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均相沉淀法制备 YAG 球形粉体及透明陶瓷 
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摘 要： 以 Y(NO3)3∙6H2O和 Al(NO3)3∙9H2O为原料， 尿素为沉淀剂， 采用均相沉淀法合成了成分为 5[Al(OH)CO3]∙ 
3[Y(OH)CO3]的钇铝石榴石(YAG)先驱体粉末。在沉淀过程中通过控制硫酸根离子的含量可以避免晶核生长时的 

方向性，有效防止了纳米颗粒硬团聚的形成，先驱体颗粒逐渐球化。经 1 100℃煅烧分解，获得平均尺寸为 200~ 
400 nm、低团聚的高纯 YAG球形粉体。该粉体经模压成型、1 700℃真空烧结，得到晶粒分布均匀、完全透明的 

YAG陶瓷。 
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Fabrication of YAG spherical nano­powders and 
transparent ceramics by homogeneous precipitation method 
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Abstract: YAG precursor powders with composition of 5[Al(OH)CO3]∙3[Y(OH)CO3] were prepared by a homogeneous 
precipitation method using Y(NO3)3∙6H2O and Al(NO3)3∙9H2O as the raw materials and urea as the precipitant. During 
the precipitation process,  the hard agglomerates between  the nanopowders  are prevented by  the  electrostatic  effect  and 
the  selective  growth  of  the  crystal  nucleus  is  avoided  through  controlling  the  content  of  SO4 

2−  ions.  The  precursor 
powders  can  be  spheroidized  gradually  during  the  chemical  reaction.  The  highly  pure  and  low­agglomerated  YAG 
spherical  powders  are  obtained  by  calcinating  the  precursors  at  1  100 ℃  and  the  primary  particles  are  spherical  and 
200~400 nm in diameter. The powder compact pressed in steel die can be sintered to transparency under vacuum at 1 700 
℃. The fully transparent YAG ceramics exhibit a homogeneous microstructure without any survival pores. 
Key words: YAG spherical powders; homogeneous precipitation; (NH4)2SO4; transparent ceramics 

钇铝石榴石(YAG)属立方晶系，因其优良的光学 

和激光性能而被广泛用作激光和其他发光基础材 

料 [1−6] 。为避免 YAG多晶陶瓷中的残留气孔对入射光 

线的吸收，减轻  YAG 纳米粉的团聚倾向及控制颗粒 

形状和尺寸分布对提高粉体烧结活性具有重要的意 

义。合成  YAG  纳米粉的方法通常包括固相反应 

法 [7−8] 和湿化学法 [9−12] ，其中，化学沉淀法由于方法简 

单，过程易于控制，因而在陶瓷粉体的合成中应用最 

为广泛。 

化学沉淀法分为共沉淀法和均相沉淀法，与共沉 
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淀法相比，均相沉淀法可以使沉淀剂在溶液中缓慢生 

成，避免了共沉淀法反应过程中可能存在的化学成分 

局部不均匀的缺点。本文作者以钇铝硝酸盐为原料， 

尿素为沉淀剂，硫酸铵为分散剂，采用均相沉淀法合 

成了球状 YAG纳米粉体，并研究反应过程中 SO4 
2− 对 

先驱体及煅烧后的 YAG粉体性能的影响。 

1  实验 

实验原料为分析纯的  Y(NO3)3∙6H2O、Al(NO3)3∙ 
9H2O 和尿素。取适量原料溶于  1  000  mL 去离子水 

中，使 n(Y):n(Al)=3:5、c(Y 3+ +Al 3+ )=0.015  mol/L、尿 

素的浓度为  0.5  mol/L。加热混合溶液至  90 ℃保温 
2  h，使金属离子沉淀完全。先驱体依次经过去离子 

水、乙醇分散和离心清洗，然后于 80℃干燥 24 h。干 

燥后的粉体在 800~1 200℃煅烧 2 h。 

采用日本理学 D/MAX−RB型 X 射线衍射仪确定 

烧结体的物相成分； 采用日本岛津 SSX−550型扫描电 

子显微镜(SEM)分析先驱体及煅烧后粉体的形貌；采 

用  PESPECTRUMRX 型红外光谱仪测定先驱体的红 

外光谱；采用法国  SETARAM 公司生产的  SETSYS 
Evolution−16 型 TG/DSC 分析仪测试先驱体的热分解 

过程。 

2  结果与讨论 

2.1  先驱体的组成 

将尿素水溶液加热到 90 ℃，通过水解生成 OH － 

离子。尿素的缓慢水解是整个反应的关键步骤，它不 

会造成溶液中反应物浓度的局部过高，因此，能够比 

较均匀地生成沉淀。反应如下 [13] ： 

3R 3+ +3OH － +3CO3 
2− +nH2O→R2(CO3)3R(OH)3∙nH2O 

(R=Y,  Al)  (1) 

图 1 所示为先驱体的红外光谱分析结果。由图 1 
可以看出：先驱体在 3  440和 1 630  cm −1 附近出现的 

吸收带分别是吸附水的—OH 基伸缩振动和弯曲振动 

引起的；1 524、1 401、964和 848 cm −1 附近的吸收带 

是  CO3 
2− 的非对称伸缩振动引起的，表明  CO3 

2− 的存 

在；2 362 cm −1 附近的吸收带对应空气中 CO2 的振动； 
742 和 595  cm −1 附近的吸收带对应金属氧化物 M—O 
的特征吸收峰。红外吸收光谱定性地验证了生成物为 
R2(CO3)3R(OH)3∙nH2O(R=Y, Al)混合物的可能性。 

图 1  先驱体的红外吸收光谱 

Fig. 1  IR spectrum of as­prepared precursor 

2.2  先驱体的热稳定性 

图  2 所示为先驱体的  TG/DSC 曲线。由图  2 可 

知：样品质量损失主要发生在 400 ℃以下，几乎占了 

总质量损失的 86%，这是吸附水和结晶水的脱除及部 

分碳酸根分解引起的。在更高温度下的质量损失主要 

是氢氧化物和碳酸根的进一步分解引起的。升温至 
1  200  ℃的过程中，总质量损失为  41.94%,  与 
5[Al(OH)CO3]∙3[Y(OH)CO3]复合先驱体的理论质量损 

失 41.65%非常吻合，所以，先驱体比较精确的组分为 
5[Al(OH)CO3]∙3[Y(OH)CO3]。 

图 2  先驱体的 TG/DSC曲线 

Fig. 2  TG/DSC curves of precursor 

同时，在这一过程中  DSC 曲线上出现  3 个吸热 

峰和 2个放热峰。105 ℃和 205 ℃出现的吸热峰主要 

是结晶水和吸附水的蒸发、部分碳酸根分解引起的， 
750 ℃出现的吸热峰是金属氢氧化物和碳酸根的进一 

步分解引起的。在 915 ℃出现的放热峰是 YAM相结
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晶引起的，1 085℃出现的放热峰是 YAG相结晶引起 

的。经过 1 100 ℃的加热过程，样品的质量损失基本 

保持不变，说明先驱体的分解过程已经结束，完全形 

成了氧化物。 

2.3  先驱体煅烧后的物相变化 

图 3 所示为先驱体及经不同温度煅烧后所得粉体 

的 XRD谱。由图 3可知：干燥后的先驱体为非晶态； 

粉体经 900℃煅烧后，开始出现 YAM、YAP和 YAG 
相；粉体在  1  000 ℃煅烧，YAM 和  YAP 相转变为 
YAG 相，产物中只含有极少量的 YAP 相；当温度上 

升到 1 100 ℃时，YAP相完全转变为 YAG相。 

图 3  先驱体及煅烧后粉体的 XRD谱 

Fig. 3  XRD patterns of precursor and calcined powders 

2.4  先驱体及YAG粉体的形貌 

图 4所示为先驱体和经 1 100 ℃煅烧 2 h 后 YAG 
粉体的 SEM像。由图 4可见：先驱体和 YAG粉体颗 

粒形状不规则，存在比较严重的团聚。对于硬团聚的 

形成机理，多数学者认为化学结合的 OH − 基团间的氢 

键作用是引起硬团聚的关键 [14] 。在本研究中，沉淀物 
R2(CO3)3R(OH)3 颗粒表面含有大量极易产生氢键作用 

的 OH − 基团，因而在随后的干燥过程中，颗粒表面水 

分子的蒸发导致桥氧键的形成，最终形成硬团聚体。 

图 5(a)~(c)所示为加入不同含量(NH4)2SO4 作为分 

散剂后得到的先驱体的 SEM像。由图 5(a)~(c)可知： 

随着(NH4)2SO4 加入量的增多， 先驱体颗粒逐渐由不规 

则形状向球状过渡，粉体团聚倾向逐渐减弱，颗粒平 

均尺寸增大。 
(NH4)2SO4 的加入对于先驱体颗粒形貌和分散性 

的影响可以从以下两方面解释：一方面，根据胶体化 

学静电稳定机制，(NH4)2SO4 可作为静电稳定剂，使 

颗粒通过静电斥力作用悬浮在反应溶液中，因而沉淀 

物团聚现象得到减轻 [15] ；另一方面，一些研究表明， 

沉淀物M(OH)3−xZx 的层状结构由 + n 
n ] ) OH ( M [  2  和 − n 

n ] Z [ 

交替组成，并在晶核生长过程中出现了择优生长 [16] 。 
SO4 

2− 的引入可以取代 R2(CO3)3­R(OH)3 中部分 CO3 
2− ， 

即M(OH)3−xZx 中的酸根离子Z， 形成结构式为R2(CO3， 
SO4)3R(OH)3 的沉淀物。一般认为，反应过程中 SO4 

2− 

的存在可以阻碍物质在颗粒表面的择优聚团 [17] ，因此 

添加适量的(NH4)2SO4 可以在晶核长大过程中， 使晶核 

的不同方向保持同时生长，因而易于得到球状的沉淀 

物颗粒。图 5(d)所示为 n(SO4 
2− ):n(R 3+ )=0.24时先驱体 

经 1 100℃煅烧 2 h后所得粉体的 SEM像。由图 5(d) 
可以看出：粉体颗粒呈球形，且颗粒大小比较单一， 

无明显的团聚体存在。因此，煅烧后的粉体很好地保 

留了先驱体颗粒球形和单分散的特征。 

2.5  YAG粉体的烧结 

图 6所示为经真空烧结(1  700 ℃，10 h，真空度 

低于 1×10 −3  Pa)后 YAG 陶瓷的 SEM 像。由图 6 可 

见：未添加(NH4)2SO4 的烧结体中含有大量气孔；而添 

加(NH4)2SO4 后，YAG 陶瓷的晶粒大小均匀，无明显 

气孔存在。图 7 所示为 YAG 陶瓷实物照片。图 7 表 

明，试样透明性良好。 

图 4  先驱体和 YAG粉体的 SEM像(未添加(NH4)2SO4)) 
Fig. 4  SEM images of as­prepared precursor without (NH4)2SO4 (a) and YAG powder (b)
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图 5  不同 n(SO4 
2− ):n(R 3+ )下先驱体和 YAG粉体的 SEM像 

Fig. 5  SEM images of n(SO4 
2− ):n(R 3+ )=0.06 (a), 0.24 (b), 0.60 (c) as­prepared precursor and YAG powders (d) 

图 6  YAG陶瓷表面的 SEM像 

Fig. 6  SEM images of YAG ceramics surface: (a) n(SO4 
2− ):n(R 3+ )=0; (b) n(SO4 

2− ):n(R 3+ )=0.24 

图 7  n(SO4 
2− ):n(R 3+ )=0.24时 YAG陶瓷的实物照片 

Fig. 7  Photo of vacuum­sintered YAG ceramics at n(SO4 
2− ): 

n(R 3+ ) =0.24 

对于含有团聚体的坯体 [18] ，在正常温度下烧结， 

总会有少量大气孔无法及时排除，气孔数量则取决于 

粉体的团聚程度。由  2.4  节的分析可知：添加 
(NH4)2SO4 后得到的 YAG粉体，很好地保留了先驱体 

颗粒球形、单分散的特征，因而具有良好的烧结性， 

烧结后的坯体完全致密，没有气孔残留。 

3  结论 

1) 采用均相沉淀法制得了 YAG 纳米粉体，不同 

合成条件得到的  YAG 粉体的性能不同，并对陶瓷的 

烧结产生很大影响。
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2) 以 Y(NO3)3∙6H2O 和 Al(NO3)3∙9H2O 为原料、 

尿素为沉淀剂，合成了化学成分为  5[Al(OH)CO3]∙ 
3[Y(OH)CO3] 的先驱体。经 1 100 ℃煅烧 2 h 后，先 

驱体完全转变为  YAG 相，但粉体颗粒存在严重的团 

聚现象。 
3)  在沉淀过程中添加适量的(NH4)2SO4，有利于 

降低先驱体的硬团聚倾向。随(NH4)2SO4 加入量的增 

加，颗粒形状逐渐向球形转化。先驱体于 1 100 ℃煅 

烧，分解为高分散的  YAG 球形颗粒，晶粒尺寸分布 

均匀，平均尺寸为 200~400 nm。 
4) 在  YAG 粉体合成过程中，添加适量的  SO4 

2− 

离子可得到高性能的  YAG 粉体，且其分散性和烧结 

活性获得极大改善。烧结后的  YAG 陶瓷具有致密的 

显微组织，晶粒分布均匀，无残留气孔，陶瓷完全 

透明。 
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