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氟化物激光晶体 的增涡下降法生长
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滴 要 本文报道了氟化物激光晶体 的增涡下降法生长工艺 采用经氟化处理

的无水氟化物原料
,

按照 二 的比例配料
,

控制炉体温度于 、 ,

晶体生长速度为 、 ,

通过密闭条件下的增祸下降法生长出尺寸为 价

的完整单晶
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引言

氟化忆铿 是白钨矿型四方晶系结构的正光性单轴晶体
,

空间群为 缓
一
工 。 ,

其

掺杂斓系稀土离子的激光晶体可实现从红外到紫外波长范围内的激光振荡 , 晶体

能产生波长 户 和 拼 的激光
,

该晶体具有负折射率温度系数
,

其热导

率比 小
,

热透镜效应特别低
,

具有 良好的热稳定性 该晶体可作为激光核聚变主

振荡器的工作物质
,

并获得高质量的脉冲激光
,

此外
,

该晶体的吸收带宽
,

荧光寿命长
,

使

其成为 泵浦激光器的优良工作物质

由于激光晶体 的基质是非同成分熔化的包晶固溶体
,

在晶体 ”

中 是通过替代 而进入晶格的
,

而 与 的离子半径不尽匹配
,

使晶体的内

应力增大
,

晶体易于开裂
,

此外晶体的热导率较小
,

使其生长过程需要特殊的温场条件
,

增

加了晶体生长的技术难度 该晶体主要采用提拉法生长
,

迄今该晶体有美
、

俄的数家公司

小批量生产
,

我国的华北光电技术研究所生长出 沪 、 、 的激光棒
,

但尚未见采用柑涡下降法生长该晶体的报道 近年来我们进行了氟化物激光晶体的柑祸下

降法生长工艺的研究
,

获得了大尺寸的激光晶体 ” 小

实验

原料制备

本实验采用氟化物试剂
、 、

为初始原料 通过高温氟化

法对氟化物原料进行脱水处理
,

将原料分别装入铂柑竭
,

将钳涡置于电阻炉中
,

通气管道

采用聚四氟乙烯材料 将炉体温度逐渐升至 、 ,

并同时向增祸中通入纯氟化氢气
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体
,

在高温下使原料在氟化氢气氛中烧结 、
,

待炉体逐渐冷却至室温
,

然后通入氮气

以清洗原料中残留的氟化氢
,

最后获得脱水的氟化物原料

采用经氟化处理的试剂为原料
,

按照 的比例计算配料的组成
,

并

准确称量各组分试剂
,

在研钵中充分研磨
、

混合
,

获得晶体配料 在装填琳涡之前
,

将此配

料再次进行氟化处理
,

其处理温度为
“

左右
,

将配料烧结成多晶料
,

以完全除去粉料中

少 微 量水份
,

并有效避免发生再次吸潮

晶体生长

本实验所用增涡下降法晶体生长装置如图 所示 该系统由生长炉
、

控温仪表
、

测温元

件和下降装置三部分组成 该生长炉采用铁铬铝合金电阻丝加热
,

通过 一 精密温控

仪控制炉体温度
,

采用
一

热电偶为控
、

测温元件
·

炉体温度控制于 、 ,

温度波动
,

炉膛分为高温区和低温区
,

其温度分布如图 所示
,

晶体的固液界面温

度位于
“

附近
,

其温度梯度为 、 “

将铂增锅置于陶瓷管中
,

并通过下降装置缓慢

下降

人

】切欣的
‘

亡

巴 妞心

六甲 叮

口几 山

亡

心 比

全亡 〕
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、
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、、
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二
、、、、、、、、

、、、、、、、、

,,,,,

、、、、、、、

让昨 扭 公 ‘爪

增涡下降法晶体生长炉

柑祸尺寸为 沪
,

事

先将铂塔竭加 以盐酸浸泡
、

清洗

和烘干 将籽晶放置于柑涡下端

并填装配料后
,

将增涡两端予以

焊接以隔绝空气
,

再将柑祸放入

陶瓷管
,

为 了实时测量晶体生长

过程的温度变化
,

将上
、

下两根测

温热 电偶安置于陶瓷管中
,

使柑

涡 中籽晶顶部处于下偶位置
,

然

后将陶瓷管放入炉膛并安置在下

降装置上 先将炉体温度升至控

制温度
,

再逐次将陶瓷管上移
,

以

使柑竭中原料分段加以熔化
,

最终

调整陶瓷管至适当高度
,

力求使籽

晶上部与熔体融接
,

然后启动自动

下降装置进行堆竭下降
,

晶体生长

速度为 晶体生长过

程结束后
,

停止柑涡下降
,

缓慢降

低炉体温度
,

待炉温降至室温后
,

即可取出晶体
·

晶体表征

通过 射线粉末衍射分析对所获得晶体进行了晶相表征
,

采用 射线衍射仪
,

用 靶
,

工作电流
,

工作电压

结果和讨论

由于氟化物试剂吸附环境中水蒸汽而含有一定量的吸附水
,

这些吸附水在高温条件下
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的分凝系数较小 晶体顶部则呈完全不透明的陶瓷状物 通过在配料中适当减少 的比

例
,

可使晶体的透明区段增长 图 为所获得 晶体原胚的实物照片
,

其尺寸达

功 该晶体的 射线粉末衍射图样如图 所示
·

二二

⋯⋯⋯⋯⋯
,

一

⋯⋯⋯⋯
,

皮皮伽弧弧
⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

图 晶体的 射线粉末衍射图样
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