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我们于 1977 年四季度选择几种材料开展士晶体生长研究，希望在探索蓝绿光激光晶休方面积累经验，

，~ 有所发现。
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1 氟化缸徨

采用提拉法巳生长出 Er3+ : LiYF. 和 H03+ :LiY凡透明单晶。掺 Tb3+ 的工作将在下一步进行。

2 . CaF2-YFs 二元系

根据 CaF2-YF3 二元系相图，有两种组分可做为激光基质晶体。一种是 9CaF2 .YFa ; 另一种组分是接

近 CaF2 . 2.6YF3 的同成分熔化的稳定化合物p 属于六方晶系。我们进行了 Ca5Y13_"，'rb..F4~ 的晶体生民研

究，用提拉法获得透明单晶。在紫外灯辐照下晶体有较强的黄绿色荧光。发现该晶体可以在高真空条件

下，以很高的生长速率(每小时达 40 毫米〉生长出透明单晶。晶体极易开裂。还发现在生长时有相当长一段

"晶体"位于熔体液面以下。 曾将一根晶体加工成树x50 毫米激光棒，用约 1500 托的高压氨灯泵捕，输入

达 110 焦耳时，未发现激光输出。

3. ~目酸辛L

Gd2 (MoO山是一种铁电晶体p 近来它作为潜在的激光基质晶体受到重视。我们对 l'b3+ :Gd2 (MoO山

进行了提拉法晶体生长研究，获得不开裂的透明单晶。这种晶体也很易开裂。我们设计了一种有后热器

和减少观察窗口冷气对流的生长系统。生长结束后封住窗口和拉晶孔，以 24 小时左右时间慢速降温，克

服了晶体易开裂的性质。该晶体在掺 2% l'b 时，用紫外灯辐照，发现荧光较弱。性能测试工作正在筹备

巾。

矗 . 铝酸钝

我们曾尝试用提拉法生长l'b3+ :Ce3+ : GdAIOa。由于该晶体熔点较高 (2070。白，在 13000C 很容易开裂

形成孪晶。 我们用钱籽晶夹头引出一段半透明晶体，降温时开裂。品体在紫外灯下有黄绿色荧光。

氟化纪钮激光晶体的特性和生长

四机部一四一一研究所 104 组

固体激光工作物质的最近发展动向之一是探索能在室温下产生新的激光波长的新材料。氟化纪键是实

现这一目标的颇有希望的激光基质晶体之一。据国外报导，在氟化纪程中掺入不同的三价稀土激活离子和

敏化离子，已实现以下几种激光跃迁: ‘3Po → 3H认Pr3\λ= 0 .479 微米)， 5马→ 7F5 (TbS\ Gd3+ 敏化， λ=

0.5445 微米)， 58 2• 517 (H03+ ， λ= 0 .7505 微米)， '83/2• '111/ 2 (Er3+ ， λ= 0 .8500 微米) ， 4Es/2• 4]11/ 2 

(Nda+ ， λ= 1. 0471， 1. 0530μ〉 以及 517 • 51s (Ho3+ , El肘、 T1l13 + 敏化p λ=2 . 0654 微米)等。 它们的激光性

能大多较好。这种材料的主要缺点是机械性能差，生长激光晶体对原材料质量要求很高。

我们选择氟化纪铿作为开展激光晶体新材料探索研究打基础性的预先研究项目之一。 1977 年四季度到

1978 年二季度进行了提拉法晶体生长研究，生长出 Er3+ :LiYF4 和 H03+ : LiYF4 两种透明单晶。通过实践
初步获得以下几点认识:

1.生长掺杂氟化花铿透明单品，要求原材料氟化银、氟化纪及其它稀土氟化物必须具备高质量(高纯

度、不含水、氧化物、 02- 及 OH- 等〉。目前使用的氟化铿已可满足要求，稀土氟化物采用干法制取，设备工

艺尚不能满足要求，需要改进。原料中的氧含量尚无分析方法。

2. 生长气氛对晶体质量有显著影响。 (1) 由于单晶炉限制，无法采用 HF 气氛。 (2) 氟化纪银在高

真空下熔融p 出现氟化组大量挥发p 使熔体组分改变，无法生长晶体。 (3) 配料先在高真空下加热到

450'~5000C) 保温 2 小时以上进行去气处理，然后充入高纯氧气，在原料质量良好时，可以获得透明单

晶。

3 . 多数报导认为氟化花铿是包晶固溶体，需要用溶液提拉法CTSSG)生长单晶。我们的生长实践京现，
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除配料需要 LiF 过量外，其它生长条件与提拉法并无明显差别。近来的相图研究也认为氟化纪铿具有同成

分熔化特性。

4. 晶体生长一次后的柑塌中余料，再加入部分配料仍可生长出透明单品p 但晶体下部往往出现一段不

透明部分。第二次余料由于含氟氧化物较多p一般不再使用。

5. 生长过程中熔料有挥发，挥发量与原料质量有关。配料含氟氧化物使其熔点升高，进一步促使 LiF

成分挥发。因此p 炉内挥发物多少也是原料质量的一种指示。

6. 氟化纪组生长温度约 8200C} 温色暗不易观察生长情况。国外大多采用计算机自动控径技术。 我们

目前采用控温生长，尚需观察晶体直径变化人工改变程序。 为便于观察采用外部照明，以判断晶体生长情

况。

金对五磷酸纪晶体的影响

中国科学院吉林应用化学研究所 洪广言 赵淑英

五磷酸铁(简称为 Ndpp) 是一种高钦浓度、低浓度猝灭的激光晶体，自 1972 年实现受激发射以来，引起

国内外的重视p 据报导该晶体制成微小型激光器优于 Nd:YAG} 在光纤通讯和集成光学等方面具有广阔的

应用前景。 Ndpp 激光晶体常用黄金增塌作容器水热法生长，由于热磷酸体系对金的腐蚀作用，使晶体质量

降低。

我们用发射光谱分析的方法确定结晶母液在用水洗时出现的蓝黑色絮状沉淀是金的化合物P 证明随着

生长温度(500~6500C)升高，晶体中金的含量增加。用激光微区光谱分析晶体中包裹的蓝黑色"颗粒"是金的

化合物。由于晶体中存在着这些"颗粒气使其荧光寿命从 100 微秒下降至 ~70 微秒。

晶体中包裹的蓝黑色"颗粒川有不少肉眼能够观察到p 显微镜下观察"颗粒川的形态大致可分五种情况:

(1) 金的化合物均匀而细微地分布在整个品体中使晶体颜色变黑、变暗，这常见于薄的平板状晶体。 (2) 晶

体中包裹着气泡p 而金的"颗粒口包含在气泡中。 (3) 晶体中包裹着金的"颗粒"0 (4) 晶体的晶面之间镶嵌着

一层金的"颗粒飞特别是在品体的边缘部分较多。 (5) 晶体表面或边缘附着金的"颗粒"。分析其生成的原

因，我们认为金增辆在生长过程中溶解形成金的多聚磷酸盐而进入母液，在晶体生长时包裹或夹杂在晶体

中，当温度波动或冷却时析出金的"颗粒口，也由于在降温冷却时晶体裂隙弥合包裹了金的"颗粒口形成裂

隙包裹体。在用水洗品体时最初由于多聚磷酸与水剧烈反应P 品体*p裂所产生的裂缝也能渗透进去金的"颗

粒"。

针对上述原因3 我们认为要提高晶体质量3 消除金的影响，可考虑: (1)寻找更合适的增塌材料，如国外认

为玻璃态石墨是最合适的增塌材料} (2) 在未找到更适宜的增柄材料以前，使用金柑塌则要求维持生长温度

在 5000C 左右。企图通过高温溶解和高温生长来获得钱度较大的晶体，光学质量必然下降。 (3) 改进生长工

艺如减慢生长速度，减小温度波动，保持一定的冷却速度以及采用防止柑揭腐蚀的手段。

五磷酸敏大单晶的生长

山东大学品体生长研究室 陆宝生 陈福生 陈焕矗

五磷酸钦品体〈分子式 NdP5014} 简写 Ndpp 是一种光学增益高的激光材料。 Nd8+ 不是作为掺质进入

基质，而是按一定化学计量比的化合物中的组份，即 Nd3+ 既是激活离子又是基质。 Ndpp 晶体中 NdS+ 浓度

(4X 1021 厘米-3)约为掺钦 1% 的纪铝石榴石(Nd:YAG) 中 Nd3+ 浓度的 30 倍。尽管 Ndpp 中 NdS+ 浓度很
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