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摘要　采用热键合技术，制作中运用不同的工艺参量制作出１２片Ｙｂ∶Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２／Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２（Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ）复合

晶体。利用偏光显微镜对其键合界面进行了观察，研究了样品的透射光谱，从而确定出复合晶体合适的制作工艺。

通过透射光谱的形状和透射率来表征复合晶体键合界面的质量。研究表明Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体键合质量较

好，可实现一体化。
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１　引　　言

ＩｎＧａＡｓ激光二极管的出现，兴起了掺 Ｙｂ３＋激

光材料的研究热潮。其中Ｙｂ∶ＹＡＧ晶体由于具有

宽的吸收带和发射带，长的荧光寿命，优良的热力学

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［１］，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，制成

薄片激光器。然而当工作物质为Ｙｂ∶ＹＡＧ薄片时

也存在着一定的问题，当抽运光入射到晶片上，一部

分抽运能量转化为激光辐射，剩余的能量转化为基

质的无辐射跃迁或晶格的能量吸收，这样就导致

Ｙｂ∶ＹＡＧ薄片受热不均匀，引起晶片热变形，从而产

生热透镜效应，影响输出激光的光束质量和激光效

率。为了能弥补薄片作为增益介质的不足，人们提出

了利用热键合技术制作 Ｙｂ∶Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２／Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２

（Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ）复合晶体。采用了这种复合晶体，

激光实验中Ｙｂ∶ＹＡＧ晶片受热不易发生形变，同时

外层的ＹＡＧ还可以起到热沉的作用，有利于晶片
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更好地散热，因此可以有效的提高光束质量和激光

输出效率。

复合晶体从９０年代初至今已有十几年的研究

历史，。本文采用热键合技术选取不同的工艺参量

制作了Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体，利用显微镜、透

射光谱等测试手段对复合晶体进行了质量检测，从

而得出比较合适的制作工艺，通过透射光谱对复合

晶体进行了键合质量的表征。

图１ 热键合技术制作Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体的过程

Ｆｉｇ．１ ＰｒｏｃｅｓｓｏｆｍａｋｉｎｇｃｏｍｐｏｓｉｔｅＹｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ

ｃｒｙｓｔａｌｂｙｔｈｅｒｍａｌｂｏｎｄｉｎｇ

２　实　　验

２．１　晶体的生长和复合晶体的制作

采用中频感应提拉法生长了高质量的ＹＡＧ和

掺杂原子数分数为０．５％的Ｙｂ∶ＹＡＧ晶体，晶体生

长的具体过程可见文献［２］。将晶体经１６００℃（空

气气氛），４８ｈ退火后，沿，〈１１１〉方向切割成 ＹＡＧ

晶片为１０ｍｍ×１５ｍｍ×２ｍｍ，Ｙｂ∶ＹＡＧ晶片为

１０ｍｍ×１４ｍｍ×３．５ｍｍ，两晶片双面经严格的机

械抛光，达到光洁度为１０／５，平面度犖＜λ／１０（λ＝

６３２．８ｎｍ），平行度小于１０″。选用合适的抛光液再

对其进行化学抛光，使其表面达到高的光洁度和平

面度。

复合晶体的制作采用热键合技术［３］，热键合的

具体过程是将表面处理好的 Ｙｂ∶ＹＡＧ和 ＹＡＧ晶

片预先加热除去表面吸附的水和气体，然后对两表

面进行光胶，依靠分子间的吸引力使其形成整体，过

程中可以适当加力使其更加牢固，再加热到适当的

温度同时施加适当的压力使其接触面扩散来加强分

子间的连接，之后慢慢冷却，同时避免热振动，使复

合晶体能够抵挡住激光实验操作的影响，经过这样

的过程就形成了真正的复合晶体。在整个过程中要

确保每个步骤都保持在超净的环境中。热键合过程

的具体示意图如图１所示。采用热键合技术制作的

Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体如图２所示。

图２ Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体照片

Ｆｉｇ．２ ＰｈｏｔｏｇｒａｐｈｏｆｃｏｍｐｏｓｉｔｅＹｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧｃｒｙｓｔａｌ

为了探索复合晶体的最佳制作工艺，在制作过

程中选取对表面进行化学抛光和未进行化学抛光对

比，不同的烧结温度和烧结时施加不同的压力等工

艺参量，制作了１２片Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体。晶

体样品如图２所示，１２片复合晶体样品的工艺参量

如表１所示。

表１ 复合晶体制作工艺参量

Ｔａｂｌｅ１ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｏｆｍａｋｉｎｇｃｏｍｐｏｓｉｔｅ

ｃｒｙｓｔａｌ

Ｓａｍｐｌｅ

Ｃｈｅｍｉｃａｌｐｏｌｉｓｈｏｎ

ｃｒｙｓｔａｌｓｕｒｆａｃｅ

（Ｙｅｓ／Ｎｏ）

Ｐｒｅｓｓｕｒｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙ

ｌｏａｄｉｎｇｏｎ／Ｐａ

Ｓｉｎｔｅｒｉｎｇ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ／℃

１ Ｎｏ

２ Ｙｅｓ

３ Ｎｏ

４ Ｙｅｓ

５ Ｎｏ

６ Ｙｅｓ

７ Ｎｏ

８ Ｙｅｓ

９ Ｎｏ

１０ Ｙｅｓ

１１ Ｎｏ

１２ Ｙｅｓ

３７５００

７５０００

１１３０００

３７５００

７５０００

１１３０００

１３００

１５００

２．２　复合晶体键合界面形貌的观察

复合晶体采用德国的Ｌｅｉｔｚｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ

大视场偏光显微镜观察键合界面，复合晶体上下两

表面需进行机械抛光，将抛光后的样品放于显微镜

７１３
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样品台上，将显微镜的焦点聚焦到复合晶体内部的

键合界面处进行观察，放大倍数为１５７倍。

２．３　透射光谱的测试

复合晶体的透射光谱是在Ｖ５７０紫外 可见 近

红外分光光度计上测定的，测试范围为２５０～２５００

ｎｍ，分辨力为２ｎｍ，测试在室温下进行。

３　结果与讨论

３．１　犢犫∶犢犃犌／犢犃犌复合晶体键合界面形貌的分析

样品制成后观察发现，Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶

体键合得很牢固，宏观上来看１２个样品无区别，采

用显微镜观察其键合层，分析表面化学抛光、烧结温

度和加载压强对复合晶体键合质量的影响：

３．１．１　表面化学抛光处理对复合晶体的影响

将样品在偏光显微镜下进行形貌观察，键合前

晶片表面未经过化学抛光处理和处理过的两种复合

晶体１号和２号样品进行比较发现：１号复合晶体

在中间键合层还可以观察到清晰的划痕，如图３所

示。然而在表面进行过化学抛光处理的六个样品中

界面均未观察到划痕，表面光滑均匀。由此可见，在

复合晶体的制作过程中，样品的前期表面处理过程

对键合质量有很大的影响。

图３ Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体键合层显微镜图

Ｆｉｇ．３ Ｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｉｍａｇｅｏｆｂｏｎｄｉｎｇｌａｙｅｒ

ｏｆｔｈｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅＹｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧｃｒｙｓｔａｌ

３．１．２　烧结温度和压力的影响

复合晶体的制作中加热到适当温度的同时施加

适当压力使两晶片的接触面扩散来加强分子间的连

接，实验中采用了１３００℃和１５５０℃两种烧结温度，

采用３７５００Ｐａ，７５０００Ｐａ和１１３０００Ｐａ三种不同的

压强来加强复合晶体界面的扩散键合。研究发现，

扩散键合的过程是从中间向边缘逐渐扩散，排出水

气、杂质的过程。

当温度为１３００℃，压强为３７５００Ｐａ时，在显微

镜下观察２号复合晶体中间键合层，在边缘发现霜

花状的印记，如图４（ａ）所示。我们分析这是由于复

合晶体在键合过程中不可避免地会吸附一些空气中

的水气，烧结温度和压强不够，使复合晶体排出水气

不够充分所致，这些霜花状的印记影响了复合晶体

键合界面整体的均匀性。当温度提高到１５５０℃，压

强为３７５００Ｐａ时，在显微镜下观察，８号复合晶体

键合界面层的最边缘处霜花状的印记消失，只观察

到了淡淡的水痕，如图４（ｂ）所示。然而在烧结温度

为１５５０℃，压强为７５０００Ｐａ和１１３０００Ｐａ的１０号

和１２号复合晶体样品中，图４（ｂ）中所示的淡淡的

水痕也消失了，复合晶体键合界面表现光滑均匀。

图４ Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体键合层显微镜图

Ｆｉｇ．４ Ｏｐｔｉｃａｌｍｉｃｒｏｓｃｏｐｉｃｉｍａｇｅｏｆｂｏｎｄｉｎｇｌａｙｅｒ

ｏｆｔｈｅｃｏｍｐｏｓｉｔｅＹｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧｃｒｙｓｔａｌ

由此可见：通过显微镜对复合晶体键合界面的

观察，得出制作复合晶体比较适合的制作工艺参量。

复合晶体的烧结温度为１５５０℃时优于１３００℃，压

强在现有的三种压强下，较大的压强７５０００Ｐａ和

１１３０００Ｐａ表现出较好的效果。这种在高温高压下

键合质量好的原因是：热键合制作复合晶体的技术

中，要对光胶后的复合晶体进行加热烧结同时施加

适当的压力使其两晶片接触面扩散来加强分子间的

连接，当烧结温度为１５５０℃时相比于１３００℃，两晶

片分子间的热运动更加剧烈，扩散更加明显，排出水

气的速度更快。加之受到较大的压强，更进一步地

来巩固分子间的连接。

３．２　犢犫∶犢犃犌／犢犃犌复合晶体透射光谱的分析

测试了采用不同烧结温度和不同压强制作的１

到１２号 Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ 复合晶体样品的透射光

谱，从透射光谱的形状、透射率来表征复合晶体的键

合质量，从而反馈到晶体的制作中，来得到比较合适

的工艺参量。１到１２号样品的透射光谱如图５所

示，图５（ａ）为１到６号样品的透射光谱，从图５（ａ）

中选出透射率最高的５号样品作为联系，与７到１２

号样品一起组成了图５（ｂ）。从图５中可以看出：在

整体上１到１２号样品透射光谱的形状相似，在９００～

１０５０ｎｍ范围内出现了Ｙｂ３＋的特征吸收带；从复合

晶体的透射率来看：从１号样品到１２号样品，复合

晶体的透射率呈明显增加的趋势，在紫外、可见及近

红外区表现尤为明显。１号样品在６００ｎｍ处的透

射率为６０％，而１２号样品在６００ｎｍ处的透射率达
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２期 王静雅等：　Ｙｂ∶Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２／Ｙ３Ａｌ５Ｏ１２复合晶体的制作和光谱性能

到了８０％，在数量上有了很大的提高；从形状上看：

１号样品的透射光谱图表现为倾斜上升，而１２号样

品的光谱图在整个光谱范围内则近似维持在一条水

平线上，样品从１号到１２号在紫外、可见及近红外

区域透射光谱呈渐变的趋势。因为制作１２种样品

的材料均为高质量晶片，内部不存在散射颗粒，质量

无明显差异，而１到１２号样品的透射光谱形状出现

了明显的差别，由此可知，１２种复合晶体样品的键

合界面的质量存在差异。１号样品在紫外、可见及

近红外区域透射光谱呈倾斜上升趋势，透射率变化

范围较大，经分析是由键合界面处的瑞利散射引起

的。瑞利散射要求条件为：微粒半径狉λ。

犐ｓ∝１／λ
４， （１）

犐ｓ为散射光光强，与波长λ的四次方成反比。

由上述公式可以看出，瑞利散射对紫外、可见光

散射量很大，而对红外散射量很小。１号样品的透射

光谱形状变化符合瑞利散射所表现出的特征，所以经

分析得出１号样品的透射率变化是由于键合界面的

瑞利散射引起的，由此可以看出，在１号样品的键合

界面处存在着由缺陷或杂质原子引起的散射损耗。

从１号到１２号样品，透射光谱的形状逐渐变化，最终

表现为近似水平的直线，由此看出，键合界面瑞利散

射的影响逐渐减小，键合质量逐渐提高。在１２００ｎｍ

处，１２号Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体样品实测透射率

为８３．６９％，与利用塞耳迈耶尔（Ｓｅｌｌｍｅｉｒ）方程
［４～６］计

算的相同厚度单片Ｙｂ∶ＹＡＧ晶体样品的理论透射率

８４．５２％相比只相差０．８３％，由此可以看出，１２号样

品的键合界面质量最好。

图５ Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体透射光谱图

Ｆｉｇ．５ ＴｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆｔｈｅＹｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧｃｏｍｐｏｓｉｔｅｃｒｙｓｔａｌ

　　从对１２种样品的定义说明中可以看出，样品是

在不同的烧结温度和压强下，用不同的处理方法制

作而成的。从１号到１２号样品，温度在升高，压强

在增大，处理手段更加精细。从对图５的透射光谱

图的分析中可以得出这样的结论：烧结温度在

１５５０℃ 时，压 强 在 现 有 的 三 种 压 强 下，施 加

１１３０００Ｐａ的压强制作出的复合晶体表现出较好的

键合质量。这与上述复合晶体键合界面形貌的分析

中得出的结论相一致。

由以上对透射光谱及透射率的分析可以得出：

采用合适的制作工艺制作出的 Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复

合晶体已成为完整的一块晶体，键合中间层不存在

气泡、空间过渡层等严重影响透射率的因素，复合晶

体键合质量较好，实现了一体化。

４　结　　论

采用热键合技术制作了镱（Ｙｂ）掺杂原子分数

为０．５％的Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体，制作过程中

采用不同的表面处理方法、不同的烧结温度和烧结

时施 加 不 同的 压强 等工艺 参量 制 作 出 １２ 片

Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体。利用偏光显微镜对其键

合界面进行观察，研究了１２片样品的透射光谱从而

确定出键合前对表面要进行化学抛光、烧结温度为

１５５０℃，施加压强为１１３０００Ｐａ这种复合晶体合适

的制作工艺。研究结果表明制作的Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ

复合晶体为完整的一块晶体，键合中间层不存在气

泡、空间过渡层，复合晶体键合质量较好，实现了一

体化。Ｙｂ∶ＹＡＧ／ＹＡＧ复合晶体其它性能的表征

还在进一步的研究中。
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