học được dưa ra ir bin  g 3:
lìing s. Thành phần hóa học

M ỉu i,a20 3% TiOu% Tổng 60 %

Mo 64,20 35,30 99,50

T ừ  kết quả phân tích mẫu ứng vái tý lệ thành phần phân tử  gam: La jOj  : TÌO3 =  1 ; !
Xác định tính chất vật ỉỷ cda mẫu:
Gốin thiêu kết xong cổ màu tring,  lý khối đạt  5,3 g/cm3, không th ím  nước, độ co ngổt A i  

củ* gốm theo bẮn kính là 8,75%, t h e o  chiều dài là s%.
Cốm eau khi ép viên dạng đĩa d =  8mm, 1=1 - 2mm nung thiều kết xong tiếu tiknb 

C'içn cực b ing  bạc kim loại, bằitg phương pháp kim lo^i hóa bề mặt. Tiến hành do hlog ềS < 
mồi (e) và điện trồ  au ắt (p) trên máy do của phòng thí nghiệm nhiệt độ th íp ,  khoầ lý kết 
9 =  860(jF.m) và ọ »  8,1 105(nm).

KẾT LUẬN

Đ i  tiến hành kh io  sát thành phan pha của gổm thu được Những kết qu i  nghiên cứu 
p h ư ơ n g  p h á p  p h ả n  t ích nhiệ t  VI plian,  nhiều Xặ i ta X, p h àn  t ích hốa học deu  phù họp 11 

và cho thẩy:
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1* Gốm L&ntan đi t i tanat  được tạo thành một pha rín cổ cíu trúc pcropxkit
2. Nhiệt độ nung thiẽu kết tạo thành gốm La^Ti^Oj ò  í 350°c  vóri thời gian lưu l i  50 phút.
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Phan Van Tuong et al. 

THE STUDY OF SƯNTHESIS OF LANTHANUM DITITANATE

A method of the funthetta it baied on the reaction:

+ 2T \O i = iflaTijOy 

this reaction is realised at 1350°c  within 60 munute*.
Thit ceramic has been received ỉn the hard ph&tt, It h&8 got th# structure of the perovekite ( 

U j T i j O j ) .

Bộ m ôn H V C -Đ H T H  Hà Nội N h ịn  ngày Ẳ-12-Ií)90

T Ạ P  C H Í K H O A  HỌC N> 1 - 1991
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T ÍN H  KHỔI L Ư Ợ N G  PHÂN T Ử  OXIT DAT HIẾM  

T R Ư N G  BÌNH (LnOy/x) BANG MÁY VI TÍNH

Cho đến nay đ ã  cổ một ữổ phương pháp xác định hàn lưọrug tổng oxit đấ t hiếm ịlị  Dyr* v*o
Bip tạo  phức ben cda đất hiếm vói complexon | 2 Ị xác định dượe hàm lượng oxit đ í t  hiếm b ỉ n ị
phương pháp thể  tích.

Chuẩn độ complexon chi cho biết 80 inol tác nhân tạo plàức đả (lùng và từ  đò »uy r* mốt 
tổng oxit cổ trong mẫu.  Song tổng oxit đất hiếm lại bao gồm nil tĩu oxit <!at hicm c í  khổl 
p h â n  tiỶ và  l iổa t r ị  cỏii kim lcại khác nhau. Hàm lưựng tồnK oxit đ à t  hiỄm tro n g  m âu  c h in h  \Ằ
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