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Аннотация. Золь-гель синтез оксигидроксидов металлов привлекает простотой и возможно-

стью вести процесс в мягких условиях, однако воспроизводимость результатов и масштабируемость 

методик часто ограничены из-за высокой чувствительности к параметрам получения. Среди них ос-

новным является конечное значение рН, определяющее заряд поверхности формирующихся частиц 

и механизмы структурообразования. Для оксигидроксида иттрия YOx(OH)y(H2O)k, служащего пре-

курсором оксида иттрия (Y2O3), который находит применение в катализе, керамике, люминесцент-

ных и сенсорных материалах, интерес представляет синтез вблизи pHтнз. В этом состоянии поверх-

ность частиц формально не заряжена, что повышает их реакционную способность и делает систему 

наиболее чувствительной к внешним воздействиям. Кроме того, оксид иттрия, формируемый при 

термолизе исходного оксигидроксида, в значительной степени наследует морфологию и дисперс-

ность своего прекурсора (с учѐтом неизбежных изменений, связанных с потерей воды), что важно 

учитывать при направленном регулировании свойств конечного продукта ещѐ на стадии синтеза ок-

сигидроксида. 

В работе золь-гель методом из разбавленного раствора нитрата иттрия (0,01 М) получены об-

разцы оксигидроксида иттрия при варьировании рН синтеза вблизи pHтнз, значение которой состави-

ло 9,08. Комплексом методов (РФА, СЭМ, ПЭМ, синхронный термический анализ с масс-

спектрометрией) установлено, что образцы, синтезированные при pHтнз, характеризуются мини-

мальными размерами областей когерентного рассеяния после прокаливания (≈175 Å), соотношением 

сферических и пластинчатых частиц, близким к 1:1, а также максимальной долей связанной воды и 

минимальным содержанием примесей. Таким образом, проведение синтеза при рН, равном рНтнз 

обеспечивает формирование оксигидроксида иттрия с особыми структурно-морфологическими ха-

рактеристиками, повышенной чувствительностью к другим параметрам процесса и может служить 

удобной модельной системой для углублѐнного изучения механизмов структурообразования данно-

го материала, в том числе при внешних воздействиях, а также для получения оксида иттрия с вос-

производимыми свойствами. 
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Abstract. Sol-gel synthesis of metal oxyhydroxides is attractive for its simplicity and the ability to be 

carried out under mild conditions. However, the reproducibility of results and the scalability of the methods 

are often limited by their high sensitivity to synthesis parameters. Among them, the final pH value is the 

main factor, determining the surface charge of the forming particles and the mechanisms of structure forma-

tion. For yttrium oxyhydroxide YOx(OH)y(H2O)k, which serves as a precursor to yttrium oxide (Y2O3) used 

in catalysis, ceramics, luminescent and sensor materials, synthesis near the point of zero charge (pHpzc) is of 

particular interest. In this state, the particle surface is formally uncharged, which increases its reactivity and 

makes the system most sensitive to external influences. Moreover, yttrium oxide formed during original 

oxyhydroxide thermolysis largely inherits the morphology and dispersity of the original precursor (taking 

into account inevitable changes associated with water loss), which is important to consider for targeted reg-

ulation of the final product properties already at the stage of oxyhydroxide synthesis. 

In this work, yttrium oxyhydroxide samples were obtained by the sol-gel method from a dilute yttrium 

nitrate solution (0.01 M) with varying synthesis pH near the pHpzc, which was found to be 9.08. Using a set 

of methods (XRD, SEM, TEM, simultaneous thermal analysis with mass spectrometry), it was established 

that samples synthesized at pHpzc are characterized by minimum coherent scattering region (CSR) sizes af-

ter calcination (≈175 Å), a ratio of spherical to plate-like particles close to 1:1, as well as the maximum 

amount of structurally bound water and minimal impurity content. Thus, carrying out the synthesis at a pH 

equal to the pHpzc ensures the formation of yttrium oxyhydroxide with specific structural and morphological 

characteristics and enhanced sensitivity to other process parameters, and can serve as a convenient model 

system for in-depth study of the structure formation mechanisms of this material, including under external 

influences, as well as for obtaining yttrium oxide with reproducible properties. 

Keywords: yttrium oxyhydroxide, point of zero charge, sol-gel synthesis, physicochemical properties, 

X-ray diffraction, electron microscopy, thermal analysis, structure formation 

Acknowledgments: This work was financially supported by the Russian Science Foundation (grant 

no. 24-13-20018), https://rscf.ru/en/project/24-13-20018/. 

 

For citation: Avdin V.V., Mironenko M.V., Zherebtsov D.A., Uchaev D.A., Vyatkin G.P. Physico-

chemical  properties of yttrium oxyhydroxide obtained at pH close to the point of zero charge. Bulletin of 

the South Ural State University. Ser. Chem. 2026;18(3):159–169. (In Russ.) DOI: 10.14529/chem260306 

 

 

Введение 

Оксигидроксид иттрия YOx(OH)y(H2O)k служит прекурсором для получения оксида иттрия 

(Y2O3), причѐм свойства прекурсора в значительной степени наследуются конечным продук-

том [1, 2]. Оксид иттрия находит применение в различных областях. Наиболее значимым с прак-

тической точки зрения является использование Y2O3 в качестве стабилизатора кубической фазы 

диоксида циркония (YSZ) – материала, используемого для твердооксидных топливных элемен-

тов [3, 4], газовых сенсоров [5] и термобарьерных покрытий [6]. Кроме того, развиваются на-

правления, связанные с люминесцентными свойствами иттриевой матрицы, легированной иона-

ми РЗЭ [7–9], а также с применением Y2O3 в гетерогенном катализе – в качестве носителя актив-

ных металлов, промотора или компонента фотокаталитических систем [10–12]. В сенсорике ок-

сид иттрия используется главным образом в составе композитных материалов для электрохими-

ческого детектирования биомаркеров и газов [13–16]. Управление функциональными характери-

стиками перечисленных материалов напрямую связано с условиями синтеза оксигидроксидного 

прекурсора, что определяет необходимость детального изучения механизмов структурообразова-

ния оксигидроксида иттрия. 
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Одним из наиболее распространѐнных способов синтеза данных соединений является золь-

гель метод, реализующийся путѐм основного гидролиза водного раствора соли металла. Форма, 

размер и дефектность образующихся частиц определяются множеством факторов, таких как кон-

центрации прекурсоров, температура, скорость введения гидролитического агента и его природа, 

а также наличие внешних воздействий, например, ультразвуковое или электромагнитное излуче-

ние [17]. Поскольку золь-гель процесс протекает по механизму гетерогенного гидролиза, сущест-

венно значение имеет рН синтеза. Если значение данного показателя ниже рН точки нулевого 

заряда (рНтнз), поверхность возникающих зародышей заряжена положительно, а потенциалопре-

деляющими ионами являются ионы металла – основы оксигидроксидной матрицы. При рН выше 

рНтнз поверхность частиц перезаряжается и потенциалопределяющими становятся ионы ОН
–
. За-

ряд поверхности влияет на способность частиц к росту и агрегации, а также к захвату примесных 

противоионов [18, 19]. При равенстве рН синтеза рНтнз поверхность формально не заряжена, что 

способствует процессам роста зародышей и агрегации, а при низких концентрациях исходных 

растворов – процессам пептизации, особенно мелких частиц и дефектных участков более круп-

ных образований, что приводит к перераспределению материала и в целом к повышению кри-

сталличности образцов [18–20]. 

Оксигидроксиды РЗЭ и иттрия отличаются от других металлоксидных материалов тем, что 

рНтнз образцов различен не только у свежеполученных, состаренных и высушенных образцов, но 

и у образцов, синтезированных в разных условиях. При этом диапазон разброса значений рНтнз 

может составлять более 1 ед. рН [21]. В настоящей работе интервал рН синтеза образцов выбран 

на основании данных работ [22, 23], согласно которым рНтнз оксигидроксида иттрия имеет значе-

ние 9,0…9,5 ед. рН. Образцы оксигидроксида иттрия получены путѐм введения водного аммиака 

в растворы нитрата иттрия с использованием низких значений концентраций реагентов. 

Методами синхронного термического анализа (ТГ–ДСК) проанализировано термическое по-

ведение синтезированных образцов, методом рентгенофазового анализа (РФА) определены раз-

меры областей когерентного рассеяния (ОКР) воздушно-сухих оксигидроксидов и прокалѐнных 

до 1000С оксидов иттрия. При помощи сканирующей и просвечивающей электронной микро-

скопии высокого разрешения (СЭМ ВР и ПЭМ ВР) выявлены морфологические особенности 

кристаллитов оксидов иттрия, сформированных в разных условиях. 

 

Экспериментальная часть 

Реагенты 

В качестве исходной соли для приготовления раствора Y(NO3)3 использовали гексагидрат 

нитрата иттрия(III) Y(NO3)3∙6H2O квалификации «ХЧ» (АО «Химреактивснаб»). Точную концен-

трацию приготовленного раствора (0,2458 М) определили комплексонометрическим титрованием 

трилоном Б с индикатором ксиленоловым оранжевым по пяти параллелям. Для синтеза приго-

тавливали 50 мл 0,01 М раствора Y(NO3)3, отбирая концентрированный раствор пипеткой с точ-

ностью 0,01 мл в мерную колбу на 50 мл. 

Серию образцов получали при постепенном росте рН синтеза. Объѐм раствора аммиака оста-

вался фиксированным и равным 110 мл, а концентрация для каждого следующего рН синтеза 

увеличивалась в диапазоне 0,015-0,022 М с шагом около 0,77 мМ. Раствор аммиака готовили из 

концентрированного раствора (25 %, ХЧ, ООО «НеваРеактив») с учѐтом его плотности. Коррек-

тировку и установление точной концентрации рабочего раствора гидролитического агента про-

водили по данным объѐмного титрования стандартным 0,1 н раствором HCl с индикатором мети-

ловым оранжевым. 

Использовали дистиллированную воду и реактивы без предварительной очистки. 

Аналитические инструменты и методы 

Навески брали на весах Sartorius серии СРА, 5 знак точности (0,01 мг). 

pH определяли с помощью pH-метра pH-150МИ (ИТ), оснащенного комбинированным стек-

лянным электродом ЭСК-10603 и термодатчиком ТДЛ-1000-06. Перед каждым синтезом pH-метр 

калибровали буферными растворами с pH 4,01 и 9,18, приготовленными из стандарт-титров 2-го 

разряда производства ООО «Экросхим» (Россия) по ТУ 2642-072-56278322-2009, соответствую-

щих ГОСТ 8.135-2004. 
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Равномерную подачу гидролитического агента обеспечивали при помощи перистальтическо-

го насоса «Cole Parmer MasterFlex Console Drive 7520 40 Peristaltic Pump» со шлангом «Masterflex 

06404 13 Norprene Mfg by Saint Gobain». 

Центрифугирование осуществляли с помощью центрифуги K241 Centurion Scientific. 

Реактором для синтеза служил кварцевый стакан (200 мл, ГОСТ 19908-90: D = 56±3,0, 

H = 110±3,0, толщина стенки s = 1±0,4 мм), помещаемый на магнитную мешалку BIOSAN MSH-

300 внутрь светоизолированного короба, оснащенного двумя вентиляторами (на выдув и на 

вдув), термометром для контроля температуры и отверстиями для шланга и проводов. Стакан 

герметично закрывали крышкой со вставленным в неѐ шлангом для подачи гидролитического 

агента и отверстием для выхода воздуха диаметром около 1 мм. 

Гидролитический агент помещали в мерный цилиндр (250 мл) для контроля скорости подачи 

раствора. Цилиндр герметично закрывали резиновой пробкой с двумя отверстиями для шланга и 

поступления воздуха (около 1 мм). 

Высушивание образцов осуществляли в вакуумном сушильном шкафу STEGLER VAC-24. 

Электронно-микроскопические исследования выполнили на сканирующем электронном 

микроскопе высокого разрешения (СЭМ ВР) Jeol JSM 7001F с ускоряющим напряжением 20 кВ и 

на просвечивающем электронном микроскопе высокого разрешения (ПЭМ ВР) Jeol JEM-2100 с 

ускоряющим напряжением 160 кВ. Электронную дифракцию осуществляли при длине дифрак-

ционной камеры (CL, camera length) 200…400 мм. Образцы перед исследованием прокаливали 

при температуре 1000 С, затем диспергировали в этаноле при помощи ультразвука в течение 

1,5 ч при линейном нагревании в течение всего времени до 80 С. 

Термическое поведение исследовали методами термогравиметрии (ТГ) и дифференциальной 

сканирующей калориметрии (ДСК) при скорости нагрева 10 K/мин в диапазоне комн. – 1000 С в 

атмосфере аргона (50 мл/мин), при предварительном трѐхкратном вакуумировании (до 1 мбара) в 

печи термоанализатора с последующим заполнением пространства печи сухим аргоном. Исполь-

зовали синхронный термический анализатор Netzsch STA 449 F3 «Jupiter». Для ряда образцов 

синхронно с кривыми ТГ и ДСК записали масс-спектры в режиме мониторинга масс: 18, 30 и 

44 Да, соответствующих воде, NO (продукту разложения примесных нитрат-ионов) и CO2 (про-

дукту разложения примесных гидрокарбонат-/карбонат-ионов) на квадрупольном масс-

спектрометре QMS 403C Aëolos. Предварительно в режиме сканирования определили, что кроме 

указанных веществ других газообразных продуктов не обнаруживается. Образцы помещали в 

корундовые микротигли (85 мкл), закрываемые крышечкой с газообменным отверстием. Кривую 

дифференциальной термогравиметрии (ДТГ) получили численным дифференцированием кривой 

ТГ в программе Netzsch Proteus V. 8.0.3. Для достоверного определения различий в термическом 

поведении образцов, полученных при различных рН для каждого из них термоаналитические 

кривые записали по 3 раза, затем усреднили.  

Рентгенофазовый анализ (РФА) выполнили для порошков термически не обработанных и 

для прокалѐнных до температуры 1000 С. Исследования проводили на дифрактометре Rigaku 

Ultima IV с излучением CuKα (1,5405952 Å) в диапазоне 5–90 по 2 со скоростью сканирования 

5 /мин (шаг – 0,02) при ускоряющем напряжении 40 кВ и анодном токе 30 мА. По данным РФА 

при помощи уравнения Шеррера вычислили размеры областей когерентного рассеяния рентге-

новских лучей (ОКР). На основе базы данных ICDD-COD-Inorg Rev218120 2019.09.10 идентифи-

цировали фазу кубического оксида иттрия для прокалѐнных образцов. Для анализа дифракто-

грамм оксигидроксидных образцов использовали программу PDXL 2 (версия 2.8.4.0, Rigaku 

Corp.), с помощью которой проводили базовые линии и строили аппроксимации главного реф-

лекса (ок. 28,5) функцией псевдо-Фойгта. 

Исследования методами ТГ–ДСК, РФА, СЭМ ВР и ПЭМ ВР провели на оборудовании науч-

но-образовательного центра «Нанотехнологии» Южно-Уральского государственного универси-

тета. Синхронный термический и масс-спектрометрический анализ ТГ–ДСК–МС выполнили на 

оборудовании кафедры строительных материалов и изделий Южно-Уральского государственного 

университета. 

Синтез образцов оксигидроксида иттрия 
50 мл раствора нитрата иттрия помещали в реактор, находящийся на магнитной мешалке, и 

вводили в течение часа 110 мл раствора аммиака. Скорость перемешивания во всех синтезах со-
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ставляла 550 мин
–1

. Гидролитический агент подавали в реактор при помощи насоса. Всю уста-

новку размещали в термостате, поддерживающем температуру 25 ± 2 °C. После введения всего 

объѐма гидролитического агента маточный раствор помещали в герметичную пластиковую ѐм-

кость и выдерживали в темноте 24 ч (с точностью до минуты). Затем образец отделяли от маточ-

ного раствора на центрифуге и пять раз отмывали от противоионов дистиллированной водой при 

помощи встряхивания и центрифугирования (7500 мин
–1

), отделяя фугат декантацией. Первые 

три промывки длились по 20 минут, последние две – по 10 минут. После промывки осадок высу-

шивали при комнатной температуре до воздушно-сухого состояния в течение 7 сут, а затем вы-

держивали не менее 4 сут в вакуумном сушильном шкафу при 50 °C и разрежении около 10
–2

 Па. 

 

Результаты и обсуждение 

Определение рНтнз 
Как известно из литературных источников [18, 20, 21], на поверхности оксигидроксидных 

материалов находятся группы ОН– и О=, которые при рН < рНтнз могут приобретать положи-

тельный заряд, образуя связь с ионами водорода (схема 1а), а при рН > рНтнз – отрицательный 

заряд, взаимодействуя с ионами ОН
–
 (схема 1б): 

  

 а) б) 

Схема 1. Взаимодействие поверхностных групп О= и ОН– с ионами: а) Н
+
; б) ОН

–
 

На схеме 1 символ «М» – матрицеобразующий металл, имеющий валентность (III), его связи 

с мостиковыми ОН-группами имеют кратность около 0,5 и равноценны по длине и энергии [17], 

поэтому обозначены сплошной линией. 

Показатель рНтнз связан с гидроксилированностью поверхности и способностью поверхност-

ных групп приобретать отрицательный заряд. Последнее в основном определяется природой 

матрицеобразующего металла, то есть тем, насколько сильно металл удерживает ион водорода с 

ростом рН. Второй по значимости фактор – влияние примесей, особенно окклюдированных ио-

нов, которые электростатически взаимодействуют с матрицеобразующими металлами. Анионные 

примеси снижают возможность приобретения отрицательного заряда поверхностными группами, 

то есть увеличивают рНтнз. Катионные примеси действуют противоположным образом. Металло-

ксиды на основе РЗЭ и иттрия имеют слоистую структуру, где между слоями располагаются 

примесные анионы – противоионы исходной соли, ионы ОН
–
 и СО3

2− [24–26], которые увеличи-

вают рНтнз. По окклюдированным катионам в литературе данных найти не удалось. По нашим 

собственным оценкам (методом рентгенофлуоресцентного анализа) их не более 0,1 % масс. Гид-

роксилированность поверхности зависит от структуры оксигидроксида, наличия дефектных уча-

стков, морфологии частиц. Данные характеристики определяют состав поверхностных групп (ОН– 

и О=), их количество и расположение. Последнее влияет на рНтнз из-за того, что между близко рас-

положенными ОН-группами могут возникать водородные связи, что тоже влияет на способность их 

взаимодействовать с ионами Н
+
 и ОН

–
. После длительного созревания и высушивания (особенно 

при повышенных температурах) протекают процессы оксоляции, приводящие к изменению всех 

вышеуказанных факторов, что изменяет рНтнз иногда на несколько ед. рН [17, 20]. 

Из большого разнообразия металлоксидных материалов, применяемых в различных целях, 

оксигидроксиды иттрия и РЗЭ особенно чувствительны к условиям получения. Их структурные 

характеристики, морфология частиц, количество примесей и другие физико-химические свойства 

варьируются в значительных интервалах при изменении параметров синтеза, поэтому значения 

рНтнз также могут изменяться в большом интервале. 

Таким образом, при исследовании влияния каких-либо воздействий на процессы структуро-

образования оксигидроксидов иттрия и РЗЭ необходимо определить какой рНтнз соответствует 

конкретным условиям синтеза. При переходе системы через рНтнз происходит изменение не толь-



Физическая химия  
Physical chemistry 

 164 Bulletin of the South Ural State University. Ser. Chemistry. 
2026, vol. 18, no. 3, pp. 159–169 

ко типа потенциалопределяющих ионов, но и других физико-химических характеристик, так как 

полимеризация неорганической матрицы протекает с участием мономеров с другим зарядом и 

иной гидратной оболочкой. В упрощѐнном виде мономеры при рН < рНтнз можно представить как 

[M(OH)2(H2O)k]
+
, при рН > рНтнз как [M(OH)4(H2O)k]

–
, где М – трѐхвалентный металл [18, 21]. 

Следовательно, количество гидролитического агента, добавленного в реакционную смесь, будет 

нелинейно влиять на рН и по изменению профиля кривой рН = f(C), где С – концентрация гидро-

литического агента можно определить рНтнз. 

На рис. 1 представлена зависимость рН = f(C) для оксигидроксида иттрия, условия синтеза 

которого приведены в экспериментальной части. Для обеспечения достоверности в каждом зна-

чении концентрации гидролитического агента проводилось три параллельных синтеза с измере-

нием конечного значения pH. Расхождение значений отдельных измерений от среднего для каж-

дого значения рН синтеза не превышало 0,01 ед. pH, что соответствует инструментальной по-

грешности используемого pH-метра. 

Полученная экспериментальная кривая имеет сложную форму с тремя участками: 1) восхо-

дящим (4 экспериментальные точки), 2) областью плато (6 экспериментальных точек) и 3) восхо-

дящим (6 экспериментальных точек). Подобная форма может быть интерпретирована по анало-

гии с кривой кислотно-основного титрования полифункционального соединения. 

Для количественного определения pHтнз применѐн метод, основанный на раздельной линей-

ной аппроксимации трѐх участков кривой. Каждая точка графика является усреднением трѐх экс-

периментальных значений параллельных синтезов. Уравнения линейной регрессии для трѐх уча-

стков имеют следующий вид: 1) pH = 92,976C + 7,4269, R
2
 = 0,9813; 2) pH = 21,756C + 8,6781, 

R
2
 = 0,9550; 3) pH = 49,679C + 8,1800, R

2
 = 0,9939. Положение pHтнз = 9,08 определили графиче-

ски как ординату середины отрезка, ограниченного точками пересечения линий трендов участков 

первого со вторым и второго с третьим. 
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Рис. 1. Изменение рН реакционной смеси 
с ростом концентрации аммиака 

Рис. 2. Изменение размеров ОКР образцов,  
прокалённых при 1000 °С, с ростом рН синтеза 

 

Размеры ОКР для термически необработанных образцов не показали какой-либо закономер-

ной зависимости от рН синтеза, но для образцов, прокалѐнных до 1000 С, при рНтнз наблюдается 

минимум (рис. 2). Размеры ОКР вычисляли по уравнению Шеррера для главного рефлекса, кото-

рый меняется в диапазоне 28,881…29,022 по 2 для непрокалѐнных и в диапазоне 

28,859…28,970  по 2 для прокалѐнных образцов. После прокаливания разброс положений 

главного рефлекса уменьшается с 0,141 до 0,111. На рис. 3 представлены дифрактограммы об-

разцов, синтезированных при минимальном значении рН из исследованного диапазона 

(8,84 ед. рН), при рН, равном рНтнз (9,08 ед. рН), и при максимальном значении рН из исследо-

ванных (9,35 ед. рН). Площадь под главным рефлексом на дифрактограммах имеет максимум при 

рНтнз у непрокалѐнных образцов и минимум – у прокалѐнных (рис. 4). 
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Рис. 3. Дифрактограммы образцов, полученных при разных рН: а) термически необработанных; 
б) прокалённых при 1000 °С 
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Рис. 4. Зависимость площади под главным рефлексом от рН синтеза:  
а) непрокалённые образцы; б) прокалённые образцы 

 

СЭМ-исследования показали, что образцы состоят из сферических и пластинчатых частиц. 

При переходе через точку нулевого заряда морфология меняется с плотной на рыхлую и количе-

ство сферических частиц становится преобладающим. На рис. 5 показаны характерные изобра-

жения термически необработанных образцов, полученных при разных рН. После прокаливания 

при 1000 С тенденция изменения морфологических особенностей не изменилась. На ПЭМ изо-

бражениях прокалѐнных образцов (рис. 6) видно, что частицы состоят из хорошо огранѐнных 

кристаллитов, мало отличающихся по размерам и по структуре (что видно из электронной ди-

фракции, приведѐнной на врезке). 
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а) б) в) 

Рис. 5. СЭМ ВР изображения образцов, синтезированных при разных рН: а) < рНтнз; б) = рНтнз; в) >рНтнз 

 

  
а) б) 

Рис. 6. ПЭМ ВР прокалённого образца, полученного при рН, равном рНтнз 
 

Исследование термического поведения показало, что профили кривых ДСК и ДТА также пре-

терпевают значительные изменения при переходе рН синтеза через рНтнз. Характерный вид кривых 

ТГ/ДТГ–ДСК–МС показан на рис. 7. Термическая деструкция протекает в 5 этапов, максимумы по-

тери массы для которых наблюдаются в диапазонах 128…135; 281…287; 355…373; 425…465; 

613…674 С. Опираясь на данные масс-спектрометрии можно констатировать, что на первом и вто-

ром этапах термолиза удаляется вода, соответственно гидратная и химически связанная [18, 20–22].  
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Рис. 7. Характерный вид термоаналитических кривых  
ТГ/ДТГ–ДСК и масс-спектров H2O (18 Да), NO (30 Да) и СО2 (44 Да),  

записанных в режиме мониторинга 
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На третьем и четвѐртом этапах термического разрушения вместе с водой, по-видимому яв-

ляющейся внутримицеллярной [18, 19, 27], удаляются газообразные продукты термического раз-

ложения примесных солей (нитратов и гидрокарбонатов/карбонатов (соответственно NO и CO2), 

а на последнем этапе – преимущественно CO2. Следует отметить, что в образцах оксигидрокси-

дов иттрия, полученных ранее при более высоких концентрациях (0,1 М и выше) термическая 

гидратация заканчивалась максимум при 550 С [28]. Следовательно, при гидролизе разбавлен-

ных растворов (0,01 М), осуществлѐнном в настоящем исследовании, образуются частицы, вклю-

чающие значительные количества внутримицеллярной воды, которая покидает образец при тем-

пературе до 700 С (см. рис. 7). 

Температурные диапазоны, при которых наблюдается выделение различных термолизных га-

зов, перекрываются, поэтому проанализировать изменение количеств выделяемых газов на разных 

этапах термолиза с ростом рН синтеза, используя исходные термоаналитические данные, не пред-

ставляется возможным. Для выполнения такого анализа провели аппроксимацию кривых ДТГ кри-

выми Гаусса, как это показано в работах [29–36]. Пример аппроксимации показан на рис. 8. На ос-

новании результатов ТГ/ДТГ–МС анализа и с учѐтом литературных данных [18, 20–22, 27, 28] 

можно предположить, что площадь под первым и вторым гауссианом (обозначены Г1 и Г2) соот-

ветствует количеству гидратной и химически связанной воды, а площади под третьим–пятым гаус-

сианами (Г3, Г4 и Г5) – количеству внутримециллярной воды и захваченным противоионам, то есть 

примесям. На рис. 9 показано как изменяется количество воды (вычисленное по сумме площадей 

под Г1 и Г2) и количество примесей (вычисленное по сумме площадей под Г3, Г4 и Г5) при увели-

чении рН синтеза. Как видно из приведѐнных данных, в образцах, синтезированных при рНтнз на-

блюдается увеличение количества связанной воды и снижение количества примесей. 
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Таким образом, образцы, синтезированные при рН, равном рНтнз отличаются от образцов, 
полученных при других рН как структурными и морфологическими характеристиками, так и 
термическим поведением, в том числе количеством примесей. 

 

Заключение 
В результате проведѐнного исследования установлено, что при золь-гель синтезе оксигидроксида 

иттрия из разбавленного раствора нитрата иттрия (0,01 М) значение рН точки нулевого заряда со-
ставляет 9,08. Показано, что физико-химические характеристики образцов, полученных вблизи pHтнз, 
существенно изменяются даже при варьировании рН синтеза на несколько десятых долей ед. рН. 

Морфология частиц исходного оксигидроксида представлена смесью сферических и пла-
стинчатых частиц; при переходе рН синтеза через pHтнз соотношение этих форм изменяется, дос-
тигая приблизительно 1:1 в точке нулевого заряда. Дисперсия кристаллитов по форме и размерам 
невысока. Образцы, синтезированные при pHтнз, после прокаливания до 1000 °С характеризуются 
минимальным размером кристаллитов (≈175 Å). 

Важной особенностью образцов, полученных из разбавленных растворов, является наличие 
значительного количества внутримицеллярной воды, удаляющейся при термолизе вплоть до 
700 °С. При синтезе в точке нулевого заряда наблюдается резкое возрастание доли связанной во-
ды и одновременное снижение содержания примесей (нитратов, гидрокарбонатов/карбонатов). 

Таким образом, синтез оксигидроксида иттрия при рН, равном pHтнз, позволяет получать ма-
териал с особыми структурно-морфологическими характеристиками и пониженным содержанием 
примесей. Выявленное условие может служить удобной модельной системой для дальнейшего 
изучения механизмов структурообразования, в том числе при внешних воздействиях, а также для 
направленного получения оксида иттрия с воспроизводимыми свойствами. 
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