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Y改性的LaAlO３ 粉体的制备及其荧光性质研究
李冬霞　杨雪娇　张　瑾　贾涵月　储　刚∗

(辽宁石油化工大学化学与材料科学学院,抚顺１１３００１)

摘　要　采用溶液燃烧法,以六水硝酸镧[La(NO３)３􀅰６H２O]、九水硝酸铝[Al(NO３)３􀅰９H２O]为氧化剂,氧化钇

(Y２O３)为改性剂,用甘氨酸做燃烧剂,制备了 Y改性的铝酸镧(LaAlO３)粉体.考察了煅烧温度、煅烧时间和反应物

摩尔比对产物的影响,利用 X射线衍射仪、扫描电子显微镜对制备的粉体进行了表征,确定了 LaAlO３ 粉体的最佳制

备工艺条件,研究了煅烧温度７００℃、煅烧４h时产物的光谱性质.
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PreparationandcharacterizationofYmodifiedLaAlO３

LiDongxia　YangXuejiao　ZhangJin　JiaHanyue　ChuGang

(SchoolofChemistryandMaterialsScience,LiaoningShihuaUniversity,Fushun１１３００１)

Abstract　Y modifiedLaAlO３ powderwaspreparedbysolutionＧcombusitionusingLanthanum(Ⅲ)nitrate
hexahydrate,aluminumnitratenonahydrateasoxygenant,yttriumoxideasmodifier,glycineastheburningagent．The
effectofcalcinationtemperature,calcinationtimeandreactantratioonYmodifiedLaAlO３ wereinvestigated．XRDand
SEM wereemployedtocharacterizetheprepared modifiedLaAlO３ inordertodeterminetheoptimum synthesis
conditionwas７００℃,４h．Andthespectralpropertiesofoptimalproductwerestudied．
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　　铝酸镧(LaAlO３)作为一种新型材料,具有良好

的微 波 介 电 性,并 且 与 高 温 超 导 材 料、BaxSr１－x

TiO３(BST)铁电薄膜等有良好的晶格匹配,因此被

用作衬底材料[１Ｇ２].此外,LaAlO３ 在电子器件、催
化剂、吸附剂、电极材料、陶瓷、污水处理等领域也得

到了广泛的应用[３Ｇ４].LaAlO３ 在室温下与分子式

为 ABO３ 的理想钙钛矿结构十分相似,其晶胞参数

为a＝０􀆰５３７nm,b＝０􀆰５３７nm,c＝１􀆰１３１５nm[５Ｇ６].
按照 Wyckof符号,La在晶体中占据６a的位置,所
以当掺杂离子取代 La的位置时,其周围的氧配位

数为１２[７Ｇ８].大约在８００K 时,LaAlO３ 单晶发生相

变,由三方结构转变成空间群为Pm３m(No􀆰２２１)的
立方相[９].然而有关 LaAlO３ 单晶和改性 LaAlO３

的光谱性质却研究得不够充分.现如今,稀土离子

掺杂的无机纳米材料在光、磁、热及催化等方面具有

优异的性能[１０],本研究采用溶液燃烧法制备了 Y改

性的LaAlO３ 粉体,讨论了 Y 元素的掺杂对 LaAＧ
lO３ 晶体荧光性质的影响.

１　实验部分

１􀆰１　试剂

六水硝酸镧[La(NO３)３􀅰６H２O],分析纯,天津

市福 晨 化 学 试 剂 厂;九 水 硝 酸 铝 [Al(NO３)３􀅰

９H２O],分析纯,国药集团化学试剂有限公司;氧化

钇(Y２O３),分析纯,国药集团化学试剂有限公司;甘
氨酸(C２H５NO２),分析纯,国药集团化学试剂有限

公司.

１􀆰２　仪器

电子天平(YPB２００３型),上海光正医疗仪器

有限公司;马弗炉(SXＧ５Ｇ１２型),天津市泰斯特仪器

有限公司;X射线衍射仪(XRD,D/maxRB型),日
本理学公司;扫描电子显微镜(SEM,SU８０１０型),
日本日立公司;荧光光谱分析仪(FＧ４５００型),日本

日立公司.

１􀆰３　实验过程

按照n[La(NO３)３􀅰６H２O)∶n(Al(NO３)３􀅰
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９H２O)]∶n(C２H５NO２)理论比为３∶３∶１０和n(Y)∶
n(Al)∶n(La)＝０􀆰１∶１∶１;０􀆰２∶１∶１;０􀆰３∶１∶１;０􀆰４∶１∶
１;０􀆰５∶１∶１分别称取各物质.将所称样品依次放入

１００mL坩埚中,加入适量蒸馏水,搅拌至完全溶解

后放入马弗炉中,使其在不同煅烧温度和煅烧时间

下发生氧化还原反应,在升温过程中,溶液中的溶剂

逐渐蒸发,达到燃烧点时,发生自蔓延反应并伴有浓

烟生成,继续煅烧,得到晶形较完整的蓬松白色

LaAlO３ 粉末.
１􀆰４　表征方法

使用日本理学公司D/maxRB型１２kW转靶XRD
仪测定衍射强度,CuKα辐射(λ＝０􀆰１５４１８nm),Ni
滤波,管压４０kV,管流１００mA,采用连续扫描方式,
步长０􀆰０２°,扫描速度为４°/min;使用 SU８０１０型

SEM 观察样品的形貌;使用 FＧ４５００荧光光谱分析

仪观察物质发光的特征峰的位置以及峰强度,出入

狭缝的宽度均为２􀆰５nm.

２　结果与讨论

２􀆰１　n(Y)∶n(Al)对改性LaAlO３ 的影响

在n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１~０􀆰５,煅烧温度６００,

７００,８００℃条件下分别煅烧４h,所得产物的 XRD谱

图见图１—图３,并与标准PDF(７０Ｇ４１０８)卡片进行

对比.由 图 １,图 ２ 可 知:在 煅 烧 温 度 ６００℃ 和

７００℃、n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１,０􀆰２,０􀆰３条件下,LaAlO３

最高主峰前有一个杂峰,此杂峰在n(Y)∶n(Al)＝
０􀆰２,０􀆰３时明显增强,这说明制备的晶体中存在少

量的La２O３;当n(Y)∶n(Al)＝０􀆰４,０􀆰５时,LaAlO３

图１　６００℃煅烧４h,不同n(Y)∶n(Al)合成的

改性LaAlO３ XRD谱图

图２　７００℃煅烧４h,不同n(Y)∶n(Al)合成的

改性LaAlO３ XRD谱图

图３　８００℃煅烧４h,不同n(Y)∶n(Al)合成的

改性LaAlO３ XRD谱图

晶相已经改变,未达到预期结果.由图３可知,煅烧

温度为８００℃时,LaAlO３ 峰型未因n(Y)∶n(Al)的
改变而受影响,所得到的衍射峰峰形较好.综合分

析得出,n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１较为合适.
２􀆰２　煅烧温度对改性LaAlO３ 的影响

在n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１,０􀆰２,０􀆰３,煅烧温度６００,

７００,８００℃条件下分别煅烧４h,所得产物的 XRD谱

图如图４—图６所示.由图４可知,n(Y)∶n(Al)＝
０􀆰１时,温度的改变没有对主峰前的杂峰产生影响.
由图５、图６可知,当n(Y)∶n(Al)＝０􀆰２,０􀆰３时,

图４　n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１时,不同温度下合成的

改性LaAlO３ XRD谱图

图５　n(Y)∶n(Al)＝０􀆰２时,不同温度下合成的

改性LaAlO３ XRD谱图

图６　n(Y)∶n(Al)＝０􀆰３时,不同温度下合成的

改性LaAlO３ XRD谱图
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随着温度升高,LaAlO３ 最高主峰前的杂峰慢慢变

小,８００℃ 时 已 经 变 得 很 小,于 是 选 择 煅 烧 温 度

７００℃,n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１进行下一步实验.

２􀆰３　煅烧时间对改性LaAlO３ 的影响

在煅烧温度７００℃条件下分别煅烧１,２,３,４h,
考察煅烧时间对改性LaAlO３ 的影响(见图７).由

图 ７ 可 见,随 着 煅 烧 时 间 的 延 长,制 备 的 改 性

LaAlO３ 衍射峰增强,峰型变窄,由此确定４h为最

佳煅烧时间.

图７　不同煅烧时间合成的改性LaAlO３ 的 XRD谱图

２􀆰４　SEM 分析

在n(Y)∶n(Al)＝０􀆰１、煅烧４h条件下,煅烧温

度为 ７００,８００℃ 时产物的 SEM 图分别见图 ８—
图９.由图８可知,７００℃制备的样品颗粒均匀、松
散,形 貌 较 好.根 据 DebyeＧScherre 公 式 [见 式

(１)],计算样品的晶粒尺寸.

D ＝
Kλ

Bcosθ
(１)

　　式中,D 为晶粒的平均尺寸,nm;K 为形态常

数;λ为X射线波长,nm;B 为衍射峰最大值的半峰

宽,rad;θ为布拉格衍射角,(°).
通过计算,得出样品的晶粒尺寸为５０nm 左右,

与SEM 观察结果吻合.

图８　７００℃改性LaAlO３ 的SEM 图

从图９可知,产品在８００℃高温下已经烧结,样
品呈片状并带有空隙,看不出颗粒状.从最优的工

艺条件来考虑,确定煅烧温度７００℃、煅烧时间４h.

２􀆰５　荧光光谱分析

图１０为７００℃煅烧４h制备的纯 LaAlO３ 荧光

光谱图.从 图 １０ 可 知,在 入 射、出 射 狭 缝 均 为

２􀆰５mm,激发波长为２６０nm 时[１４],由于过渡金属

　　　　　　　

图９　８００℃改性LaAlO３ 的SEM 图

La离子３d轨道的能级跃迁,在４００nm 左右出现了

吸收峰.图 １１ 为 最 佳 工 艺 条 件 下 制 备 的 改 性

LaAlO３ 荧光光谱图.从图１１可知,在入射、出射

狭缝均为２􀆰５mm,激发波长为２６０nm 时,在４００nm
处也出现了吸收峰,由于所掺杂的 Y 元素,对荧光

有敏化的作用,所以该吸收峰的强度明显高于纯

LaAlO３ 峰强度.

图１０　纯LaAlO３ 的荧光光谱图

图１１　改性LaAlO３ 的荧光光谱图

３　结论

(１)采用溶液燃烧法制备 Y 改性 LaAlO３ 粉体

的最佳工艺参数为:n(Y)∶n(Al)∶＝０􀆰１,C２H５NO２

为燃烧剂,煅烧温度７００℃,煅烧时间４h.
(２)原料摩尔比、煅烧时间、煅烧温度等工艺参

数都会对产物的纯度、结晶度等产生影响.
(３)掺杂的 Y元素可以增强 LaAlO３ 的荧光效

应,具有敏化荧光的作用.
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