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Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷纳米粉体制备及性能研究

王盛男，孙　晶，于文生，邵　桢，姜丽霞，姜慧远
（长春理工大学，吉林 长春１３００２２）

摘　要：以Ｙ２Ｏ３和Ｙｂ２Ｏ３为原料，采用柠檬酸溶胶－凝胶法，控制溶液ｐＨ值为３～４，反应温
度７０～８０℃时制备出Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷纳米前驱粉体。ＸＲＤ测试结果表明最佳煅烧温度为
８００℃，并且晶化完全；差热－热重分析表明，前驱体中柠檬酸和硝酸等在３００℃时分解放热。
荧光光谱分析发现，荧光发射的最强峰位于１０３０ｎｍ，对应Ｙｂ３＋的２Ｆ７／２－

２Ｆ５／２能级跃迁。
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１　引　言
目前，固体激光器广泛应用于军事、通信、工业

等各个领域。探索性能优秀的新型激光材料是固体

激光技术发展的重要方向。倍半氧化物 Ｙ２Ｏ３晶体
的熔点在２４００℃以上，单晶生长困难，难以获得晶
体［１－３］。但其具有优良的耐热、耐腐蚀和高温稳定

性，介电常数高，而且允许掺杂高浓度的稀土离子，

吸收系数大，能够取得良好的冷却效果和实现系统

的小型化［４－７］。

掺杂Ｙｂ３＋的Ｙ２Ｏ３激光陶瓷是一种理想的激光
材料，不仅具有与 Ｙｂ∶ＹＡＧ同样优秀的物理化学性
能和光谱特性，而且其导热率和发射带宽约为

Ｙｂ∶ＹＡＧ的两倍［８－９］。制备激光陶瓷粉体近年来出

现了一些新方法，如溶胶 －凝胶法、柠檬酸盐法、共

沉淀法、喷雾热解法等［１０－１１］。其中溶胶－凝胶法所
用的原料首先被分散到溶剂中而形成低黏度的溶

液，因此，可以在较短的时间内获得分子水平的均匀

性，在形成凝胶时，反应物之间很可能是在分子水平

上被均匀地混合，而且经过溶液反应步骤，很容易均

匀定量地掺入一些微量元素，实现分子水平上的均

匀掺杂［１２］。本文用溶胶－凝胶法，以Ｘ射线衍射分
析和差热－热重法分析等测试手段对前驱体及烧成
的粉体结构进行了研究，为掺杂 Ｙｂ３＋的 Ｙ２Ｏ３激光
陶瓷纳米粉体的制备提供了可靠的实验依据。
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２　实　验
２．１　样品的制备

按０．６∶１的比例称量Ｙｂ２Ｏ３和Ｙ２Ｏ３原料（纯度
均为９９．９９９％），分别溶于０．６ｍｏｌ／Ｌ硝酸，待完全
溶解后与８ｍｏｌ／Ｌ柠檬酸溶液混合加热，恒温６０℃
继续加热搅拌，２０ｍｉｎ时，溶液颜色逐渐变浅。
３０ｍｉｎ时，改电炉加热（恒温８０℃），１０ｍｉｎ以后，
溶液几乎变为无色且有气泡冒出，随后溶液颜色又

逐渐变为浅黄色，杯壁出现白色粉体，整个溶液为溶

胶状态，像果冻一样，上下起伏，随后出现凝胶状物

质。５０ｍｉｎ左右，烧杯内物质颜色逐渐变深，由凝胶
状物质变为蜂窝状物质，出现大量黄色气体，燃烧完

毕，烧杯内咖啡色蓬松状物质达到大半个烧杯，待其

无变化时，停止加热，冷却后研磨成粉末，分成四等

份，其中三份分别在６００℃，８００℃，１０００℃下烧结，
制得Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３白色粉末（工艺过程如图１所示）。

图１　溶胶－凝胶法制备工艺示意图

Ｆｉｇ．１　ｓｏｌｇｅｌｐｒｏｃｅｓｓｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｓｃｈｅｍａｔｉｃ

２．２　样品的测试
２．２．１　采用日本理学Ｄ／ＭＡＸ－ⅡＢ型Ｘ射线衍射
仪进行结构分析，采用 Ｃｕ靶 Ｋα１射，用弯曲石墨晶
体单色器滤波，工作电流２０ｍＡ，电压４０ｋＶ，扫描速
度４°／ｍｉｎ，步长０．０２°。
２．２．２　利用ＴＡ仪器公司ＳＤＴ２９６０型热分析仪（升
温速率２０℃／ｍｉｎ，气体流量４０ｍＬ／ｍｉｎ）对前驱体
进行ＴＧＤＴＡ测试。
２．２．３　采用英国的荧光光谱仪，在室温条件下用波
长为４８８ｎｍ的Ａｒ离子激光器激发Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３粉体测
试其荧光发射。

３　结果与讨论
３．１　ｐＨ值及温度对溶胶－凝胶转变的影响

溶胶都有凝胶点，在达到某个 ｐＨ值时胶体的
黏度会突然急剧增大形成凝胶，就像果冻一样，这

一般是不可逆过程。但是如果溶液 ｐＨ值控制不
好就会直接形成沉淀而非凝胶，所以 ｐＨ值对反应
效果有很大影响。实验用氨水调节溶液的 ｐＨ值，
发现溶液的ｐＨ值 ＜２时，溶液没有变化；ｐＨ值≥７

时，生成白色乳浊液；而溶液的 ｐＨ为３～４时能够
形成稳定透明溶胶，说明此范围内形成的溶胶膨

胀最大。

对水溶液无机盐粒子溶胶来说，脱水反应是整

个溶胶形成过程中的重要一步，而温度又是控制脱

水反应的主要因素。温度过低会使络合时间较长不

能形成溶胶，适当地提高反应温度可加快脱水速率，

缩短反应时间，加速胶粒的聚合；但由于胶粒的脱水

聚合需要一段过程，所以过高的反应温度也不利于

溶胶的形成，而导致原料的析出。合适的反应温度，

对于整个溶胶 －凝胶过程是十分重要的。实验发
现，温度低于５０℃时溶胶无法形成凝胶，当水分完
全蒸发后，留在烧杯底部的是晶状物质，而不是凝

胶。这是因为此时温度还达不到络合物分子间相互

作用发生酯化反应所需的温度。当温度为６０℃时，
虽可形成凝胶，但凝胶化时间过长。而当凝胶化温

度高于９０℃时，水分蒸发量大，溶胶体系分子热运
动加速，溶胶过程不稳定，引起凝聚沉淀。所以加热

温度应该控制在７０～８０℃时最佳。
３．２　Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３粉体的ＸＲＤ及ＳＥＭ分析

将 Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３干凝胶粉体平均分成四份，其中
三份分别在 ６００℃，８００℃，１０００℃煅烧后进行
ＸＲＤ测试。所得图谱（如图 ２所示）与标准卡片
（ＰＤＦ＃７１－００４９）相对照，未煅烧粉体呈无定型，
６００℃开始出现一些弱而宽的峰，初步显示出 Ｙ２Ｏ３
相，但是由于未反应完全，存在杂峰。８００℃粉体进
一步结晶，经与标准卡片对照发现８００℃以上已呈
纯相。根据Ｓｃｈｅｒｒｅｒ公式，晶粒尺寸 Ｌ可以表示为
Ｌ＝Ｋλ／（ｂｃｏｓθ），其中，Ｋ为常数，近似取为１，λ是Ｘ

（ａ）未烧结

（ｂ）６００℃

（ｃ）８００℃

（ｄ）１０００℃
　　２θ／（°）

图２　Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３粉体的ＸＲＤ图

Ｆｉｇ．２　ＸＲＤｓｐｅｃｔｒａｏｆＹｂ∶Ｙ２Ｏ３ｐｏｗｄｅｒｓ
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射线波长，θ是衍射角，ｂ是由于晶粒尺寸导致衍射
峰展宽的半高宽。所以由公式可知，随着煅烧温度

的升高，粒径有增大趋势，综合考虑煅烧温度与粒径

大小，最后确定溶胶 －凝胶法合成 Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶
瓷纳米粉体的最佳温度为８００℃。将８００℃煅烧的
样品进行扫面电镜观察分析，结果如图３所示。从
图３中可以看到，粉体的粒度分布均匀，基本呈球
形，粒径约为４０ｎｍ，具备较高的烧结活性，为激光
陶瓷的成型和烧结奠定了良好的基础。

图３　Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３粉体的扫描电镜

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭｏｆＹｂ∶Ｙ２Ｏ３ｐｏｗｄｅｒｓ

３．３　差热－热重法分析
为了确定升温过程中物质的变化状态，对样品

进行了 ＴＧＤＴＡ测试，测试结果如图４所示。从图
中４可以看到，样品大部分失重发生在３０～６００℃，
热重分析总失重为５１．２２％。３００℃左右有明显的
放热现象，同时伴随着质量减少，这主要是前驱体中

柠檬酸和硝酸等燃烧所致；６００℃左右已无明显失
重和放热现象，并且开始有结晶，这与 ＸＲＤ测试结
果一致，说明此温度下有相转变，即开始初步形成

Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３多晶相。

　　Ｔ／℃

图４　Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３陶瓷前驱粉体差热－热重曲线

Ｆｉｇ．４　ＤＴＡＴＧｃｕｒｖｅｏｆＹｂ∶Ｙ２Ｏ３ｃｅｒａｍｉｃｐｒｅｃｕｒｓｏｒ

３．４　荧光光谱分析
Ｙｂ３＋离子只有一个基态２Ｆ７／２和一个激发态

２Ｆ５／２，两者的能级间隔约为１００００ｃｍ
－１，室温时在晶

体场的作用下，能级场产生 Ｓｔａｒｋｓ分裂，２Ｆ７／２基态分
裂为４个能级，２Ｆ５／２激发态分裂为３个能级，终端能
级比基态能级高出数百ｃｍ－１，形成准三能级的激光

运行机理，如图５所示。对 Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３粉体进行荧光
光谱分析，如图６所示，由图得出Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷
粉体粉体的荧光发射最强峰位于 １０３０．０ｎｍ波长
处，是 Ｙｂ３＋的２Ｆ５／２－

２Ｆ７／２发射谱相导致的荧光发
射，这为激光陶瓷发射激光奠定了良好的基础。

图５　Ｙ２Ｏ３基质掺Ｙｂ３＋离子能级结构图

Ｆｉｇ．５　ｅｎｅｒｇｙｌｅｖｅｌｄｉａｇｒａｍｏｆＹ２Ｏ３ｄｏｐｅｄｗｉｔｈＹｂ３＋ｉｏｎ

　　波长／ｎｍ

图６　Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷粉体粉体荧光光谱

Ｆｉｇ．６　ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｕｍｏｆＹｂ∶Ｙ２Ｏ３ｌａｓｅｒｃｅｒａｍｉｃｓｐｏｗｄｅｒｓ

４　结　论
溶胶－凝胶法制备 Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷前驱粉

体，ｐＨ值在３～４时和温度在７０～８０℃时最为适
宜。Ｘ射线衍射分析表明Ｙｂ∶Ｙ２Ｏ３激光陶瓷粉体在
温度为６００℃时开始结晶，８００℃时最佳。差热 －
热重法分析表明３００℃左右有明显的放热现象。荧
光光谱分析表明，荧光发射的最强峰位于１０３０ｎｍ，
对应Ｙｂ３＋的２Ｆ５／２－

２Ｆ７／２能级跃迁。
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