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溶液燃烧法制备长余辉发光材料 
——介绍一个大学化学综合性实验 
 
周盈吉，唐子灵，周丁香，唐万军* 
中南民族大学化学与材料科学学院，武汉 430074 

 

摘要：介绍了一个长余辉发光材料的制备、表征，及性能测试的大学化学综合性实验。内容包括：尖晶石型碱土铝

酸盐发光材料的制备，物相纯度的表征，以及发光性能的测试。本实验安全、简单、迅速，富有观赏性。学生通过

本实验可以掌握溶液燃烧的物理化学原理，提高基本实验技能，更重要的是呈现化学之美，激发学生科学研究的兴

趣。 
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Preparation of Long-Persistent Phosphors via Solution Combustion 
Method: A College Comprehensive Chemical Experiment 
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Abstract:  This paper introduces a college comprehensive chemical experiment about the synthesis, characterization 
and luminescence measurement of long-persistent phosphors. The experiment covers various aspects, including the 
preparation of spinel structure alkaline earth aluminate phosphors, phase and luminescent properties characterization, 
and so on. The experimental process is not only safe, but also fast, simple, easy to operate, and visually appealing. 
By actively engaging in this experiment, students can gain a better understanding of the physical and chemical 
mechanisms involved in solution combustion reactions, as well as enhance their practical laboratory skills. 
Furthermore, it serves as a platform to showcase the beauty of chemistry, unravel the limitless allure of science, and 
ignite students' curiosity for scientific research. 
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1  概述 
与一般发光材料不同，长余辉发光材料指的是在自然光或其他人造光源照射下能够存储外界光

辐照的能量，然后缓慢地以可见光的形式释放这些存储能量的光致发光材料[1]。长余辉发光材料按

照基质成分划分，主要包括硫化物型、碱土铝酸盐型、硅酸盐型及其他基质型。20世纪90年代开发
成功的以碱土铝酸盐为基质的稀土长余辉发光材料[2]，具有发光效率高、余辉时间长、化学性质稳

定、无放射性污染等优点，引起了人们对长余辉发光材料的广泛关注。自诞生以来，以Eu2+激活的
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碱土铝酸盐为代表的长余辉发光材料的制备及其应用开发，一直是发光材料领域研究的热点[3–5]。

CaAl2O4:Eu2+，Nd3+、SrAl2O4:Eu2+，Dy3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+是三种常见的长余辉发光材料，广泛

应用于各种荧光粉和夜视显示。这三种材料的发光性能见表1。在这三种材料中，Eu2+是发光的激活

剂，Dy3+和Nd3+是形成长余辉发光的敏化剂。 
 

表1  三种碱土铝酸盐长余辉发光材料的发光性能比较 

发光材料 发光颜色 发光谱峰波长/nm 余辉时间/min 

CaAl2O4Eu2+，Nd3+ 蓝色 446 1000 

SrAl2O4:Eu2+，Dy3+ 绿色 520 4000 

BaAl2O4:Eu2+，Dy3+ 青绿色 496 120 

 
碱土金属铝酸盐长余辉发光材料的常用合成方法为高温固相法[6–8]。以碱土金属碳酸盐、氧化

铝，以及高纯稀土氧化物为原料，反应温度为1300–1400 °C，反应时间为3–5 h，通入H2或CO将原料
中的Eu3+还原为Eu2+。本实验采用的合成方法是溶液燃烧法，其与高温固相法相比，具有如下优点：

① 原料各组分在水溶液中均匀混合，产物为泡沫状，易于研磨；② 反应温度低，采用普通的电炉
即可得到目标产物；③ 耗时短，只需十几分钟就能完成反应；④ 调控尿素用量即能控制气氛的氧
化-还原性，不需要另外通入还原性气体[9]；⑤ 实验设备简单，可利用学院开放的粉末X射线衍射仪、
荧光光度计等仪器设备对所得样品进行表征。 

学生能够在指定课时内顺利地完成实验内容，分析讨论测试数据，探索影响材料发光性能的主

要因素，并学以致用，将得到的长余辉发光粉应用于各种科普小制作。在国内外的实验教学中几乎

没有涉及溶液燃烧法的实验。将本实验内容引入大学化学实验，可以帮助学生理解溶液燃烧和光致

发光原理。本实验让学生经历了一个“材料合成–物性表征–性能测试”的科研过程，有助于巩固学
生的专业基础知识，培养学生的科研兴趣，从而实现创新型人才的培养。 

 
2  实验目的 

(1) 通过查阅文献，了解光致发光和长余辉发光的基本原理； 
(2) 掌握溶液燃烧法制备碱土金属铝酸盐材料的基本原理； 
(3) 学习发光性能的测试方法和XRD图谱分析方法，了解荧光光度计、屏幕亮度计的操作方法，

了解物质结构的测试方法； 
(4) 探索基质化学组成、燃料、助熔剂，以及敏化剂对材料发光性能的影响规律。 
 

3  实验原理 
本实验以金属硝酸盐为氧化剂，尿素为还原剂，少量硼酸作助熔剂。所有原料溶于适量蒸馏水，

经过搅拌，形成均匀溶液。把溶液放入普通坩埚中，置于普通电炉上加热。达到一定温度后，溶液

发生如下快速燃烧反应： 
Ca(NO3)2·4H2O + 2Al(NO3)3·9H2O + 20/3CO(NH2)2 → CaAl2O4 + 32/3N2 + 106/3H2O + 20/3CO2 
Sr(NO3)2 + 2Al(NO3)3·9H2O + 20/3CO(NH2)2 → SrAl2O4 + 32/3N2 + 94/3H2O + 20/3CO2 
Ba(NO3)2 + 2Al(NO3)3·9H2O + 20/3CO(NH2)2 → BaAl2O4 + 32/3N2 + 94/3H2O + 20/3CO2 

调节尿素和硝酸盐比例，在尿素过量的前提下，燃烧过程产生还原性气氛将Eu3+还原为Eu2+，直

接得到CaAl2O4:Eu2+，Nd3+、SrAl2O4:Eu2+，Dy3+、BaAl2O4:Eu2+，Dy3+发光材料。在原料中加入硼酸

作为助熔剂，以提高样品的结晶性能。添加Dy3+和Nd3+等稀土离子作为Eu2+发光的敏化剂[10]，可提

高Eu2+的发光强度和余辉时间。采用不同的碱土硝酸盐，从而得到不同发光颜色的荧光粉。 
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4  试剂和仪器 
试剂：四水硝酸钙(分析纯，99.0%)，硝酸锶(分析纯，99.0%)，硝酸钡(分析纯，99.0%)，九水硝

酸铝(分析纯，99.0%)，尿素(分析纯，99.0%)，硼酸(分析纯，99.0%)，氧化铕(光谱纯，99.99%)，氧
化镝(光谱纯，99.99%)，氧化钕(光谱纯，99.99%)，以上试剂购买于国药集团化学试剂有限公司。
Eu2O3、Dy2O3和Nd2O3溶于硝酸，用蒸馏水定容，分别得到浓度为1.00 × 10−4 mol·L−1的Eu(NO3)3、

Dy(NO3)3和Nd(NO3)3溶液。 
仪器：FA2004分析天平(上海舜宇恒平科学仪器有限公司)，FL-1可调式封闭电炉(天津市泰斯特

仪器有限公司)，SX2-10-10箱式电阻炉(湖北英山县建力电炉制造有限公司)，ZF-1型三用紫外线分析
仪(上海金鹏分析仪器有限公司)，F-7000荧光光度计(日本HITACHI公司)，Brucker X射线多晶粉末衍
射仪(德国Bruker公司)，ST-86LA屏幕亮度计(北京师范大学光学仪器厂)。 

 
5  长余辉发光粉的制备 

以0.005 mol的SrAl2O4:0.02Eu2+，0.02Dy3+，0.05B目标产物的制备过程为例。 
(1) 在100 mL陶瓷坩埚中，加入6.00 g的尿素、18.0 mg的H3BO3、1.0582 g的Sr(NO3)2和3.7513 g

的Al(NO3)3·9H2O，分别滴加Eu(NO3)3和Dy(NO3)3溶液各1.0 mL，加入少量蒸馏水，剧烈搅拌，得到
无色透明溶液，如图1a。 

(2) 将装有溶液的坩埚放置于电炉上，接通电源，约2 min时溶液开始沸腾，10 min左右溶液燃
烧，火焰持续约10 s，在坩埚中形成白色泡沫状固体，如图1b。 

(3) 关闭电源，样品自然冷却至室温，研磨，得到组成为SrAl2O4:0.02Eu2+，0.02Dy3+，0.05B的
发光粉样品，装入封口袋，以备下一步测试。 

(4) 以 Ba(NO3)2取代 Sr(NO3)2，称取 1.3067 g Ba(NO3)2，其余步骤同上，得到组成为

BaAl2O4:0.02Eu2+，0.02Dy3+，0.05B的发光粉样品。 
以Ca(NO3)2·4H2O取代Sr(NO3)2，称取1.1807 g Ca(NO3)2·4H2O，以Nd3+溶液代替Dy3+溶液，其余

步骤同上，得到组成为CaAl2O4:0.02Eu2+，0.02Nd3+，0.05B的发光粉样品。 
 

 
图1  (a) 原料混合物溶液；(b) 自然光下的燃烧产物；(c) 紫外光下的燃烧产物 

 
6  实验结果 
6.1  所得样品的发光情况 

分别在自然光和紫外光(365 nm)下观察各样品的发光现象，并通过拍照来记录样品在自然光和
紫外光下的颜色。在自然光下，粉末状的SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品呈现淡淡的绿色，CaAl2O4:Eu2+，

Nd3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+两种样品为白色的粉末。在自然光照射后转移至暗处，仍能观察到

SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品发出一定亮度的绿光，CaAl2O4:Eu2+，Nd3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+两种样品分

别发出微弱的蓝光和青绿光。 
在紫外灯照射下， SrAl2O4:Eu2+，Dy3+发出明亮的绿光 (见图 1c，CaAl2O4:Eu2+，Nd3+和

BaAl2O4:Eu2+，Dy3+分别发出蓝光和青绿光。关掉紫外灯后，在黑暗中SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品发出
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绿色的余辉，并能持续相当长的一段时间。CaAl2O4:Eu2+，Nd3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+两种样品分别

发出的蓝色余辉和青绿色余辉，持续时间与SrAl2O4:Eu2+，Dy3+相比较短。 
6.2  物相表征及光谱特性 

图2a为制备得到的CaAl2O4:Eu2+，Nd3+样品的粉末X射线衍射(XRD)图谱。各衍射峰峰型尖锐，
衍射峰位置以及相对强度与尖晶石型CaAl2O4相(PDF卡片编号：#70-0134)完全匹配，表明采用溶液
燃烧法得到的样品为尖晶石型CaAl2O4相，具有较高的结晶度。 

 

   
图2  (a) CaAl2O4:Eu2+，Nd3+样品的XRD图谱； 

(b) CaAl2O4:Eu2+，Nd3+样品的荧光光谱图，插图为样品在紫外灯下实物图 

 
图2b为CaAl2O4:Eu2+，Nd3+样品的激发-发射光谱图。在波长为345 nm的紫外光激发下，样品发

出宽谱带蓝光，最大波长位于450 nm。在发射波长为450 nm条件下记录样品的激发光谱，其激发波
段为280–420 nm，其最大激发峰位于345 nm。 

图3a为SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的XRD图谱。各衍射峰峰型尖锐，各衍射峰的位置以及相对强度
与尖晶石型SrAl2O4相(PDF卡片编号：#34-0379)完全匹配，表明得到的SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品为尖

晶石型SrAl2O4相。样品结晶度良好，没有观测到其他杂相。 
 

   
图3  (a) SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的XRD图谱； 

(b) SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的荧光光谱图，插图为样品在紫外灯下实物图 

 

图3b为SrAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的激发-发射光谱图。在400 nm的近紫外光激发下，样品发出最大
波长为520 nm的宽谱带绿光。在发射波长为520 nm条件下测定样品的激发光谱，其激发波段为280–
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450 nm，其最大激发峰位于370 nm，同时在可见光区域也有很高的激发强度，表明这种发光材料能
被近紫外光和可见光激发。 

图4a为BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的XRD测试结果，主要的衍射峰峰型尖锐，位置以及相对强度与
尖晶石型BaAl2O4相(PDF卡片编号：#17-0306)匹配良好，表明所得样品主要为尖晶石型BaAl2O4相，

结晶度良好。值得注意的是，在23.8和33.1附近可以观测到微弱的衍射峰，对应于BaCO3相，表明

采用溶液燃烧法制备得到的 BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品可能产生少量的BaCO3杂相。 
 

   
图4  (a) BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的XRD图谱； 

(b) BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的荧光光谱图，插图为样品在紫外灯下实物图 

 
图4b为BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的激发-发射光谱图。在350 nm的近紫外光激发下，样品发出最

大波长位于500 nm的青绿光。在发射波长为500 nm条件下测定样品的激发光谱，其最大激发峰位于
350 nm。 

三种样品的XRD图谱表明：采用溶液燃烧合成法顺利得到高纯度的尖晶石结构的碱土铝酸盐物
相，样品结晶度高。三种样品的激发-发射光谱均为宽带光谱，这是Eu2+的4f–5d跃迁产生的谱带[11]，

几乎观测不到Eu3+的4f–4f跃迁产生的线状光谱。光谱测定结果表明本实验采用的反应条件，即在封
闭式电炉的温度条件下，控制原料中尿素的用量，燃烧过程中产生的还原性气氛能有效将原料中的

Eu3+还原为Eu2+。 
CaAl2O4:Eu2+，Nd3+、SrAl2O4:Eu2+，Dy3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+三种样品分别置于360 nm紫外灯

下照射10 min，然后关掉紫外灯，同时启动秒表记录荧光衰减时间。采用屏幕亮度计测定余辉亮度，
每隔30 s记录一次亮度–时间数据，直至前后2 min内读数基本不变为止。图5为三种样品的余辉衰减
曲线。BaAl2O4:Eu2+，Dy3+样品的发光持续时间较短，8 min后亮度计无法有效读数。SrAl2O4:Eu2+，

Dy3+和CaAl2O4:Eu2+，Nd3+两种样品持续发光时间较长，在测试时间范围内，其发光亮度仍然远远高

于人的肉眼观察下限(0.32 mcd∙m−2)。 
 

7  教学建议及组织运行方式 
(1) 本实验涉及无机材料合成制备、稀土离子发光原理、发光性能的借助测定，以及应用拓展等

环节，在数据处理过程中需要使用Origin软件来辅助学生完成XRD图谱、激发–发射光谱图谱，以及
荧光衰减曲线的绘制。建议在修完无机化学和仪器分析课程的本科二、三年级学生中以综合实验的

形式开设。 
(2) 总学时8课时，合成及后处理2课时，发光性能测试、数据处理4课时，长余辉材料应用拓展

1课时，讨论1课时。 
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图5  CaAl2O4:Eu2+，Nd3+、SrAl2O4:Eu2+，Dy3+和BaAl2O4:Eu2+，Dy3+ 

三种样品在360 nm紫外灯照射后的余辉衰减曲线 

 
(3) 可以根据实际情况进一步探究制备条件对材料发光性能的影响规律。在5.1小节的基础上，

分别改变尿素、硼酸、Dy3+用量。其中，尿素用量：3.00、4.00、5.00、6.00、7.00、8.00 g；硼酸用
量：0、6.0、12.0、18.0、24.0、30.0 mg；Dy3+用量：0、0.5、1.0、1.5、2、3 mL。由于样品较多，
溶液燃烧过程可改在箱式炉中进行。箱式炉预热至500 °C，每次可在炉膛中摆放6个坩埚。关上炉门，
大约5 min后可观察到溶液在箱式炉中发生爆炸性燃烧反应，伴随有大量气体释放。燃烧过程结束后
等待2–3 min，打开炉门，用坩埚钳取出坩埚，在空气中自然冷却，即得系列样品。 

(4) 在优化制备条件时，由于实验内容较多，建议分组进行。可采用2人一小组、6人一大组的分
组形式。每小组分别测试一个反应条件，三小组完成三个反应条件的测试，最后筛选出最佳制备条

件。 
 

8  思考题 
(1) 与常规高温固相反应法比较，溶液燃烧法制备碱土金属铝酸盐材料有什么优势? 
(2) 长余辉发光材料的构成是什么？可能的长余辉发光机理？ 
(3) 讨论尿素用量对溶液燃烧反应产生气氛氧化性的影响规律。 
 

9  注意事项 
(1) 在制备发光材料时，不同坩埚务必标记，避免混淆； 
(2) 由于Fe等过渡金属离子对Eu2+的发光有很强的猝灭作用，在实验过程中，应尽量避免样品与

铁质器件直接接触； 
(3) 反应物水溶液具有一定腐蚀性，在加热过程中可能出现喷溅，注意防护，操作时必须戴上手

套和护目镜； 
(4) 溶液燃烧过程可能释放氨气或氮氧化物，实验操作必须在通风橱中进行； 
(5) 溶液燃烧火苗的最高温度可达1000 °C以上，故待充分冷却后才能取出样品，以避免烫伤； 
(6) 荧光测试粉末样品时使用专用的固体样品支架，在暗室中记录样品的荧光衰减曲线。 

 
10  结语 

本实验让学生基本完成了一个从合成、表征到性能测试的科研过程，具有目标明确、过程清晰、

现象明显、结果稳定等特点。自2012年以来，本实验作为我校化学、材料各专业大三学生的综合实
验项目，备受学生好评。学生对此实验项目表现出了极高的热情，尤其是溶液燃烧过程和长余辉发
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光现象给学生留下了深刻的印象，并制作了多种实验小视频。在此实验的基础上，还增加了拓展性

的研究项目，参与的学生年年都能在本实验项目的基础上取得新的科研创新成果，从而进一步培养

学生的科研创新能力。 
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