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Abstract: Cerium phosphate micro-nano spheres were synthesized by a hydrothermal method using cerium 
nitrate and H6P4O13 as the PO4

3- source, without template and surfactant. The as-prepared samples were 
characterized by X-ray diffraction (XRD), Scanning electron microscope (SEM), and Fourier transform 
infrared spectroscopy (FT-IR) measurements. The result showed that dispersive cerium phosphate 
micro-nano spheres were obtained at 120℃ and pH=1-2. Average particle size of cerium phosphate was 
about 1μm. The crystal structure of CePO4 depended on the preparation temperature .The hexagonal crystal 
structure were transformed monazite-type monoclinic cerium phosphate after heat- treat. 
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摘  要：本文以硝酸铈、多聚磷酸为原料，在无添加剂和模板的条件下采用水热法合成磷酸铈微纳米
球。借助扫描电子显微镜（ FE-SEM），X 射线衍射（XRD），红外光谱（FTIR）等测试技术对所制
备的样品进行表征。结果表明：在酸性 pH=1-2，反应温度为 120℃时可以得到分散性较好的磷酸铈微
纳米球，其粒径为 1μm 左右。XRD 测试结果表明纳米球为六方相晶体结构，经煅烧处理后晶型则转
变成单斜晶系独居石结构。 
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1 前言 

近年来，许多研究者发现通过改变材料的微观形

貌和颗粒尺寸可以使之具有一些普通材料所不具备的

性能。许多一维无机纳米材料, 如纳米管、纳米线、

纳米带、纳米棒等因为其在电子学、光学、记忆元件

等方面的潜在应用而引起了人们的极大关注[1-3]。这些

纳米结构材料因为特殊的量子效应和小尺寸效应而具

有特殊的性能[4,8]。由于稀土正磷酸盐在真空紫外光的

激发下具有很高的发光效率，其合成温度较低，色坐

标值高，具有良好的化学稳定性和热稳定性，已被广

泛应用在各种照明和显示仪器上，因此，人们对稀土

磷酸盐发光材料的研究具有极大的兴趣[5,6]。目前对一

维的六方相LaPO4, CePO4纳米材料线状，棒状结构的

制备及其荧光性能的研究较多，而对其他形貌，晶型

结构研究较少[6]。本文是用水热法制备球形的CePO4

微纳米材料，并对它的晶型结构及其微观形貌进行研

究。 

2.实验部分 

2.1 CePO4 微纳米球的合成 

   以多聚磷酸（H6P4O13 化学纯CP, ≥80.0%，国药

集团化学试剂有限公司）和Ce(NO3)3·6H2O(分析纯AR, 

≥99.0%，国药集团化学试剂有限公司）为原料。首先

称取一定量的H6P4O13于烧杯中加入蒸馏水搅拌均匀

(0.4M)，并加热到一定温度，随后加入Ce(NO3)3·6H2O

水溶液，调整pH值为1，磁力搅拌0.5h，倒入聚四氟乙

烯的高压釜内密封， 于确定温度下恒温12h,最后取出

冷却至室温，离心分离，并放在80℃的空气中干燥，
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收集样品。 

2.2样品分析与表征 

用日本电子公司的JSM-6700F冷场发射扫描电子

显微镜（SEM）观察制得样品的形貌；使用日本理学

D/max-rA型X射线衍射仪（XRD）上，对样品晶型物

相分析，测试条件为铜靶型，管流电压为40kV／

80mA ，步长为 0.02 ；使用德国布鲁克公司的

TENSOR-27红外光谱仪（IR）,对样品进行红外分析。 

3 结果与讨论 

3.1 XRD分析 

图1为不同反应温度下的CePO4 纳米材料的XRD 

图谱。当反应温度较低时，对反应产物进行指标化分

析，可知其晶胞参数为：a=0.7062,c=0.6470与标准的

六方相CePO4（a=0.7057,c=0.6439）较为吻合，故为六

方相晶体结构。由图可知120℃时晶面指数(200)的衍

射强度最大，衍射峰形最尖锐，样品结晶程度更高，

说明合成产物晶型的生长方向与反应温度有关。当反

应温度为140℃时，有一些杂峰出现，经分析为杂质

CeP2O7，CePO3盐所致。 
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Figure 1. XRD patterns of CePO4 prepared by hydro-thermal at 

different temperature（A：100℃; B：120℃;C： 140℃；D： 

heat-treatment at 800℃） 

图 1 不同温度水热条件下产物 CePO4的 XRD 图谱（A：100℃；B：

120℃；C：140℃；D：800℃热处理） 

 

这是由于反应中磷酸电离出H2PO4
-,HPO4

2-,PO4
3-

离子形式，而磷酸二氢盐在高温时易转为焦磷酸或偏

磷酸的形式。样品经热处理后，进行指标化分析知晶

型为单斜晶系独居石结构。原曲线在14.6°左右处的衍

射峰消失，表明经热处理后样品失去结晶水，且处理

后的峰型更加尖锐，说明结晶更加完全。 

3.2 样品微观形貌 

图2是所制得样品的扫描电镜的图片，由a图可看

出所得的纳米粒子的分散性较好，形貌也比较一致，

粒径在几百纳米到2μm之间；由b图可以看出产物的形

貌为球形体。 

    

 
（a） 

 

(b) 

Figure 2 SEM images of CePO4 prepared by hydro-thermal at 

pH=1 

图 2.pH=1 的水热条件下产物 CePO4的 SEM 图像 
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4 结论  3.3 FRIR光谱分析 

以硝酸铈和多聚磷酸为原料，在无添加剂和模板

的条件下，采用水热合成法在120℃，pH=1时合成的

CePO4微纳米球。通过SEM观察可知CePO4微纳米级尺

寸为1-2μm, 并且分散性较好。 

图3为CePO4纳米材料的红外吸收光谱图。由图可

观察到在3469.18,1631.19cm-1处出现的吸收峰为H-O

基团的伸缩振动，弯曲振动峰，1027.80 cm-1处的强吸

收峰为PO4
3- 四面体的非对称伸缩振动 (ν3)，而

542.35,623.30 cm-1处的两个吸收峰为O-P-O键的弯曲

振动，由以上的分析可知，合成的产物是纯的磷酸正

盐，不存在P2O7基团的振动[7]。 
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