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摘 要. 用水热晶化法制备了 /01! 纳米晶。2 射线衍射 ,234-分析表明，所合成的 /01! 纳米晶属于立方晶系，空间群

为 1)
5#67’7。透射电镜 , 897-分析表明，/01! 纳米粒子呈球形，平均粒径小于 $"" :;。实验发现，水热处理温度升高，

/01! 粒子中含水量减少。/01! 纳米晶的相对密度随水热处理温度的升高而略有增大。
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纳米材料以其既不同于体相又不同于分子、原子

的特殊性质，引起了世界各国科学家的高度重视，成

为材料科学研究的热点之一 @ $ A * B。由于稀土元素独特

的电子构型，使稀土化合物具有许多特殊的性质及应

用。为进一步了解 *C 电子的运动规律和发展新材料，

稀土化合物纳米材料的合成、电子结构、功能特性及

应用研究是一个迫切需要研究的课题。/01! 具有广

泛的应用，如用于发光材料、催化剂、电子陶瓷、玻璃

的抛光等，其纳米化可望具有新的性质及应用。/01!

纳米材料的制备已有一些报道 @ ) A + B。为了进一步探索

新的合成方法，本实验采用水热晶化法成功地制备了

/01! 纳米晶，并对其性质进行了初步的研究。与其它

方法相比较，此方法可以在较低的温度下获得晶型完

整的晶态 /01! 纳米晶，不足之处是需要使用高压反

应釜设备。

% 实 验

%& % !"#$ 纳米晶的制备

称取一定量的原料 /01!, 纯度 %%= %D -，用5E1’

,>= 3-和 5!1!,>= 3-溶解，蒸干后配成 "= !) ;FG·HI$的

/0 ,E1’-’ 溶液。取一定量的此溶液，加入少量5!1!J 然

后以 * ;G·;K:I$ 的速度滴加 ! ;FG·HI$E5’·5!1 至

溶液的 L5!% 为止，将沉淀过滤、水洗，于 $!"M干燥

$! N，得到非晶态的前驱体沉淀。取一定量的此沉淀

加入高压釜在不同温度下进行水热处理，然后过滤，

用乙醇洗涤后于 $!"M干燥 $" N，即可得到晶型完整

的 /01! 纳米晶。

%& $ 测试方法

用日本理学 4 O 7>2#PPQ 型 2 射线衍射仪进行结

构分析，采用 /R !! 辐射，管流 !" ;>J 管压 *" ST。用

日本 U91H 公司生产的 U97#!"$" 型透射电镜 , 897-
观察粒子的形态和粒径，用统计平均法计算粒径。热

失重分析采用重量分析法，按下式计算失重率：失重

率 V ,烧失量 O 原始样品的质量 - W $""D 。粉末密度分

析采用比重瓶法，用甲苯作溶剂，将样品和甲苯装入

比重瓶后充分振荡 $" ;K:，以消除粒子之间的空隙。

$ 结果与讨论

$& % ’() 分析

为了研究所合成的 /01! 的相组成，对不同水热

温度处理 $! N 的 * 个样品进行 234 分析，样品 X 为

前驱物，样品 Y，ZJ [ 的水热温度分别为 $)"M，!""M
和 !)"M，234 谱图如图 $ 所示。

从图 $ 可见，前驱体为无定型 ,图 $X -；水热处理

温度高于 $)"M时，得到单相的 /01! 纳米晶， ,如图

$Y A $[ 所示 -，属于立方晶系，空间群为 1)
5#67’7。从

图 $ 可以看出，随水热处理温度的升高，衍射峰的半

高宽逐渐变窄。根据 \ZN0]]0] 公式 "#$% & $! ’ "ZF^ #
,其中 $ V "= ?%J ! V "= $)* ! :;J " 为半高宽，# 为半

衍射角 -，可以计算垂直于 , #$% - 晶面的平均晶粒大

小，可见随水热处理温度的升高，平均晶粒度增大。

$& $ 热失重分析

为了研究样品中含水量的变化，进行了热失重分
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析。将样品 !" #" $ 分别在不同温度和时间进行焙烧，

结果如图 %，图 &。

从图 % 可见，样品 $ ’%()*水热处理 +的失重率随

焙烧温度的变化甚微，说明该样品中含水量很少；样

品 # ’,()*水热处理 + 和样品 ! ’前驱体 + 的失重率随

焙烧温度的增加而明显地增大，说明样品中含有一定

量的水份。从图中也可以看出，随水热处理温度的升

高，样品中的含水量减少。从图 & 可见，样品的失重率

随焙烧时间的延长而略有增大。

!" # $%&! 粒子形貌与粒径

对所合成的 -./% 纳米晶进行了 012 分析，典型

的 012 照片如图 3 所示。

从图 3 中可见，-./% 纳米粒子呈球形，大小较均

匀。-./% 纳米粒子随水热处理温度的升高略有增大，

但粒径均小于 ,))45。

!" ’ $%&! 纳米晶的密度测试

样品水热处理温度对密度的影响如图 ( 所示。从

图 ( 中可见，随水热处理温度的升高，样品粒度的增

大，样品的密度逐渐增大。这可能是因为当样品体积

一定时，粒子越大时粒子之间的空隙越小，则其质量

越大，因此其密度越大。

图 & 样品失重率随焙烧时间的变化

6789 & 0:. ;:!48. <= 5!>> ?<>> <= >!5@?.>
A7B: ;!?;74!B7<4 B75.

图 , 不同水热温度处理的样品的 CDE 谱图
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图 3 -./% 纳米粒子的 012 照片

6789 3 012 57;F<8F!@: <= -./% 4!4<@!FB7;?.>

图 ( -./% 纳米晶的密度随水热温度的变化

6789 ( 0:. ;:!48. <= $.4>7BI <= 4!4<;FI>B!??74.
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图 % 样品失重率与焙烧温度的关系
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! 结 论

! " 用水热晶化法制备了 #$%& 纳米晶。

& " 所合成的 #$%& 纳米晶为立方晶系，空间群为

%’
()*+,+；#$%& 纳米晶为球形，粒径小于 !-- ./。

, " #$%, 纳米晶的含水量随水热处理温度的升高

而减少。

0 " #$%& 纳米晶的密度随水热处理温度的升高而

略有增加。
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