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【摘要】　利用 GNＧ２型高能球磨机研磨了 Y２O３ 粉末晶体,用BTＧ１６００图像颗粒分析仪对研磨时间为０h和２０h
的两份样品进行了分析．室温条件下,利用 X射线衍射实验检测了晶体结构的变化,并且利用 RIETANＧ２０００程序

进行了晶体结构精修得到了原子热振动的大小．运用 MEM 解析方法实现了２D(平面)和３D(立体)的等高电子密

度分布的可视化．
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１引　　言

氧化钇是一种非常重要的稀土氧化物,具有稀

土元素独特的４f层电子结构[１]．室温下呈现立方相

结构,具有良好的耐热、耐腐蚀性和高化学稳定

性[２Ｇ３]等特 点,在 陶 瓷 材 料、激 光 元 件[４]、荧 光 材

料[５]、材料掺杂[６]和催化[７]等方面有广泛的应用．
Rietveld解析方法在精修晶体结构方面的应用

非常广泛,Xianglian[８Ｇ１０]、ZhaoMinlan[１１]等人通过

解析晶体在X射线、中子衍射实验中产生的热漫散

射强度得出了原子间相关效应值,从而推导得到晶

体的原子间力常数．
本研究对 Y２O３ 粉末晶体进行了研磨,运用

BTＧ１６００图像颗粒分析仪分别检测了研磨时间为０
h和２０h的两份 Y２O３ 样品,并对两种样品进行 X
射线衍射实验,用 RIETENＧ２０００[１２]程序精修了晶

体结构,利用 Maximum EntropyMethod(MEM)
解析 方 法 通 过 PracticeIterative MEM Analyses
(PRIMA)程序和VisualizationofElectron/Nuclear
Densities(VEDN)[１３]程序将等高电子密度分布可

视化,与 Y２O３ 结构模型进行比较．

２实验和结果

首先,采用 GNＧ２型高能球磨机研磨氧化钇粉

末晶体,将研磨时间为０h和２０h的两份样品分别

用BTＧ１６００图像颗粒分析仪进行分析,显微镜下图

像如图１,其中 (a)为球磨０h的氧化钇图像,(b)为

球磨２０h的氧化钇图像,分析结果表示在表１中．

图１　显微镜下(a)０h和 (b)２０h球磨的氧化钇的图像



表１　BTＧ１６００图像颗粒分析仪分析结果

球磨时

间/h

颗粒

数目

最大粒

径/μm

平均粒

径/μm

比表面

积/m２/g

０ ９２０ ２．５９ ０．８５ ０．３７５

２０ ７７４ ０．９８ ０．４７ ０．８４１

　　从图１可知,研磨时间为０h的氧化钇呈现不

规则矩形,经过２０h的球磨过程,氧化钇颗粒在相

同的放大倍数下与原始样品比较,粒径明显减小,
平均粒径由０．８５μm 减少到０．４７μm;形状也发生

了改变,由原来的不规则矩形变为类球形的细小微

粒．从表１可以很明显的看出,研磨时间为０h的氧

化钇与研磨时间为２０h的氧化钇相比,最大粒径减

小,平均粒径减小,比表面积明显增大．
利用东北大学X’PertPRD MPD型 X射线衍

射仪进行了衍射实验,使用的 X射线的波长为１．５４
Å,扫描范围１０°~９０°,在室温条件下,分别对研磨

时间为０h和２０h的两份样品进行 X射线衍射实

验,实验结果如图２所示．

图２　研磨０h和２０h的 Y２O３ 的 X射线衍射结果

对比图２中的两图,可知０h和２０h的氧化钇

衍射峰位置基本相同,说明 Y２O３ 的晶体结构没有

改变．衍射峰强度随研磨时间的增长而减小,峰宽

明显变大．说明 Y２O３ 粉末晶体的晶粒明显减小了．
与图１和表１中得到的结果相符．

３数据分析

Y２O３ 属 于 立 方 晶 系,空 间 群 为 Ia３(No．
２２６)[１４],结构模型如图３所示．根据 Rietveld解析

方法用RIETENＧ２０００程序精修了研磨时间为０h
和２０h的Y２O３ 晶体结构,精修图谱表示在图４中．

图３　Y２O３ 晶体结构模型

图４　研磨时间０h和２０hY２O３ 结构精修图谱

在图４中,点线表示 X射线衍射实验的实验结

果,实线是计算值,下方波动的线为两者的差值．从
精修结果可以看出研磨时间为０h和２０h的 Y２O３

的实验结果和计算结果匹配度很高．精修结果表示

在表２中,R 为判别因子,１０％以下时,代表精修得

到的晶体结构参数非常接近真实值;其中Rwp最能

反映拟合的优劣,Rwp的变化能指示精修方向,受到

衍射谱每点实测强度及所用背底强度准确性的影

响;Rp是实验与理论差的百分比;Re 是Rwp的期望
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值,是通过与测量强度有关的统计误差导出的;RI

和RF 是由衍射峰的积分计算而来;S 为比例因子,
是Rwp与Re 的比．

表２　Rietveld精修结果

XＧray ０h ２０h
Rwp/％ ３．９０ ４．１６
Rp/％ ２．８２ ２．９６
Re/％ １．３３ １．３９
RI/％ ３．８３ ３．５０
RF/％ ２．８８ １．５６

S ２．９３ ２．９８
表３　Y２O３ 的晶体结构参数

０h ２０h
a/Å １０．６０４５ １０．６０５４
xO/Å ０．３８８９３ ０．３９３３８
yO/Å ０．１４６９１ ０．１４７４０
zO/Å ０．３８６２４ ０．３８８４６
xY１/Å －０．０３０１１ －０．０３００８
yY１/Å ０ ０
zY１/Å ０．２５ ０．２５
xY２/Å ０．２５ ０．２５
yY２/Å ０．２５ ０．２５
zY２/Å ０．２５ ０．２５
BY１/Å２ ０．８３６ ０．８６１
BY２/Å２ ０．８０４ ０．８３４
BO/Å２ ０．５１７ ０．５３６

　　 表４　Y２O３ 的原子配位数与原子间距

Z
r/Å

０h ２０h
O－Y１ １ ２．２１６０ ２．１７２２
OＧY１ １ ２．２７１６ ２．２９３２
OＧY１ １ ２．２９１７ ２．２９３３
OＧY２ １ ２．３３４９ ２．３７７５
OＧO ２ ２．７９０７ ２．７８０４
OＧO ２ ２．９６３３ ３．０４４０
OＧO １ ３．２１４１ ３．１３８６
OＧO ２ ３．５０２９ ３．４７５１
OＧO ２ ３．６０９２ ３．５７１４
OＧO ２ ３．６４６３ ３．６５３０
OＧO １ ３．８０８３ ３．８５３０
Y１ＧO ２ ２．２１６０ ２．１７２２
Y１ＧO ２ ２．２７１６ ２．２９３２
Y１ＧO ２ ２．２９１７ ２．２９３３
Y１ＧY２ ２ ３．５３０７ ３．５３１２
Y１ＧY１ ４ ３．５４５１ ３．５４５６
Y１ＧY２ ２ ３．９８１４ ３．９８１５
Y１ＧY１ ４ ３．９９４２ ３．９９４３
Y２ＧO ６ ２．３３４９ ２．３７７５
Y２ＧY１ ６ ３．５３０７ ３．５３１２
Y２ＧY１ ６ ３．９８１４ ３．９８１５

　　表２是精修的结果,表３与表４是晶体结构精

修结果中的各种参数．表３中的a 为晶格常数,B 为

原子热振动的各向同性温度因子．从结果可看出,晶
格常数随研磨时间增大而稍微变大,而原子位置和

B 几乎没有变化．表４中,Z 代表原子配位数,r 表

示原子间的距离．从表４中可看出,研磨时间增长,
原子配位数Z 不变,原子间距离r稍微有变化．

图５　１０e/Å３ 附近０h和２０hY２O３ 的等高电子密度分布图

图６　(０１０)晶面的 (a)０h和 (b)２０hY２O３ 的电子密度分布图
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图５ 与图 ６ 是利用基于 MEM 解析方法的

PRIMA程序和 VEDN 程序,在１２８×１２８×１２８像

素中,计算得到的研磨时间为０h和２０h的 Y２O３

的３D(立体)和２D(平面)等高电子密度分布图谱,
从图中可看出原子位置和配位数几乎无变化．钇
(Y)原子的原子序数是３９,氧(O)原子的原子序数

为８,X射线是与电子相互作用,X射线对氧原子的

测量灵敏度不足,故图５与图６中只有钇(Y)原子

而没有显示出氧(O)原子附近的电子密度分布．若
需要显示氧原子,可做中子衍射实验．对比图５中的

两图,晶体结构没有随着晶粒线度的减小而改变;图

５与图３相比结构相同,证明了实验结果的准确．图

６中a、b两图中,Z代表电子密度,图a中,Z(min)

＝０．０７９,Z(max)＝１２７９．２９１．图 b中,Z(min)＝
４．２８７,Z(max)＝５５３．１３１．两幅图中圆点大小不同

的原因是观察的高度与电子密度范围不同,若观察

的高度与电子密度范围相同,则两幅图一样．

４结　　论

本次研究精修了研磨时间分别为０h和２０h
的 Y２O３ 的晶体结构,随着研磨时间增长,晶粒粒径

明显变小,晶格常数变大,得出了原子热振动的各向

同性温度因子B 的大小,B＝８π２ u２( ) ,u２ 代表反

射面法向方向的原子离开平衡位置平均平方位移,
与温度有关,温度不变,B 不变,与预计相符．证明了

实验结果的准确性．原子热振动与温度有关,研磨

时间分别为０h和２０h的两份Y２O３ 样品的X射线

衍射实验皆为室温下进行,原子热振动几乎没有区

别．在研究材料的热学性质时,B 是一个重要的参

数,它是计算电导率、德拜温度因子、原子热振动相

关效应、解析晶体振动和热漫散射的必要参数,对材

料的研究提供重要的理论和参考价值．
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【Abstract】　UsingGNＧ２highenergyballmillgrindingY２O３crystal,thetwosampleswereanalyzedbyBTＧ１６００

imageparticleanalyzerwhichgrindingtimeof０hand２０h．ThechangeofcrystalstructurewastestedbyXＧray
diffractionatroomtemperature．ThecrystalstructurewasanalyzedbyRIETANＧ２０００programandweobtainedthe

sizeofatomicthermalvibration ．Thevisualizationof２D (plane)and３D (cubic)wasrealizedby MEM analysis

method．
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