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高质量 Tb3Sc2Al3O12磁光晶体的生长及性能
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摘要：Tb3Sc2Al3O12（TSAG）晶体具有高透过率、高激光损伤阈值、低吸收系数以及比 Tb3Ga5O12（TGG）更为优异

的磁光性能，被认为是理想的磁光材料；但由于晶体在生长过程中会累积大量的热应力，并且出现成分偏析的

现象，导致晶体在后期加工和使用过程中容易开裂，严重限制了该晶体的应用。本文通过优化生长工艺，采用

提拉法成功生长了高质量且完整无开裂的 TSAG磁光晶体。将生长所得的单晶经定向、切割及抛光后获得尺

寸合适的样品，并对其热学性能和光学性能进行了系统表征。结果显示，TSAG晶体在 400~1 500 nm波段透过

率达到 84%左右，热学性能优于目前商业化应用较好的 TGG晶体，在高功率下应用时变形较小且散热更快，

将更好地保护器件安全。TSAG晶体的 Verdet常数约为 TGG晶体的 1.2倍，且晶体生长过程不存在 Ga2O3挥发

等问题，制备较为简单，有望在可见近红外波段实现商业化应用。
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Abstract：Tb3Sc2Al3O12（TSAG）crystal is attracting much attention for visible and near-infrared iso⁃
lator applications due to its high transmittance，large laser damage threshold，low absorption coeffi⁃
cient and excellent magneto-optical properties. However，it is difficult to grow large-size crack-free
single crystals. In this work，high quality TSAG crystal was successfully grown by the Czochralski
method. The transmittance in the wavelength of 400-1 500 nm is as high as 84%. The thermal con⁃
ductivity is higher than that of commercial Tb3Ga5O12（TGG）crystal. More importantly，the Verdent
constant of TSAG is 1. 2 times that of TGG crystal. Therefore，TSAG crystal is promising magne⁃
to-optical crystal for high power isolator applications.
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1 引 言

磁光晶体指在外磁场的作用下能够使光的偏

振方向发生非互易偏转的晶体材料，是决定光隔

离器性能的核心组件，在光通讯和高功率激光系

统中具有广泛的应用 [1-2]。近年来，随着可见及近
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红外波段光纤激光器和光通讯技术的不断发展，

对高质量、高性能磁光材料的需求也变得越来越

大[3-4]。Tb3Ga5O12（TGG）磁光晶体由于具有大Verdet
常数、高透过率、低吸收系数以及高激光损伤阈值

等优点，是目前在该波段商业化应用最广泛的晶

体材料之一 [5-7]，但 TGG晶体在生长过程中仍存在

Ga2O3 易 挥 发 和 易 出 现 螺 旋 生 长 等 问 题 [3,7]。

Tb3Al5O12（TAG）磁光晶体具有较高的透过率、良

好的导热性、低吸收系数以及相比 TGG更为优异

的磁光性能 [8-9]，有望满足现代科技的需要。然而，

TAG晶体是非一致熔融化合物，难以制备大尺寸

单晶 [9-10]。虽然 Chani等发现通过掺入 Lu3+、Yb3+或
Tm3 +可以稳定石榴石结构 [11-13]，使晶体具有一致熔

融的特性，但研究发现掺杂离子进入晶体十二面

体格位会减少 Tb3+浓度，导致晶体磁光性能降低，

难以满足应用要求 [14]。

Tb3Sc2Al3O12（TSAG）晶体具有较为优异的磁

光性能、高激光损伤阈值、低吸收系数以及容易制

备等优点，被认为是在可见及近红外波段应用的

理想材料 [15]。早在 1973年，Brandle与 Barns就发

现可以用 Sc3+部分取代 TAG晶体八面体格位的

Al3+制备 TSAG晶体 [16]。之后，Yoshikawa等先后通

过微下拉法和提拉法成功地制备了 TSAG晶体，

并通过研究发现，TSAG晶体不仅具有和其他光

学晶体一样的光学质量，而且 Verdet常数也和

TAG晶体相当 [8,10]，均高于目前商业化应用较好的

TGG晶体。鉴于 TSAG晶体优异的磁光性能，许

多学者针对 TSAG晶体展开了研究 [3,15]。但是该晶

体在生长过程中容易累积大量的热应力，并且出

现成分偏析的现象。当晶体尺寸增大到一定程度

时，应力得不到释放，会导致晶体在后期加工和使

用过程中产生容易开裂的问题 [17]，严重影响了该

晶体的应用。2010年，Shimamura等 [18]发现用 Lu3+
少量取代八面体位置的 Sc3+后，所获{Tb3}[Sc2-xLux]⁃
（Al3）O12（TSLAG）晶体不再有开裂的倾向，加工性

能也得到了提升。但晶体 Verdet常数以及热学性

能相较于 TSAG都有较大幅度的降低。

为了能得到高质量、不开裂的 TSAG晶体，更

好地理解晶体磁光性能与其他性能的关系，探究

掺杂离子对晶体性能的影响，满足大尺寸、高性能

器 件 的 需 求 ，本 文 采 用 提 拉 法 成 功 地 制 备 了

TSAG晶体，并对其各项性能进行了系统的研究

与讨论。

2 实 验

2. 1 多晶料制备

本实验采用固相烧结法制备 TSAG多晶料。

按照晶体化学计量比称取 Tb4O7、Sc2O3、Al2O3为原

料，初始原料纯度均为 99. 99%。将称取后的原料

放入混料机充分混合 48 h。待混合完毕后，将粉

体原料压制成圆柱状的块体。然后放入刚玉坩埚

中，使用马弗炉在空气中煅烧，以 100 ℃/h的速率

升温至 1 400 ℃保温 48 h，保温结束后以 100 ℃/h
的速率冷却至室温，获得多晶料。

2. 2 晶体生长

将上述制备的多晶料放入铱金坩埚中，采用

提拉法（如图 1所示）进行晶体生长。在高纯 Ar气
的保护作用下，利用中频感应将原料加热至完全

熔化，并在过热 15 ℃左右条件下恒温 60 min，使
熔体充分混合均匀。之后将<111>方向的 TSAG
籽晶缓慢下入熔体，调节好下种温度使籽晶微熔

收径，当籽晶直径收细至 2~3 mm时，进入自动控

制程序进行放肩、等径、收尾等阶段。待晶体生长

结束后，缓慢降至室温，取出晶体，于空气中进行

高温退火。

2. 3 性能测试

使 用 德 国 Bruker AXS 公 司 生 产 的 D8 AD⁃
VANCE多功能粉末衍射仪，在室温条件下测试了

晶体粉末和晶体元件表面的衍射图谱，衍射仪光

源为Mo Kα X射线，扫描角度范围为 20º ~90º。采

用 Perkin-Elmer 公司生产的 Diamond DSC-ZC 同

步热分析仪测试晶体比热，测试样品选用 4 mm×
4 mm×1 mm的晶片，测温区间为 25~300 ℃，升温
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图 1 提拉法原理示意图

Fig. 1 Czochralski method schematic diagram
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速率为 5 ℃/min。采用 Mettler-Toledo公司生产的

TMA/SDTA840型热机械分析仪测试晶体的热膨

胀，测试样品选用 4 mm×4 mm×4 mm的块体，测温

范围为 25~500 ℃，升温速率为 5 ℃/min。
采用德国耐驰公司生产的 LFA457型热扩散

系 数 测 量 仪 测 试 晶 体 热 扩 散 ，测 试 样 品 选 用

4 mm×4 mm×1 mm的晶片，样品双面喷涂石墨，热

扩散测试温度范围为 25~300 ℃。采用 Hitachi公
司生产的 U-3500型 UV-Vis-NIR分光光度计测试

晶体在可见及近红外波段的透过性能，且通光方

向双面抛光。

采用消光法在室温条件下测试了晶体元件的

Verdet常数，测试原理如图 2所示，当未接通电源

时，调整检偏器透光方向与起偏器透光方向正交，

使之发生消光现象。接通电源后，当一束线偏振

光穿过与光传播方向平行磁场作用下的透明晶体

时，会产生一定角度的偏转，部分光线会通过检偏

器到达接收器，通过调节检偏器来重新实现消光。

检偏器旋转的角度为法拉第旋转角，测试样品选

用 2. 5 mm×2. 5 mm×10 mm的方棒。

以上热学、光学、磁光性能测试中所用晶体均

为[111]方向磁光晶体。

3 结果与讨论

3. 1 晶体生长与分析

采用提拉法生长了Φ30 mm的 TSAG晶体（如

图 3所示）。晶体宏观质量良好，完整无开裂，无

包裹物，无宏观缺陷和散射光路，呈无色透明的状

态。生长过程中的拉速和转速分别为 0. 5~1. 5
mm/h和 15~30 r/min，采用提高转速的方法来增大

熔体的流动性，使熔体中的物质分布更加均匀。

使用新温场结构，选择合适的温度梯度，在保证晶

体能够达到理想尺寸的情况下，通过降低温度梯

度来减少产生的热应力和缺陷；生长结束后分阶

段按不同速率缓慢降至室温，防止晶体因降温速

率 太 快 出 现 开 裂 的 情 况 。 之 后 对 晶 体 进 行

1 500 ℃高温空气气氛退火，使晶体内部应力得到

充分释放。

通过选用合适的温度梯度、提高转速、改善生

长工艺的方法，成功地克服了 TSAG晶体的开裂

问题，生长出大尺寸、无开裂、无色透明的 TSAG
晶体，对 TSAG晶体的优化生长具有一定的参考

Linearly
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图 2 消光法测试示意图

Fig. 2 Schematic diagram of extinction test

（a）

（b）

图 4 对照组晶体。（a）TSLAG晶体；（b）TGG晶体。

Fig. 4 The control group.（a）As grown TSLAG crystal.（b）
As grown TGG crystal.

TSAG

图 3 TSAG晶体毛坯及加工元件

Fig. 3 TSAG crystal blank and processed elements
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价值。为更好地表征 TSAG晶体各项性能，本文

在同样条件下生长了 TGG和 TSLAG（x=0. 05）晶

体（如图 4所示）作为对比。

3. 2 结构组成

如图 5（a）所示，测试结果显示在测量的 2θ范
围内，TSAG晶体衍射峰的数目和位置与 TAG图

形基本吻合，表明生长的晶体为高质量的 TSAG
单晶，没有多余的杂相出现，与 TAG晶体同属于

立方晶系 Ia-3d空间群。通过观察局部放大图可

知，TSAG晶体相比于 TSLAG晶体峰位略微右移，

而相比于 TAG晶体峰位向左偏移，这是由于 RLu3+
（0. 086 1）> RSc3+（0. 074 5）> RAl3+（0. 053 5），当离

子被较大半径的离子取代时，将会导致 XRD衍射

图谱峰位向小角度方向偏移，因此可以证明 Sc3+
成功地取代了 Al3+，Lu3+成功地取代了 Sc3+。对于

切割的（111）晶面的晶体，我们测试了其单晶

XRD（如图 5（b）所示），观察其衍射峰的位置与标

准卡片进行对比确定该晶面为（111）晶面。

本文利用软件 FullProf Suite对粉末衍射数

据进行了拟合计算，得到了不同晶体的晶胞参数

（如表 1所示），计算结果表明，半径较大离子的成

功掺入，将会导致晶体晶格常数变大。此外，我们

在 TSAG晶体（111）晶面的晶片上均匀地取 5个点

进行单晶劳厄衍射测试（如图 6所示），测试结果

显示，通过提拉法生长的 TSAG晶体劳厄衍射图

谱呈三条三次对称的衍射团，且衍射斑点清晰，衍

射图样一致，所以可以确定获得了所需的晶体且

晶体质量较好。

3. 3 热学性能

目前，在科技发展和应用需求的促使下，激光

逐渐朝着高功率、高质量的方向发展，但激光器在

应用过程中，会由于反射光的存在引起放大器系

统的寄生振荡或激光二极管频率的不稳定，而且

高功率激光器产生的反射光会在短时间内产生大

量的热能，导致激光器件损坏。因此，通常在激光

系统中安装法拉第隔离器来防止反射光的传播和

确保激光单向传输、稳定激光输出。磁光晶体作

为光隔离器的核心组件，决定着隔离器的实际性

能。为使光隔离器能够满足高功率下应用的要
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图 5 TSAG晶体 XRD图谱。（a）粉末 XRD；（b）单晶 XRD。
Fig. 5 XRD pattern of TSAG.（a）Powder XRD.（b）Single crystal XRD.

表 1 TAG、TSAG、TSLAG晶体的晶格常数

Tab. 1 Lattice constants of TAG，TSAG and TSLAG crystal
Crystal
TAG
TSAG
TSLAG

Lattice constant
12. 074
12. 349
12. 351

（a）

（b） （c）

（d） （e）
图 6 TSAG晶体 Laue衍射图谱

Fig. 6 Laue diffraction pattern of TSAG crystal
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求，需要磁光晶体具有优异的导热性能。所以本

文对制备的晶体进行了热学性能的测试与分析。

在磁光材料中，比热是影响材料损伤阈值的重要

因素之一，我们采用 Diamond DSC-ZC 同步热分析

仪测试了晶体的比热曲线（如图 7（a）所示），在所

测量的温度范围内 TSAG晶体的比热与温度基本

成线性关系，且 TSAG晶体在较高温度下具有高

于 TSLAG和 TGG晶体的比热性能，高功率应用下

更不容易发热，晶体性能更加稳定。之后测试了

晶体热膨胀性能（如图 7（b）所示），通过线性分析

得 到 TGG 晶 体 的 热 膨 胀 系 数 为 8. 12×10-6 K-1，

TSAG晶体的热膨胀系数为 7. 89×10-6 K-1，TSLAG
晶体的热膨胀系数为 7. 06×10-6 K-1。通过对比可

知，三种晶体热膨胀系数相近，均达到应用标准，

保 证 了 晶 体 外 形 更 加 稳 定 ，有 利 于 保 护 器 件

安全。

图 7（c）为晶体热扩散系数随温度的变化，根

据测试结果可以知道，随着温度的升高，晶体热扩

散 系 数 逐 渐 减 小 ，TSAG 晶 体 具 有 比 TGG 和

TSLAG晶体更大的热扩散系数，晶体在高功率下

应用时，热量将更快地被传输出去。晶体的热导

率是衡量晶体材料热学性能的重要指标，磁光晶

体材料的热导率越高，传输热量就越快，使晶体处

于较低的温度，避免器件的损坏。我们通过计算

得到晶体热导率（如图 7（d）所示），计算公式 [2]

如下：

K = λ × ρ × C p， （1）
其中，λ为热扩散系数，ρ为晶体密度，C p为晶体热

容。通过对比发现 TSAG晶体热导率变化较小，

仅在一定范围内波动，且热导率最高，TSLAG晶

体热导率先降低后维持在一定范围内波动，TGG
晶体热导率随温度的升高而降低，所以相比之下

TSAG晶体具有更高热导率，在应用时能够更好

的保护器件安全。其中，TSAG和 TSLAG晶体热

导率出现随温度上升而上升的趋势，这是由于当

温度升高时，热扩散减小趋势变缓慢，此时热导率

主要由比热决定，比热升高导致热导率出现上升

趋势，与文献报道一致 [2]。综合热学性能表征结

果可以知道，TSAG晶体具有优于 TGG和 TSLAG
晶体的热学性能，有希望在高功率下实现器件化。
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图 7 晶体热学性能随温度的变化。（a）晶体比热随温度的变化；（b）晶体热膨胀随温度的变化；（c）晶体热扩散随温度的

变化；（d）晶体热导率随温度的变化。

Fig. 7 Variation of thermal properties of crystals with temperature.（a）The specific heat of the crystals as a function of tempera⁃
ture.（b）The thermal expansion of the crystals as a function of temperature.（c）The thermal diffusivities of the crystals as
a function of temperature.（d）The thermal conductivity of the crystals as a function of temperature.

1074



第 7 期 郝元凯，等：高质量 Tb3Sc2Al3O12磁光晶体的生长及性能

3. 4 光学性能

在室温条件下对 TSAG晶体进行了透过率的

测试，测试结果如图 8所示，测试的波长范围为

200~1 800 nm。通过测试，可以看到 TGG、TSAG
和 TSLAG晶体在 400~1 500 nm波段均有着较高

的透过率，其中 TSAG晶体透过率达到 84%左右。

晶体在 487 nm处存在一个吸收峰，这是由于 Tb3+
离子在 487 nm处存在特征吸收峰，对应着 7F6-5D4
的能级跃迁，随着波长增大，晶体透过率没有明显

的改变，直到 1 550 nm处透过率急剧下降，形成一

个吸收截止边；但该晶体在 400~1 500 nm波段具

有较高的透过率，适用于目前光通信波段。因此

TSAG晶体是在可见及近红外波段用于制备法拉

第隔离器的理想晶体材料。

3. 5 磁光性能

Verdet常数是磁光晶体最重要的性能指标，

它代表磁光晶体的法拉第旋转能力。晶体的 Ver⁃
det常数越大，越容易获得更大的法拉第偏转角，

越有利于器件的小型化。

我们通过自主搭建的磁光性能测试设备，在

室温条件下测试了 TSAG晶体的旋转角随波长和

磁场的变化，测试结果如图 9（a）所示。通过测试

结果可以看出，TSAG磁光晶体法拉第旋转角随

磁场强度的增大而增大，随波长的增大而减小，在

室温下，晶体在 1 064 nm波段的法拉第旋转角相

比于 515 nm和 650 nm波段变化较小。之后我们

通过下列公式 [3]计算出晶体的 Verdet常数：

θ = V × H × L， （2）
其中，θ为法拉第旋转角，V为材料的 Verdet常数，

H为磁场强度，L为材料的长度。将所得数据进行

拟合得出晶体的 Verdet常数与波长的函数关系

（如图 9（b）所示）。通过分析拟合数据可知，在室

温条件下，晶体的 Verdet常数随波长的增大而减

小，且随着波长的增大，减小的速率变得越来越

缓慢。

由于法拉第隔离器要求偏振光产生一定角度

的偏转，而偏转角度与晶体 Verdet常数和长度有

关，晶体的 Verdet常数越大，满足旋转角度所需尺

寸就越小，越有利于增大器件的稳定性和灵敏性，

促使器件朝小型化方向发展。

在可见及近红外波段，虽然目前发展的磁光晶

体种类有很多，但具有实际应用价值的晶体却极

少，其中稀土钼酸盐体系中的 Li2Tb4（MoO4）7晶体具

有明显高于 TGG和 TSAG晶体的 Verdet常数（如表

２所示），但其生长过程中存在MoO3挥发的问题，且

其吸收系数较高，导致晶体磁光优值低于 TGG晶

体，限制了该晶体的器件化应用[19]。TAG晶体虽然
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Fig. 8 Variation of crystal transmittance with wavelength
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图 9 晶体磁光性能。（a）TSAG晶体法拉第旋转角随波长和磁场的变化；（b）磁光晶体 Verdet常数随波长的变化。

Fig.9 Magneto optic properties of crystals.（a）Faraday rotation angle of TSAG crystal changes with wavelength and magnetic
field.（b）Variation of Verdet constant with wavelength.
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具有优异的磁光性能，但由于该晶体为非一致熔融

化合物，无法采用提拉法进行生长，且不易生长大

尺寸晶体，较难实现应用[20]。TSLAG晶体虽然在一

定程度上缓解了 TSAG晶体开裂的现象，但晶体磁

光性能和热学性能有所降低。而 TSAG晶体在 515，
650，1 064 nm 处 的 Verdet 常 数 分 别 为 -283. 4，
-152. 2，-49. 8 rad/（m·T），均高于 TSLAG和 TGG晶

体，其中在 515 nm处 Verdet常数约为 TGG晶体的

1. 2倍，与文献报道值较为相近[5]。并且晶体生长过

程中不存在挥发，生长工艺较为简单，有利于实现

器件的小型化，满足现代科技发展的需要。

总之，TSAG晶体在可见及近红外波段具有

优异的磁光性能，是制备光隔离器等器件的理想

材料，有望实现较好的商业化应用。

4 结 论

本文采用固相烧结法制备了TSAG多晶料，通过

优化生长工艺，使用提拉法成功生长出 TSAG晶体，

该晶体质量良好，完整无开裂，无包裹物，无宏观缺陷

和散射光路。在 400~1 500 nm波段范围内透过率达

到 84%，同时该晶体具有优异的热学性能，保证晶体

在高功率下使用时也能具有稳定的性能和外形，有利

于保护器件安全，避免器件损坏。在室温条件下，

TSAG晶体在 515，650，1 064 nm处的Verdet常数分

别为-283. 4，-152. 2，-49. 8 rad/（m·T），为目前商业

化应用较好的TGG晶体的 1. 2倍。通过对晶体各项

性能进行分析比较可知：本研究通过提拉法制备的

TSAG晶体具有比目前商业化应用的 TGG晶体更为

优异的热学、光学和磁光性能，且晶体更容易制备，有

望在可见及近红外波段实现较为广泛的应用。

本文专家审稿意见及作者回复内容的下载地址：

http://cjl. lightpublishing. cn/thesisDetails#10.37188/
CJL. 20220100.
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