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掺镱石英光纤预制棒的制备与表征
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摘　要：采用改进化学汽相沉积结合溶液掺杂法制备了掺镱石英光纤预制棒，并研究了不同镱掺杂

浓度下的吸收光谱和发光光谱．吸收光谱和发光光谱的强度随着ＹｂＣｌ３ 溶液浓度的增大而增强．

在不产生失透的前提下，得到预制棒芯层能够掺杂的ＹｂＣｌ３ 溶液最大浓度为０．０５７ｍｏｌ／Ｌ．
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０　引言

近年来，随着掺镱光纤激光器输出功率的突破，

再加上其光束质量好、结构紧凑、易于集成等诸多优

点，它不但在激光打标、激光切割和激光焊接等工业

激光领域已占据了相当的市场份额，更在医疗、军事

等诸多领域存在巨大的潜在应用优势．而未来掺镱

光纤激光器性能提升仍将依赖于光纤的设计与制备

工艺的不断进步，对于掺镱光纤未来研究趋势是进

一步提高镱离子的浓度和分散性，以提高其功率、降

低其阈值、使其结构更紧凑、光束质量更好．因此，研

究镱掺杂光纤的设计方法和制备工艺意义重大．

掺镱光纤是制作高功率光纤激光器的关键部

件．掺镱光纤需要高浓度掺杂从而有效吸收抽运光．

高浓度掺杂还可以减小光纤长度抑制非线性效应．

然而纯石英光纤中高浓度掺杂Ｙｂ３＋容易发生团簇，

甚至使预制棒芯部出现析晶，从而使预制棒的芯部

呈白色不透明状，严重影响光纤的传输特性．研究发

现纯石英光纤中掺入 Ａｌ２Ｏ
［１］
３ 和Ｐ２Ｏ

［２］
５ 可以增加

Ｙｂ３＋的溶解度．Ａｌ２Ｏ３ 掺杂不仅能够有效减少

Ｙｂ３＋团簇
［３］，抑制磷的挥发，还能够优化光谱性

能［４］．同时共掺Ｐ２Ｏ５ 可以大大减小高功率光纤激

光器的光暗化效应［５７］．

本文 采 用 改 进 化 学 汽 相 沉 积 （Ｍｏｄｉｆｉｅｄ

ＣｈｅｍｉｃａｌＶａｐｏｒＤｅｐｏｓｉｔｉｏｎ，ＭＣＶＤ）结合溶液掺杂

法制备出了掺镱的石英光纤预制棒，研究了镱掺杂

浓度对吸收光谱和发光光谱的影响，为制备性能更

优化的高功率光纤激光器用掺镱光纤奠定了基础．

１　掺镱光纤预制棒的制备

掺镱光纤预制棒采用 ＭＣＶＤ工艺结合溶液掺

杂法制备．为了提高Ｙｂ３＋的掺杂浓度，在ＳｉＯ２ 中掺

入Ｐ２Ｏ５ 形成疏松芯层．当Ｐ２Ｏ５ 含量超过５ｍｏｌ％

时，沉积过程中疏松层孔隙容易闭合，因此制备含磷

的疏松芯层时，需要采用反向沉积和预烧结技术［２］．

反向沉积即氢氧焰喷灯移动的方向与反应气体的流

向相反．具体制备过程为：１）隔离层沉积．将清洗好

的长度为４００ｍｍ的沉积管安装到精确校直的同步

旋转卡盘上，对其进行抛光，去除表面杂质．然后用

常规方法沉积多层隔离层，以防止沉积管中的杂质

扩散到芯层中．２）芯层沉积．降低温度，沉积疏松芯

层．通过调节ＳｉＣｌ４ 和ＰＯＣｌ３ 的气体流量来控制芯

层的组分及折射率．芯层沉积的关键是控制好疏松

层的孔隙度与均匀度，以提高掺杂离子的浓度和均

匀度．３）溶液浸泡．取下沉积管，倒入配制好的溶液，

使Ｙｂ３＋和Ａｌ３＋均匀地吸附在疏松芯层上，浸泡溶

液的配比见表１，其中 ＹｂＣｌ３ 和 ＡｌＣｌ３ 的浓度均为

１ｍｏｌ／Ｌ．４）脱水玻璃化．沉积管用Ｎ２ 吹３０ｍｉｎ，然

后逐步升高温度至１０００℃同时通入Ｃｌ２ 等进行脱

水干燥，充分去除疏松层中含有的水份．干燥之后，

升温至１６００℃玻璃化．５）缩棒．最后在２２００℃下

尽可能快地熔缩成透明的预制棒，以防止磷的挥发，

减小折射率中心凹陷．

表１　浸泡溶液的配比

犜犪犫犾犲１　犕犻狓狋狌狉犲狉犪狋犻狅狅犳狋犺犲犱狅狆犻狀犵狊狅犾狌狋犻狅狀

Ｓａｍｐｌｅ ＹｂＣｌ３ ＡｌＣｌ３ Ｙｂ３＋∶Ａｌ３＋

ａ ２ｍＬ １００ｍＬ １∶５０

ｂ ４ｍＬ １００ｍＬ １∶２５

ｃ ６ｍＬ １００ｍＬ １∶１６．７

　　预制棒经切割，抛光用于光学测试．所得样品的

直径为 １７ ｍｍ，厚度为１０ｍｍ，端 面粗 糙度为

１０ｎｍ．吸收光谱采用ＪａｓｃｏＶ５７０ＵＶ／ＶＩＳ／ＮＩＲ

光谱仪测量，测试时用掩模覆盖预制棒端面，只露出

芯层 让 光 透 过．近 红 外 荧 光 光 谱 采 用 ＺＯＬＩＸ

ＳＢＰ３００光谱仪，ＩｎＧａＡｓ作为探测器 （１０００～
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１８００ｎｍ），９８０ｎｍ半导体激光器作为激发光源．

２　结果与讨论

Ｙｂ３＋电子构型为４ｆ１３，有两个电子态，即基态

（２Ｆ７／２）和激发态（
２Ｆ５／２），在配位场作用下产生Ｓｔａｒｋ

分裂，光谱性能由基态２Ｆ７／２的四个子能级和激发

态２Ｆ５／２的三个子能级之间的跃迁所决定，Ｙｂ
３＋的能

级结构见图１．图２为ａ、ｂ和ｃ三个样品在８５０～

１１００ｎｍ的吸收光谱．为了便于比较，对三个样品在

１１００ｎｍ处的吸收谱强度进行了归一化处理．液氦

温度下，４Ｆ５／２分裂为３个Ｓｔａｒｋ能级，可以观察到三

个明显的峰，而在常温下激发态的三个Ｓｔａｒｋ能级

只有一个被分开，因此其吸收光谱只有两个明显的

峰．吸收谱峰位与掺镱磷酸盐玻璃的峰位接近
［８］．从

图２中可以看到，峰值９７４ｎｍ处的吸收峰高而窄，

对应于能级ａ到能级ｅ的跃迁，峰值９１８ｎｍ处的吸

收峰低而宽，对应于能级ａ到能级ｆ和ｇ的跃迁．随

着ＹｂＣｌ３ 溶液浓度的增大，对应的 Ｙｂ
３＋的吸收谱

的强度也增大．说明预制棒通过溶液浸泡吸附在疏

松层上的Ｙｂ３＋的浓度随溶液浓度的增大而增大．

图１　Ｙｂ
３＋的能级结构图

Ｆｉｇ．１　ＥｎｅｒｇｙｌｅｖｅｌｓｃｈｅｍｅｏｆＹｂ
３＋

图２　Ｙｂ
３＋掺杂石英光纤预制棒的吸收光谱

Ｆｉｇ．２　ＡｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹｂ
３＋ ｄｏｐｅｄｓｉｌｉｃａ

ｇｌａｓｓｐｒｅｆｏｒｍｓ

图３为ａ、ｂ和ｃ三个样品在９８０ｎｍ波长激光

激发下的发光光谱．为了便于比较，对三个样品在

１１５０ｎｍ处的发光谱强度进行了归一化处理．在室

温下，由于强烈的均匀和非均匀展宽使得石英预制

棒中的Ｙｂ３＋在子能级之间的跃迁不能完全清晰地

分开，因此它的发光光谱是９５０～１１５０ｎｍ的连续

谱．发光光谱同样存在两个峰，由于发光光谱的抽运

波长为９８０ｎｍ，峰值９７９ｎｍ处发射峰是由抽运源

引起的．峰值１０２２ｎｍ处的发射峰对应于能级ｅ到

能级ｂ、ｃ和ｄ的跃迁
［９］，半高宽大于５０ｎｍ，并且一

直往长波方向延伸到１１２０ｎｍ，表明可以实现可调

谐激光输出．根据文献［１０］的报道，若采用９１５ｎｍ

抽运，９７６ｎｍ处也存在一个发射峰，对应于能级ｅ

到能级ａ的辐射跃迁，半高宽约为１０ｎｍ．采用该抽

运方案，Ｙｂ３＋在９７６ｎｍ处吸收峰和发射峰重叠，从

而会引起较强的荧光再吸收效应．当荧光产生时，对

短波长９７６ｎｍ的荧光产生较强的吸收，而对长波

长１０２２ｎｍ的荧光的吸收较小．浓度越大，再吸收

效应越强．因此对于高功率掺镱光纤激光的运转，主

要考虑１０２２ｎｍ峰的发光．

图３　Ｙｂ
３＋掺杂石英光纤预制棒在９８０ｎｍ波长激光

激发下的发光光谱

Ｆｉｇ．３　ＥｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆＹｂ
３＋ ｄｏｐｅｄｓｉｌｉｃａｇｌａｓｓ

ｐｒｅｆｏｒｍｓｅｘｃｉｔｅｄａｔ９８０ｎｍ

从图３中可以看到，随着ＹｂＣｌ３ 溶液浓度的增

大，Ｙｂ３＋的发光谱的强度也增大，没有发现浓度淬

灭现象．但当继续增大溶液浓度，预制棒的芯层就会

失透．因此在不产生失透的前提下，样品ｃ是该组分

芯层 能 够 掺 杂 的 ＹｂＣｌ３ 溶 液 的 最 大 浓 度，即

０．０５７ｍｏｌ／Ｌ．

图４为样品ｃ轴向上１００ｍｍ，１５０ｍｍ和２００ｍｍ

处各截取一段１０ｍｍ厚样品测试所得到的发光光

图４　样品ｃ轴向上不同位置处的发光光谱

Ｆｉｇ．４　Ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆｓａｍｐｌｅｃａｔｖａｒｉｏｕｓ

ｌｏｎｇｉｔｕｄｉｎａｌｐｏｓｉｔｉｏｎｓ

１２８
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谱．从图４可以看到，１００ｍｍ和１５０ｍｍ处样品的

发光谱强度相当，而２００ｍｍ处样品的发光谱强度

明显降低．这是由于２００ｍｍ处样品靠近预制棒沉

积的头部，受到“入口锥度”的影响，疏松芯层沉积层

较薄，容易烧结，导致溶液浸泡时进入疏松层的

Ｙｂ３＋浓度较低．因此在沉积芯层时应尽量减小锥口

的长度，以保证轴向上Ｙｂ３＋掺杂浓度的均匀性．

当９８０ｎｍ抽运光聚焦到高浓度掺杂的预制棒

芯层时，用肉眼可以观察到绿色的上转换荧光．

Ｎａｋａｚａｗａ等人
［１１］早在１９７０年就在实验中发现了

Ｙｂ３＋的上转换荧光发射．具体过程为：Ｙｂ（
２Ｆ５／２）＋

Ｙｂ（
２Ｆ５／２）→Ｙｂ（

２Ｆ７／２）＋Ｙｂ（
２Ｆ７／２）＋犺υ．两个同

时处于激发态的Ｙｂ３＋可以相互耦合并同时退激发

到基态，形成上转换荧光发射．发射光子能量是单离

子发光能量的两倍．实验中观察到的绿色荧光就是

由高浓度掺杂时 Ｙｂ３＋ 合作上转换发光引起的．

Ｙｂ３＋为简单的二能级结构，理论上不存在浓度淬灭

效应，但当浓度足够大时，就会产生合作上转换荧光

发射，这将导致高功率光纤激光器量子效率的下降．

３　结论

采用 ＭＣＶＤ结合溶液掺杂法制备了掺镱石英

光纤预制棒．随着 ＹｂＣｌ３ 溶液浓度的增大，掺镱预

制棒的吸收光谱和发光光谱的强度都随之增大．在

不产生失透的前提下，得到预制棒芯层能够掺杂的

ＹｂＣｌ３ 溶液最大浓度为０．０５７ｍｏｌ／Ｌ．

致谢：感谢中科院上海光机所陈丹平研究员和

张强博士在发光和吸收测试上给予的帮助．
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