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无机化学创新实验设计 
——以长余辉 CsCdCl3:Zr发光材料的制备为例 
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[摘  要]结合创新实验的发展需求，设计了以长余辉 CsCdCl3:xZr4+发光材料的制备、表征及潜在应用为无机化学本科试点实验。本

科生通过查阅相关文献资料写预习报告，采用溶剂热法合成 CsCdCl3 荧光粉及不同锆掺杂量的长余辉 CsCdCl3:xZr4+荧光粉，然后对其
长余辉现象、晶相结构及光学性质进行表征分析。在理论授课的基础上，通过实验操作巩固加强学生相关知识的积累与理解，使其学
以致用。本实验将前沿知识和科研思维贯彻到本科教学中，提升学生动手操作能力，促进学生科研思维的养成，有助于激发其创造性。 
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Innovative Experimental Design of Inorganic Chemistry: Taking the Preparation 
of Long Afterglow CsCdCl3:Zr Luminescent Materials as an Example 
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Abstract: According to the development of innovative experiments, the preparation, characterization, and potential application of long afterglow CsCdCl3:xZr4+ 

luminescent materials were designed as the undergraduate pilot experiment of inorganic chemistry. Undergraduate students write preview reports by consulting 
relevant literature, synthesize CsCdCl3 powder and long afterglow CsCdCl3:xZr4+ powder with different zirconium doping content by hydrothermal method, then 
characterize the long afterglow phenomenon, crystal phase and optical properties. Based on the theoretical teaching, experimental operations can consolidate and 
strengthen the accumulation and understanding of students' relevant knowledge, which can be put into practice. This experiment carries out the cutting-edge 
knowledge and scientific research thinking into undergraduate teaching, which promotes students' hands-on operation ability, promotes the cultivation of students' 
scientific research thinking, and effectively stimulates their creativity. 
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无机化学作为化学领域的重要分支，在研究物质性质、反

应机理以及物质组成、结构和反应机理等方面发挥着重要作
用，为生物化学、材料科学等多个学科提供坚实基础，积极促
进新材料、新能源研发以及废物处理、环境保护等领域的迅速
发展[1-2]。国家非常重视数学、物理、化学等基础学科和人工
智能、航天航空、生命科学等科技前沿领域的教育，教育部于
2023 年 5 月印发了《基础教育课程教学改革深化行动方案》，
要求加强科学类学科教学，将学校实验课开设情况纳入教学视
导和日常督导，不断深化基础教育课程教学改革。同时该方案
表明，此次基础教育课程教学改革深化行动将持续至 2027 年
形成配套性的常态长效实施工作机制。 

实验则是在“无机化学”等基础课程教学过程中不可或缺
的重要一环。通过教师现场操作演示、学生主动学习实践，以
便学生更好地掌握“材料-制备-性能”全过程，使其充分理解
如何进行实验探究[3-5]。新课程理念突出科学的探究活动，倡
导理论联系实践，多渠道打通学生对所学知识的认知和理解
[6]。实验是科学探究过程中的常用手段，将实验引入课程学习，
带领学生在知识的海洋里自由探索，引导学生在实验过程中去
主动分析和推理，通过观察所见现象，对比不同方式方法下的
结果，思考其中缘由，最终获得结论。依托实验教学平台，制
定符合实际的实验教案，具有一定指向性的培养学生收集和分
析数据的能力，去主动探究新现象和现象背后的规律，以此领
悟科学的思想观念、领会科学的研究方法。 

长余辉发光材料简称长余辉材料，也称为夜光材料、磷光
材料，在受射线、光源等激发后可以发出可见光，并将部分光
进行储存，且在停止激发后能继续将能量以发光的形式缓慢释
放出来。将长余辉材料制成油墨、涂料、塑料、陶瓷等，可广
泛应用于建筑装饰、防伪显示和航空航天等领域。本文以
CsCdCl3:xZr4+发光材料为例，结合学生课程学习要求，从化学
试剂准备、仪器操作使用、光学性能检测和微观表征等方面全
流程设计了一项无机化学创新性实验。通过带着问题去观察、

思考、回忆、讨论的探究式教学方式来转变学生的学习心态，
激发学生自己动手制备材料的学习乐趣，深刻理解
CsCdCl3:xZr4+材料的合成方法、发光机理与性能表征手段，更
重要的是期望本实验的开展可以培养学生“见微知著、乐于探
索”的思维以及自主创新的能力。 
 

1 实验 
1.1 实验背景 

长余辉发光材料作为一类在关闭激发光源后仍能持续发
光，具有将可见光子、紫外线及 X 射线等多种激发能量进行
吸收储存的能力，在光学防伪、显示、生物成像及数据存储等
领域发挥着重要的作用[7]。然而，传统的无机长余辉材料，例
如铕和镝等稀土元素掺杂的铝酸锶(SrAl2O4)材料，虽然余辉衰
减时间长、耐久性高，但是其合成温度需要超过 1000 ℃，且
稀土元素的价格较为昂贵，显著增加了生产的成本和操作风险
[8]。最近，科研工作者发现了具有高量子效率及超长余辉发射
的 CsCdCl3 及 CsCdCl3:Mn2+钙钛矿单晶材料，将其应用于信
息加密及 X 射线探测成像等领域[9-10]。因此，本实验将以
CsCdCl3 材料为基础，制备出新型蓝光长余辉 CsCdCl3:xZr4+

荧光粉。通过材料合成、结构表征以及光学性质测试分析等实
验流程的教学培训，以此切实提高学生的动手学习能力，培养
锻炼学生的创新性思维以及加强对无机化学等相关课程基础
知识的理解深度。 
1.2 实验目的 

(1)学会从文献数据库、学术网站等资源里主动查找并获
取相关知识，在此基础上了解长余辉发光材料的概念、分类、
发光机理及其研究现状和应用前景； 

(2)掌握发光材料的制备方法(溶剂热法)及操作流程； 
(3)熟悉分光光度计、粉末 X 射线衍射仪、绝对荧光量子

效率分析仪的工作原理及数据分析。 
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1.3 实验试剂及仪器 
实验试剂：氯化铯(99.9 %)、氯化镉(99.9 %)、氯化锆(99.9 %)、

盐酸(37 %)和异丙醇(分析纯)。所有试剂及药品均购自上海阿
拉丁生化科技股份有限公司。所有试剂药品未经纯化，直接使
用。 

实验仪器：分析天平、反应釜、烘箱、离心机、真空干燥
箱、暗箱式紫外分析仪、粉末 X 射线衍射仪(XRD，Bruker D8 
Advance)、荧光分光光度计(PL，Varian Cary Eclipse)和绝对荧
光量子效率(PLQY，C11347-11)。 
1.4 实验内容 
1.4.1 CsCdCl3 荧光粉的制备及后处理过程 

采用溶剂热法制备 CsCdCl3 及 CsCdCl3:xZr4+纯相荧光粉，
按照化学计量比 1∶1 分别称取氯化铯、氯化镉原料，将称量
好的药品分别添加到准备好的聚四氟乙烯内衬中，然后加入一
定量的盐酸溶液，充分搅拌均匀，得到混合均匀的乳浊液。将
装有乳浊液的内衬放入反应釜中，封装好后放入烘箱里升温至
100 ℃，反应 12 h，冷却至室温。将制备所得的白色溶液以 9000 r/min
的速度离心 3 min，收集沉淀，然后分散于 5 mL 的异丙醇溶
液中。再以 8000 r/min 的速度离心 2 min，继续收集沉淀，并
去除残留的盐酸。最后将收集到的沉淀放入真空干燥箱中进行
60 ℃真空干燥，最终得到产率为 82 %的白色微晶。 
1.4.2 CsCdCl3:xZr4+荧光粉的制备 

用氯化锆部分取代氯化镉，氯化铯和盐酸溶液的量不变，
锆离子的掺杂量 x 从 0.2 %增加至 5 %，按照化学计量比
1∶1~x∶x 比例分别称取氯化铯、氯化镉、氯化锆原料，将称量
好的药品放入反应釜中，封装好后放入烘箱里升温至 100 ℃，
反应 12 h，冷却至室温。其他步骤和 CsCdCl3 荧光粉后处理过
程相同，最终得到产率 85 %的白色微晶。 

 

2 实验结果分析 
2.1 CsCdCl3和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉的光学性能 
2.1.1 暗箱式紫外仪照射下荧光粉发光分析 

将制备的 CsCdCl3 和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉样品放置于暗
箱里，通过调节激发光源初步观察测试样品的发光现象、发光
颜色及强度。如图 1 所示，在 365 nm 激发光源下，CsCdCl3

和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉均无发光现象，而在 254 nm 激发光源
下，两者分别发出明亮的黄光和蓝光。当锆掺杂量 x 为 0.5 %
时，蓝色发光更强。当关闭 254 nm 激发光源后，惊奇的发现
CsCdCl3 黄光会逐渐消失，有短暂的余辉现象(大约 3~5 s)，而
CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %)荧光粉的蓝光仍可以持续发光 60 s-90 
s。随着锆掺杂量的增加，CsCdCl3:xZr4+荧光粉的长余辉效应
逐渐减弱。 

 

  
图 1  (a)CsCdCl3和(b)CsCdCl3:xZr

4+(x=0.5 %)荧光粉在 254 
nm及 365 nm紫外灯照射下的发光照片及关闭 254 nm紫外灯

后的长余辉发光照片 
Fig.1  Luminescence photos irradiated by ultraviolet lamp at 254 

nm and 365 nm and long afterglow luminescent photos after 
turning off ultraviolet lamp at 254 nm of (a) CsCdCl3 and (b) 

CsCdCl3:xZr4+ (x=0.5 %) phosphors 
 

为了进一步确定 CsCdCl3 和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉样品的
发光波长与相对发光强度，需要利用荧光分光光度计和绝对量
子效率仪进一步测试分析。 
2.1.2 CsCdCl3 和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉的荧光光谱 

称取质量相当的CsCdCl3和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉添加至狭
缝比色皿中，之后放在荧光分光光度计的卡槽里准备测试其发
射光谱和激发光谱。首先，测试两种材料的发射光谱，根据发
射光谱的主峰位置的波长来确定材料的激发波长。其次，在该
激发波长下检测两种材料的发射光谱，找出最佳的激发波长。
最后，在同一激发波长下对比同一系列材料的相对发光强度。
如图 2a 所示，选用 254 nm 激发波长测试 CsCdCl3 荧光粉光谱
图，其发光峰位在 597 nm，正好对应黄光发射，主要来源于
CsCdCl3 结构本征发光。然后根据 598 nm 的发射峰确定了最优
的激发波长在 245 nm。基于此，后续的 CsCdCl3 荧光粉光谱测
试选用 245 nm 激发。不同掺杂量(x=0.5 %~3 %)的氯化锆部分
取代氯化镉，制备出蓝光 CsCdCl3:xZr4+荧光粉(x=0.5 %~3 %)，
这 主 要 归 属 于 锆 离 子 的 发 光 。 接 下 来 分 别 测 试
CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉的激发光谱及发射光谱(图
2b-2d)。从图 2b 可以看出 CsCdCl3:xZr4+荧光粉具有 245 nm 和
292 nm 两种激发波长。当 CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉
在 254 nm 激发下，样品的发射峰在 395~420 nm 之间，同时
随着掺杂量的增强，相对荧光强度先上升后呈下降趋势，且在
掺 杂 量 为 0.8 % 时 ， 样 品 的 发 光 性 能 最 好 。 当
CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉在 292 nm 激发下，样品的
发射峰在 400~420 nm 之间左右，且随着掺杂量的增强，相对
荧光强度也是呈现先上升后下降的趋势，并在掺杂量为 1 %
时，样品的发光性能最好。 

 

  
图 2  (a)CsCdCl3荧光粉的激发及发射光谱图；

(b)CsCdCl3:xZr
4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉的激发光谱图；

CsCdCl3:xZr
4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉(c)在 245 nm激发波长下

和(d)在 292 nm激发波长下的发射光谱图 
Fig.2  (a) excitation and emission spectra of CsCdCl3 phosphors; 
(b) excitation spectra of CsCdCl3:xZr4+ (0.5 %~3 %) phosphors; 
emission spectra of CsCdCl3:xZr4+ (0.5 %~3 %) phosphors (c) at 

245 nm and (d) at 292 nm 
 

2.1.3 CsCdCl3 和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉的绝对量子效率 
荧光量子效率为反应体系在单色光激发下生成或者消耗

的分子数与吸收的光子数之比，反映了材料将吸收的光能转化
为荧光的能力。因此，荧光量子效率测试也是材料光学性质表
征的一种常见手段。根据紫外灯照射发光和荧光光谱测试结
果，选择 245 nm 的光源作为激发波长。为了扣除背景的影响，
将 参 比 样 品 作 为 标 样 测 试 。 随 后 将 CsCdCl3 和
CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉放在样品槽中进行绝对荧
光量子效率测试(图 3)。图 3a 是参比样品和 CsCdCl3 荧光粉的
荧光量子效率曲线，其中参比样品只有 236~272 nm 区间有一
个吸收峰，而 CsCdCl3 荧光粉在是 236~272 nm 和 486~727 nm
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区间各有一个吸收峰和一个发射峰。因此，分别对吸收峰和发
射峰进行积分，得出其积分面积，再根据公式 η=发射强度/(参
比吸收强度-样品吸收强度)计算出荧光量子效率值 91 %。图 3b
是参比样品与 CsCdCl3:xZr4+荧光粉(x=0.5 %~3 %)的荧光量子效
率曲线，CsCdCl3:xZr4+(x=0.5 %~3 %)荧光粉是 236~272 nm 和
320~571 nm 区间各有一个吸收峰和一个发射峰。根据公式可
以算出 CsCdCl3:xZr4+-荧光粉在 x 分别为 0.5 %、0.8 %、1 %、

2 %和 3 %时，相应的荧光量子效率分别为 12 %、54 %、30 %、
26 %和 22 %。从测试结果的变化规律可以看出，随着锆离子
掺杂量的增加，CsCdCl3:xZr4+荧光粉的量子效率先增加后下
降。当锆离子掺杂量为 0.8 %时，量子效率相对最高。
CsCdCl3:xZr4+荧光粉(x=0.5 %~3 %)的荧光量子效率呈现出先
增强后减弱的变化趋势，与其荧光强度的变化规律相吻合。 

 

  
图 3  (a)CsCdCl3荧光粉的绝对量子效率测试曲线图；(b)CsCdCl3:xZr

4+(0.5 %~3 %)荧光粉的绝对量子效率测试曲线图 
Fig.3  Absolute quantum efficiency curves of (a) CsCdCl3 phosphors and (b) CsCdCl3:xZr4+ (0.5 %~3 %) phosphors 

 
2.2 CsCdCl3和 CsCdCl3:xZr4+荧光粉的微观结构 

由光学性能测试对比结果可知，黄光 CsCdCl3 和蓝光
CsCdCl3:0.8 % Zr4+荧光粉发光强度较高，本实验继续对这两种
荧光粉的 X 射线衍射图谱进行测试。图 4a 是 CsCdCl3 和
CsCdCl3:0.8 % Zr4+荧光粉的 XRD 衍射图谱，可以看出这两种
荧光 粉的 XRD 衍射 峰与六 方相 CsCdCl3 标准 卡片
(PDF#01-070-1615)保持一致，没有其他多余的衍射峰，说明

这两种荧光粉是纯相。再者，两种荧光粉的衍射峰较强，说明
其结晶性较好。从图 4b 可以看出，CsCdCl3:0.8 % Zr4+荧光粉
相比于 CsCdCl3 荧光粉的发射峰有明显的红移，这主要是由于
锆离子的离子半径小于镉离子，使得 CsCdCl3:0.8 % Zr4+荧光
粉的晶胞体积收缩，这一点也进一步说明了锆离子部分取代镉
离子，并进入到 CsCdCl3 的晶格结构内部。 

 

  
图 4  (a)CsCdCl3标准卡片、CsCdCl3和 CsCdCl3:0.8 % Zr

4+荧光粉的 XRD衍射图谱；(b)CsCdCl3和 CsCdCl3:0.8 % Zr
4+荧光

粉在 23°~25.3°区间内 XRD衍射峰的放大图。 
Fig.4  (a) CsCdCl3 standard card and XRD diffraction patterns of CsCdCl3 and CsCdCl3:0.8 % Zr4+ phosphors. (b) magnification of 

XRD diffraction peaks at 23°~25.3°of CsCdCl3 and CsCdCl3:0.8 % Zr4+ phosphors 
 

3 结论 
本创新性无机化学实验是作者结合自身所从事的科研方

向，以及在日常教学中涉及的课程内容，而专项设计编制的。
通过引导学生采用溶剂热法制备一种蓝光 CsCdCl3:xZr4+长余
辉材料，并利用紫外照射和荧光光谱、粉末 X 射线衍射及荧
光量子效率等测试手段，对蓝光长余辉和材料光学性质及结构
进行表征分析，以此激发学生去积极参与实验、注重观察现象、
乐于分析机理、善于思考问题、努力探寻答案，可以更好的理
解和掌握“无机化学”等学科课程中涉及到的发光机理、晶体
结构及分析表征方法，也可以培养学生的好奇心、求知欲、分
析力与科学探究精神。与此同时，探究性实验教学的设计并不
是一种程序化设计，而应当充分挖掘实验本身具有探究意义的
因素。正所谓，授人以鱼不如授人以渔，让学生真正学习到一
种终身受益的“求真务实”思维。 
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