
发光功能玻璃的制备与光谱学性能分析 
 
一、 实验目的 
1. 了解玻璃和微晶玻璃的制备方法和后处理工艺，初步掌握玻璃材料的实验技

术和研究分析方法。 
2. 利用对玻璃和微晶玻璃差热分析、X 射线衍射分析，分析玻璃的析晶行为，

制订获得微晶玻璃的处理工艺。 
3. 对比分析玻璃和微晶玻璃在相结构和微结构上的差异，并据此对玻璃和微晶

玻璃上转换发光的差异作出定性分析。  
 
二、 实验原理 
1. 稀土光谱理论基础 

在元素周期表中，从原子序数为 57 的镧(La)至 71 的镥(Lu)等 15 个元素加上

位于同一 IIIB 族的原子序数为 21 的钪(Sc)和 39 的钇(Y)共 17 个元素通称为稀土

元素。由于镧至镥的十五个元素在化学性质、物理性质和地球化学性质上的相似

性和连续性，人们将这十五个元素又通称为镧系元素(Lanthanide, 以下简写为

Ln)。对于三价镧系离子，除了镧和镥之外均为顺磁离子，在光辐射场的作用下

可以被激活从而发生电子状态的改变，并有可能辐射出光子。 
对于电荷为+ze 的原子核和 n 个电子(质量为 m，电荷为-e)组成的体系，在

核静止的条件下，体系的 Schrodinger 方程式中的 Hamilton 算符的形式为： 

ii

n

i
i

n

ji ij

n

i i
i

n

i
lsr

r
e

r
ze

m
hH )(

8 11

2

1

2

1
2

2

∑∑∑∑
==>==

++−∇= ξ
π

                 ( 1) 

其中第 1 项求和为 n 个电子动能算符， i∇ 是作用于的在球坐标(γi，θi，φi）处第

i 个电子的 Laplace 算符，h 为 Planck 常数；第 2 项求和为电子与电荷为 z 的核作

用的势能算符；第 3 项求和为电子间相互作用能算符；第 4 项求和为电子自旋-
轨道作用能算符，ξ是自旋-轨道耦合常数。Hamilton 算符中第一、第二项对给定

组态的原子和离子的各状态的能量作用都是相同的，但后二项将使简并的能级发

生分裂。 
在原子结构理论中，处理电子间相互作用和自旋-轨道相互作用对原子和离

子体系的影响，对于下述二种极限情况采用的方案是：(1)当电子间相互作用能

远大于自旋-轨道相互作用时，采用 Ressell-Saunders 耦合方案。(2) 当自旋-轨道

相互作用能远大于电子间相互作用能时，采用 j-j 耦合方案。 
对于镧系离子来说，虽然电子间相互作用大于自旋-轨道相互作用，但由于

自旋-轨道耦合系数较大，它们的自旋-轨道作用能与电子间的相互作用能，粗略

地说是相同数量级的。它们的处理方案应采用居于上述两种方案间的中间方案，



但计算较为复杂。对于轻稀土离子来说，Russell-Saunders 耦合方案处理结果虽

有一定误差，但还是适合的。长期以来，镧系离子仍采用 Russell-Saunders 耦合

方案。 
当以 Russell-Saunders 耦合方案微扰处理给定电子组态的体系时，在考虑电

子之间的库仑斥力后，体系状态要发生变化，能量发生分裂： 
)1(0
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其中 E0 是未微扰简并态的能量，ΔEi
(1)是微扰后的能量修正值，它决定于该状态

的总轨道角动量量子数 L 和电子总自旋角动量量子数 S，用光谱项 2S+lL 来标记。

L 的数值用 S、P……大写字母表示，对应关系如表 1。 

 

Table 1 Relationship between the symbol and the value of orbital angular 
momentum. 

L 0 1 2 3 4 5 6 7 8 

Symbol S P D F G H I K L 

     

    其中，2S＋1 为谱项的多重性，它放在 L 的右上角，当 L≥S 时，它表示一

个光谱项包含的光谱支项的数目；当 L＜S 时，一个光谱项则有 2L＋1 个光谱支

项，这时 2S＋1 不代表光谱支项数，但习惯上仍把 2S＋1 称为多重性。给定组

态的情况，上述未微扰简并态的能量 E0 是相同的，微扰以后ΔEi
(1)有不同值，即

有不同的光谱项，同一谱项的状态仍保持简并。 
当电子的自旋-轨道耦合作用对体系微扰时，以光谱项标志的能量进一步变

化，每个简并态也进一步分裂为 2S＋1 或 2L＋1 个不同能级，体系的能量为： 
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ΔEi
(2)为电子的自旋-轨道耦合作用微扰后的能量修正值，它用光谱支项 2S+1LJ 表

示，右下角的 J 为总角动量量子数。此时，同一组态，同一谱项的各支谱项仍保

持简并，能级的简并度与 4f n 轨道中的电子数 n 的奇偶性有关。当 n 为偶数时(即
J 为正整数），每个态是 2J＋1 度简并，在晶场的作用下，取决于晶场的对称性，

可劈裂为 2J＋1 个能级，即所谓的 Stark 劈裂。当 n 为奇数时，每个态是(2J+1)/2
度二重简并，在外磁场的作用下，可劈裂为(2J+1)/2 个二重能级，称为 Kremers
劈裂。 

综上所述，Ln3+的 4f n 电子组态受各种微扰作用而引起的能级劈裂如图 1 所

示。图 2 所示为 Ln3+的能级图1。 



 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Fig. 2 Energy level diagram of the trily ionized lanthanide ion. 

Fig. 1 Energy level splitting of 4f n electronic configuration. 



在对 Ln3+光谱性质的研究中，通常根据去激发过程将这些跃迁分为辐射跃迁

和无辐射跃迁。辐射跃迁通常是自发产生的，称为自发辐射跃迁，其辐射光是向

四面八方传播的，且在频率、初相位和偏振方向上并不相同。辐射跃迁也可以在

外来光的诱导下发生，称为受激辐射。受激辐射的特点是辐射光子与诱导光子在

频率、偏振方向、相位及传播方向上均是相同的，这也是产生激光的物理基础。

但是，受激辐射的诱导光也可能被基态离子所吸收，因此，为了获得光量子放大，

首先要破坏粒子在能量状态上的正常分布，实现粒子数反转。镧系离子具有丰富

的 4f 能级，可以很容易获得粒子数反转，因此被广泛用于激光材料中。2 
镧系离子的无辐射跃迁可以由镧系离子间的相互作用所导致。这种无辐射跃

迁被认为是由共振能量传递引起的，可以发生在同种镧系离子之间，也可以发生

在不同种镧系离子之间。在相同发光离子间，随着离子浓度的增加而产生的能量

传递，使一组能级间跃迁的发光猝灭而另一组能级间跃迁的发光增强，称为浓度

猝灭。而不同离子间的共振能量传递，可以把敏化离子吸收的能量传递至发光离

子，也可以把发光离子的能量传递至不发光离子，前者称为敏化发光，后者则称

为杂质猝灭。 
镧系离子的无辐射跃迁还可以由镧系离子与基质的相互作用所导致，这种无

辐射跃迁被认为是一种多声子弛豫的过程，其无辐射跃迁的几率 WMP 可以描述

为3： 

ωα h
E
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其中，C、α为与基质有关的常数；ΔE 为最近邻能级间的能量间隔；h 为 Plank

常数，hω为声子能量；ΔE/hω 通常被称为声子阶数； )(Tn 为声子模的玻色，其

随温度的变化规律遵循 Bose-Einstain 分布规律：即 1]1)/[exp()( −−= kThTn ω ，这

里 k 为 Boltzmann 常数。所以，多声子无辐射跃迁几率首先决定于声子阶数，即

能级间能量间隔和声子能量。对于镧系离子，前者决定于离子的能级结构，后者

则决定于离子掺杂的基质结构。 
    由于辐射跃迁过程中总是伴随有无辐射跃迁的发生，为了获得更强的发射光

强度，研究者的一个重要的任务就是尽量降低无辐射跃迁发生的几率。但是，在

一些特殊情况下，例如对于 Ln3+的上转换发光，能量传递所引起的无辐射跃迁却

是有利的因素。 

2. 上转换发光 

上转换发光是指发光离子通过多光子吸收机制把长波辐射转换成短波辐射

的一类反 stokes 发光。早期对上转换现象的研究可见于 Biter4(1949 年)和



Kaster5(1954 年)的报道。1959 年，Bloembergen6提出可以利用固体中掺杂离子能

级间的激发态吸收(ESA，Excited State Absorption)来设计红外光量子探测计数器

(IRQC，Infrared Quantum Counter），这可以作为对上转换器件研究的开端。1966
年，Auzel 在研究钨酸镱钠玻璃时，意外发现，当基质材料中掺入 Yb3+离子时，

Er3+、Ho3+和 Tm3+离子在红外光激发时，可见发光几乎提高了两个数量级，由此

正式提出了能量传递上转换(APTE，法文 Addition de Photon par Transferts 
d’Energie的缩写)的概念7,8，后来这个概念又被用英文定义为ETU(Energy Transfer 
Upconversion)。在随后的几十年里，特别是九十年代之后，上转换发光材料得到

了广泛的研究，已经发展成为了一种把红外光转变为可见光的有效材料。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
上转换发光的发射光强度 Iem和激发光功率 Iex存在以下关系： 

n
exem II )(∝ ，             (5) 

其中，n 是发射一个上转换光子所吸收的激发光光子的数目。测得发射光强度 Iem

和 LD 激发功率 Iex的关系曲线，利用对 Log10 (Iem) 和 Log10(Iex)的线性拟和即可

得到 n 的值，从而揭示相应上转换发光的机制。根据 Auzel 的观点，上转换发光

主要包括以下四种机制：即激发态吸收(ESA)、能量传递上转换(APTE/ETU)、合

作上转换(CU，Cooperative Upconversion)和光子雪崩(PA，Phonton Avalanche)，
如图 3 所示。 

(1)ESA 机制：其原理是同一个离子从基态能级通过连续的多光子吸收达到

能量较高的激发态能级，然后跃迁回基态产生上转换发光的过程，这也是上转换

发光的最基本过程。如果存在足够多的相邻的能级对的能量间隔可以满足能量匹

配的要求，还可以形成吸收光子数大于 2 的多光子吸收。需要注意的是，为实现

ESA 过程，必须采用能量与发生吸收跃迁能级对能量间隔相匹配的泵浦源。为

Fig. 3 Schematic representation of upconversion processes. 



了满足能量匹配的要求，对于稀土离子掺杂的晶体材料，需要采用双波长泵浦的

方式，其中一个波长的光将处于基态的离子激发至第一中间亚稳态，第二个波长

的光将该亚稳态上的离子激发至更高能级上，形成双光子吸收。而对于镧系离子

掺杂的非晶态材料，由于稀土离子跃迁时存在非均匀加宽现象，可以采用单波长

泵浦的方式，能级间的能量失配可以通过吸收或发射声子的形式进行补偿。9 
(2)APTE/ETU 机制：该机制包括连续能量传递(SET，Sequential Energy 

Transfer)和交叉弛豫(CR，Cross Relaxation)，这两种上转换过程都可以发生在相

同或是不同的离子之间，但是 SET 通常还是发生在不同类型的离子之间。与 ESA
不同，无论是晶体还是非晶体材料，均可采用单波长泵浦方式。另外，稀土离子

的掺杂浓度必须足够高才能保证能量转移的发生。对于 APTE/ETU 过程，当敏

化离子和激活离子发生跃迁的能级对间的能量间隔匹配度较高时，能量以共振的

形式直接地进行传递；而当敏化离子和激活离子发生跃迁的能级对间的能量间隔

匹配度较低时，能量以声子辅助无辐射的形式进行传递。由于该过程允许声子的

参与，所以与 ESA 不同，无论是晶体还是非晶体材料，均可采用单波长泵浦方

式。另外，稀土离子的掺杂浓度必须足够高才能保证能量转移的发生。 
 (3) CU 过程：该机制主要是由一对具有相互作用的离子对之间的“合作对

效应(Cooperative pair effect)”引起的，包括发生在一对离子之间的合作能量传递

(Cooperative Energy Transfer with Simutaneous Photon Absorption)、合作发光

(Cooperative Luminescence)和发生在一对同种离子与第三个离子之间的共同敏化

(Cooperative Sensitization)。由于 CU 过程涉及到了具有“合作对效应(Cooperative 
pair effect)”的离子对，所以其发生的几率较其它三种上转换过程均要低很多。

错误！

未定义书签。 
(4) PA 机制 9：“光子雪崩”是 ESA 和 ET 相结合的过程，其主要特征为：泵

浦波长对应于离子的某一激发态能级与其上能级的能量差而不是基态能级与其

激发态能级的能量差；其次，PA 引起的上转换发光对泵浦功率有明显的依赖性，

低于泵浦功率阈值时，只存在很弱的上转换发光，而高于泵浦功率阈值时，上转

换发光强度明显增加，泵浦光被强烈吸收。PA 过程取决于激发态上的粒子数积

累，因此在稀土离子掺杂浓度足够高时，才会发生明显的 PA 过程，另外，PA
过程也只需要单波长泵浦的方式，需要满足的条件是泵浦光的能量与某一激发态

与其向上能级的能量差匹配。 
 
由于大部分上转换过程是分步进行的，这就要求上转换过程的中间态能级有

足够长的寿命，以保证激发态离子有足够的时间来参与上转换的发光或是其它的

光物理过程。除此之外，上转换发光还要求多声子无辐射跃迁几率处于较低的水

平，因为低的多声子无辐射跃迁几率除了能够保证长的激发态寿命外，还可以保

n2 



证上转换过程中的辐射跃迁不被猝灭。所以，提高上转换发光效率也就是如何降

低多声子无辐射跃迁几率的过程。根据式(4)可知，多声子无辐射跃迁几率主要

是由发光离子的能级结构、基质组成和工作温度所决定的，所以这三个因素也是

最终影响上转换发光的效率。 
发光中心的较高能级与相邻下一能级能量差的大小，影响着较高能级电子的

发射几率：能量差较大时，无辐射几率相对小，辐射几率大，上转换效率高；反

之，上转换效率小。基质的声子能量也是影响上转换发光效率的重要因素：主要

同稀土离子间的能量传递和多声子弛豫有关；而基质的晶格和晶格中阳离子的电

荷和直径大小也在一定程度上影响着发光强度，表现在多声子弛豫上。环境温度

的变化对上转换发光的影响主要有两方面：温度升高，发光能级向相邻下能级的

多声子弛豫速率增加，发光效率降低；其次，温度升高，吸收声子的能量传递的

几率增加，发射声子的能量传递几率降低，发光效率升高。 
 

3. 微晶玻璃10 

微晶玻璃是由玻璃的控制晶化制得的多晶固体。晶化就是通过仔细制定的热

处理制度使玻璃中晶核生成及结晶相长大的过程。微晶玻璃的制备首先需要解决

的问题是对晶化过程的控制，虽然早在 1739 年，Reaumur11就进行了制备微晶玻

璃的尝试，但是，他在由碳酸钠-石灰-氧化钙玻璃制得多晶材料的过程中未能完

成对晶化过程的控制，所以还没有得到真正意义上的微晶玻璃。实用的微晶玻璃

首先由美国 Corning 公司的 S.D.Stookey11 在 1959 年报道的，并由 Corning 公司

申请获得最初的玻璃陶瓷专利12。此后的几十年里，无论是在材料研发方面还是

在理论研究方面，微晶玻璃都获得了长足的进步。13,14,15,16 
 

(1) 玻璃的制备 
玻璃的制备是把经过混合的原料放在足够高的温度下加热，使原料互相反

应，并使气泡自熔体中逸出，这后一过程称为玻璃的澄清。澄清过程完成之后，

将熔体急冷即得到玻璃。 

由于熔体冷却过程中其内部出现的温度梯度会造成内应力的产生，这些应力

会造成玻璃的破碎，因此必须用退火把它清除。退火使把玻璃放在“退火范围”

（其精度约 1012～1014 泊）内某一均匀温度中进行处理。由于粘滞留动使应力消

除并以足够慢的速度将玻璃冷却，以防止其中产生大的温度梯度，所能用的冷却

速度取决于被退火的玻璃制品的厚度。 
 

(2) 玻璃向微晶玻璃的转换 



玻璃转变为具有优于其原始性能的微晶玻璃也需要相应的成核及晶化的热

处理工艺。对于本工作主要是指使氟化物形成微晶相，且稀土离子进入微晶相，

从而使形成的微晶玻璃既具有稀土离子掺杂的氟化物体系的优异发光性能，也具

有了氧化物玻璃体系及微晶玻璃所决定的化学稳定性核高的机械强度。图 4 给出

了可转变为微晶玻璃之典型母体玻璃的 DTA 曲线。其中，Tg 表示玻璃软化点温

度或玻璃化温度，TX 表示获得微晶玻璃需要进行热处理的核化温度，TC 表示析

晶峰的峰值温度。 
热处理的第一阶段，把玻璃从室温加热到成核温度。一般来说，此处所用的

加热速度就晶化工艺来讲不是关键的，主要的限制是要求玻璃制品中不要由于所

形成的温度梯度而产生太高的应力而导致玻璃的破碎。玻璃的厚度主要决定能使

用的升温速度，虽然玻璃的热膨胀系数也将起一定的作用。正常的加热速度是每

分钟 2℃～5℃。 
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Fig. 4 DTA curve of glass with controllable crystallization abilities. 

 
热处理的第二阶段，是将玻璃在成核温度下保持足够长的时间，因为微晶玻

璃是一种含有微小晶体并紧密互联起来的玻璃，这就要求要产生大量的小晶体而

不是少量粗大的晶体，从而需要在成核温度下保温足够长的时间使其有效的成

核，最佳的成核温度一般位于 Tg 点和比它高 50℃的温度范围内，如 TX，可由试

验测定。 
热处理的第三阶段，是已有控制的速度提高玻璃的温度，速度要十分缓慢一

边与晶体的生长而不至于使玻璃制品变形。随着温度向一个向主晶相的液相线温

度的接近，晶化进行的越来越快，但是为了防止玻璃相还居于支配地位的初期阶

段发生变形，所用的加热速度一般不超过每分钟 5℃。容许的加热速度也可由试

验测出。微晶玻璃晶化上限的选择，在于到达最大的晶化而不至于导致材料的过



分变形，一般介于 TX 和 TC之间。晶化温度的上限应低于主晶相在一个适当的时

间内重熔的温度，各个晶相的液相线温度可由试验测得。 
热处理的第四阶段，是在晶化上限温度保温至少一小时，但如果为了使微晶

玻璃具有所需要的结晶程度，则需要保持更长的时间也是可以的。之后，可把玻

璃冷却到室温。冷却可以很快地进行，因为微晶玻璃的高机械强度可使它经受相

当大的温度梯度。 

4. 镧系掺杂透明氟氧化物微晶玻璃简介 

镧系稀土离子由于具有丰富的f-f跃迁谱线，而在长距离光通信、激光雷达、

信息处理、三维显示、数据存储以及生物药学等领域有着重大应用前景，并广受

关注和竞相研究。镧系掺杂玻璃材料在基质组成、结构可设计性和制备工艺方面

有着晶体材料无法比拟的优点。因此，继晶体材料之后，镧系掺杂的玻璃材料，

特别是硫系、氟磷酸盐和氟化物等非氧化物玻璃，被认为是一类优异的发光基质

候选材料，从而得到了迅速发展。 
然而，玻璃的无序结构会导致镧系离子的发光谱线加宽，在给定泵浦功率下，

这会造成增益下降。因此，实现重掺是提高发光效率(强度)的研究方向。重掺所

导致的镧系离子发光浓度猝灭和玻璃失透是当前研究中的主要障碍，此外，在玻

璃中整体重掺镧系离子还存在成本问题。例如，氟化物玻璃在具有较大的镧系离

子溶解度、较低声子能和较高的透光率等优点的同时，却面临玻璃化能力低、化

学稳定性差以及难于成型等本质困难。 
微晶玻璃是由玻璃的控制晶化制得的多晶固体材料。基于微晶玻璃的特殊工

艺，通过对F/O比例的设计，调整玻璃网络结构、玻璃化能力和玻璃稳定性，控

制析出氟化物纳晶，并在晶体中实现镧系离子的重掺，就可以得到综合晶体与玻

璃、氟化物与氧化物四者优点的氟氧化物微晶玻璃，达到同时解决高效、发光波

段可调和透明度好等难题。 
为了开发兼具氟化物和氧化物优点的离子掺杂上转换基质材料，Auzel17等人

早在1975年就研究并报道了一种部分晶化的镧系离子掺杂上转换材料。这种材料

是由玻璃经过热处理得到的，其玻璃基质由氟化物(PbF2)与一种或几种传统的玻

璃形成氧化物(SiO2，GeO2，B2O3，P2O5，TeO2)混合熔制得到，热处理后其发光

效率达到了与LaF3：Yb3+/Er3+和YF3：Yb3+/Er3+相当甚至更高的水平。但是，其

析出晶相尺寸约为10μm，是不透光的，还不能完全满足使用的要求。直到1993
年，Wang和Ohwaki18报道了第一块氟硅酸盐微晶玻璃。他们制备了名义组分为

30SiO2 -15AlO1.5 -24PbF2 -20CdF2 -10YbF2 -1ErF3 (mol%)的玻璃，在470℃下热处

理后，获得了含有粒度为20nm大小的立方PbxCd1-xF2微晶相的透明微晶玻璃。该

微晶玻璃中Er3+分别在380nm和520nm 处的两个超灵敏跃迁吸收较晶化热处理



前大大增强，并且，从972m到546，660nm有效的上转换比未处理的玻璃强100
倍，强度与BaY2F8：Yb3+/Er3+单晶上转换材料相当，他们认为这是由于Er3+掺入

了萤石结构的晶体中所造成的，Wang和Ohwaki的报道引起了各国研究者的极大

兴趣，近十多年来，他们竞相对镧系离子掺杂的氟硅酸盐微晶玻璃展开研究，在

研究范围和深度上都获得了重要进展。 
 
 

三、表征手段 

1. 差热分析(DTA，Differential Thermal Analysis) 

采用上海精密仪器仪表有限公司的 CDR-1 型差动热分析仪以 10°C/min 速率

升温对玻璃样品进行差热分析，测定样品在升温过程中的热效应，从而得到样品

的玻璃化温度、析晶峰温度和熔化温度，以研究考察样品的玻璃形成能力，析晶

行为及其动力学。 

2. 物相分析(XRD，X-Ray Diffraction) 

采用 X-98 型 X 射线衍射仪对样品进行物相分析。主要参数为：Cu 靶 Kα线，

管压为 40kV，管流为 34mA，步进间距 0.02°，扫描速率为 2°/min。由衍射峰

半高宽，根据 Scherrer 方程， 

θβ
λ

cos
KDhkl = ，             (5) 

可以估算出微晶玻璃样品中氟化物晶体的尺寸。这里，Dhkl表示结晶相在[hkl]晶
向上的尺度，K为常数取 0.90，λ为X射线的波长(这里为Cu的Kα线即 1.5406 Å)，
β为(hkl)晶面对应的衍射峰半高宽，θ为 Bragg 衍射角。 

3. 上转换发光光谱(Photostimulated Luminescence) 

采用日本Hitachi公司的F-4500 荧光光谱仪。主要参数为：激发源为980nm
功率可调半导体激光器，探测器为PMT，扫描速度为240nm/min。 

 

四、实验步骤 

氟硅酸盐透明发光微晶玻璃的制备流程如图 5 所示。本实验的玻璃基质名义

组分为：50SiO2-20Al2O3-27CaF2-3ErF3(mol%)。将原料按配比称量 30g，于玛瑙

研钵中研磨混合约 10min，然后移入密封干燥的塑料罐混合 30min 使之充分混合

均匀，最后将其转移到加盖刚玉坩埚中置于已升至约 1400°C 的电炉中进行高温

熔制。保温 30min 后，将坩埚取出，把熔体倾倒至已经准备好的铜板上，并迅速



用另一块铜板压制成型，即可得到透明的玻璃样品。为了防止急冷产生的应力使

玻璃碎裂，可以在低于 Tg(玻璃化温度)的温度对玻璃样品进行退火处理。 

 
 
 
 
 
 
 

 
 

利用 DTA 测试得到样品的玻璃化温度 Tg 和第一析晶峰温度 TC1后，将玻璃

样品在 TC1 进行保温热处理，再对其进行 XRD 测试分析，就可以验证所制备的

氟硅酸盐玻璃的 TC1 是否对应氟化物单相的析出。如果玻璃样品在 TC1可以析出

单相氟化物，则在 Tg 和 TC1 之间的合适温度点对玻璃样品进行保温热处理，就可

以实现玻璃基质中氟化物晶体的成核与长大，从而得到含有氟化物纳米晶体的透

明氟硅酸盐微晶玻璃；否则，就需要重新设计组成。这里，在制定透明氟硅酸盐

微晶玻璃热处理制度的过程中，需要将玻璃样品在选定的 Tg 和 TC1 之间的不同温

度点分别进行保温热处理，再对其进行粉末 XRD 测试，并考察样品的失透状况，

以确定在哪个温度范围内保温进行保温热处理可以得到含有氟化物纳米晶体的

透明氟硅酸盐微晶玻璃。最后，对玻璃和微晶玻璃样品进行上下表面的抛光后，

样品即可进行后续的光谱测试。 
实验进度安排如下：第一次实验，玻璃的制备与热处理，准备 DTA 样品和

XRD 样品；第二次实验，DTA 分析、XRD 分析、上转换发光性能测试与分析。 

 
五、实验结果处理 
    对测试结果进行处理，可以得到： 
1. 玻璃样品的 DTA 曲线，并分析玻璃样品的特征峰温度，如 Tg、TC等； 
2. 玻璃和微晶玻璃样品的 XRD 图谱，并鉴定各自的物相； 
3. 980nm 半导体激光激发下，玻璃和微晶玻璃样品的上转换发光光谱图，并从

微观结构的角度分析造成二者差异的原因； 
4. 双对数坐标下，微晶玻璃样品的各上转换发光峰强度随激发光功率的变化规

律，根据对(5)式的拟合，可得到 n 值，并推测其上转换发光机制。 
5. 写出实验报告，内容包括“引言”、“实验过程”、“结果与讨论”、“结论”五

个部分，按照科技论文的写法对整个实验进行叙述和数据分析，最后对整个

Fig.5 Preparation scheme of fluorosilicate transparent luminescence glass ceramics. 
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实验进行总结。其中，引言部分要求简要概述实验目的及所涉及的基础理论

和研究背景(800 字以内)。 
 
六、实验注意事项 
    仔细阅读实验指导书的内容，在指导老师的监督下严格按要求进行实验。 
 
思考题： 
1、什么是微晶玻璃，其热处理工艺应该如何制订？ 
2、影响稀土离子上转换发光的因素主要有哪些？ 
3、您对本实验的授课方式和实验内容有何建议？ 
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