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高掺杂浓度 Yb∶YAG晶体的生长及激光性能

杨培志
1
, 邓佩珍

2
,徐 　军

2
, 殷之文

1

(1.中国科学院无机功能材料开放实验室 , 中国科学院上海硅酸盐研究所 , 上海　200050;

　　　 　　　　2.中国科学院上海光学精密机械研究所 , 上海　201800)

摘　要:用引上法生长了 30%Yb∶YAG(摩尔分数 , 下同)晶体 , 研究

了晶体的生长工艺参数和退火工艺参数;用 940 nm 的吸收系数表

征了Yb3+离子在Yb∶YAG 晶体中的分布情况 , 结果表明:Yb3+离子

在 Yb∶YAG 晶体中分布均匀.研究了晶体微片的激光特性 , 用钛宝

石激光器泵浦 30%Yb∶YAG微片 , 获得了 1.053μm 的高效激光输

出.
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Abstract:Yb∶YAG crystal with Yb3+ doping level up to 30%

(in mol)was grow n by CZ method.The g row th parameters and

annealing conditions are studied.The optimal g row th conditions

w ere found to be as follows:rotation rate is 15 r/ min , pull rate

is 0.8 mm/ h.The grow th atmosphere was nitrog en o r argon.

The optimal annealing processing is as follows:in oxygen atmo-

sphere Yb∶YAG crystal boule is fired at 1 600 ℃ for 36 h , and

then cools to room temperature at a ra te of 10 ℃/ h.After an-

nealing , the crystal changes from blue to colo rless , suggesting

that Yb2+ and color center are eliminated.The distribution of

Yb3+ in Yb∶YAG w as characterized by the intrinsic absorption

perfo rmances of Yb∶YAG at 940 nm.The result show s that

30%(mol) Yb∶YAG cry stal is uniformity.The purpose of
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growing high doping Yb∶YAG is to realize Yb∶YAG microchip

laser w ith high power and high efficiency , thus the laser perfor-

mance of 30%(mol)Yb∶YAG microchip w as investigated.The

laser resonator is formed from flat_flat cavity , and CW output at

1.053 μm is obtained w ith Ti:sapphire laser(940 nm)pumped

5mm×5mm×0.25mm Yb∶YAG chip.

Key words:y ttrium aluminium garnet w ith y tterhium doping

crystal;crystal pulling;unifo rmity;laser perfor-

mance

1965年贝尔实验室的 Johnson等人[ 1]用闪光灯

泵浦 Yb∶YAG 晶体 , 当时由于高的阈值(325 J)和

低的转换效率未引起人们的重视.1971 年 , Rein-

berg等人[ 2] 用 GaAs∶Si 发光二极管(LED)泵浦

Yb∶YAG晶体 , 在 80 K 时 , 获得 0.7 W 波长为

1.03 μm的激光输出 , 从而揭开了掺 Yb3+激光材料

的研究序幕.这之后的近 20年里 , 由于缺乏更为有

效的泵浦源 , 掺 Yb
3+
激光材料的研究几乎处于停

滞状态.90 年代以来 , 随着 InGaAs 激光二极管

(LD)的不断发展和完善[ 3] , 掺 Yb3+激光材料的研

究风起云涌
[ 4～ 6]

.在众多的掺 Yb
3+
激光晶体的研

究中 , Yb∶YAG晶体由于量子效率高 , 不存在激发

态吸收和上转换 , 具有宽的吸收带和发射带 , 长的

荧光寿命 , 优良的光学 、热力学和机械性能等特点

而成为最具应用潜力的固体激光介质之一.尤为重

要的是:Yb∶YAG 晶体可实现较高浓度掺杂 , 因而

可加工成薄片作为增益介质 , 这对实现固体激光器

的小型化和集成化将具有十分重要的意义.

本工作用引上法生长了高质量的 30%Yb∶YAG
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(摩尔分数 , 下同)晶体 , 研究了晶体的生长工艺和

退火工艺.用钛宝石激光器泵浦 30%Yb∶YAG 晶体

微片 , 获得了 1.053 μm的激光输出.

1　晶体生长

晶体生长所用原料为 Al2O3 , Y2O3 和 Yb2O3.

Al2O3和 Y2O3 为国产的高纯原料(4N), Yb2O3 为

日本进口的高纯原料(3N5), 整个固相反应的化学

方程式如下:

5Al2O3+3(1-x)Y2O3+3x Yb2O3=

　　　　　2(Y(1-x)Yb x)3Al5O12

生长配料按上式进行 , 其中 x =30%(摩尔分

数).

Yb3Al5O12与 Y3Al5O12的结构类似 , 两者晶胞大

小仅相差 1.5%[ 2] , Y3+离子和 Yb3+离子在十二面

体晶格中的有效离子半径相近 , 分别是:R Yb3+=

0.098 5 nm , R Y
3+=0.1019 nm.因此 , 在Yb∶YAG

晶体中 , Yb3+可取代晶格中位于十二面体中心具有

八配位的 Y3+离子格位.

晶体生长采用中频感应引上法(Czochralski).

先将各高纯氧化物粉末按化学计量配比严格称量 ,

称量精度为 10 mg , 并研磨 、混匀 、加压成块.然后

放入铂金坩埚中 , 并在空气中 1 100 ℃预烧 24 h后

置于铱金坩埚中 , 坩埚大小为  70 mm×65 mm.晶

种方向为〈111〉, 生长速率为 0.8 mm/h , 晶转速率

为15 r/min , 氮气或氩气作为保护气体.为防止晶

体开裂 , 生长结束后以 15 ℃/h 的速率缓慢降温.

生长的晶体毛坯为蓝色 , 尺寸为  32 mm×80 mm.

如图 1所示.

图 1　沿〈111〉方向生长的 30%Yb∶YAG晶体

　Fig.1　30% Yb∶YAG crystal grow n along 〈111〉 direc-

tio n

晶体的吸收光谱测量在 Lambda 9 UV/VIS/

N IR光谱仪上进行;发射光谱和荧光寿命的测量采

用 InGaAs激光二极管作为泵浦源 , 单色仪是国产

的WDG30型 , X-Y记录仪为WXT -264 型 , 荧光

信号和荧光寿命的观测用东芝公司的 V-1050F

100MHz型示波器.

未退火的晶体毛坯的应力较大 , 在 300 ～

700 nm波长范围有吸收 , 如图 2 所示.625 nm 和

375 nm 波长的吸收分别相应于 Yb
2+
和 Re-F 色

心[ 7] .Yb2+在八配位时的有效离子半径 R Yb
2+=

0.114 nm , 比较八配位时 R Yb
3+ , R Y

3+和 R Yb
2+的

相对大小可见:Yb2+与 Y3+间存在较大的晶格失

配 , 这将造成晶格畸变 , 使对称性降低.晶体毛坯

的XRD研究结果也证实了这一情况.通过吸收光

谱和发射光谱的测量 , 发现 Yb2+和 Re-F 色心的

存在降低了 Yb∶YAG 晶体的本征吸收和本征发射 ,

并使晶体的荧光寿命严重猝灭.为消除毛坯中的

Yb2+ , Re-F 色心和应力 , 我们探索了 Yb∶YAG晶

体的退火工艺 , 理想的退火工艺如下:在氧气氛条

件下缓慢升温至 1 600 ℃, 并保温 36 h;然后以 10

℃/h 的速率缓慢降至室温.

图 2　Yb∶YAG晶体退火前后的吸收光谱

Fig.2　Absorption spectra of 30%Yb∶YAG crystal as_grow n

and after annealing

2　Yb3+离子在 Yb∶YAG 晶体中的分
布

激活离子在激光晶体中的分布情况将直接影响

晶体的光学均匀性 , 并进而影响晶体的激光性能.

由 Yb∶YAG 晶体的吸收光谱
[ 8]
可见:最强吸收峰位

于 940 nm , [ Yb3+]浓度与其 940 nm的吸收系数成

正比关系.因此 , 在 Yb∶YAG晶体中沿生长轴方向
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及沿垂直生长轴方向 Yb3+的浓度分布情况可用

α940表示.

吸收光谱的测量如上所述.测试前需对光谱仪

进行校正 , 测试波长范围为850 ～ 1 150 nm.测试精

度小于 1 nm , 测试原理如下.根据光的吸收定律

(Lambert′s Law)

I/ I 0=e
-αL (1)

式中:I0 为入射光强度 , I 为透过厚度为 L 的介质

后的光强度 , α为吸收系数.

测试得到的吸收光谱数据为各波长下的光密度

D , 即 lg(I/ I 0).光密度 D 和吸收系数α之间具有

如下关系:

α=
2.303lg(I 0/ I)

L
(2)

取不同位置的晶体切片 , 样品的厚度为 1 mm ,

然后进行机械抛光.根据吸收光谱的测量结果和上

述公式可得到不同位置的 α940 , 如图 3所示.取晶

体中部的切片作为样品 , 沿径向测量吸收系数 , 结

果如图 4所示.已知晶体的吸收系数 , 按(3)式还可

以计算晶体中激活离子的掺杂浓度

C=ασabs (3)

式中:C为离子的掺杂浓度 , σabs为 Yb∶YAG 晶体

的发射截面 , 参照文献[ 8]的值为 7.7×10
-21

cm
2
.

由图 3和图 4并结合计算结果知:随着生长的

进行 , Yb3+在晶体中的浓度稍有增加 , Yb3+的分凝

系数接近 1.总的来说 , Yb3+在 YAG 晶体中的轴向

浓度分布均匀;Yb
3+
在晶体中的径向分布也较为均

匀 , 核心浓度的偏离约为 2%.

图 3　30%Yb∶YAG 晶体在 940 nm 的吸收系数(α940)沿

生长轴方向的变化

Fig.3　Change of absorption coefficient of 30%Yb∶YAG a t

940 nm along g rowth direction

图 4　30%Yb∶YAG 晶体在 940 nm 的吸收系数(α940)沿

径向的变化

Fig.4　Change of absorption coefficient of 30%Yb∶YAG at

940 nm along radius

3　激光性能

生长 30%Yb∶YAG 晶体的最终目的是将其用

于微片激光器 , 实现固体激光器的小型化和集成

化.因此 , 晶体微片的激光性能是衡量晶体质量的

重要参数.根据 Yb∶YAG晶体的光谱特性 , 我们设

计了微片激光器.

从 Yb∶YAG 晶体的吸收光谱和发射光谱可

知
[ 8]
:940 nm 是 Yb

3+
离子在 YAG 晶体中的主吸收

峰 , 吸收线宽(FWHM)约为 18nm ;Yb∶YAG 晶体

有较宽的发射带 , 其波长位于 1.03 ～ 1.055 μm 范

围.

激光实验装置如图 5所示
[ 10]
, 谐振腔为平-平

腔结构 , 钛宝石激光器作为泵浦源 , 940 nm 的泵浦

光经过一个焦距为 4 cm 的透镜和腔镜 , 聚焦在

30%Yb∶YAG 晶体微片(5 mm×5 mm ×0.25 mm)

上 , 腔镜同时作为输出耦合镜 , 紧贴晶体并固定在

热沉板上 , 这一设计冷却效率高 , 特别适合于晶体

微片.腔镜的一面镀泵浦波长 940 nm 的增透膜 , 另

一面镀激光波长 1.03 ～ 1.055 μm 的高反膜和泵浦

波长 940 nm 的增透膜.晶体的输入面镀激光波长

　图 5　钛宝石激光器泵浦 Yb∶YAG 晶体微片激光实验

装置

Fig.5　Experimental set_up of the T i∶sapphire laser pumped

Yb∶YAG thin chip laser
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和泵浦波长的增透膜 , 另一面镀两个波长的高反

膜.用安立 ML93B型功率计测量 Yb∶YAG 微片的

输出功率;用WDG30型单色仪测量激光波长.

图6为微片激光器连续工作时的斜率效率曲

线.当输出耦合镜的输出耦合效率 T 1.03 ～ 1.055为

1.18%, 晶体微片吸收的泵浦功率为 629 mW 时 ,

连续激光输出功率为 180 mW , 斜率效率为 38%,

外推阈值功率为 160 mW.激光输出波长为

1.053μm.优化输出耦合镜 , 将获得更高的输出功

率和斜率效率 , 有关工作正在进行中.

　图 6　钛宝石泵浦 30%Yb∶YAG(5 mm×5 mm×

0.25 mm)晶体的输入-输出特性曲线

　Fig.6　Room temperature output power vs absorbed pump

power of T i∶sapphire pumped 30% Yb∶YAG

(5 mm×5 mm×0.25 mm)

4　结　　论

用引上法成功生长了 Yb3+掺杂浓度高达 30%

摩尔分数的 Yb∶YAG晶体 , 研究了晶体的生长工艺

参数.在生长的晶体毛坯中 , 存在Yb2+和 Re-F 色

心 , 因此呈蓝色.经过 1 600 ℃, 氧气氛退火后 ,

Yb2+和 Re-F 色心得以消除 , 晶体的应力大大降

低 , 晶体由蓝色变为无色.用钛宝石激光器泵浦晶

体微片(5 mm×5 mm ×0.25 mm), 采用合适的腔

结构.获得了 180 mW 波长为 1.053 μm 的高效激

光输出.优化腔参数 , 可望获得更高效 、高功率的激

光输出.
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