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Синтезирован люминофор на силикатной основе Zn2SiO4·Mn золь-гель методом, используя 

тетраэтилортосиликат (ТЭОС). В процессе синтеза проведена активация виллемита марганцем 

(Мn2+). Определены оптимальные параметры системы для гелеобразования. 

Рис. 2, библ. ссылок 7. 

 

Люминесцентные материалы на силикатной основе получают все более 
широкое распространение в качестве катодолюминофоров для электронно-лу-
чевых приборов. 

Zn2SiO4Mn    –––– это один из первых фото-, катодо- и рентгенолюминофоров, 
объект многочисленных исследований, характеризующихся высокой насыщен-
ностью цвета, стабильностью технологических свойств. 

Цинк-силикатный люминофор, легированный марганцем (II), дает излуче-
ние в зеленой области спектра. На его основе разработаны промышленные фо-
то- и катодолюминофоры [1]. 

Обычно синтез цинк-силикатного люминофора проводится твердо-              
фазным методом – спеканием смеси соответствуюших оксидов с крем-                      
неземом при температурах 1200-1350оС. Поскольку формирование мат-                     
рицы и однородность распределения активатора лимитируются в основ-                  
ном диффузией, то процесс получения цинк-силикатного люминофора                   
является очень длительным (выдержка около 10 ч) и требует больших                  
энергозатрат. Поэтому увеличение продолжительности выдержки при                   
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максимальной температуре способствует более полному протеканию реакции 
образования виллемита и более равномерному распределению активатора в 
объеме зерен люминофора. Концентрация активатора (Mn2+) влияет на эффек-
тивность как прямым (число центров), так и косвенным образом (число дефек-
тов структуры). Применение минерализаторов позволяет снизить температуру 
синтеза, однако равномерного распределения активатора в объеме цинк-сили-
катной матрицы не достигается. 

Зависимость люминесцентных свойств люминофоров от степени совер-
шенства их кристаллической структуры является определяющим фактором. В 
неравновесной (деформированной) матрице многие из центров люминесценции 
дают безизлучительные переходы, уменьшая яркость люминесцеции [1-3]. 

Очевидна необходимость разработки таких методов синтеза, которые обес-
печивали бы полное и контролируемое смешивание компонентов на предвари-
тельной стадии и, как следствие, упорядочение возникающей структуры в отно-
сительно мягких условиях. 

Имеются работы по получению люминесцентных материалов золь-гель ме-
тодом в некоторых бинарных системах. В этих работах изучены поведение гелей 
при термической обработке и их кристаллизационная способность в пределах 
изменения химического состава [4-6]. 

Целью данной работы является получение виллемита и люминофора на его 
основе золь-гель методом. 

ЭксЭксЭксЭкспепепеперириририменменменментальтальтальтальная частьная частьная частьная часть    

Получение люминофоров данным методом основано на свойстве алкокси-
дов некоторых металлов подвергаться гидролизу с последущей конденсацией и 
образованием пространственных структур в виде гелей. На стадии гелеобразова-
ния происходят гидролиз алкоголятов и поликонденсация продуктов реакции, 
приводящие к образованию золя, а затем и твердого геля. Этот переход является 
необратимым и фиксируется по резкому возрастанию вязкости системы, даль-
нейшая термообработка которой приводит к получению люминофора. 

В качестве исходных веществ для приготовления гомогенного водно-спир-
тового раствора использованы нитрат цинка Zn(NO)2·6H2О ("ч.д.а."), тетраэти-
лортосиликат – (C2H5O)4Si ("ос.ч."), этиловый спирт 96% (водный) и активатор 

(Mn2+). 

Рентгенографический анализ проводился на дифрактометре "ДРОН 2.0" с 

Cukα излучением [7]. Измерение люминесцентных характеристик – относитель-

ной яркости свечения при возбуждении вакуумным ультрафиолетом, люмино-

форов на основе виллемита проводилось на фотометре "FM-58". 
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Водно-спиртовые исходные растворы солей цинка, активатора и тетраэти-

лортосиликата сливались в реактор при 25oС при непрерывном перемешивании 

и нагревании с добавлением азотной кислоты, необходимой для кислого гидро-

лиза. Перемешивание продолжалось до начала гелеобразования с последующей 

термообработкой гелей вначале при 150-300oС (для удаления части летучих 

компонентов из состава геля) и при 1150-1200oС окончательным формирова-

нием структуры люминофора − ортосиликата цинка, активированного марган-

цем (Zn2SiO4·Mn). 
Исследована зависимость яркости свечения синтезированного люминофора 

от температуры (25-80oC), концентрации исходных веществ, содержания воды 

(мольное соотношение H2O/ТЭОС = 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40) и рН среды. 

При H2O/ТЭОС = 25, рН 0-1 и температуре 70oС продолжительность гелеоб-

разования составляет 3-4 ч, при этом концентрация исходных веществ не влияет 

на продолжительность гелеобразования и люминесцентные характеристики по-

лученного люминофора. Люминофоры, синтезированные с применением опти-

мальных параметров гелеобразования, отличаются высокой яркостью свечения. 

При фото- или катодовозбуждении они имеют максимум на кривой спектраль-

ного распределения при 525-5 нм ( рис. 1). 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Рис. 1. Спектр излучения синтезированного 

цинк-силикатного люминофора Zn2SiO4·Mn. 

 

 

При исследовании рентгенографическим методом [7] полученные дифрак-
ционные картины по положению максимумов и их интенсивности совпадают с 
набором межплоскостных расстояний, характерных для ортосиликата цинка 
(Zn2SiO4) (рис. 2). Рассчитанные параметры гексагональной элементарной ячей-
ки соответствуют виллемиту, для которого а = 9,34 Ǻ, b = 13,95 Ǻ [7]. 
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Рис. 2. Дифрактограмма синтезиро-
ванного Zn2SiO4. 

 

 

 

Отмечены преимущества золь-гель метода в сравнении с традиционной 
технологией синтеза люминофоров − упрощение технологической схемы синте-
за, снижение энергозатрат, равномерное распределение активатора и возмож-
ность перехода из аморфного состояния в кристаллическую без введения доба-
вок кристаллизаторов. 
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Զոլ-ժել եղանակով սինթեզված է սիլիկատային լյումինաֆոր Zn2SiO4 գ Mn, օգտագործելով 

տետրաէթիլօրթոսիլիկատ: Սինթեզի ընթացքում կատարվել է վիլեմիտի ակտիվացում մանգանով 

(Mn2+)։ Որոշված են համակարգի օպտիմալ պայմանները ժելեգոյացման համար: 
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Zn2SiO4 ·Mn luminophore has been synthesized by sol-gel method. Zinc nitrate / 

Zn(NO3)2·6H2O/, tetraethyl orthosilicate /(C2H5O)4Si (TEOS) and ethyl alcohol were 
used as initial compounds for preparation of homogeneous water-alcohol solution. 

Nitric acid (to provide acidic hydrolysis) was added to the mix of water-alcohol 
solutions of zink salts and tetraethyl orthosilicate under constant stirring at 25oC. 

The stirring was continued up to gelation of reaction mix followed by heat 
treatment of gels. The optimal parameters of the system gelation were determined. 
Villemite - Zn2SiO4 was activated with manganese(Mn2+) in the course of synthesis. 
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