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微波热法合成 Y2O2 S∶ Eu3+
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(中山大学化学与化学工程学院 /测试中心 , 广州 510275)

摘　要　应用 X射线衍射 K值法对荧光体微波辐射合成产物相 Y2O2 S∶ Eu3+ 进行定量相分

析研究 , 参考物相采用α-Al2O3. 结果表明: 在测定范围内最大相对偏差约 2. 4% . 此法快速、

简便、 实用 , 对优选微波合成工艺技术参数和研究微波合成过程化学有应用价值 .
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前文 [1 ]报道了用微波辐射法合成了 Y2O2 S∶ Eu3+粉晶荧光体 , 本文应用 K值法 [2 ]对微

波辐射合成产物相 Y2O2 S进行 X-射线衍射定量相分析 , 实验中选择 α-Al2O3作为参考物

相 . 在选择衍射峰时 , 首先避免谱峰的重叠 , 以减少对分析结果带来的偏差 , 其次 , 分析

衍射线对应有足够的衍射强度 . 实验结果令人满意 , 本法快速、 方便、 实用 , 对优选微波

合成 Y2O2 S荧光体工艺技术参数和研究其合成过程化学有应用价值 .

1　实　验

1. 1　试剂和仪器

所用试剂见文献 [1]. Y2O2 S∶ Eu
3+ (纯相 , w≥ 99. 99% ) , α-Al2O3 , w≥ 99. 99% , d

≤ 0. 5μm.

使用日本理学 D /MAX-3A X射线衍射仪 ,采用 CuKα辐射 ,电压 35 kV,电流 25 mA,

狭缝系统 DS= SS= 1°, RS= 0. 3 mm , 石墨单色器滤波 , 扫描速度 0. 5 (°) /min, 样品用背

压法安装 .

1. 2　 Y2O2 S∶ Eu3+ 样品合成

Y2O2 S∶ Eu
3+ 微波辐射合成方法同文献 [1 ] ,称 Y2O3 3. 0 g , 掺杂剂 ( Eu

3+ ) , 硫化剂等

原料各 5份 , 用微波功率为 510 W进行 1次硫化 , 工作时间分别为 10, 15, 20, 30和 40

min, 经处理后得 Y2O2 S∶ Eu
3+
的初产品 .再用同样微波功率和工作时间对初产品进行 2次

硫化 , 经后处理得 Y2O2 S∶ Eu3+的终产品 . 另外一组试样亦用上述原料 , 用微波功率为 680

W进行 1次和 2次硫化 , 工作时间为 10, 15, 20(或 25) , 30(或 35)和 40 min, 每次硫化后

都经后处理 , 最后得 Y2O2 S∶ Eu
3+
的终产品待测原样 .
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1. 3　参考试样的准备和参比强度 (K r ) 的计算

取纯的 Y2O2 S∶ Eu
3+ 与α-Al2O3 [mr (α-Al2O3 )∶mr ( Y2O2 S)= 1∶ 1]混合 , 充分研磨 30

min, 为测定 K r值的参考试样 .

对参考样品进行连续 3次扫描测量 ,取扣除背景后的净积分强度平均值 I
-,按下式计算

K r值 .

K r=
I
-
r ( Y2O2 S, hi ki li )

I
-
r (α-Al2O3 , hj kj lj )

mr (α-Al2O3 )
m r ( Y2O2 S)

( 1)

式中 , I-( Al2O3 , hi ki li )为参考试样中 α-Al2O3在被选定衍射线 ( 104)的净积分强度 , I
-
r

( Y2O2 S, hi ki li )为参考试样中纯物相 Y2O2 S在选定衍射线 ( 101)的净积分强度 .

1. 4　 Y2O2 S∶ Eu
3+ 待测试样的准备和 Y2O2 S转化率的计算

分别将上述各组初产品和终产品待测原样与α-Al2O3按 ma (α-Al2O3 )∶ma ( Y2O2 S)= 1

∶ 1混合 , 充分研磨 30 min, 得待测试样 .

在测定参考试样的工作条件下 , 对每个待测试样连续扫描测量 3次 , 扣除背景后取净

积分强度的平均值 ( I-a ) ,计算 Y2O2 S产物相的质量分数 ( wa ( Y2O2 S) ) , 进而计算它对原料相

Y2O3的转化率 (Y ) .

wa ( Y2O2 S)=
1
K r

I
-
a ( Y2O2 S, hi ki li )

I-a (α-Al2O3 , hj kj lj )
ma (α-Al2O3 )
ma ( Y2O2 S) ( 2)

2　结果与讨论

2. 1　衍射峰的选择

在选择 X射线定量相分析的衍射线时 , 需着重考虑待分析的衍射线与其它物相衍射线

不重叠 ;待分析的衍射线有足够的衍射强度 ; 2条待分析的衍射线对要尽可能靠近 .实验时 ,

先对待测试样和参考物相α-Al2O3的混合物进行 XRD扫描测量 , 通过定性甄别后 , 找到符

合上述 3个条件的衍射线对 , Y2O2 S是 ( 101)线 , d= 0. 293 nm , ( PDF24-1424) ,α-Al2O3是

( 104)线 , d= 0. 255 2 nm , ( PDF10-173) .

2. 2　参比强度 K r

对 Y2O2 S的 ( 101)线在 31. 00～ 29. 50°扫描 3次的平均强度为 54 708, 对 α-Al2O3的

( 104)线在 35. 50～ 34. 50°扫描 3次的平均强度为 9 141, 计算 K r为 5. 98.

2. 3　合成 Y2O2 S∶ Eu3+ 的转化率

如表 1中 61系列微波功率为 510 W,仅 1次微波硫化反应 , 62系列微波功率为 510 W,

进行 2次微波硫化反应 , 81系列微波功率为 680 W , 仅 1次微波硫化反应 . 合成 Y2O2 S∶

Eu3+的转化率 (Y )如表 1所示 .

同时 ,为验证本定量分析方法的可靠性和准确性 ,取纯 Y2O2 S和 Y2O3按一定配比合成

验证试样 , 再与α-Al2O3按 m ( Y2O2 S)∶m (α-Al2O3 )和 m ( Y2O3 )∶m (α-Al2O3 )为 1∶ 1混合

制成待测试样 , 按上述 1. 4所述步骤测定 , 结果在测定范围内 , 最大相对偏差为 2. 4% .

本法使用简便 , K r值测定后 , 具有常数意义 , 可以对一系列研究样品的 Y2O2 S相含量

进行快速测定 .

2. 4　合成 Y2O2 S转化率与微波合成参数的相关性

微波合成 Y2O2 S∶ Eu3+ 荧光体过程中 , 主要受反应气氛和温度的影响 , 而反应温度

(θF )受微波功率 ( P )和时间 ( t )所制约 ,在其它条件相同的情况下 ,研究了 Y ( Y2O2 S)与 P和
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t的相关性 (图 1) .

表 1　微波合成 Y2O2 S∶ Eu3+的转化率

Tab. 1　 T ransformation rat e o f Y2O2 S∶ Eu3+ synthesized by micr ow ave ir radiation method

编号 P /W t /min Y ( Y2O2 S) /% 编号 P /W t /min Y ( Y2O2 S) /% 编号 P /W t /min Y ( Y2O2 S) /%

61-1 510 10 54. 37 62-1 510 10 78. 28 81-1 680 10 92. 99

61-2 510 15 84. 19 62-2 510 15 97. 92 81-2 680 15 95. 32

61-3 510 20 76. 22 62-3 510 20 100. 16 81-3 680 20 91. 96

61-5 510 30 71. 02 62-5 510 30 98. 76 81-5 680 30 81. 64

61-7 510 40 43. 29 62-7 510 40 93. 81 81-7 680 40 65. 56

图 1　 Y2O2 S转化率与微波功率和

反应时间的关系

Fig . 1　 T ransformation ra te o f Y2O2 S in

relation to pow er-reaction time of

mic row ave ir radiation

( 1) Y2O2 S转化率受微波场功率影响较明显 ,

比较曲线 61(P= 510 W)和 81( P= 680 W ) ,可

见功率增大有利于 Y2O2 S的生成 .

( 2) 在原有工艺及配比等条件相同情况

下 ,比较曲线 62与 61系列 ,看到反应物在 510

W进行 2次硫化反应较 510 W进行 1次硫化

反应时 ,能使 Y2O2 S生成量更高 ,反应更完全 ,

表明 2次硫化反应能使 Y2O2 S转化率达到

90%以上 .

( 3) 在一定的微波功率和反应时间的情况

下 , Y2O2 S转化率可望达到最高值 ,若超过这最

高值后 ,出现下降趋势 ,表明 Y2O2 S生成受温

度制约明显 ,若温度过高 ,将出现分解 .且随时

间延长 ,分解越趋严重 .其热分解产物有待进一步研究 .

3　微波 1次硫化合成与 2次硫化合成的比较

按文献 [1]的原料配比 ,称混合料 3. 0 g ,先用 P为 720W硫化反应 45 min,反应物经近

沸热水洗涤、过滤、烘干 ,作 XRD测定 ,随后将 1次硫化的产物称取 3. 0 g仍按原来的配比

投入硫化剂等 ,再用 P为 720 W进行 17 min硫化反应 ,反应物按上法进行后处理 ,再作

XRD测定 ,比较微波 1次硫化合成与 2次硫化合成 Y2O2 S∶ Eu
3+
的 XRD图 (图 2) .

由此可见 ,在反应物配比和反应物料量与前述情况相同条件下 ,增大微波功率 ,延长硫

化反应时间 ,仅 1次硫化工艺 , Y2O2 S转化率仍不很高 ,产物中仍有相当部分 Y2O3原料相 ,

若经过 2次微波硫化反应后 , X RD谱图中已看不出 Y2O3原料相的谱线了 .证实上述经过微

波 2次硫化反应 ,能使反应更完全 .同时也说明常规合成方法的硫化工艺原料配比 ,并不完

全适合微波热的硫化工艺 ,应进一步研究能达到硫化反应更完全的微波 1次硫化合成的最

优原料配比 .
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图 2　微波 1次硫化合成 ( a )和 2次硫化合成 ( b) Y2O2 S∶ Eu3+ 的 XRD图

Fig. 2　 XRD diag ram o f Y2O2 S∶ Eu3+ synthesized by microw ave irr adiation method

with one-time sulfidation ( a ) and tw o-time sulfida tion ( b)
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