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Наноструктурированные порошки оксида лютеция, активированного ионами гольмия и неоди-
ма, получены методом соосаждения из щелочных растворов. Источниками для синтеза в первом 
случае были взяты хлористые соли лютеция и гольмия, а во втором – азотнокислые соли лютеция  
и неодима. В качестве осадителей использовали смесь перекиси водорода с аммиаком и перекиси  
водорода и бикарбонатом аммония соответственно. Процессы осаждения проводили при темпера-
туре 10 °С с целью предотвращения процесса разложения перекиси. Исследования морфологических  
и структурных характеристик порошков с использованием методов сканирующей электронной мик-
роскопии, рентгенофазового анализа и энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии показали, 
что образцы порошков Lu2О3 : Nd 

3+, прокаленные при 850 °С агломерированы, состоят из квазис 
ферических частиц с размерами 14–23 нм, в свою очередь, порошки Lu2О3 : Nd 

3+  имеют подобную 
форму частиц, но с размерами в пределах 19–44 нм. Показано, что наноструктурированные порошки 
Lu2О3 : Ho3+, полученные методом соосаждения и прокаленные при 850 °С, при возбуждении на длине 
волны 445 нм интенсивно люминесцируют в видимой области спектра с центром на 520 нм (зеленое 
излучение), а Lu2О3 : Nd 

3+ при возбуждении на 595 нм – в ИК-области спектра (900 нм). Полученные 
порошки являются перспективными для создания керамических лазеров для видимого и ИК-областей 
спектра. 
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Nanostructured lutetium oxide powders activated with holmium and neodymium ions were obtained by 
coprecipitation from alkaline solutions. Lutetium and holmium chloride salts served as the precipitating agents 
in the first case, while lutetium and neodymium nitrates were used in the second. A mixture of hydrogen 
peroxide with ammonia and hydrogen peroxide with ammonium bicarbonate, respectively, served as 
precipitating agents. Precipitation processes were carried out at 10 °C to prevent peroxide decomposition. 
Studies of the morphological and structural characteristics of the powders using scanning electron microscopy, 
X-ray diffraction analysis, and energy-dispersive X-ray spectroscopy showed that Lu2О3 : Nd 

3+, powder 
samples calcined at 850 °C are agglomerated and consist of quasi-spherical particles with sizes of 14–23 nm 
Lu2О3 : Nd 

3+ powder samples calcined at 850 °C are agglomerated and consist of quasi-spherical particles 
with sizes of 14–23 nm Lu2О3 : Ho3+, powders obtained by coprecipitation and calcined at 850 °C, when excited 
at a wavelength of 445 nm, luminesce intensely in the visible region of the spectrum centered at 520 nm (green 
emission), and Lu2О3 : Nd 

3+when excited at 595 nm – in the IR region of the spectrum (900 nm). The obtained 
powders are promising for the creation of ceramic lasers for the visible and IR regions of the spectrum. 

Keywords: rare earth elements, lutetium oxide, activation, holmium ions, neodymium ions, coprecipita-
tion. 
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Введение  
Прозрачная поликристаллическая керамика находит применение в лазерных уст-

ройствах, сцинтилляторах и преобразователях излучения, главным образом благода-
ря возможности получения изделий больших размеров и сложной формы и, что бо-
лее важно, экономичности, по сравнению с монокристаллическими материалами. 
Для изготовления оптической керамики используются исходные порошки-прекур-
соры, состоящие из ультрадисперсных частиц, предпочтительно нанометрового раз-
мера. Для получения высокой плотности керамики применяются различные техноло-
гии формования, такие как спекание под высоким давлением (HP), включая изоста-
тическое прессование (HIP), вакуумное высокотемпературное уплотнение (ВВУ)  
и искровое плазменное спекание (SPS) [1–5]. 

Перспективными материалами для применения в качестве активной среды твер-
дотельных лазеров видимого и ИК-диапазонов спектра, а также сцинтилляторов  
и других оптических устройств являются керамики на основе оксидов лантаноидов: 
оксида лантана, оксида эрбия, оксида лютеция, активированных ионами редкозе-
мельных элементов (РЗЭ) [6–10].  

Значительное внимание уделяется созданию материалов для фотоники и оптики 
на основе оксида лютеция Lu2O3 – материала кубической структуры с высокой тем-
пературой плавления (2450 °C) и большой шириной запрещенной зоны (6,5 эВ), что 
обеспечивает возможность введения различных ионов – активаторов в повышенных 
концентрациях [11–14]. Кроме того, при высокой теплопроводности (12,5 Вт/мК) 
матрица оксида лютеция обладает устойчивостью к тепловому удару, что позволяет 
достигать высокой мощности лазерного излучения, в частности, при ее активации  
ионами гольмия и неодима [15–23]. 

Известно достаточно много вариантов получения наноразмерных и нанострукту-
рированных порошков оксидов РЗЭ, пригодных для формования прозрачной кера-
мики: различные варианты газофазных термических процессов, например, золь-гель-
горение, реакции Печини, самораспространяющийся высокотемпературный синтез 
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[24–26]. Однако большинство известных способов синтеза наноразмерных окси- 
дов РЗЭ, в том числе оксида лютеция, основано на процессах осаждения прекурсо-
ров из водных растворов солей. Исходными реагентами являются соответствующие 
нитраты или хлориды, а в качестве осадителей используются растворы аммиака, ща-
велевой кислоты, бикарбоната аммония. Несмотря на очевидные недостатки методов 
осаждения – трудоемкость, большие объемы растворителей и промывочных жидко-
стей, этот вариант синтеза обеспечивает получение мало агломерированных порош-
ков с узким распределением наночастиц по размерам, а также высокой степени чис-
тоты [27–29]. Процесс получения обычно включает несколько стадий: осаждение 
гидратированного осадка, отделения осадка от маточного раствора, промывку, суш-
ку в воздушной среде и прокаливание при высоких температурах. Например, нано- 
кристаллические порошки Lu2O3, легированные ионами Yb3+ и Ho3+, были синтези-
рованы методом соосаждения в cмеси аммиака и бикарбоната аммония [30].  

Нанокристаллический порошок Lu2O3, легированный ионами Nd3+ для формиро-
вания прозрачной керамики, был также синтезирован методом совместного осажде-
ния в растворе NH4OH и NH4HCO3 [31]. После прокаливания при 1000 °C в течение 
2 ч были получены монодисперсные порошки Lu2O3 : Nd3+ с размерами частиц около 
40 нм и удельной поверхностью 13,7 м2/г.   

Перспективным вариантом метода соосаждения является формирование оксидов 
РЗЭ в растворе мочевины (карбамида) [32, 33], позволяющим синтезировать нано- 
кристаллы на основе Lu2O3 различных размеров и форм. 

Цель настоящего исследования – разработка нового варианта синтеза нанострук-
турированных люминесцентных порошков оксида лютеция, активированного иона-
ми гольмия и неодима путем соосаждения гидратированных оксидов из хлоридных  
и азотнокислых растворов солей с последующим прокаливанием, и изучение их 
структурных, морфологических и спектрально-люминесцентных характеристик. 

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

гольмия и неодима, используют хлористые и азотнокислые соли лютеция 
LuCl3 · 6Н2О, HoCl3 · 6Н2O, Nd(NO3)3 · 6H2O и (LuNО3)3 · 6H2O. Кристаллогидрат 
хлорида лютеция получают растворением оксида лютеция в концентрированной со-
ляной кислоте. 

Для исследования фазового состава композитов использовали рентгеновский 
дифрактометр ДРОН-7 с излучением Cu-Kα. Электронно-микроскопические иссле-
дования и элементный анализ (EDX) проводили с использованием сканирующего 
электронного микроскопа S-4800 Hitachi (Япония). Спектры люминесценции снима-
ли на спектрофлуориметре Fluorolog-3 (HORIBA Scientific, USA). 

Синтез наноструктурированных порошков оксида лютеция, активирован-
ного ионами гольмия. Процесс получения наноразмерного оксида лютеция, акти-
вированного ионами гольмия, осуществляют методом гомогенного осаждения гид-
роксидов в смешанном растворе перекиси водорода и аммиака при охлаждении 
раствора и интенсивном механическом перемешивании. В данном случае использу-
ют хлористые исходные соединения лютеция и гольмия. В качестве исходных мате-
риалов используют микрокристаллический оксид лютеция Lu2О3, ХЧ и хлорид голь-
мия HoCl3, ХЧ. Процесс синтеза Lu2О3 : Ho3+ осуществляют следующим образом. 
Исходный Lu2О3 в термостойком стеклянном стакане заливают концентрированной 
соляной кислотой (ГОСТ 3118-77) ХЧ, перемешивают и нагревают до 100 °С. После 
получения хлорида лютеция раствор охлаждают, добавляют дистиллированную воду 
и отмеренное количество твердой соли хлорида гольмия тщательно перемешивают. 
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Далее готовят раствор осадителя – перекись водорода (35 %) с аммиаком  
в дистиллированной воде при соотношении 5 мл H2O2 : NH4ОН 0,5 мл. Затем пор-
циями при перемешивании вливают раствор солей в осадитель до 9.рН   Проводят 
созревание осадка в течение трех суток при комнатной температуре, затем осущест-
вляют центрифугирование и трехкратное промывание осадка в дистиллированной 
воде. Термообработку осадка осуществляют при температуре 850 °С в течение 2 ч  
при скорости подъема температуры 250 °С/ч в муфельной печи на воздухе. В резуль-
тате получают наноструктурированный порошок белого цвета.  

На основе анализа данных РФА агломерированных порошков можно сделать за-
ключение, что образцы, полученные при температуре прокаливания 850 °С, являют-
ся наноструктурированными, с четко выраженными рефлексами, соответствующими 
кубической кристаллической структуре биксбиита состава Lu2О3 (каталог JCPDS  
№ 86-2475) (рис. 1). Средний размер области когерентного рассеяния 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 [33] и составляет 16  3 нм. Рефлексы, соответствующие легирующей при-
меси Ho2O3 на рентгенограммах, не фиксируются, по-видимому, в связи с их малой 
концентрацией в структуре матрицы.  
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Рис. 1. Дифрактограмма полученного  
наноструктурированного порошка Lu2О3 : Ho3+ 

Исследования морфологии полученных материалов с использованием метода 
сканирующей электронной микроскопии (СЭМ) показали, что порошки Lu2О3 : Ho3+, 
прокаленные на воздухе, имеют квазисферическую форму частиц и являются агло-
мерированными (рис. 2). Размеры агломератов находятся в пределах 2–5 мкм, а пер-
вичных частиц – около 14–23 нм. 

Изучение элементного состава полученных порошков методом энергодисперси-
онного микроанализа (EDX), применяемого для определения локального химическо-
го состава фаз, показал наличие в составе атомов лютеция, гольмия и кислорода  
в соотношении, приведенном в табл. 1. Других примесных фаз в составе образцов 
не обнаружено. 
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Рис. 2. СЭМ-изображение полученного наноразмерного порошка  
Lu2О3 : Ho3+ при разном увеличении 

Таблица 1  

Элементный состав полученных порошков 

Элемент 
Атомный  
номер 

Мас. % 
Мас. %  

(нормированный) 
Ат. % 

Кислород O 8 8,95 9,88 54,35 
Лютеций Lu 71 71,82 79,29 39,87 
Гольмий Ho 67 9,81 10,83 5,78 

Общее содержание, % – 90, 8 100 100 
 
Анализ спектрально-люминесцентных характеристик и сравнение их с литера-

турными данными подтверждают, что в процессе соосаждения с последующим со-
зреванием осадка и его прокаливанием формируется наноструктурированный поро-
шок состава Lu2O3 : Ho3+, люминесцирующий при нм445возб   в зеленой области 

спектра с центром на 520 нм (рис. 3). Прозрачный керамический материал на основе 
Lu2O3 : Ho3+ является перспективным материалом для формирования лазерной кера-
мики для получения излучения в видимой области спектра [14–16]. 
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Рис. 3. Спектр люминесценции порошка Lu2O3 : Ho3+, полученного  
методом соосаждения; температура термообработки 850 °С,  

длина волны возбуждения – 445 нм 
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Синтез наноструктурированных порошков оксида лютеция, активированно-
го ионами неодима. Образцы наноструктурированных порошков Lu2О3 : Nd3+ были 
получены методом совместного осаждения из азотнокислых солей лютеция и неодима 
в смеси осадителей – раствора бикарбоната аммония и перекиси водорода. Процесс 
синтеза осуществляют так же, как и в варианте с Lu2О3 : Но

3+. При использовании ука-
занной смеси в качестве осадителя происходит формирование осадка смеси гидрати-
рованных карбонатов оксида лютеция и неодима  и взаимное отталкивание частиц ок-
сидов РЗЭ за счет 

2НО  ионов, выделяющихся при разложении пероксида водорода  
в щелочной среде, что предотвращает слипание частиц и позволяет получать после 
прокаливания (850 °С, 2 ч) хорошо диспергированный наноразмерный порошок голу-
бого цвета, не требующий дополнительного размола. 

Дифрактограмма Lu2O3 : Nd3+ синтезированного в процессе осаждения прокали-
вания прекурсора при температуре 850 °С аналогична дифрактограмме порошка 
Lu2O3 : Ho3+. Параметр решетки, согласно табличным данным, равен 1,64 нм, а об-
ласть когерентного рассеяния (условного размера частиц), рассчитанная по формуле 
Шеррера [33], составляет 35 нм. Основной пик на дифрактограмме соответствует 
кристаллической плоскости [222] и находится при ,94.282   

Рефлексы, соответствующие формированию кристаллических фаз Nd3+ на ди-
фрактограммах, не фиксируются вследствие малой концентрации примесных фаз. 

Исследования морфологии порошков с использованием метода СЭМ показали, 
что порошки Lu2О3 : Nd3+, прокаленные на воздухе, также имеют квазисферическую 
форму частиц и являются агломерированными (рис. 4). Размеры первичных частиц 
порошка находятся в пределах 19–44 нм. 

___  

Рис. 4. СЭМ-изображение полученного наноразмерного 
 порошка Lu2О3 : Nd3+ при разном увеличении 

Изучение элементного состава полученных порошков методом EDX показало на-
личие в составе атомов лютеция, неодима и кислорода в соотношении, представлен-
ном в табл. 2. Примесной фазой в составе образцов является углерод, который остает-
ся в структуре осадков при недостаточном прокаливании на воздухе (850 °С, 2 ч). 
Очевидно, что в данном случае необходимо увеличить время и температуру прокали-
вания, так как наличие углерода в составе люминофора значительно снижает эффек-
тивность люминесценции. 
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Таблица 2  

Элементный состав полученных порошков 

Элемент 
Атомный  
номер 

Мас. % 
Мас. %  

(нормированный) 
Ат. % 

Кислород O 8 11,08 11, 48 49,3 
Лютеций Lu 81 80,34 83,21 32,68 
Неодим Nd 76 2,27 2,35 5,78 
Углерод С6 6 2,85 2,96 16,9 

Общее содержание, % – 96,55 100,00 100,00 
 
Анализ спектрально-люминесцентных характеристик и сравнение их с литератур-

ными данными [17] подтверждают, что в процессе соосаждения с последующим со-
зреванием осадка и его прокаливанием формируется люминесцирующий порошок – 
Lu2O3 : Nd3+ (рис. 5). Полосы излучения в диапазонах 870–970 нм, 1040–1160 нм  
принадлежат соответственно энергетическим переходам из 4F3/2 в 4I9/2, 

4I11/2 иона Nd3+ 
в матрице оксида лютеция.  
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Рис. 5. Спектр люминесценции полученного порошка Lu2O3 : Nd3+,  
температура обжига – 850 °С, длина волны возбуждения – 595 нм 

Прозрачный керамический материал на основе Lu2O3 : Nd3+ также является пер-
спективным материалом для формирования лазерной керамики в ИК-области спек-
тра [17–19]. 

Заключение 
Изучен метод получения наноструктурированных порошков оксида лютеция, леги-

рованного ионами гольмия путем соосаждения с использованием смеси перекиси водо-
рода и аммиака в качестве комплексного осадителя с последующей отмывкой и прока-
ливанием осадков при температуре 850 °С. В качестве исходных компонентов  
для синтеза Lu2O3 : Но

3+ использовали хлориды лютеция и гольмия. Порошки оксида 
лютеция, легированного ионами неодима, получали методом соосаждения с использо-
ванием смеси перекиси водорода и бикарбоната аммония в качестве комплексного оса-
дителя с последующей отмывкой и прокаливанием осадков при температуре 850 °С.  
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В качестве исходных компонентов для синтеза Lu2O3 : Nd3+ использовали нитраты лю-
теция и неодима. На основе данных РФА и СЭМ установлено, что образцы оксида лю-
теция с гольмием и неодимом представляют собой порошки со структурой биксбиита  
и размерами первичных частиц 14–23 и 19–44 нм соответственно. Изучение синтезиро-
ванных материалов методом EDX  показало наличие атомов лютеция, гольмия и кисло-
рода для образца Lu2О3 : Но

3+, в то время как для Lu2O3 : Nd3+ кроме основных элемен-
тов обнаружено наличие остаточного углерода. Установлено, что метод осаждения  
с использованием в качестве осадителя смеси перекиси водорода и аммиака является 
более эффективным, так как не дает примеси углерода, снижающего интенсивность 
люминесценции. Анализ спектрально-люминесцентных характеристик Lu2О3 : Но

3+  
при возбуждении на длине волны 445 нм показал, что образцы с гольмием люминесци-
руют в видимой области спектра (с центром на 520 нм – зеленое излучение), а образцы 
Lu2O3 : Nd3+ при возбуждении на 595 нм – люминесцируют в ИК-области с центрами  
на 900 и 1160 нм со значительно меньшей интенсивностью. Полученные порошки пер-
спективны для формирования лазерной керамики как видимого, так и ИК-диапазона 
спектра. 

Исследования проведены в рамках выполнения задания Государственной про-
граммы научных исследований «Современное материаловедение, перспективные 
материалы и новые технологии», подпрограмма 7.2 «Наноструктуры, наномате-
риалы и технологии» на 2026–2030 гг. в Республике Беларусь. 
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