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摘　要　用微波辐射法合成硅酸钇基质掺稀土系列 6种荧光体 , 用 X -射线粉末衍射测定其

相组成 ,并测定了荧光体的激发光谱和发射光谱 . 在 254 nm光激发下 , 测定其色坐标 . 研究了

激活剂浓度对发光强度的影响 .
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铈和铽激活的硅酸钇荧光粉是典型的 CRT用荧光粉 , 这类荧光粉由于具有化学和热

稳定性高 , 廉价易得 , 有很好的应用价值 . 通常都是采用传统的高温固相反应来合成
[ 1～ 5]

,

需在 1 500～ 1 650℃间多次长时间反应烧成 , 耗能较大 . 因此 ,寻求高效率、低能耗的合成

方法 , 具有现实的意义 .

本文继续报道用微波辐射法
[ 6～ 9]
合成了掺稀土的硅酸钇基质系列 6种荧光材料 , 并用

X-射线粉末衍射分析了试样的相组成 , 测定其激发光谱和发射光谱 , 并在 254 nm光激发

下测定了色坐标 . 研究了激活剂浓度对发光强度的影响 .

1　实　验

1. 1　试剂与仪器

Y2 O3 , Eu2O3 , Tb4O7 , Gd2 O3 , 纯度 99. 99% , CeO2 , SiO2 , KF均为 AR级 .

合成反应在 E22E-3型家用微波炉 (广东顺德出品 ) 中进行 . D /M AX-3A型 X-射线

粉末衍射仪 ; 日立 850型荧光分光光度计 ; FM S-1型荧光测色系统仪 .

1. 2　合成方法

将反应物按一定配比准确称量 , 充分研磨 , 混匀装样 , 用氧化铁作微波吸收介质 , 用

活性炭保护作还原气氛 ,放于微波炉中 ,在 800 W功率下 ,辐射 40～ 50 min,待冷却后 ,作

适当处理 , 即得合成产品 .
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2　结果与讨论

2. 1　X-射线粉末衍射分析

表 1是微波辐射法合成 Y1. 83 SiO5∶ Tb0. 17 ( 1) , Y1. 82 SiO5∶ Ce0. 01 Tb0. 17 ( 2) , Y1. 84 Gd0. 01

SiO5∶ Tb0. 15 ( 3) , Y1. 99 SiO5∶ Ce0. 01 ( 4) , Y1. 945 Gd0. 05 SiO5∶ Ce0. 005 ( 5)和 Y1. 862 SiO5∶ Eu0. 138

( 6) 6种荧光体 X- 射线粉末衍射前 8强实验数据 ,其 d值与 Y2 SiO5的 PDF卡片 21- 1458

的数据基本一致 , 表明这些合成产物仍属单斜晶系结构 .

表 1　 Y2 SiO5∶ RE ( RE= Tb, Ce, Eu) 微波辐射合成试样 X-射线衍射前 8强数据

　　　　 Tab. 1　 X- ray diffractio n intensity o f Y2 SiO5∶ R E ( R E= Tb, Ce, Eu) synthesized

by micro wav e ir radia tion metho d

1
d /n m　 I /I 1

2
d /nm　 I /I 1

3
d /nm　 I /I1

4
d /n m　 I /I 1

5
d /nm　 I /I 1

6
d /n m　 I /I1

PDF21- 1458
d /nm　 I /I1

0. 391 2 62. 7

0. 335 4 68. 5

0. 314 5 67. 7

0. 303 1 100

0. 291 2 90. 5

0. 255 3 64. 1

0. 218 7 83. 5

0. 182 3 55. 6

0. 389 6 70. 1

0. 354 6 83. 5

0. 324 2 65. 3

0. 302 7 84. 3

0. 290 9 100

0. 255 4 64. 8

0. 218 6 85. 2

0. 182 0 49. 5

0. 390 4 94. 9

0. 357 2 87. 5

0. 314 1 89. 6

0. 304 4 71. 5

0. 291 3 84. 4

0. 279 8 100

0. 255 7 34. 9

0. 219 4 89. 0

0. 182 0 57. 9

0. 389 4 45. 9

0. 353 9 43. 0

0. 313 7 58. 2

0. 302 9 48. 9

0. 290 9 52. 0

0. 279 4 100

0. 255 2 44. 1

0. 218 7 40. 6

0. 181 7 63. 0

0. 390 7 93. 4

0. 354 8 92. 0

0. 314 7 88. 7

0. 302 3 88. 7

0. 295 6 52. 3

0. 291 3 100

0. 255 5 58. 4

0. 218 7 57. 3

0. 182 3 28. 8

0. 390 1 96. 4

0. 354 2 100

0. 314 3 90. 1

0. 302 9 93. 8

0. 291 1 99. 1

0. 255 3 54. 8

0. 2184 54. 5

0. 182 3 24. 7

0. 390 90

0. 355 80

0. 314 95

0. 303 95

0. 290 6 100

0. 255 0 60

0. 218 3 60

0. 182 1 30

　　 I /I1数据为相对强度值

2. 2　 激发光谱和发射光谱

对 1(图 1a) ,在对应 Tb
3+的 5

D4- 7
F5发射的激发光谱中 ,合成试样的激发峰为 246 nm,

另外 , 在长波侧 288 nm处还有一个弱峰 ; 在 246 nm光激发下 , 有 486, 545, 584和 622

nm的发射峰 , 其中以 545 nm峰最强 . 这些均属于 Tb3+ 的 5D4 - 7 Fj ( j= 6, 5, 4, 3) 发射 .

对 2 (图 1b) , 在对应 Tb3+ 的5 D4- 7 F5发射的激发光谱中 , 合成试样有 3个激发峰 , 分

别位于 245, 300和 355 nm , 其中 245 nm峰最强 ; 在 245 nm光激发下 , 有 487, 545, 592

和 622 nm 4个发射峰 , 以 545 nm最强 , 这仍属于 Tb
3+ 的5

D4 - 7
Fj ( j= 6, 5, 4, 3) 特征

发射 .

　　 对 3 (图 1c) , 在 545 nm发射的监测下 , 合成试样的激发峰为 245 nm, 在长波侧 290

nm处有一弱峰 ; 在 245 nm光激发下 , 有 487, 545, 585和 632 nm的发射峰 , 以 545 nm

最强 , 它的激发峰和发射峰均与 1相似 , 但强度为后者的 1 /6.

对 4 (图 1d) , 在对应 Ce3+ 的 5d- 4f发射的监测下 , 合成试样的激发光谱有 3个激发

峰 , 分别位于 354, 299和 268 nm , 其中 354 nm峰最强 ; 在 354 nm光激发下 , 有 399 nm

的宽带发射峰 , 半高峰宽约为 65 nm, 归属于 Ce
3+
的 5d- 4f宽带发射 .

对 5 (图 1e) ,在 399 nm发射监测下 ,合成试样的 3个激发峰分别位于 267, 298和 355

nm处 , 其中 355 nm最强 ; 在 355 nm光激发下 , 宽带发射峰为 397～ 399 nm, 半高峰约为

65 nm , 其激发峰和发射峰与 4相似 , 但强度约为后者的 80% .

对 6 (图 1f ) , 在对应 Eu
3+的 5

D0- 7
F2发射的激发光谱中 , 合成试样的激发峰位于 257
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图 1　 Y2 SiO5 RE (Ⅲ ) 的激发光谱和发射光谱

Fig. 1　 Excitatio n a nd emissio n spectra of Y2 SiO5 R E (Ⅲ )

a　 Y1. 83 SiO5∶ Tb0. 17 ( 1); b　 Y1. 82 SiO5∶ Ce0. 01 T b0. 17 ( 2) ; c　 Y1. 84 Gd0. 01 SiO5∶ Tb0. 15 ( 3) ;

d　 Y1. 99 SiO5∶ Ce0. 01 ( 4); e Y1. 945 Gd0. 05 SiO5∶ Ce0. 005 ( 5); f　 Y1. 862 SiO5∶ Eu0. 138 ( 6)

nm , 在长波侧 395 nm有一弱的激发峰 ; 在 257 nm光激发下 , 有 595, 612, 619和 704 nm

的发射峰 , 以 612 nm最强 , 归属于 Eu
3+
的

5
D0 -

7
Fj ( j= 1, 2, 4) 特征发射 .

2. 3　色坐标

表 2为合成试样用 FM S-型荧光测色系统在 254 nm光激发下得到的色坐标 .

表 2　合成试样在 254 nm光激发下的色坐标

Ta b. 2　 T he luminescent ch roma tic coo rdinate da ta o f pho sphor s under 254 nm ex cita tio n

荧光体 1 2 3 4 5 6

x 0. 335 0. 330 0. 333 0. 176 0. 176 0. 644

y 0. 579 0. 569 0. 577 0. 094 0. 095 0. 352

2. 4　激活剂浓度对发光强度的影响

由表 3数据可发现激活剂浓度对 Y2 SiO5∶ Tb, Y2 SiO5∶ Ce, Y2 SiO5∶ Eu 3种荧光体发

光强度的影响 , 即随着激活剂浓度的增大 , 3种荧光体的亮度均呈现出先增加后减小的趋

势 . 表明激活剂浓度对荧光体发光强度有明显的影响 .
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表 3　激活剂浓度对 Y2 SiO5∶ RE相对发光强度的影响

Ta b. 3　 T he relatio n be tween concentra tio n o f activa to r and the luminesce nt intensity o f Y2 SiO5∶ RE

[ Y ] / [ T b ] 　 0. 047 ( 79) 0. 058 ( 83) 0. 070 ( 87) 0. 081 ( 100) 0. 093 ( 96)

[Y ] / [Ce ] 　 0. 004 ( 67. 6) 0. 015 ( 78. 9) 0. 036 ( 100) 0. 058 ( 91. 5) 0. 081 ( 90. 1)

[ Y ] / [ Eu ] 　 0. 020 ( 91. 7) 0. 042 ( 94. 4) 0. 064 ( 100) 0. 087 ( 97. 2) 0. 111 ( 94. 4)

　　括号内数据为百分亮度
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Microw av e Irradiatio n Sy nthesis of Y2 SiO5 RE(Ⅲ ) and

Their Photoluminescent Pro perties

Wang Sif a　Li Yuanying
 　Cai Shaohua　X ie Yuzhou　 He Hanbo

Abstract　 Six RE(Ⅲ ) -activa ted yt t rium or thosilica tes phospho rs w ere synthesized wi th

the microw av e i rradiation method. The X ray po wder dif f ractio n data show their st ructure

belong s to m ono clinic system. The m aximum ex citatio n spect ra and the maxim um emissio n

spect ra w ere measured. Under 254 nm exci ta tio n, the chrom atic coo rdinates of the pho s-

pho rs w ere m easured. Ef fects of RE(Ⅲ ) concentration on the luminescence intensity o f

phosphors are also studied.

Keywords　 microw av e i rradiation, phospho rs, synthesis
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