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Tém tit: Phirc chat cia T b(IIl) véi 1,10-phenantrolin va phoi tir hitu co da dwoc tong hop va xdc dinh thanh phan dwa trén cdc phirong
phadp: Phén tich nhiét va phan tich nguyén té. Cau triic ciia phire chdt ciing dwoc xdc dinh bang cdc phirong phdp phan tich hién dai nhu:
Phé hong ngoai (IR). Huéng nghién ciru tinh hupnh quang ciia cdc phire chdt va so sanh tinh huynh quang giita cdc phire chdt véi phéi tir
khdc. Qud trinh nghién civu dd dwa ra dwoc ti 1é mol gita ion trung tdm va phéi tir cho hiéu sudt cao nhat.
1.MO PAU
Phtrc chat ctia 1,10-phenantrolin (Phen) véi mot sb nguyén té dat hiém da duoc cac nude trén thé gidi nghién cliru rong rai

trong nhiéu nim tro lai day [8], dac biét mot ) phtic cuia Phen voi Eu, Tb, Pr, Sm...c6 tinh chét quang hoc nén dugc ing dung
trong nhiéu linh vuc nhu trong nong nghiép, khoa hoc vat li¢u [3, 4]. O nudc ta, viée téng hop céac phirc cua nguyén t6 dat hiém
v6i Phen va mot sd phdi tir khac chua duge nghién ciru nhiéu va méi dimg lai & phirc ciia Europi. Trong bai bao nay, cac két qua
nhan duogc trong qua trinh tong hop phtrc chat ciia Tb(IIT) v&i Phen va phdi tir hitu co (CC13COO"), hy vong s& mé ra mot hudng
moi trong viéc nghién ciru va ing dung cac phiic chit cia nguyén t6 dat hiém.
2. PHAN THU'C NGHIEM
2.1. Thiét bi, mdy méc

- Phé hong ngoai cua phtrc chat duge ghi trén may IMPACT-410-NICOLET trong viing 4000 — 400 cm'™.

- Ph6 Raman dugc ghi trén may Micro Raman LABRAM trong ving tir 4000-100cm véi bire xa kich thich 623,8 nm tir laze
Heli.

- Ham luong cac nguyén to C, H, N dugc phan tich trén may phan tich nguyén t6 Thermo Electron Eager.

- Ham luong Th203 dugc x4c dinh boi gian d6 phan tich nhiét TGA duoc phan tich tai Trung tAm phan tich vat liéu, trudng
DPai hoc Bach khoa Ha Noi.
2.2. Tong hop phirc chit

- Piéu ché dung dich mudi Tb(CCI3CO0)3 [2]: Dung dich mubi duoc diéu ché tryc tiép tir Th20399,9% (M¥) bang phuong
phap sau: can chinh xac lugng Th203 di tinh toan trude khi chuyén vao cdc chiu nhiét, thdm uwét bﬁng nuoc, thém tir tur



dung dich axit dac CCIsCOOH (PA) va dun néng dén khi tan hét, réi chuyén dung dich vao binh dinh mirc. Thém nuéc dén
vach va lic déu thu dugc cac dung dich mudi twong timg c6 ndong do can pha. Nong do cua dung dich mudi dugc kiém tra lai
bang phuong phap chuin do bang DTPA 102M véi chi thi 14 Arsenazo (III) trong mdi truong dém axetat ¢ pH = 5-6.

- Tong hop céc phirc chat [1]: LAy 4 mmol Phen hoa tan trong 50 ml con tuyét dbi, sau d6 cho phan tng v6i 10ml dung dich
mudi Tb(CC13C0O0); 0,2M, pH = 4,5-6. Hon hop phan tng duoc dun ndng dén s6i va sau d6 dugc ché hoa véi 150ml axeton
nong, dé yén trong 2 ngay, khi dé céc tinh thé cta cac phiic chat Phen-Tb**-CClsCOO" s& dugc tach ra dudi dang két tua. Cac
tinh thé phtrc chat dugc loc va duoc rira bang axeton. Sdy va bao quan tinh thé phirc chat ¢ nhiét d6 50-80°C trong vai gio.

3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. Hiéu suét tong hop phirc chit 1,10-phenantrolin Tecbi(l11)

Qua trinh téng hop phirc v6i nhimg ty 16 mol khac nhau giita phdi tir Phen va Tb(III) 1a: Phen:Tb = 1:1; 2:1;3:1; 4:1, két
qua nghién ctru dugc chi ra ¢ bang 1.

Bing 1. Hiéu sudt tong hop phirc Th(III) véi Phen ¢ cdc ti 1é mol khdc nhau

Phen Hiéu suit (%)
T (mwmy | Phen/Te Phen-Tb®-CCl,COO"
1| 2 11 40
2 [ 4 21 57
3| 6 311 34
4| 8 41 31

Két qua nghién ctru & bang 1 cho thiy ty 1& (mol) Phen:Tb3 = 1:1 va Phen:Tb® = 2:1 cho hiéu suét tong hop cac phuc
phtc [Phen-Th3*-Cl3CCOO] 1a 16n nhit, twong ty nhu phtrc ctia Eu [1]. Ti 16 nay duoc chon dé tong hop phtc cho cic nghién
ctru tiép theo. Phirc chat tong hop dugc c6 mau tim, dang tinh thé va dé tan trong axit lodng.

3.2. Xac dinh thanh phan phiic

Thanh phan phtic dugc xac dinh bang phuong phap phan tich nhiét va phan tich ham luong cac nguyén t6 C, H, N qua

cac gian d6 & hinh 1.
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Hinh 1. Gidn dé phdn tich nhiét (a) va phan tich nguyén té (b)
ctia phirc [Phen-Th3*-CCl;COO]

Tir gian d6 phan tich nhiét va phan tich nguyén té thu duoc cac sb liéu so sanh ham lwong Tb203 sau khi phan huy phtc,
thanh phan phan trim cac nguyén t6 C, O, N trong phtc giita s6 liéu tinh toan theo 1y thuyét (%LT) va theo két qua phén tich

duoc (%PT) ¢ bang 2.

Bing 2. Ham lwong Th203 sau khi phédn hiyy phire va thanh phian C, H, N trong phirc

Y, [0) [0) 0, [0)
Ky Hop chit Tb203(%) C(%) 0(%) N(9%6)
hiéu LT | PT | LT | PT | LT | PT | LT | PT
P Phen-Th3*-CCIsCOO- | 18,2 | 16,9 | 35,8 [351| 95 | 91 | 56 | 54

*LT: % theo Iy thuyét; PT: % theo két qud phdn tich

Tir bang s lidu trén cho thdy két qua giita 1y thuyét va thue nghiém tuong duong nhau. Tir d6, két luan thanh phan phirc tong
hop duoc phu hop véi cong thire gia dinh theo 1y thuyét 1a (Phen)2Th(OCOCCIs)s

3.3. Xac dinh ciu triic phirc chit bang ciac phwong phap vat Iy

3.3.1. Phé hong ngoai
Pho hong ngoai ciia Phen, (Phen), Tb(CClsCOOH)s va s6 song dic trung duge dua ra ¢ hinh 2 va bang 3.
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Hinh 2. Phé hong ngoai ciia Phen (a) va (Phen),Th(OCOCClIs)s (b).

Bing 3. Cdc buéc séng ddc trung trong phé hong ngoai ciia Phen, (Phen)2Th(X)s

Hop chat VC - H (thom) VC-C:VC-N VCOO(kdx) | VCOO (dx) | VC=0(-COO0)
C12HsN2.H20 3062 1619; 1584 - - -
(Phen), Th(OCOCCIs)3 2938 1601; 1508 1654 1420 1384

Ghi chu: dx-doi xitng; kdx-khéng doi xing

Phén tich chi tiét cac phd dao dong hdong ngoai cho thdy, trén phd IR cia phire chat khong c6 dao dong ciia nhéom —OH
ctia H20 (von = 3391cm?), diéu dé cho thay phire chit khong c6 H20 trong phan tir. Két qua nay phu hop véi két qua phan tich
thanh phan nguyén t6. Diéu d6 chimg t6 Phen di day nuéc ra khoi cau phdi tri khi lién két tao phc.

Pho hap thy hdng ngoai ctia phdi tir Phen - (C12HsN2.H20) c¢6 nhiéu van phd. Mot sb van phd quan trong duge nhan dang
nhu sau: vo-n = 3391em™, vemhom = 3062cm, ve=c = 1619cm™, ve=n = 1584cm [7]. Khi hinh thanh phtic chét, van phd ve=c,
ve=n thay d6i (bang 3). Su chuyén dich xudng tan sd thap chtng to phdi tir Phen da lién két v6i ion trung tim Tb3*, cu thé da hinh
thanh lién két phdi tri N(Phen)—Tb. Két luan vé sy chuyén dich tan s6 dao dong héa tri cua lién két C=C, C=N trong phan tir
Phen xudng tan s6 thap 1a do hinh thanh lién két phéi tri cia N véi ion kim loai trung tim. Nhu vay, trén pho hong ngoai da chi
ra dao dong cua cac nhom dic trung co trong phitc (Phen),Th(OCOCCIs)s. Trong phan tir cic phtic chét, phéi tir Phen lién két
v6i ion trung tAm Tb3* qua 2 lién két phdi tri N — Tb(III) va hinh thanh vong cang 5 canh, phdi tir CC13COO" lién két véi ion
Th%+ bang mot lién két  Tb-O",



3.3.2. Pho huynh quang
Phan tich huynh quang céc chit vo co dua trén viéc tao ra cac hop chat phic chelat cia cac ion kim loai vai thudc thir
hitu co rdi do su phat huynh quang cua ching.
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Hinh 3.6. Phé huynh quang cua cac

phic (Phen)>Tb(CCIsCOO)3z;

Pé xac dinh cudng d6 chuyén hda anh sang cua cac phac chat Th(lll) véi phdi tir phen, toi ding phuong phap do phd
huynh quang cua cac phic. Khi do phd huynh quang thi phizc chat (Phen).Th(CClsCOO)s thay rd birc xa huynh quang cé cuc
dai nam ¢ vuing bién tir ngoai voi budc séng A= 550 nm la diém dinh phat xa manh nhat.

Qua viéc phan tich cac phtic nghién ctru chiing t6i dé nghi cac lién két dugc tao thanh trong phan tir cac phirc chat nghién
ctru nhu hinh 3.



Hinh 3. (Phen).Tb(OCOCClIs)3

4. KET LUAN

1) D tién hanh tong hop phirc chat cia Tb(IIT) v6i 1,10-phenantrolin va phdi tir hitu co (CClsCOO), nghién ciru vé ti 18
s6 mol gitra phdi tir Phen v&i Th(IID), két qua thu duoc cho thiy hiéu sut tong hop dat gia tri cao nhét img véi ti 16 mol Phen:
Th(III) = 1:1 va 2:1 twong Gng phuc chit.

2) Thanh phan phirc chat di duoc xac dinh bang cic phuong phap phén tich nhiét va phan tich nguyén t6, cac lién két
trong cac phirc chat duoc xac dinh bang phwong phap vat Iy hién dai nhu: IR.

3) S& giri mau do pho huynh quang dé tham do tinh huynh quang cta phirc chét.
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