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Изучены особенности формирования наноструктурированных порошков оксида лантана методом 
осаждения при пониженной температуре (10 °С). Источниками для синтеза являлась азотнокислая 
соль лантана, осадителем служил раствор карбоната аммония совместно с перекисью водорода,  
а в качестве диспергирующего агента использовали пропиленгликоль. Исследования морфологических  
и структурных характеристик порошков с применением методов сканирующей электронной микро-
скопии и рентгенофазового анализа показали, что частицы в значительной степени агломерированы, 
размер области когерентного рассеяния (условный диаметр D) частиц порошков, прокаленных при 600, 
900 и 1200 °С, составляет 19, 22 и 24 нм соответственно. 
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The features of formation of nanostructured lanthanum oxide powders by precipitation at low 
temperature (10 °C) were studied. The sources for synthesis were lanthanum nitrate salt, the precipitant was 
ammonium carbonate solution together with hydrogen peroxide, and propylene glycol was used as  
a dispersing agent. Studies of morphological and structural characteristics of powders using scanning 
electron microscopy and X-ray phase analysis showed that particles are largely agglomerated, the size  
of the coherent scattering region (nominal diameter D) of powder particles calcined at 600, 900 and 1200 °C 
is 19, 22 and 24 nm, respectively.  
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Введение 
Оптически прозрачная керамика на основе оксидов лантаноидов, допированная 

ионами редкоземельных элементов, является перспективной для использования в ка-
честве активной среды твердотельных лазеров, люминесцентных преобразователей, 
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сцинтилляторов, благодаря высоким оптическим и термомеханическим характери-
стикам [1, 2]. 

Оксид лантана (La2O3) обладает многими интересными свойствами, такими как 
большая ширина запрещенной зоны (4,3 эВ), минимальная энергия кристаллической 
решетки и исключительно высокая диэлектрическая проницаемость [3, 4]. Кроме оп-
тических применений наночастицы оксида лантана могут быть использованы в ли-
тий-ионных аккумуляторах [5], в составе эффективных катализаторов [6] и др. Так, 
добавление оксидов редкоземельных элементов, таких как La2O3, в Мо-сплавы по-
зволяет снизить температуру  перехода  из  пластичного в хрупкое состояние [7, 8]. 
Таким образом, сплавы Mo, легированные оксидом лантана, обладают высокой вяз-
костью и прочностью как при комнатной, так и при высокой температуре [9]. 

Одним из эффективных способов получения высокоплотной оптической керами-
ки, в частности, для применения в лазерной технике, является вакуумное спекание 
нанодисперсных порошков оксидов лантаноидов с использованием добавок, ини-
циирующих процесс консолидации частиц [10]. Такой примесью, не влияющей  
на оптические и физико-механические характеристики лазерной керамики из оксида 
эрбия, является оксид лантана [11]. Показано, что при концентрации 5–10 мол. % 
La2O3 способствует высокому качеству спекания, например, керамики на основе 
Dy2O3 [12, 13]. Что касается влияния добавки на уплотнение керамики, то возможное 
фазовое превращение при температурах спекания может привести к образованию 
значительного количества дефектов и ускорению массопереноса. С другой стороны, 
относительно низкая температура перехода в точке фазового равновесия в системе 
La2O3–Ho2O3, когда диффузия ионов происходит медленно, может привести к сохра-
нению второй фазы в керамике. 

Наночастицы оксида лантана могут быть получены с использованием различных 
химических методов, включая гидротермальные [14], микроволновые [15], по золь-гель 
технологии [16], а также методом термохимических реакций (горения) [17]. 

Широко распространены cпособы синтеза нанопорошков оксидов лантаноидов 
методами осаждения из солевых растворов с последующим прокаливанием. Несмот-
ря на очевидные недостатки методов осаждения: трудоемкость, большие объемы ис-
пользуемых растворителей, этот вариант синтеза обеспечивает получение малоагло-
мерированных порошков с узким распределением по размерам наночастиц, а также 
высокой степени чистоты [18]. 

Для осаждения гидратированных соединений редкоземельных элементов (РЗЭ), 
в том числе оксида лантана, используются в качестве источников соли, чаще всего-
нитраты, а в качестве осадителей – растворы аммиака, щавелевой кислоты, карбона-
та или бикарбоната аммония [19, 20]. 

Карбонаты лантаноидов являются промежуточными фазами, которые образуют-
ся при осаждении из растворов неорганических солей растворами карбоната натрия 
Nа2CO3, карбоната аммония (NH4)2CO3, а также карбамида (мочевины). Карбонаты 
лантаноидов Ln2(CO3)3  nH2O – аморфные или кристаллические осадки. Разложение 
карбонатов лантана сопровождается образованием Lа2O32(CO2) и Lа2O2(CO3) [21]. 

Методы получения оксидов РЗЭ из азотнокислых солей наиболее полно описаны 
в монографии [22]. 

Цель настоящего исследования состоит в разработке нового метода осаждения 
наноструктурированного порошка оксида лантана La2O3 – перспективной матрицей 
для введения легирующих оптически-активных ионов РЗЭ, а также добавкой, пред-
назначенной для активации процесса спекания при формовании прозрачных оптиче-
ских керамик. 
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Материалы и методы исследования 
В качестве исходных материалов использовали лантан азотнокислый 6-водный 

(ТУ 6-09-4676-83, ХЧ, РФ), карбонат аммония (NH4)2CO3, квалификации ХЧ,  
CAS № 506-87-6 (ГОСТ 3770-75, РФ), перекись водорода (35 % Н2О2). В качестве 
диспергирующего агента, препятствующего слипанию осадка, применяли пропи-
ленгликоль CH2(OH)–CH(OH)–CH3 (степень очистки 99,8 %). 

Процесс получения наноструктурированного оксида лантана осуществляют сле-
дующим образом. Твердую соль нитрата лантана (6,0 г) растворяют в 100 мл дистил-
лированной воды, затем в раствор добавляют пропиленгликоль в качестве дисперги-
рующего агента (10 мл), отдельно растворяют карбонат аммония в 100 мл 
дистиллированной воды и оба раствора сливают одновременно при пониженной 
температуре (10 °С), после чего вливают перекись водорода до рН = 10–12, переме-
шивая смесь на магнитной мешалке. В стакане образуется осадок, который помеща-
ют в центрифугу, осаждают при скорости 3000 об/мин, затем осадок вынимают, 
промывают три раза дистиллированной водой и повторно центрифугируют, затем 
помещают в выпарительную чашку № 4 фарфоровую емкостью 150 мл, диаметром  
107 мм (ГОСТ 9147-80) и выпаривают в сушильном шкафу СНОЛ-3,5 при темпера-
туре 90 °С в течение семи часов. Гидратированный осадок Lа(ОН)CO3  yH2O далее 
термически обрабатывают при температурах 100, 600, 900 и 1200 °С в воздушной 
среде (по два часа). 

Изучение «термического поведения» полученных осадков проводили с помощью 
дериватографа NETZSCHSTA 449F3 (Германия). Для исследования фазового состава 
использовали рентгеновский дифрактометр ДРОН-7 с излучением Cu-Kα. Электрон-
но-микроскопические исследования проводили с использованием сканирующего 
электронного микроскопа VegaTescan (Чехия). ИК-спектры лантансодержащих гидра-
тированных порошков, полученных методом осаждения карбонатом аммония в при-
сутствии пропиленгликоля как диспергирующего агента и прокаленных в воздуш- 
ной атмосфере при температурах 100, 650, 900 и 1200 °С, записывали с помошью  
ИК-Фурье спектрометра NexusNicolet 5700 «ThermoElectronCorporation» (США).  

Обсуждение результатов 
На кривой ДТА гидратированного оксида лантана (диапазон температур  

20–800 °С) (рис. 1) имеется несколько экзо- и эндоэффектов, которые связаны  
с «термическим поведением» высушенного осадка. Так, первый экзоэффект (80 °С) 
связан, по-видимому, с формированием кристаллической фазы основного карбоната 
лантана Lа(ОН)CO3 после удаления связанной воды, второй эффект (700–720 °С) 
отображает формирование кристаллического карбоната лантана Lа2(CO3)3 и третий 
эффект (около 800 °С) указывает на формирование оксида лантана Lа2O3, что соот-
ветствует литературным данным [23]. 

Кривая потери массы образца при нагреве от 20 до 800 °С демонстрирует два 
плавно снижающихся участка: первый – (20–710 °С) и второй – (720–800 °С). Общая 
потеря массы образца в диапазоне 20–800 °С составляет около 50 %. 

На основании анализа дериватограммы высушенного осадка приходим к выводу, 
что разложение гидратированных карбонатов лантана протекает по вероятной схеме 
Lа(ОН)CO3  yH2O → Lа2(CO3)3 → Lа2O3 и сопровождается образованием двух про-
межуточных соединений. Наряду с этим, по данным авторов [24], могут получаться 
монооксидкарбонаты Lа2O(CO3)2. Термическое разложение карбонатов должно 
представлять собой эндотермический процесс. Однако, учитывая кристаллизацию 
как карбонатов, так и оксидов, следует ожидать, что эндотермические эффекты бу-
дут существенно искажаться за счет наложения экзотермических.  



ВЕСТНИК ГГТУ ИМ. П. О. СУХОГО № 3  2025 58 

 

Рис. 1. Дериватограмма высушенного осадка 

На рентгенограммах осадка, полученного методом осаждения в смеси карбоната 
аммония и перекиси водорода в присутствии пропиленгликоля и высушенного  
при 100 °С, имеется несколько пиков, соответствующих гидрооксикарбонату ланта-
на Ln(OH)CO3 (рис. 2, кривая 1) [25]. 

 
Рис. 2. Рентгенофазовый анализ порошков оксидов лантана,  
получаемых методом осаждения, высушенных при 100 °С (1)  

и прокаленных при 600 °С (2), 900 °С (3) и 1200 °С (4) 

На основе анализа данных РФА порошков следует, что при температуре сушки 
100 °С частицы прекурсора являются аморфно-кристаллическими, а в образцах, про-
каленных при 600 °С, формируется гексагональный гидроксид лантана h-La(OH)3 
(JCPDS № 83-2034) (рис. 2, кривая 2) [26]; при прокаливании при 900 и 1200 °С  
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образцы демонстрируют рост основных дифракционных пиков Lа2O3 (рис. 2, кри- 
вая 3), который завершается формированием укрупненных порошков с четко выра-
женными рефлексами, соответствующими рефлексам кристаллической структуры 
кубической сингонии с-Lа2O3, образование которой подтверждается данными ката-
лога «X-ray powder diffraction (XRD) patterns» (JCPDS № 04-0856). Прокаливание по-
рошков при 1200 °С на воздухе способствует также увеличению интенсивности ос-
новных дифракционных пиков. Средний размер области когерентного рассеяния 
частиц наноструктурированного порошка оксида лантана, получаемого в результате 
процесса осаждения с последующим прокаливанием при 600, 900 и 1200 °С (услов-
ный диаметр D), определенный по величине уширения рентгенографического мак-
симума для самой интенсивной полосы по формуле Шеррера [27], составляет 19, 22 
и 24 нм соответственно. 

Таким образом, можно сделать заключение, что при разложении осадков гидратиро-
ванных карбонатов лантана по схеме Lа(ОН)CO3  yH2O → h-Lа(ОН)3 → c-Lа2O3 образу-
ются промежуточные соединения, наличие которых подтверждается методами РФА.  

Методом сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) установлено, что гид-
ратированные порошки после термической обработки при 100 °С в значительной 
степени агломерированы, размеры их находятся в диапазоне от 5 до 20 мкм, а ис-
пользование в качестве диспергирующего агента пропиленгликоля при термообра-
ботке осадка приводит к формированию отдельных ультрадисперсных частиц Lа2O3 
при слабой их агломерации (рис. 3). Частицы порошка, прокаленные при 600 °С, 
также агломерированы, размер агломератов практически не меняется, однако замет-
но, что начинается процесс вспучивания частиц, они становятся более рыхлыми. При 
дальнейшем прокаливании агломераты начинают распадаться в результате горения 
пропиленгликоля, а при 1200 °С формируется порошок полностью кристаллизован-
ный с размером от  2 до 5 мкм (рис. 3, в). 

   
a) б)  в) 

Рис. 3. СЭМ-изображение порошков, полученных методом осаждения,  
высушенных при 100 °С (а), прокаленных при 600 (б) и 1200 °С (в) 

ИК-спектры лантан-содержащих гидратированных порошков, полученных 
методом осаждения карбонатом аммония в присутствии пропиленгликоля как дис-
пергирующего агента и прокаленных в воздушной атмосфере при температурах 100, 
650, 900 и 1200 °С, приведены на рис. 4. 
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Рис. 4. ИК-спектры высушенного осадка, прокаленного  
в воздушной атмосфере при температурах 100, 650, 900 и 1200 °С 

Валентные колебания 2
3CO  проявляются в виде широких полос при 1580 см–1  

(несимметричные), 1390 см–1 и неплоские деформационные колебания 2
3CO  –  

при 848 см–1 (для температур прокаливания 100, 650 и 900  °С) [28]. Интенсивность по-
лос в ИК-спектре падает по мере повышения температуры прокаливания, а при 1200 °С 
эти полосы отсутствуют, что подтверждает полное удаление углеродсодержащих групп. 
Полоса при 563 см–1 относится к колебаниям связи Lа–O. Полоса на частоте 3600 см–1, 
которая появляется при 900 °С связана, скорее всего, с валентными колебания- 
ми групп O–H, абсорбированных пористыми частицами Lа2O3  х(ОН–) [29], однако  
при температуре прокаливания 1200 °С она исчезает, что свидетельствует о формирова-
нии полностью обезвоженных частиц Lа2O3. Вместе с тем из анализа кривой ИК-пектра 
образца, прокаленного при 1200 °С, можно предположить, что на поверхности частиц 
La2O3 находится небольшое количество хемисорбированных углеродсодержащих 
групп, что подтверждается идентифицированными полосами при 1050 cм−1 и 1140 cм−1.  

На основании анализа ИК-спектров высушенного осадка (рис. 1) приходим к за-
ключению, что разложение гидратированного карбоната протекает по схеме 
Lа(ОН)CO3  yH2O → Lа2(CO3)3 → Lа2O3  х(ОН–) → Lа2O3 и сопровождается обра-
зованием двух промежуточных соединений. 

Заключение 
В результате обобщения вышеизложенного можно сделать следующие выводы: 
1. Изготовлены образцы гидратированных осадков Lа(ОН)CO3  yH2O методом 

осаждения при сливании растворов азотнокислого лантана и карбоната аммония со-
вместно с перекисью водорода при пониженной температуре (10 °С). В качестве 
диспергирующего агента, способствующего дезагломерации частиц, использовали 
пропиленгликоль. 

2. Изучена кинетика реакций осаждения и условий кристаллизации карбонатов 
лантаноидов методами ДТА, РФА, ИК-спектроскопии и СЭМ при получении осад-
ков и при последующем прокаливании при температурах 100, 650, 900, 1200 °С. 

3. Оказано, что разложение гидратированных карбонатов лантана протекает  
по предполагаемой схеме Lа(ОН)CO3 · yH2O → Lа2(CO3)3 → Lа2O3 · х(ОН

–) → Lа2O3 
и сопровождается образованием двух  промежуточных соединений.  

4. Изучение морфологии полученных образцов методом СЭМ показало, что по-
рошки в значительной степени агломерированы, размер агломератов составляет  
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от 5 до 20 мкм, при 600 °С начинается процесс вспучивания, при 900 °С агломераты 
начинают распадаться в результате горения пропиленгликоля, а при 1200 °С порош-
ки полностью дезагломерированы с размерами частиц от 2 до 5 мкм.  

5. Установлено, что размер области когерентного рассеяния (условный диаметр D) 
частиц порошков, прокаленных при 600, 900 и 1200 °С, составляет 19, 22 и 24 нм  
соответственно. 

Исследования проведены в рамках выполнения задания 2.8 Государственной про-
граммы научных исследований «Материаловедение, новые материалы и техноло-
гии» на 2021–2025 гг. в Республике Беларусь. 
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