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提要·研究了水热法合成品体，浓度配比、生长温度对品体生长习性的影响.合成了一系列化学计量比的

Yl-..- 0.3Ero.3Tm"P:;Ou (X- O . 01~0 .1) 品体，观察和分析了晶体的缺陷及成因， 测定和讨论了品体结构.

关':lì8: YPõ01.l :Er3+, Tms+ . 缺陷，水热法

一、引 -c> 

稀土五醉在盐是一种具有笼状结构的稀土多黑

棋陀盐p 具有良好的物理化学性质，受到了人们的广

泛主视[问]3 稀土离子 Er3勺 Tru3+ 白色级丰窍，从紫

外、可见到近红外有丰富的吸收谱线和荧光谱线p 已
经在不同的基质中实现了室温下的激光输出【问1。

三、结果与讨论

1. 温度对结局习性的影响

YP5014 :Er3飞 Tm3 + 且体与原子序数较小的经

稀土五磷酸盐晶体相比，在热的多~磷酸盐中有较大

的溶解度，故在浓度配比较小的溶液中不易析品。我

们采用马03:H3PO~(重量比〉为 1:22~23，在 5800C

左右，均可得到晶形完整、透明的品休。从探讨新的激光晶体材料出发，我们对 YPP:

Er, TlU晶体的合成与结柏进行了研究。

、协

τiio 

二、实验

1.水热法合成晶体[(J。

2. SP-I050 型红外分光光度计测定了红外光

3. X-射线粉末衍射法分析了晶体结构。

原则上，一个晶体的外形走出H内部结构所决

定的，但实际上不可避免地要受到晶体生长时各种

环境因素的影响。温度、体系的均匀性、杂质和溶液

的过饱和度等都能通过改变品面间的相对生长速度

而茹响整个晶体的形态。

温度的变化直接导致了过饱和度的变化，相应

地改变了品面的比表面自由能及不同品面间相应的

表 1 YP50ω Er3飞 Tms+ 晶体的生长条件及结果

m 哎 坐长温度 生长贝!明 ~二t口虫· 5良

Yo.~ErO .3P.二0]4 5880。 15 天 六边形，淡粉色，透明

YO.6gErO.3Tmo.01P;;01~ 5950 C 15 天 平权状，淡粉色，透明 p 条纹严重

了。 G'.ErO.3Tmo.cõP:;OH G100。 11 天 平权状，淡粉色，透明. 缺陷严!t

)"0 û1 'SrO.3Tmo.07P.,01J 5800。 11 天 六边形，淡粉色， 透明

丁lO ， ç.'rillO lP50μ 5950 0 1:] 天 主要平板状， 无鱼， 透明，去飞纹严重

TmP5014 5880 C 12 天 长条状，无色透明品体 -
份长(;f光学精雀、机械学院 86 届毕业坐.
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生长速率而引起晶形的变化. 表 1 绘出了在不同的

生长埠度下所得到的晶体主要形貌。

实验结果表明，在其它条件基本相同的情况下，

晶体的形态与生长温度是密切相关的。一般在 5800C

左右生长的品体主要呈现六边形(见图 1(α)) 。 而较

市温度 6100C 左右所得品作主要是平板状(见 图 1

(b)) • 这是由于沿 b 轴生长的速率要大子 α 轴和 o

轴。

因 1 Y1-'õO皿 : Er ， 'l'm ~ll 怜的形态

(α)-580.0 生长的六边形品体

(b)-GWO ~二长的平板状晶体

2 . 是体缺陷

(1) 包裹休

在偏光显微镜下观察到晶体中有气泡、乳白色

的颗粒等包装休 (见图坷的)。在晶体生长过程中，

由于温度(或偶然因素〉的波动，破坏了稳态生长条

件，使生长界面不平坦p 生长速率快的部分与生最慢

的部分之间俘获了杂质y 从而形成了包裹体.我们

图 2 YP5Cl,: Er, Tm 爪 [12的缺!也

但)一包裹体; (b)一条纹 (c) - ~隙

的实验结果是p 高温 (6100C)下得到的晶体，由于生

长速率快2 包裹体等缺陷严豆。

(2) 条纹

平行于品面p 可以观京到生长条纹(见图 2(b)).

这可能是由于两方面的同亲.-22;在这种粘目的多

联殷盐体系内，介质输运不好p 吨'币'再现出成分的变

化;二是边度的证动， 使生长速度有规则地变化.

(3) 裂隙

宏观和偏光显微镜下均可观京到从品体表面向

晶体的内部延伸的带状或者计:民主~r;~l (见图 ~ (c)) 。

它的成因来自两方面:一九在晶体生长过程巾应质

的扩散与生长速度不匹配形成的:二是晶体在洗出

或者受到热冲击形成的局部昕裂。

3. 晶体结构

图 3 给出晶体在 420~ 1G80 cm-1 范围的红外

吸收光谱p 从 P--O键和 P-O-P 键的特征振动谱

图看，根据文献口。]分析品体结构应属邦二类， !ìP单
斜晶系 II，空问群为 CdC。说明 YPP:Er3飞Tm3 + 系

列晶体的结构基本土为单斜品系 II(见图 3 (的〉。但

在实验中观察到 YO.7ErO.øPP 晶体的红外吸收光谱

很接近稀土五以酸盐晶体的 第三类结构(正交昂

系〉。为此，我们又对品体进行了五-射线衍盯分

析p 计算了晶面问ßê d 值。与标准卡片相比3 表明

Yo.7Ero.3PP 晶体的结构基本上为正交!日系3 空间群

Pnn..， 还含有少量的单斜结构(见图 4(α〉引 (b)).

11，，0 且.dU .,..0 700 500 420 
cm-1 

因 3 YP‘014:Er3+ , T皿3+ (α)和 YO.7ErO.aPóOH (b) 

晶体的红外吸收光谱
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YOωErO.3TmO.17 PP (α)fQ Yo .7Er03PP (的

晶体的 x-射线结构分忻谙图

因 4
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提要?本文探索了 POM 的合成条件和单品生长条件，测定了单品的透光曲线和光损伤l羽值.计算了 POM

单品工类和江类位相匹配的面轨迹，给出了实验验证结果.

关键词t 非线性光学， 品体生长

POM(3-甲基-4-硝基口比哇-1-氧〉晶体具有优良

非代价光学性能的报道起始于 1981 年法国 J . Zysa 

寺的工作凶。作者在探讨有机分子品体的电子结构

与倍织效应的关系时，也发现 POM可能具有优良的

自奴性能由。

POM 单品有相当宽的透明波段、较高的光损伤

刽位和非线性光学系数 (dfûDP :d~r. :d~.?M = 1:3.1: 

14 .3 ) 【1)及较高的转换效率，因而它特别可望应用于

新型的低功率半导体激光器、光参2振荡、光参盘放

大、波导等器件。

本文主要探讨了 POM 的合成条件、溶剂的筛

选、介稳区的测定、降i品量的控制、 线性光学性能的

测定、位相匹配的理论计n和验证、 f音颇系主立及其转

换效率的测定等方面的工作。

吉
口

-、引

二、 POM 的合成

1 晶体的合成
POM 是由 3-甲基日比庭经泣比干; i ?il'j ;仁两 ↑步骤

.560. 




