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Abstract 
Using the Nano 317 laser particle size analyzer to study the particle size of nanometer Gd2O3:Er3+, 
respectively investigates the dispersion medium, Nano Gd2O3:Er3+ solution concentration, kind 
and amount of dispersants, ultrasonic oscillation and static time and so on processing conditions 
on measurement of particle size. The results showed that the distilled water as dispersion me-
dium, nano Gd2O3:Er3+ concentration is 0.1 g/l, 1 g/l sodium hexametaphosphate as dispersant, 
ultrasonic time greater than 30 min, laser particle size analyzer to determine value achieve stabil-
ity, particle size measurement and scanning electron microscopy (sem) results. 
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摘  要 

利用Nano 317型激光粒度分析仪对纳米Gd2O3:Er3+的粒径测定样品处理方法进行研究，分别考察了分散
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介质、纳米Gd2O3:Er3+溶液的浓度、分散剂种类及用量、超声震荡和静置时间等处理条件对粒径测定的

影响。结果表明：以蒸馏水为分散介质，纳米Gd2O3:Er3+的浓度为0.1 g/l，1 g/l六偏磷酸钠为分散剂，

超声时间大于30 min时，激光粒度分析仪测定值达到稳定，测得粒径大小与扫描电镜结果一致。 
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1. 引言 

氧化钆具有物理、化学性质稳定、无毒性以及较低的声子频率的发光材料，在太阳能电池，生物医

疗、发光材料、核磁共振成像和半导体制造[1] [2] [3] [4]等领域具有广阔的应用前景。氧化钆粒径大小对

其工艺性能和使用性能具有重要影响。纳米级粒度尺度的氧化钆粉体，颗粒间的相互作用力强烈，易于

团聚。因此，一般条件下对粉体粒径的测量很难反应其真实粒径大小[5]。 
目前对粉体粒度大小的测定主要有筛析法、显微镜法、沉降法、激光粒度法[6]。其中根据动态光散

射方法测量纳米粒子的仪器激光粒度仪，因其具有测试速度快、操作方便、重复性好和测试范围宽等优

点，成为测量粉体粒度应用最广泛的仪器。激光粒度仪测定粉体粒径，要求被测样品在分散介质中分散

均匀，无团聚和沉降现象发生[7] [8]。一般条件下利用激光粒度仪进行测量时只是进行简单称量然后超声

震荡十分钟，简单分散根本无法使团聚的纳米颗粒完全分开，且简单分散对时间要求严格，超声完毕必

须立刻测量，否则颗粒沉降或者团聚无法反应真实粒径。所以探讨一种准确、稳定的分散方法十分必要。

而利用激光粒度分析仪测粒度的关键技术在于粉体颗粒在液体介质中的分散和稳定，在测量之前必须选

择合适的分散介质、分散剂等制成分散悬浮液，并借助超声震荡、搅拌等使聚集颗粒分散为最原始粒子，

且在分散介质中保持良好稳定的分散状态。本文以微乳液法制备的纳米级 Gd2O3:Er3+荧光粉体，用 Nano 
317 型激光粒度分析仪对测定的前期处理条件进行探讨研究，致力于找到一种测量准确、稳定的分散方法。 

2. 实验部分 

2.1. 实验仪器与试剂 

仪器：电子天平，BSR24S，赛多利斯科学仪器有限公司；数控超声波，KQ-250DB，昆山市超声仪

器有限公司；扫描电子显微镜，S-4800-1，日本 HITACHI 公司；激光粒度分析仪，Nano 317，Madvern
公司。 

药品：Gd2O3:Er3+ (微乳液法自制)；无水乙醇，分析纯，天津市永大化学试剂有限公司；六偏磷酸钠，

分析纯，天津市大茂化学试剂厂；十二烷基硫酸钠，分析纯，天津市大茂化学试剂厂；CTAB，分析纯，

北京博奥拓达科技有限公司；聚乙二醇，化学纯，国药集团化学试剂有限公司；OP-10，分析纯，天津市

大茂化学试剂厂。 

2.2. 实验方法 

1) 称量一定质量的样品粉末置于 250 ml 的烧杯中； 
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2) 用量筒取 50 ml 分散介质(水、乙二醇、无水乙醇)置于烧杯中； 
3) 称取一定质量的分散剂(六偏磷酸钠、十六烷基三甲基溴化铵(CTAB)、辛基苯酚聚氧乙烯醚

(OP-10)、聚乙二醇 4000、十二烷基硫酸钠)加入上述溶液中； 
4) 将配置好的液体用保鲜膜密封，置于 25˚C的超强超声波中超声一定的时间。 
5) 用胶头滴管取吸取上述液体置于比色皿，用激光粒度仪测其粒径分布。 

3. 分析与讨论 

3.1. 粉体 Gd2O3:Er3+原始状态 

由图 1 纳米 Gd2O3:Er3+的扫描电镜结果可知，制得纳米颗粒的形貌为球形，粒径范围约为 40 nm 左

右，但是颗粒之间团聚严重，若用激光粒度分析仪进行简单分散处理，测量结果很难反应其真实粒径。 
为了对比通过常规分散处理由激光粒度仪测得的粒径范围与扫面电镜测得的粒径范围的差异，称取

10 mg 样品置于 250 ml 的烧杯中，加入 50 ML 无水乙醇超声 10 min，用激光粒度分析仪测其粒径大小。

由图2可知经简单分散处理样品的粒径大小从171 nm到472 nm，粒径分布范围较大，平均粒径约为265 nm。 
 

 
Figure 1. Scanning electron micrograph of Gd2O3:Er3+ 
图 1. Gd2O3:Er3+的 SEM 图谱 

 

 
Figure 2. Particle diameter diagram of powder Gd2O3:Er3+ 
图 2. 粉体 Gd2O3:Er3+的粒径图 
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通过对比图 1 和图 2 可知，通过常规分散处理由激光粒度分析仪测得粒径大小与真实值差别较大，

样品发生了团聚，实际测量粒径大小为二次团聚的结果，不能反应样品真实粒径。为了减少团聚对粒径

测量的影响，寻找最佳分散条件，接下来分别对分散介质、溶质的浓度、分散剂、分散剂浓度、超声时

间以及最佳分散条件下静置时间对分散效果影响进行探讨。 

3.2. 分散介质对粒度测量结果的研究 

对粉体颗粒分散介质的选择一般根据润湿原则和界面张力原则。润湿原则通常指颗粒与颗粒之间的

界面被颗粒与溶剂、分散剂等界面替代的过程。界面张力原则指颗粒之间的总的界面张力必须足够大，

才能使颗粒之间存在相互斥力，防止团聚、沉降[9]。除了润湿和界面张力原则外还应考虑低成本、无毒、

无害、无腐蚀性等条件。 
从图 3 和表 1 可以看出，分别以水、无水乙醇、乙二醇为分散介质时，以水为分散介质粒径分布相

对较窄，粒径相对较小。而以乙醇和乙二醇为分散介质，超声相同时间，由激光粒度仪测得样品 Gd2O3:Er3+

粒径分布范围较宽。虽然乙醇、乙二醇相对于水的润湿效果较好，但其界面张力较小，超声结束后粒径 
 

 
Figure 3. Percentage of different particle sizes in different dispersed media: (A) water; 
(B) anhydrous ethanol; (C) glycol 
图 3. 不同分散介质下不同粒径的百分含量图：(A) 水；(B) 无水乙醇；(C) 乙二醇 

 
Table 1. The mean particle size of different dispersible medium 
表 1. 不同分散介质下的平均粒径 

分散介质 平均粒径/nm 

水 190.0 

无水乙醇 265.6 

乙二醇 412.5 
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沉降速度较快，沉降过程中小颗粒与小颗粒又团聚在一起。所以从图中可以看出乙醇、乙二醇在粒径分

布图中分别占 9 个点和 7 个点。而水为 5 个粒径分布点。从平均粒径表中也可以看出以水为分散介质时，

分散效果较好平均粒径最小。所以选择作水作为分散介质。 

3.3. Gd2O3:Er3+的浓度对粒度测量的研究 

分别取一定量的样品置于烧杯中加入 50 ml 蒸馏水配成浓度分别为 0.05 g/L、0.1 g/l、0.15 g/l、0.2 g/l、
0.25 g/l 超声 10 min，用激光粒度分析仪测其粒径。 

由图 4 和表 2 可知，在一定范围内，随着粉体 Gd2O3:Er3+浓度的增加测量粒径变大，粒径范围变宽，

当浓度小于 0.1 g/l 时，粉体 Gd2O3:Er3 的浓度偏低，达不到仪器测量所需要的遮光度范围，所以测得粒径

较小误差较大。在总体积一定的前提下，粉体 Gd2O3:Er3 浓度变大，颗粒数目增多，颗粒之间更加紧凑，

在超声条件过程中颗粒动能变大，由于空间不足分散开的颗粒重新团聚，粒径增大，粒径分布变 
 

 
Figure 4. The percentage of Gd2O3:Er3+ particle diameter at different concentrations: (A) 
0.05 g/l; (B) 0.10 g/l; (C) 0.15 g/l; (D) 0.20 g/l; (E) 0.25 g/l 
图 4. 不同浓度下 Gd2O3:Er3+粒径的百分含量图：(A) 0.05 g/l；(B) 0.10 g/l；(C) 0.15 
g/l；(D) 0.20 g/l；(E) 0.25 g/l 

 
Table 2. Average particle size of samples at different concentrations 
表 2. 不同浓度下样品的平均粒径 

样品浓度 平均粒径/nm 

0.05 g/l 37.25 

0.10 g/l 194.0 

0.15 g/l 225.3 

0.20 g/l 232.8 

0.25 g/l 265.6 
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宽。且粉体浓度较大颗粒数目较多时，当光打到颗粒表面容易发生多次散射，造成测量粒径变大。所以

当粉体 Gd2O3:Er3 浓度为 0.1 g/l 时，分散效果相对较好，平均粒径为 194 纳米。 

3.4. 分散剂对粒度测量的影响  

3.4.1. 不同分散剂对粒度测量的影响 
纳米氧化钆掺杂铒具有较大的比表面积，在水中极易团聚，造成测量结果不真实。加入表面活性剂

增大颗粒表面间的静电斥力，提高颗粒间的分散性，防止颗粒在热运动的过程中团聚。通常分散粉体的

分散剂包括无极分散剂和有机高分子分散剂。无机分散剂通过静电吸附、特定吸附从而使粒子带电，使

表面静电斥力增大，阻碍颗粒团聚[10]。有机高分子分散剂通过吸附在粒子表面，增大空间位阻效应，防

止颗粒之间聚集，达到分散的目的。实验分别以六偏磷酸钠、CTAB、OP-10、聚乙二醇 4000、十二烷基

硫酸钠为分散，探讨其对 Gd2O3:Er3+分散结果的影响。称取 5 mg 样品和一定量的上述分散剂置于烧杯中，

加入 50 ML 蒸馏水，使分散剂的浓度为 1.5 g/l，放入超声波中超声 10 min 后测量。 
通过图 5 可以得到在分散剂浓度相同条件下，以六偏磷酸钠为分散剂时，六偏磷酸钠吸附于颗粒表

面使其静电斥力最大，分散效果最好。从表 3 可知以六偏磷酸钠为分散剂时平均粒径最小为 95 纳米。 

3.4.2. 分散剂浓度对粒度测量的影响 
以六偏磷酸钠为分散剂，研究分散剂的浓度对纳米氧化钆掺杂铒的影响。分散条件如下：分散介质

为去离子水，样品的浓度为 0.1 g/l，改变分散剂的浓度分别为 0.5 g/l、1.0 g/l、1.5 g/l、2.0 g/l。超声 10 min，
用激光粒度分析仪测其浓度，测得结果如图 6 与表 4 所示。 

从图 6 与表 4 中可以看出随着六偏磷酸钠浓度的增加，粒径先减小后变大，这是由于加随着六偏磷  
 

 
Figure 5. Percentage of particle size of different dispersants: (A) sodium hexameta-
phosphate as dispersant; (B) CTAB as a dispersant; (C) sodium dodecyl sulfate is dis-
persant; (D) the OP - 10; (E) polyethylene glycol (400) as dispersant 
图 5. 不同分散剂下粒径的百分含量图：(A) 六偏磷酸钠为分散剂；(B) CTAB 为分

散剂；(C) 十二烷基硫酸钠为分散剂；(D) OP-10；(E) 聚乙二醇(400)为分散剂 
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Table 3. Average particle size measured by different dispersants 
表 3. 不同分散剂测得的平均粒径 

分散剂 平均粒径/nm 

六偏磷酸钠 95.0 

CTAB 171.3 

十二烷基硫酸钠 198.9 

OP-10 147.7 

聚乙二醇(4000) 127.5 

 
Table 4. Effects of dispersant concentration on average particle size 
表 4. 分散剂浓度对平均粒径的影响 

分散剂浓度/g/l 平均粒径/nm 

0.5 110.25 

1.0 62.30 

1.5 93.10 

2.0 105.42 

 

 
Figure 6. Content of particle size of sodium hexametaphosphate (A) 0.5 g/l; (B) 1.0 g/l; 
(C) 1.5 g/l; (D) 2.0 g/l 
图 6. 不同浓度六偏磷酸钠的粒径百分含量图：(A) 0.5 g/l；(B) 1.0 g/l；(C) 1.5 g/l；
(D) 2.0 g/l 

 
酸钠加入量增加使颗粒表面的电位增加，颗粒表面双电子层的静电斥力变大，使团聚的大颗粒分散开来，

小颗粒所占的百分比增大。当浓度达到 1.0 g/l 时双电层的斥力达到最大，有效抑制颗粒团聚，分散效果
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较好。随着分散剂浓度继续变大，双电层受到挤压而被破坏，使颗粒之间的静电斥力变小，在范德华力

的作用下小颗粒又聚集到一起，失去分散效果[11]。所以从测量数据中可以得到当六偏磷酸钠的浓度为

1.0 g/l 时分散效果相对较好。 

3.5. 超声时间对粒度测量的影响 

称取 5 mg 样品和 0.05 g 六偏磷酸钠于 100 ml 烧杯中，加蒸馏水定容至 50 ml，在 250 w 的超声强度

下进行超声分散，利用激光粒度分析仪测其粒径，探讨超声时间对颗粒分散性的影响。 
分析图 7 和表 5，当超声十五分钟时样品的粒径主要分布在四个点区，随着超声时间增加到 20 min，

粒径分布左移，大颗粒被分散开，小颗粒所占的百分比增加。继续增加超声时间，大颗粒所占的百分比

降低，粒径被分散为初始粒径不变。当超声 30 min 时，测量结果趋于稳定，继续增加超声时间，粒径不

发生变化。所以选用超声 30 分钟为最佳分散时间。且超声 30 min 后由激光粒度分析仪测得粒径大小与

扫描电镜结果一致。 
 

 
Figure 7. The percentage of particle size at different ultrasound time: (A) 15 min; (B) 20 
min; (C) 25 min; (D) for 30 min 
图 7. 不同超声时间下粒径的百分含量图：(A) 15 min；(B) 20 min；(C) 25 min；(D) 
30 min；(E) 35 min 

 
Table 5. Effects of ultrasonic time on average particle size 
表 5. 超声时间对分平均粒径的影响 

超声时间/min 平均粒径/nm 

1555.04 2052.85 

25 47.61 

30 40.73 

35 40.71 
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3.6. 静置时间对粒度测量的影响 

在最佳分散条件下，通过测量不同静置时间粒径的变化，探讨分散体系的稳定性。有表 6 可知，在

一定时间范围内随着时间的延长，粒径几乎不发生变化。 

3.7. 最佳条件下粒径测量 

以水分散介质，溶质 Gd2O3:Er3+ 的浓度为 0.1 g/l，以六偏磷酸钠为分散剂，六偏磷酸钠浓度为 1 g/l，
超声 30 min，用激光粒度仪测得粉体粒径为 40.12 nm，且粒径分布较窄与扫描电镜测量结果最接近(图 8，
由于激光粒度仪和扫描电镜对同一样品取样时具有随机性以及人为和仪器误差的影响，粒径波动范围 0.1
纳米属于正常范围)。 

4. 结论 

采用 Nano 317 型激光粒度分析仪对纳米 Gd2O3:Er3+粉体粒度测定样品处理方法进行研究，结果表明：

在以水为分散介质，纳米 Gd2O3:Er3+粉体的浓度为 0.1 g/l，六偏磷酸钠为分散剂且浓度为 1 g/l，超声震荡

时间大于 30 min 时激光粒度分析仪测量值达到稳定，所测得粒径大小与扫面电镜结果一致且短时间静置  
 

Table 6. The sample particle size under different incubation time 
表 6. 不同静置时间下样品粒径 

时间/min 粒径/nm 

30 39.25 

60 40.16 

90 42.37 

120 39.20 

150 40.55 

180 41.69 

 

 
Figure 8. Particle size map of optimal dispersion conditions 
图 8. 最佳分散条件下粒径图 
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对粒径分布没有影响。 
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