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ОКСИДНАЯ Y3Al5O12 КЕРАМИКА ЛАЗЕРНОГО

КАЧЕСТВА, СРАВНИТЕЛЬНЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ

ЕЕ ОСНОВНЫХ ХАРАКТЕРИСТИК И ЛАЗЕРНОЙ

КЕРАМИКИ ИЗВЕСТНОГО ПРОИЗВОДИТЕЛЯ

A.A. Kаминский1, В. В. Балашов2, E.A. Чешев3,4, Ю.Л. Kопылов2,
A.Л. Koромыслов3,4, O.Н. Kрохин3,4, В. Б. Kравченко2, K. В. Лопухин2,

И.М. Тупицын4, В. В. Шемет2

Исследовано влияние спекающих добавок оксидов SiO2,
ZrO2, B2O3 and MgO на величину оптимальной темпера-
туры спекания, рост зерен керамики, суммарный объём
остаточных пор и уровень оптического качества полу-
чаемых керамик. Были найдены лучшие комбинации спе-
кающих добавок и, в итоге, получены образцы YAG:Nd
(1 at.%) керамик высокого оптического качества. Раз-
работан и опробован оригинальный метод характериза-
ции лазерных свойств керамик. Выполнены сравнитель-
ные измерения основных лазерных характеристик полу-
ченных керамик и образцов керамики Konoshima Chemical
Corp. Ltd, хорошо известной в мировой практике.
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Основной проблемой технологии получения ИАГ керамики лазерного качества явля-
ется задача устранения остаточных пор. В рамках процесса твердофазного реактивного
спекания большое число факторов ответственно за появление остаточной пористости.
В частности, исследовались такие факты как морфология и дисперсность порошков ис-
ходных оксидов [1–4], отступление от стехиометрии в химическом составе смеси оксидов
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[5], условия компактирования и спекания [6–10], а также наличие и тип спекающих до-
бавок (СД). Есть попытки получить качественную керамику в отсутствие каких-либо
(специальных) СД (см., напр., [11]). Однако практически все керамики хорошего каче-
ства были получены с использованием СД. Как правило, для оксидных керамик спека-
ющими добавками являются оксиды. Для YAG керамики наиболее традиционной СД
является SiO2 [12–15]. Кроме того MgO и SiO2 – MgO комбинации были использованы
в очень интересных и успешных работах [16–18]. По эффекту воздействия нет большой
разницы между SiO2 и MgO. В то же время при использовании В2О3 и комбинации
SiО2 и В2О3 наблюдался существенный контраст с применением простой СД SiO2 или
комбинации SiO2 – MgO [19]. Представляло интерес расширить исследования влияния
индивидуальных добавок и их комбинаций на процесс спекания.

В качестве исходных материалов для получения керамик были использованы осо-
бо чистые порошки оксидов редкоземельных элементов Y2O3, Nd2O3, Er2O3, Ho2O3,
Tm2O3 and Yb2O3 производства компании Ланхит (Россия) и порошки Al2O3 – AKP-
50 производства Sumitomo Chem. Corp. (Япония) и BMA-15 производства Baikowski
Corp. (Франция). Оксиды SiO2, ZrO2, B2O3 и MgO в различных комбинациях были
использованы как СД для (Y1−xREx)3Al5O12 (YAG:RE) составов. Диапазоны концен-
траций СД были следующими: B2O3–(0.45–1.5) mol.%; SiO2–(0.45–1.35) mol.%; MgO–
(0.05–0.45) mol.%; ZrO2 – 0.2 mol.%. Все добавки были класса ХЧ. Порошки взвешива-
лись в отношениях, соответствующих химическому составу соединения, и смешивались
в планетарной мельнице в среде безводного изопропанола и с использованием шаров из
особо чистого оксида алюминия. После помола и сушки порошки просеивались через си-
то 200 меш и смешивались в шаровой мельнице вновь в среде безводного изопропанола
с добавлением поливинилбутираля (ПВБ). После сушки и протирки через сито порош-
ки подвергались одноосному прессованию при 50 МПа для формирования компактов.
ПВБ был выпарен при нагреве компактов до 800 ◦С, после чего компакты окончатель-
но прессовались изостатически при давлении 200–250 МПа. Компакты состава YAG:RE
спекались в вакууме при температурах 1500–1780 ◦С. Скорость нагрева была порядка
0.3 ◦C/min в областях максимумов скоростей усадки. После спекания образцы отжига-
лись в атмосфере воздуха при температуре 1100 ◦С в течение 32 часов. Для измерений
концентраций пор использовался метод световой томографии, подобный описанному в
работе [20]. Пример полученных Nd :YAG керамик для 1 at.% Nd представлен на рис. 1.

Предложен оригинальный метод определения остаточной концентрации пор путем
измерения порога лазерной генерации полученных керамик при продольной диодной
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Рис. 1: Общий вид керамик группы “2”. Диаметр образцов равен 21 мм.

накачке в условиях синхронизации поперечных мод. Детали этого метода описаны в
работах [21–23]. При измерениях длины резонатора L измерялась величина мощности
накачки, соответствующая порогу генерации. Диодная продольная накачка имела раз-
мер в активном элементе в 2.5 раза меньше, чем размер нулевой пространственной
моды резонатора, что удовлетворяло условию реализации синхронизации поперечных
мод [24]:

arccos(
√
g1g2) = π

r

s
,

где r/s – параметр, характеризующий вырождение [24], g1,2 = 1 − L/R1,2 – параметр
устойчивости резонатора, L – длина резонатора, R1,2 – радиусы зеркал.

При каждом значении L, определяемом условием синхронизации поперечных мод,
мощность накачки, соответствующая порогу генерации, резко уменьшается. В этих
условиях величина накачки становится очень чувствительной к любым неоднородно-
стям активной среды. Используя образцы керамики Konoshima Chemical Сorp. как эта-
лон, были измерены спектры пороговых величин накачки образцов керамик YAG:Nd
(1 at.%) с различной концентрацией остаточных пор. Результаты представлены на
рис. 2.

Видно, что данный метод реально чувствителен к наличию дефектов и пор в об-
разцах керамик, особенно в случае малых концентраций дефектов и остаточных пор.
Эти данные соответствуют результатам, полученным в работе [25] прямым измерением
выходной мощности лазера в зависимости от мощности накачки для образцов с раз-
личной концентрацией остаточных пор. Как видно на рис. 2(а) увеличение объёмной
концентрации пор V с величины 1-2 ppm (для керамик Konoshima) до 20 ppm и с 20 до
60 ррm приводит к увеличению порога генерации в 10 и 20 раз соответственно.
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Видно, что пороги генерации керамики Konoshima и керамики ФИРЭ РАН хорошего
качества рис. 2(б) очень близки. Были также измерены генерационные характеристики
образцов керамики ФИРЭ РАН хорошего качества. Результаты представлены на рис. 3.
Измерения выполнены в условиях полного поглощения накачки в активном элементе.
Дифференциальная эффективность, определенная из этих измерений, составила 72 и
55% для образцов Konoshima и образцов ФИРЭ РАН соответственно.

Рис. 2: Зависимости пороговой мощности накачки от длины резонатора вблизи полу-
конфокальной конфигурации, r/s = 1/4. (а) для образца керамики Konoshima YAG:Nd
(1 at.%) и четырех образцов керамик YAG:Nd (1 at.%) с объемной концентрацией пор
(V) 20 и 60 ppm, (б) для образца керамики Konoshima (обьемная концентрация пор
1–2 ppm) и образцов ФИРЭ РАН хорошего качества.

Длительности импульсов генерации в обоих образцах практически идентичны
(рис. 3(б)). Также были измерены при разных коэффициентах отражения выходного
зеркала импульсная мощность (рис. 3(д)), средняя выходная мощность (рис. 3(е)), дли-
тельность импульса (рис. 3(с)).

Выводы. Показана роль спекающих добавок из ряда оксидов SiO2, ZrO2, B2O3 and
Mg в получении высококачественных керамик YAG. Предложен оригинальный метод
оценки качества керамики путем измерения пороговых значений мощности накачки.
Измерены основные генерационные характеристики новых оксидных керамик, полу-
ченные характеристики сопоставлены с характеристиками эталонной керамики. Пока-
зано, что по генерационным характеристикам новая оксидная керамика практически
не уступает эталонной керамике Konoshima Chemical Corp. Ltd.
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Рис. 3: Генерационные характеристики полученных керамик YAG:Nd (1 at.%) в сравне-
нии c эталоном Konoshima. Выходная мощность в зависимости от мощности накач-
ки (а); длительность и форма импульса (б); длительность импульса (в); импульсная
мощность (г) и средняя выходная мощность (д) как функция коэффициента отраже-
ния выходного зеркала.
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