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ВВЕДЕНИЕ

А люмоиттриевый гранат (Y3Al5O12) имеет 
структуру граната, обладает отличной 

химической стойкостью, хорошей оптической 
стойкостью и сопротивлением ползучести при 
высоких температурах [1–4]. Отдельные кри-
сталлы привлекали большое внимание еще в 
начале 60-х годов XX века ввиду их важности 
для производства флуоресцентных материа-
лов и твердотельных лазеров. Однако при из-
готовлении граната возникают трудности [5]. 
Например, очень трудно добавить Nd в коли-
честве более 1 % в качестве люминесцентного 
элемента в отдельном кристалле алюмоиттрие-
вого граната (YAG). Алюмоиттриевая керамика 
обладает бόльшими преимуществами, чем алю-
моиттриевые кристаллы. Для ее получения не 
требуется особой технологии. Можно изготав-
ливать крупные образцы с добавкой высоких 
концентраций (> 1 %) редких земель. Алюмо-
иттриевую керамику можно получать с помо-
щью твердофазовой реакции [6, 7], золь-гель 
методом [8, 9] и методом соосаждения [10–13]. 
Метод соосаждения был разработан и широко 
используется для изготовления алюмоиттрие-
вых порошков с беспримесными чистыми фаза-
ми. Некоторые исследования [14, 15] показали, 
что беспримесные алюмоиттриевые порошки 
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Методом химического соосаждения был изготовлен прозрачный керамический нанопорошок из 
алюмоиттриевого граната с добавкой Yb (Yb:YAG). В качестве осадителя был применен двууглекис-
лый аммоний, а в качестве поверхностно-активного вещества (ПАВ) — полиэтиленгликоль. Благода-
ря добавке полиэтиленгликоля можно снизить слипание и размер частиц приготовленного порошка 
из Yb:YAG. Морфология, термостойкость и фазовая структура нанопорошка были изучены на скани-
рующем электронном микроскопе (SEM). Были проведены также термогравиметрическое исследо-
вание и дифференциальный термический анализ (TG–DTA), исследование методом рентгеновской 
дифракции (XRD) и инфракрасная спектроскопия с преобразованием Фурье. Установлено, что хоро-
шо кристаллизованный нанопорошок можно получить путем обжига предшественников при 900 °C 
в течение 3 ч. Средний размер частиц порошка из Yb:YAG составил 100–200 нм. При содержании 
полиэтиленгликоля 2,0 об. % был получен диспергированный порошок со сферическими частицами 
диаметром 100 нм. 
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можно легко получить при относительно низ-
кой температуре обжига (< 1000 °C) методом 
соосаждения.

Показано, что лазер из алюмоиттриевого 
граната с добавкой Yb (Yb : YAG laser) обладает 
некоторыми преимуществами по сравнению с 
лазером из YAG с добавкой Nd, а именно: низ-
кой тепловой нагрузкой, продолжительным 
сроком службы верхнего состояния, большой 
шириной поглощения вокруг диапазона лазер-
ного излучения InGaAs, относительно большим 
сечением излучения, высокими теплопровод-
ностью и способностью накопления энергии 
[16]. Прозрачная керамика из Yb : YAG привле-
кает все больше внимания.

В настоящем исследовании хорошо дис-
пергированные порошки из Yb : YAG были 
синтезированы методом соосаждения с при-
менением полиэтиленгликоля в качестве 
ПАВ. Было изучено влияние разного количе-
ства полиэтиленгликоля на получение алю-
моиттриевого порошка. Изготовленный про-
зрачный керамический нанопорошок был 
исследован на сканирующем электронном 
микроскопе, были проведены дифференци-
альный термический анализ TG–DTA и ис-
следование на рентгеновском дифрактометре 
(XRD).
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ХОД ЭКСПЕРИМЕНТА
В качестве исходных материалов были взяты 
Al(NO3)3 ⋅ 9H2O (99,99 %, фирма «Tianjin Fine 
Chemicals», Китай) и Y(NO3)3 ⋅ 6H2O (99,99 %, 
той же фирмы). Водные нитратные раство-
ры из Yb3+ были изготовлены путем раство-
рения Yb2O3 в разбавленной азотной кислоте 
при помешивании и нагреве. Смешанные рас-
творы Al3+, Y3+ и Yb3+ были изготовлены пу-
тем растворения определенного количества 
нитратов металлов в молярном отношении 
Yb : Y : Al = m : (3 – m) : 5, а жидкостный коэф-
фициент полиэтиленгликоля в приготовленных 
растворах удерживался на уровне 0,5, 1,0, 2,0 
и 4,0 %, соответственно. Осадок был синтезиро-
ван путем добавления по каплям 1 М раствора 
NH4HCO3 в нитратный раствор при постоянном 
перемешивании. Молярное отношение всех 
ионов металлов составило 10 : 1. После титри-
рования суспензии были выдержаны в течение 
48 ч, профильтрованы и отмыты сначала в дис-
тиллированной воде, а затем в этаноле. Получен-
ный продукт был высушен при 120 °C в течение 
3 ч. Алюмоиттриевые предшественники с добав-
кой Yb (Yb : YAG precursors) были обожжены при 
различных температурах в течение 3 ч в воздухе. 

Процесс образования фаз алюмоиттрие-
вого порошка с добавкой Yb отслеживался с 
помощью рентгеновской дифракции на рент-
геновском дифрактометре модели D/MAX фир-
мы «Rigaku», Япония. Дисперсное состояние 
и морфологию порошка Yb : YAG исследовали 
на сканирующем электронном микроскопе 
S-3400N фирмы JEOL, Япония. Были изучены 
термические характеристики предшественни-
ков Yb : YAG с помощью TG–DTA-анализа (ана-
лизатор TG–DTA, SDT-2960, TA, США) в диапа-
зоне от комнатной температуры до 1150 °C при 
скорости нагрева 10 °C /мин на воздухе. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Результаты TG–DTA-анализа предшественника 
YAG с добавкой 2 % Yb показаны на рис. 1. В ди-
апазоне 100–250 °C наблюдается эндотерми-
ческий пик, появление которого объясняется 
испарением молекул воды. Соответствующие 
потери массы 45 % видны на TG-кривой. Боль-
шие потери массы предшественника (52 %) 
происходят при температуре ниже 450 °C. 
Широкий эндотермический пик появляется в 
диапазоне 250–850 °C в результате разложе-
ния карбоната, нитрата и иона гидроксила [17, 
18]. Выше 850 °C потери массы не видны. Чет-
кий экзотермический пик при 975 °C на DТА-
кривой указывает на кристаллизацию алюмо-
иттриевого граната. 
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Рис. 1. Результаты TG–DТА-анализа предшественника 
YAG с добавкой 2 % Yb
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Рис. 2. Рентгенограммы алюмоиттриевых порошков с 
добавкой 1, 2, 3 % Yb, обожженных при 1100 °С в тече-
ние 3 ч
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Рис. 3. Рентгенограммы алюмоиттриевого порошка с 
добавкой 2 % Yb, обожженного при различных темпе-
ратурах
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На рис. 2 показаны рентгенограммы алю-
моиттриевых порошков с добавкой 1, 2 и 3 % 
Yb. Порошки были обожжены при 1200 °C в те-
чение 3 ч. Все обнаруженные пики характерны 
для YAG; никаких других фаз не обнаружено. 

На рис. 3 показаны рентгенограммы пред-
шественника и алюмоиттриевых порошков 
с добавкой 2 % Yb. Порошки были обожжены 
при различных температурах в течение 3 ч. 
Поскольку явных дифракционных пиков не на-
блюдается, можно сделать вывод, что предше-
ственник и порошки из предшественника, обо-
жженные ниже 800 °C, являются по природе 
аморфными. Самый большой характерный пик 
Yb : YAG имеет довольно слабую интенсивность, 
что указывает на кристаллизацию аморфного 
YAG. По мере повышения температуры обжи-

га до 900 °C появляются высокие острые пики, 
что указывает на улучшение кристалличности 
YAG. Следовательно, Yb : YAG кристаллизуется 
напрямую из аморфной фазы без всяких про-
межуточных фаз. Температура кристаллиза-
ции ниже, чем та, что определялась при DТА-
анализе, потому что экзотермический пик при 
этом анализе зачастую отстает от кристалли-
зации в результате гистерезиса температуры 
[15]. При дальнейшем нагреве порошков до 
900 °C наблюдается постоянное улучшение 
формы пиков и их интенсивности, что указы-
вает на рост кристаллов порошков Yb : YAG по 
мере повышения температуры; однако измене-
ний в фазовом составе нет.

На рис. 4 показаны микрофотографии по-
рошков Yb : YAG. Порошки были синтезированы 
методом соосаждения с применением разно-
го количества полиэтиленгликоля в качестве 
ПАВ. Зерновой состав порошков YAG, обожжен-
ных при 1200 °C, значительно меняется в за-
висимости от количества полиэтиленгликоля. 
Большая часть частиц без полиэтиленгликоля 
имеет размер в диапазоне 100–300 нм (рис. 4, 
a). При содержании полиэтиленгликоля 0,5 % 
размер частиц составляет 100–200 нм, a при 
содержании 1,0 и 2,0 % наблюдаются сфериче-
ские частицы диаметром 100 нм (см. рис. 4, б, 
в и г). Однако при увеличении количества по-
лиэтиленгликоля до 4,0 % происходит сильное 
слипание частиц (см. рис. 4, д).

На рис. 5 представлен спектр инфракрас-
ной спектроскопии с трансформацией по Фурье 
предшественника и порошков YAG с добавкой 
2 % Yb, обожженных при 1200 °C в течение 3 ч. 
Широкий пик поглощения при 3000–3700 см–1 

Рис. 5. Инфракрасный спектр предшественника (a) и 
алюмоиттриевого порошка с добавкой 2,0 % Yb, обо-
жженного при 1100 °С в течение 3 ч (б)

а б в

г д

Рис. 4. SEM-микрофотографии порошков YAG, синтезированных методом соосаждения: а — без полиэтиленглико-
ля в качестве ПАВ; б–д — с полиэтиленгликолем в количестве 0,5 (б), 1,0 (в), 2,0 (г), 4,0 % (д)
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[9] и пик поглощения примерно при 1650 см–1 
[19] можно объяснить вибрацией O–H воды. 
Два пика поглощения в образцах, термообра-
ботанных при 1200 °C, становятся слабее. Сле-
дует отметить, что два остаточных пика погло-
щения, возможно, объясняются поглощением 
влаги во время тестирования. Пики поглоще-
ния примерно при 1522 и 1384 см–1 можно объ-
яснить вибрацией О–N в нитрате. Широкие, 
накладывающиеся друг на друга пики в ниж-
ней полосе частот (500–1000 см–1) объясняют-
ся присутствием инфракрасных вибраций Al–O 
и Y–O [20].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Нанокристаллический порошок Yb : YAG был 
синтезирован с применением полиэтиленгли-
коля методом соосаждения бикарбонатом ам-
мония. Предшественники напрямую превра-
щены в чистую беспримесную фазу YAG при 
температуре примерно 900 °C. Результаты по-
казали, что разное количество добавки полиэ-
тиленгликоля значительно влияет на дисперс-
ное состояние конечного порошка Yb : YAG. 
Оптимальное количество полиэтиленгликоля 
для приготовления хорошо диспергированных 
сферических порошков Yb : YAG со средним 
размером частиц 100 нм составляет 2,0 %.
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