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Аннотация  

Разработан микроволновый метод синтеза ортосиликата иттрия. Определены характеристики 
синтезированного продукта. На основе физико-химических исследований установлено, что микроволновый 
синтез ортосиликата иттрия из водорастворимых солей исходных компонентов способствует образованию 
нанодисперсного порошка ортосиликата иттрия. При температуре 1000 °С получается кристаллическая 
фаза ортосиликата иттрия состава 2Y2O3·3SiO2. 
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Abstract 

A microwave method for the synthesis of yttrium orthosilicate has been developed. The characteristics of the 
synthesized product are determined. On the basis of physical and chemical studies, it has been established that 
the microwave synthesis of yttrium orthosilicate from water-soluble salts of the initial components promotes  
the formation of nanodispersed powder of yttrium orthosilicate. At a temperature of 1000 °С, crystalline phases  
of yttrium orthosilicate of the composition 2Y2O3·3SiO2 is obtained. 
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В настоящее время без новых материалов невозможно развитие многих отраслей 

промышленности — авиационной, электроэнергетики, машино- и приборостроения, строительства, 

медицины, электроники и др. В частности, композиционные материалы на основе карбида кремния, 

армированные углеродными волокнами, отличаются высокими прочностными характеристиками, 

жаропрочностью, легким весом, что позволяет использовать их в авиации и космической технике  

в качестве высокотемпературных конструкционных материалов [1–4]. Однако существенным 

недостатком при эксплуатации композитов на основе C/SiC в окислительной среде является выгорание 

углерода уже при температурах выше 400 °С. Возможным способом решения этой проблемы является 

разработка составов защитных высокотемпературных покрытий и новых керамоматричных 

материалов на основе силикатов иттрия.  

Материалы на основе силикатов иттрия обладают высокой жаропрочностью, повышенной 

износостойкостью, низкой плотностью и механической прочностью, что позволяет использовать их  
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в авиации и космической технике в качестве высокотемпературных конструкционных материалов,  

для изготовления элементов газовых турбин, дизельных двигателей, теплообменников, в триботехнике, 

в медицине и др. [5–10]. Получение таких материалов по традиционной технологии твердофазового 

спекания осуществляется при температурах выше 1500–1600 °С и требует значительных 

энергетических затрат. В связи с этим в последнее время возрастает интерес к новым методам 

получения материалов с целью снижения энергетических затрат и оптимизации технологических 

процессов. Перспективным методом является микроволновая (МВ) химия, которая открывает новые 

возможности в технологии синтеза [11–12]. Микроволновая обработка эффективный способ получения 

неорганических материалов благодаря равномерному и быстрому нагреву реакционной смеси по всему 

объему, контролю за временем процесса, а также условиям высокой чистоты процесса. 

Цель работы — разработка микроволнового метода получения ортосиликата иттрия высокой 

дисперсностью. 

 

Экспериментальная часть 

Для синтеза ортосиликата иттрия использованы растворы Y(NO3)3·6H2O марки «хч» и силиката 

натрия, полученного гидротермально-микроволновым методом [13]. Синтез ортосиликата иттрия 

(2Y2O3·3SiO2) осуществляли в МВ печи CE1073AR (частота микроволн — 2,45 ГГц, выходная 

мощность — 600 Вт) в открытой колбе из пирексового стекла, снабженной обратным холодильником 

и мешалкой. 

Колбу объемом 1 л загружали исходными растворами — 200 мл нитрата иттрия (0,5 моль/л)  

и 300 мл силиката натрия (0,5 моль/л), температура реакции — 95–100 °С, время — 30 мин. Исходные 

вещества взяты в молярных соотношениях 2:3 с целью получения соединения состава 2Y2O3·3SiO2. 

Полученный осадок — ортосиликат иттрия — отфильтровывали и многократно промывали 

дистиллированной водой (70–80 °С) для удаления ионов Na+ и 2

3NO
  и сушили при 115–120 °С.  

Для получения кристаллической фазы ортосиликата иттрия проводили термообработку образцов  

в электрической печи марки LHT 08/17 фирмы Nabertherm при температурах 800, 1000 и 1300 °С  

в течение 2 ч. Состав исходных и конечных продуктов определяли физико-химическими методами 

анализа (весовым, спектроскопическим, фотоколориметрическим, пламенно-фотометрическим). 

Рентгенофазовый анализ проводили порошковым методом на дифрактометре URD 63, CuKα-

излучение, дифференциально-термический и термогравиметрический анализы — на приборе 

«Дериватограф» Q 1500. ИК-спектры образцов в области 400–4000 см–1 получены на Фурье ИК-

спектрометре Cary 630.  

 

Результаты и обсуждение 

Микроволновым методом из растворов нитрата иттрия и силиката натрия синтезирован 

ортосиликат иттрия. Он представляет собой белый, тонкодисперсный порошок. Химический анализ 

показал, что состав полученного вещества соответствует эмпирической формуле 2Y2O3·3SiO2·nH2O, 

влажность — 75–80 %, а после сушки — до 5 %. Рентгенофазовый и ИК-спектроскопический анализы 

показали, что синтезировано мелкодисперсное аморфное химическое соединение — ортосиликат 

иттрия. ИК-спектры синтезированных образцов представлены на рис. 1.  

Как видно из приведенных кривых (рис. 1), наблюдаются полосы поглощения с максимумами 

при 965, 916, 915 и 911 см–1, которые смещены от полос валентных колебаний связей Si-O-Si, которые 

в спектрах диоксида кремния поглощают в области 1000–1200 см–1 с максимумом 1100 см–1. Смещение 

основной полосы поглощения связи Si-O-Si в низкочастотную область, свидетельствующее  

об искажении тетраэдров SiO4, обусловлено воздействием ионов Y на тетраэдр SiO4 вследствие 

образования Y-О-Si связей. Полосы поглощения в области 420–450 см–1 относят к деформационным 

колебаниям связей Si-O, а в области 442–506 см–1 — к валентным колебаниям связей Y-O-Si.  

При термообработке с повышением температуры наблюдается уменьшение энергии связей Si-O-Si,  

о чем свидетельствует смещение полос поглощения от 965 до 911, 845 и 878 см–1, а частота валентных 

колебаний связи Y-O увеличивается от 442 до 506 см–1. Термообработка образцов при 1000 и 1300 °С 

вследствие образования кристаллической структуры приводит к уменьшению энергии связей Y-O-Si- 
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и сужению полос поглошения в спектрах (рис. 1, кривые 3 и 4). Исчезает также широкая полоса 

поглощения ОН-групп воды в области 3500–3000 и 1618 см–1, присутствующей в спектре 

синтезированного гидросиликата иттрия (рис. 1, кривая 1).   

 

 
 

 
 

Рис. 1. ИК-спектры высушенных и термообработанных 

образцов 2Y2O3·3SiO2·nH2O: 1 — 120 °С; 2 — 800 °С; 

3 — 1000 °С; 4 —1300 °С 

Рис. 2. Термограмма образцов 2Y2O3·3SiO2·nH2O 

 

Термогравиметрический анализ показал образование кристаллической фазы при 1030 °С  

(рис. 2), а экзотермический эффект при 800 °С, по всей вероятности, обусловлен перестройкой 

структуры вследствие удаления гидроксильной воды (или ОН-групп). Картину перестройки структуры 

аморфного ортосиликата с образованием мелких кристаллических частиц показывает рентгенограмма 

термообработанного при 800 °С образца — наличие интенсивной широкой полосы (рис. 3, кривая 1). 

Удаление связанной воды наблюдается вплоть до 1000 °С. Отсутствие ОН-групп в кристаллической 

фазе ортосиликата иттрия видно на ИК-спектрах (рис. 1, кривые 2, 3, 4). Общее измемение массы 

образца составляет 3,7 % — при нагреве от комнатной температуры до 1400 °С и 0,7 % — при нагреве 

от 790 до 1000 °С. Образование кристаллической фазы гексагональной структуры ортосиликата иттрия 

при температуре 1000 °С подтверждает рентгенофазовый анализ (рис. 3). Из рентгенограмм  

по уравнению Шеррера рассчитан средний диаметр Dc кристаллических частиц, он находится в пределах 

180–250 нм.  

Dc = Kλ/β сos θ, 

где K — безразмерный коэффициент формы частиц (постоянная Шеррера); λ — длина волны 

рентгеновского излучения (CuKα — 0,154 нм); β — ширина рефлекса на полувысоте (в радианах  

и единицах 2θ); θ — угол дифракции (брэгговский угол). Коэффициент K зависит от формы частиц: 

для сферических частиц K обычно принимают равным 0,9. 

Таким образом, микроволновым методом в жидкой фазе синтезирован аморфный гидросиликат 

иттрия состава 2Y2O3·3SiO2·nH2O. Продукт после сушки при температуре 110–120 °С представляет 

собой мелкий аморфный белый прошок, при 800 °С появляются зародыши кристаллической фазы, 

которые при 1000 °С переходят в гексагональный ортосиликат иттрия Y4(SiO4)3 (рис. 3). Согласно 

известным данным [7, 8], кристаллическая фаза ортосиликата иттрия стабильна при температурах 

выше 1600 °С, однако наши исследования [13–17] еше раз показали, что гидротермально 

микроволновый синтез способствует образованию кристаллических фаз при более низких температурах, 

чем в условиях твердофазного синтеза и традиционного нагрева. По всей вероятности, это обусловлено 
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нетермическим воздействием микроволн на реагируюшие вешества — взаимодействием 

электромагнитного поля микроволн и ионов. Таким образом, микроволновый синтез — эффективный 

метод получения неорганических материалов благодаря сокрашению времени и снижения 

температуры синтеза и кристаллизации. 

 

 
Рис. 3. Рентгенограммы термообработанных образцов 2Y2O3·3SiO2: 1 — 800 °С; 2 — 1000 °С; 3 — 1300 °С 

 

Исследование выполнено при финансовой поддержке Комитета по науке Республики Армения 

в рамках научного проекта 21T-1D146. 
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