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LED 用荧光玻璃的制备及性能研究 

张 延 1, 刘 升 1, 许虹杰 2, 王连军 1, 江 莞 1 
(1. 东华大学 材料科学与工程学院, 纤维材料改性国家重点实验室, 上海 201620 2. 上海柯瑞冶金炉料有限公司, 

上海 201908) 

摘 要: 以行星球磨得到的 SiO2 粉体和商用 Ce:YAG 荧光粉为原料, 采用放电等离子体烧结技术(简称 SPS)成功制

备块体荧光玻璃。利用 XRD、SEM、紫外/可见光分光光度计和荧光光谱仪等研究了 Ce:YAG 荧光玻璃的物相、显

微结构、吸收和发光性能等。研究结果表明: SPS 烧结制备的块体荧光玻璃样品主体是非晶相, 同时荧光粉颗粒在

玻璃基质中均匀分布, 颗粒大小也未发生变化, 这表明荧光粉晶体在 SPS烧结过程中没有发生化学分解反应, 在玻

璃基体中得到很好地保存。该荧光玻璃吸收峰在 460 nm 左右, 发射波长在 530 nm 左右。通过对不同含量荧光粉

的荧光玻璃进行发光性能表征, 发现荧光粉含量为 3wt%的荧光玻璃性能最佳, 以此封装的白光 LED 样品在

800 mA 电流驱动下, 获得白光输出, 色坐标为(0.33, 0.38)。 
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Preparation and Performance of Ce:YAG Phosphor-in-glass 
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Abstract: One-step spark plasma sintering (SPS) process was introduced to fabricate Ce:YAG phosphor-in-silica-glass 

(PiSG), of which the composite powder of glass powder/commercial Ce:YAG phosphor was directly obtained by ball mill 

grinding. The phase, microstructures, absorption spectrum and photoluminescence properties of PiSG samples were in-

vestigated by XRD, SEM, UV-Vis spectrophotometer, fluorescence spectrophotometer, etc. The results showed that the 

as-sintered PiSG sample had amorphous phase and the Ce:YAG phosphor particles was uniformly distributed in glass ma-

trix with no size change, indicating that Ce:YAG phosphor particles were well preserved in silica glass matrix without any 

decomposition reaction. There was a strong absorption peak around 460 nm and a broad emission band peaked at 530 nm 

of PiSG sample. The properties of PiSG samples were studied by adjusting the phosphor concentration, demonstrating 

that the photoluminescence intensity reached the highest when Ce:YAG phosphor concentration was 3wt%. Besides, the 

optimized 3wt% PiSG based LED modules fell into white light range(0.33, 0.38) under 800 mA current drive. 
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白光 LED 被誉为第四代照明光源, 具有效率

高、稳定性好、寿命长和体积小等优点, 在室内照

明、户外照明和特种照明领域得到越来越广泛的应

用[1-4]。但随着 LED 输出功率的增加, LED 芯片温度

大幅上升, 进而导致封装用环氧树脂/硅胶老化泛黄, 

最终导致 LED 器件的性能劣化, 如光效损失、色温

漂移、寿命减少等问题[5]。 

荧光玻璃[6-7]和荧光玻璃陶瓷[8-9]等新型无机块

体荧光材料因为具有高稳定性、高热导率和长寿命

等特点, 是解决上述问题的一个有效途径。目前制

备荧光玻璃陶瓷的主要方法是熔融淬冷法, 如最早

报道 Ce:YAG 荧光玻璃陶瓷的日本电气硝子公司即

采用此方法[10-11], 这种方法类似传统的玻璃高温熔

融法, 具有技术简单的优点, 但是使用该方法制备

荧光玻璃陶瓷熔融温度高达 1500~1650℃, 需要较

长时间的熔融和热处理, 且量子产率只有 30%。近

几年, 低熔点玻璃与荧光粉混合烧结荧光玻璃的方

法[12-13]使得烧结温度大大降低, 并且量子效率也得

到提高。但这种低熔点玻璃存在成本高、能耗大等

问题, 并且荧光粉在玻璃熔体中可能发生界面反应, 

降低荧光粉的发光性能。 

本工作直接采用商用 Ce:YAG 荧光粉和球磨制

备的 SiO2玻璃粉为原料, 利用 SPS 烧结制备荧光玻

璃。在 1200℃/2 min, 50 MPa 条件下成功制备荧光

玻璃, 整个烧结时间为 11 min。结果表明: 使用 SPS

烧结制备荧光玻璃, 烧结温度远低于传统熔融法所

需要的温度[14]。 

1  实验方法 

1.1  样品制备 

首先根据文献[15]采用球磨法将石英管破碎

成所需 SiO2 粉体, 系统研究了不同球磨时间与粉

体粒径的关系, 制备出合适的 SiO2 粉体。然后按

照一定的比例将 SiO2 粉体和商用 Ce:YAG 荧光粉

球磨混合。称取一定量混合好的粉体, 装入10 mm

的石墨模具中再放入 SPS 装置中进行烧结。烧结

温度为 1200℃, 保温 2 min, 烧结压力为 50 MPa。

烧结样品经过双面磨抛处理成10 mm×1 mm 的玻

璃圆片。 

1.2  表征 

采用百特仪器有限公司的 BT-9300ST 型激光粒

度分布仪对玻璃粉体进行粒径分析 ; 采用日本

RIGAKU(理学)公司的 D/max-2550 型 X 射线衍射

仪对荧光玻璃样品进行物相分析 ; 采用日本电子

JSM-5600LV 扫描电子显微镜进行形貌和元素分析; 

采用日本岛津公司 UV-3600 型紫外/可见光分光光

度计测试荧光玻璃的透过率光谱; 采用日本 JASCO

公司的 FP-6600 型荧光光谱仪测试荧光玻璃的光致

发光谱; 最后将荧光玻璃与蓝光LED芯片组装成白

光 LED 样品, 使用杭州虹谱光电公司的 HSP-3000

型光谱分析仪测试色坐标参数。 

2  结果与分析 

2.1  粒径分析 

为了获得粒径最优的 SiO2 粉体, 实验研究了不

同球磨时间对 SiO2 粉体粒径的影响。图 1 是不同研

磨时间得到的 SiO2 粉体的粒径分布和中位粒径值。

由图 1(a)可以看出, 当球磨时间达到 12 h 以上, SiO2

粉体粒径分布开始宽化。而由图 1(b)更可以直观看

出, 随着球磨时间的增加, 粉体中位粒径首先减小, 

当球磨时间达到 12 h 以上, 粒径反而增大, 这可能

是由于粉体发生了团聚。因此实验将球磨时间确定

为 12 h, 此时粉体的粒径分布较窄, 中位粒径在

2.95 m 左右。 

 

图 1  (a)不同研磨时间的 SiO2粉体粒径分布和(b)中位粒径值 

Fig. 1  (a) Size distribution and (b) median particle diameter of the SiO2 powders milled for different time 
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图 2  不同烧结温度制备的纯石英玻璃样品(a), 不同荧光粉浓度的荧光玻璃样品(b)的照片和  

不同烧结温度制备的纯石英玻璃样品 XRD 图谱(c) 

Fig. 2  Pictures of (a) as-sintered quartz glass samples sintered at different temperatures and (b) PiSG samples with different  
phosphor concentrations (c) XRD patterns of quartz glass samples sintered at different temperatures 

 

2.2  烧结性能分析 

为了获得透明的玻璃样品 , 实验首先研究了

SPS 制备纯石英玻璃的最佳烧结制度。图 2 是不同温

度制备的纯石英玻璃实物照片。从图 2(a)可以看出, 

当烧结温度从 1000℃递增到 1200℃, 玻璃样品逐渐

变透明。图 2(c)是纯石英玻璃对应的 XRD 图谱, 从

图中可以看出, 当烧结温度从 1000℃递增到 1200℃,

玻璃样品的衍射峰逐渐呈现典型的玻璃馒头峰。为

了使样品烧结成玻璃, 采用 1200℃的烧结温度比较

合适。利用 SPS 技术制备了不同浓度的荧光玻璃, 

如图 2(b)所示, 从图中可以看出, 随着荧光粉浓度

增加, 荧光玻璃的颜色逐渐加深, 透明度也下降。 

2.3  物相结构分析 

图 3(a)为 SPS 烧结制备的荧光玻璃和荧光粉的

XRD 图谱 , 从图中可以看出 , 荧光玻璃样品在

23.24°处存在一个宽峰, 这是典型的 Si–O–Si 非晶

衍射峰。除此之外荧光玻璃样品的衍射峰均来自

Ce:YAG 荧光粉的特征峰, 这表明虽然样品主体仍

为玻璃相, 但是 SPS 烧结并没有破坏 Ce:YAG 晶体

结构, 荧光粉被完好地固化在玻璃基体中。为了进

一步考察荧光粉在玻璃基体中的形貌, 实验使用光

学显微镜对荧光玻璃进行了光学分析 , 图 3(b)是

3wt%荧光玻璃的光学显微照片, 插图是相同放大

倍数下的荧光粉的对比照片。由图 3(b)可以看出, 

荧光粉颗粒在玻璃基质中均匀分布, 并没有出现被

破坏的现象, 颗粒大小在 15~20 m 之间, 与初始粉

体的粒径相一致, 说明 SPS 烧结没有破坏荧光粉的

形貌结构, 这与 XRD 分析结果相一致。 

2.4  发光性能分析 

为了考察荧光玻璃的性能, 实验研究了不同浓

度荧光玻璃的发光性能。图 4(a)是不同浓度的荧光玻

璃透过光谱, 由图中可以看出, 随着荧光粉浓度从

1wt%增加到 5wt%时, 荧光玻璃在波长 400~780 nm

区间透过率从 20%降低到 3%左右。这是因为随着

荧光粉浓度的增加, 玻璃样品透明度下降导致的。

所有荧光玻璃样品在 450~470 nm 处有明显的吸收

峰, 这是玻璃基质中 Ce:YAG 荧光粉的特性, 属于 

 

图 3  (a)荧光玻璃和荧光粉 XRD 图谱和(b)3wt%荧光玻璃光

学显微图像, 插图为对应荧光粉图像 

Fig. 3  (a) XRD patterns of the PiSG sample and commercial 
Ce:YAG phosphor and (b) optical micrograph of the 3wt% PiSG 
sample. Inset is the optical micrograph of Ce:YAG phosphor 
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图 4  不同浓度的荧光玻璃的透过光谱(a)和发射光谱(b) 

Fig. 4  Optical transmittance (a) and photoluminescence spec-
tra (b) of PiSG sample with various phosphor concentrations 

 
Ce3+的 5d-4f 跃迁吸收。图 4(b)是不同浓度荧光玻璃在 460 nm 激

发下的光致荧光发射光谱, 由图可以看出, 在 460 nm 蓝光激

发下荧光玻璃均具备 530 nm 的发射峰,当荧光粉浓度为

3wt%时, 荧光玻璃的发光强度最佳。这可能是因为

荧光粉浓度太低会导致发光强度不高, 而荧光粉浓

度太高又会导致样品透明度大大下降, 从而影响发

光性能。 

2.5  LED 器件发光性能研究 

实验采用商业用 10 W 的蓝光 LED 集成芯片与

玻璃片进行封装测试, 具体过程如下: 将 20 mm

的荧光玻璃直接覆盖在上述 LED 芯片上面, 周围使

用导热膏粘好, 制备成一个白光 LED 样品进行性能

测试。图5是封装好的白光LED样品在8.80 V, 800 mA

电源驱动下的色坐标图。在 800 mA 的电流驱动下, 

芯片发出的蓝光与荧光玻璃发出的黄光混合形成

白光, 此时白光 LED 样品的色坐标(x, y)=(0.33, 

0.38), 恰好落在白光区(0.33,0.33)附近。表明本实

验采用 SPS 制备的荧光玻璃能够与蓝光 LED 芯片

很好地匹配 , 形成白光输出 , 有望用于新一代白

光 LED 器件。  

 

图 5  荧光玻璃封装的白光 LED 色品坐标图 

Fig. 5  Chromaticity color coordinates of the white LED 
modules employing 3wt% PiSG sample 
 

3  结论 

通过不同球磨时间制备出合适的SiO2粉体, 与商

业荧光粉直接混合, 利用放电等离子体烧结(SPS)技

术制备出块体荧光玻璃。通过研究不同温度制备的石

英玻璃来确定最佳的烧结工艺, 再制备出最优性能的

荧光玻璃。结果表明: Ce:YAG 荧光粉经过 SPS 烧结

没有发生物理化学性能变化, 很好地固化在玻璃基

体中, 其中荧光粉浓度为3wt%的荧光玻璃性能最优, 

与LED蓝光芯片封装的LED样品能够获得白光输出, 

色坐标为(0.33, 0.38)。 
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