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1. Введение

В последние годы наблюдается значительный интерес 
к прозрачной керамике легированного ионами неодима 
алюмоиттриевого граната Y3Al5O12 : Nd 3+ (YAG : Nd), ис-
пользуемой в качестве активной среды компактных лазе-
ров с высокой средней и пиковой мощностью [1, 2]. По 
сравнению с монокристаллами аналогичного состава ке-
рамика YAG : Nd обладает рядом преимуществ, таких как 
невысокая стоимость изготовления, возможность введе-
ния более высоких концентраций активатора (типичные 
концентрации ионов неодима в кристаллах YAG сос-
тавляют 1 – 3 ат. % [3], тогда как в керамике – до 10 ат. % 
[4, 5]), сравнительная простота получения композитных 
элементов.

Разработка твердотельных микролазеров, способных 
работать без активного охлаждения, требует создания ак-
тивных сред с высоким структурным совершенством и 
низкими оптическими потерями. Однако получение опти-
чески однородной прозрачной керамики YAG представ-
ляет собой комплексную технологическую задачу. Дефек-
ты, возникающие на различных стадиях приготовления 
керамики (остаточная пористость, включения примесных 
фаз и др.), неизбежно снижают ее оптическую прозрач-
ность за счет скачка преломления света на границе разде-
ла двух фаз – матрицы и дефекта (поры, примесная фаза). 
Оптическое пропускание и лазерные свойства керамики 
также зависят от размера зерна, концентрации легирую-

щих ионов и ее примесного состава [6 – 8], и во многом 
определяются технологическим маршрутом получения ке-
рамики.

Недавно мы сообщали о получении монофазной про-
зрачной керамики YAG : Nd, демонстрирующей диффе-
ренциальную эффективность лазерной генерации 33 % [9], 
тогда как эффективность лучших образцов керамики 
превышает 50 % [10 – 12]. В связи с этим представляет ин-
терес изучить влияния микроструктуры керамики YAG 
на ее оптические и лазерные свойства. Ранее было уста-
новлено влияние остаточной пористости на оптические 
свойства [13] и эффективность лазерной генерации кера-
мики YAG : Nd [14], исследована взаимосвязь ее оптиче-
ских свойств и генерационных характеристик [15]. В на-
стоящей работе изучено влияние структурной и оптиче-
ской неоднородности керамики YAG : Nd на параметры 
лазерной генерации. Выявленные закономерности позво-
лят оптимизировать режимы синтеза высокоэффектив-
ных керамических лазерных сред.

2. Методика эксперимента

Керамика YAG : Nd была получена методом твердо-
фазного реакционного спекания согласно [16]. В качестве 
исходных компонентов использовались порошки Y2O3, 
Nd2O3 (99.999 %, d = 3 – 5 мкм) и Al2O3 (99.99 %, d » 
0.25 мкм), а в качестве спекающей добавки – тетраэти-
ловый эфир ортокремниевой кислоты (TEOS, более 
99.999 %). Порошковые смеси исходных оксидов измель-
чали в планетарной шаровой мельнице в среде изопропи-
лового спирта в течение 15 ч, высушивали при 70 °С и 
гранулировали путем перетирания сквозь сито. Компакты 
были получены методом изостатического прессования 
при Р = 250 МПа. Перед вакуумным спеканием их отжи-
гали на воздухе 2 ч при 800 °С. Керамику получали мето-
дом вакуумного спекания при температуре 1750 °С в тече-
ние 10 ч. Для восстановления стехиометрии по кислороду 
образцы керамики отжигали на воздухе при 1300 °С в те-
чение 15 ч, а затем полировали. В результате были полу-
чены образцы прозрачной керамики YAG : Nd цилиндри-
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ческой формы с диаметром 15 мм и толщиной 1.75 мм 
(образцы 1 и 2).

Образцы керамики, изготовленные в Шанхайском ин-
ституте керамики АН Китая (далее образец 3), были по-
лучены по аналогичной технологии [17]. В качестве спе-
кающей добавки использовали TEOS и оксид магния. 
Помол исходных порошков проводился в этиловом спир-
те в течение 10 ч. После сушки и грануляции порошки от-
жигали при температуре 800 °С в течение 1 ч. Спекание 
керамики проводилось при температуре 1760 °С в течение 
30 ч, спеченные образцы отжигали 10 ч при 1450 °С на 
воздухе. Образцы имели диаметр 10 мм и толщину 1.55 мм.

Морфологию керамики изучали с помощью сканиру-
ющего электронного микроскопа JEOL JSM-6390LV, на-
личие в ней оптической анизотропии выявляли путем на-
блюдения образцов в поляризационный оптический ми-
кроскоп. Спектры линейного оптического пропускания 
керамики YAG : Nd измеряли на спектрофотометре Per-
kin-Elmer Lambda-35 в диапазоне 250 – 1100 нм. Поскольку 
толщина исследуемых образцов была различной, крите-
рием оп ти ческой однородности служил линейный коэф-
фициент оптических потерь k, рассчитанный согласно за-
кону Лам берта – Бера с учетом однократного френелев-
ского отражения от границ образца с воздухом:

( )
lnk
h T

R1 1 2

=
-; E, (1)

где h – толщина образца керамики; R – коэффициент от-
ражения, зависящий от длины волны; T – коэффициент 
линейного пропускания света. 

Для получения данных о размерах пор и определения 
величины остаточной пористости использовался метод 
оптической микроскопии, описанный в [13]. Дифферен-
циальную эффективность лазерной генерации образцов 
измеряли при их накачке излучением полупроводниково-
го диода ( lp = 808 нм), сочлененного с оптоволокном. 
Диаметр пучка накачки составлял 105 мкм. Лазерный ре-
зонатор формировали два отдельно стоящих зеркала: глу-
хое (R = 100 %) и выходное (R = 80 %). Для минимизации 
потерь на отражение образцы были расположены под 
углом Брюстера к оптической оси.

Спектральная ширина линии генерации контролиро-
валась спектрометром S150-3648 (SolarLS JSC, Беларусь), 
имеющим линейную дисперсию 5 нм/мм. Исследование 
генерационных характеристик проводилось при импульс-
ном возбуждении на частоте 1 кГц. Требуемая для мини-
мизации нагрева образца скважность сигнала составила 
25 %, кроме того, образцы были вмонтированы в тепло-
отводящую медную пластину.

3. Результаты и их обсуждение

Морфология поверхности образцов керамики YAG : 
Nd, полученных при использовании различных марш ру-
тов спекания, приведена на рис.1. Средний размер зер-
на образцов 1 и 2 составил около 11.0 мкм, а образца 3 – 
8.5 мкм. Несмотря на разницу во времени спекания, все 
три образца керамики характеризуются однородной ми-
кроструктурой и имеют близкий размер зерен. Наблю-
дение образцов в поляризационный микроскоп не выяви-
ло изменений в поляризации проходящего излучения, что 
свидетельствует об оптической изотропности исследуе-
мой керамики. Рентгенофазовый анализ не зафиксировал 

в образцах иных фаз, кроме фазы алюмоиттриевого гра-
ната. Таким образом, основным механизмом возникнове-
ния оптических потерь в исследуемой керамике является 
рассеяние света на остаточных порах.

На рис.2,а изображены спектры линейного оптиче-
ского пропускания керамики YAG : Nd. Группы линий 
поглощения в области длин волн 300 – 900 нм соответ-
ствуют переходам с основного уровня 4I9/2 на возбужден-
ные уровни ионов Nd3+. Зависимость линейного коэффи-
циента оптических потерь k от длины волны, рассчитан-
ная из (1), приведена на рис.2,б. Обращает на себя внима-
ние высокий уровень потерь на поглощение и рассеяние в 
коротковолновой области спектра для образцов 1 и 2. Рез-
 кое увеличение k с уменьшением l проходящего света в 
диапазоне 300 – 700 нм обусловлено рассеянием на малых 
порах с диаметрами не более 100 нм [18]. В свою очередь 
образец 3 демонстрирует высокий уровень прозрачности 
во всей исследованной области спектра, что указывает на 
пренебрежимо малую концентрацию наноразмерных пор 
в керамике. 

Величина остаточной пористости керамики YAG : Nd 
показана на рис.3,а. Наличие мелких (не более 500 нм) пор 
в образцах 1 и 2 вносит небольшую погрешность в оцен-
ку среднего диаметра пор, поэтому рассчитанное значение 
остаточной пористости для них является несколько зани-
женным [13]. Несмотря на это объемная доля пор в образ-
це 3, полученном согласно [17], значительно ниже, чем в 
образцах 1, 2, полученных по методике [16], и составляет 
2.3 ´ 10–3, 7.9 ´ 10–3 и 11 ´ 10–3 об. % соответственно. 
Средний диаметр пор в образцах 1 и 2 также несколько 
выше (3.0 и 4.5 мкм), чем в образце 3 (2.1 мкм) (рис.3,б).

На рис.4 показано распределение пор по размерам в 
керамиках YAG : Nd. Образцы 1 и 2 содержат поры, до-
стигающие 25 – 40 мкм, которые являются устойчивыми 

Рис.1. Морфология поверхности керамики YAG : Nd после терми-
ческого травления – образец 1 (а) и образец 3 (б).
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по отношению к спеканию. Формирование крупных пор 
естественно связать с агломерацией (агрегацией) исход-
ных порошков, что проявляется в неоднородной микро-
структуре исходных компактов [19]. Как следствие, агре-
гаты, не разрушенные в процессе компактирования, су-
щественно влияют на кинетику уплотнения нанопорош-
ков [20]. Таким образом, именно гомогенность микро-
структуры прессовки, количественным критерием кото-
рой может служить процентное содержание агломератов 
с размером более 1 мкм в исходных порошках, во многом 
определяет оптическую однородность и концентрацию 
рассеивающих центров в лазерной керамике. В нанопо-
рошках 2.97Y2O3 – 0.03Nd2O3 – 5Al2O3, приготовленных со-
гласно [16], была обнаружена фракция крупных частиц 
размером более 1 мкм, массовое содержание которой 
превышало 10 %. Как следствие, образцы керамики 1 и 2 
характеризовались сравнительно низкой оптической од-
нородностью. Более высокая гомогенность исходных 
порошков, использовавшихся при получении образца 3 
[17, 21, 22], позволила избежать формирования крупных пор 
и обеспечить значительно меньшую остаточную порис-
тость. В свою очередь, более длительное спекание (30 ч), 
которому подвергался образец 3, способствовало сниже-
нию размеров пор вследствие их повакансионного рас-
творения по сравнению с образцами 1 и 2, время спекания 
которых составляло 10 ч.

Средняя мощность излучения на пороге генерации и 
дифференциальная эффективность генерации hdif керами-
ки YAG : Nd, полученной различными маршрутами реак-

ционного спекания, представлены в табл.1. Мощность 
лазерной генерации в исследованных образцах как функ-
ция мощности накачки изображена на рис.5. Видно, что 
образы 1 и 2, имеющие различную концентрацию ионов 
неодима, (1 и 2 aт. % соответственно), демонстрируют 
близкие значения hdif (27 %). Дифференциальная эффек-
тивность генерации образца 3 (1 aт. %) достигает 49 %. 
Таким образом, эффективность усиления лазерного излу-
чения образцов 1 и 2 ограничена не столько концентра-
цией активных центров, сколько оптической однородно-
стью среды. 

Рассмотрим взаимосвязь микроструктурных свойств 
керамики с ее лазерными характеристиками. Образец 3, 
демонстрирующий высокую дифференциальную эффек-
тивность генерации (hdif = 49 %), имеет остаточную пори-
стость на уровне 2.3 ´ 10–3 об. %, а линейный коэффи-
циент оптических потерь этой керамики на длине волны 
лазерной генерации (1064 нм) не превышает 0.1 см–1. Об-
разцы 1 и 2 характеризуются существенно более высокой 

Рис.2. Спектры линейного оптического пропускания (а) и линейный коэффициент оптических потерь (б) для образцов керамики YAG : Nd 
1, 2 и 3. На вставке – коэффициент оптических потерь вблизи длины волны генерации ионов неодима.

Рис.3. Остаточная пористость (a) и средний диаметр пор (б) образцов керамики YAG : Nd 1, 2 и 3.

Табл.1. Генерационные параметры образцов 1, 2 и 3 керамики 
YAG : Nd.

Образец
Концентрация 
ионов Nd3+ (ат.%)

Средняя мощность 
излучения на пороге
лазерной генерации (Вт)

hdif (%)

1 1 0.9 27

2 2 0.97 27

3 1 0.6 49



«Квантовая электроника», 45, № 9 (2015) И.О.Ворона, Р.П.Явецкий, А.В.Толмачев и др.822

объемной долей пористости и содержат поры диаметром 
до 40 мкм при незначительном различии их средних раз-
меров. Низкая остаточная пористость является ключе-
вым требованием для достижения высокой эффективно-
сти лазерной генерации керамики YAG : Nd. Дальнейший 
прогресс в повышении оптического качества лазерной 
керамики возможен при решении задач оптимизации гра-
нулометрического состава исходных порошков и совер-
шенствования однородности микроструктуры исходных 
прессовок.

Итак, установлено, что оптическая однородность и 
лазерные свойства керамики Y3Al5O12 : Nd3+ во многом 
определяются гомогенностью микроструктуры исходных 
компактов, а также технологическим маршрутом консо-
лидации нанопорошков. Показано, что рассеяние света 
на остаточных порах является основным механизмом 
оптических потерь в исследованной прозрачной керами-
ке Y3Al5O12 : Nd3+. Ключевыми параметрами, обеспечи-
вающими высокую дифференциальную эффективность 

лазерной генерации (на уровне 50 %), являются монофаз-
ность, низкая пористость (2.3 ´ 10–3 об. %) и отсутствие 
наноразмерных пор, обуславливающих оптические поте-
ри в коротковолновой области спектра. 
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Рис.4. Распределение пор по размерам в образцах лазерных кера-
мик YAG : Nd 1 (а), 2 (б) и 3 (в). 

Рис.5. Зависимость мощности лазерной генерации от мощности на-
качки в образцах керамики YAG : Nd 1, 2 и  3.


