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Аннотация. Установлено активирующее действие микроволнового излучения в процес-
се синтеза нанопорошков ортоферрита иттрия, допированного никелем, заключающееся 
в значительном увеличении скорости процесса, снижении температуры отжига, высокой 
химической гомогенности синтезированных образцов. Реальная степень допирования 
согласно результатам локального рентгеноспектрального микроанализа оказалась не-
сколько ниже номинальной, максимальная реальная степень допирования составляет 0.12. 
Средний размер частиц YFeO3 и NiхY1–хFeO3 находится в  диапазоне 200–300 нм.
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ВВЕДЕНИЕ
Одним из перспективных направлений ма-

териаловедения является создание эффектив-
ных магнитоэлектрических ферритов.  Орто-
феррит иттрия – материал, который облада-
ет спектром практически значимых свойств, 
а именно значительной коэрцитивной силой, 
высокой подвижностью доменных границ, ка-
талитической активностью с возможностью ее 
магнитного восстановления и др. [1]. Все боль-
ший интерес вызывает синтез и исследование 
свойств допированных ферритов, которые на-
ходят широкое применение при изготовлении 
устройств хранения информации. Так, варьируя 
состав материалов, можно изменять их магнит-
ные характеристики, что значительно расширя-
ет сферы их применения. Синтез оксидов редко-
земельных металлов в кристаллической форме 
с использованием классической керамической 
технологии [2] требует дорогостоящего обору-
дования, позволяющего достичь высоких тем-
ператур вплоть до 1500 °С и выше. Основным 
недостатком такого синтеза ферритов является 
высокая энергоемкость и длительность процес-
са [3]. Поэтому актуальной остается разработка 
простого и масштабируемого синтеза наночас-
тиц магнитных материалов [4], позволяющего 
обеспечить химическую гомогенность, снизить 
энергозатраты и значительно увеличить ско-
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рость получения конечного многокомпонент-
ного  продукта. 

Цель работы – синтез нанопорошков недопи-
рованного и допированного никелем YFeO3 под 
воздействием микроволнового излучения.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Синтез ортоферрита иттрия и допирование 

его ионами Ni2+ осуществляли под воздействи-
ем микроволнового излучения на раствор пре-
курсоров. Для синтеза YFeO3 в качестве прекур-
соров были выбраны кристаллогидраты нитра-
тов железа и иттрия, так как они интенсивно 
поглощают микроволновое излучение. Данный 
эффект связан с тем, что молекулы воды обла-
дают значительным дипольным моментом, а 
вследствие своей электронейтральности жест-
ко не закреплены в кристаллической структу-
ре и способны к переориентации и вращению 
при микроволновом воздействии. Разложение 
кристаллогидратов в микроволновом поле до 
оксидного продукта происходит в том случае, 
если образование оксида начинается до удале-
ния всей содержащейся в системе воды, чему в 
полной мере соответствуют нитраты 3d-метал-
лов (Y(NO3)3·6H2O, Fe(NO3)3·9H2O).  

К растворенному в 50 ml воды  нитрату же-
леза (III) Fe(NO3)3·9H2O (ХЧ ТУ 6-09-02-553-96) 
в эквивалентном количестве добавляли нит-
рат иттрия Y(NO3)3·6H2O (ЧДА CAS 13494-98-9) и 
20 % NaOH (ЧДА ГОСТ 432877), а при легирова-
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нии ионами Ni2+ − Ni(NO3)2 (ЧДА ГОСТ 4055-48). 
Объем водного раствора гидроксида натрия оп-
ределяли из расчета количества, необходимого 
для полного осаждения ионов Y3+, Fe3+ и дости-
жения рН = 7 (отдельные образцы синтезиро-
вали при рН = 9). Для активации процесса син-
теза ортоферрита иттрия раствор прекурсоров 
подвергали воздействию микроволнового излу-
чения (MMW-2013, Pmax – 800 W, рабочая часто-
та – 2450 MHz) 10 минут при заданной мощнос-
ти 700 W. Реакции синтеза протекают по урав-
нениям:

Fe(NO3)3 + Y(NO3)3 + NaOН + 2H2O → 
 → YFeO3 + NaNO3 + 5HNO3, (1)

Fe(NO3)3 + (1–x)Y(NO3)3 + xNi(NO3)2 + NaOН + 2H2O → 
 → NixY(1–x)FeO3 + NaNO3 + 5HNO3. (2)

Образующиеся осадки помещали в ультра-
звуковую ванну (ВУ-09-«Я-ФП»-02) на 10 минут 
для повышения степени дисперсности. После 
охлаждения до комнатной температуры промы-
вали дистиллированной водой, отфильтровыва-
ли и высушивали на воздухе. Затем порошки от-
жигали в муфельной печи (SNOL 8,2/1100) 1 час 
при температурах 750, 650 и 600 °C.

При синтезе ортоферрита иттрия, допиро-
ванного никелем, концентрации ионов нике-
ля и железа вычисляли по стехиометрическому  
соотношению: Y3+ : Ni2+ : Fe3+ = (1 – х) : х : 1, где 
х = 0.05, 0.10, 0.15 – номинальная степень допи-
рования.

Для исследования фазового состава образ-
цов использовали рентгеновский дифрактометр 
ДРОН-3 с анодом Mo (l = 0.71075 nm). Размер об-
ластей когерентного рассеивания (ОКР)  по дан-
ным рентгенофазового анализа (РФА) рассчиты-
вали по формуле Шеррера [5]: 

 D
kx

hkl
hkl

=
◊

l
b qcos

, (3),

где Dhkl – средний размер частиц, Å, k – попра-
вочный коэффициент (для кубической и орто-
ромбической структуры k = 0.9), l – длина волны 
рентгеновской трубки, q – положение максиму-
ма пика, град., bhkl – истинное физическое уши-
рение дифракционного максимума, рад. 

Элементный состав синтезированных по-
рошков определяли методом локального рент-
геноспектрального микроанализа (ЛРСМА, рас-
тровый электронный микроскоп JEOL-6510LV с 
системой энергодисперсионного микроанали-
за Bruker).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Согласно [6] разложение кристаллогидратов 

3d-элементов в микроволновом поле осущест-
вляется до оксидной фазы в несколько ступе-
ней. Изначально растворы кристаллогидратов 
поглощают микроволновое излучение за счет 
кристаллизационной воды. При температурах 
130–180 °С начинается гидролиз солей с фор-
мированием в качестве промежуточных продук-
тов оксо- и гидроксосоединений. Образующие-
ся после разложения солевых композиций вы-
сокодисперсные частицы оксидов, равномерно 
распределенные по реакционному объему, спо-
собны активно взаимодействовать друг с другом. 
Значительный вклад вносит и специфическое 
«нетермическое» воздействие микроволнового  
излучения, связанное с генерацией ионных то-
ков на межкристаллитных границах, интенсив-
ность которых существенно возрастает в высо-
кодисперсных системах. Таким образом, мик-
роволновое излучение стимулирует разложение 
солевых прекурсоров, дегидратацию и синтез 
YFeO3 за счет однородности и высокой скорости 
микроволнового нагрева и ускорения процессов 
«зародышеобразования» под влиянием «нетер-
мических» эффектов [7, 8].

Синтез феррита иттрия под действием мик-
роволнового излучения при рН = 9  приводит к 
формированию многофазных образцов, о чем 
свидетельствуют данные РФА (рис. 1). Поэтому 
в качестве оптимального значения рН раствора 
прекурсоров было выбрано рН = 7, что позволя-
ло формировать практически однофазные об-
разцы YFeO3 [9]  с незначительным содержани-
ем оксида иттрия (рис. 2). По данным РФА ме-
тодом «корундовых чисел» [10] установлено, что 
содержание примеси в недопированном YFeO3 
не превышает 3 %, а в образцах NiхY1–хFeO3 – 4 %. 
Снижение температуры отжига с 750 °C до 650–
600 °C приводило к уширению рефлексов фер-
рита иттрия на дифрактограммах, что, видимо, 
связано с уменьшением степени кристалличнос-
ти образцов. Поэтому в дальнейшем отжиг осу-
ществляли при 750 °C. Отсутствие на дифрактог-
раммах никельсодержащих фаз свидетельству-
ет о встраивании ионов Ni2+ в кристаллическую 
решетку феррита иттрия.

В силу близости атомных характеристик и 
кристаллохимических параметров никель дол-
жен встраиваться в решетку феррита иттрия в 
положение железа. Этому, по всей видимости, 
должны способствовать и более близкие ради-
усы ионов Ni2+ и Fe3+ (по данным [11] – 0.083 nm 
для Ni2+ и 0.079 nm для Fe3+) по сравнению  с ра-
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Рис. 1. Дифрактограмма образца YFeO3, синтезированного  
под воздействием микроволнового излучения при рН = 9

[Fig. 1. Diffraction pattern of the YFeO3 sample synthesized under microwave radiation at pH = 9]

Рис. 2. Дифрактограммы образцов, синтезированных  под воздействием микроволнового излучения 
при рН = 7: 1 -  YFeO3, 2  - Ni0.05Y0.95FeO3, 3 -  Ni0.10Y0.90FeO3, 4 - Ni0.15Y0.85FeO3

[Fig. 2. Diffraction patterns of samples synthesized by the microwave radiation at pH = 7: 1 -  YFeO3, 2  - 
Ni0.05Y0.95FeO3, 3 -  Ni0.10Y0.90FeO3, 4 - Ni0.15Y0.85FeO3] 
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диусом иона Y3+ (0.090 nm). Однако сдвиг само-
го интенсивного рефлекса YFeO3 на дифрактог-
раммах в сторону меньшего значения угла 2q 
при увеличении степени допирования никелем 
(рис. 3) указывает  на встраивание ионов нике-
ля на место иттрия, на что обращали внимание 
и авторы [12]. Таким образом, однозначно гово-
рить о встраивании допанта в положение желе-
за либо иттрия на данном этапе достаточно за-
труднительно.

Расчет параметров и объема элементарной 
ячейки синтезированных образцов ферритов в 
программе «UnitCell» (табл. 1) выявил тенденцию 
уменьшения как параметров (хотя и несколько 
немонотонную), так и объема ячейки с ростом 
степени допирования YFeO3 никелем. Данный 
факт свидетельствует о встраивании иона Ni2+ 

(ионный радиус 0.083 nm)  в положение иона с 
большим радиусом, а именно Y3+ (0.090 nm).

Расчет ОКР для синтезированных образцов 
ферритов по формуле Шеррера показал, что 
средний размер частиц YFeO3 и NiхY1–хFeO3 на-
ходится в диапазоне 200–300 nm (табл. 2), при-
чем для допированного феррита диаметр час-
тиц в среднем на 100 nm меньше недопирован-
ного YFeO3. 

В табл. 3 представлены результаты элемент-
ного анализа однофазных образцов NiхY1–хFeO3, 
так как выделение второй фазы затрудняет оп-
ределение их реального состава. Согласно дан-
ным ЛРСМА образцы NiхY1–хFeO3 содержат в сво-
ем составе никель, однако его содержание мень-
ше номинальной степени допирования. Тем не 
менее, с увеличением степени допирования фер-
рита иттрия, содержание никеля в синтезиро-
ванных образцах также возрастает. Максималь-
ная реальная степень допирования феррита ит-
трия никелем составляет х = 0.12.

Рис. 3. Зависимость значения угла 2q самого интенсивного рефлекса YFeO3 
от степени допирования никелем

[Fig. 3. Dependence of the angle 2q of the most intense YFeO3 refl ex on nickel doping] 

Таблица 1. Параметры и объем элементарной ячейки синтезированных образцов 
YFeO3 и NiхY1–хFeO3

[Table 1. Parameters and volume of the unit cell of synthesized YFeO3 and NiхY1–хFeO3 samples]

Параметры 
ячейки, Å
[Cell para-
meters, Å]

Эталон YFeO3
[Standard YFeO3] 

Образец № 1 
YFeO3

[Sample No. 1 
YFeO3]

Образец № 2 
Ni0.05Y0.95FeO3
[Sample No. 2 
Ni0.05Y0.95FeO3]

Образец № 3 
Ni0.10Y0.90FeO3
[Sample No. 3 
Ni0.10Y0.90FeO3]

Образец № 4 
Ni0.15Y0.85FeO3
[Sample No. 4 
Ni0.15Y0.85FeO3]

a 5.2819 5.28359 5.21246 5.24684 5.19749
b 5.5957 5.59712 5.62689 5.58342 5.58931
c 7.6046 7.60705 7.58622 7.55702 7.61134

Объем, (Å)3 224.8 224.9621 222.5033 221.3850 221.1126
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Таблица 2. Размер ОКР (данные РФА) частиц NiхY1–хFeO3 с номинальным содержанием никеля x 
от 0 до 0.15

[Table 2. Average particle diameter of all samples NiхY1–хFeO3 with a nominal nickel content of x 
from 0 to 0.15]

ОКР,
nm

Образец № 1 
YFeO3

[Sample No. 1 
YFeO3]

Образец № 2 
Ni0.05Y0.95FeO3
[Sample No. 2 
Ni0.05Y0.95FeO3]

Образец № 3 
Ni0.10Y0.90FeO3
[Sample No. 3 
Ni0.10Y0.90FeO3]

Образец № 4 
Ni0.15Y0.85FeO3
[Sample No. 4 
Ni0.15Y0.85FeO3]

D1 386±13 167±4 175±3 104±2

D2 311±8 227±6 174±7 305±6

D3 237±6 185±5 223±8 239±4

Daver 311±9 193±5 191±6 216±3

Таблица 3. Результаты элементного анализа (ЛРСМА) образцов NiхY1–хFeO3  

[Table 3. The results of elemental analysis of samples NiхY1–хFeO3]

Номинальный
состав образцов (Н)

[Nominal composition
sample (N) ]

Элементный состав, ат. %
[Elemental composition, at. %]

Реальный состав
образцов (Р)

[Real composition
sample (R)]Y Ni Fe O

Ni0.05Y0.95FeO3 10.57±1.41 0.54±0.08 16.11±1.56 71.64±1.81 Ni0.034Y0.65FeO4.45

Ni0.1Y0.9FeO3 14.86±1.54 1.00±0.11 17.18±1.62 66.95±1.70 Ni0.058Y0.86FeO3.89

Ni0.15Y0.85FeO3 9.76±1.32 2.08±0.18 17.25±1.64 70.91±1.78 Ni0.121Y0.57FeO4.11

Таким образом, активация синтеза феррита 
иттрия микроволновым излучением значитель-
но увеличивает скорость процесса, снижает тем-
пературу отжига и обеспечивает высокую хими-
ческую гомогенность образцов (РФА).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Разработана методика активированного мик-

роволновым и ультразвуковым излучением син-
теза нанопорошков YFeO3 и NixY(1–x)FeO3. Резуль-
таты РФА подтвердили высокую химическую го-
могенность синтезированных образцов. Наличие 
никеля в допированных образцах  NixY(1–x)FeO3 
(данные ЛРСМА) при отсутствии рефлексов ни-
кельсодержащих фаз на дифрактограммах (дан-
ные РФА) свидетельствует о встраивании ионов 
Ni2+ в кристаллическую решетку феррита иттрия. 
Сдвиг самого интенсивного рефлекса YFeO3 на 
дифрактограммах нанопорошков NixY(1–x)FeO3 в 
сторону меньшего значения угла 2q, уменьшение 
объема элементарной ячейки допированных об-
разцов ферритов при увеличении степени допи-
рования никелем являются аргументами в поль-
зу встраивания Ni2+ в кристаллической решетке 
YFeO3 в положение Y3+.
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Abstract
Purpose. Nanocrystals, thin fi lms, heterostructures based on nanoscale doped yttrium ferrite 
are promising AS functional magnetic materials. Solid-phase synthesis of ferrite-based materials 
requires prolonged heating to temperatures of up to 1500 °C, which signifi cantly increases energy 
costs.  It is a pressing challenge to synthesize multifunctional nanomaterials based on yttrium 
ferrite using simple and low-cost methods. The purpose of this work was toe synthesise 
nanopowders of undoped and nickel-doped YFeO3 under the influence of microwave 
radiation.  
Methods and methodology. Microwave radiation stimulates decomposition of salt precursors, 
dehydration and synthesis of yttrium ferrite due to homogeneity and high speed of microwave 
heating and acceleration of the processes of the “nucleation” under the infl uence of “nonthermal” 
effects.  It was established by the XRD method that the synthesis carried out at pH = 7, the 
impurity content in undoped YFeO3 does not exceed 3 %, and 4 % in NiхY1-хFeO3 samples.  
Results. The presence of nickel in the doped samples of NixY(1-x)FeO3 (EPXMA data) in the absence 
of nickel-containing phases on diffraction patterns indicates the incorporation of Ni2+ ions into 
the crystal lattice of yttrium ferrite, presumably in the Y3+ position. This is confi rmed by the shift 
of the most intense YFeO3 refl ection on the diffractograms of NixY(1-x)FeO3 nanopowders to a 
smaller angle 2q and a decrease in the unit cell volume of doped yttrium ferrite samples with an 
increase in nickel doping from 0.05 to 0.15.  The size of the coherent scattering regions of the 
synthesized YFeO3 and NiхY1–хFeO3 samples is in the range of 200–300 nm.
Conclusions. Activation of the synthesis of yttrium ferrite by microwave radiation signifi cantly 
increases the speed of the process, lowers the annealing temperature, and ensures high chemical 
homogeneity of the samples.

Keywords: microwave synthesis, yttrium orthoferrite, doping. 
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