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23aA6
FZ 法 に よる高濃 度 Nd 添加 WO

， 単結晶 の 育成
GroWth　of 　Nd ：YVO

，
　single 　crystals 　with 　high　Nd −contents 　by　thc　fioating　zone 　method

　 （北大院工 ）○庄 内 智博、樋 口 幹雄 、小 平 紘 平

（Ghaduate　School　ef 　Engineering
，
　Hokkaido　University）OT．　Shonai，　M ．　Higuchi，　K ．　Kodaira

　Nd ：YVO 、　single　crystals　with 　high　Nd −contcnts 　werc 　succcss 血11y　grown 　by　the　noatjng　zone 　method ，　The　grow唯h
conditions 　fbr　growing　macroscopic −defect　free　c【ystals　were 　investigatcd　with 　respect 　to　Nd −content 　a皿d　growth　ra 重cs ．

No　cellu］ar　grouth 　was 　observed 　in　the　cr）rstal
　with 　g．5　at％ Nd　even 　at　a　groWth　ratc　of　25　mm ／h，

《 緒言 》　Nd ：YVO4 単結 晶は優れ た発振特性 を持っ 固体 レ
ーザー

材料で ある ため
、
　 CZ 法や FZ 法 な ど

の 様 々 な育成法が 適用 され て き て い る。 レ
ーザ ー

発 振特性 に は Nd 濃度が関与す る ため 、添加 量 と特性

と の 関係 に っ い て CZ 法を用い た研究が なされて い る。 し か しなが ら、高 品質結晶を得 る こ とが困 難で

ある とい う理 由か ら、 こ れ まで Nd を 5at％ 以上添加 し た結晶育成 の 報告 はお こ な われて い な い
。 さ ら

に育成速 度に つ い て は CZ 法 で 5mm ／h 程度、　FZ 法で も 10mmlh まで の 報告が な され て い るにす ぎな

い 。本研 究で は FZ 法 に よっ て 高灘 Nd 添加 WO 洋 結晶の 育成を試み る と同時 に 、 従来 よ りも高速

度で の 育成を行 い 、それぞれ の 因子が 育成結晶の 品質に及 ぼす影響に つ い て検討 した。

《 実験 》　原料 と して い ず れ も 3N の Y203、　 V205、　 Nd203 を用い た。　 Nd 濃度は 2at％ か ら 10at％ と し

た 。650℃ で仮焼 した後、棒状 に成 形、1200℃ で焼結 したもの を原料棒 と した。育成に は 1．5kW ハ ロ ゲ

ン ラ ン プ を光源 と した赤外線集 中加 熱炉 を使 用 した。回転数 を 10− 30rpm 、成長速度を 3 −．25mm ！h と

し、酸素気流（2dm31min ）中で 育成をお こ な っ た 。 我 々 の こ れ まで の 研究を もとに、本研 究で は育成結 晶

の 口径が 3mm に なる よ うに（原 料供給速度）／（育成速度）比 を設定 し た。

《 結果 と考察 》　 Nd 添加量 の 増大 に伴い 焼結体中 へ の 融液 の 浸込み が生 じ、供給が不 連続にな る と い

う問題 が あっ たが 、原料棒の 回転数を 15rpm 以下 にす る こ とで
一定 の 口径 を も っ 結晶 を育成す る こ と

が で きた 。 囗 径 を 3mm に 設 定 して 育成 した こ とに よ り、育成 結晶 には Nd 濃度 に よ らず小傾角粒 界は

観察 され なか っ た 。

　図 1 に Nd 添加量お よび 成 長速度 と品質 との 関係 を示 す。広 範囲で 巨視的欠陥の な い Nd ：YVO4 単結

晶が得 られた 。 成長速度が 5mm ！h 以下で は結晶 内部 に第 二 相 であ る 4Y203 ・V20s の 生成が観 察 され た。

これ は Nd の 濃度に 関 りがな い こ とか ら 、
バ ナ ジ ウム 酸化物 の 蒸発 に よ る 融液組成 の 変化に よ る もの と

考え られ る 。

一方 、9at％ 以 上 の 高濃度 Nd 添加結晶で 、20mmlh 以上 の 速度で 育成 された もの に は セ ル

成長 が観 察され た 。
セ ル 成長発生 時に は着色 お よび クラ ッ クが観 られ た 。 同

一
濃度 で も育成速度 を小 さ

く した場合には こ れ ら の 現象は 観 られ な か っ た た め 、 組成的過 冷却 に起因す る現 象で ある と考え られ る。

　図 2 に波長
一

吸光係数 曲線 を示す、Nd 濃度が増加す る に つ れ て吸光係数 も単調に増大 し て お り、所

定 量の ド
ーピ ン グがな され て い る こ とを示 して い る。
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図 1 成長速度お よ び Nd 添 加 量 と

　　 品質 と の 関係

図 2 波 長
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吸収 曲線
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