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球形SrSnO３∶Eu３＋纳米晶的水热合成
及其发光性能研究
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摘　要　采用水热合成法,以四水钨酸钠(Na２SnO３􀅰４H２O)和氯化锶(SrCl２)为原料,酒石酸钾钠为表面活性剂,

在pH＝１２、温度为２００℃条件下,通过调控反应时间制备出球形锡酸锶(SrSnO３)∶Eu３＋ 纳米晶.通过 X射线衍射仪

(XRD)、扫描电子显微镜(SEM)及荧光光谱仪对水热反应时间不同条件下制备的产物物相、形貌以及荧光性质进行

了表征,考察了反应时间对产物形貌及发光性能的影响.结果表明:不同水热反应时间下制备的产物均为纯相钙钛

矿结构SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶;球形SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶的最佳合成条件为pH＝１２、反应温度２００℃、水热反应时间

２４h;球形SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶在３９３nm 波长激发下,在６１４nm 处均有很强发射峰.
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Hydrothermalsynthesisandluminescenceofspherical
SrSnO３∶Eu３＋nanocrystal
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Abstract　SphericalSrSnO３∶Eu３＋ nanocrystalswerepreparedusingpotassiumsodiumtartrateassurfactant,

Na２SnO３􀅰４H２OandSrCl２ asraw materials,atpH＝１２and２００℃ viahydrothermalmethod．Theproductswere

characterizedbyXraydiffraction(XRD),scanningelectronmicroscopy(SEM)andfluorescencespectra(PL)forthe

phase,morphologyandluminescenceproperty．Theeffectofreactiontimeonthemorphologyandluminescenceproperty

ofproductswasdiscussed．TheresultsshowedthatSrSnO３∶Eu３＋ nanocrystalswithpureperovskitestructurewere

preparedunderdifferenthydrothermalreactiontimes．Thebestsynthesisconditions were:pH＝１２,hydrothermal

reactiontemperaturewas２００℃,andhydrothermalreactiontimewas２４h．SrSnO３∶Eu３＋ nanocrystalsshowedastrong

emissionpeakat６１４nmat３９３nmexcitation．
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　　锡酸锶(SrSnO３)是一种钙钛矿结构的锡酸盐,

具有化学性质稳定和结构单一的特点,是一种重要

的介电材料.近年来,稀土离子掺杂的锡酸盐发光

材料因可用作电子材料微结构的能量转移探针而引

起人们极大的兴趣[１Ｇ２].通常采用高温固相合成法、

沉淀法、溶胶Ｇ凝胶法及水热合成法等制备SrSnO３.

Wang等[３]采用高温固相法合成了SrSnO３,StanuＧ

lis等[４]、钱东等[５]、付晓燕等[６]用溶胶Ｇ凝胶法制备

了SrSnO３ 纳米晶,王红军等[７]采用共沉淀法合成

了SrSnO３ 晶粒.研究表明,不同的反应方法对

SrSnO３ 微观结构、形貌和物理性质有重要影响.
近年来,水热合成法因可以控制产物形貌而备

受关注,关于水热法合成哑铃形[８Ｇ９]、纳米棒[８Ｇ１２]形

SrSnO３ 的研究已有文献报道,但是,有关球形铕掺

杂SrSnO３ 的合成,特别是反应时间对球形铕掺杂

SrSnO３ 荧光性质影响的研究尚不多见.本研究采
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用水热合成法,以酒石酸钾钠为表面活性剂,通过调

控反应时间制备出球形SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶,考察

了产物形貌变化对发光性能的影响.

１　实验部分

１􀆰１　试剂

浓盐酸(分析纯),锦州古城化学试剂厂;无水乙

醇(分析纯),天津市天力化学试剂有限公司;无水氯

化锶(SrCl２)、四水锡酸钠(Na２SnO３􀅰４H２O)、酒石

酸钾钠、氧化铕(Eu２O３),均为分析纯,均购自天津

大茂化学试剂厂.

１􀆰２　SrSnO３∶Eu３＋纳米晶的制备

在室温下将 Na２SnO３􀅰４H２O 和 SrCl２ 分别配

制成０􀆰０６mol/L、０􀆰２mol/L的水溶液待用,将酒石

酸钾钠配制成０􀆰２mol/L的水溶液待用,按化学计

量比称取Eu２O３ 溶于浓盐酸中,待反应完全后加水

稀释,配制成０􀆰０２mol/L氯化铕(EuCl３)溶液待用.
取６mL、０􀆰２mol/LSrCl２ 至烧杯中,然后加lmL、

０􀆰０２mol/L 的 EuCl３ 搅 拌 ５min,再 加 入 ２mL、

０􀆰２mol/L酒石酸钾钠搅拌２０min,然后向烧杯中逐

滴加入２０mL、０􀆰０６mol/LNa２SnO３􀅰４H２O溶液,搅
拌３０min,调节pH＝１２.将混合液转入聚四氟乙烯

衬底的高压反应釜中,混合液占聚四氟乙烯容积的

７５％左右,于２００℃水热反应１８~２６h.反应结束

后,自然冷却至室温.产物分别用去离子水和无水

乙醇洗涤３次,于８０℃烘箱中烘干,得到白色粉末

状物质.将产物置于８００℃马弗炉中煅烧３h,冷却

至室温得到SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶.

１􀆰３　分析与测试

采用 X 射线粉末衍射仪(XRD,UltimaⅣ型,
日本Rigaku理学公司)对产物物相进行分析,测试

条件为CuKα辐射,管电压４０kV,管电流５０mA,步
宽０􀆰０２°,扫描速率４(°)/min;采用扫描电子显微镜

(SEM,SＧ４８００型,日本日立公司)对产物微观形貌

进行表征;用荧光光谱仪(FluoromaxＧ４NIR 型,法
国 HORIBA 公司)对产物进行测试,以１５０W 的氦

灯作为激发光源,扫描速度为１２００nm/min,入射狭

缝为１􀆰０nm,光电倍增管电压为４００V.

２　结果与讨论

２􀆰１　水热反应时间对产物物相的影响

图１ 为 水 热 反 应 时 间 不 同 条 件 下 制 备 的

SrSnO３∶Eu３＋ 样品XRD谱图.由图可以看出,水热

反应时间为１８,２０,２２,２４,２６h时所制样品的衍射峰

均与SrSnO３ 标准衍射峰(卡片 PDF＃７０Ｇ４３８９)一
致,说明SrSnO３∶Eu３＋ 样品具有与SrSnO３ 相同的

钙钛矿结构,没有因为掺杂 Eu３＋ 而改变其结构,也
没有出现其他杂质的衍射峰,表明产物均为纯相

SrSnO３∶Eu３＋ .随着水热反应时间的延长,产物的

结晶度略有提高.

图１　水热反应时间不同条件下制备的

SrSnO３∶Eu３＋ 样品 XRD谱图

２􀆰２　水热反应时间对产物形貌的影响

图２为pH＝１２、温度２００℃、不同水热反应时

间下制备的SrSnO３∶Eu３＋ 样品SEM 图.从图可以

看出,反应时间为１８h时,SrSnO３∶Eu３＋ 形貌为直径

０􀆰５１μm 的类球形且表面不够光滑;反应时间为

２０~２４h时,SrSnO３ 的形貌为球形,球体直径逐渐

变大,直径从０􀆰９１μm 增大到１􀆰５μm,并且球体表面

逐渐变得光滑,向完美的球形过渡;反应时间为

图２　pH＝１２、温度２００℃、不同水热反应时间下制备的

SrSnO３∶Eu３＋ 样品SEM 图

[(a)１８h;(b)２０h;(c)２２h;(d)２４h;(e)２６h]
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２４h时,SrSnO３∶Eu３＋ 的形貌为表面光滑的规则球

形;反应时间为２６h时,球体开始出现破碎.综合上

述分析认为,反应时间对SrSnO３∶Eu３＋ 的形貌有较

大影响.

２􀆰３　水热反应时间对产物发光性能的影响

图３为不同水热反应时间下制备的 SrSnO３∶
１􀆰６％ Eu３＋ 纳米晶在３９３nm 波长激发下的发射光

谱.由图可知,不同水热反应时间下所得产物在波

长６１４nm 处均有很强的发射峰,发射光谱特征相

同,均为Eu３＋ 典型的特征发射,发射光谱峰位分别

位于５９０nm、６１２nm、６５５nm 和７００nm 处,分别对应

的是Eu３＋ 的５D０→７FJ(J＝１,２,３,４)跃迁,６１２nm
处最大发射峰对应的是 Eu３＋ 的５D０→７F１ 电偶极跃

迁;５９０nm 处的发射峰对应 Eu３＋ 的 ５D０→７F１ 磁偶

极跃 迁;５D０ →７F２ 对 应 的 发 射 峰 强 度 远 远 大 于
５D０→７F１ 对应的发射峰强 度,说 明 Eu３＋ 离 子 在

SrSnO３ 晶体中处于非反演对称位置.

图３　不同水热反应时间下制备的

SrSnO３∶１􀆰６％ Eu３＋ 纳米晶的发射光谱图

结合图２和图３可知:在３９３nm 波长激发下,
球形和类球形的SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶在６１４nm 处

均有很强发射峰;当水热反应时间为１８~２４h时,随
着水热反应时间的延长,产物的形貌向表面光滑的

规则、完美的球形过渡,荧光强度逐渐增大;当水热

反应时间为２６h时,产物的形貌开始破裂,荧光性能

降低.由此可见,产物的形貌对其荧光性能有较大

影响.

３　结论

(１)以酒石酸钾钠为表面活性剂,采用水热合成

法,在pH＝１２、反应温度２００℃,通过调控反应时间

制备出纯相钙钛矿结构的SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶.
(２)当水热反应时间为２０~２４h时,得到球形

SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶,随着水热反应时间的延长,产

物的形貌向表面光滑的规则球形过渡,荧光强度逐

渐增大.
(３)球形SrSnO３∶Eu３＋ 纳米晶的最佳合成条件

为:pH＝１２、水热反应温度２００℃、水热反应时间

２４h.
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