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摘要　报道了一种基于玻璃分相技术制备大尺寸(直径为３mm,长度为２７０mm)掺镱(Yb３＋)石英玻璃芯棒,进而

制备大芯径(纤芯直径为８０μm,外包层直径为４００μm)掺Yb３＋ 双包层光纤的新技术.实验测试了光纤的折射率

剖面、Yb３＋吸收谱以及背景损耗,并演示了其激光性能.结果表明:该光纤的纤芯折射率分布均匀,数值孔径约为

０．０６５;Yb３＋的掺杂浓度(质量分数)为１．２２％,在９７６nm处的吸收系数为６．５dB/m,在７９３nm处的背景损耗为

０．０３dB/m;基于主控振荡器的功率放大器结构,光纤在９７６nm半导体激光器抽运下实现了１０８０nm激光输出,光
纤长度为２．５m,斜率效率达到７８％,最大激光输出功率为３００W.玻璃分相技术为制备大尺寸、高均匀性有源石

英玻璃芯棒提供了新的技术路径,在制备大芯径高掺杂光纤及具有复杂纤芯结构的有源光纤方面具有巨大潜力.
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１　引　　言

光纤激光器具有稳定性高、成本低、转换效率

高、散热性好、耦合效率高、寿命长以及结构紧凑等

优点,在工业加工、高速光通信、医疗、国防等领域有

着重要的应用价值[１Ｇ４].近年来,随着技术的发展,
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光纤激光器正在许多应用领域替代二氧化碳激光器

和其他固体激光器,从而推动全球激光产业不断向

前发展.然而,光纤激光器的关键核心器件———有

源光纤却无法承受越来越高的输出功率.受激拉曼

散射、受激布里渊散射和自相位调制等非线性效应

严重抑制了光纤激光器输出功率的进一步提高[５Ｇ６].
针对以上问题,国内外学者从光纤结构和增益

介质等方面展开了大量研究[７Ｇ８].在光纤结构方面,
研究发现大芯径短光纤不仅可以有效地抑制光纤中

的非线性效应,提高非线性阈值,还能降低纤芯功率

密度,提高光纤的损伤阈值.在增益介质方面,为了

克服因光纤长度的减小对光纤功率的影响,必须提

高光纤掺杂浓度,并且光纤有源区域需均匀掺杂.
国内外学者系统研究了磷酸盐玻璃光纤[７]、碲酸盐

玻璃光纤[８]和氟化物玻璃光纤[９]等.基于这些基质

的光纤均能够实现高浓度稀土离子掺杂,且未出现

明显的团簇,从而实现高增益.但是,这些非石英基

质材料自身具有力学性能差、背景损耗大、热稳定性

差和兼容性差等缺点.石英玻璃基质以其物化性能

稳定、力学性能好、光学性能优良和热稳定性好等优

点,成为各类光纤的首选基质材料.
由此可见,研究石英基质高掺杂的大芯径短光

纤是提高光纤激光器输出功率的关键.现有基于石

英基质有源光纤的制备主要采用改进的化学气相沉

积(MCVD).由于 MCVD技术沉积的疏松层中非

桥氧较少,无法满足稀土离子高配位数的要求,所以

高浓度掺杂时,稀土离子只能共享有限的非桥氧,从
而形成团簇,导致浓度淬灭或玻璃失透[１０Ｇ１２].另外,

MCVD工艺沉积的疏松层二氧化硅(SiO２)颗粒较

大且不均匀,孔道尺寸从纳米级到微米级不等,对稀

土离子的吸附能力不均匀,因此制备的光纤纤芯的

折射率均匀性较差[１３Ｇ１４].因此,传统MCVD技术很

难制备剖面均匀的大芯径高掺杂石英光纤[１５].国

内外相关研究机构从多方面研究了 MCVD结合气

相掺杂法制备有源光纤[１４,１６],并取得了很多有意义

的成果,揭示了稀土离子团簇的部分规律.然而,由
于 MCVD工艺复杂、不容易控制,且具有对温度要

求较高、重复性差等特点,因此该方法在高掺杂、高
均匀性光纤制备方面无法取得实质性的突破.德国

贺利氏公司和耶拿大学光子技术中心采用粉末烧结

法制备Yb３＋掺杂石英玻璃芯棒,并成功制备了大芯

径石英光纤[１７Ｇ１８].粉末烧结法可以制备Yb３＋分布

均匀、折射率起伏控制在１０－４量级的大芯径光纤.
中国科学院上海光学精密机械研究所采用溶胶Ｇ凝

胶法制备了Yb３＋石英玻璃芯棒[１９].这些制备技术

都能制备掺杂石英光纤,但都无法很好地平衡高掺

杂、大芯径及均匀性之间的关系.
基于玻璃分相技术制备的介孔石英玻璃作为有

源光纤材料,具有潜在的优异性能,据此对基于纳米

多孔石英玻璃的稀土离子掺杂石英光纤进行了大量

研究.这些研究主要集中在稀土离子团簇的形成机

制及调控、稀土离子之间的能量传递以及利用纳米

多孔石英玻璃制备高掺杂大芯径有源光纤等方面.
研究表明,稀土离子或过渡金属离子在石英玻璃中

是否容易形成团簇主要取决于玻璃基质中的非桥氧

数量以及共掺离子对团簇的调控等.玻璃基质中的

非桥氧数量取决于多孔疏松层的SiO２ 形貌及疏松

层结构.纳米多孔石英玻璃的特点[２０]包括:１)孔径

的范围一般为１~５０nm;２)纳米孔表面分布着大量

非桥氧;３)比表面积超过２５０m２/g,可容纳高浓度

的稀土离子.多孔玻璃的纳米级孔结构从物理上限

制了稀土离子团簇的尺寸,通过调节纳米多孔玻璃

孔尺寸和孔分布,可以对离子团簇进行调控,使得同

核活性离子之间的能量传递受到抑制,从而减少了

浓度消光.采用离子共掺技术可进一步分散稀土离

子,对离子团簇进行分割则可以进一步提高稀土离

子的含量[２１Ｇ２３].因此,纳米多孔石英玻璃能够实现

高浓度掺杂,且不易产生团簇,在制备高浓度掺杂石

英玻璃光纤方面具有很大的潜力.
本文详细报道了一种基于玻璃分相技术制备大

尺寸(直径为３mm,长度为２７０mm)掺杂石英玻璃

棒并拉制大芯径(纤芯直径为８０μm,外包层直径为

４００μm)掺杂光纤的新方法,研究了掺Yb３＋石英玻

璃芯棒及其光纤的光学特性,并基于主控振荡器的

功率放大器(MOPA)结构演示了光纤的激光性能.

２　实验制备

制备掺Yb３＋石英玻璃芯棒的方法如图１所示,
具体步骤为:

１)将高纯度的SiO２(质量分数为５８．６％)、硼

酸(质量分数为３６％)、氢氧化铝(质量分数为４．２％)
和氯化钠(质量分数为１．２％)充分混合,用铂金坩埚

在１５００℃下熔制尺寸为５０mm×２０mm×３００mm
的钠硼硅酸盐玻璃.将熔制好的钠硼硅酸盐玻璃机

械加工成直径为３．５mm、长度为３００mm 的玻

璃棒.

２)将玻璃棒置于５００~６００℃的高温炉中进行

热处理分相,经过２４~４８h将钠硼硅酸盐玻璃分成

１２０１００５Ｇ２
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不同的、相互连通的两相.一相为富硼相,其主要成

分为钠硼等元素及过渡金属元素等,易溶于盐酸、硝
酸等热酸;另一相为富硅相,其主要成分为SiO２玻
璃,不溶于除氢氟酸以外的其他酸.将分相后的玻

璃棒浸泡在热的稀盐酸中,２４~９６h后易溶于酸的

钠硼相、过渡金属离子以及杂质浸出,只剩下不溶于

盐酸的SiO２骨架.通过控制玻璃组分以及分相、酸
处理等过程中的参数,可使纳米多孔石英玻璃的孔

径在０．４~１０００nm范围内自由调节[２４].

３)对前期得到的纳米多孔石英玻璃棒进行液

相掺杂,将纳米多孔石英玻璃棒浸泡在含 Yb３＋ 和

Al３＋溶液中０．５~３h,将浸泡后的纳米多孔石英玻

璃棒在高纯度氦气(He)、氧气(O２)、氯气(Cl２)的混

合气流环境中缓慢加热到１５００℃进行除水,并将多

孔玻璃棒进行烧结.
通气的作用主要包括:１)除水,置换残留氢氧

根,以降低纤芯背景损耗;２)除去气孔中的残留气

体,以利于烧结.烧结后的掺Yb３＋玻璃棒直径约为

３mm,长度约为２７０mm.烧结完成后,形成了完

全透明的密实掺杂石英玻璃棒.
拉制掺Yb３＋双包层石英光纤的步骤为:１)将制

备好的掺Yb３＋石英玻璃棒置于加工好的八边形套

管内,采用管棒法制备光纤预制棒,并将其置于拉丝

塔上;２)在约２０００℃下进行拉丝,拉丝速率约为

１１m/min;３)涂覆低折射率涂层和高折射率保护

层,最终制成掺Yb３＋双包层石英光纤(图１).

图１ 基于玻璃分相技术制备大芯径有源光纤流程图

Fig敭１ FlowchartoffabricationofextraＧlargeＧcoreactivefiberbasedonglassphaseＧseparationtechnique

３　分析与讨论

掺Yb３＋石英玻璃芯棒实物图如图２(a)所示,
其直径为３mm,长度为２７０mm.图２(b)为掺

Yb３＋ 石英玻璃芯棒的吸收谱,从图中可以看出,

９７６nm和９１５nm处有两个明显的吸收峰,这主要

归因于Yb３＋的吸收.
光纤中的羟基(OH－)含量是衡量光纤性能的

一个重要指标.光纤中的 OH－ 不仅会影响材料基

本的物化性能、增加光纤损耗,而且会降低光纤的激

光性能.因此,在芯棒的制备过程中,除 OH－ 过程

至关重要.为了减少纤芯中 OH－ 的含量,搭建了

一个脱 OH－ 烧结系统(图１).该系统中,高纯度

Cl２、He、O２的混合气体以特定的流速通过系统的

恒温加热区,用于去除芯棒中的OH－.He被用于

物理脱水,可有效地除去吸附在纳米多孔石英玻璃

棒孔 道 的 内 表 面 的 水 分 子.Cl２ 用 于 化 学 法 除

OH－,去除以Si—OH 形式残留的 OH－ 基团.通

过改变纳米多孔石英玻璃棒不同烧结阶段 He、O２
和Cl２的比例和流速,可尽量除净芯棒中残留的

OH－,减小OH－对光纤激光性能的影响[２５].通过

傅里 叶 转 换 红 外 (FTIR)光 谱 法 得 到 芯 棒 在

２７２５nm位置处没有明显的吸收,且芯棒中OH－含

量极低,如图２(c)所示[２６].为了验证掺Yb３＋ 石英

玻璃芯棒是否有结晶现象,对芯棒进行了XRD测

试,结果如图２(d)所示.从图中可以看出,除了２０°
位置处有一个石英玻璃的大包络峰,其他位置没有

明显的析晶峰,这证明所制备的石英芯棒经过烧结

以及各种热处理后,没有出现析晶等缺陷,非常适用

于有源光纤的纤芯材料.
利用制备的掺Yb３＋石英玻璃芯棒并采用管棒

法,制备了一根掺 Yb３＋ 光纤.光纤纤芯直径为

１２０１００５Ｇ３
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图２ 掺Yb３＋石英玻璃芯棒性能表征图.(a)芯棒实物图;(b)吸收谱;(c)FTIR谱;(d)XRD谱

Fig敭２ PropertycharacterizationofYb３＋dopedsilicaglassrod敭 a Photographofsinteredsilicarod 

 b absorptionspectrum  c FTIRspectrum  d XRDspectrum

８０μm、外包层直径为４００μm,其截面图如图３中

插图所示.所制备光纤的端面由内到外依次为

Yb３＋掺杂的石英玻璃纤芯、八边形石英内包层、低
折射率涂料和保护层.烧结后的掺杂纳米多孔石英

玻璃棒只作为光纤纤芯区域.八边形石英内包层可

以有效减少螺旋光,从而提高抽运光的吸收效率.
光纤纤芯中 Yb３＋ 的质量分数为１．２２％,Al３＋ 的质

量分数为１．６０９％.用截断法测得光纤在９７６nm处

的吸收系数为６．５dB/m,在７９３nm处的背景损耗

为０．０３dB/m.光纤的折射率剖面如图３所示.从

图中可以看出整个纤芯横截面折射率比较平整,没
有出现光纤中经常出现的折射率中心凹陷现象,说
明整个多孔玻璃芯棒的掺杂均匀性较高.通过计算

得到纤芯数值孔径为０．０６５.在传统的MCVD技术

中,SiO２颗粒一层一层地沉积在反应管的内壁,并形

成疏松层.通过液相掺杂以后,反应管和疏松层被

加热到足够高的温度,以便将其烧实为一个密实透

明的棒子.在高温烧结过程中,疏松层内壁稀土离

子的高温挥发导致光纤纤芯折射率剖面往往存在中

心凹陷.通过腐蚀处理也会使折射率剖面冒尖或者

凹陷,很难控制.纳米多孔石英玻璃中分布着纳米

级均匀连通的孔道,从空间上阻碍了稀土离子的进

一步团簇.纳米多孔石英玻璃孔径分布均匀,使得

其对稀土离子的吸附能力比较均匀,因此光纤的折

射率分布也比较均匀[２７].在制备高功率光纤激光

器方面,由于可以实现稀土离子在纳米多孔石英玻

璃中的高浓度均匀掺杂,纳米多孔石英玻璃很有可

能成为一种非常有前景的光纤激光材料.

图３ 掺Yb３＋光纤折射率剖面图

(插图:掺Yb３＋光纤的截面图)

Fig敭３ RefractiveindexprofileofYb３＋dopedfiber

 inset sectionalviewofYb３＋dopedfiber 

　　为了演示基于纳米多孔石英玻璃的大芯径掺

Yb３＋光纤的激光性能,搭建了一个 MOPA结构光

纤激光 器 系 统.激 光 器 结 构 如 图 ４(a)所 示.
图４(a)中 １ 为 输 出 功 率 为 ５０ W、输 出 波 长 为

１０８０nm的种子源;２为半导体抽运源,可将 Yb３＋

由基态抽运到激发态;３为光纤合束器,可将抽运光

和种子光合束并注入有源光纤;４为基于纳米多孔

玻璃 制 备 的 纤 芯 直 径 为８０μm、外 包 层 直 径 为

４００μm的掺Yb３＋光纤;５为端帽,可避免激光直接

反射导致的器件损坏;６为４５°双色片,该双色卡对

１０８０nm激光高反(HR),对９７６nm 抽运光高透

(HT);７为功率计,用于测量输出的激光功率;８为

光谱仪,用于记录输出激光的光谱.光纤的最佳长
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图４ (a)掺Yb３＋光纤 MOPA测试系统示意图;(b)掺Yb３＋双包层光纤激光斜率效率;(c)掺Yb３＋光纤激光光谱图

Fig敭４  a SchematicofYb３＋dopedallＧfiberMOPAtestsystem  b slopeefficiencyofYb３＋doped

doubleＧcladfiberlaser  c spectrumofYb３＋dopedfiberlaser

度为２．５m,输出波长为１０８０nm.实验过程中,随
着激光器抽运功率的增加,并未发现明显的自发辐

射和饱和吸收现象.受限于抽运源,该激光器的最

大输出功率为３００W,测量得到其斜率效率达到

７８％,结果如图４(b)所示.图４(c)为激光器的输出

光谱.基于玻璃分相技术,可以制备形状和尺寸灵

活的纳米多孔石英玻璃,进而可制备掺杂均匀的石

英玻璃.所提方法与现有的 MCVD工艺形成互补,
为制备具有大芯径复杂纤芯结构的有源光纤提供了

一种新的技术路径.

４　结　　论

报道了一种基于玻璃分相技术制备大尺寸掺

Yb３＋石英芯棒的新技术,并成功拉制出纤芯直径为

８０μm、外包层直径为４００μm的双包层光纤.光纤

折射率剖面图显示纤芯具有非常好的均匀性.光纤

纤芯中Yb３＋的含量为１．２２％,光纤在９７６nm处的

吸收系数为６．５dB/m,７９３nm 处的背景损耗为

０．０３dB/m.基于 MOPA结构,在９７６nm抽运下

实现了１０８０nm激光输出,斜率效率达到了７８％,
最大输出功率达到３００W.基于玻璃分相技术制备

的大尺寸有源石英玻璃芯棒可为制备高掺杂、高均

匀性、大芯径、复杂纤芯结构的光纤提供新方法.
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