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The synthesis of the dysprosium oxide by using the anion exchange precipitation of the precursor from 
the nitrate solutions by strong base anion resin AV-17-8 followed by heat treatment at 850 °C. It is 
found that is necessary to carry out the synthesis using AB-17-8 in CO3-form. The products have been 
characterized by IR spectroscopy, XRD, TEM. It was determined that the resulting product is Dy2O3, 
containing no impurities of other phases, and the particles have a size of 20-30 nm.
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Анионообменный синтез наноразмерных порошков  
оксида диспрозия

Г.Л. Пашков, Н.П. Евсевская,  
Е.В. Линок, М.В. Пантелеева, Г.Н. Бондаренко

Институт химии и химической технологии СО РАН 
ФИЦ «Красноярский научный центр СО РАН» 

Россия, 660036, Красноярск, Академгородок, 50/24

Изучен процесс анионообменного синтеза оксида диспрозия путем осаждения прекурсора 
из нитратных растворов с помощью сильноосновного анионита АВ-17-8 с последующей 
термообработкой при 850 °C. Установлено, что осаждение необходимо вести, используя 
АВ-17-8 в CO3-форме. Прекурсор и конечный продукт охарактеризованы методами ИК-
спектроскопии, РФА и ПЭМ. Определено, что полученный продукт отвечает составу Dy2O3, 
не содержит примесей других фаз, а его частицы имеют размер 20-30 нм. 

Ключевые слова: оксид диспрозия, анионит, синтез, наночастицы.

Нанокристаллические порошки оксидов редкоземельных металлов широко применяют-
ся при создании магнитных материалов. Оксид диспрозия Dy2O3 используют в производстве 
сверхмощных постоянных магнитов, при получении люминофоров, каталитических систем 
и нейтронопоглощающих материалов [1, 2]. Среди различных химических методов синтеза 
оксида диспрозия (золь-гель, осаждение, гидротермальный и проч.) можно выделить анио-
нообменный, который уже на стадии получения прекурсоров определяет возможности для 
управления размерными, фазовыми и структурными характеристиками. Анионообменное 
осаждение – реакционно-ионообменный процесс, включающий две сопряжённые гетероген-
ные реакции: анионный обмен между низкомолекуляным электролитом (раствор) и сшитым 
полиэлектролитом (анионит) и осаждение малорастворимого соединения металла из раство-
ра [3]. Осаждение ионов диспрозия можно суммарно описать уравнением

 3RX + DyA3 → 3RA + DyX3 ↓, (1)

где R – матрица анионита; X – ОН- или ½ CO3
2-; А= NO3

-.
Цель работы – выявление закономерностей направленного синтеза порошков Dy2O3 путем 

анионообменного осаждения диспрозия из водных растворов с последующей термообработкой 
полученного прекурсора и установление свойств образующихся оксидных материалов.

Экспериментальная часть 

Реактивы, используемые в работе, имели классификацию «ч.д.а.» и дальнейшей очистке 
не подвергались.

В работе применялся сильноосновный анионит АВ-17-8 (ГОСТ 20301–74) в гидроксидной 
и карбонатной формах, содержащий четвертичные триметиламмониевые группы основного 
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характера. Перевод анионита АВ-17-8 из хлоридной в ОН- и CO3–формы осуществляли по ме-
тодикам [3, 4], определение полной обменной емкости (ПОЕ) анионита проводили по 0,1 М HCl, 
как описано в [5].

Подготовленную навеску анионита, взятого в полуторном избытке (превышение количе-
ства молей его функциональных групп над количеством молей диспрозия в растворе с учетом 
стехиометрии реакции 1), приводили в контакт с 30 мл 0,25 М раствора Dy(NO3)3 при комнат-
ной температуре и постоянном перемешивании (120 об/с-1) в течение 40 мин. Затем анионит 
отделяли, пропуская смесь через сито с диаметром отверстий 0,25 мм. Для отделения осадка 
(прекурсора) проводили центрифугирование, полученный осадок высушивали при 100 °С и 
подвергали обжигу при 850 °С в течение 2 ч.

Рентгенофазовый анализ образцов проводили методом порошков (порошки помещали на 
монокристалл кремния) в интервале углов 00<2Θ<800, время накопления импульсов 2 с (X'Pert 
PRO PIXcel фирмы PANalytical, излучение СuKα, длина волны 1,5405980 Å). ИК-спектры за-
писывали на спектрометре Vector 22 фирмы Bruker, образцы прессовали в виде дисков со спек-
трально чистым КВr. Исследования методом ПЭМ выполнены на просвечивающем электрон-
ном микроскопе HT-7700, Hitachi (Япония).

Обсуждение результатов

Полноту анионообменного осаждения диспрозия определяли кондуктометрическим мето-
дом путем контроля электропроводности системы «раствор нитрата диспрозия – анионит». В 
ходе осаждения анионы раствора переходят в фазу анионита, а катионы связываются в мало-
растворимое соединение, что приводит к снижению электропроводности раствора. На рис. 1 
(кривая 1) видно, что электропроводность системы при использовании АВ-17-8 в карбонатной 
форме снижается до нуля, что говорит о практически полном осаждении Dy3+. В то же время 
при использовании АВ-17-8 в OH-форме (рис. 1, кривая 2) уменьшение значения электропро-
водности мало, следовательно, осаждения не происходит, что, вероятно, является следствием 
образования плотного поверхностного осадка на зернах анионита, который плохо отслаивает-
ся и препятствует дальнейшему протеканию ионного обмена [3]. 

Итак, очевидно, что для синтеза прекурсора необходимо использовать анионит АВ17-8 в 
CO3-форме. По данным РФА, прекурсор рентгеноаморфен, поэтому для его характеризации 
использовали метод ИК-спектроскопии. На ИК-спектре прекурсора (рис. 2) можно отметить 
широкую полосу поглощения (п.п.) 3424 см-1, свидетельствующую о наличии в его составе ОН-
групп; две интенсивные п.п. 1516 и 1396 см-1, соответствующие υ3 колебаниям СО3

2--групп, п.п. 
при 1078, 842 и 746 см-1 можно отнести, соответственно, к υ1, υ2, υ4 колебаниям СО3

2--групп [6]; 
п.п. при 689 см-1 относится к валентным колебаниям связи Dy-O. По-видимому, образец пред-
ставляет собой основный карбонат диспрозия.

По результатам ПЭМ (рис. 3а, б) прекурсор состоит из частиц близкой к сферической 
формы размером 20-30 нм. После термообработки при 850 °С в течение 2 ч прекурсор кри-
сталлизуется в Dy2O3 кубической модификации (ICCD database, file 86-1327), что подтвержде-
но РФА (рис. 4). На дифрактограмме Dy2O3 отсутствуют рефлексы других фаз. Размер частиц 
Dy2O3, несмотря на довольно высокую температуру обжига 850 °С, практически не отличается 
от размера частиц прекурсора (рис. 3), т.е. равен 20-30 нм.



Рис. 1. Зависимость электропроводности системы «раствор нитрата диспрозия – анионит» при 
анионообменном синтезе от времени при использовании анионита АВ-17-8 в ОН- (кривая 2) или CO3- 

форме (кривая 1)
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Рис. 2. ИК-спектр прекурсора 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Рис. 3. Микрофотографии ПЭМ; а, б – прекурсора; в, г – Dy2O3 

Рис. 2. ИК-спектр прекурсора

Рис. 3. Микрофотографии ПЭМ; а, б – прекурсора; в, г – Dy2O3
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Выводы

В работе предложен анионообменный метод синтеза нанокристаллического порошка 
Dy2O3 из нитратных растворов с помощью анионита АВ17-8 с последующей термообработкой 
прекурсора при 850 °С. Установлено, что для синтеза прекурсора необходимо использовать 
анионит АВ17-8 в CO3-форме. 

Продукт Dy2O3 состоит из однородных частиц, по форме близкой к сферической, раз-
мером 20-30 нм и может быть использован для создания функциональных оксидных мате-
риалов.

Работа выполнена при поддержке проекта II.2П/V.46-5 программы фундаментальных 
исследований СО РАН и программы ОХНМ РАН (№ 7) «Новые химико-технологические 
процессы с созданием опытных партий».

Электронно-микроскопические исследования и регистрация ИК-спектров выполнены 
на оборудовании Центра коллективного пользования ФИЦ КНЦ СО РАН.
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Рис. 4. Дифрактограмма образца Dy2O3, полученного после термообработки прекурсора 
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