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摘要：以尿素为沉淀剂，Y（NO3）3为钇源，选用不同表面活性

剂，采用均相沉淀法成功制备不同粒径的球形纳米氧化钇粉体

（Y2O3）；研究反应时间、反应温度、反应物浓度、表面活性剂类
型及用量对 Y2O3形貌及粒径的影响；通过激光粒度 Zeta电位
仪、SEM对样品进行表征。结果表明，反应时间、反应物浓度、表
面活性剂、反应温度会影响粉体的分散性及粒径大小；CTAB与
PEG-4000复合使用，可显著减小 Y2O3的粒径，提高粉体分散

性，得到的氧化钇粒径大小约为 50 nm。
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Abstract： The different particle size of nano-sized Y2O3 spherical
powders were successfully prepared by homogeneous precipitation
method， with different surfactants， urea as the precipitating agent
and Y（NO3）3 as the yttrium source. The factors such as the reaction
time， reaction temperature， reactants concentration， surfactant
type and dosage on the morphology and particle size of Y2O3

powders were studied. The samples were characterized by laser
particle size analyzer and scanning electron microscopy （SEM）.
The results show that the reaction time， reactants concentration，
surfactants， reaction temperature affect the dispersant and particle
size of the powders， the mixed using of CTAB and PEG-4000
reduce the particle size of Y2O3 significantly and improve
dispersion of particles， and the particle size of Y2O3 powders is

about 50 nm.
Keywords: homogeneous precipitation method； nano-sized Y2O3

powder； urea； surfactants

纳米氧化钇材料具有尺寸小、比表面积大、表面
能高等特点，与传统材料相比具有独特的物理化学性

能，在荧光材料[1-2]、催化材料[3-4]、激光材料[5-6]、高级陶
瓷[7-8]等领域有广泛的应用。由于纳米粒子具有较大的
表面能，粒子处于不稳定状态，纳米粒子很容易团

聚，失去纳米粒子所具有的特性，因此严重影响到纳

米材料的应用。表面活性剂的使用可以很好地减少团
聚状态的产生与存在[9-10]。文献研究表明，在沉淀反应
过程中，利用沉淀粒子吸附表面活性剂产生的空间位

阻[11-12]或沉淀粒子的静电斥力[13]，可以阻止固相粒子靠

近，从而可获得粒径较小且基本无团聚的纳米微粒。
Adrine等[14]和 Qin等 [15]采用均相沉淀法，在较低的

反应物浓度下分别制备出粒径为 120、200 nm左右的
氧化钇粉体，但是使用的反应原料浓度太低，不利于大

规模生产。本文中以 Y（NO3）3、尿素为基本原料，选用聚
乙二醇 4000（PEG-4000）和十六烷基三甲基溴化铵
（CTAB）为分散剂，采用均相沉淀法，可在较高的原料
浓度下制备出单分散球形氧化钇粉体，最小粒径达到

50 nm左右。

1 实验

1.1 试剂与仪器
试剂：氧化钇粉末（纯度（质量分数）≥99.999%，

广西有色金属集团金源稀土股份有限公司）；尿素

（H2NCONH2，分析纯，台山市粤侨试剂塑料有限公司）；

CTAB（分析纯，天津科密欧化学试剂有限公司）；无水乙
醇（C2H5OH），分析纯，成都市科龙化工试剂厂；浓硝酸
（HNO3）、氨水（NH3·H2O）、PEG-4000、PEG-6000 和
PEG-10000（分析纯，汕头市西陇化工股份有限公司）。
仪器：DF-101S 型集热式恒温加热磁力搅拌器

（巩义市予华仪器有限责任公司），DDS-11A电导率仪
（上海虹益仪器仪表有限公司），Zetasizer Nano ZSP纳
米粒度、Zeta 电位和绝对分子量分析仪（英国
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Malvern），JSM-7800F Prime 场发射扫描电子显微镜
（日本电子株式会社）。
1.2 氧化钇粉体的制备方法
配制一定浓度的硝酸钇水溶液，加入一定量尿素

和表面活性剂，搅拌溶解均匀后，放入水浴锅中，控制

转速恒温反应一定时间，冷却至室温后，离心分离，用

去离子水和无水乙醇洗涤氧化钇前驱体沉淀 2次，烘
干，煅烧，得到 Y2O3粉体。

2 结果与讨论

2.1 反应时间的影响
维持反应液中 CTAB的质量浓度为 3 g/L ，90 ℃

搅拌反应，在不同时间取出一定量反应母液放入比色

管中，静置观察。

发现，反应时间分别为 4、60、75、90 min的反
应液静置后，分别在 1.5、1、0.5 h及 10 min有沉降出
现在试管底部，而反应时间为 15、30 min的反应液没
有发生沉降。分别测定相应母液的 Zeta电位值、Y3+浓

度 、尿素浓度，结果见表 1。
由表 1可见，反应时间越长，母液的 Zeta电位值

越小，氧化钇前驱体粒径越大。这是因为，随着反应时
间的延长，大量尿素的水解，体系中离子浓度迅速增

大，氧化钇前驱体颗粒表面的双电层变薄，体系 Zeta电
位值减小，导致颗粒间静电排斥力减小，纳米微粒团聚

加剧，体系稳定性下降；另一方面，随着反应时间延长，

体系中前驱体粒子浓度也会增大，导致颗粒间距离减

小，彼此吸引力增大，粒子之间的碰撞机会增多，引起

前驱体颗粒迅速团聚生成大块产物。这种现象可以通
过胶粒团聚的 DLVO理论[16]或式（1）给予解释。

E=E0+Ev= 1
2 εrψ0

2exp（-κH）- Ar
12H ， （1）

式中：E为球形胶粒间总的相互作用能；ε为溶液的介
电常数；r为粒子半径；ψ0为粒子表面的 Zeta电位值；
H为粒子间距离；κ为常数；A为 Hamaker常数。
图 1为氧化钇 SEM图像。在前期生成的纳米粒

子团聚或长大沉降的同时，溶液中剩余的反应物也会

继续反应生成新的微粒，此时，溶液中物料的浓度相

对较小，表面活性剂吸附于微粒表面，可有效阻止微

粒团聚或长大，最终出现大块氧化钇与小颗粒氧化钇

表 1 反应体系中各因素条件随反应时间的变化
Tab. 1 Changes of factors in system with reaction time

反应时间
/min
母液 Zeta 电位值

/mV
母液Y3+浓度
/（mol·L-1）

母液尿素浓度
/（mol·L-1）

15 32.2 0.066 61 0.490 3

30 36.6 0.049 59 0.402 9

45 30.7 0.043 63 0.328 8

60 29.1 0.036 82 0.258 1

75 26.7 0.028 76 0.196 5

90 22.4 0.022 83 0.149 0

a Y3+和尿素浓度为 0.075：0.75与 CTAB反应 30 min b Y3+和尿素浓度为 0.075：0.75时 CTAB反应 90 min

c Y3+和尿素浓度为 0.1：1.0时 d Y3+和尿素浓度为 0.1：1.0时 e Y3+和尿素浓度为 0.075：0.75与
与 CTAB反应 30 min 与 CTAB和 PEG反应 4000 30 min CTAB反应 95 ℃ 反应 30 min

图 1 不同条件下氧化钇 SEM图像
Fig. 1 SEM images of Y2O3 under various conditions
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图 2 尿素溶液电导率随反应温度和时间的变化
Fig. 2 Change of urea solution conductivity with

reaction temperature and time

a PEG-4000 b 3 g/L CTAB和 7.5 g/L PEG-4000

c 第二步产品 d 第三步产品

图 3 不同表面活性剂条件下氧化钇的 SEM图像
Fig. 3 SEM images of Y2O3 under different surfactants
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共存的现象，如图 1b所示，因此，在较高浓度下制备
氧化钇时，反应时间的控制至关重要。
图 2为尿素溶液电导率随温度的变化。

考虑到尿素分解速率随温度升高而增大，有可能

增大氧化钇前驱体成核速率，期望能制得粒径更小的

氧化钇，但从结果来看，90 和 95 ℃温度下制得的氧化
钇晶粒直径相差不大，如图 1a和图 1e所示。
2.2 Y（NO3）3浓度的影响

反应过程中 Y（NO3）3浓度对氧化钇形貌的影响

如图 1a和 1c所示。随着反应物浓度增大，体系过饱
和度增大，有助于大量成核，形成粒径较小的前驱体

颗粒；但是微粒间的距离减小，造成大量粒子吸引碰

撞团聚在一起形成大块团聚体。为了在较高反应物浓

度下合成粒径小的前驱体，同时阻止大量共存的微粒

间发生团聚，在反应体系中添加了 CTAB 与 PEG-
4000两种表面活性剂，利用 CTAB与 PEG-4000 的协
同作用，成功获得分散性较好的氧化钇粉体，结果如

图 1d所示。该结果表明，选择相对高的反应物浓度，
可以提高成核速率，达到“爆发成核”目的，易于形成
尺寸细小的颗粒，但需考虑防止微粒间的团聚，选择

合适的表面活性剂是一个有效的措施。
2.3 表面活性剂的影响

PEG是一种非离子型表面活性剂，具有醚键与羟
基 2种亲水基，可以与胶粒表面建立起较强的氢键，
从而在其表面形成一圈大分子亲水保护层，起到空间

位阻效应，因此可以很好地防止颗粒团聚。分别使用
PEG-4000、PEG-6000、PEG-10000 作为分散剂制备
氧化钇，结果如图 3所示。
研究发现，在使用 PEG-4000作为分散剂时，粒

子的分散性要比 PEG-6000、PEG-10000 好，且粒径较
小，平均粒径约为 80 nm，如图 3a所示。主要是因为，相
对分子质量过大的分散剂，由于其分子链较长，因此容

易发生彼此交联，引起晶粒团聚；而当使用分子量适中

的分散剂 PEG-4000时，会在晶粒表面形成有效的包覆
膜使晶粒彼此隔离，不易发生交联引起晶粒团聚。
2.4 CTAB与 PEG-4000复合作用的影响
为了考察 CTAB与 PEG复合修饰沉淀微粒的效

果，固定 CTAB的用量为 3 g/L，改变 PEG-4000的用量
分别为 5.0、7.5、10.0 g/L。图 3为产物氧化钇 SEM图像。
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图 4 阳离子表面活性剂 CTAB 和
PEG-4000的复合作用机理

Fig. 4 Synergistic effect mechanism of mixture of cationic
surfactant CTAB and nonionic surfactant PEG-4000

实验发现：在 PEG-4000的用量为 7.5 g/L时，制
备出的氧化钇粒径最小，约为 50 nm，如图 3b所示。对
比图 2a、图 3a和图 3b可以看出：CTAB与 PEG复合
作用，不仅可以减弱氧化钇颗粒间的团聚，而且可以

使氧化钇粒径更小。其原因主要是非离子表面活性剂
PEG-4000不存在电荷且基团庞大，使阳离子表面活
性剂 CTAB很容易嵌入其中，两者易在纳米颗粒的表
面上形成一种复合膜，减少了 CTAB亲水基团间同性
电荷的排斥，使粒子吸附层更为紧密，提高了表面斥

力位能，同时增加空间位阻作用，这种复合膜结构可

用图 4示意。当 PEG-4000用量较少时，其对前驱体
颗粒的包覆不充分，造成颗粒间团聚；当 PEG-4000
用量较大时，过量的表面活性剂之间会产生桥联作

用，同样造成颗粒间团聚现象的发生。

2.5 分步多次反应的影响
缩短反应时间，一方面可以缩短晶核的的生长

时间，另一方面可以减少晶核间的碰撞时间，得到粒

径小且基本不团聚的纳米氧化钇，但是反应不充分，

无法保证产率。为此，采用分步多次反应的方法，即
混合液先反应 30 min后离心分离后，澄清母液再反
应 45 min离心分离，之后母液再反应 120 min。所得
产物形貌如图 3b、3c和 3d所示，发现 1步和第 2步
产物粒径小且均一，但第 3步所得产物粒径较大且不
均匀。原因是第 3步反应体系浓度减小，体系过饱和
度减小，成核速率变慢，成核过程不再是“爆发成核”，
但反应时间长，前期生成的粒子有充分时间长大，最

终造成氧化钇粒径分布变宽。

3 结论

1）在采用均相沉淀法制备纳米级球形氧化钇粉

体时，反应物浓度过大会引起纳米粒子严重团聚，控

制反应时间可以有效控制氧化钇的粒径大小和团聚。
2）使用复合表面活性剂的效果好于单一表面活

性剂时的效果。在 CTAB与 PEG-4000复合使用量分
别为 3.0、7.5 g/L时，反应温度为 90 ℃下，制得的氧
化钇粉体粒径分布更窄，最小粒径为 50 nm左右。
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