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Tóm tắt. Trong nghiên cứu này, vật liệu nano Gd(OH)3 dạng thanh đã được tổng hợp bằng phương 

pháp polyol với tiền chất là gadolini clorua hydrat (GdCl3·xH2O), natri hydroxit và chất hoạt động bề 

mặt là trietylen glycol (C6H14O4). Sản phẩm đã được đặc trưng bằng các kỹ thuật XRD, SEM, TEM, TG-

DTA, EDX. Kết quả cho thấy vật liệu Gd(OH)3 thu được có cấu trúc dạng thanh nano, đồng đều với 

khích thước 20 × 200 nm và tinh khiết. Vật liệu được ứng dụng trong phản ứng oxy hóa nâng cao đối với 

quang hóa phân hủy Congo đỏ của hệ xúc tác UV/Gd(OH)3 và UV/H2O2/Gd(OH)3. 

Từ khóa: Gd(OH)3, thanh nano, oxy hóa nâng cao, Congo đỏ 
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Abstract. In this study, nano Gd(OH)3 was synthesized with the polyol method with gadolinium 

chloride hydrate (GdCl3·xH2O) and sodium hydroxide as precursors, and triethylene glycol (C6H14O4) as 

a surfactant. The material was characterized with XRD, SEM, TEM, TG-DTA, EDX techniques. Gd(OH)3 

has the form of pure nanorods with a uniform size of 20 × 200 nm. The material was utilized as a catalyst 

in the advanced photochemical decomposition of Congo red as the UV/Gd(OH)3 and UV/H2O2/Gd(OH)3 

system. 
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1 Mở đầu 

Trong những năm gần đây, quá trình oxy 

hóa khử nâng cao đã được chứng minh là một 

trong những phương pháp hiệu quả, kinh tế cao và 

có khả năng xử lý nguồn nước ô nhiễm hợp chất 

hữu cơ tốt [1, 2]. Bản chất của quá trình oxy hóa 

khử nâng cao là tạo ra gốc tự do .OH, một sản phẩm 

trung gian, có hoạt tính oxy hóa rất cao (E0 = 2,8 V), 

chỉ sau flo (E0 = 3,05 V) [1]. Gốc tự do hydoxy được 

tạo ra bởi các tác nhân H2O2, O3, H2O, v.v. dưới tác 

dụng của tia UV hoặc UV/xúc tác rắn [1-3]. Vật liệu 

xúc tác rắn thông thường được sử dụng là các hợp 

chất của kim loại chuyển tiếp như oxit, hydroxit, 

sunfua, v.v. Trong đó, quá trình phản ứng oxy hóa 

khử nâng cao trên chất xúc tác dị thể vẫn chưa 

được nghiên cứu đầy đủ. Số lượng công trình được 

công bố về hệ xúc tác UV/H2O2/xúc tác rắn vẫn còn 

rất khiêm tốn,  tiêu biểu là hệ UV/H2O2/ZnO xúc 

tác quá trình xử lý nước thải của ngành công 

nghiệp sữa [4], hoặc UV/H2O2/TiO2 và 

UV/H2O2/TiO2+Zeolit được các tác giả nghiên cứu 

xúc tác cho quá trình phân hủy các chất màu trong 

nước thải rỉ đường và nước thải chứa chất màu azo 

trong sản phẩm thương mại [5, 6]. 

Vật liệu nano đất hiếm sử dụng trong xúc tác 

oxy khử nâng cao còn rất ít được nghiên cứu, đặc 

biệt là vật liệu nano chứa oxy của gadolini. Các 

công trình nghiên cứu về nano của gadolini hầu hết 

đều cho thấy khả năng ứng dụng trong lĩnh vực 

tương phản quang của kỹ thuật chụp cộng hưởng 

từ (MRI) [7, 8].  Nghiên cứu của Liu và cs. [9] là 

công trình hiếm hoi được công bố về tính chất xúc 

tác của vật liệu nano chứa oxy của gadolini. Trong 

công trình này, các nhà nghiên cứu đã điều chế 

thành công Gd(OH)3 dạng thanh nano với  đường 

kính 10–30 nm và chiều dài lớn hơn 450 nm, hấp 

thụ ánh sáng ở vùng tử ngoại gần (300–400 nm). 

Nhóm tác giả nghiên cứu tính chất xúc tác quang 

của vật liệu này khi mới điều chế và sau khi tái sử 

dụng trong hệ chứa Congo đỏ (CR) dưới tác dụng 

của tia UV. Kết quả cho thấy hoạt tính xúc tác hầu 

như ít thay đổi sau nhiều lần tái sử dụng và hàm 

lượng của CR đỏ bị phân hủy đạt trên 85% sau 200 

phút phản ứng.  

Đối tượng nghiên cứu hoạt tính xúc tác 

quang phân hủy thông thường là các hợp chất chứa 

vòng thơm hoặc dị vòng, hợp chất màu azo hoặc 

các hợp chất hữu cơ gây ô nhiễm nguồn nước [10-

12]. Đây là những chất hữu cơ gây ô nhiễm, khó 

phân hủy và có độc tính cao xuất hiện ngày càng 

nhiều trong quá trình sản xuất công nghiệp cũng 

như các hoạt động kinh tế – xã hội; chúng đã và 

đang gây ra những hệ lụy nặng nề về môi trường. 

Trong đó, hợp chất màu azo được sử dụng làm 

thuốc nhuộm trong công nghiệp dệt may – sự phát 

triển của ngành dệt may kéo theo quá trình xả thải 

các chất nhuộm gây ô nhiễm môi trường. Vì vậy, 

việc xử lý các hợp chất hữu cơ nói chung và chất 

màu azo trong nước thải được quan tâm nhiều, 

trong đó CR được nhiều tác giả chọn làm đối tượng 

nghiên cứu trong các nghiên cứu sự phân hủy của 

chất màu azo [9, 13].  

Trong nghiên cứu này, vật liệu nano 

Gd(OH)3 dạng thanh được tổng hợp bằng phương 

pháp polyol. Các đặc trưng cấu trúc và hình thái 

của sản phẩm Gd(OH)3 được nghiên cứu bằng các 

kỹ thuật hiện đại như XRD, SEM, TEM và EDX. 

Đồng thời, hoạt tính xúc tác quang oxy hóa khử 

nâng cao dị thể của hệ UV/Gd(OH)3 và 

UV/H2O2/Gd(OH)3 cũng được nghiên cứu trong 

phản ứng phân hủy CR.  

2 Phương pháp 

2.1 Hóa chất và thiết bị 

Tất cả hóa chất được sử dụng trong nghiên 

cứu này đều có độ tinh khiết cao: gadolini clorua 

hydrat (GdCl3·xH2O, 99,9%) được mua từ hãng 

Sigma; natri hydroxit (NaOH, 99,99%), trietylen 

glycol (TEG) (HO(CH2)2O(CH2)2O(CH2)2OH, 99%),  

hydro peoxit (H2O2, 30%) mua từ hãng Merck, CR 
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mua từ Hangzhou Chungyo, Trung Quốc; nước cất 

hai lần được chưng cất từ phòng thí nghiệm. 

2.2 Tổng hợp vật liệu nano Gd(OH)3  

Cho 2,5 mmol GdCl3·xH2O vào 20 mL TEG 

trong bình cầu đáy tròn. Hỗn hợp được khuấy từ ở 

nhiệt độ phòng trong vòng 12 giờ tạo thành hỗn 

hợp đồng nhất. Thêm 300 mL nước cất đồng thời 

khuấy từ, tăng nhiệt độ và giữ ổn định ở 70 °C. Tiếp 

theo, thêm từ từ 50 mL dung dịch NaOH 1,5 M đã 

được gia nhiệt ở nhiệt độ ổn định 70 °C vào hỗn 

hợp phản ứng; hỗn hợp phản ứng trở nên đục; tiếp 

tục khuấy từ ở 70 °C trong 3 giờ cho phản ứng xảy 

ra hoàn toàn; xuất hiện kết tủa trắng đục. Làm lạnh 

hỗn hợp phản ứng về nhiệt độ phòng; lọc lấy kết 

tủa; rửa nhiều lần bằng nước cất và etanol; sấy khô 

sản phẩm trong bình hút ẩm 6–7 ngày. Sản phẩm 

cuối cùng có dạng bột, màu trắng đục. 

2.3 Khảo sát hoạt tính xúc tác quang 

Hệ phản ứng gồm máy khuấy từ, bình tam 

giác và quạt thông gió; phía trên là đèn UV (18 W, 

365 nm, Phillip), được đặt trong thùng carton có 

chiều cao 55 cm, dài 75 cm và sâu 30 cm, khoét cửa 

ở phía trước. Khoảng cách từ đèn UV đến bề mặt 

dung dịch là 25 cm. Nhiệt độ phản ứng được giữ 

ổn định ở 25 °C nhờ quạt thông gió được gắn ở góc 

trên của thùng carton. 

Thí nghiệm 1: Cân 50 mg nano Gd(OH)3 cho 

vào 4 bình tam giác chứa 100 mL dung dịch CR 5, 

10, 15 và 20 ppm; khuấy từ 30 phút để cân bằng quá 

trình hấp phụ phẩm nhuộm vào vật liệu; sau đó 

chiếu UV và bắt đầu tính thời gian phản ứng. Sau 

mỗi khoảng thời gian xác định, lấy 5 mL mỗi dung 

dịch, ly tâm, lọc bỏ chất xúc tác, đo độ hấp thụ và 

quét bước sóng cực đại bằng máy quang phổ.  

Thí nghiệm 2: Lặp lại thí nghiệm 1 với hệ xúc 

tác cho phản ứng bao gồm 50 mg nano Gd(OH)3, 5 

mL H2O2, chiếu UV và sau mỗi khoảng thời gian 

xác định lấy 5 mL mẫu, ly tâm, lọc bỏ chất xúc tác, 

đo độ hấp thụ và quét bước sóng cực đại bằng máy 

quang phổ.  

3 Kết quả và thảo luận 

Giản đồ nhiễu xạ tia X của vật liệu Gd(OH)3 

được trình bày trên Hình 1. Giản đồ XRD cho thấy 

các pic cường độ mạnh đặc trưng của vật liệu 

Gd(OH)3 có vị trí tương đồng ở các tọa độ trên trục 

2θ. Các pic xuất hiện trong khoảng góc Bragg khảo 

sát 2θ từ 10 đến 70° tương ứng với các mặt phẳng 

(100), (110), (101), (200), (201), (211), (300), (112) và 

(131), đặc trưng trong mạng lưới sáu phương của 

tinh thể Gd(OH)3. Như vậy, vật liệu này kết tinh 

theo kiểu mạng lưới tinh thể và thuộc nhóm đối 

xứng P63/m(176) với các thông số mạng lưới về 

kích thước a = b = 6,33 Å; c = 3,63 Å; và thông số góc 

α = β = 90°, γ = 120°. So sánh kết quả thực nghiệm 

của giản đồ XRD cho giá trị phù với với các dữ liệu 

đặc trưng chuẩn trong thư viện của tinh thể 

Gd(OH)3 (JCPDS No, 01-083- 2037). Giản đồ XRD 

cũng cho thấy, ngoài các pic đặc trưng của 

Gd(OH)3, không còn pic của các pha tinh thể khác, 

chứng tỏ vật liệu điều chế có cấu trúc tinh thể đơn 

pha đồng nhất, tinh khiết. Các pic rõ, đậm và có 

cường độ lớn chứng tỏ vật liệu có độ kết tinh cao. 

Thành phần nguyên tố có trong mẫu 

Gd(OH)3, phân tích bằng phương pháp phổ tán xạ 

tia X (EDS), được trình bày trên Hình 2 và Bảng 1.  

Hình 2 cho thấy sự xuất hiện của hai nguyên 

tố chính là O và Gd. Bên cạnh đó còn có C và Cu, 

được cho là do sự có mặt của TEG và điện cực đo 

làm bằng đồng. Thành phần các nguyên tố trong 

Bảng 1 cho thấy chủ yếu là nguyên tố O và Gd, với 

tỉ lệ nguyên tử O/Gd ~ 2,5. 

 
Hình 1. Giản đồ XRD của Gd(OH)3 
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Hình 2. Phổ EDX của thanh nano Gd(OH)3 

Bảng 1. Thành phần các nguyên tố trong mẫu Gd(OH)3 

phân tích bằng EDS 

Nguyên tố % khối lượng % nguyên tử 

C 3,39 14,23 

O 19,30 60,65 

Cu 0,86 0,67 

Gd 74,45 24,45 

Tổng 100,00 100 

Hình thái vật liệu đặc trưng bằng SEM và 

TEM được trình bày trên Hình 3 và Hình 4.  

Kết quả SEM ở độ phân giải thấp và cao cho 

thấy vật liệu thu được có dạng thanh (thanh nano) 

với kích thước trung bình khoảng 20 × 200 nm, 

đồng nhất và phân tán tốt. Trong khi đó, ảnh TEM 

cho thấy rõ các thanh nano có độ phân tán cao, và 

kích thước đồng đều. Ở độ phân giải giải cao, ảnh 

TEM cho thấy trên thanh nano có nhiều lỗ, chứng 

tỏ vật liệu có độ xốp cao, sẽ rất thuận lợi cho việc 

khuếch tán các phân tử phản ứng tới các tâm xúc 

tác [14]. 

 

Hình 3. Ảnh SEM với độ phân giải khác nhau của mẫu 

Gd(OH)3 

 

Hình 4. Ảnh TEM với độ phân giải khác nhau của mẫu 

Gd(OH)3 
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Khảo sát tính chất xúc tác quang của thanh nano 

Gd(OH)3  

Phổ hấp thụ của dung dịch CR được trình 

bày trên Hình 5. 

Phổ hấp thụ của CR có ba cực đại tại các 

bước sóng 236,5, 342,5 và 494,5 nm. Trong đó, đỉnh 

ở bước sóng 494,5 nm có cường độ hấp thụ mạnh 

nhất nên được chọn làm bước sóng để khảo sát độ 

hấp thụ quang của dung dịch phản ứng phân hủy 

CR trong các thí nghiệm. 

Kết quả đo phổ hấp thụ cực đại của dung 

dịch phản ứng sau các thời gian phản ứng khác 

nhau đối với thí nghiệm 1 (hệ xúc tác UV/Gd(OH)3) 

ở các dung dịch phản ứng có nồng độ CR ban đầu 

lần lượt là 5, 10, 15 và 20 ppm được trình bày trên 

Hình 6. 

 

Hình 5. Phổ hấp thụ của Congo đỏ 

Kết quả từ Hình 6 cho thấy cường độ phổ 

hấp thụ tại bước sóng cực đại đặc trưng cho CR 

giảm dần theo thời gian phản ứng ở tất cả các nồng 

độ. Điều này cho thấy sự có mặt của CR trong dung 

dịch giảm dần và sau một khoảng thời gian phản 

ứng nhất định các pic đặc trưng cho CR biến mất, 

chứng tỏ CR đã bị phân hủy gần như hoàn toàn. 

 

Hình 6. Phổ hấp thụ dung dịch ở các nồng độ CR khác nhau theo thời gian phản ứng của hệ xúc tác UV/Gd(OH)3: (a) 

5 ppm, (b) 10 ppm, (c) 15 ppm và (d) 20 ppm
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Hình 7 cho thấy rằng, khi tăng nồng độ của 

CR thì thời gian kết thúc phản ứng cũng tăng lên 

từ 125 phút đối với dung dịch 5 ppm, 200, 350 và 

500 phút tương ứng với các dung dịch có nồng độ 

10, 15 và 20 ppm. Thời gian kết thúc phản ứng và 

mức độ phân hủy được trình bày trên Hình 7 và 

Bảng 2. Số liệu cho thấy sự phân hủy CR xảy ra hầu 

như hoàn toàn; mức độ phân hủy thấp nhất 98,60% 

đối với dung dịch có nồng độ đầu 20 ppm, và cao 

nhất đạt 99,84% đối với dung dịch 5 ppm. 

Kết quả phổ hấp thụ tại bước sóng cực đại 

của thí nghiệm 2 (hệ xúc tác UV/H2O2/Gd(OH)3) 

được trình bày trên Hình 8. 

Kết quả phổ hấp phụ cho thấy cường độ pic 

cực đại ở 494,5 nm giảm dần ở tất cả các nồng độ 

khảo sát (Hình 8) và tốc độ phân hủy của CR thay 

đổi theo thời gian và nồng độ ban đầu của chất 

màu CR. Cụ thể, sau 20 phút chiếu UV, mức độ 

phân hủy của CR khoảng gần 80% đối với dung 

dịch 5 ppm, khoảng 70% đối với dung dịch 10 ppm, 

55% đối với dung dịch 15 ppm và khoảng 50% đối 

với dung dịch 20 ppm. Tốc độ phân hủy CR sau đó 

giảm dần khi độ phân hủy gần đạt đến 100% (Hình 

9). Mức độ phân hủy của CR được trình bày ở Bảng 

3. 

 

Hình 7. Đồ thị phân hủy CR của hệ xúc tác 

UV/Gd(OH)3 theo thời gian 

Bảng 2. Mức độ và thời gian phân hủy CR 

 
Nồng độ (ppm) 

5 10 15 20 

tmax (phút) 125 200 350 500 

% phân hủy 99,84 98,70 99,26 98,60 

 

Hình 8. Phổ hấp thụ UV-vis của các dung dịch CR với 

các nồng độ khác nhau theo thời gian phản ứng của hệ 

xúc tác UV/H2O2/Gd(OH)3: (a) 5 ppm, (b) 10 ppm, (c) 15 

ppm và (d) 20 ppm 
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Sau thời gian chiếu UV 50, 90, 140 và 190 

phút tương ứng với các dung dịch có nồng độ 5, 10, 

15 và 20 ppm, mức độ phân hủy của CR hầu như 

là hoàn toàn. 

Sau thời gian trên không thấy có sự thay đổi 

cường độ phổ hấp thụ và đây được coi là thời gian 

kết thúc phản ứng phân hủy CR. Mức độ phân hủy 

của CR trong các thí nghiệm trên là rất cao, đều đạt 

khoảng 99% đối với tất cả các thí nghiệm. 

Như vậy, sự có mặt của H2O2 trong hệ xúc 

tác đã làm tăng tốc độ phản ứng lên đáng kể ở tất 

cả các thí nghiệm. Kết quả này là do sự gia tăng 

đáng kể sự gốc hydoxy trong dung dịch phản ứng 

khi có mặt của H2O2 và dưới tác động của tia UV. 

Điều này đã được chứng minh trong các trong các 

công bố trước đây. 

Tóm lại, hệ xúc tác UV/Gd(OH)3 và 

UV/H2O2/Gd(OH)3 có khả năng phân hủy CR rất 

cao và triệt để trong thời gian ngắn. Kết quả thí 

nghiệm có thể gợi mở hướng ứng dụng trong xử lý 

nước thải dệt nhuộm ở các khu công nghiệp nói 

riêng và xử lý nước ô nhiễm hữu cơ nói chung. 

 

Hình 9. Đồ thị phân hủy CR của hệ xúc tác UV/ 

H2O2/Gd(OH)3 theo thời gian 

Bảng 3. Mức độ và thời gian phân hủy CR 

 
Nồng độ (ppm) 

5 10 15 20 

tmax (phút) 50 90 140 190 

% phân hủy 99,10 99,00 99,03 98,82 

  

4 Kết luận 

Trong nghiên cứu này chúng tôi đã tổng hợp 

thành công vật liệu nano Gd(OH)3 dạng thanh 

bằng phương pháp polyol với chất hoạt động bề 

mặt là trietylen glycol trong nước. Vật liệu nano 

Gd(OH)3 có dạng thanh và kích thước cỡ 20 × 200 

nm, tinh khiết, đồng đều và phân tán tốt. Nghiên 

cứu này cũng cho thấy khả năng xúc tác dị thể của 

hệ chứa nano Gd(OH)3 điều chế được và dung dịch 

hydro peoxit trong nước bằng phản ứng phân hủy 

Congo đỏ. Vật liệu Gd(OH)3 điều chế bằng phương 

pháp polyol có hoạt tính xúc tác tốt. 
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