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1. Введение

Лазеры двухмикронного (1.9 – 2.1 мкм) диапазона длин 
волн имеют множество применений: в медицине (хирур-
гия, урология, офтальмология, ангиопластика, артроско-
пия и  т. д.), дистанционном зондировании атмосферы и 
экологическом мониторинге, в технологиях обработки 
пластиков и других областях [1 – 3]. Кроме того, лазеры, 
генерирующие на длине волны l > 2 мкм, являются иде-
альными источниками накачки параметрических генерато-
ров света (ПГС) на основе, например, кристаллов ZnGeP2 
для преобразования излучения в средний ИК диапазон (в 
частности, в диапазон 3 – 6 мкм) [4].

В настоящее время для генерации излучения в двух
микронном диапазоне длин волн применяются лазеры на 
основе кристаллов или кварцевых оптических волокон, 
активированных ионами Ho3+ или/и Tm3+ [1, 5, 6]. Досто
инством твердотельных и волоконных гольмиевых лазе-
ров является наличие длинноволновой генерации (на l ~ 
2.1 мкм), однако для их эффективной накачки необходи-
мо использовать излучение на l ~ 1.9 мкм, что требует 
создания специальных лазеров. Тулиевые лазеры, рабо-
тающие по кросс-релаксационной схеме заселения верх-
него лазерного уровня, могут накачиваться диодами на 
l ~ 800 нм [5]. Однако длина волны генерации этих лазе-
ров, как правило, менее 2 мкм, что ограничивает сферу их 
применений (например, для ПГС).

В последние годы появились сообщения о лазерной 
генерации в кристаллах полуторных оксидов Tm3+:Lu2O3 
и Tm3+:Sc2O3, активированных ионами тулия, в которых 
при диодной накачке на l = 796 нм удается получить 
мощную и эффективную генерацию на l = 2065 и 2116 нм 
соответственно [1, 7 –  9]. К сожалению, изготовление та-
ких монокристаллов (методами Киропулоса или «тепло-
вого обмена») затруднено из-за их высокой температуры 
плавления (~2450 °С) и в настоящее время освоено только 
в одной лаборатории мира (в Институте лазерной физики 
Гамбургского университета, Германия) [1, 7 – 10]. Альтер
нативным методом изготовления активных элементов на 
основе полуторных оксидов является спекание керамики. 
К настоящему времени известны лазеры на основе кера-
мики из полуторных оксидов Lu2O3, Sc2O3, Y2O3, активи-
рованных ионами Nd3+, Yb3+, Ho3+ [11 – 20].

Настоящая работа посвящена исследованию структур-
ных, оптических и спектроскопических свойств новой ла-
зерной керамики Tm3+:Lu2O3, впервые изготовленной по 
заказу авторов компанией Konoshima Chemicals Co. (Япо
ния). Исследована также лазерная генерация в этой ке
рамике.

2. Исследование структуры керамики  
с помощью растрового электронного  
микроскопа

Исследовалась структура зерен (кристаллитов) образ-
цов керамики Tm3+:Lu2O3 (с концентрацией ионов ту-
лия 2 ат.%), изготовленных в форме цилиндрических пла-
стин толщиной ~3 мм с диаметром 20 мм, отполирован-
ных с обоих торцов (рис.1). Исследования проводились 
с помощью сканирующего электронного микроскопа Jeol 
JSM-6490 (Jeol, Япония).

Керамики крепились к подложке проводящим скот-
чем; никаких специальных процедур для устранения элек-
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тростатической зарядки образцов не проводилось. Это га-
рантировало отсутствие любых искажений информации, 
которые могли быть вызваны напылением на образец про-
водящего слоя. Отметим, что зарядка образцов электрон-
ным пучком приводит к появлению «засвеченности» не-
которых участков образца, что отрицательно сказывает-
ся на общем качестве изображения. Для минимизации 
данного эффекта съемка проводилась при минимальных 
значениях ускоряющего напряжения и диаметра пучка 
(параметр микроскопа Spot Size), которые могли обеспе-
чить требуемое разрешение.

Полученные изображения позволяют выявить особен-
ности структуры, присущие исследуемым образцам кера-
мики (рис.2). Известно, что кристалл Lu2O3 имеет кубиче-
скую кристаллическую решетку [10]. Видимые различия 
сигналов электронного микроскопа могут быть обуслов-
лены случайной ориентацией кристаллографических осей 
в кристаллитах керамики.

Изображения, полученные с помощью электронного 
микроскопа, показывают, что структура керамик плот-
ная, зерна имеют равноосную форму и несколько разли-
чаются по размерам. Для расчета размера зерна исполь-
зовался метод измерения длин хорд [21]. Были проанали-
зированы восемь участков образца керамики, количество 
анализируемых кристаллитов на каждом участке состав-
ляло не менее 80. Распределение зерен по размерам хоро-

шо аппроксимируется функцией логнормального распре-
деления следующего вида:
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где d – размер зерна в микрометрах; a = 0.0915; m = –0.59; 
s = 0.34. Гистограмма распределения зерен по размерам 
и  аппроксимирующая функция представлены на рис.3. 
Средний размер зерна (определяемый по максимуму рас-
пределения (1)) составил ~535 нм.

3. Исследование структуры керамики  
с помощью атомно-силового микроскопа

Морфология поверхности керамики исследовалась с 
помощью атомно-силового микроскопа (АСМ) Solver Pro 
(компания NT-MDT, Зеленоград, Россия). АСМ-исследо
вания проводились в атмосферных условиях в контакт-
ном режиме с использованием кремниевых кантилеверов 
марки NSG01_DLC (компания NT-MDT) с радиусом за-
кругления острия R < 3 нм (согласно паспортным дан-
ным). Максимальная разрешающая способность АСМ-из
мерений составляла 3 нм в плоскости поверхности и 1 нм 
по высоте. Обработка результатов АСМ-исследований 
проводилась с помощью специализированных программ 
СЗМ NT-MDT Nova Image Analysis 2.0 и SPMLab Analysis 
Only 5.01 (Veeco Instruments, США). 

Перед проведением исследований поверхность образ-
ца подвергалась травлению в течение 10 мин. В качестве 
травителя была выбрана смесь кислот HF – HNO3 в со
отношении 1:2, которая подогревалась до температуры 
60 °С.

На основе обработки полученных АСМ-снимков по-
верхности проведены расчеты среднего размера зерен и 
среднеквадратичного отклонения, а также построены рас-
пределения зерен по размерам (рис.4 и 5). Для расчета 
среднего размера зерна использовался тот же метод из-
мерения длин хорд [21]. Распределение зерен по размерам 
также аппроксимировалось функцией логнормального 
распределения (1) с параметрами a = 0.062, m = –0.61 и 
s = 0.34. Средний размер зерна (определяемый по макси-
муму распределения (1)) составил ~562 нм.

Следует отметить, что в исследованных образцах кера-
мики, кроме границ зерен не наблюдались (ни с помощью 
растрового электронного микроскопа, ни с помощью 
АСМ) никакие другие дефекты структуры: включения, 

Рис.1.  Внешний вид образца керамики.

Рис.2.  Изображение структуры образца керамики Tm3+:Lu2O3, по-
лученное с помощью растрового электронного микроскопа. Уве
личение микроскопа 104.

Рис.3.  Нормированное распределение f (d) зерен по размерам, рас-
считанное по изображениям поверхности керамики, полученным 
с использованием растрового электронного микроскопа. Огибаю
щая построена с помощью аппроксимирующей функции (1).
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локальные образования или поры. На основании изобра-
жений, полученных с помощью электронного микроско-
па, и АСМ-снимков можно заключить, что характерный 
размер пор на границах кристаллита более чем на два по-
рядка меньше характерного размера зерна. Однако огра-
ниченная разрешающая способность приборов не позво-
ляет сделать более точную оценку размеров этих гранич-
ных пор.

Отметим, что оценка среднего размера зерна (~0.5 мкм) 
по АСМ-снимкам в пределах среднеквадратичного откло-
нения совпадает с оценкой, полученной из обработки изо
бражения электронного микроскопа. Эти оценки соответ-
ствуют представлениям об оптимальных размерах кри-
сталлита, к которым стремятся изготовители керамики 
из полуторных оксидов [22]. Субмикронный размер зерна 
и нанометровый размер граничных пор способствуют 
малым потерям на рассеяние светового излучения ИК диа-
пазона в керамике [23, 24]. Можно отметить также, что 
размер кристаллита в керамике Tm3+:Lu2O3 существенно 

отличается от размера кристаллита в лучших образцах 
керамики Y3Al5O12, который составляет единицы – десят-
ки микрометров (см., напр., [24 – 26]).

4. Исследование спектра поглощения

С помощью спектрофотометра Perkin-Elmer Lambda 9 
(Perkin-Elmer Inc.) исследовался спектр поглощения кера-
мики Tm3+:Lu2O3 в диапазоне l = 500 – 2500 нм с шагом 
0.2 нм. На основании проведенных измерений коэффици-
ента пропускания образца T(l) с учетом френелевских по-
терь (с коэффициентом F) проведен расчет сечения погло-
щения sabs по формуле (в предположении отсутствия на-
сыщения)

[ / ( )]
,

ln
N l
F T

abs
0

s
l

= 	 (2)

где N0 – концентрация ионов Tm3+ (5.8 ́  1020 см–3 [1]); l – 
толщина образца (3 мм). В измеренном при комнатной 
температуре спектре присутствуют линии поглощения из 
основного состояния 3H6 иона Tm3+ (рис.6).

В диапазоне длин волн излучения накачки (700 – 900 нм) 
проводились дополнительные измерения с шагом 0.01 нм. 
С использованием результатов измерений по формуле (2) 
рассчитано сечение поглощения sabs, которое составило 
3.8 ́  10–21 см2 в пике на l = 796 нм и 3.2 ́  10–21 см2 в макси-
муме линии на l = 811 нм. Сравнение измеренного спек-
тра поглощения керамики с опубликованными данными 
для кристаллов Tm3+:Lu2O3 показывает их значительное 
сходство как по положению спектральных максимумов 
и  их ширине, так и по величинам сечения поглощения 
(рис.7).

Вне линий поглощения ионов Tm3+ пропускание ке
рамики может ограничиваться рассеянием. Коэффициент 
экстинкции (логарифмический коэффициент потерь вслед-
ствие рассеяния) в исследованном образце, по нашим оцен-
кам, составил менее 3 ́  10–2 см–1 (на l ~ 840 нм).

C помощью фурье-спектрометра FTS-7000 (компания 
Digilab, ныне Varian) исследовался спектр ИК пропуска-
ния керамики в диапазоне 2.5 – 9 мкм (спектральное раз-
решение составляло ~1 см–1) (рис.8). В качестве приемни-
ка использовался детектор DTGS с охлаждением элемен-
том Пельтье. Эти измерения показали высокое пропуска-
ние керамики на длинах волн 2.5 – 7 мкм.

Рис.4.  Двумерное (а) и трехмерное (б) АСМ-изображения поверх-
ности керамики после травления.

Рис.5.  Нормированное распределение f (d) зерен по размерам, по-
лученное по АСМ-изображениям поверхности керамики. Огиба
ющая построена с помощью аппроксимирующей функции (1).

Рис.6.  Спектр поглощения керамики Tm3+: Lu2O3, измеренный с 
шагом 0.2 нм.
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5. Исследование спектра люминесценции

С помощью монохроматора MДP-41 (ЛОМО, С.-Пе
тербург, Россия) и фотосопротивления ФСА-Г1 исследо-
вался спектр люминесценции керамики Tm3+:Lu2O3 при 
накачке излучением лазерного диода на l = 796 нм (рис.9). 
Интенсивность пучка накачки при измерениях не превы-
шала 100 Вт/см2, что исключало насыщение поглощения.

Исследование спектра люминесценции керамики в диа-
пазоне 1.75 – 2.2 мкм при накачке лазерным диодом на l = 
796 нм показало наличие сильных линий с максимумами 
на l = 1942, 1965 и 2066 нм. Положение максимумов спек-
тральных линий люминесценции керамики и соотношение 
их максимумов с хорошей точностью (ограничиваемой точ-
ностью воспроизведения литературных данных в цифровом 
виде и точностью аппроксимации частотной характери-
стики приемника) совпадали с данными по люминесцен-
ции кристалла Tm3+:Lu2O3 (ср. кривые 1 и 2 на рис.9) [7 – 10]. 
Следует отметить, что линии люминесценции керамики бо-
лее гладкие, чем аналогичные линии для кристалла. Подоб
ное различие линий люминесценции вблизи l = 2 мкм от-
мечалось также для керамики и кристалла Tm3+:Y3Al5O12, 
что объяснялось неоднородностью штарковского расще-
пления линий вследствие различия электрических полей 
внутри кристаллитов и на их поверхности [26].

6. Исследование показателя преломления  
керамики Tm3+:Lu2O3 с помощью 
спектроскопического эллипсометра

С помощью спектроскопического эллипсометра PhE‑102 
(Micro Photonics Inc.) измерялся показатель преломления 
двух образцов керамики в диапазоне l = 300 – 1200 нм с 
разрешением ~1 нм (рис.10). Абсолютная погрешность 
его измерения не превышала 0.005. Исследовалась пла-
стинка из керамики Tm3+:Lu2O3 (диаметром 20 мм и тол-
щиной 3 мм) без просветления. Измеренный показатель 
преломления керамики сравнивался с литературными дан-
ными для кристаллов Lu2O3 [27]. Для определения его зна-
чения вне диапазона длин волн, на которых проводились 
измерения (1200 – 2100 нм), использовалась аппроксима-
ция Коши формулы Селлмейера в следующем виде [28]:

( ) ,n A B C2
2l

l
l= + + 	 (3)

где A, B и C – подгоночные коэффициенты.

Рис.7.  Спектр поглощения керамики Tm3+:Lu2O3, измеренный с 
шагом 0.1 нм (1), и спектр поглощения кристалла Tm3+:Lu2O3, пе-
ресчитанный по литературным данным [1] (2).

Рис.8.  Спектр пропускания керамики Tm3+:Lu2O3 в среднем ИК 
диапазоне.

Рис.9.  Спектры люминесценции, полученные в результате измере-
ний для керамики Tm3+:Lu2O3 (1) и путем пересчета по литератур-
ным данным [1] для кристалла Tm3+:Lu2O3 (2).

Рис.10.  Зависимости от длины волны показателя преломления ке-
рамики Tm3+:Lu2O3, измеренного с помощью эллипсометра (1 – 
образец 1; 2 – образец 2; 3 – литературные данные; 4 и 5 – аппрок-
симация данных для образцов 1 и 2 соответственно формулой 
Селлмейера (3)).
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С использованием программы Matlab подобраны та-
кие значения коэффициентов A, B и С, чтобы разность ре-
зультатов аппроксимации и измерений не превышала 10–2: 
A = 1.3 ́  1018 см2, B = –1.256 ́  10–26 см–2, C = 1.92 для об-
разца 1 и A = 1.6 ́  1018 см2, B = 1.033 ́  10–26 см–2, C = 1.92 
для образца 2.

По результатам измерений показатель преломления n со-
ставил ~1.94 на длине волны излучения накачки (~800 нм). 
Аппроксимация его спектральной зависимости выражени-
ем (3) дает оценку n » 1.92 на длине волны генерации 
~2066 нм.

7. Исследование лазерной генерации

Для исследования генерации был изготовлен стер-
жень из керамики Tm3+:Lu2O3 (концентрация ионов ту-
лия 2 ат.%) с диаметром 3 мм и длиной 10 мм, торцы ко
торого были просветлены на длины волн излучения на-
качки (~800 нм) и генерации (~2066 нм). Для улучшения 
теплоотвода стержень заворачивался в индиевую фольгу 
и помещался в медный радиатор, температура которого 
поддерживалась постоянной (~12 °C).

Резонатор лазера был образован тремя зеркалами: 
двумя плоскими дихроичными зеркалами З1 и З2 с вы
сокими (~99.9 %) коэффициентами отражения для области 
1.9 – 2.1 мкм (коэффициент пропускания излучения накач-
ки для зеркала З2 составлял ~92 %, а зеркало З1 сильно 
отражало излучение накачки) и выходным зеркалом З3, 
параметры которого варьировались в ходе эксперимен-
тов (рис.11).

В качестве источника накачки использовались диод-
ные лазеры (Coherent, США или Jenoptik, Германия), из-
лучающие на l = 796 или ~811 нм, с волоконным выхо-
дом и максимальной мощностью излучения до 40 Вт. Длина 
волны излучения накачки настраивалась на достижение 
максимальной мощности генерации путем регулирования 
температуры лазерных диодов. Пучок излучения диод-
ных линеек, выходящий из торца многомодового волок-
на, фокусировался линзовым телескопом, состоящим из 
набора сферических линз, внутрь керамики Tm3+:Lu2O3 
через дихроичное зеркало З2.

Выходная мощность излучения Tm3+:Lu2O3-лазера 
оптимизировалась путем варьирования параметров резо-
натора и пучка накачки. В схеме использовались выход-
ные зеркала с различными радиусами кривизны (¥, 200 и 
300 мм) и коэффициентами пропускания (6 % и 11 %). Диа
метр пучка накачки в активном элементе изменялся от 0.6 
до 1 мм, а положение его фокальной перетяжки настраи-
валось на получение максимальной выходной мощности.

Непрерывная лазерная генерация получена в случае 
накачки как на l = 796 нм, так и на l = 811 нм (рис.12). 

Максимальная мощность генерации ~9.3 Вт (при диф
ференциальной эффективности накачки до ~40 %) была 
достигнута в схеме с плоским выходным зеркалом (про-
пускание ~11 %), диаметром перетяжки ~800 мкм и ми-
нимально возможной длиной резонатора ~6 см. Анализ 
спектра выходного излучения (с помощью монохромато-
ра МДР-41) показал, что во всех случаях генерация про-
исходила в длинноволновой области на линии с центром 
на l ~ 2066 нм и полушириной ~4 нм.

8. Заключение

Таким образом, в настоящей работе проведены иссле-
дования структурных, спектроскопических и оптических 
характеристик лазерной керамики Tm3+:Lu2O3. Средний 
размер зерна керамики составил ~0.5 мкм при дисперсии 
150 – 200 нм. Реализована непрерывная лазерная генера-
ция на l = 2066 нм при накачке излучением лазерных дио-
дов на l = 796 или 811 нм. На основании проведенных из-
мерений можно заключить, что использование керамики 
Tm3+:Lu2O3 перспективно для получения мощной и эффек-
тивной лазерной генерации в двухмикронном диапазоне 
длин волн [29].
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