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摘要：用水热法制备的ＹＶＯ４∶Ｅｕ
３＋分别在４００～８００℃下进行热处理，研究了所得样品的结构及其发光性

能。实验结果表明：所得样品都为单相结构，随着热处理温度的升高，样品的结晶度变好，颗粒变大。在紫外

光谱范围，ＹＶＯ４∶Ｅｕ
３＋的激发光谱由ＶＯ３－４ 的吸收带和Ｅｕ

３＋的电荷迁移带组成。在真空紫外（ＶＵＶ），激发光

谱由基质吸收，Ｙ３＋、Ｏ２－的电荷迁移带组成。发射光谱均为Ｅｕ３＋的５Ｄ０→
７ＦＪ（Ｊ＝１，２，４）跃迁。紫外和真空紫

外激发下，样品的发光强度比未经过热处理的样品有显著增强，归因于样品的结晶度的提高和ＯＨ－、ＶＯ３－４ 等
发光猝灭离子的去除。
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Ｅｍａｉｌ：ｚｕｏｙｉｎｙａｎ＠１６３．ｃｏｍ

１　引　　言

ＹＶＯ４∶Ｅｕ
３＋由于具有较高的色纯度和较强的

发光强度，是一种很好的ＰＤＰ用红色发光粉［１，２］，

ＹＶＯ４∶Ｅｕ
３＋的制备方法有很多种，如高温固相

法［３］、水热法［４］、共沉淀法［５］等，每种方法都有其

优缺点。其中用水热法制得的样品有很好的形

貌，但由于制备过程是在低温下进行的，结晶度一

般会比较低，而样品的结晶度将会影响其发光强

度。文献［６］报道用水热法在不同的 ｐＨ值下制
备ＹＶＯ４∶Ｅｕ

３＋，结果表明：当ｐＨ值为７时，样品为
球形并且发光强度最强。在此基础上，本文对ｐＨ
为７时制备的 ＹＶＯ４∶Ｅｕ

３＋分别在不同温度下进

行了热处理。由于我们制备的样品里面含有

ＯＨ－，而能把 ＯＨ－除去的温度大约为４５０℃［７］，

所以热处理的温度是从４００℃开始的。

２　实　　验
初始原料：Ｙ２Ｏ３（９９．９９％），Ｖ２Ｏ５（９９％），

Ｅｕ２Ｏ３（９９．９９％），用分析天平准确秤量，将Ｅｕ２Ｏ３
和Ｙ２Ｏ３用浓硝酸溶解，Ｖ２Ｏ５用浓盐酸溶解后两
者混合，用 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ调节 ｐＨ值为 ７，放入 ３０
ｍＬ反应釜中。在２００℃下反应１０ｈ后，将产物

分离，制得产物 ＹＶＯ４∶５％Ｅｕ
３＋。分别在 ４００～

９００℃下煅烧２ｈ。用日本理学 ＲｉｇａｋｕＤ／ＭＡＸ
２４００型转靶多晶 Ｘ射线衍射仪测量荧光材料的
物相。采用日本日立的 Ｓ４８００扫描电子显微镜
观测样品的形貌。用 ＦＬＳ９２０Ｔ型荧光分光光度
计和ＶＭ５０４真空紫外单色仪在室温下测量紫外
和真空紫外区的激发和发射光谱。并用水杨酸钠

对激发光谱进行校正，用最小二乘法计算了晶胞

参数。所有测量均在室温下进行。

３　结果与讨论
图１给出了不同热处理温度下所得样品的

ＸＲＤ图，样品均为单相结构、四方晶系，将其指标
化。与标准卡片１７０３４相一致。当热处理温度
为４００～８００℃时，样品的颜色为白色，但是当热
处理温度达到９００℃，样品的颜色变为深黄色。
原因是 ＹＶＯ４在 ９００℃时发生反应 ８ＹＶＯ４→
Ｙ８Ｖ２Ｏ１７＋３Ｖ２Ｏ５

［８］，ＹＶＯ４和 Ｖ２Ｏ５混合在一起，
使原料显示黄色，但Ｖ２Ｏ５的量很少，在 Ｘ射线粉
末衍射图上，黄色料与白色料并没有明显差别。

图２给出了衍射峰强度（结晶度）和晶粒大小随
着热处理温度的升高的变化曲线。从图中可以看

出，随着热处理温度的升高，结晶度是逐渐提高
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的。根据ＸＲＤ谱，由谢乐公式ｄ＝０．８９λＢｃｏｓθ
（其中λ为

Ｘ射线的波长，Ｂ为衍射峰的半峰全宽，θ为角度），
可计算出样品的粒径。对于温度在４００～９００℃热
处理后的样品，计算所得晶粒大小分别为４０．９，
５２．６，５２．７，７３．７，８０．９，１０５．０ｎｍ。表明在热处理的过
程中，随着温度的升高，晶体颗粒是逐渐增大的。

４００～８００℃热处理后，样品都为球状，只是颗粒大小
不同，图３给出了热处理之前和经过８００℃热处理
后样品的ＳＥＭ图，从中可以看出，热处理后晶体颗
粒比热处理之前明显增大，与ＸＲＤ图一致。
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图１　不同热处理温度所得样品的ＸＲＤ图
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图２　不同热处理温度下所得样品的晶粒大小（ａ）和结晶

度（ｂ）

Ｆｉｇ．２　Ｔｈｅｓｉｚｅｍａｇｎｉｔｕｄｅ（ａ）ａｎｄｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｉｔｙ（ｂ）ｏｆｓａｍ

ｐｌｅｓｈｅａｔｔｒｅａｔｅｄａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
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图３　（ａ）未经过热处理的和 （ｂ）经过８００℃热处理的
Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ

３＋样品的ＳＥＭ图

Ｆｉｇ．３　ＳＥＭ ｍｉｃｒｏｇｒａｐｈｏｆｓａｍｐｌｅｓＹ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋

ｂｅｆｏｒｅ（ａ）ａｎｄ（ｂ）ｈｅａｔｔｒｅａｔｍｅｎｔａｔ８００℃

　　ｐＨ值为７时所制备的Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋样

品，在４００～８００℃进行热处理前后，其紫外波段
的激发光谱是一致的。图 ４给出了 Ｙ０．９５ＶＯ４∶
０．０５Ｅｕ３＋未经过热处理和在８００℃热处理样品的
激发光谱。由图中可以看出，监控波长为６１９ｎｍ
下，激发光谱是由峰值为２６０ｎｍ左右的宽激发峰
和峰值为３９５ｎｍ的尖激发峰组成的。分别归属
为ＶＯ３－４ 的吸收带，Ｅｕ

３＋的电荷迁移带和 Ｅｕ３＋的
７Ｆ０→

５Ｌ６跃迁
［６］的重叠。通过比较可以看到，二

者的激发光谱形状并没有发生明显的变化，经过
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图４　Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋的激发光谱，（ａ）未经过热处理

样品；（ｂ）８００℃热处理下的样品。
Ｆｉｇ．４　ＥｘｃｉｔａｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ

３＋ ｓａｍｐｌｅ
ｂｅｆｏｒｅ（ａ）ａｎｄａｆｔｅｒ（ｂ）ｈｅａｔｔｒｅａｔｍｅｎｔａｔ８００℃



６６　　　 发　　光　　学　　报 第３１卷

热处理的样品激发峰的强度比未经过热处理样品

的激发峰要强得多。

图５给出了热处理后 ＹＶＯ４∶５％Ｅｕ
３＋在２５４

ｎｍ紫外光激发下的发射光谱图。经过不同温度
热处理后发射光谱基本一致，峰值分别是位于

５９４，６１９，７００ｎｍ的Ｅｕ３＋的特征发射，分别归属于
Ｅｕ３＋的５Ｄ０→

７ＦＪ（Ｊ＝１，２，４）跃迁。其中６１９ｎｍ
的发射最强。从图中可以看出，在４００～８００℃范
围内，随着热处理温度的升高，紫外激发下发光强

度是逐渐增强的。因为水热法制得样品是在较低

温度下生成的，从而导致所得样品的结晶度较低，

颗粒较小，并且表面存在少量的ＯＨ－和 ＶＯ３－４ ，会
导致发光猝灭。经过热处理之后样品的结晶度提

高，颗粒增大，而且高温条件下有利于除去 ＯＨ－

和ＶＯ３－４ ，从而提高发光强度。紫外激发下，经过
比较可知，８００℃热处理下所得样品的发光强度
比未经过热处理的强度提高了９０％。
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图５　不同热处理温度下所得Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋的发射

光谱

Ｆｉｇ．５　ＥｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋ｈｅａｔｔｒｅａｔｅｄ

ａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

图６给出了 Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋在未处理之

前和在８００℃下热处理后样品的真空紫外激发光
谱。真空紫外区，激发光谱由峰值为１５６ｎｍ左右
和２００ｎｍ左右的激发峰组成。峰值为２００ｎｍ的
激发峰归属于Ｙ３＋和Ｏ２－的电荷迁移带［１０］。与没

有经过热处理的Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋相比，激发光

谱的峰形没有明显变化，激发强度显著增强。

图７为Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋经过不同温度热

处理所得样品在１４７ｎｍ激发下的发射光谱。发
射光谱的峰形和紫外激发下的发射光谱的峰形一

致，分别归属于 Ｅｕ３＋的５Ｄ０→
７ＦＪ（Ｊ＝１，２，４）跃

迁。从图中可以看出，随着热处理温度的逐渐升

高，真空紫外激发下样品的发光强度也是逐渐增
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图６　Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋的激发光谱图，（ａ）未经过热处

理样品；（ｂ）８００℃热处理下的样品。
Ｆｉｇ．６　ＥｘｃｉｔａｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ

３＋ ｓａｍｐｌｅｓ，
ｂｅｆｏｒｅ（ａ）ａｎｄａｆｔｅｒ（ｂ）ｈｅａｔｔｒｅａｔｍｅｎｔａｔ８００℃．
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图７　不同温度热处理所得Ｙ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋样品真空

紫外激发下的发射光谱

Ｆｉｇ．７　ＥｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹ０．９５ＶＯ４∶０．０５Ｅｕ
３＋ｈｅａｔｔｒｅａｔｅｄ

ａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｕｎｄｅｒＶＵＶｅｘｃｉｔａｔｉｏｎ

强的。原因和紫外激发下的发射光谱的变化相类

似：随着热处理温度的升高，结晶度提高，颗粒增

大，表面存在的 ＯＨ－和 ＶＯ３－４ 逐渐减少。８００℃
热处理样品的发光强度比未经过热处理一样的提

高了９５％。

４　结　　论
用水热法在 ｐＨ值为 ７时制备了 Ｙ０．９５ＶＯ４∶

０．０５Ｅｕ３＋，分别在４００～８００℃下进行热处理。热
处理后样品在紫外和真空紫外的激发和发射光谱

与未经热处理的样品是一致的，但发射强度随着

热处理温度的升高而增强。所得样品的结晶度逐

渐提高，颗粒增大，表面存在的ＯＨ－和ＶＯ３－４ 逐渐
减少，样品的发光强度逐渐增强。经过热处理后，

紫外和真空紫外激发下样品的发光强度比未经热

处理的样品分别提高了９０％和９５％。
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