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Наноструктурированные порошки оксида лютеция, легированного ионами эрбия, получены методом 
термохимического синтеза (горения) и являются перспективными для формирования лазерной керамики 
и сцинтилляторов. Источниками для синтеза были взяты азотнокислые соли лютеция и эрбия, получен-
ные путем растворения оксидов лютеция и эрбия в азотной кислоте. В качестве комплексообразователя 
и горючего-восстановителя использована уксусная кислота, а диспергирующим агентом, применяемым 
для разделения агломератов, – поливиниловый спирт. Исследования морфологических и структурных ха-
рактеристик с использованием методов сканирующей электронной микроскопии, рентгенофазового ана-
лиза и энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии показали, что образцы порошков Lu2О3 : Er3+, 
прокаленных при 850 °С, имеют квазисферическую форму частиц с размерами 48–86 нм. Показано, что 
полученные порошки проявляют интенсивную люминесценцию в видимой и ИК-областях спектра с цен-
трами на 560 и 1530 нм при возбуждении на длине волны 378 нм. 
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Nanostructured lutetium oxide powders doped with erbium ions were obtained by thermochemical 
synthesis (combustion) and are promising for the formation of laser ceramics and scintillators. The starting 
materials for the synthesis were nitrate salts of lutetium and erbium, obtained by dissolving lutetium and erbium 
oxides in nitric acid. Acetic acid was used as a complexing agent and a combustible-reducing agent,  
and polyvinyl alcohol was used as a dispersing agent for separating agglomerates. Studies of the morphological 
and structural characteristics using scanning electron microscopy, X-ray diffraction analysis, and energy-
dispersive X-ray spectroscopy showed that Lu2О3 : Er3+ powder samples calcined at 850 °С, have a quasi-
spherical particle shape with sizes of 48–86 nm. It was shown that the obtained powders exhibit intense 
luminescence in the visible and IR spectral regions with centers at 560 and 1530 nm with excitation at  
the wavelength of 378 nm. 
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Введение  
Оптически прозрачная керамика на основе оксидов лантаноидов, легированная 

ионами редкоземельных элементов (РЗЭ), является перспективным материалом для 
использования в качестве активной среды твердотельных лазеров, люминесцентных 
преобразователей, сцинтилляторов, благодаря высоким оптическим и термомехани-
ческим характеристикам [1, 2].  

По сравнению с традиционными лазерными материалами, такими как монокри-
сталлы, прозрачная керамика, легированная ионами РЗЭ, обладает высокой концен-
трацией легирующей добавки. Кроме того, в соответствии с существующими техно-
логиями могут быть получены крупноразмерные заготовки и достигнута высокая 
мощность лазерного излучения [3–5]. 

Оксид лютеция Lu2O3 имеет кубическую кристаллическую структуру биксбиита, 
которая принадлежит к пространственной группе Ia3, имеет большую ширину запре-
щенной зоны (около 6,5 эВ), что обеспечивает высокий уровень излучения различных 
видов активных легирующих ионов и, таким образом, является хорошим люминес-
центным материалом-носителем. Теплопроводность Lu2O3 составляет 12,5 Вт/мК,  
и, следовательно, матрица обладает высокой устойчивостью к тепловому удару.  
В то же время по сравнению с широко используемой лазерной керамикой на основе 
иттрий-алюминиевого граната (YAG) керамика на основе Lu2O3 имеет более низкий 
коэффициент теплового расширения, более высокую эффективность преобразования 
света, короткое время сцинтилляционного отклика и большую плотность, что позво-
ляет ей выдерживать высокоэнергетическое излучение. Кроме того, оптическая кера-
мика на основе Lu2O3 обладает более широким диапазоном областей применения, что 
делает ее идеальным материалом для сцинтилляторов, мощных лазеров и короткоим-
пульсных лазеров со средним коэффициентом усиления [6–9].  

Традиционные методы получения лазерных монокристаллов оксида лютеция со-
пряжены со значительными сложностями, прежде всего из-за высокой температуры 
плавления Lu2O3 (2450 °C). Использование керамического подхода к получению оп-
тических материалов на основе Lu2O3 позволяет существенно снизить температуру  
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термообработки, управлять составом матрицы, увеличивать концентрацию леги-
рующего компонента в материале и создавать образцы с заданным концентрацион-
ным профилем [10–12].  

В статье [14] сообщается о получении аналогичной керамики, легированной ио-
нами Er3+ с концентрациями 5, 10, 11 и 15 ат. %, приводится оценка ее оптических 
свойств и генерационных характеристик. В результате показано, что для керамиче-
ского лазера с концентрацией Er3+ 11 ат. %, был достигнут коэффициент полезного 
действия 29  % и мощность 2,3 Вт.  

Несмотря на ряд достигнутых результатов по получению и исследованию лазер-
ных свойств таких керамических материалов, до настоящего времени не удается из-
готавливать высококачественные заготовки на основе оксида лютеция по керамиче-
ской технологии. Это связано с отсутствием систематических исследований 
процессов, протекающих как при синтезе исходных порошковых материалов, так  
и при их спекании.  

Для получения эффективной генерации излучения, высокой квантовой эффек-
тивности люминесценции требуется хорошее оптическое качество керамики и тон-
кая микроструктура, которую может обеспечить применение наноструктурирован-
ных порошков оксидов лантаноидов [15, 16].  

Большинство известных способов получения ультрадисперсных легированных 
порошков оксидов РЗЭ, в том числе оксида лютеция, основано на процессах осажде-
ния карбонатных или карбамидных прекурсоров из водных растворов солей, отделе-
ния осадка от маточного раствора, промывки, сушки в воздушной среде и прокали-
вания при высоких температурах [17–19]. 

Перспективным направлением синтеза наноструктурированных порошков окси-
дов РЗЭ является применение термохимических реакций (метод «золь – гель – горе-
ние», самораспространяющийся высокотемпературный синтез – СВС) [20–26]. Пре-
имущество этого направления состоит в простоте технологического оснащения, 
вариабельности состава исходных компонентов, а в перспективе – возможности 
промышленного производства. Сущность его – термическое инициирование химиче-
ской реакции в смеси нитратов металлов (окислитель) с «топливом» (органические 
кислоты, мочевина, глицин и пр.), в результате чего смесь воспламеняется, образуя 
твердую пену, состоящую из наноразмерных оксидных частиц.  

Цель настоящей работы состоит в изучении нового метода термохимического 
синтеза наноструктурированных порошков оксида лютеция, легированного ионами 
эрбия, и исследовании их структурных, морфологических и спектрально-люминес- 
центных характеристик. 

Материалы и методы исследования 
Для получения наноструктурированного оксида лютеция, легированного ионами 

эрбия, используют микрокристаллические порошки Lu2О3, х. ч. и Er2О3. Комплексо-
образователем и восстановителем служила уксусная кислота ледяная CH3COOH 
(ГОСТ 61-75, х. ч., РФ), а гелеобразующим и диспергирующим агентом – поливини-
ловый спирт (ПВС) марки 16/1 (ГОСТ 10779-78, РФ). Для исследования фазового 
состава композитов использовали рентгеновский дифрактометр ДРОН-7 с излучени-
ем CuKα. Электронно-микроскопические исследования и элементный анализ (EDX) 
проводили с использованием сканирующего электронного микроскопа S-4800 
Hitachi (Япония). Спектры люминесценции снимали на спектрофлуориметре 
Fluorolog-3 (HORIBA Scientific, USA). 
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Процесс синтеза оксида лютеция, легированного эрбием (Lu2О3 : Er3+), осущест-
вляют следующим образом. Взвешивают ингредиенты: 5,0 г Lu2О3, 0,2 г Er2О3,  
20 мл HNO3 (концентрированная азотная кислота ГОСТ 11125-84, ОСЧ). Засыпают 
порошки в термостойкий стеклянный стакан, заливают кислотой, перемешивают  
и нагревают до 90–100 °С. После растворения оксидов смесь выливают в фарфо- 
ровую чашку, ставят в термошкаф и при температуре 110 °С удаляют остаточную 
воду. Далее чашку остужают, заливают 5,0 мл уксусной кислоты; далее засыпают 
0,2 г порошка ПВС и, перемешивая смесь, упаривают ее при температуре 75–85 °С  
до состояния геля. Затем проводят термообработку геля в муфельной печи 
СНОЛ1.6.2.5.1/13 на воздухе при температуре 850 °С в течение 2 часов при скорости 
подъема температуры 250 °С /час. Под воздействием быстрого нагрева проходит 
термохимическая реакция синтеза легированного оксида лютеция и в результате по-
лучают вспененный порошкообразный продукт розового цвета (рис. 1, а).  

      

a) б) 

Рис. 1. Полученный вспененный продукт после  
прокаливания геля при 850 °С (2 часа):  
а – общий вид; б – СЭМ-изображение 

Обсуждение результатов 
В результате химической реакции при нагреве смеси солей лютеция, эрбия и ук-

сусной кислоты вначале образуются хелатные ацетатонитратные комплексы ланта-
ноидов (RE: Lu, Er) [27]: 

RE(NO3)3 · nH2O + 3CH3COOH → RE (NO3) · 3(CH3COO) + (3H–) aq. 

Затем при 85–95 °С с помощью ПВС формируется гелеобразный прекурсор, при 
нагреве которого в муфельной печи происходит инициирование окислительно-
восстановительных реакций между нитратными и ацетатными группами, что приво-
дит к воспламенению ацетатонитратов с образованием гидратированных оксидов 
лютеция и эрбия. Таким образом, при горении смеси нитратов, уксусной кислоты  
и ПВС развивается температура, достаточная для синтеза соединения Lu2O3 и вхож-
дения ионов эрбия в решетку оксида лютеция. Рассыпчатый агломерированный по-
рошок не требует дополнительного размола и рассева (рис. 1, б). Длительность всего 
процесса получения наноструктурированного порошка составляет 8 часов. 
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На основе анализа данных РФА полученных порошков можно сделать заключе-
ние, что образцы, прокаленные при 850 °С, являются наноструктурированными,  
с четко выраженными рефлексами, соответствующими кубической кристаллической 
структуре биксбиита состава Lu2О3 (каталог JCPDS № 86-2475) (рис. 2, а). Это также 
подтверждается литературными данными [24] для нанокристаллических порошков, 
на основе матрицы оксида лютеция – Lu2O3 : Yb3+, Ho3+, полученных золь-гель мето-
дом (рис. 2, б). Средний размер области когерентного рассеяния (ОКР) первичных 
частиц порошка, синтезируемого в результате процесса горения с последующим 
прокаливанием при 850 °С (условный диаметр D), определяется по величине ушире-
ния рентгенографического максимума для самой интенсивной полосы по формуле 
Шеррера [28] и составляет 70  3 нм. 
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a) б) 

Рис. 2. Дифрактограмма полученного наноструктурированного 
порошка Lu2О3 : Er3+(а); дифрактограммы нанокристаллических  

порошков Lu2O3 : Ho3+ и Lu2O3 : Yb3+, Ho3+ (б), по литературным данным [24] 

Рефлексы, соответствующие легирующей примеси Er2O3 на рентгенограмме,  
не фиксируются, по-видимому, в связи с ее малой концентрацией в структуре мат-
рицы и формированием твердого раствора. 

Исследования морфологии порошков с использованием метода сканирующей 
электронной микроскопии (СЭМ) показали, что порошки Lu2О3 : Er3+, прокаленные 
на воздухе, имеют квазисферическую форму частиц и являются агломерированными 
(рис. 3). Размеры первичных частиц порошка, получаемого в результате процесса 
горения с последующим прокаливанием при 850 °С, находятся в пределах 48–86 нм. 

    

Рис. 3. СЭМ-изображение полученного наноструктурированного  
порошка Lu2О3 : Er3+ при разном увеличении 
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Изучение полученных порошков методом энергодисперсионной рентгеновской 
спектроскопии (EDX), применяемым для определения локального химического со-
става фаз (рис. 4), показало наличие атомов лютеция, эрбия и кислорода в соотноше-
нии, приведенном в таблице. На основании данных EDX определена формула хими-
ческого состава порошка оксида лютеция, легированного эрбием: (Lu0,98 Er0,2)2O3. 
Других примесных фаз в составе образцов не обнаружено. 

 

Рис. 4. Элементный состав (EDX) наноструктурированного  
порошка Lu2О3 : Er3+ 

Элементный состав полученных порошков 

Элемент 
Атомный  
номер 

Мас. % 
Мас. % 

(нормированный) 
Ат. % 

Кислород O 8 9,84 11,25 58,06 

Лютеций Lu 71 75,75 86,58 40,87 

Эрбий Er 68 1,90 2,17 1,07 

Общее содержание % – 97,49 100 100 

 
Спектрально-люминесцентные исследования порошков Lu2О3 : Er, прокаленных 

при температуре 850 °С, проводились при возбуждении в УФ-области спектра  
нм)378( возб   при комнатной температуре. Из рассмотрения рис. 5 и 6 видно, что 

образцы Lu2О3 : Er3+ люминесцируют как в видимой области спектра с центром  
на 560 нм, так и в ИК-области с центром на 1530 нм. Люминесценция при возбужде-
нии ионов Er3+ на длине волны 378 нм осуществляется в состояние 4G11/2, которое 
находится выше метастабильных уровней 4S3/2, 

4F9/2, 
4I11/2 и 4I13/2. В случае близкого 

расположения энергетических состояний возбуждения релаксируют ступенчатым 
образом, а при достижении метастабильного уровня часть возбуждений излучается, 
а остальные переходят на более низкие уровни. В результате наблюдается люминес-
ценция в разных частях спектра. 
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Рис. 5. Спектр люминесценции порошков Lu2О3 : Er3+    

в видимой области при возбуждении на длине волны 378 нм 
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Рис. 6. Спектр люминесценции порошков Lu2О3 : Er3+  
в ИК-области при возбуждении на длине волны 378 нм 

При возбуждении ионов Er3+ на длине волны 378 нм фиксируется люминесцен-
ция в зеленой области спектра с центром при 560 нм, которая обусловлена полосой 
4S3/24I15/2, а при 660 нм – полосой 4F9/24I15/2, едва заметная широкая полоса при 
950 нм может принадлежать переходу 4I11/24I15/2. Люминесценция в ИК-области 
спектра с центром при 1530 нм принадлежит полосе 4I13/24I15/2. 

Таким образом, можно констатировать, что полученные наноструктурированные 
порошки Lu2О3 : Er3+ перспективны для формирования лазерной керамики как види-
мого, так и ИК-диапазона спектра [4–6]. 

Заключение 
В результате обобщения вышеизложенного можно сделать следующие выводы: 
1. Изучен метод получения наноструктурированных порошков оксида лютеция, 

легированного ионами эрбия термохимическим синтезом (горением) с использова-
нием уксусной кислоты в качестве комплексообразователя – горючего и ПВС в каче-
стве химического диспергирующего агента. 
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2. Азотнокислые соли лютеция и эрбия, полученные взаимодействием оксидов 
лютеция и эрбия с концентрированной азотной кислотой, растворяют в жидкой ук-
сусной кислоте, затем добавляют в состав поливиниловый спирт, упаривают смесь 
до состояния геля, нагрев которого осуществляют до начала термохимической реак-
ции в муфельной печи, а реакцию синтеза и прокаливание производят при темпера-
турах 850 °С. 

3. На основе РФА и СЭМ полученных материалов показано, что образцы оксида 
лютеция, легированного эрбием, представляют собой дезагломерированные наност-
руктурированные порошки с кристаллической структурой биксбиита и размерами 
первичных частиц 48,0–86,0 нм.  

4. Изучение синтезированных порошков методом энергодисперсионной рентге-
новской спектроскопии (EDX), применяемой для определения локального химиче-
ского состава фаз, показало наличие атомов лютеция, эрбия и кислорода в соотно-
шении, соответствующем формуле (Lu0,98Er0,2)2O3. Других примесных фаз в составе 
образцов не обнаружено. 

5. Показано, что образцы Lu2О3 : Er3+ при возбуждении на длине волны 378 нм 
люминесцируют как в видимой области спектра (с центром на 560 нм – зеленое излу-
чение), так и в ИК-области с центром 1530 нм. Полученные порошки перспективны 
для формирования лазерной керамики как видимого, так и ИК-диапазона спектра. 

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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