
第�期 无 机 化 学 学 报 �  !
∀

#
,

∃  %

矛的的 的树 的 & 的 岭 呀

∋
, 于究 简 报 ∋

松( & 。 , 。 & 。 & )

热分解法制备希土氧化物超微粉末
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引 誉「刁

超微粉未已被视为九十年代的新材料
‘’〕 ,

它的许多奇特的性质和令人惊异的应用不仅引

起人们的重视
,

并开展 了许多研究
∀

但日前对希土金属及其化合物的超微粉未的研究则报道

甚少 〔� 〕 ∀

尽管如此
,

希土超微粉未己经在磁性材料
、

超 导材料
、

传感器
、

超高温耐热合金等

方面获得应用
,

并取得了明显的效果
。

超微粉末的合成方法共多
,

但均不成熟
、

寻求合成希土超微粉末的方法则是一个重要的

课题
∀

我们在研究醇盐法制备氢氧化钦
、

氧化钦超微粉未的同时
〔”

,

采用热分解法制备了一

系列希土氧化物超微粉末
,

观察了它们粒径变化的规律
,

得到一些新的结果
∀

实 验 部 分

热分解制备希土超微粉末是一个简单易行的方法
,

用热分解法制备氧化忆的超微粉末文

献中曾有报道 川
∀

本文用热分解希土柠檬酸或酒石酸配合物
,

获得一系列希土氧化物超微粉

末
∀

制备工艺如下
/ 称取一定址的希土氧化物 ∗纯度均大于 00

∀

0 1 .
,

用盐酸 ∗优级纯 . 溶

解
,

调节溶液的酸度后加人计算量的柠檬酸或酒石酸 ∗均为分析纯.
,

加热溶解
、

过滤
、

蒸

干
,

取出研细后放人瓷址锅内
,

于一定温度下灼烧一段 !讨间
,

即可得所需的希土氧化物超微

粉末
∀

实验中观察到原料配比
、

灼烧温度和 !付间对形成超微粉末有重要影响
∀

超微粉末的形态在 2 一3 −− 型透射电镜 4几测定
。

样品的结构分析在 日本理学 5 6 7 89 一: ;

型 < 射线落汀射仪
=

>进行
。

结 果 与 讨 论
一

、

配比的影响

在 ? % , 与柠檬酸 ∗2 ≅ . 不同克分子比时
,

即 ? / 2 ≅ 分别为 + / +
、

+ / � 或 + / , 的条

件下制备? % , 超微粉末
,

其粒径均能达到 −
∀

+微米以下
∀

实验中观察到 ? / 2 ≅ 为 + / , 时样

品最易分散
、

且粒径较小
,

测得该样品的比表而为 �Α 米 � 6 克
、

粒径 Β −
∀

−Χ 微米
∀

电镜照片见

本文于 + 0Δ Δ 年 + +月 +# 口收到
∀
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用酒 子, 酸代替柠檬酸
、

在 ? 二
2 ≅ 为 + / , 时制备的 ?夕

,
超微粉末的结果与柠檬酸相

图 +

ΦΓΗ
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? �− ,

超微粉末的电镜照片∗< �3 的−.
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二
、

> 。孟 , 超微粉末的合成与观察

以柠檬酸为配位剂
,

Σ7 %Τ , 、 5 Υ% 。和 ? ς %Τ ,

在 > : / 2 ≅ 为 +/ , 条件下
,

用热分解法制备了 > 8 �− ,、 ∃ Ω % ,
、

的超微粉末
。

电子显微镜观察结果示于照片 �一Χ
∀

从电镜照片可见

所介成的 > : %Τ , 超微粉末均呈粒状
,

粒径均小于 −
‘

+ 微米
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图 � > 8 % ,
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电子衍射分析表明
,

它们均为多晶颗粒
∀

对比所制备的各种希土氧化物超微粉末发现
,

重希

土氧化物的超微粉末的粒径较轻希土氧化物的小
∀

三
、

< 射线衍射分析

测定了超微 ? %Τ , 粉末的 9 射线衍射图
、

并与一般 ? � − ,
粉未的衍射图进行 比较

∀

观察到

它们的衍射峰位置相同
,

与 4∴ Θ5 Σ ∗�3 一 +� − −. 卜片相符
,

均属于立方晶系
,

空间群 ]8 ,
∀

但观

察到超微 ? % , 粉末的衍射峰较一般 ? �− , 粉末明显变宽
,

相对强度减弱
∀

其原因是由于超微

粉未与原子或分子仅差一
、

二个数壁级
、

颗粒很小
,

构成微晶的原子数日较少
,

故晶面有

限
,

以致不能再近似地看成具有无限多晶面的理想晶体
,

所以使其衍射峰变宽
,

强度变弱
∀
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