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TÓM TẮT 

Trong bài báo này chúng tôi trình bày phương pháp điều chế vật liệu nano oxit đất 

hiếm Gd(OH)3 và vật liệu pha tạp Nd(OH)3@Gd3+ bằng cách sử dụng tiền chất là 

các muối Gd(NO3)3.xH2O, Nd(NO3)3.3H2O và polyetylen glycol làm chất hoạt động 

bề mặt trong dung môi nước. Các kỹ thuật hiện đại XRD (phổ nhiễu xạ tia X), SEM 

(phổ vi sóng quét), TEM (phổ vi sóng truyền qua), DT-TDG (phương pháp phân 

tích nhiệt vi sai) và EDX (phổ tán xạ năng lượng tia X) được sử dụng để xác định 

đặc trưng tinh thể, thành phần, hình thái và kích thước cũng như đặc tính nhiệt 

của vật liệu. Kết quả cho thấy vật liệu thu được có dạng hình que, tương đối đồng 

nhất và phân tán đều. 

Từ khóa: nano, gadoli oxit, neodym oxit, nano pha tạp, phương pháp polyol. 

 

1. MỞ ĐẦU 

Trong những năm gần đây, vật liệu nano chứa oxit của các nguyên tố đất hiếm 

với những đặc tính lý – hóa khác biệt đã và đang thu hút nhiều nhóm nghiên cứu 

trong và ngoài nước, các công trình nghiên cứu về vật liệu này càng được công bố 

nhiều. Các nghiên cứu cho thấy chúng có khả năng ứng dụng đa dạng trong nhiều lĩnh 

vực khác nhau như: xúc tác, quang học, môi trường, y sinh…[1][2][3][4].  

Trong đó, vật liệu nano chứa oxit của gadoli hoặc là một trong những vấn đề 

được chú ý nhiều hơn cả, thống kê các công trình nghiên cứu được công bố cho thấy 

vật liệu này có ứng dụng rất tốt trong lĩnh vực chẩn đoán hình ảnh của kỹ thuật MRI . 

Các công trình nghiên cứu điều chế và ứng dụng nano Gd2O3, nano Gd(OH)3 trong 

lĩnh vực MRI cho thấy xuất hiện hai xu hướng. Thứ nhất, hướng nghiên cứu để tìm các 

phương pháp điều chế đơn giản, nhanh, kích thước của hạt bé và độ phân tán tốt; biến 

tính bề mặt làm tăng tính tương thích sinh học của vật liệu với cơ thể người và đánh 
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giá khả năng ứng dụng của chúng đối với những loại tế bào ung thư khác nhau 

[5][6][7][8] [9][10]. Xu hướng thứ hai được các nhóm triển khai là pha tạp những 

nguyên tố khác vào vật liệu nano chứa oxi của gadoli và khảo sát các đặc trưng vật liệu 

cũng như tính chất và ứng dụng của vật liệu thu được. [11][12][13][14]. Các công trình 

công bố đã cho thấy hình thái, kích thước vật liệu phụ thuộc vào phương pháp và các 

điều kiện tổng hợp vật liệu; tính chất lý – hóa cũng như hoạt tính sinh học của vật liệu 

phụ thuộc vào hình thái, kích thước và đặc biệt là thành phần nguyên tố của vật liệu. 

Sự có mặt của các nguyên tố lạ sẽ làm tăng cường các hoạt tính dựa trên đặc trưng lý – 

hóa của vật liệu, cũng như xuất hiện những tính chất mới có thể khác xa với vật liệu 

ban đầu [15][16].  

Như vậy, việc thay đổi các phương pháp điều chế và pha tạp các nguyên tố 

khác vào vật liệu sẽ thu được những vật liệu có đặc tính khác biệt nhau. Trong công 

trình này tôi bước đầu nghiên cứu điều chế vật liệu Gd(OH)3 và Nd(OH)3@Gd3+ bằng 

phương pháp polyol với mong muốn xây dựng một phương pháp hóa học xanh điều 

chế các vật liệu chứa oxi của các nguyên tố đất hiếm. Các nghiên cứu sâu hơn về ứng 

dụng vật liệu này trong các lĩnh vực như xúc tác, cảm biến, y sinh … sẽ được tiến hành 

trong thời gian tới. 

 

2. PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1 Hóa chất và các phương pháp đặc trưng vật liệu 

Các hóa chất sử dụng cho thí nghiệm trong bài báo được mua từ các hãng 

Sigma Aldrich: GdCl3.xH2O (99,99%); Merck: Nd(NO3)3.3H2O, TEG (99,9%), 

NaOH(99,9%), C2H5OH và nước cất hai lần được điều chế trong phòng thí nghiệm.  

Các kỹ thuật vật lý hiện đại được dùng để xác định cấu trúc tinh thể, hình thái, 

kích thước, thành phần cũng như đặc tính phân hủy nhiệt của vật liệu: Phương pháp 

nhiễu xạ tia X (XRD), phổ vi sóng quét (SEM), phổ vi sóng truyền qua (TEM), phân 

hủy nhiệt vi sai (TGA), phổ tán xạ năng lượng tia X (EDX). 

2.2 Tổng hợp vật liệu nano hydroxit. 

Cho 2,5mmol GdCl3.xH2O (hoặc hỗn hợp GdCl3.xH2O và Nd(NO3)3 theo tỷ lệ số 

mol 1:4) vào 20ml TEG trong bình cầu cổ tròn. Hỗn hợp được khuấy từ ở nhiệt độ 

phòng trong vòng 12 giờ tạo thành hỗn hợp đồng nhất. Thêm 300ml nước đồng thời 

khuấy từ, tăng nhiệt độ và giữ ổn định ở 700C. Tiếp theo, thêm từ từ 50ml dung dịch 

NaOH 1,5M đã được gia nhiệt ở nhiệt độ ổn định 700C vào hỗn hợp phản ứng, hỗn 

hợp phản ứng trở nên đục, tiếp tục khuấy từ ở 700C trong 3 giờ cho phản ứng xảy ra 

hoàn toàn, xuất hiện kết tủa trắng đục. Làm lạnh hỗn hợp phản ứng ở nhiệt độ phòng, 

lọc lấy kết tủa, rửa nhiều lần bằng nước cất và etanol, làm khô sản phẩm trong bình 

hút ẩm 5-7 ngày. Sản phẩm cuối cùng có dạng bột, màu trắng đục. 
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3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1 Đặc trưng tinh thể 

Giản đồ phổ nhiễu xạ tia X của vật liệu Gd(OH)3 và Nd(OH)3@Gd3+ được chỉ ra 

ở hình 1.  
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Hình 1. Phổ XRD của Gd(OH)3 và Nd(OH)3@Gd3+ mới điều chế 

Từ giản đồ XRD cho thấy các pic cường độ mạnh đặc trưng của vật liệu 

Gd(OH)3 và Nd(OH)3@Gd3+ có vị trí tương đồng ở các tọa độ trên trục 2θ, các píc xuất 

hiện trong khoảng góc Bragg khảo sát 2θ từ 10 - 700 tương ứng với các mặt phẳng 

(100), (110), (101), (200), (201), (211), (300), (112) và (131). Các mặt phẳng này tương ứng 

với các mặt phẳng đặc trưng trong mạng lưới sáu phương của tinh thể Gd(OH)3 và 

Nd(OH)3. Như vậy, kết quả cho thấy hai vật liệu này kết tinh cùng kiểu mạng lưới tinh 

thể và thuộc nhóm đối xứng P63/m(176). So sánh kết quả thực nghiệm của phổ XRD 

cho ta 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) cũng như tinh thể Nd(OH)3. (JCPDS No, 01-088- 

2035).  

Giản đồ XRD cũng cho thấy ngoài các pic đặc trưng của Gd(OH)3 và Nd(OH)3 

không còn pic của các pha tinh thể khác, kết quả này cũng cho thấy vật liệu điều chế có 

cấu trúc tinh thể đơn pha đồng nhất, tinh khiết và không khuyết tật trong mạng tinh 

thể. Các pic rõ, đậm và có cường độ lớn chứng tỏ vật liệu có độ kết tinh cao. Trong tinh 
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thể vật liệu pha tạp Nd(OH)3@Gd3+ các ion Gd3+ thay thế hoàn hảo ion Nd3+ trong các 

nút mạng tinh thể. Giá trị các đặc trưng tinh thể của vật liệu được chỉ ra ở Bảng 1. 

Bảng 1. Đặc trưng tinh thể của mẫu Gd(OH)3 và Nd(OH)3@Gd3+. 

Mẫu a (A0) b(A0) c(A0) α (0) β(0) γ(0) 

Gd(OH)3 6,33 6,33 3,63 90 90 120 

Nd(OH)3@Gd3+ 6,42 6,42 3,74 90 90 120 

Bảng 1 cho ta thấy kích thước mạng lưới tinh thể của hai vật liệu này tương 

đồng nhau (a = b, c), các góc tương ứng α = β = 900 , γ = 1200. Tuy nhiên, kích thước của 

mạng lưới tinh thể Nd(OH)3@Gd3+ lớn hơn kích thước tinh thể Gd(OH)3, điều này được 

lý giải bởi giá trị bán kính ion Gd3+ bé hơn bán kính ion Nd3+, cụ thể bán kính Gd3+ và 

Nd3+lần lượt là 1,05A0 và 1,11A0 [17]. 

3.2 Đặc trưng bề mặt 

Hình 2 là kết quả của phương pháp phân tích phổ SEM và TEM cho vật liệu 

Nd(OH)3@Gd3+ và Gd(OH)3. Từ hình ta thấy cả hai loại vật liệu thu được có cùng một 

dạng cấu trúc là hình trụ dài (nanorods) phân bố ở kích thước dưới 100nm đồng nhất 

Hình 2. Ảnh TEM và SEM của vật liệu Nd(OH)3@Gd3+ (b,d) và Gd(OH)3 (a, c). 
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và phân tán tốt. So sánh hình ảnh ta thấy vật liệu Nd(OH)3@Gd3+ có kích thước cỡ 

10x40nm còn kích thước của vật liệu Gd(OH)3 cỡ 17x80 nm. 

3.3 Phương pháp phân tích nhiệt (TG – DTG) và thành phần vật liệu 

Mẫu Gd(OH)3 hình que mới điều chế được ký hiệu là Gd-TEG-70. Kết quả phân 

tích nhiệt mẫu Gd-TEG-70 được chỉ ra ở Hình 3. Trên hình cho thấy khối lượng mẫu có 

sự sụt giảm 31,93% khối lượng bắt đầu từ nhiệt độ nhiệt độ phòng đến 9000C. Có thể 

chia thành các quá trình như sau: 

Hình 3. Giản đồ Phân tích nhiệt của vật liệu Gd(OH)3 

Trong khoảng nhiệt độ dưới 1500C khối lượng mẫu sụt giảm 6,40%, đồng thời 

xuất hiện pic thu nhiệt ở 105,620C. Quá trình này tương ứng với sự bay hơi nước trong 

mẫu, bao gồm nước ẩm và nước tạo liên kết hidro trong tinh thể vật liệu. 

Trong khoảng nhiệt từ 1500C – 4100C khối lượng mẫu sụt giảm 19,01% đồng 

thời xuất hiện hai pic ở 227,880C và 368,310C ứng với quá trình bay hơi TEG trong mẫu 

đồng thời với quá trình bắt đầu oxy hóa và đốt cháy chất hoạt động bề mặt TEG (Nhiệt 

độ sôi của triethylenglycol là 285°C).  

Trong khoảng nhiệt độ từ 4100C – 9000C khối lượng mẫu giảm 6,52% và xuất 

hiện pic đặc trưng ở 666,300C tương ứng với quá trình phân hủy các phân tử TEG còn 

lại giữa các hạt nano Gd2O3 và các phân tử hữu cơ, đồng thời quá với quá trình than 

hóa và đốt cháy than sinh ra trong mẫu thử.  
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Trên 9000C không quan sát thấy sự thay đổi khối lượng cũng như thay đổi nhiệt 

của phổ XRD, điều này cho thấy vật liệu thu được đã cháy hết các hợp chất hữu cơ và 

đạt đến cấu trúc tinh thể bền, ổn định. 

Hình 4. Giản đồ Phân tích nhiệt của vật liệu Nd(OH)3@Gd3+ 

Hình 4 cho ta giản đồ phân tích nhiệt của vật liệu Nd(OH)3@Gd3+, quan sát ta 

thấy sự xuất hiện của các píc tại 87,73; 378,61 và 650,33 0C tương ứng với sư sụt giảm 

khối lượng 4,13; 7,60 và 8,40 % của vật liệu, Quá trình nung nóng vật liệu từ nhiệt độ 

phòng đến 900 0C làm sụt giảm 20,13 % khối lượng và có thể chia làm ba giai đoạn: 

Dưới 250 0C; từ 250 – 430 0C và từ 430 – 700 0C, sau giai đoạn này không ghi nhận sự 

giảm khối lượng, như vậy vật liệu này đạt mức ổn định nhiệt sau 700 0C. So sánh với 

vật liệu Gd(OH)3 ta thấy không có sự xuất hiện của pic ở 227 0C; pic ở 87,73 0C tương 

ứng với sự bay hơi của nước ở dạng hấp phụ trên bề mặt vật liệu, không xuất hiện 

phân tử nước trong liên kết cầu nội của tinh thể. Giai đoạn còn lại của vật liệu pha tạp 

Nd(OH)3@Gd3+ tương ứng với sự bay hơi của phân tử TEG trong cầu nội tinh thể, quá 

trình chuyển hóa từ hydroxit thành oxit và quá trình ôxy hóa đốt cháy hoàn toàn phân 

tử hữu cơ.  

Thành phần nguyên tố có trong mẫu Gd(OH)3 phân tích bằng phương pháp 

phổ tán xạ tia X thể hiện trong Bảng 2 và Hình 5.  
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Bảng 2. Bảng phần trăm các nguyên tố tại các điểm của vật liệu Gd(OH)3 

Tên nguyên tố Điểm 1 Điểm 2 Điểm 3 

Gd 22.83 22.88 23.68 

O 56.65 55.83 56.11 

 

Hình 5. Phổ EDX của mẫu Gd –TEG-70 và ảnh SEM tại vị trí đo của điểm 1  

Thành phần nguyên tố có trong mẫu Nd(OH)3@Gd3+ phân tích bằng phương 

pháp phổ tán xạ tia X thể hiện trong Bảng 3 và Hình 6.  

Hình 6. Phổ EDX của mẫu Nd(OH)3@Gd3+ và ảnh SEM tại vị trí đo của điểm 1 
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Bảng 3. Bảng phần trăm nguyên tố Nd và Gd tại các điểm của vật liệu Nd(OH)3@Gd3+ 

Tên nguyên tố Điểm 1 Điểm 2 Điểm 3 

Nd 16.75 16.22 15.21 

Gd 4.13 4.23 3.77 

Việc ghi nhận phổ tia X phát ra từ vật rắn cho thông tin về các nguyên tố hóa 

học có trong mẫu và tỉ lệ các nguyên tố này. Hình 5 và Hình 6 xuất hiện đầy đủ các 

peak của Cd và Nd và O. Thành phần các nguyên tố phân tích tại 3 vị trí khác nhau của 

cả hai vật liệu đều cho giá trị gần giống nhau, đặc biệt trong vật liệu Nd(OH)3@Gd3+ 

cho thấy tỷ lệ % nguyên tử của Nd:Gd có giá trị xấp xỉ 4:1 tương ứng với tỷ lệ số mol 

ban đầu của tiền chất, điều này chứng tỏ rằng các nguyên tố phân bố đồng đều ở phạm 

vi kích thước micromet và phạm vi kích thước các liên kết hóa học trong nguyên tử của 

vật liệu. 

 

4. KẾT LUẬN 

Nghiên cứu này chứng minh sự thành công của phương pháp tổng hợp vật liệu 

nano hydroxit đất hiếm bằng phương pháp polyol một cách đơn giản trong điều kiện 

cơ bản của phòng thí nghiệm. Phương pháp này có thể áp dụng để tổng hợp những vật 

liệu nano hydroxit cũng như oxit đất hiếm cũng như các loại hợp chất có oxy của các 

nguyên tố chuyển tiếp. Thêm nữa, nghiên cứu này cũng đã phân tích một số đặc trưng 

tinh thể, đặc trưng bề mặt cũng như khảo sát sự phân hủy nhiệt và thành phần nguyên 

tố của vật liệu thu được. Sự nghiên cứu chuyên sâu tiếp theo để khảo sát hoạt tính lý – 

hóa của vật liệu này sẽ tiếp tục trong thời gian tới. 
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ABSTRACT 

In the present study, Gd(OH)3 and Nd(OH)3@Gd3+ nanorods are synthesized by 

polyol method with the precursor of Gd(NO3)3.xH2O, Nd(NO3)3.3H2O; sodium 

hydroxide and the surfactant of triethylene glycol. The obtained product has been 

characterized by physico-chemical method such as X-ray diffraction (XRD), 

scanning electron microcopy (SEM), transmission electron microscopy (TEM), 

thermal gravity-differential thermal gravity (TG-DTG) analysis. The results 

showed that the material is nanorods, homogeneous and particle dispersion. This 

is a convenient method and can be used to prepare other metal oxide 

nanoparticles. 

Keywords: gadolinium oxide nano, Neodymium oxide doped nano, polyol 

method. 
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