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双发射二维钙钛矿荧光粉及其制备方法

(57)摘要

本发明公开了一种双发射二维钙钛矿荧光

粉及其制备方法。所述方法先按碘化铅与锰盐的

摩尔比为7：3～6：4，将碘化烷基胺、碘化铅和锰

盐粉末研磨混合均匀，加入极性溶剂中研磨，然

后将干燥的粉末在80～110℃下进行退火处理，

得到双发射二维钙钛矿荧光粉。本发明实现了商

业化InGaN蓝光芯片激发的发光波长在500nm和

625nm的双发射二维钙钛矿荧光粉，通过调控两

个波长的荧光的相对强度，可以实现色坐标在黄

光区域的荧光粉，并与蓝光叠加得到白光，同时

稳定性显著提高。
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1.双发射二维钙钛矿荧光粉的制备方法，其特征在于，具体步骤如下：

步骤1，按碘化铅与锰盐的摩尔比为7：3～6：4，将碘化烷基胺、碘化铅和锰盐粉末研磨

混合均匀，加入极性溶剂，继续研磨至反应完全，干燥，所述的碘化烷基胺中，烷基胺选自十

八胺、十六胺、十四胺或十二胺；

步骤2，将干燥的粉末在80～110℃下进行退火处理，退火结束后，过筛，收集双发射二

维钙钛矿荧光粉。

2.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤1中，所述的锰盐选自乙酸锰、碘

化锰、溴化锰或氯化锰中的一种或两种以上，锰盐的选择对最终得到的产物没有实质性的

影响。

3.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤1中，所述的碘化烷基胺和碘化铅

的摩尔比为2:1。

4.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤1中，所述的极性溶剂选自水、乙

腈、丙酮、异丙醇、乙醇。

5.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤2中，所述的退火时间为10～

60min。

6.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，步骤2中，所述的过筛为过100～200目

筛。

7.根据权利要求1至6任一所述的制备方法制得的双发射二维钙钛矿荧光粉。
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双发射二维钙钛矿荧光粉及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种双发射二维钙钛矿荧光粉及其制备方法，具体涉及一种用于白光

LED的InGaN蓝光芯片可激发的双发射二维钙钛矿荧光粉，属于照明显示材料技术领域。

背景技术

[0002] 无机铅卤素钙钛矿材料(CsPbX3,X＝Cl、Br、I)是近年来受到广泛研究的一种半导

体材料，其优异的发光性能如高的荧光效率和色纯度，使其在照明显示领域具有巨大的应

用前景。然而，钙钛矿量子点材料作为LED的发光材料也遇到了巨大的挑战。一方面，当量子

点制备成荧光粉时，会由于团聚导致发光量子效率的下降，并且钙钛矿量子点材料本身的

稳定性也较差(ACS  Appl.Mater.Interfaces  2015,7,25007)。另一方面，白光LED的实现是

利用绿光和红光中和得到黄光，从而与激发蓝光叠加实现白光(Nat.Photonics  2014 ,8,

748)。然而对于钙钛矿来说，多种荧光粉混合会带来阴离子交换问题，使得LED伴随着严重

的退化(ACS  Nano  2016,10,2071)。

[0003] 锰离子掺杂赋予了钙钛矿材料新的光学性能，使得双发射的钙钛矿荧光粉成为可

能，有望解决多种荧光粉混合带来的退化问题。然而对于钙钛矿量子点来说，要实现绿光和

红光的双发射却十分困难。当材料母体的发光峰位在绿光波段时，锰的掺杂变得尤为困难

(J.Am.Chem.Soc.2016,138,14954-14961)。因此，需要研发更稳定更有可能实现红绿双发

射的钙钛矿体系荧光粉。

发明内容

[0004] 本发明的目的是提供一种用于白光LED的商业化InGaN蓝光芯片可激发的双发射

二维钙钛矿荧光粉及其制备方法。

[0005] 实现本发明目的的技术方案如下：

[0006] 双发射二维钙钛矿荧光粉的制备方法，具体步骤如下：

[0007] 步骤1，按碘化铅与锰盐的摩尔比为7：3～6：4，将碘化烷基胺、碘化铅和锰盐粉末

研磨混合均匀，加入极性溶剂，继续研磨至反应完全，干燥；

[0008] 步骤2，将干燥的粉末在80～110℃下进行退火处理，退火结束后，过筛，收集双发

射二维钙钛矿荧光粉。

[0009] 步骤1中，所述的碘化烷基胺中，烷基胺可以是十八胺、十六胺、十四胺、十二胺等

在室温下呈现固态状的脂肪族或者芳香族烷基胺。

[0010] 步骤1中，所述的锰盐选自乙酸锰、碘化锰、溴化锰或氯化锰中的一种或两种以上，

锰盐的选择对最终得到的产物没有实质性的影响。

[0011] 步骤1中，所述的碘化烷基胺和碘化铅的摩尔比为2:1。

[0012] 步骤1中，所述的极性溶剂可以是水、乙腈、丙酮、异丙醇、乙醇等。

[0013] 步骤2中，所述的退火时间为10～60min。

[0014] 步骤2中，所述的过筛为过100～200目筛。
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[0015] 本发明还提供上述制备方法制得的双发射二维钙钛矿荧光粉。

[0016] 本发明中，先将碘化烷基胺与碘化铅粉末研磨混合，加入极性溶剂后会促进碘化

烷基胺和碘化铅的反应生成二维钙钛矿粉末。另一方面，在合成二维钙钛矿的过程中加入

锰盐，通过研磨和退火，使锰离子掺杂进二维钙钛矿晶格中，替代铅的位置，从而实现一个

新的发光位点。

[0017] 与现有技术相比，本发明具有以下优点：

[0018] (1)利用二维钙钛矿材料合适的带隙，实现了InGaN蓝光二极管可激发的荧光粉，

相对于量子点荧光粉，其稳定性大大提高；

[0019] (2)利用掺杂实现了同时具有红光和绿光两种荧光的荧光粉，并且通过制备工艺

的改变可以实现两种波长的光的相对强度的调控，实现了由InGaN蓝光芯片激发白光LED；

[0020] (3)相比于量子点体系来说，二维钙钛矿材料本征的量子阱结构使得二维钙钛矿

材料在制备成荧光粉后不会因团聚造成荧光量子效率的下降，而利用掺杂实现的双发射荧

光粉解决了利用多种荧光粉时复合发光时带来的LED退化问题。

附图说明

[0021] 图1为实施例1的荧光粉的XRD图。

[0022] 图2为实施例1的荧光粉的SEM图。

[0023] 图3为实施例1制备的荧光粉的PL光谱。

[0024] 图4为实施例1制备的荧光粉的色坐标图。

[0025] 图5为实施例2制备的荧光粉的PL光谱。

[0026] 图6为实施例2制备的荧光粉的色坐标图。

[0027] 图7为对比例1制备的荧光粉的PL光谱。

[0028] 图8为对比例2制备的荧光粉的PL光谱。

具体实施方式

[0029] 下面结合实施例和附图对本发明作进一步详述。

[0030] 实施例1

[0031] 步骤1，称取0.3179g碘化十八胺、0.1291g碘化铅和0.0258g溴化锰置于研钵中，研

磨混合均匀，加入5ml去离子水，继续研磨至反应完全，干燥；

[0032] 步骤2，将干燥的粉末在90℃下进行退火处理，退火时间为15min，退火结束后，用

100目的分样筛过筛，收集双发射二维钙钛矿荧光粉。

[0033] 由图1和图2可以看到，得到的荧光粉具有很高的结晶性并且形貌均匀。从图3和图

4可以看出，得到的荧光粉荧光色坐标为(0.395,0.472)，与蓝光(0.147，0.033)结合可以得

到精准的白光。

[0034] 实施例2

[0035] 步骤1，称取0.3179g碘化十八胺、0.1107g碘化铅和0.0344g溴化锰置于研钵中，研

磨混合均匀，加入5ml去离子水，继续研磨至反应完全，干燥；

[0036] 步骤2，将干燥的粉末在90℃下进行退火处理，退火时间为15min，退火结束后，用

100目的分样筛过筛，收集双发射二维钙钛矿荧光粉。
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[0037] 从图5和图6可以看出，得到的荧光粉荧光色坐标为(0 .417 ,0 .451)，与蓝光

(0.147，0.033)结合可以得到精准的白光。

[0038] 对比例1

[0039] 步骤1，称取0.3179g碘化烷基胺、0.1475g碘化铅和0.0017g溴化锰置于研钵中，研

磨混合均匀，加入5ml去离子水，继续研磨至反应完全，干燥；

[0040] 步骤2，将干燥的粉末在90℃下进行退火处理，退火时间为15min，退火结束后，用

100目的分样筛过筛，收集双发射二维钙钛矿荧光粉。

[0041] 从图7可以看出，当碘化铅与锰盐的比例为9：1时，几乎没有锰位点的发光，荧光粉

总体发光为绿色，难以与蓝光结合实现白光。

[0042] 对比例2

[0043] 步骤1、称取0.3179g碘化烷基胺、0.0429g碘化铅和0.0922g溴化锰置于研钵中，研

磨混合均匀，加入5ml去离子水，继续研磨至反应完全，干燥；

[0044] 步骤2，将干燥的粉末在90℃下进行退火处理，退火时间为15min，退火结束后，用

100目的分样筛过筛，收集双发射二维钙钛矿荧光粉。

[0045] 从图8可以看出，当碘化铅与锰盐的比例为1：1时，锰位点的发光较强，荧光粉总体

发光为红色，难以与蓝光结合实现白光。
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图1

图2
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图3

图4
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图5

图6
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图7

图8
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