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摘要: 为了测试 Mg�Er�L iNbO 3晶体的光损伤阈值和红外光谱, 采用 Czochralsk i技术生长出优质的 M gx�E ry�L iNbO3

( x = 0. 02, 0. 04, 0. 06, 0. 08, y= 0. 01(摩尔分数 ) )晶体。通过实验得出 M g( 0. 06) �E r�L iNbO 3和 M g( 0. 08) �E r�L iNbO 3晶

体抗光损伤阈值比 L iNbO3晶体提高 2个数量级以上,且它们的红外光谱 OH-吸收峰移到 3535cm- 1附近;在波长 510nm ~

580nm范围内得到 M g�E r�L iNbO3晶体稳态发射谱。结果表明, M g2+浓度增加抗光损伤能力增加,掺进摩尔分数为 0. 04

的 MgO是 M g�E r�L iNbO3晶体寿命最长的晶体。
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Abstrac t: In o rder to m easure the photo dam age thresho ld and infrared spectra o fMg�E r�L iNbO 3 cry sta ls, the high qua lity

M gx�Ery�L iNbO3 ( x = 0. 02, 0. 04, 0. 06, 0. 08, y = 0. 01 ( mo le fraction) ) crysta ls w ere g rown by Czochralsk i techn ique. The

experim ent indica ted that the pho to dam age resistance ab ility o f Mg ( 0. 06) �Er�L iNbO3 andM g ( 0. 08) �Er�L iNbO3 crystals

im proved the two o rders magnitude ove r higher than that of L iNbO 3 crystals and the ir OH - absorption peak o f infrared spec tra

shifts to 3535 cm- 1 nearby. The expe rim en t ga ined the steady state shoot spectra o fM g�Er�L iNbO3 cry sta ls in w avelength 510nm ~

580nm find ing doped w ith mo le fraction 0. 04 ofM gO. The results show ed that theM g2+ concentra tion increased the photo dam age

res istance ability increased and the life time o fM g�E r�L iNbO3 crysta l doped w ith m ole fraction 0. 04 o fMgO w as the longest.
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引 � 言

E r�LiNbO3 晶体结合了 E r离子的激光特性和

L iNbO3晶体优良的电光、声光
[ 1 ]
和非线性光学性能,

从而引起人们的研究兴趣
[ 2]
。尤其是 E r离子可以在

光纤通信的最小损耗的第 3个窗口 1. 53�m波长附近

产生激光, 也可以进行光放大
[ 3]
。另一方面, 这种晶

体材料可以在集成光学中使有源器件和无源器件如耦

合器、滤波器和调制器集成到一起,对于集成光学具有

重要意义
[ 4]
。通过周期性极化 E r�L iNbO 3晶体的准位

相匹配、自激发可以同时产生 3个原色的激光
[ 5�7 ]
。

作者一方面报道以提拉法获得组分均匀且无各种

宏观缺陷的新型光波导基片材料和激光基质材料

M g�E r�LiN bO3晶体。另一方面, 通过 X射线和红外光

谱手段,研究 Mg离子在 L iNbO3晶体中的占位情况以

及 Mg的掺量对 Mg�Er�L iNbO3晶体抗光损伤能力的影

响。同时也研究了 550nm M g�E r�LN的寿命特性。

1� 实 � 验

1. 1� Mg�Er�LiNbO3晶体的生长

原料为 Nb2O5 ( 4N ) , L i2CO3 ( 4N ) , M gO (光谱纯 )

和 Er2O 3 (光谱纯 ) , 成分配比为 n ( L i) /n ( N b) =

0. 946。在 L iNbO3中掺入 0. 005 (摩尔分数, 下同 )的

E r2O 3,并分别掺入摩尔分数为 0. 02, 0. 04, 0. 06, 0. 08

的 MgO, 提拉 法生长 0. 02M g �0. 01Er �L iNbO3,

0. 04M g� 0. 01E r�L iNbO3, 0. 06M g �0. 01E r�L iNbO3,

0. 08M g� 0. 01E r�L iNbO3晶体。Mg�E r�LiN bO3 晶体成

分配比见表 1。处理后晶片尺寸为 10mm  8mm  
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� � Tab le 1� Photo damage th reshold s ofMg�E r�L iNbO3 crystals

sam p le n (M g) n ( E r) R / (W! cm - 2 )

L iNbO 3 1. 4 10

1# 0. 02 0. 01 6. 4  102

2# 0. 04 0. 01 9. 4  102

3# 0. 06 0. 01 3. 3  103

4# 0. 08 0. 01 2. 1  102

1mm( z, x, y ) ,进行光学级抛光。

1. 2� Mg�Er�LiNbO3晶体光折变阈值的测试
[ 8]

采用透射光斑变形法测试 Mg�E r�L iNbO3晶体光

损伤阈值。图 1为透射光斑变形法测试晶体光损伤值

光路图。以 Ar
+
激光器作光源, �= 514. 5nm。光束

� �

Fig. 1� Setup d iagram for m easurem en t of opt ica l dam age th reshold s, M 1,

M
2
∀ ref lect m irror, L∀ light shed, PD∀ pow er detector, BS∀ beam

sp litter, L∀ len, S∀ screen, A ∀ Ar laser

照射在晶体的 y面。激光功率密度较低时, 透射光斑是

圆形,当功率密度达到一定值时,光斑开始变形,沿着晶

体 c轴伸长。晶体样品的光损伤阈值测试结果见表 1。

由测试结果看出, M g�Er�L iNbO3晶体的光损伤阈

值高于 L iNbO3晶体且随着 Mg
2+
浓度增加而增加。 3

#

晶体和 4
#
晶体抗光损伤阈值比 L iNbO 3晶体提高 2个

数量级以上。

1. 3� Mg�Er�LiNbO3晶体抗光损伤阈值增强机理

由锂空位模型,在 LiNbO 3中存在锂空位 V
-
Li和反

位铌 Nb
4+
L i 两种本征缺陷, 光折变中心 Nb

4+
L i /Nb

5+
Li 使

L iNbO3 晶体产生光折变效应。在 LiNbO3 中掺进

M g
2 +
和 Er

3 +
, 两种离子取代 Nb

4+
Li , Nb

4+
Li 使其浓度降

低,使 Nb
4+
L i /N b

5+
Li 光折变中心作用减弱,提高了晶体光

损伤阈值,当 Mg
2+
达到阈值浓度完全取代 Nb

4+
Li 使 3

#

晶体和 4
#
晶体抗光损伤阈值比 L iNbO 3晶体提高 2个

数量级以上。

1. 4� Mg�Er�LiNbO3晶体的红外光谱

H
+
在 LiNbO3晶体生长过程中进入晶体内部与氧

结合,以 OH
-
形式影响其光折变性能, 对全息光栅热

固定、光波导、暗电导等产生重要影响。OH
-
的吸收

峰随着掺进杂质的浓度和 LiNbO3晶体中 [ L i] / [N b]

比变化而移动。通过 OH
-
的吸收峰的位置可以确定

掺杂离子的阈值浓度和 L iNbO 3晶体的缺陷情况。

采用 AVatar�360型 FT�IR红外光谱仪测试Mg�Er�L iNbO3

晶体的红外光谱,测试结果如图 2所示。

Fig. 2� In frared spectra ofM g�Er�L iNbO 3 crys tal

红外光谱取值范围为 3300cm
- 1

~ 3700cm
- 1
,

M g�E r�LiN bO3晶体和掺量低于 0. 05的 Mg�E r�LiNbO 3

晶体吸收光谱中 OH
-
的吸收峰位于 3485cm

- 1
附近,

而 MgO的掺量在 0. 05以上时, 相应吸收峰移到

3535cm
- 1
附近。

1. 5� Mg�Er�LiNbO3晶体 OH
-
吸收峰移动机理

根据锂空位模型,在 LiNbO3晶体中存在锂空位 V
-
Li

和反位铌 Nb
4+
Li 两种本征缺陷, 由于锂空位 V

-
Li带负电

荷,它很容易吸引 H
+
, H

+
与 O

2-
结合形成 OH

-
。OH

-

与 4V
-
Li和 Nb

4+
Li 形成 4V

-
Li Nb

4+
Li O∀ H 缺陷集团振动在

3482 cm
- 1
附近,当 Mg

2+
未达到阈值浓度,它取代 Nb

4+
Li

占据锂位,它对 H
+
起排斥作用, H

+
不会聚集在 Mg

4+
L i附

近,此时 OH
-
吸收峰仍然聚集在锂空位附近。OH

-
吸

收峰仍在 3482cm
- 1
附近。Er

3+
在 E r�LiNbO3晶体中同

时取代 Nb
4+
L i和 L i

+
占据 L i位以 Er

2+
Li 形式存在。形成

Er
2+
L i需要 2个 V

-
Li达到电荷平衡,这时 OH

-
与 2V

-
LiE r

2+
Li

形成 2V
-

L iEr
2+

Li O∀ H 缺陷集团, 振动在 3488cm
- 1
位置。

在 Mg�E r�L iNbO3晶体中当 Mg
2+
未达到阈值浓度,

4V
-
L iNb

4+
Li O∀ H和 2V

-
L iEr

2+
Li O∀ H 两个缺陷集团联合振

动 3485cm
- 1
附近。当 Mg

2 +
达到阈值浓度, M g

2 +
开始进

入 Nb
5 +
位形成 Mg

3-
N b ,其中 Mg

3-
Nb比 V

-
Li更具有吸引 H

+

的能力,因此晶体中的 H
+
便聚集在附近,红外光谱主要

反映 Mg
3-
N b O∀ H缺陷集团的受激振动。因为 Mg

3-
N b比

V
-
L i对 H

+
具有更强的吸引力, OH

-
吸收光子受激振动需

要更高的能量, Mg
3-
Nb O∀ H震动 3535cm

- 1
附近 (紫移 )。

1. 6� Mg�Er�LiNbO3晶体吸收光谱的光谱项

Er
3+
的基态光谱项为

4
I15 /2,由吸收光谱测试结果

Mg�Er�LiNbO3晶体有下列 (见表 2)光谱项的跃迁组成。

实验结果
4
I15 /2#

4
G11 /2跃迁能级的吸收振子强度

最高,是利用率最高的抽运光波长,
4
I15 /2#

2
H 11/2跃迁

能级的吸收振子强度也较高, 用此波长的光源进行抽

运利用率也较高。

285
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Tab le 2� Transit ion spectra term and hom ologou s en ergy level ofMg�E r�L iNbO 3 crystal

trans it ion spectra term tran sit ion energy level tran sition spectra term trans ition energy level

4G 21 /2 0. 378�m ( the strongest absorpt ion peak ) 4 I11/2 0. 974�m

2H 11/2

0. 520�m

0. 523�m ( st rong ab sorp tion p eak)

4 I13/2 1. 059�m~ 1. 542�m

4F9/2 0. 653�m

2� 飞秒激光器分析 550nm寿命特性

室温下, 在波长 510nm ~ 580nm 范围内, 得到

M g�E r�LiNbO3稳态发射谱, 如图 3所示。随着 MgO的

� �

Fig. 3� E r�L iNbO3 em ission sp ectra of h igh dop ing m agnesium oxide

加入, M g浓度提高超出光损伤阈值, 发射强度逐渐提

高。然而,当晶体的掺杂在晶体的光损伤阈值浓度下,

发射强度是逐渐减弱的。在重掺镁晶体中,除了发射

峰在 535nm处相对于不掺杂或少量掺杂晶体显示出

蓝移外,其它的 9处主要峰值相比只有略微的不同。

作者分析了样品在 550nm的强度衰减曲线图,每一个

指数衰减曲线可以很好地符合到时间决定谱图。图 4

反映了 MgO掺入的浓度对寿命测量的影响, 可以看

� �

Fig. 4� E r�L iNbO3 photo attenuationm ech an ics chart of h igh dop ing m agne�

s ium oxide

到,当 MgO掺入量超出光损伤阈值时, 寿命急剧地减

小。它的寿命比低于光损伤阈值时减少 82. 2% , 另

外 , 当MgO的掺入量低于阈值浓度时, 寿命的增长与

掺入量成比例。但是当重掺 MgO时, 情况却相反。最

长寿命在铌酸锂晶体掺入摩尔分数为 0. 04的 MgO

时, 它的寿命相比未掺杂晶体延长了近 33. 6%。

526nm和 559nm的寿命特性与 550nm很相近。

3� 结 � 论

采用提拉法生长 M g�E r�LiNbO3晶体,测试晶体的

抗光损伤阈值, 3
#
和 4

#
晶体样品抗光损伤阈值比

L iNbO3提高 2个数量级以上, OH
-
吸收峰移到

3535cm
- 1
附近。利用锂空位模型对 Mg�E r�L iNbO3晶

体,抗光损伤机理, OH
-
吸收峰移动机理进行研究。

M g�( 0. 04) �Er�L iNbO3晶体寿命最长, M g�E r�L iNbO3晶

体的激光性能优于 E r�L iNbO3晶体。
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