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Nd3+:Lu2O3 放电等离子烧结及光学性能 

安丽琼 1,2, 章 健 2, 范润华 1, GOTO Takashi 3, 王士维 2 
(1. 上海海事大学 海洋科学与工程学院, 上海 201306; 2. 中国科学院 上海硅酸盐研究所，高性能陶瓷和超微结构

国家重点实验室, 上海 200050; 3. 日本东北大学 金属材料研究所, 仙台 980-8577) 

摘 要: Lu2O3 是具有高热导率而成为极具潜力的高功率激光介质材料。实验以商用氧化物粉体为原料, LiF 为烧结

助剂, 采用放电等离子烧结法制备了不同 Nd3+掺杂浓度(CNd=0, 1at%, 3at%和 5at%) Lu2O3 透明陶瓷, 并研究了 Nd3+

掺杂浓度对 Lu2O3 陶瓷的物相、烧结性能、微观结构及光学性能的影响。结果表明：在高 Nd3+浓度(5at%)掺杂后

烧结样品仍为纯 Lu2O3 相；Nd3+掺杂对 Lu2O3 陶瓷烧结性能及微观形貌的影响有限；所有样品最终均表现出高致密

性(99.5%以上)和优异的透光性能, 其中 3at% Nd3+:Lu2O3的透过率最高, 在 1064 和 2000 nm处的透过率分别为 82.7

和 83.2%。Nd3+:Lu2O3透明陶瓷的最强发射峰位于 1076 和 1080 nm；且随着 Nd3+掺杂浓度的增加, 荧光强度降低, 寿

命变短, 发生浓度淬灭。 
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Sintering and Optical Property of Nd3+:Lu2O3 Fabricated  
by Spark Plasma Sintering 
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Abstract: Lu2O3 is a novel material for high-power solid-state lasers due to its high thermal conductivity. In pre-

sent work, Nd3+:Lu2O3 transparent ceramics with different Nd3+ doping concentration (CNd = 0, 1at%, 3at% and 

5at%) were fabricated by spark plasma sintering, using commercial oxides as raw materials and LiF as sintering aid. 

The effect of Nd3+ doping concentration on phase, sintering property, microstructure and optical properties was in-

vestigated. X-ray powder diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), UV-VIS-NIR spectroscopy, and 

fluorescence spectroscopy were used for characterization. The results show that the sintered body exhibits pure 

Lu2O3 phase even with high Nd3+ doping concentration (5at%). The Nd3+ doping concentration has little influence 

on densification behavior and microstructure of Nd3+:Lu2O3 ceramics. All the sintered bodies have a high relative 

density above 99.5% and excellent transparency, in which 3at% Nd3+:Lu2O3 body shows highest transmittance, with 

values of 82.7% and 83.2% at 1064 and 2000 nm, respectively. Nd3+:Lu2O3 transparent ceramics show strongest 

emission bands located at 1076 and 1080 nm, which are attributed to the 4F3/2→
 4I11/2 transition of Nd3+ ions. The 
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emission intensity and decay time decrease with increasing Nd3+ doping concentration, which indicates concentra-

tion quenching. 

Key words: spark plasma sintering; Nd3+:Lu2O3; Nd3+ doping concentration 

高功率固体激光器广泛应用于科学研究、工业

加工、军事和医疗等领域。该类激光器的激光介质

材料一般为钇铝石榴石(Y3Al5O12, YAG)。已有研究

表明, 氧化镥(Lu2O3)比 YAG 具有更高的热导率和

更低的声子能量, 是一种极具潜力的高功率激光介

质材料[1]。但是, Lu2O3 的熔点高达 2673 K, 采用传

统的晶体生长方法难以获得大尺寸高质量的透明块

体。采用先进陶瓷制备工艺, 在低于熔点的温度下

烧结制备高质量 Lu2O3 透明陶瓷, 将有利于新型激

光材料的开发。 

研究者们采用无压烧结[2-4]、无压/热压结合热等

静压[5-7]和放电等离子烧结[8-13]获得了高质量 Lu2O3

透明陶瓷。其中, 激活离子Nd3+掺杂Lu2O3透明陶瓷, 

因具有丰富的发射波段, 在遥感、光谱学、光通讯、

激光点火等方面有广泛的应用前景[14-15]。Lu 等[2]

报道了采用无压烧结法制备 0.15at% Nd3+:Lu2O3 透

明陶瓷的激光输出。An 等[8-9]采用放电等离子烧结

法制备 1at% Nd3+:Lu2O3透明陶瓷, 并获得了激光输

出。Toci 等 [10-11]报道了放电等离子烧结法制备

Nd3+:Lu2O3透明陶瓷的光谱性能及激光性能。Xu 等[12]

采用放电等离子烧结法制备 Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷, 

并获得了高效的激光输出。Shi 等[16-17]报道了流动

氢气氛烧结 Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷及局域结构研究。

上述研究主要集中在 Nd3+掺杂 Lu2O3 透明陶瓷的透

光、光谱和激光性能研究；但是, 激活离子(Nd3+)

掺杂浓度对高质量 Lu2O3 透明陶瓷的影响却鲜有报

道。为此, 本工作采用放电等离子烧结法, 系统研究

激活离子Nd3+掺杂浓度对Nd3+:Lu2O3透明陶瓷的物

相、烧结性能、微观结构及光学性能的影响, 为高

功率激光器应用提供技术基础。 

1  实验方法 

采用高纯商用氧化钕(Nd2O3, 日本和光纯药工

业株氏会社, 99.9%)、Lu2O3(日本信越化学工业株氏

会社, 99.99%)和氟化锂(LiF, 日本和光纯药工业株

氏会社, 99.9%)粉体为起始原料, 其中 Lu2O3 为基

质、LiF 为烧结助剂。以氧化锆球为磨球、无水乙

醇为介质, 采用湿法球磨将上述粉体以不同 Lu/Nd

配比(100:0, 99:1, 97:3 和 95:5)和 LiF(0.2wt%)混合

12 h。球磨后的浆料在 333 K 干燥 24 h, 过 74 m

筛, 然后在 1273 K 煅烧 2 h, 用来消除球磨过程中

引入的有机物杂质。 

将含不同 Nd3+掺杂浓度的 Lu2O3 混合粉体直接

倒入石墨模具中, 置于日本 Fuji Electronic Industrial 

SPS-210 LX 型放电等离子烧结炉中烧结。图 1 为所

采用的两步烧结制度, 包括升温制度和加压制度, 升

温制度：在 180 s 内从室温升到 873 K, 再以 1.67 K/s

的升温速率到 1373 K, 在 1373 K 保温 300 s, 然后

以 0.17 K/s 升温至 1723 K, 在 1723 K 保温 2.7 ks, 最

后随炉温冷却；加压制度：在 1373 K前压力为 10 MPa, 

在继续升温时 (>1373 K)压力在 60 s 内增加至  

100 MPa, 在保温结束时压力在 60 s 内降至 0。对烧

结后的样品进行抛光, 厚度约为 1 mm, 并在空气中

1373 K 退火 21.6 ks。 

采用日本理学 Rigaku-RAD-2CX 射线衍射仪

(Cu-K靶, =0.154 nm)对烧结样品进行物相分析

(XRD), 采用配套软件计算晶格常数, 通过晶格常

数获得理论密度。采用阿基米德排水法测量陶瓷的

密度, 并计算相对密度。将抛光后的样品在空气中

1573 K 热腐蚀 3.6 ks, 采用日本日立 S-3100H 型扫

描电子显微镜(SEM)观察样品的热腐蚀表面及断口

形貌。采用日本岛津 UV-3101PC 型紫外分光光度

计测量双面抛光的透明陶瓷样品的直线透过率。采

用法国Fluorolog-3型荧光光谱仪测量样品的室温发

射光谱。采用光谱仪配套的脉冲激光器和美国泰克

TDS 3020 型示波器测量样品的荧光寿命。 
 

 
 

图 1  Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷所采用的放电等离子烧结分段烧

结制度 

Fig. 1  Sintering profile of Nd3+:Lu2O3 transparent ceramics 
produced by spark plasma sintering 
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2  结果与讨论 

2.1  Nd3+掺杂浓度对 Lu2O3 透明陶瓷晶格常数

的影响 

图 2(a)为 5at% Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的 XRD 图

谱。从图 2(a)可见, 5at% Nd3+:Lu2O3 为纯 Lu2O3 相。

随着Nd3+掺杂浓度的增大, XRD衍射峰向低角度偏移

(图 2(a)插图), 这说明Nd3+固熔到Lu2O3晶格中, 取代

了 Lu3+的位置, 且由于 Nd3+的离子半径(0.0983 nm)

比 Lu3+的离子半径(0.0861 nm)大造成 Lu2O3 晶格畸

变的缘故。通过拟合, 可以计算出不同 Nd3+浓度掺

杂Lu2O3陶瓷的晶格常数, 如图 2(b)所示, 所得晶格

常数基本满足 Vegard 线性关系。 

2.2  Nd3+掺杂浓度对Lu2O3透明陶瓷烧结曲线

及微观形貌的影响 

通过阿基米德排水法测量了不同 Nd3+掺杂浓度

Lu2O3 陶瓷的致密度, 均在 99.5%以上。结合烧结过

程中的收缩曲线, 可以绘制出实时相对致密度曲线,  

如图 3 所示。从图 3 可以看出, 在开始烧结时(t=0 s), 

无论 Nd3+掺杂与否, Lu2O3 样品初始相对致密度在

35%~38%之间；随着温度的升高, 样品致密度逐渐

增加, 当 t=780 s 时相对致密度达到 52%~55%。当

压力从 10 MPa 增大至 100 MPa 时(t=780~840 s), 所

有样品的相对致密度均迅速增加, 在 t=1000 s 时达

到 90%以上；而后随着烧结温度的逐步升高, 样品

慢慢达到完全致密。不管 Nd3+掺杂与否及掺杂浓度

多少, 样品均在保温前(t=2880 s)达到 99.5%以上的

相对致密度。 
图 4 给出了 5at%Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的热腐蚀

表面和断口扫描电镜照片。由图 4 可知, 5at%Nd3+: 

Lu2O3 透明陶瓷表面无气孔 , 平均晶粒大小约为

8m；且以穿晶断裂为主, 少量为沿晶断裂。改变

Nd3+掺杂浓度, Lu2O3透明陶瓷的微观形貌几乎没有

变化(图未给出),说明 Nd3+浓度对微观形貌的影响可

以忽略,这与真空烧结 Er:YAG 透明陶瓷中 Er3+浓度

的影响基本一致[18]。 

2.3  Nd3+掺杂浓度对Lu2O3透明陶瓷透过率的

影响 

图 5 为退火前后不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明

陶瓷样品照片, 由图可见, 所有样品均有较好的透

明度。退火前的样品有点偏灰, 而退火后的样品呈

蓝色, 这是由于 Nd3+吸收引起的, 且随着 Nd3+浓度

增加, 蓝色变深。图 6 为退火前后 5at% Nd3+:Lu2O3

透明陶瓷的透过率曲线及不同掺杂浓度在代表波长

处的透过率。由图 6(a)所示, 随着波长的增加, 5at% 

Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的透过率增加, 并在 2000 nm

处达到 81.6%, 为 Lu2O3 理论透过率[19]的 99%。退

火后, 5at%Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的透过率在全波段

范围内增加 ,  且从红外波段 (>1000 nm)起达到

Lu2O3 理论透过率。由图 6(b)可以更清楚地看出, 退

火工艺对可见光近红外部分透过率的提高效果更

显著, 并且随着 Nd3+掺杂浓度的增加, Nd3+:Lu2O3

透明陶瓷的透过率先升高后降低。在 SPS 烧结的其

它透明陶瓷, 如氧化铝[20]、氧化锆[21]等中也有退火

前后颜色变化及透过率提高的报道, 这可能是由于

退火可以消除缺陷和微量的碳污染引起的。Kim 等[7]

报道了Ho3+:Lu2O3透明陶瓷的折射率随着Ho3+掺杂

浓度增加而提高, 并把这归因于 Ho3+比 Lu3+的极 
 

 
 

图 2  (a) 5at% Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的 XRD 图谱和(b)不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷的晶格常数 

Fig. 2  (a) Typical XRD pattern of the 5at% Nd3+:Lu2O3 transparent ceramic and  
(b) lattice parameters of Lu2O3 transparent ceramics with different Nd3+ doping concentration 

Inset in (a) shows the fine XRD patterns of Lu2O3 transparent ceramics with different Nd3+  

doping concentrations in the 2  range of 7780 
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图 3  不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3透明陶瓷的相对致密度曲线 

Fig. 3  Relative density of Lu2O3 transparent ceramics with 
different Nd3+ doping concentrations 

化能力强。考虑到Nd3+极化率(5.0110–3 nm3)比Ho3+ 

(3.9710–3 nm3)和 Lu3+(3.6410–3 nm3)都强[22], 可以

推断随着 Nd3+掺杂浓度的增加, Nd3+:Lu2O3 的折射

率也增大, 从而导致透过率的下降。 
图 7 为不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷的吸

收光谱图, 在近红外波段有两个强的吸收峰, 分别

位于 806 和 822 nm, 属于 Nd3+基态(4I9/2)到激发态

(2H9/2 和
4F5/2)的跃迁。这与前期报道[2,8,16]和单晶[23]

一致, 与文献[10]稍有变化(810 和 820 nm)。随着 Nd3+

掺杂浓度的增加, 吸收逐步增强。退火前, 样品在

806 nm 处的吸收系数与 Nd3+掺杂浓度基本呈线性

关系(图 7(b)中虚线), 实验数值曲线有点偏高或偏 
 

 
 

图 4  5at% Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的热腐蚀表面(a)和断口(b)SEM 照片 

Fig. 4  SEM images of thermally etched (a) and fracture (b) surfaces of the 5at% Nd3+:Lu2O3 transparent ceramic 
 

 
 

图 5  退火前后不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3透明陶瓷的样品照片 

Fig. 5  Photographs of Lu2O3 transparent ceramics with dif-
ferent Nd3+ doping concentrations before and after annealing 

低于拟合曲线, 这说明退火前样品中的缺陷影响了

Nd3+的吸收。退火后, 样品在 806 nm 处的吸收系数

与 Nd3+掺杂浓度呈线性关系, 这是因为退火消除了

缺陷。文献[2]报道了 0.15at% Nd3+:Lu2O3 在 807 nm

处的吸收系数为 1.5 cm–1, 也处于这条线性关系之

中, 同时在其它透明陶瓷体系如 Nd:Y3Sc1Al4O12
[24]、

Nd:Y2O3
[25]中也观察到了类似的吸收系数-Nd3+浓度

线性关系。 
 

 
 

图 6  (a) 退火前后 5 at%Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷的透过率曲线和(b)退火前(红色标记)后(黑色标记) 

不同掺杂浓度 Nd3+:Lu2O3 透明陶瓷在代表波长处(1064 和 2000 nm)的透过率曲线 

Fig. 6  (a) Transmittance spectra of the 5 at%Nd3+:Lu2O3 transparent ceramics before and after annealing and  
(b) transmittance at representative wavelengths (1064 and 2000 nm) for Nd3+:Lu2O3 transparent ceramics  

with different doping concentrations before (red) and after annealing (dark) 
The dot line refers to theoretical transmission of Lu2O3 calculated from ref[19] 



第 12 期 安丽琼, 等: Nd3+:Lu2O3 放电等离子烧结及光学性能 1319 
 
 
 

    

 
 

图 7  (a) 不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷退火后的吸收光谱曲线和 

(b)退火前后 Nd3+: Lu2O3 透明陶瓷在 806 nm 处的吸收系数 

Fig. 7  (a) Absorption coefficient spectra of Lu2O3 transparent ceramics with different Nd3+  
doping concentration after annealing and (b) absorption coefficient at 806 nm for the Lu2O3 transparent  

ceramics with different Nd3+ doping concentrations before and after annealing 

 

2.4  Nd3+掺杂浓度对Lu2O3透明陶瓷发射光谱

及荧光寿命的影响 

图 8 给出了不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷

在 808 nm 激光激发下的常温发射光谱曲线。在此波

段范围内的发射光谱线对应于 Nd3+从激发态 4F3/2

到基态 4I11/2 的跃迁, 最强峰位于 1076 和 1080 nm, 

且强度相当, 这与文献报道的陶瓷[2,8,10,12,16]和单晶[23]

一致。随着 Nd3+掺杂浓度的增大, 发射峰强度降低, 

这可能是由于浓度淬灭效应引起的[10]；发射峰位置

有 0.1~0.3 nm 的偏移, 在仪器的误差范围内。采用

示波器和脉冲激光器检测了 1076 nm 处的强度衰减

变化曲线, 通过一次指数拟合, 获得了 4F3/2→
 4I11/2

荧光发射在 1at%, 3at%和 5at% Nd3+:Lu2O3透明陶瓷

中的寿命分别为 229、64 和 29 s, 如图 9 所示。通

过公式[26]: 

 rad
2

Nd

0

1
C
C


 

 
  
 

 (1) 

其中, 为荧光寿命, rad 为发射寿命, CNd 为 Nd3+浓

度, C0 为淬灭系数(也即荧光寿命降至辐射寿命一

半时的 Nd3+浓度), 可以拟合得到 4F3/2 的辐射寿命

为 330 s, 与 J-O 理论模拟寿命基本一致(344 s)[23], 

高于 YAG透明陶瓷(260s)[24], 与 Y2O3透明陶瓷一

致(322 ms)[25]。 

3  结论 

1) 采用SPS烧结工艺成功制备了Nd3+:Lu2O3透明

陶瓷, 3at% Nd3+:Lu2O3 在 1064 和 2000 nm 处的透过

率分别达到 82.7 和 83.2%。 

 
 

图 8  不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷在 808 nm 激光激

发下的常温发射光谱 

Fig. 8  Emission spectra of Lu2O3 transparent ceramics with 
different Nd3+ doping concentration irradiated by an 808 nm 
diode laser at room temperature 

 

 
 

图 9  不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶瓷的荧光寿命。实线

为拟合曲线 

Fig. 9  Fluorescence lifetime of Lu2O3 transparent ceramics 
with different Nd3+ doping concentration and the fitted curve 
(solid line) 
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2) Lu2O3 晶格常数随 Nd3+浓度增加而增大；Nd3+

高浓度(5at%)掺杂后, Nd3+:Lu2O3 仍是纯 Lu2O3 相。

Nd3+掺杂浓度对 Lu2O3 陶瓷烧结性能及微观形貌的

影响可以忽略。 

3) 随着 Nd3+掺杂浓度的增加, Lu2O3 透明陶瓷

的吸收系数呈线性增大；发射峰位几乎无变化, 光

谱强度降低。根据不同 Nd3+掺杂浓度 Lu2O3 透明陶

瓷的荧光寿命, 拟合出 Nd3+离子在 Lu2O3 基质中
4F3/2 能级的辐射寿命为 330 s, 与 J-O 理论模拟寿

命基本一致。 
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