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摘!要! 研究了直接沉淀法合成 .V
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纳米粉的工艺& 以硝酸钪+ .V!19

"
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,为母盐$ 氨水!10
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9"作沉淀剂$ 采用直接沉淀法合成出网状的前躯沉淀物$ 同时分析了前驱体的热分解过程&

通过N射线衍射和红外光谱对前躯体的物相组成进行了定性分析$ 结果表明$ 该前躯沉淀物为
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9的两相混合物& 前躯体经过微化处理后$ 在 & ### n

的温度下煅烧$ 生成的 .V
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纳米粉具有纯度较高% 颗粒粒度小!$# K]"% 粒度分布窄% 近似球形
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的性能$ 但是粉体产生了轻微团聚的现象&
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是一种稀土氧化物$ 广泛地应用于航天% 激

光% 导弹等尖端科学领域$ 也广泛地应用于工业生产与

日常生活中&

以 .V
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为原料制成的钪钠灯作为一种新型光源$

以其节能% 光性能优良和长寿等特点而逐渐取代其它光

源# .V
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还可作为二氧化锆陶瓷的稳定剂以及氮化硅

陶瓷的烧结助剂# 将其掺杂到 /9

%

$ 19
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传感器中或掺

杂到阴极射线管中$ 可以起到提高分辨率和提高亮度的

作用# 将它掺杂到钆镓石榴石!FFF"中制得的钆镓钪

石榴石!F.F.."$ 可以显著提高其发射功率# .V
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还

用于制造基于张弛振荡器的铁电陶瓷$ 如钽酸铅钪

!?.)"和铌酸铅钪!?.1"# 含 .V
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晶体的二

次光折射率降低$ 适于制造参数频率选择器% 波导管和

光导开关# 此外$ .V
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用来制备 .V

%

9

"

透明陶瓷%

h.(F透明陶瓷及激光透明陶瓷等&
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本文以硝酸钪为母盐$ 氨水作沉淀剂$ 研究了直接

沉淀法制备 .V
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纳米粉的工艺并表征了粉体的相关

性能&
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!实验原理

本实验$ 通过各种测试分析$ 推测反应过程如下'
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煅烧前驱沉淀物$ 经过一系列脱水% 脱羟基% 脱

铵% 脱硫的过程$ 最终形成 .V
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!溶液的配置

!&"=# e&&# n的温度下$ 将 .V
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粗粉溶于过量

的浓硝酸溶液中$ 然后将溶液蒸干以除去过量的硝酸&

将所得的白色固体$ 溶解在蒸馏水中配成 "## ]-浓度

为 #5& ]34E-的 .V!19
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溶液$ 加入 $ L!10

$

"

%

.9

$

作

为分散剂$ 同时加入 " L聚乙二醇 &### 作为表面活性

剂$ 搅拌使之溶解# !%"配制浓度为 #5; ]34E-的 10
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9溶液作为沉淀剂&
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室温下$ 将上述配置好的10
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9溶液正向滴加

到 .V!19

"
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溶液中$ 同时快速搅拌$ 滴定速度大约为

> ]-E]IK$ 滴定终点的 60值至 ;5#& 反应结束后生成

胶状物$ 继续搅拌 & X得到前驱沉淀物& 前驱沉淀物用

蒸馏水离心清洗数次$ 再用无水乙醇洗涤两次& 将清洗

后的前躯沉淀物超声 &> ]IK$ 然后在 ;# n真空干燥&

干燥后的前躯体在万能粉碎机中粉碎$ 过 <$

!

]的筛

网$ 并用玛瑙研钵研细& 将产物放入高温电阻炉中$ 在

& ### n的温度下煅烧 $ X$ 升温速率为 > nE]IK$ 中间

取出一次湿磨 > X&
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!粉体的表征

采用美国)(公司产的 .c)C:## 型热分析系统分

析前躯体的热分解过程$ 测试样品的质量为 :5%:& #

]L$ 升温速率为 &# nE]IK$ 气氛为流动9

%
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采用美国 ?H7̂IK*4]H7673V4WH4S公司产的 .6HVQ7\]

9KH红外光谱仪对前驱体及煅烧产物的化学组成进行定

性分析& 采用荷兰?S6P"#$#a:# 型 N射线衍射仪!/\V

$

&

辐射$ 1I滤波$ 分析前驱沉淀物和煅烧产物的物相组

成& 采用B'*a%#&# 型高分辨透射电镜!0+)*'"观察前

驱沉淀物及其在 & ### n的温度下煅烧后得到的粉体

形貌&

#

!性能测试结果与讨论

#

5

!

!前驱体煅烧过程的
567869

分析

图 & 表示的是前驱体 c)(E)F曲线& 从 )F曲线上

可以看出$ 这种前躯体分解成为氧化物主要分 " 个阶段&

第 &阶段!"## n以下"主要是由于脱水!包括吸附水和结

晶水"$ 失重率为8<5#d# 第 % 阶段!"## e$:# n"主要

是由于脱铵$ 失重率为 8%&5=d# 第 " 阶段 ! $:# e

<># n"是由于脱羟基$ 失重率为 8%<5;d# 第 $ 阶段

!<># n以上"主要是由于脱硫$ 失重率达到 ":5>>d&

从c)(曲线上可以看出$ 温度在 "># n有 & 个明显的

放热峰$ 可能是由于分解出的气体!主要是氨气"燃烧

生成氮氧化物而放出的热量& 在 $>$ n有 & 个明显的吸

热峰$ 说明在此温度下开始大量脱羟基# 而在 ;## n微

弱的吸热峰则是由于脱硫造成的$ 这与 )F分析的结果

是一致的&

图 &!前驱体的热分解过程 c)(E)F分析曲线
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!红外光谱分析

通过红外光谱法!,+"对沉淀前躯体及 & ### n的煅

烧产物的化学组成作了定性分析!图 %"& 前躯体在波数

!!

图 %!前驱体和 & ### n的煅烧产物的红外光谱
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8&左右的峰分别为水分子的

剪式% 对称和反对称的振动峰特征!由于水分子的振动

自由度为' " k" 8: r"$ 故水分子具有 " 种基本振动形

式"& 在 " ### e" <## V]

8&处为自由羟基!与 .V离子相

连的羟基而不是水中的羟基"的振动峰& 在 % =%$$

& $#< V]

8&处的峰是铵的振动峰& 在 =%> e& %&# V]

8&的

多频带为硫酸根的振动峰& 所以$ 前躯体的成分为'
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9的两相

混合物$ N+c的分析结果!图 ""也证实了这一点& 在温

度为 & ### n煅烧后的粉体中仅有 :"" V]

8&处的振动

峰$ 该峰为 .Va9的振动峰& 可见$ 这说明在此温度下

前躯体的分解反应已经基本结束$ 生成的 .V

%

9

"

的纯度

较高& ,+的分析结果与c)(E)F的分析结果是一致的&

#
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#

!

4%5

射线分析

通过N+c对前躯体及 & ### n的煅烧产物进行了定

性分析!图 ""& 结果表明$ 主要成分为'

#

a.V990-

(0

%
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9的两相混合物&

通过对前躯体的 N+c衍射峰的分析表明$ 部分衍射峰

较尖锐$ 对应结晶性良好的晶相 10

$

.V
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! .9
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9& 另一部分低强度的衍射峰是
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a.V990-(0

%

9

相& 在 & ### n的煅烧产物的N+c衍射峰与 .V
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的立

方晶相一致$ 并未检测出其它晶相的存在$ 衍射峰强度

大且尖锐$ 说明此温度下的煅烧产物的晶体性好$ 晶体

图 "!N+c测定的前躯体及煅烧产物的图谱

AIL5" ! N+c 6OQQH7KW3U67HV\7W37OKJ 63PJH7VO4VIKHJ

OQ& ### n

缺陷少& N+c分析的结果与 c)(E)F分析和 ,+分析的

结果是一致的&
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!前躯体及煅烧产物

图 $ 是沉淀前躯体和 .V
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纳米粉的粒子形态& 由

图 $O可以看出$ 前躯体多呈网状结构$ 由图 $T 可以看

出$ 煅烧后的纳米粒子的颗粒粒度小!大约为$# K]"%

粒度分布窄% 近似球形$ 但是粉体分散性稍差$ 产生了

轻微的团聚现象& 这是因为由该方法合成出的前驱沉淀

物类似于胶状$ 很难洗涤$ 且干燥后产生了较大的收缩

并发生了强烈的团聚现象$ 前躯体用研钵很难研碎$ 所

以应该在煅烧之前对前躯体进行微化分散处理& 本实验

采用粉碎细度为 "># e<$

!

]的高速万能粉碎机将此硬

块粉碎% 过筛% 并用研钵研细$ 然后在煅烧过程中取出

一次湿磨$ 以起到分散粉体的目的& 但是由于前躯体的

团聚过于强烈$ 煅烧后的粉体始终还是无法彻底打开$

产生了轻微的团聚现象&

图 $!前驱体及煅烧产物的)*'照片' !O"前躯体$

!T"& ### n 煅烧后的产物
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!结!论

!&"在室温下$ 通过正向滴定的方法合成出了网状

结构的前躯体&

!%"前驱体经微化处理% 煅烧后合成出粒度约为

$# K]左右的 .V
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纳米粉& 该制备工艺合成的 .V
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纳米粉具有纯度较高% 颗粒粒度小% 粒度分布窄% 近似

球形的性能&

:>



!第 $ 期 吕!滨等' 直接沉淀法合成 .V

%

9

"

纳米粉

参考文献!

%&'&(&)*&+

+&, ?HKL/XO3!彭!超"_氧化钪提取新工艺探讨+B,_0%AA&(-;

7)3-%( %+091A-7)*B(.-(11'-(. J1>-.(!化工设计通讯"$ %##>$

"&!%"' "= 8$"_

+% , 0I7OK3'$ ROQ3*_)7OKWU37]OQI3K 3U.V

%

9

"

ac36HJ )HQ7OL3KO4

DI7V3KIO?34SV7SWQO4WTS(LIKL\KJH70SJ73QXH7]O4/3KJIQI3KW

+B,_$%&'()*%+8)31'-)*>27-1(71$ &===$ "$!:"' & "== 8& $#>_

+", -IBIaF\OKL$ )ÔOSOW\ ,̂HLO]I_.V
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