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Синтезированы координационные соединения иттрия(III) с карбамидом (Ur) и N,N-диметилацетами-
дом (DMAA) состава [Y(H2O)(Ur)2(NO3)3], [Y(Ur)3(NO3)3] и  [Y(DMAA)3(NO3)3]. С помощью физико-
химических методов анализа (элементный анализ, ИК-спектроскопия, РФА, РСА, термогравиметри-
ческий анализ, дифференциальная сканирующая калориметрия) определен их состав и установлены 
особенности строения, изучены процессы термолиза в широком интервале температур. Показано, что 
выделенные координационные соединения могут быть использованы для синтеза наноразмерного 
оксида иттрия(III).
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ВВЕДЕНИЕ
Получение оксида иттрия(III) Y2O3, а  также 

его смешанных оксидов с другими редкоземель-
ными и переходными элементами в наноразмер-
ном виде играет важную роль для химической 
технологии, поскольку их можно использовать 
при изготовлении материалов для твердооксид-
ных топливных элементов. Одним из современ-
ных и  перспективных электролитов является 
ZrO2, стабилизированный наноразмерным Y2O3, 
обладающий повышенной ионной проводимо-
стью [1–3]. Наночастицы Y2O3 также находят 
применение в  качестве компонентов катализа-
торов для органического синтеза [4, 5], реакций 
получения водорода [6] и  синтеза аммиака [7]. 
Так, в  работе [5] была показана возможность 
использования наноразмерного Y2O3, модифи-
цированного наноразмерным CeO2, в  качестве 
катализатора синтеза N-фенилформамида из му-
равьиной кислоты и анилина; конверсия и выход 

продукта составили ~70%. В работе [6] нанораз-
мерный Y2O3 c нанесенным на него наноразмер-
ным Ni был использован в  качестве катализа-
тора в реакции разложения аммиака, обеспечив 
100%-ную конверсию. Кроме того, образцы, 
полученные нанесением наноразмерного Y2O3 
вместе с различными Ln3+ (Ln = Eu, Tb, Tm [8], 
Pr [9], Yb [10]) на стекло, кварц и алюмосиликат-
ные керамические пластины, были применены 
в качестве люминофоров. В работе [11] показано 
влияние добавки Y2O3 на характеристики кера-
мики на основе SnO2. Данная керамика показы-
вает малые токи утечки. Кроме того, добавление 
Y2O3 способствует понижению электропровод-
ности и  повышению нелинейности вольт-ам-
перных характеристик. Оксид иттрия(III) Y2O3 
находит также широкое применение для изго-
товления биомедицинских материалов, напри-
мер в  качестве прогностического маркера для 
выявления различных заболеваний [12], и обла-
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дает антибактериальной и  противоопухолевой 
активностью [13–16].

Одним из перспективных методов получения 
оксидов в  наноразмерном состоянии, наряду 
с  золь-гель технологией [17], гидротермальным 
[18,  19] и  другими методами, является метод 
самораспространяющегося высокотемператур-
ного синтеза в  модификации “горения раство-
ра” (solution combustion synthesis, SCS) [20, 21]. 
Особенностью данного метода является воз-
можность образования соединения, в  котором 
наблюдается одновременное присутствие как 
окислителя, так и восстановителя (топлива), что 
служит предпосылкой для протекания внутри-
молекулярной экзотермической окислительно-
восстановительной реакции. Роль окислителя 
зачастую выполняют нитраты металлов [22–25], 
а  роль восстановителя играют различные орга-
нические вещества, такие как глицин, гидр-
оксикислоты, амиды (например, N,N-диметил
формамид) [22, 25–27].

Перспективными восстановителями являются 
N,N-диметилацетамид (DMAA) и карбамид (мо-
чевина, Ur), характеризующиеся высокими зна-
чениями энтальпии сгорания: ΔH°298 = –2598.04 
и  –632.20 кДж/моль соответственно  [28]. В  ли-
тературе описано несколько соединений ит-
трия(III) с  карбамидом и  нитрат-анионами. 
В соединении состава [Y(H2O)(Ur)4(NO3)2](NO3) 

[23] центральный атом иттрия координирует 
четыре монодентатные молекулы карбамида, 
одну молекулу H2O и два нитрат-иона, которые 
выполняют роль бидентатно-хелатирующих 
лигандов; координационное число  (КЧ) рав-
но  9, тип координационного полиэдра  – трех-
шапочная тригональная призма. В  соединении 
[Y(Ur)4(NO3)2](NO3)  [29] центральный атом 
иттрия координирует четыре монодентатные 
молекулы карбамида и  два бидентатно-хелати-
рующих нитрат-иона; КЧ  =  8, координацион-
ный полиэдр представляет собой двухшапочную 
тригональную призму. Следует отметить, что при 
изучении системы Y(NO3)3–Ur–H2O было обна-
ружено также соединение состава Y(NO3)3 · 3Ur, 
однако оно не было структурно охарактеризо-
вано [30]. Комплексы иттрия(III) с диметилацет-
амидом и нитрат-анионами не описаны.

Цель настоящей работы – определение опти-
мальных условий синтеза и  выделения струк-
турно не охарактеризованных ранее координа-
ционных соединений иттрия(III) с карбамидом 
и  N,N-диметилацетамидом, идентификация 
полученных соединений и изучение их термиче-
ского поведения.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Синтез координационных соединений осу-

ществляли путем взаимодействия Y(NO3)3 · 6H2O 

Схема 1. Схема синтеза комплексных соединений I, II и III
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(х. ч., РЕАХИМ, Россия) с карбамидом (СH4N2O, 
99.8%) или N,N-диметилацетамидом (C4H9NO, 
99.8%) в различных мольных соотношениях; для 
гомогенизации полученных смесей добавляли 
минимальное количество дистиллированной 
воды.

Трис(нитрато-O,O)бис(карбамид-О)аква-
иттрий [Y(H2O)(Ur)2(NO3)3] (I) получали сме-
шиванием навесок гексагидрата нитрата ит-
трия(III) (1.00 г, 2.6 ммоль) с карбамидом (0.31 г, 
5.2 ммоль) и 1 мл дистиллированной воды. Вы-
деление целевого продукта I  проводили путем 
изотермического выпаривания растворителя 
при температуре 30°C. Выделившиеся кристал-
лы отделяли от маточного раствора вакуумным 
фильтрованием и высушивали над NaOH. Выход 
составил 0.68 г (57%). Элементный анализ:

Вычислено для C2H10N7O12Y (413), %: C 5.81; 
H 2.44; N 23.72.

Найдено, %: C 5.89; H 2.35; N 23.93.
Трис(нитрато-O,O)трис(карбамид-О)иттрий 

[Y(Ur)3(NO3)3] (II) получали смешиванием на-
весок гексагидрата нитрата иттрия(III) (1.00  г, 
2.6 ммоль) с карбамидом (0.47 г, 7.8 ммоль) и 1 мл 
дистиллированной воды. Выделение целевого 
продукта II осуществляли изотермическим вы-
париванием растворителя при температуре 30°C. 
Выделившиеся кристаллы отделяли от маточно-
го раствора вакуумным фильтрованием и высу-
шивали над NaOH. Выход составил 0.70 г (59%). 
Элементный анализ:

Вычислено для C3H12N9O12Y (455), %: C 7.91; 
H 2.66; N 27.68.

Найдено, %: C 7.97; H 3.08; N 27.83.
Трис(нитрато-О,О)трис(N,N-диметилацет-

амид-O)иттрий [Y(DMAA)3(NO3)3] (III) получали 
смешиванием навесок гексагидрата нитрата 
иттрия(III) (3.77  г,  9.8 ммоль) с  N,N-диметил-
ацетамидом (2.56  г, 29.4 ммоль) и 5 мл дистил-
лированной воды. Формирование кристаллов 
III происходило при комнатной температуре. 
Выделившиеся кристаллы отделяли от маточ-
ного раствора вакуумным фильтрованием и вы-
сушивали на воздухе. Формирование кри-
сталлов [Y(DMAA)3(NO3)3] (III) происходило 
при комнатной температуре. Выход составил 
2.45 г (47 %). Элементный анализ:

Вычислено для C12H27N6O12Y, %: C  26.85; 
H 5.08; N 15.66.

Найдено, %: C 27.10; H 5.14; N 15.78.
Содержание C,  H  и N  в полученных соеди-

нениях определяли на приборе CHNS Flash EA 
1112 (Thermo Finnigan, Италия).

Инфракрасные спектры поглощения запи-
сывали на ИК-Фурье-спектрометре ФСМ 2201 
ООО “Инфраспек” в  области 4000–500  см–1. 
Образцы для исследования прессовали с броми-
дом калия (KBr). Температура съемки составля-
ла 25°С. Ошибка измерения частот максимумов 
поглощения составляла не более 3–4 см–1.

Фазовую чистоту выделенных соедине-
ний оценивали с  помощью рентгенофазово-
го анализа (РФА). Регистрацию порошковых 
дифрактограмм проводили на рентгеновском 
дифрактометре Bruker D8 Advance (Bruker, Гер-
мания) (CuKα-излучение, Ni-фильтр, детек-
тор LYNXEYE, 40 кВ, 40 мА, диапазон углов 
θ  = 5°–60°, кювета со вставкой из ориентиро-
ванного монокристалла Si, шаг 0.01125°, время 
накопления 0.3 с).

Набор дифракционных отражений для кри-
сталлов I–III получен на автоматическом ди-
фрактометре Bruker SMART APEX2 (λMoKα, 
графитовый монохроматор, ω–ϕ-сканирова-
ние). Данные были проиндексированы и  инте-
грированы с  помощью программы SAINT [31]. 
Применяли поправку на поглощение, основан-
ную на измерениях эквивалентных отражений 
(SADABS) [32]. Структуры расшифрованы пря-
мым методом с последующим расчетом разност-
ных синтезов Фурье. Все неводородные атомы 
уточнены в  анизотропном приближении. Все 
атомы водорода NH- и CH2-групп уточнены по 
модели “наездника” с  тепловыми параметрами 
Uизо = 1.2Uэкв (Uизо) соответствующего неводород-
ного атома (1.5Uизо для СН3-групп).

Все расчеты выполнены с  использованием 
программы SHELXTL [33]. Структура расши-
фрована и  уточнена с  помощью программного 
комплекса OLEX2 [34].

Кристаллографические данные депонирова-
ны в Кембриджском банке структурных данных 
(CCDC № 2345301–2345303).

Комплексный термический анализ проводи-
ли на приборах Q500 и  Q100 (Intertech, США). 
Для проведения термогравиметрического ана-
лиза (ТГА) и  дифференциальной сканирующей 
калориметрии (ДСК) образцы готовили по стан-
дартной методике. Все измерения проводили 
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в  атмосфере воздуха (100  мл/мин), линейная 
скорость нагрева и  охлаждения составляла 
10 град/мин, погрешность измерения 0.01–0.02°C.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
В результате взаимодействия нитрата ит-

трия(III) с  карбамидом или N,N-диметил-
ацетамидом выделены и  охарактеризованы 
следующие координационные соединения: 
[Y(H2O)(Ur)2(NO3)3] (I), [Y(Ur)3(NO3)3] (II) 
и  [Y(DMAA)3(NO3)3] (III). Наряду с  описан-
ным ранее инконгруэнтно растворимым со-
единением с  мольным отношением иттрий : 
карбамид = 1 : 3 получено новое соединение 
с  отношением иттрий : карбамид = 1 : 2, кото-
рое не было обнаружено при изучении систе-
мы Y(NO3)2–Ur–H2O  [30], по-видимому, из-за 
очень узкой области кристаллизации.

Содержащие одновременно донорные атомы 
кислорода и  азота органические лиганды могут 
координироваться через атом кислорода кар-
бонильной группы или атом азота аминогруп-
пы. Характер координации амидных лигандов 
и ионов NO3

– в выделенных комплексах допол-
нительно подтвержден методом ИК-спектро-
скопии (табл. 1, рис. S1).

Смещение полосы валентных колебаний свя-
зи C=O (полоса амид I) в область низких частот 
(1649 и 1647 см–1) в комплексах I и II относитель-
но свободной мочевины (1675 см–1) и в комплек-
се III (1630 см–1) относительно свободного диме-
тилацетамида (1650 см–1) говорит об ослаблении 
связи CO, что обусловлено образованием коор-
динационной связи лигандов с  металлом через 
донорный атом кислорода [35]. В  ИК-спектрах 
наблюдаются полосы поглощения ν2аs(NO3

–) 
1483–1421  см–1, ν1as(NO3

–) 1329–1322  см–1, 
νs(NO2) 1037–972  см–1, π(NO3) 824–817  см–1 
и  δas(NO3) 775–579  см–1, характерные для ни-
трат-ионов, выполняющих роль бидентатно-хе-

латирующих лигандов. Полосы поглощения не-
координированных (свободных) нитрат-ионов 
в  ИК-спектрах отсутствуют. Широкие полосы 
валентных колебаний ν(NH2) + ν(H2O) в области 
3600−3200 см−1 говорят о наличии развитой си-
стемы водородных связей в выделенных соеди-
нениях.

Методом РФА подтверждено образование но-
вых соединений в системах Y(NO3)3–L–H2O, где 
L  = Ur, DMAA; на дифрактограммах выделен-
ных образцов отсутствуют рефлексы исходных 
кристаллических веществ. Экспериментальные 
дифрактограммы находятся в хорошем согласии 
с  теоретическими, рассчитанными по данным 
рентгеноструктурного анализа монокристалла 
(рис.  1), что говорит об однофазности выде-
ленных веществ. Кроме того, дифрактограммы 
соединений с  L = Ur отличаются от таковых 
для известных соединений [Y(H2O)(Ur)4(NO3)2]
(NO3) и [Y(Ur)4(NO3)2](NO3) [23, 29].

Кристаллическая и  молекулярная структура 
соединений I (рис. 2а), II (рис. 2б) и III (рис. 2в) 
определена методом рентгеноструктурного ана-
лиза. Основные кристаллографические данные, 
параметры эксперимента и  характеристики 
уточнения структуры приведены в табл. 2.

Комплекс I кристаллизуется в моноклинной 
сингонии (пр. гр. P21/с). Центральный ион Y3+ 
связан с  одной молекулой воды, двумя моле-
кулами мочевины и  тремя нитрат-ионами. Обе 
молекулы мочевины и  молекула воды играют 
роль монодентатных лигандов, три иона NO3

– 
являются бидентатно-хелатирующими лиган-
дами. КЧ атома иттрия равно 9; координацион-
ный полиэдр можно описать как одношапочную 
квадратную антипризму (одношапочный томп-
соновский куб), основание “шапки” которого 
формируют четыре атома кислорода: два при-
надлежат молекулам карбамида, один – молеку-
ле воды и еще один – нитратной группе. Второй 
атом кислорода группы NO3

– лежит в  вершине 

Таблица 1. Частоты поглощения основных колебаний в ИК-спектрах комплексов I–III, см–1

Соединение ν(NO) νas(NO3) νs(NO3) π(NO3) δas(NO3) ν(NH2) ν(CO)
Y(NO3)3 · 6H2O 1554 1476 1039 830 671 – –

Ur – – – – – 3268, 3333, 
3436 1675

DMAA – – – – – 3552 1650
I 1586 1483, 1329 1037 821 582, 749 3336 1649
II 1583 1481, 1326 1033 824 579, 775 3466 1647
III 1517 1421, 1322 972, 1034 817 600, 746 3442 1630
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этой пирамиды. Во внутренней сфере комплек-
са I наиболее короткие связи с комплексообра-
зователем образуют молекулы карбамида (2.213 
и  2.269 Å), более длинную  – молекула воды 
(2.350 Å), а самые длинные связи наблюдаются 
для нитратных групп (табл. S1). Значения угла 
YOC (142° и 151°) говорят о наличии как кова-
лентного (идеальный угол 120°), так и  ионного 
(идеальный угол 180°) характера взаимодействия 
между комплексообразователем и органическим 
лигандом [36, 37]. Величины торсионных углов 
(табл. S1) указывают на то, что обе молекулы 
амидного лиганда при координации теряют 
свою планарность (отклонение от 180° составля-
ет 25.21° и 61.18° соответственно), координиро-
ванные нитратные группы также имеют некото-
рое отклонение от планарной геометрии (2.07°, 
7.67° и 8.75°).

Комплекс II кристаллизуется в моноклинной 
сингонии (пр. гр. P21/n). По сравнению с I, в со-
ставе комплексного соединения II координиро-
ванная молекула воды замещена дополнитель-

ной молекулой органического лиганда; таким 
образом, центральный атом координирует три 
монодентатные молекулы карбамида и  три би-
дентатно-хелатирующих нитрат-иона. КЧ атома 
иттрия сохраняется равным 9, координацион-
ный полиэдр также можно описать как иска-
женную одношапочную квадратную антипризму 
(одношапочный томпсоновский куб). Четырех-
угольное основание “шапки” формируют три 
атома кислорода амидного лиганда (Ur) и один 
атом кислорода нитратной группы. Второй атом 
кислорода группы NO3

– формирует вершину 
этой искаженной пирамиды. Анализ данных 
длин связей говорит о  более прочном взаимо-
действии всех трех молекул карбамида с  цен-
тральным ионом Y3+ (2.238, 2.274 и  2.305 Å) по 
сравнению с  координированными нитратными 
группами (табл. S1). По величинам торсионных 
углов можно сказать, что одна молекула амидно-
го лиганда имеет практически плоское строение 
(отклонение от 180° составляет 4.4°), а две дру-
гие имеют большее отклонение от планарности, 

Рис. 1. Дифрактограммы прекурсоров и выделенных комплексов: 1 – Ur, 2 – Y(NO3)3 · 6H2O, 3 – III (эксп.), 4 – III (теор.), 
5 – I (эксп.), 6 – I (теор.), 7 – II (эксп.), 8 – II (теор.)
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но не такое сильное, как в  комплексе  I; коор-
динированные нитратные группы также имеют 
незначительные отклонения от планарной гео-
метрии (табл. S1).

Комплекс III также имеет молекулярное 
строение и кристаллизуется в ромбической син-
гонии (пр. гр. Pbca). В элементарной ячейке III 
присутствуют два независимых молекулярных 
комплекса. С  центральным ионом Y3+ связаны 
три молекулы DMAA и  три нитрат-иона. Сто-
ит отметить, что молекулы амида играют роль 
монодентатных лигандов и  координируются 
к  центральному иону через донорные атомы 

кислорода. Нитрат-ионы показывают бидентат-
но-хелатирующий характер координации. Коор-
динационное число центрального атома иттрия 
равно 9. Основания координационного поли-
эдра одного комплекса представлены выпук-
лыми четырехугольниками, сформированными 
четырьмя атомами кислорода (O16, O17, O22, O23) 
двух нитратных групп (нижнее основание мно-
гогранника), а  также тремя атомами кислорода 
карбонильной группы молекул DMAA (O13, O14, 
O15) и  одним атомом кислорода (O21) нитрат-
ной группы (верхнее основание). Второй атом 
кислорода нитратной группы (O21) лежит в вер-

Рис. 2. Молекулярные структуры комплексов I (a), II (б), III (в)
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шине “шапки”. Таким образом, охарактеризо-
ванный полиэдр  – одношапочная тетрагональ-
ная антипризма. Схожая картина наблюдается 
и для второго комплекса. Значения длин связей, 
валентных и  торсионных углов представлены 
в табл. S1. Расположение, близкое к планарно-
му, демонстрируют две нитратные группы в пер-
вом молекулярном комплексе, о чем свидетель-
ствуют значения торсионных углов (отклонение 
от планарности 1.32° и  1.88°). Незначительное 
отклонение от планарной геометрии наблюдает-
ся также для одной из нитратных групп второго 
молекулярного комплекса (отклонение 0.63°). 
Молекулы N,N-диметилацетамида имеют зна-
чительное отклонение от планарной геометрии, 
о  чем свидетельствуют значения соответствую-
щих торсионных углов (табл. S1).

Сравнение длин связей (табл. S1) показывает, 
что в комплексах более прочно связаны с метал-
лом-комплексообразователем атомы кислорода 

амидных лигандов. Анализ значений валентных 
углов показывает, что в  одном молекулярном 
комплексе связи металла-комплексообразовате-
ля с амидным лигандом носят существенно ион-
ный характер, так как значения валентных углов 
Y2OC > 140° (табл. S1), а  в  другом комплексе 
наблюдается различный характер связывания 
с  центральным атомом: одна из координиро-
ванных молекул N,N-диметилацетамида демон-
стрирует преимущественно ионный характер 
связывания, а для двух других наблюдается вы-
сокая доля ковалентной составляющей, что под-
тверждается значениями валентных углов YOC, 
представленных в табл. S1.

Термическое поведение комплексов I–III 
на воздухе было изучено методами ТГА и ДСК. 
Показано, что соединения разлагаются в  не-
сколько стадий (рис. 3). Результаты термиче-
ского разложения комплексов I–III приведены 
в табл. 3.

Таблица 2. Основные кристаллографические характеристики комплексов

Параметр I II III
Молекулярная формула C2H10N7O12Y C3H12N9O12Y C12H27N6O12Y
M, г/моль 473.15 455.14 536.29
Сингония Моноклинная Моноклинная Орторомбическая
Пр. гр. P21/c P21/n Pbca
a, Å 12.0102(15) 9.7076(2) 16.7244(10)
b, Å 8.8837(13) 15.8056(3) 17.0941(10)
c, Å 13.775(3) 10.0702(3) 31.9345(18)
β, град 114.334(9) 96.1410(10) 90
V, Å3 1339.15 1536.25 9129.71
Z 2 4 16
Т, K 150 150 296
Излучение (λ, нм) MoKα (0.71073) MoKα (0.71073) MoKα (0.71073)
Размер кристалла, мм3 0.2 × 0.1 × 0.06 0.3 × 0.2 × 0.15 0.2 × 0.12 × 0.02
ρрасч, г/см3 2.054 1.968 1.561
μ, мм–1 4.485 3.882 2.622
θmin–θmaх, град 3.72–68.8 4.81–66.6 3.52–52.1
Tmin /Tmax 0.471/0.777 0.389/0.594 0.622/0.949
F(000) 813.5 912 4416
Число измеренных отражений 8050 22412 50398

Число независимых отражений 4512 [Rint = 
0.0295] 5927 [Rint = 0.0376] 9016 [Rint = 0.0709]

Отражений с I > 2σ(I) 3334 4707 6469
Число параметров 207 226 619
GOF по F2 1.028 1.017 1.028
R1, wR2 по N0 0.0373, 0.0680 0.0285, 0.0606 0.0432, 0.0750
R1, wR2 по N 0.0642, 0.0747 0.0451, 0.0650 0.0757, 0.0848
∆ρmax/∆ρmin, е/Å3 0.93/–0.85 0.39/–0.56 0.50/–0.55
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При разложении карбамидных комплексов 
в диапазоне температур 105–185°C наблюдается 
незначительный эндоэффект, который можно 
отнести к  плавлению исследуемого образца. 
Потеря массы, сопровождающая данное пре-
вращение, относится к  удалению как адсорби-
рованной, так и  координационной воды. При 
дальнейшем нагревании в  интервале темпера-
тур 186–350°С последовательно наблюдают-
ся незначительный эндотермический эффект 
(188–300°С) и  выраженный экзотермический 
эффект (300–350°С), которые можно отнести 
к конденсации двух молекул карбамида в биурет 

и его последующему окислению нитрат-ионами 
[38]. Данный факт находится в  хорошем согла-
сии с  результатами ИК-спектроскопии. Так, 
в  образцах, полученных при отжиге комплекса 
I  до температуры 300°С, обнаружены полосы, 
подтверждающие образование амида аллофано-
вой кислоты (биурета). В  ИК-спектрах образ-
цов, отожженных до 400°С, наблюдается фор-
мирование фазы основного нитрата иттрия(III) 
(ν(N=O) 1484  см–1, νas(ONO) 1382  см–1, νs(NO2) 
1025  см–1), что находится в  согласии со значе-
нием потери массы. В  интервале температур 
450–490°С наблюдается незначительный эндо-

Рис. 3. Термограммы комплексов I (а) и III (б) на воздухе; 1 – кривая потери массы, 2 – дифференциальная кривая
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термический эффект, соответствующий разло-
жению YO(NO3) до оксида иттрия(III).

Образование Y2O3 подтверждено методом 
РФА образцов, полученных при отжиге ком-
плексов I и II при 600°С (рис. 4).

Для III эндоэффект с  максимумом при 
149°C соответствует плавлению комплекса; 
следующий за ним выраженный экзоэффект 
(220–330°C) отвечает внутримолекулярной 
окислительно-восстановительной реакции, ко-
торая, по-видимому, протекает с  образованием 
комплекса β-лактама с  нитратом иттрия(III), 
о  чем свидетельствуют кривые потери массы 
(рис. 3) и  наличие интенсивной полосы погло-
щения при 1740  см–1 в  ИК-спектре продукта 
отжига при 315°C (рис. S2). Экзоэффект с мак-
симумом при 394°C обусловлен, вероятно, раз-

ложением комплекса β-лактама до основных 
солей иттрия(III), а  последующий эндоэффект 
при 593°C соответствует их разложению с обра-
зованием Y2O3 (рис. 4).

Значения средних размеров кристаллитов 
рассчитаны с помощью уравнения Шеррера. Для 
оксидов, полученных из комплексов I,  II и  III, 
они составляют 10, 23 и 12 нм соответственно.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
При взаимодействии нитрата иттрия(III) 

c  карбамидом и  N,N-диметилацетамидом по-
лучены координационные соединения соста-
ва [Y(H2O)(Ur)2(NO3)3] (I), [Y(Ur)3(NO3)3] (II) 
и  [Y(DMAA)3(NO3)3] (III). Выделенные ком-
плексы имеют молекулярное строение. Следует 
отметить, что в  структуре III в  элементарной 

Таблица 3. Результаты термического анализа комплексов

Комплекс Эндоэффекты, °C Экзоэффекты, °C Интервал 
протекания SCS, °C

Температура 
образования Y2O3, °C

I 129, 250,475 310 270–470 540
II 128, 270, 467 329 270–470 560
III 149 286, 394 220–430 600

Рис. 4. Дифракционные картины препаратов Y2O3, полученных при отжиге комплексов III (1), I (2), II (3) на воздухе
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ячейке находятся два независимых молекуляр-
ных комплекса. Координационное число иттрия 
во всех случаях равно 9.

В зависимости от лиганда наблюдаются раз-
личия в  термическом поведении охарактери-
зованных комплексов. При использовании 
N,N-диметилацетамида в  качестве лиганда 
наблюдаются более низкие температуры про-
текания SCS (220–430°C), что обусловлено зна-
чительным содержанием углерода в  молекуле 
DMAA. Формирование оксидной фазы во всех 
случаях завершается при температуре ~600°C, 
дифракционные пики Y2O3 находятся в  хоро-
шем согласии с дифракционными пиками Y2O3 
из базы данных. Выполнена оценка средних 
размеров кристаллитов с  помощью уравнения 
Шеррера, результаты которой говорят о  нано-
размерности полученного Y2O3. Таким образом, 
показана возможность использования комплек-
сов I–III в качестве прекурсоров для получения 
оксида Y2O3 в наноразмерном виде.
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COORDINATION COMPOUNDS OF YTTRIUM(III) WITH UREA 
AND DIMETHYLACETAMIDE: COMPOSITION, STRUCTURE, 

THERMAL BEHAVIOR
E. K. Bettelsa, M. S. Polukhina, I. A. Karavaeva, E. V. Savinkinaa, *, 

G. A. Buzanovb, A. S. Kubasovb, V. M. Retivovc

aLomonosov Institute of Fine Chemical Technologies, MIREA—Russian Technological University, Moscow, 119571 Russia
bKurnakov Institute of General and Inorganic Chemistry, Moscow, 119991 Russia

cKurchatov Institute National Research Center, Moscow, 123182 Russia
*e-mail: savinkina@mirea.ru

Coordination compounds of yttrium(III) nitrate with urea (Ur) and N,N-dimethylacetamide, 
[Y(H2O)(Ur)2(NO3)3] (I), [Y(Ur)3(NO3)3] (II) and [Y(DMAA)3(NO3)3] (III), were synthesized; their 
compositions, structural features and thermolysis were studied with the use of elemental analysis, IR spectroscopy, 
X-ray powder and single-crystal diffraction, thermal gravimetric analysis, differential scanning calorimetry. The 
coordination compounds can be used for the synthesis of nano-scale yttrium(III) oxide.

Keywords: rare-earth elements, nitrate, amides, solution combustion synthesis, nano-scale yttrium(III) oxide


