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SUMMARY 

 

SYNTHESIS, CHARACTERIAL THE COMPLEXES OF Eu (III), Yb(III) 

WITH  MIXTURE LIGAND L-LEUCINE AND IMIDAZOLE 

 

The complexes Ln(Leu)3ImCl3.3H2O (Ln: Eu, Yb; Leu: L-leucine; Im: imidazole) 

have been synthesized and characterized by the elemental analysis method , IR 

spectra and thermal analysis. IR spectra indicated that the rare earth ions are 

coodinated by both the oxygen atom from the COO
-
 group  and the nitrogen atom 

from the NH2 group from L-leucine and coodinated with the 3-nitrogen atom for 

imidazole. The complexes thermal dissociation. 

 

1.MỞ ĐẦU 

Với cấu hình electron đặc biệt, có 

nhiều obitan trống, các nguyên tố đất 

hiếm   NTĐH) có khả năng t o phức 

h n hợp với nhiều lo i phối tử . Phức 

chất của NTĐH với h n hợp phối tử 

amino axit v  baz  hữu c  đ  được 

nghiên cứu r ng rãi trong những năm 

gần đ y [2-7]. M t số phức chất có 

khả năng phát huỳnh quang, khả năng 

kháng khuẩn tốt h n so với các cấu tử 

thành phần và có khả năng g y đ c tế 

b o ung thư  Trong công trình n y, 

chúng tôi trình bày kết quả tổng hợp 

các phức chất của Eu(III), Yb(III) với 

h n hợp phối tử        L-l xin, 

imidazol và nghiên cứu chúng bằng 

phư ng pháp ph n t ch nguy n tố, 

phổ hấp th  hồng ngo i (IR) và phân 

tích nhiệt. 

2. THỰC NGHIỆM 

2.1. Hóa chất 

 - Muối LnCl3  Ln: Eu, Yb) được 

chuẩn bị từ oxit Ln2O3 lo i 99,99% 

( hãng Wako, (Nhật Bản) và HCl 

( hãng Merck). 

- L-l xin, imidazol, etanol   h ng 

Merck) 

- Nước cất 2 lần. 

2.2. Tổng hợp phức chất 

Lấy chính xác 1 mmol LnCl3 (Ln: Eu, 

Yb) và 3 mmol L-l xin, h a tan v o 
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m t lượng thích hợp dung dịch etanol 

1:1  Đun hồi lưu ở 60
o 
C cho đến khi 

phản ứng xảy ra hoàn toàn. Thêm từ 

từ vào h n hợp trên 1 mmol imidazol 

trong dung dịch etanol 1:1   đ  được 

điều chỉnh đến pH=6) . Sau 5h phản 

ứng v  chưng cất chân không, phức 

chất được tách ra ở d ng rắn. Lọc rửa 

phức chất bằng axeton và làm khô 

trong bình hút ẩm. Phức chất tan 

trong nước, không tan trong 

axeton,...[7] 

2.3. Phƣơng pháp nghiên cứu 

- H m lượng NTĐH trong các phức 

chất được xác định bằng phư ng pháp 

chuyển phức chất về d ng oxit (nung 

ở 1000
o
C trong 1h) từ oxit về d ng 

muối LnCl3; chuẩn đ  Ln
3+ 

bằng 

phư ng pháp chuẩn đ  complexon, 

chất chuẩn là DTPA, chỉ thị asenazo 

(III), dung dịch đệm pH=4. 

- H m lượng nit  được xác định theo 

phư ng pháp Kendan  Quá trình 

chưng cất nit  được thực hiện trên 

máy UDK 139 Semi Automatic 

Distillation Unit. 

- H m lượng clo xác định bằng 

phư ng pháp Mohr với chất chuẩn 

AgNO3, chỉ thị K2CrO4 . 

- Phổ IR đo tr n máy quang phổ 

Manga IR 760 spectrameter ESP 

Nicinet ( Mỹ). Mẫu được chế t o 

bằng cách tr n và ép viên với KBr 

- Giản đồ phân tích nhiệt ghi trên máy 

LabSys EVO (Pháp) trong không khí, 

nhiệt đ  nâng từ nhiệt đ  ph ng đến 

1000
o
C với tốc đ  đốt nóng 

10
o
C/phút. 

3.KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Xác định thành phần của phức 

chất bằng phƣơng pháp phân tích 

nguyên tố 

Kết quả xác định h m lượng 

(%)Ln(Ln: Eu,Yb),N, Cl của các phức 

chất được trình bày trong bảng 1. 

Bảng 1. Hàm lượng (%) Ln, N, Cl của các phức chất 

Công thức giả thiết cuả 

phức chất 

Ln N Cl 

LT TN LT TN LT TN 

Eu(Leu)3ImCl3.3H2O 19,64 18,67 5,43 5,02 13,74 14,32 

Yb(Leu)3ImCl3.3H2O 21,77 21,31 5,28 4,89 13,38 13,52 

(LT: lý thuyết, TN: thực nghiệm) 

Trong công thức giả thiết các phức 

chất, số phân tử H2O được xác định 

theo phư ng pháp ph n t ch nhiệt ( ở 

phần sau). 

Bảng 1 cho thấy kết quả phân tích 

h m lượng các nguyên tố (Eu, Yb, N, 

Cl) rất phù hợp với công thức giả 

thiết Eu(Leu)3ImCl3.3H2O, 

Yb(Leu)3ImCl3.3H2O.  

3.2. Nghiên cứu các phức chất bằng 

phƣơng pháp phổ IR 

Sự quy gán các dải hấp th  cho các 

nhóm đặc trưng của L-l xin, imidazol 

và các phức chất [1,7]. 

Hình 1, hình 2 là phổ IR của các phức 

chất, các số sóng đặc trưng của các 

phối tử và các phức chất được trình 

bày ở bảng 2. 
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Hình 1. Phổ IR của phức chất Eu(Leu)3ImCl3.3H2O 

 

 

Hình 2. Phổ IR của phức chấtYb(Leu)3ImCl3.3H2O 

 

Bảng 2. Các số sóng đặc trưng (cm
-1

) của các phối tử và các phức chất. 

Hợp chất Leu Im Eu(Leu)3ImCl3.3H2O Yb(Leu)3ImCl3.3H2O 

O H

v  
- - 3496,94 3396,64 

2N H

v  - - 2958,80 2960,73 

3
N H

v  
3106,11 - - - 

coo

asv


 1588,56 - 1587,42 1587,34 

coo

sv


 1417,82 - 1401,47 1359,82 

C N

v  - 1670,35 1691,78 1693,50 

N H

v


 - 3124,68 3125,90 3124,97 

(-): không xác định 
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Kết quả ở bảng 2 cho thấy dải hấp th  

đặc trưng 
2N H

v của phức chất 

Eu(Leu)3ImCl3.3H2O ở 2958,80 cm
-1 

và phức chất Yb(Leu)3ImCl3.3H2O ở 

2960,73 cm
-1 

thấp h n giá trị 
2N H

v  

bình thường quan sát được (~3400cm
-

1
) trong phổ của các amin, chứng tỏ 

có sự phối trí của L-l xin với Eu
3+

, 

Yb
3+ 

qua nguyên tử nit  của nhóm (-

NH2). 

So sánh phổ IR của 2 phức chất với 

phổ IR của    L-l xin ở tr ng thái tự 

do cho thấy trong hai dải hấp th :
 

coo

asv


 (1588,56cm
-1

) và 
coo

sv


 

(1417,82cm
-1

) của L-l xin thì dải 

coo

sv


dịch chuyển về vùng số sóng 

thấp h n 1401,47cm
-1

 và 1359,82 cm
-

1
 trong phổ của 2 phức chất, còn dải 

coo

asv


dịch chuyển không đáng kể 

1587,42cm
-1

 và 1587,34 cm
-1
  Điều 

đó chứng tỏ L-l xin đ  phối trí với 

Eu
3+

, Yb
3+

 qua nhóm(-COO
-
)  đối 

xứng . 

So sánh phổ IR của 2 phức chất với 

phổ IR của imidazol ở tr ng thái tự do 

cho thấy trong hai dải hấp th  :
 

C N

v  (1670,35 cm
-1

) và 
N H

v


 

(3124,68 cm
-1

) của imidazol thì dải 

C N

v dịch chuyển về vùng số sóng 

cao h n 1691,78 cm
-1

 và 1693,50 cm
-

1
 trong phổ của 2 phức chất , còn dải 

N H

v


dịch chuyển không đáng kể 

1325,90 cm
-1

 và 3124,97 cm
-1

 Điều 

đó chứng tỏ imidazol đ  phối trí với 

Eu
3+

, Yb
3+

 qua nguyên tử nit  số 3 

(C=N) không phối trí qua nguyên tử 

nit  số 1 (N-H) 

Ngoài ra trong phổ IR của 2 phức 

chất còn có dải hấp th  ở 3496,94 cm
-

1
 và 3396,64 cm

-1
 đặc trưng cho dao 

đ ng hóa trị của OH
-
 trong phân tử 

H2O , chứng tỏ trong phân tử 2 phức 

chất có chứa nước. 

3.3. Nghiên cứu các phức chất bằng 

phƣơng pháp phân tích nhiệt 

Kết quả phân tích giản đồ nhiệt của 2 

phức chất được trình bày ở hình 3, 

hình 4 và bảng 3. 

 
 

Hình 3. Giản đồ phân tích nhiệt của 

phức chất Eu(Leu)3ImCl3.3H2O 

Hình 4. Giản đồ phân tích nhiệt của 

phức chất Yb(Leu)3ImCl3.3H2O 
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Bảng 3. Kết quả phân tích giản đồ nhiệt của các phức chất 

Phức chất 

 

Nhiệt đ  

của hiệu 

ứng nhiệt 

(oC) 

Hiệu 

ứng 

nhiệt 

Đ  giảm khối 

lượng (%) 

Dự đoán 

cấu tử 

tách ra 

hoặc 

phân 

huỷ 

Dự đoán 

sản 

phẩm 

cuối 

cùng 
LT TN 

Eu(Leu)3ImCl3.3H2O 

109,98 Thu 

nhiệt 

6,98 7,08 3H2O 

Eu2O3 
272,23 

70,28 

55,85 Cháy, 

phân 

huỷ 
463,0 

Toả 

nhiệt 
13,22 

  77,26 76,12  

Yb(Leu)3ImCl3.3H2O 

110,1 Thu 

nhiệt 

6,79 6,66 3H2O 

Yb2O3 
266,3 

68,43 

60,39 Cháy, 

phân 

huỷ 
512,43 

Toả 

nhiệt 
8,18 

  75,22 75,23  

(LT: lý thuyết, TN: thực nghiệm) 

Tr n đường DTA của các phức chất 

đều xuất hiện 2 hiệu ứng thu nhiệt, 1 

hiệu ứng toả nhiệt. Hiệu ứng thu nhiệt 

thứ nhất (109,98
o
C110,1

o
C) tư ng 

ứng với đ  giảm khối lượng trên 

đường TGA có xấp xỉ 3 phân tử nước 

kết tinh ra  Điều này phù hợp với việc 

nghiên cứu các phức chất bằng 

phư ng pháp phổ IR.  

Ở hiệu ứng thu nhiệt thứ hai (272,23
o
C 

 266,3
o
C) và hiệu ứng tỏa nhiệt 

(463,0 
o
C  512,43

o
C) ứng với quá 

trình cháy và phân hủy các thành phần 

của phức chất t o thành sản phẩm cuối 

cùng là Ln2O3(Ln: Eu, Yb). 

Nhiệt đ  phân hủy thấp chứng tỏ các 

phức chất  kém bền nhiệt. 

4. KẾT LUẬN  

1 Đ  tổng hợp được phức chất của 

Eu(III), Yb(III) của h n hợp phối tử 

L-l xin v  imidazol  

2.Bằng phư ng pháp ph n t ch 

nguyên tố, phư ng pháp phổ IR, 

phư ng pháp ph n t ch nhiệt, có thể 

kết luận: 

- Các phức chất có thành phần là: 

Ln(Leu)3ImCl3.3H2O ( Ln: Eu, Yb) 

- M i phân tử L-l xin chiếm hai vị trí 

phối trí trong phức chất , liên kết với 

ion Ln
3+

 qua nguyên tử nit  của nhóm 

(-NH2) và nguyên tử oxi của nhóm 

(COO
-
); Phân tử imidazol liên kết với 

ion Ln
3+

 qua nguyên tử nit  số 3 của 

dị vòng. 

- Các phức chất kém bền nhiệt. 
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