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Аннотация 
Предмет исследования. Представлены результаты характеризации нанопорошков иттрий-алюминиевого граната, 
легированного неодимом – YAG:Nd3+, методом сканирующей электронной микроскопии. Метод. Синтез YAG:Nd3+ 
осуществляли золь-гель методом из нитратных или ацетатно-нитратных растворов с добавлением ряда органических 
соединений, а также аммиака. В качестве исходных веществ использовали оксиды неодима и иттрия с содержанием 
основного вещества 99,999%; органические соединения – лимонную кислоту с содержанием основного вещества не 
менее 99,0%; этиленгликоль (99,5%); лаурилсульфат аммония (99,0%); мочевину (99,0%) фирм Alfa Aesar, Fluka, 
Aldrich. Оксиды иттрия и неодима (5 ат.%) растворяли в 50% уксусной кислоте, добавляли азотнокислый алюминий в 
расчете на конечный продукт Y2,85Nd0,15Al5,0O12, раствор перемешивали, нагревали до 60 °С до достижения его про-
зрачности и однородности. Масса навески, соответствующей по стехиометрии YAG, составляла 2,0 г. В водные рас-
творы, помещенные в стеклянные стаканчики, добавляли 50% водные растворы органических веществ или 5% 
NH4OH в весовом соотношении 1:1 к весу граната. Растворы тщательно перемешивали сначала с помощью обычной 
мешалки, затем на ультразвуковой установке при одновременном 60 °С нагреве в течение 2 часов. Сушку растворов 
до консистенции порошка или густого геля проводили при 110 °С. Далее образцы помещали в платиновые стаканчи-
ки и отжигали в трубчатой печи при 950–1050 °С в течение 0,5–2 часов. С целью осветления порошков для удаления 
остаточного аморфного углерода проводили дополнительный отжиг порошков на воздухе при 950–1060 °С.  
Основные результаты. Синтезированные порошкообразные прекурсоры и порошки после отжига исследовали с 
помощью поляризационного микроскопа с целью выявления анизотропных кристаллических фаз. Рентгенофазовый 
анализ проводили на дифрактометрах ДРОН-4 и УДР-63, излучение λCu Kα. Для проведения исследований методом 
сканирующей электронной микроскопии использовали электронный микроскоп Carl Zeiss NVision 40. Полученные 
результаты свидетельствуют о существенном влиянии добавок в исходные ацетат-нитратные растворы на размер и 
морфологию частиц при синтезе порошков иттрий-алюминиевого граната золь-гель методом. Сравнительно крупные 
частицы, не склонные к взаимному спеканию, получены при использовании в качестве добавок  этиленгликоля и 
лаурилсульфата аммония. Практическая значимость. Синтезированные золь-гель методом порошки иттрий-
алюминиевого граната с использованием в качестве добавок этиленгликоля и лаурилсульфата аммония могут пред-
ставлять наибольший интерес для создания лазерной керамики YAG:Nd3+. 
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Abstract 
Subject of Study. The paper presents results of characterization for neodymium doped yttrium aluminum garnet 
nanopowders - YAG:Nd3+  by the method of scanning electronic microscopy. Method. Synthesis of YAG:Nd3+ was carried 
out by sol-gel method from nitrate or acetate - nitrate solutions with addition of some organic compounds and ammonia as 
well. Such substances were used as the source ones: oxides of neodymium and yttrium with the content of the basic substance 
equal to 99.999 %; organic compounds: citric acid with the content of the basic substance not less than 99.0 %; ethylene 
glycol (99.5%); the ammonium lauryl sulfate (99.0 %); urea (99.0 %) of Alfa Aesar, Fluka, Aldrich companies. Oxides of 
yttrium and neodymium (5 at. %) were dissolved in 50% acetic acid, nitrate aluminum was added  with a view to the 
resulting product Y2,85Nd0,15Al5,0O12, the solution was stirred and heated to 60С  before reaching its transparency and 
uniformity. The weight of the portion corresponding to the stoichiometry YAG was 2.0 g. 50 % aqueous solutions of organic 
substances or 5% NH4OH in a weight ratio of 1:1 to the weight of the garnet were added in aqueous solutions, placed into 
glass cups. The solutions were thoroughly mixed first using a conventional stirrer, then on ultrasonic installation with 
simultaneous 60 С heating for 2 hours. Drying of solutions to the consistency of a powder or a thick gel was carried out at 
110 С. Then the samples were placed into platinum cups and annealed in a tube furnace at 950 - 1050 С for the period from 
0.5 to 2 hours. Additional annealing of the powders in the air at 950 - 1060С were carried out for the purpose of powders 
clarifying for residual amorphous carbon removal. Main Results. The synthesized powder precursors and powders after 
annealing were examined using a polarizing microscope to identify anisotropic crystalline phases. X-ray analysis of the 
synthesized samples was carried out on a DRON - 4 and UDR - 63 diffractometers, radiation λCu Kα. Carl Zeiss NVision 40 
electron microscope was used for the study by scanning electron microscopy (SEM). The results indicate significant effects 
of additives in the original acetate - nitrate solutions on the size and morphology of the particles during the synthesis of 
powders of yttrium aluminum garnet by sol-gel method. Relatively large particles not susceptible to the mutual sintering were 
obtained by using ethylene glycol and ammonium lauryl sulfate as additives. Practical Relevance. Powders of yttrium 
aluminum garnet synthesized by the sol-gel method using ethylene glycol and ammonium lauryl sulfate as additives can be of 
the greatest interest for creation of YAG:Nd3+ laser ceramics.  
Keywords  
yttrium aluminum garnet, precursor, laser ceramics, nanopowders. 

 

Введение 
 

Иттрий-алюминиевый гранат – Y3Al5O12 (YAG), легированный лантаноидами или переходными 
металлами, является наиболее широко используемым материалом для изготовления активных элементов 
твердотельных лазеров ближнего и среднего инфракрасного диапазонов, работающих как в непрерывном, 
так и в импульсном режимах. Монокристаллы YAG имеют высокую механическую прочность, хорошую 
химическую стабильность, превосходные термические и оптические характеристики [1–3]. Однако при 
развитии твердотельных лазерных систем разработчики столкнулись с тем, что повышение их эффектив-
ности и мощности ограничивается свойствами монокристаллической матрицы – в первую очередь это 
относится к иттрий-алюминиевому гранату, легированному неодимом, YAG:Nd3+. Монокристаллы YAG, 
несмотря на значительное совершенствование технологий их выращивания (метод Чохральского и др.), 
имеют ряд недостатков, связанных c неравномерным легированием (зональность кристаллических буль и 
др.). Это приводит к неоднородности оптических характеристик, тем большей, чем больше размеры оп-
тических элементов. 

Одно из наиболее значимых достижений последних лет в области лазерного материаловедения – 
создание лазерной керамики на основе YAG, по своим спектрально-генерационным характеристикам не 
уступающей монокристаллам, а по ряду параметров превосходящей их [4–9]. Важным моментом в созда-
нии лазерной керамики, обусловливающим качество конечного изделия, является процесс приготовления 
порошкообразных прекурсоров [10–14]. 
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В работе [15] описаны проведенные авторами синтезы нанопорошков YAG:Nd3+ золь-гель методом 
с использованием ряда добавок, в частности, поверхностно-активного вещества – лаурилсульфата  аммо-
ния. В настоящей работе представлены результаты характеризации этих порошков методом электронной 
микроскопии. 
 

Методика экспериментов  
 

В качестве исходных веществ использовали оксиды неодима и иттрия с содержанием основного 
вещества 99,999%; органические соединения – лимонную кислоту с содержанием основного вещества не 
менее 99,0%; этиленгликоль (99,5%); лаурилсульфат аммония (99,0%); мочевину (99,0%) фирм Alfa Aesar, 
Fluka, Aldrich. Отечественные исходные реагенты – нитрат алюминия квалификации х.ч., азотная кислота 
квалификации ч.д.а., уксусная кислота квалификации х.ч. 

Для проведения экспериментов оксиды иттрия и неодима (5 ат.%) растворяли в 50% уксусной ки-
слоте, добавляли азотнокислый алюминий в расчете на конечный продукт Y2,85Nd0,15Al5,0O12, раствор пе-
ремешивали, нагревали до 60 °С до достижения его прозрачности и однородности. Масса навески, соот-
ветствующей по стехиометрии YAG, составляла 2,0 г. В водные растворы, помещенные в стеклянные ста-
канчики, добавляли 50% водные растворы органических веществ или 5% NH4OH в весовом соотношении 
1:1 к весу граната. Только в случае добавления 5% NH4OH раствор имел pH = 11–12, во всех остальных 
растворах значение pH варьировалось от 5 до 7. Растворы тщательно перемешивали сначала с помощью 
обычной мешалки, затем на ультразвуковой установке при одновременном 60 °С нагреве в течении 2 ча-
сов. В установке использовали излучатель УЗДН-А при напряжении питания 1 кВ и частоте возбуждения 
7–9 кГц. Сушку растворов до консистенции порошка или густого геля проводили при 110 °С. Далее об-
разцы помещали в платиновые стаканчики и отжигали в трубчатой печи при 950–1050 °С в течение  
0,5–2 часов. С целью осветления порошков для удаления остаточного аморфного углерода проводили 
дополнительный отжиг порошков на воздухе при 950–1060 °С. 

Синтезированные порошкообразные прекурсоры и порошки после отжига исследовали с помощью 
поляризационного микроскопа с целью выявления анизотропных кристаллических фаз. Фазовый состав 
порошков определяли методом рентгеновской дифракции. Рентгенофазовый анализ (РФА) проводили на 
дифрактометрах ДРОН-4 и УДР-63, излучение λCu Kα. Параметры рентгеновских пиков – положение мак-
симума, определение площади и ширины – оценивали с использованием программы «MicroCAL Origin». 
Погрешность расчета параметров решетки (a), как правило, не превышает 0,0002 нм. 

По уширению линий на рентгенограммах за вычетом инструментальной поправки был определен 
размер областей когерентного рассеяния (D), который можно сопоставить со средним размером нанокри-
сталликов граната. Кроме того, по уширению линий оценивали величины микродеформаций (е), отра-
жающие структурное совершенство наночастиц граната, полученного отжигом прекурсоров [15]. 

Для проведения исследований методом сканирующей электронной микроскопии использовали 
электронный микроскоп Carl Zeiss NVision 40. 
 

Результаты и обсуждение 
 

Характеристики исследованных образцов представлены в таблице. Рентгенограмма порошка гра-
ната Y3Al5O12:Nd3+ проиллюстрирована на рис. 1. 

Электронно-микроскопические фотографии образцов представлены на рис. 2–6. 
 

№ Комплексообразователь а, нм t, °С D, нм е, 10–3 

1 Лимонная кислота 1,2018 1050 52 < 0,1 

2 Этиленгликоль 1,2017 1050 46 0,45 

3 Лаурилсульфат аммония 1,2054 1050 95 1,0 

4 10% раствор аммиака 1,2026 950 66 < 0,1 

5 Мочевина 1,2044 1050 32 < 0,1 
 

Таблица. Характеристики порошков иттрий-алюминиевого граната 
 

Исследованные образцы гранатов по данным РФА содержат одну кубическую фазу – типа граната. 
Картины электронной микроскопии несколько отличаются друг от друга. Для образца № 1 (таблица) на 
микрофотографии различимы отдельные частицы размером около 50 нм, что соответствует расчетной 
величине D. Однако эти частицы частично спеклись с образованием пористого агломерата. Рис. 3 
(образец № 2, таблица) фиксирует следующую стадию этого процесса: слияние частиц прогрессирует. 
Видимый размер отдельных частиц в 2–3 раза превышает размер области когерентного рассеяния D. 
Представленный на рис. 4 образец № 3 (таблица) существенно отличается от первых двух. 
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Рис. 1. Рентгенограмма порошка граната Y3Al5O12:Nd3+ (кубическая сингония, пр.гр. Ia3d).  

Излучение λCu Kα; I – интенсивность рассеянного образцом излучения, отн. ед.; 2θ – диапазон углов, град. 
 

  
а                                                                                           б 

Рис. 2. Электронно-микроскопические фотографии образца № 1 (таблица): увеличение 200 нм (а);  
увеличение 1 мкм (б). Температура термообработки – 1050 оС 

 

  
а                                                                             б 

Рис. 3. Электронно-микроскопические фотографии образца № 2 (таблица): увеличение 200 нм (а);  
увеличение 1 мкм (б). Температура термообработки – 1050 оС 
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а                                                                                         б 

Рис. 4. Электронно-микроскопические фотографии образца № 3 (таблица): увеличение 200 нм (а);  
увеличение 1 мкм (б). Температура термообработки – 1050 °С 

 

 
а                                                                         б 

Рис. 5. Электронно-микроскопические фотографии образца № 4 (таблица): увеличение 200 нм (а);  
увеличение 1 мкм (б). Температура термообработки – 950 °С 

 

 
а                                                                                       б 

Рис. 6. Электронно-микроскопические фотографии образца № 5 (таблица): увеличение 200 нм (а);  
увеличение 1 мкм (б). Температура термообработки – 1050 °С 

 

Видны индивидуальные частицы размерами 150–200 нм. При этом процесс срастания частиц вы-
ражен слабо. Представленный на рис. 5 образец № 4 (таблица) аналогичен образцу № 2 (таблица), однако 
характеризуется существенной неоднородностью зерен. Образец № 5 (таблица) на рис. 6 характеризуется 
нечеткой картиной сросшихся зерен разных размеров. 
 

Заключение 
 

Полученные результаты свидетельствуют о существенном влиянии добавок в исходные ацетат-
нитратные растворы на размер и морфологию частиц при синтезе порошков иттрий-алюминиевого граната 
золь-гель методом. Сравнительно крупные частицы, не склонные к взаимному спеканию, получены при ис-
пользовании в качестве добавок этиленгликоля и лаурилсульфата аммония. Именно такие порошки (образцы 
№ 2, № 3, таблица) могут представлять наибольший интерес для создания лазерной керамики YAG:Nd3+. 

200 нм 1 мкм 

200 нм 1 мкм 

200 нм 1 мкм 
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