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Аннотация. Исследована зависимость формы и размера частиц оксида иттрия, легированного 

ионами неодима, от способа синтеза: гомогенное и гетерогенное соосаждение. Для гомогенного со-

осаждения показана зависимость формы и размера частиц оксида иттрия, легированного ионами не-

одима, от концентрации исходных солей в растворе, от соотношения концентраций ионов иттрия к 

осадителю в растворе, от времени старения осадка во время синтеза, от температуры синтеза. Уста-

новлено, что для гомогенного соосаждения форма частиц не изменяется при переходе от прекурсора 

до синтезированного оксида иттрия – образуются частицы сферической формы. Методами инфра-

красной спектрометрии и рентгенофазового анализа установлена природа прекурсора – прекурсор 

рентгеноаморфный, имеющий гидрокарбонатную природу. Размер частиц при переходе от прекур-

сора до синтезированного оксида иттрия уменьшается на 10–20 %. 

Для гетерогенного соосаждения показана зависимость формы и размера частиц от природы оса-

дителя (раствор аммиака и раствор аммония углекислого кислого). Также было изучено влияние 

концентрации исходных солей и температуры синтеза на форму и размер частиц. Установлено, что 

для гетерогенного соосаждения вне зависимости от осадителя форма частиц не изменяется при пе-

реходе от прекурсора до синтезированного оксида иттрия – при использовании в качестве осадителя 

аммиака получаются частицы игольчатой формы, собранные в агломераты, при использовании в ка-

честве осадителя раствора аммония углекислого кислого получаются частицы пластинчатой формы. 

Методами инфракрасной спектрометрии и рентгенофазового анализа установлена природа прекур-

сора: при использовании в качестве осадителя раствора аммония углекислого кислого прекурсор 

рентгеноаморфный, имеющий гидрокарбонатную природу, а при использовании в качестве осадите-

ля раствора аммиака – смесь гидратов оксогидроксонитратов иттрия. Размер частиц при переходе от 

прекурсора до синтезированного оксида иттрия практически не изменяется для частиц полученных 

соосаждением раствором аммиака и уменьшается в 2 раза для частиц полученных соосаждением 

раствором аммония углекислого кислого. 
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Abstract. The dependence of shape and particle size of Nd-doped yttrium oxide powder on the synthe-

sis method was investigated, covering homogeneous and heterogeneous co-precipitation. For the homoge-

neous co-precipitation method, the dependence of shape and particle size of Nd-doped yttrium oxide powd-

er on the concentration of the initial salts in a solution, the ratio of concentrations of yttrium ions to the pre-

cipitator in the solution, the aging time of the precipitate during synthesis, and synthesis temperatures were 

investigated. It was found that for homogeneous co-precipitation the particle shape did not change during 

the transition from the precursor to synthesized yttrium oxide: spherical particles were formed. The nature 

of the precursor was established by infrared spectrometry and X-ray fluorescence analysis. The precursor 

was X-ray amorphous, of bicarbonate nature. The particle size decreased by 10–20% during the transition 

from the precursor to the synthesized yttrium oxide. 

For the heterogeneous co-precipitation method, the dependence of shape and particle size on precipita-

tor nature (ammonia solution and ammonium bicarbonate solution) were investigated. Besides, the effect of 

the concentration of the initial salts and the synthesis temperature on the shape and particle size) was stu-

died. It was found that for heterogeneous co-precipitation, regardless of the precipitator nature, the particle 

shape did not change after conversion from the precursor to the synthesized yttrium oxide. Needle-shaped 

particles collected in agglomerates were obtained with ammonia as the precipitator. Plate-shaped particles 

were obtained with a solution of ammonium bicarbonate as the precipitator. The precursor nature was estab-

lished by infrared spectrometry and X-ray phase analysis. The precursor was X-ray amorphous, of bicarbo-

nate nature, if a solution of ammonium bicarbonate was used as the precipitator. The precursor was a mix-

ture of hydrates of yttrium oxohydroxonitrates, if ammonia was used as the precipitator. The particle size 

obtained by the co-precipitation method with ammonia as precipitator did not change during the conversion 

from the precursor to the synthesized yttrium oxide, while the particle size obtained by the co-precipitation 

method with ammonium bicarbonate as precipitator decreased by 2 times. 

Keywords: yttrium oxide, homogeneous co-precipitation, heterogeneous co-precipitation, particle mor-
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Введение 

В настоящее время все большее значение приобретает изготовление новых высокоплотных 

керамических материалов, созданных на основе чистых наноразмерных оксидов металлов, в том 

числе оксида иттрия. Высокий интерес к оксиду иттрия обусловлен тем, что он является исход-

ным веществом для изготовления оптических материалов, обладающих высоким светопропуска-

нием в видимой и ИК-области спектра, высокой термо- и химической стойкостью, и является 

перспективным материалом при изготовлении активных элементов твердотельных лазеров, лю-

минофоров и сцинтилляторов. Однако существует ряд трудностей, возникающих при изготовле-

нии монокристаллов оксида иттрия оптического качества, которые связаны, в первую очередь, с 

высокой температурой его плавления (2430–2450 °C) [1, 2].  

Невысокая стоимость, потенциальная возможность изготовления кристаллов с хорошим оп-

тическим качеством и большой апертуры, а также большие значения теплопроводности оксида 

иттрия (0,013 Вт/(м·К) для Y2O3 и 0,0014 Вт/(м·К) для иттрий-алюминиевого граната), позволяют 
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керамику на его основе выдвинуть на одну из ведущих позиций в ряду известных лазерных кри-

сталлических материалов для фемтосекундных лазеров [1, 2].  

Для получения прозрачной керамики решающее значение имеет выбор сырья. Исходный по-

рошок обязательно должен соответствовать строгим требованиям. Размер частиц, распределение 

их по размерам, морфология, фазовая и химическая чистота, степень агломерации порошка ока-

зывают существенное влияние на спекание и микроструктуру керамики [3–5]. Форма и размер 

частиц оксида иттрия напрямую зависят от способа его получения: лазерная абляция [6, 7], золь-

гель метод [8, 9], метод осаждения [10, 11], гидротермальный метод [12, 13] и т. д.  

Наиболее простым и не требующим дорогостоящего оборудования методом синтеза мелко-

дисперсных порошков оксида иттрия является осаждение (или соосаждения в случае получения 

легированного оксида иттрия). Сущность метода заключается в получении нерастворимых со-

единений (прекурсоров) из растворов солей иттрия, последующем отделении осадка от маточно-

го раствора и термической обработки прекурсора. В данном методе различают: 

– гомогенное осаждение, при котором образование прекурсора происходит при медленном 

разложении осадителя в растворе [14–19]; 

– гетерогенное осаждение, при котором образование осадка происходит в момент добавления 

раствора осадителя к раствору солей (прямое осаждение), и наоборот – добавления раствора со-

лей к раствору осадителя (обратное осаждение) [20–25]. 

Изменение условий осаждения приводит к изменению состава получаемого прекурсора и, 

как следствие, к изменению формы и размера частиц получаемого порошка оксида. 

Целью данной работы являлось изучение влияния условий синтеза на форму и размер частиц 

оксида иттрия, легированного ионами неодима (Nd:Y2O3). 

Для достижения данной цели проводили исследования зависимости формы и размера частиц 

Nd:Y2O3 : 

– от способа осаждения: гомогенного и гетерогенного обратного; 

– концентрации исходных солей; 

– температуры термообработки. 

Для метода гетерогенного обратного соосаждения также проводили исследования зависимо-

сти формы и размера частиц от природы осадителя (аммиак и гидрокарбонат аммония). 

Для всех методов осаждения отслеживали связь между формой и размером частиц прекурсо-

ра и синтезированного оксида. 

 

Экспериментальная часть 

В качестве исходных материалов для получения оксида иттрия, допированного ионами не-

одима, использовали: 

– нитрат иттрия 6-водный, «хч», ТУ 6-09-4676-83; 

– нитрат неодима 6-водный (импортный) ABCR кат. № AB 202388. 

В качестве осадителя использовали: 

– карбамид «чда», ГОСТ 6691-77; 

– аммоний углекислый кислый, «хч» ГОСТ 3762-78; 

– аммиак водный, «осч 23-5» ГОСТ 24147-80. 

Метод гомогенного соосаждения 

Нитраты иттрия и неодима растворяли в дистиллированной воде при помощи магнитной ме-

шалки для получения раствора с концентрацией ионов иттрия 0,099 моль/л и ионов неодима 

0,001 моль/л. 

Карбамид растворяли в дистиллированной воде при помощи магнитной мешалки для полу-

чения раствора с концентрацией в диапазоне от 1 до 2 моль/л. 

Растворы карбамида и смеси нитратов иттрия и неодима смешивали при помощи магнитной 

мешалки, добавляли дистиллированной воды для получения раствора с суммарной концентраци-

ей ионов металлов в диапазоне от 0,01 до 0,02 моль/л и с концентрацией карбамида в интервале 

от 0,5 до 1 моль/л. Соотношение концентрации ионов металлов к концентрации карбамида в рас-

творе составляло от 1:50 до 1:100  
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Раствор, состоящий из смеси водных растворов нитратов иттрия и неодима и раствора кар-

бамида, нагревали в стеклянном стакане до температуры ~ 90 °С при постоянном перемешивании 

и после начала выпадения осадка выдерживали в течение 1–3 часов. 

Метод гетерогенного обратного соосаждения 

Аммоний углекислый кислый растворяли в дистиллированной воде при помощи магнитной 

мешалки без нагрева, его концентрация составляла 1,5 моль/л. Водный раствор аммиака готовили 

разбавлением аммиака водного дистиллированной водой в соотношении 1:4. 

Нитраты иттрия и неодима растворяли в дистиллированной воде при помощи магнитной ме-

шалки для получения раствора с концентрацией ионов иттрия в диапазоне от 0,0099 до 0,099 

моль/л и ионов неодима в диапазоне от 0,0001 до 0,001 моль/л. Соотношение концентрации ио-

нов иттрия к концентрации ионов неодима в растворе составляло 99:1 

Синтез порошка Nd:Y2O3 проводили методом гетерогенного обратного соосаждения из рас-

творов нитратов раствором аммония углекислого кислого (далее по тексту – гетерогенное сооса-

ждение бикарбонатом аммония) и водным раствором аммиака (далее по тексту – гетерогенным 

соосаждение аммиаком) при поддержании рН раствора 7,0 ± 0,1. Скорость капельного прилива-

ния раствора нитратов ~ 10 см
3
/мин. Старение осадка проводили в течение 2 часов при переме-

шивании на магнитной мешалке. 

Полученные осадки фильтровали при помощи вакуум-фильтра. Осадок на фильтре промыва-

ли дистиллированной водой и этиловым спиртом, затем сушили на воздухе в течение не менее 

6 часов. Полученные порошки прекурсора прокаливали при температурах 700 °С, 1000 °С и 

1250 °С в течение 2 часов. 

 

Методы исследования 

Для определения свойств и структуры прекурсора использовали следующие методы: 

– совмещенный термический анализ (СТА), включающий термогравиметрический анализ 

(ТГА) и метод дифференциальной сканирующей калориметрии (ДСК); 

– ИК-спектрометрия; 

– рентгенофазовый анализ (РФА); 

– сканирующая электронная микроскопия. 

Фазовый состав, форму и размер частиц порошка Nd:Y2O3 определяли с помощью: 

– РФА; 

– сканирующей электронной микроскопии. 

РФА выполнен на рентгеновском дифрактометре на излучении CuKα в диапазоне углов 2ϴ с 16 

до 95 градусов, с шагом – 0,02 градуса, время накопления импульсов – 3 секунды. Режим съемки: U = 

40 кВ, I = 40 мA.  

Исследование процесса термического разложения образцов проводили в инертной среде 

(азот) в интервале температур от 25 °С до 1000 °С со скоростью нагрева 10 °С/мин на термоана-

лизаторе (пределы допускаемой относительной погрешности измерений температуры ±1,5 %, 

массы ±1 %). В ходе исследования получали кривые зависимости изменения массы от време-

ни/температуры (ТГ-кривые), а также ДТГ-кривые – производные от ТГ-кривых, позволяющие 

установить момент времени или температуру, при которой изменение массы происходит с мак-

симальной скоростью.  

 

Результаты и обсуждение 

Исследование прекурсора оксида иттрия 

Дифрактограммы порошков прекурсоров, полученных методами гомогенного соосаждения и 

гетерогенного соосаждения бикарбонатом аммония и аммиаком, представлены на рис. 1. 

Как видно из рис. 1, прекурсоры Nd:Y2O3, полученные методом гомогенного соосаждения и 

гетерогенного соосаждения бикарбонатом аммония аморфным, а также прекурсор, полученный 

гетерогенным соосаждением аммиаком имеют кристаллическую структуру. Установлено, что 

прекурсор, полученный гетерогенным соосаждением аммиаком представляет собой смесь гидра-

тов оксогидроксонитратов иттрия.  

По результатам ТГА (рис. 2–4) термическое разложение исследованных порошков прекурсо-

ров происходит в несколько стадий.  
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а) б) 

 
в) 

 

Рис. 1. Дифрактограмма порошка прекурсора Nd:Y2O3, полученного методом: 
а – гомогенного соосаждения; б – методом гетерогенного соосаждения аммиаком;  

в – гетерогенного соосаждения бикарбонатом аммония 
 

На начальных участках ДТГ-кривых всех исследованных образцов наблюдается эндотерми-

ческий эффект, соответствующий удалению химически связанной воды. Затем начинается про-

цесс деструкции прекурсоров.  

Для образца, полученного методом гомогенного соосаждения (см. рис. 2), этот процесс идѐт 

практически с постоянной скоростью до температуры 600 С. Далее отмечается резкое возрас-

тание скорости процесса: как видно по ДТГ-кривым, максимальная скорость наблюдается при 

температуре 633 С, завершающая температура ступени разложения – 660 С. Общая потеря мас-

сы указанного порошка при температуре 750 С достигает 43 % и, далее, до 1000 С изменения 

массы практически не происходит.  

Окончание процесса разложения прекурсора, полученного гетерогенным соосаждением би-

карбонатом аммония (см. рис. 4), происходит при температуре 713 С. Для образца, полученного 

гетерогенным соосаждением аммиаком (см. рис. 3), процесс заканчивается значительно раньше – 

при температуре 518 С.  

Также на ДТГ-кривых образцов, полученных гетерогенным соосаждением аммиаком и би-

карбонатом аммония, в интервале температур от 300 С до завершающих температур процесса 

разложения наблюдается эндотермический эффект (температура пика 280 С и 380 С соответст-

венно), обусловленный разложением прекурсора.  

В результате проведенного термического анализа определена температура синтеза Nd:Y2O3 

из прекурсоров – 700 °C. 

По данным ИК-спектрометрии (рис. 5) спектр образцов прекурсоров, полученных гомоген-

ным соосаждением и гетерогенным соосаждением бикарбонатом аммония, имеет набор полос 

поглощения, характерных для колебаний связей «C-O» в группе HCO3
-
, «N-O» и «N-H», что мо-

жет свидетельствовать о гидрокарбонатной природе прекурсоров. Спектр образца прекурсора, 

полученного гетерогенным соосаждением аммиаком, имеет набор полос поглощения, характер-

ных для колебаний связей «O-H» в группе OH
-
, «N-H» «N-O», что согласуется с данными РФА – 

смесь гидратов оксогидроксонитратов иттрия. 
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Рис. 2. ТГ- и ДТГ-кривые порошка прекурсора Nd:Y2O3,  

полученного методом гомогенного соосаждения 

 
Рис. 3. ТГ- и ДТГ-кривые порошка прекурсора Nd:Y2O3,  
полученного гетерогенным соосаждением аммиаком 

 
Рис. 4. ТГ- и ДТГ-кривые порошка прекурсора Nd:Y2O3,  

полученного гетерогенным соосаждением бикарбонатом аммония 
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Рис. 5. Спектры НПВО прекурсоров:  
1 – гомогенное соосаждение, 2 – гетерогенное соосаждение аммиаком;  

3 – гетерогенное соосаждение бикарбонатом аммония 

 

На рис. 6 представлены снимки с электронного микроскопа частиц прекурсоров, полученных 

методами гомогенного соосаждения и гетерогенного соосаждения бикарбонатом аммония и ам-

миаком, которые имеют разную морфологию. 

 

   

а) б) в) 

Рис. 6. Электронные снимки частиц порошка прекурсора Nd:Y2O3: 
а – гомогенное соосаждение; б – гетерогенное соосаждение аммиаком;  

в – гетерогенное соосаждение бикарбонатом аммония 

 

Исследование синтезированного порошка оксида иттрия, легированного ионами неодима 

Дифрактограмма порошка оксида иттрия, полученного методом гомогенного соосаждения, 

представлена на рис. 7. 

 

Рис. 7. Дифрактограмма порошка Nd:Y2O3 
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Как видно из рис. 7, дифрактограмма представлена только линиями, принадлежащими со-

единению Y2O3, карточка № 01-082-2415, с кубической решеткой. 

Дифрактограммы образцов, полученных из прекурсоров гетерогенного соосаждения бикар-

бонатом аммония и аммиаком, идентичны представленной. 

Гомогенное соосаждение 

Исследование зависимости формы и размера частиц оксида иттрия от концентрации ионов 

иттрия в исходном растворе и от времени старения 

На рис. 8 представлены снимки с электронного микроскопа частиц оксида иттрия, получен-

ных гомогенным соосаждением при различных концентрациях иттрия в растворе. Соотношение 

концентраций [Y
3+

]/[(NH2)2CO] составляло 1:50. 

При анализе данных видно, что с увеличением концентрации суммарной концентрации ио-

нов иттрия и неодима частицы оксида иттрия становятся менее сферическими, более крупными и 

сильнее срастаются в агломераты. 
 

   

а) б) в) 

Рис. 8. Электронные снимки частиц порошков Nd:Y2O3: 
а – С(Y3++ Nd3+) = 0,01 моль/л; б – С(Y3++ Nd3+) = 0,015 моль/л; в – С(Y3++ Nd3+) = 0,02 моль/л 

Как видно из рис. 6 и 8, как для прекурсора, так и для синтезированного оксида прослежива-

ется сферическая форма частиц. Стоит отметить, что размер сферических частиц оксида иттрия 

уменьшается на 10–20 % в сравнении с размером частиц прекурсора, что делает возможным про-

ведение оценки формы и размера частиц на стадии прекурсора. 

Увеличение времени выдержки осадка от 1 до 3 часов и увеличение температуры изотерми-

ческой выдержки с 90 до 100 °С не оказывают влияние на форму и размер частиц. 

Зависимость формы и размера частиц от температуры синтеза 

Форма частиц Nd:Y2O3 при температурах 700 °C и 1000 °C не меняется, при увеличении тем-

пературы до 1200 °C происходит увеличение размеров и слипание частиц (рис. 9). 
 

  
а) б) 

Рис. 9. Электронные снимки частиц порошка Nd:Y2O3: 
а – синтез при 700 °C в течение 2 часов; б – синтез при 1250 °C в течение 2 часов 

 

Гетерогенное обратное соосаждение 

Зависимость формы и размера частиц от природы осадителя и условий осаждения 

На рис. 10 представлены снимки со сканирующего электронного микроскопа частиц оксида 

иттрия, полученных гетерогенным соосаждением бикарбонатом аммония (б) и аммиаком (а).  

Как видно из рис. 10, частицы порошка Nd:Y2O3, полученные гетерогенным соосаждением 

раствором аммония углекислого кислого, представлены в виде пластинок толщиной (110–
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250) нм. Частицы порошка Nd:Y2O3, полученные гетерогенным соосаждением раствором аммиа-

ка, представлены иголками толщиной 20–40 нм, собранными в агломераты. При этом частицы 

прекурсора (см. рис. 6) и синтезированного оксида иттрия имеют одинаковое строение. Размер 

частиц игольчатой формы прекурсора и Nd:Y2O3 практически не изменяется, в то время как раз-

мер частиц пластинчатой формы уменьшается практически в 2 раза. 

  
а) б) 

Рис. 10. Электронные снимки частиц порошка Nd:Y2O3  
а – соосаждение аммиаком; б – соосаждение бикарбонатом аммония 

 

Изменение суммарной концентрации ионов иттрия и неодима в растворе в диапазоне от 

0,01 моль/л до 0,1 моль/л не приводит к изменению размера и формы частиц.  

Зависимость формы и размера частиц от температуры синтеза 

На рис. 11–12 представлены снимки частиц Nd:Y2O3, полученных гетерогенным соосаждени-

ем бикарбонатом аммония и аммиаком при различных температурах синтеза: 700 °C, 1000 °C и 

1250 °C. При увеличении температуры синтеза от 700 до 1000 °C частицы, полученные гетеро-

генным соосаждением бикарбонатом аммония, сохраняют свою форму. При увеличении темпе-

ратуры до 1250 °C в пластинках наблюдается образование сферических частиц и пустот. Для час-

тиц, полученных гетерогенным соосаждением аммиаком при температурах синтеза 700 °C и 

1000 °C, форма частиц не изменяется, а размер частиц увеличивается примерно в 2 раза. 

При увеличении температуры синтеза до 1250 °C форма и размер частиц меняется: образуются 

частицы овальной формы с размером от 240 до 280 нм, жестко связанные в агломераты. 

   

а) б) в) 

Рис. 11. Электронные снимки частиц порошка Nd:Y2O3, полученного соосаждением 
 бикарбонатом аммония: а – 700 °C; б – 1000 °C; в – 1250 °C 

 

   

а) б) в) 

Рис. 12. Электронные снимки частиц порошка Nd:Y2O3, полученного соосаждением аммиаком: 
а – 700 °C; б – 1000 °C; в – 1250 °C 
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Заключение 

Таким образом, методами РФА, ИК-спектрометрии, электронной микроскопии и ТГ- и ДСК- 

анализом исследованы зависимости формы и размера частиц оксида иттрия, легированного ио-

нами неодима, от вида осадителя, концентрации исходных компонентов и температуры синтеза. 

Показано, что при изменении осадителя изменяется форма и размер частиц синтезируемого ок-

сида: сферическая форма при использовании карбамида в качестве осадителя, пластинчатая фор-

ма при использовании раствора бикарбоната аммония в качестве осадителя и игольчатая форма 

при использовании раствора аммиака в качестве осадителя. Установлено, что форма частиц пре-

курсора и синтезированного оксида иттрия не изменяется в процессе термической обработки. 

Также установлено, что увеличение концентрации ионов иттрия в исходном растворе до 0,015 

моль/л в случае гомогенного соосаждения приводит к началу образования жестких агломератов. 

Для гетерогенного обратного осаждения изменение концентрации ионов иттрия в растворе до 

0,1 моль/л не приводит к существенным изменениям формы и размера частиц.  

 

Авторы выражают благодарность всем, кто принимал участие в проведении работ 

по исследованию. 
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