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亚微米球形 Y2O3 粉体及其透明陶瓷的制备 
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(1. 中国科学院 上海硅酸盐研究所, 高性能陶瓷和超微结构国家重点实验室, 上海 200050; 2. 湖北大学 材料科

学与工程学院, 武汉 430062) 

摘 要: Y2O3 以其优良的物理化学性质和在 280 nm~8 μm 宽频段内的高透明性, 而广泛应用于激光介质或光学窗口

等领域。制备高透明的 Y2O3 陶瓷是目前的研究热点和难点, 而高质量的粉体是制备高透明 Y2O3 陶瓷的关键, 尿素

均相沉淀法以其爆发成核和均匀可控的阴离子释放机制成为制备单分散颗粒的主要方法。本工作以硝酸钇和尿素

为原料, 采用尿素均相沉淀法制备了单分散、亚微米级的球形 Y2O3 粉体。采用不同方法研究了 Y2O3 前驱体和煅

烧后粉体的结构、物相演变和形貌。前驱体的颗粒尺寸约为 330 nm, 800 ℃煅烧 2 h 得到的 Y2O3 粉体尺寸约为

260 nm。在 800 ℃煅烧后即可得到纯相的 Y2O3 粉体, 粉体呈球形, 分散性好, 且粒径均匀。以该 Y2O3 粉体为原料, 

添加原子分数 0.3%的 Nb2O5 为烧结助剂, 在 1780 ℃通过真空无压烧结成功制备了透明 Y2O3 陶瓷。材料的光学性

质优良, 即样品(厚度 1 mm)的直线透过率在 1100 nm 处达到 76.9%, 在 400 nm 处达到 65.6%。本工作为制备性能

优良的 Y2O3 透明陶瓷提供了一种新的方法。 
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Preparation of Sub-micron Spherical Y2O3 Particles and Transparent Ceramics 

LIU Yan1,2, QIN Xianpeng1, GAN Lin2, ZHOU Guohong1, ZHANG Tianjin2,  
WANG Shiwei1, CHEN Hetuo1 

(1. State Key Laboratory of High Performance Ceramics and Superfine Microstructure, Shanghai Institute of Ceramics, Chinese 
Academy of Sciences, Shanghai 200050, China; 2. School of Material Science and Engineering, Hubei University, Wuhan 
430062, China) 

Abstract: Y2O3 ceramics is widely used as laser medium or optical window due to its excellent physical and chemical 

properties and high transparency in wide frequency band of 280 nm–8 μm. However, preparation of highly transparent 

Y2O3 ceramics still remains challenge due to its synthetic precursor and nano-powders difficult to meet the 

requirements. In this work, a spherical monodispersed and submicron-sized Y2O3 powder was prepared by a 

homogeneous precipitation method using yttrium nitrate and urea as raw materials. Structure, phase evolution and 

morphology of Y2O3 precursor and the calcined powder were studied by different methods. The synthesized particle 

precursor exhibits a sphere morphology with diamension around 330 nm, and Y2O3 powder calcined at 800 ℃ for 2 h 
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shows spherical, well-dispersed and uniformed particles with dimension around 260 nm. Based on this spherical Y2O3 

powder, transparent Y2O3 ceramics were fabricated by vacuum sintering at 1780 ℃ using 0.3% (in atom) Nb2O5 as 

sintering additive. The in-line transmittances of Y2O3 ceramics with thickness of 1 mm reach 76.9% at a 

wavelength of 1100 nm and 65.6% at a wavelength of 400 nm. In conclusion, this study provides a new promising 

method for preparing Y2O3 transparent ceramics with excellent properties. 

Key words: urea homogeneous precipitation method; submicron-sized spherical Y2O3 powder; transparent 

Y2O3ceramic; Nb2O5; vacuum sintering 

透明氧化钇 (Y2O3)陶瓷具有理论透过率高

(400 nm 以 及 更 高 波 长 >80%) 、 透 明 波 段 宽

(0.28~8 μm)、红外发射率低、耐火性和化学稳定性

优异等特点, 被广泛用作激光介质、导弹头罩和红

外窗口材料 [1-4] 。然而 , 由于 Y2O3 熔点较高

(2430 ℃)[5], 制备高透明度的氧化钇陶瓷面临较大

的挑战。目前主要通过选用有效的烧结助剂[6], 采用

高效的烧结办法[7], 以及优化原料粉体[8]来制备高

透明度的氧化钇陶瓷。其中, 高烧结活性原料粉体

是制备氧化钇透明陶瓷的关键技术之一。 

自 1973 年 Anderson 首次制备出 Nd:Y2O3 半透

明陶瓷以来, Y2O3 一直是透明陶瓷体系的研究重点, 

例如 1995 年 Yanagitani 等采用纳米粉体和真空烧结

法制备出 Y2O3 透明激光陶瓷材料[9-10]。然而, 用纳

米粉体制备的透明氧化物陶瓷在可控性方面仍存在

很大的挑战。由于粉体中的杂质会在陶瓷内部对光

产生散射, 影响陶瓷透过率, 因此陶瓷原料粉体必

须具有较高的纯度[11]。对于高透明氧化钇陶瓷, 必

须使用性能良好的粉体作为陶瓷原料。同时, 高活

性的粉体原料是制备透明陶瓷的关键。商业氧化钇

粉体颗粒尺寸一般达到微米级, 需要通过球磨破碎

来减小尺寸, 以提高粉体烧结活性, 但球磨过程中

容易带来杂质污染; 其次, 国产商业氧化钇粉体多

为片层状, 根据颗粒密堆积理论, 球形粉体密堆积可

以形成更高密度的素坯, 对陶瓷烧结更为有利[12-13]。

近年来, 采用水热法、燃烧法、喷雾热分解法、沉

淀法、微波辅助合成法等制备了多种形貌的 Y2O3

和稀土离子(RE)掺杂 Y2O3 粉体, 如纳米线/棒、纳米

管、空心微球、纳米片和单分散纳米球等[14-18]。例

如, 专利 CN201610137851.X 以六水硝酸钇为原料, 

氟化铵为氟源, 180 ℃水热反应 24 h 获得了纳米氟

化钇, 并以此制备了氧化钇透明陶瓷[19]。但是水热保

温时间较长, 且氟化物具有毒性, 使得该法具有局

限性。尿素均相沉淀法具有爆发性成核和均匀可控

的阴离子释放机制, 且尿素沉淀产生的碳酸盐前驱

体具有颗粒尺寸小和低团聚的特点, 是制备单分散

和高活性粉体的有效方法[20-22], 因此本研究从改善

粉体原料的思路出发来研制氧化钇透明陶瓷。 

为获得高烧结活性的粉体原料, 本工作采用尿

素均相沉淀法制备具有窄尺寸分布的亚微米球形

Y2O3 粉体。前期研究结果表明, Nb2O5 掺入 Y2O3 晶

格中, 可以在高温下抑制晶界迁移, 进而防止陶瓷

内部产生气孔, 促进陶瓷致密化[23-24]。因此, 以此

Y2O3 粉体为原料, Nb2O5 为烧结助剂, 采用真空烧

结法制备高透明 Y2O3 陶瓷, 为制备氧化钇透明陶

瓷提供了一种新方法。 

1  实验方法 

1.1  亚微米球形 Y2O3 粉体的制备 

以硝酸钇(99.99%, 上海跃龙)、尿素(分析纯)和

去离子水为起始原料。采用尿素均相沉淀法制备

Y2O3 粉体。Y3+的总浓度保持在 0.015 mol/L, 尿素

与 Y3+离子的物质的量比例控制在 35 : 1。然后, 将

混合溶液在室温下搅拌 1 h 进行均质, 再在水浴中

加热至 80 ℃并保温 5 h。待溶液 pH 达到 7.5 后, 自

然冷却至室温。最后, 生成的沉淀物用去离子水和

乙醇反复过滤和洗涤, 以完全去除反应的副产物。

洗涤后的前驱体在 60 ℃下干燥 24 h, 再在空气气氛

下 800 ℃马弗炉中煅烧 2 h。 

1.2  透明 Y2O3 陶瓷的制备 

将上述合成的 Y2O3 粉体和烧结助剂 Nb2O5 按

照原子分数 0.3%的掺杂浓度进行称量, 以无水乙醇

为球磨介质, 采用 ZrO2 球在 250 r/min 转速下球磨

24 h。将球磨后的粉体在 60 ℃烘箱中干燥 24 h, 过

两遍 200 目(74 μm)筛。再在 1000 ℃下煅烧 4 h 除去

有机组分后, 将粉体装入 ϕ10 mm 不锈钢模具中干

压, 压力为 15 MPa; 随后在 200 MPa 下进行冷等静

压(CIP)处理。然后将素坯在 1200 ℃下煅烧 2 h, 以

增强素坯强度。煅烧后的样品在真空炉中烧结 14 h, 

真空度为~10–3 Pa, 烧结温度为 1780 ℃。将烧结后

的样品在 1400 ℃空气气氛下退火 4 h, 去除氧空

位。最后双面抛光至 1 mm 得到 Y2O3 透明陶瓷。 
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1.3  测试与表征 

采用 X 射线衍射仪(XRD, D/max 2550V, JPAT, 

日本 )鉴定粉体和陶瓷物相。使用热重 /差热法

(TG/DSC, 型号 STA449C, Netzsch, 德国)对前驱体

进行热分析。采用傅里叶变换红外光谱仪(FT-IR, 型

号 NEXVS7000C, Nicolet, 美国), 在室温下测定前

驱体和 800 ℃煅烧粉体的红外光谱。采用扫描电子

显微镜(SEM, JSM-6390, Tokyo, 日本)表征前驱体

和粉体的形貌以及陶瓷的显微结构。采用紫外分光

光度计(V770, JASCO, 日本)测量抛光后陶瓷(1 mm

厚)的光学透过率。 

2  结果与讨论 

2.1  前驱体的热化学分析 

图 1 为 Y2O3 前驱体在 50~1000 ℃的 TG/DSC

曲线。前驱体总失重为 41.76%, 主要分为三个阶段。

第一阶段在 180 ℃以下, 失重约 10%, 在 163.9 ℃左

右出现的吸热峰来自于吸收水的蒸发和结合水的释

放。第二阶段失重发生在 180~610 ℃范围内, 总失

重约 12%, 对应 NO3
–的分解和氧化。第三阶段失重

约 20%。DSC 曲线显示 , 吸热峰位于 622.5 和

643.5 ℃处, 来自于氢氧化物和碳酸盐的分解。DSC

曲线中温度高于 674 ℃的放热来自于 Y2O3 的结晶。

TG/DSC 结果表明, Y2O3 晶体可在高于 674 ℃温度

下煅烧获得。 

对合成产物进行 FT-IR 分析对于了解产物的组

成和分解机制具有十分重要的意义。图 2 给出了前

驱体和 800 ℃煅烧后粉体的 FT-IR 谱图。从前驱体

的 FT-IR 谱图可以看出, 以 3386 cm–1 为中心的宽带

可以归因于水分子的耦合效应; 1521 和 1406 cm–1

处的强吸收峰分别由 CO3
2–和 NO3

–的不对称分裂 

 

 
 

图 1  前驱体的 TG/DSC 曲线 

Fig. 1  TG/DSC curves of the precursor 

 
 

图 2  前驱体和 800℃煅烧后粉体的 FT-IR 谱图 

Fig. 2  FT-IR spectra of the precursor and powder calcined at 

800 ℃ 

 

伸缩振动所致 , 表明前驱体颗粒中含有大量的

CO3
2–和 NO3

–基团。800 ℃煅烧 2 h 后, 在 564 cm–1

处出现新的峰, 对应 Y–O 的振动特征峰, 表明形成

了 Y2O3 晶体, 该结果与 TG/DSC 分析结果一致。根

据 TG/DSC 和 FT-IR 的结果以及前期的研究, 可以

判断所制备的前驱体是一种碳酸盐 , 可用化学式

Y2(OH)x·(CO3)y·(NO3)6–x–2y·nH2O 表示。可能的反应

方程式为:  

Y3++NO3
–+CO3

2–+OH–+H2O→ 

Y2(OH)x·(CO3)y·(NO3)6–x–2y·nH2O 

2.2  前驱体的物相演变 

图 3 为 Y2O3前驱体及其在 800 ℃煅烧 2 h 后的

XRD 图谱。结果显示, 前驱体为无定型态。800 ℃

煅烧后, 观察到尖锐的 Y2O3 相特征峰, 证明无定型

态转化成 Y2O3 晶体, 这与 TG/DSC 分析结果一致。

粉体的 XRD 衍射峰与立方晶系 Y2O3 标准卡片

(PDF#41-1105)吻合, 且没有任何杂相, 说明采用尿

素均相沉淀法制备的前驱体在 800 ℃下煅烧后能生

成纯相 Y2O3 粉体。 

 

 
 

图 3  前驱体和 800℃煅烧后粉体的 XRD 图谱 

Fig. 3  XRD patterns of the precursor and powder calcined at 

800 ℃ 
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2.3  Y2O3 前驱体与粉体的形貌 

对于氧化钇粉体, 严重的团聚会使陶瓷烧结变

得困难 , 合成分散性较好的前驱体是制备高活性

Y2O3 粉体的关键, 前驱体的分散性决定了煅烧后粉

体的分散性[8]。制备单分散球形颗粒的关键在于控制

颗粒的形核和长大过程, 一般要求成核阶段反应速

率快, 生长阶段速率相对缓慢。根据 LaMer 模型[25], 

在尿素均相沉淀中, 颗粒形核和长大需要经历三个

阶段: 第一阶段为成核前期, 即使溶液达到了过饱

和度也不产生沉淀, 这是因为自发形核需要克服很

高的势垒。第二阶段为成核期 , 溶液温度升高至

80 ℃, 尿素开始快速水解释放出大量 OH–与 CO3
2–, 

使得溶液的过饱和度足以克服形核势垒, 形成稳定

的晶核。当尿素浓度远大于钇离子浓度 (尿素 : 

Y3+=35 : 1)时, 会形成大量的微小晶核, Y3+被大量消

耗, 浓度不断下降至零。此时便进入第三阶段——晶

核长大阶段, 此阶段不再形核, 颗粒通过静电吸附

和 Oswald 熟化过程生长成为大颗粒, 大颗粒表面聚

集大量的 OH–与 CO3
2–离子, 由于相互的静电排斥使

得颗粒难以聚集, 在熟化过程中, 产物均匀生长为

单分散颗粒。对于微观形貌为球形的粉体的形成因

素研究较少。一般认为, 球形微粒在第三阶段的生长

是通过表面扩散来控制的, 相比于共沉淀法中溶液

在滴加时引起的局部浓度过高的现象, 尿素均相沉

淀是先将金属离子与沉淀剂充分混合, 所有微核所

处的溶液环境一致, 微核各向同性扩散生长形成球

形粉体。尿素均相沉淀时, 较低的升温速率会使爆发

成核的数量减少, 不能在短时间内组装成较大体积

的颗粒, 使得自组装形成的颗粒尺寸较小, 表面能

较高, 容易相互团聚而形成不规则球形[22]。因此, 本

实验将配置好的均相溶液直接放在 80 ℃的恒温水

中, 混合溶液快速升温, 有利于爆发成核, 易形成

形貌规则、分散性好的前驱体颗粒。其中, 溶液的

升温速率、金属离子与尿素的比例、陈化时间对前

驱体的形貌以及粒径将产生较大的影响。基于上述分

析, 图 4 给出了 Y2O3球形前驱体可能的形成示意图。 

图 5 为前驱体、800 ℃煅烧 2 h 以及球磨后粉

体的 SEM 照片。从图 5(a)可以清晰地看出, 前驱体

颗粒均为球形 ,  且尺寸较为均一 ,  平均尺寸约为

330 nm。相比于 Qin 等[22]的工作, 本研究在沉淀时

未加入表面活性剂(例如硫酸铵或十六烷基三甲基

溴化铵等)即可得到单分散的球形前驱体。800 ℃煅

烧 2 h, 粉体仍然保持均匀的球形, 但由于氢氧化物、

碳酸盐和硝酸盐分解, 球形粉体表面出现小孔, 粉体

尺寸有所减小,  平均尺寸约为 260 nm(图 5(b)),  

 
 

图 4  Y2O3 前驱体可能的形成示意图 

Fig. 4  Illustration of the possible formation process of Y2O3 
precursor 

 

 
 

图 5  前驱体(a)、800 ℃煅烧 2 h(b~c)以及进一步球磨后(d)

粉体的 SEM 照片 

Fig. 5  SEM images of the precursor (a), Y2O3 powders 

calcined at 800 ℃ for 2 h (b-c) and powders after further ball 

milling (d) 
 

前驱体和煅烧粉体的分散性良好。图 5(c)为 800 ℃

煅烧 2 h 后粉体的高倍率 SEM 照片, 可见球形粉体

由 Y2O3 晶粒组成, 分散性良好。图 5(d)为煅烧粉体

经球磨后的形貌, 可以观察到球形 Y2O3 颗粒, 说明

粉体经球磨后, 球形粉体形状并未被完全破坏。球

形粉体具有较高的比表面积, 从而确保了粉体的高

烧结活性。 

2.4  Y2O3 透明陶瓷  

无压烧结氧化钇陶瓷时驱动力主要来自粉体颗

粒的表面能, 理论上颗粒尺寸越小, 其表面能越大, 

越有利于烧结的进行。实验合成的粉体具有单分散

以及规则的球形等特点, 有利于陶瓷烧结。氧化钇

陶瓷烧结主要决定机制为间隙钇的扩散, 间隙氧的

存在会抑制氧化钇本征缺陷中钇离子间隙的产生, 

进而抑制晶粒长大, 但有利于排除气孔。根据现有

文献, 当施主离子(例如 Zr4+离子)掺入氧化钇晶格

中时, 会产生电荷补偿的氧间隙, 氧间隙会显著降

低氧化钇晶体生长时的晶界迁移率。在较低的晶界
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迁移率下, 其可以有效防止高温烧结时晶粒内形成

孔隙[23]。施主 Zr4+离子是目前最受欢迎的氧化钇晶

粒生长抑制剂(无压烧结时最佳添加量为 3%~5%(原

子分数))。而前期探索发现, Nb2O5 作为施主离子掺

杂, 可以作为 Y2O3 透明陶瓷的烧结助剂, 且最佳掺

杂浓度为~0.3%(原子分数), 较小的掺杂浓度使得陶

瓷具有较高的热导率水平[24]。Nb2O5 中 Nb5+(0.64 Å, 

CN6)的离子半径与 Y3+(0.90 Å, CN6)相近, 能固溶

到氧化钇晶格中, 起到类似于 Zr4+的作用, 即抑制

晶界迁移, 从而有利于陶瓷烧结时内部气孔排出。

因此, 本研究以上述球形粉体为原料, Nb2O5 为烧结

助剂, 采用真空烧结法制备透明氧化钇陶瓷。图 6

为 1780 ℃真空烧结 14 h得到的透明Y2O3陶瓷实物

照片与透过率曲线。样品呈现出透明的状态, 可清

晰地看到样品下面的文字。样品在可见光以及近红

外波段具有较高的透过率, 在 400 和 1100 nm 处透过

率分别达到 65.6%和 76.9%。 

图 7 为双面抛光的 Y2O3 陶瓷样品在 1450 ℃下

热腐蚀 4 h后的微观形貌, 由图可见, 陶瓷样品中还

存在少量的晶间气孔, 气孔作为散射中心是影响陶

瓷透过率的主要因素[26], 它使得陶瓷样品的透过率

水平还相对较低(1100 nm 处小于 80%)。陶瓷样品的 

 

 
 

图 6  Y2O3 陶瓷样品的直线透过率曲线 

Fig. 6  In-line transmittance of the Y2O3 ceramic sample  
Inset: the picture of sample 

 

 
 

图 7  Y2O3 陶瓷样品抛光表面的 SEM 照片  

Fig. 7  SEM image of the mirror-polished surface of Y2O3 
ceramic sample 

平均晶粒尺寸为 10.5 µm, 较小的晶粒尺寸可以保

证陶瓷具有良好的力学性能。 

实验结果表明, 采用尿素均相沉淀法制备的亚

微米球形 Y2O3 粉体可以制备出透明的 Y2O3 陶瓷。

对于陶瓷样品中存在的晶间气孔, 可以通过后续研

究比如采用真空烧结结合热等静压烧结(HIP)的方式

去除, 以进一步提高陶瓷的透过率[27]。 

3  结论 

以硝酸钇和尿素为原料, 采用均相沉淀法制备

了窄尺寸分布、亚微米级的球形 Y2O3 粉体。球形

Y2O3粉体的平均尺寸约为 260 nm, 粉体分散性良好, 

且尺寸分布较单一。以球形 Y2O3 粉体为原料, 添加

原子分数0.3%的Nb2O5为烧结助剂, 在1780 ℃真空

烧结 14 h 得到 Y2O3 透明陶瓷。Y2O3 陶瓷的直线透

过率在 1100 nm 处达到 76.9%, 在 400 nm 处达到

65.6%。通过尿素均相沉淀法制备单分散球形 Y2O3

粉体, 为制备性能优良的 Y2O3 透明陶瓷提供了一种

新的方法。 
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