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氟化钙晶体强化的研究

牛永生 刘守学

摘要
�

本文引进晶体热锻技术
,

研制出兼备单晶光学性质
,

而强度是单晶 � 倍
,

腔压是 单 晶

� 倍的高强度红外激光窗材—高强度 � � �
�

晶体
。

由� 射线劳厄背反射图像和扫描电镜照片观察

到
,

单晶发生塑性形变的物理过程后
,

产生亚晶粒结构
,

消除解理面
,

从理论上阐述了提高 晶 体

弓虽度的原因
。

序 言

由于高功率激光器的发展
,

要求在� �
�

�林� ��  
。
�
、

�
�

� �卜� �� � �
、

�
�

�林� �� �
�
�
、

�
�

�件�

��  � 波段
,

吸收系数低
,

抗破坏强度高的窗口材料
。

碱卤晶体和碱土氟化物晶体在红 外

波段的透过率高
、

吸收系数低
,

而且可以生长出较大单晶
。

本文所论氟化钙单晶透过波段范

围是 �
�

� � 协� � �佗卜�
,

透过率高达 � � �
,

吸收系数为�
�

� � � � 一 � � �
一 ‘ �在 �

�

� �林� 外 � 和本征

吸收系数 ��
�

� � ��
一 摇� �

一 ‘
� 在同一数量级

。

因而它成为��激光器和化学激光器 �� �
,
� � �

最有前途的窗口材料
。

然而
,

在大连化物所应用单晶 �
� �

�

进行化学激光器实验时
,

却遇到一个严重的窗口 炸

裂问题
,

激光腔中气体溢出
,

实验夭折
。

为解决这个问题
,

可以采用几种方法
,

从不同的角

度着手
,

国外 曾有人先从理论方面进行研究
〔‘〕 。

本文在查阅大量国外文献的基础上
,

对于激光窗损伤机理和国外先进技术进行 了全面分

析
,

结合我们的技术特长
,

而引进了晶体热锻技术
。

从热锻 � � � � 单晶实验结果表明
,

该 工

艺在不降低晶体光学性质的同时
,

能够提高晶体的机械强度
。

我们对于�
� �

�

单晶在结晶温度以下作等静锻压
,

使 �
� � � 晶体发生稳态变形

,

产生亚晶

粒结构
,

使断裂能增加
,

从而减少 � � �
�

晶体在
� � � � � 面上发生灾难性解理的趋势

,

而导致

� � �
�

晶体强度的提高
。

本文通过不 同取向的亚晶粒的观察
,

亚晶粒一流变应力相互关系
,

塑性形变过程中应力一

应变关系特性曲线 的分析
,

产生再结晶的温度
,

等一系列问题的研究
,

以探求提 高 � ��
�
晶

体强度的工艺条件
,

从而研制出大功率红外化学激光器用高强度窗口材料
。

这是本工作的主

要目的
,

但其实际作用却远远不止于此
。

用该方法可以有效的扩大晶体使用面积
,

此设备可

以锻压出小�� � � � 高强度�
� �

�

晶体
。

还可以按照不同的形状要求
,

如
�

把尖晶右单晶压制成

空一空 导弹头罩
。

总之
,

它为高强度
,

高透过率
、

低吸收
,

大面积窗口材料的研究工作建立

了新的工艺方法
,

并为
“
晶体塑性形变物理过程

” 理论工作
,

提供了最新的实验方法
。

二
、

实 验 部 分

热锻工艺理论
竺 �

�从略 �



一 � � 一

� � �
�

单晶样品加工成圆柱形
,

在真空热玉炉内加热至所需温度
,

为使样品表面温 度 均

匀
,

恒温 � 小时后开始加压
,

观察位移高度
,

达到所要求的锻造比时
,

停止加压
,

降温取出

样品
。

为减少摩擦力在样品两端面垫以涂石基乳的云每片
。

尽管如此
,

在样品与压板间仍存在

摩擦力
,

因此
,

利用下列修正公式计算屈服应力
�

� , �
尸

拼
�

�

�

价
�

屈服应力
,

尸
�

平均压力
, 拼� 魔擦系数

,
� �

样品直径
,

�
�

样品高度
。

三
、

实 验 结 果

�
�

亚晶粒

尽管实验条件不同
,

但是所有经过热锻的 �
� �

�

单晶都会产生亚晶粒
,

亚晶粒的尺寸随

着应力的增加而减小
。
� � � “� 〔” 工 作之表明

�

亚晶粒是小角度的
,

产生的亚晶界随着温度的

降低 �口增加� 界限增多
,

边界增宽
,

同时出现亚晶粒尺寸减小
。

�� � � � 〔‘�
等对于一定取向晶体的研究工作表明

�
晶体微观结构的稳定性

、

亚晶粒形状 的

发展和晶体取向有直接关系
。

我们选取了
‘� ��

》 和 � �� ,
方向 �

� � �
单晶进行热锻

,

观察在不

同温度条件下
,

亚晶粒与晶向的关系
。

取
� � � � ,

方向的晶体
,

在 ���℃一� � � ℃ 条件下热锻
, � � � ℃

,
� � � ℃

, � � � ℃ 下热锻 的

� � � � 样品表明
�

在此摄度范围的条件下总会使晶粒变小
,

而且每一种温度条件下晶粒大小

和晶粒间距几乎是同样的
。

图 �
,

其中在 ��� ℃条件下会产生再结晶现象
,
并且观察到亚晶粒

图 � 氟化钙
·

放大倍数 �� � � 图 � 放大倍数 ��� �

尺寸比低温下大几倍
。

� �� ℃
,

�� 。℃条件下热锻的样品
,

应力较集中
,

并且在这个区域内出

现的亚晶粒接近于长方形
,

在带与带之间有亚晶粒空隙区域的平行亚 晶粒
。

少数具有亚晶粒

空隙的样品其数量也随温度的降低而增加
。

取
� � � �� 方向的�

� � �单晶体
,

在�� � ℃
, � �� ℃

,

� �� ℃进行热锻时
,

所有热锻样品其微

结构都是不均匀的
。

从图 � 中可以看到
,

具 有 相 同 尺寸的亚晶粒
,

都被限制在一个 区 域



一 � � 一

内
,

而且这个区域内
,

�

存在着晶粒被拉长的趋势
。

大部分被热镶的样品微结构的特 征 不 明

显
。

但是温度越低晶粒趋向于伸长
,

并且产生不良亚晶粒的趋势是显著增加
。 ’

�夕

�
�

亚晶粒一流变应力相互关系

扭
在文献中金属晶体的显微观察

,

得出比较一致 的结论认为亚晶粒尺寸与 � 成反比
。

而在

热锻�
� � �晶体显微观察中发现也存在着和金属相类似的关系

。

我们想在大量照片中寻求在塑性形变过程中产生的亚晶粒尺寸和应力之 间 的 关 系
。

因

此
,

希望照片的显微结构是均匀的
。

然而
,

在实际中和我们预想 的恰恰相反
, ��� ,

方 向晶

体的微结构却是不均匀的
。

但是在观察 、� ��
�
方向晶体时

,

却使我们非常高兴
,

所出现的显

微结构是比较均匀的
。

腐蚀坑大部分是分布在亚晶粒内
。

图� 放大倍数 ��� �

�
, �卜�饥沉��

呱敲初
��

� � ��

图 � 图 �



虽然在一些样品表面上出现的腐蚀坑的排列是无序的
,

然而
,

有时也会遇到不太完整的

网络结构
。

如图 � 一般把许许多多鹿蚀坑连接在一起而形成的边界称为亚晶界
,

由亚晶界分

割的部分称为亚晶粒
。

亚晶粒的尺寸� 与屈服应力� 成反比
。

即 � 二 �
�

� �� � � �
一 ‘

·

“ 此 关 系在

� ��� ��
�

�

�
�

工作中
,

已得到证实图 �
。

�
�

应力一应变状态

一般来讲
,

每一种样品都可以划出应力一应变关系的特性曲线
,

可以分析变化趋势
。

开

始
,

当应变达到一定数值时
,

�

应力随温度的变化和晶体取向的不同而在一定范围内变化
,

逐

渐趋向于一个常数 �稳定态�
。

当达到稳定态时
,

尽管应变数值一定了
,

但是应力值却随温度

的增加而减小
。

当温度接近 ��� ℃ 时
,

为达到恒定的应力条件
,

必须有 �� �的应变
。

而当温

度提高到�”“。℃时
, ““�的应孪斡足够了

。

当温度是 �� � ℃ 时
,

一

翻者形变应力钓变化
,

是由于应力方向性小到可以忽略的原因
。

一

般情况下
,

在高于� �� ℃封
,

晶体的形变应方
,

可用一简单的曲线来描述
,

如图 �
。

当温度低于 “”“℃ 时
,

稳态形囊应力是有方向性的
,

这种状态
,
晶体的应力与方向性密

切相关
�

� � � � � � � � � � � � ��
‘

�
�

再 结 晶

在�
� �

�

晶体热锻实验中
,

当热镶涤度
」

超过�和℃时
,

随温度的升高再结晶逐渐增加
,

而

当温度接近或低于� �� ℃时
,
再结晶逐渐减小

。

通常所观察到再结晶的晶粒比� 般亚最触平均值大
,

共边界取向角也要大些
,

如图�
。

所观察到的大晶粒丙出砚亚晶粒的现象
,

是由于在热镶时出现的再结晶而造成的
,

在温

度高于 ���
‘

� 时
,

形成比较理想的亚晶粒区域越来越少
,

这些亚晶粒区仅仅出现在样品的边

缘
,

如图�
。

�
�

劳厄法观察

我们采用� 一射线劳厄背反射照像法
,

对于热锻�
� �

�

晶体
,

未经 热 锻 的 �
� � � 单晶 和

图� 放大倍数 ��� �
图 �



一 ��
�

一

� � �
�

多晶进行 了观察
�

发现三者的劳厄背反射花样有显著区别
,

图 � 是单晶劳厄照片
,

是

很集中的几个劳厄斑点 � 图 � 是多晶劳厄照片
,

由细微的斑点构成 劳 厄 环 � 图 �� 是热锻

� � �
�

晶体照片
,

是间断的衍射环
,

即不同于单晶
,

又不同于多晶
,

具有亚晶粒结构 的劳 厄

图
。

图 �

图 � 图��

�
�

机械性能与光学性能的洲试结果

�
�

强度测试结果 �三点弯曲试验�

单 晶 强 度 值 �
。

�� � � �
。

�邵� �
。

��� �
一

计算公式
�

�尸�
� � , �

尸
�

载荷
�

�

强度
,

�
�

二支点间距
, � �

样品宽度
,
�
�

样品厚度
。





一 必� 一

〔�� 透过率
�

单晶�
� �

�

透过率为��  
,

热锻 �
� �

。

透过率为��  
,

�� � 折射率的温度系数 �� 叮 � �  
�

单晶�
� � � 热镶� � �

�

� �
。

� 只 � � 一

一 �
�

� � � �一

� �
�

� 义 � �一

� � � � � 一 �
。

� � � �
一。

十 �� � � �。 �一 �� �

�� 
� “ ���一���

一一

上式中 � �� � � 的负值越大越有利
。

热锡� � �
�

昌体与单昌� � �
�

性能比较裹

透 过 率 � 散 射

无无单晶�
� � �

热锻� � �
�

比 较

性 能 变 化

� � �
� � � �� �激光器 � � � �

� � 么

一

2

。

0 3 5 4 4 0 0 1 5 7

。

0

4

。

3 6 6 0 8 0 0
ee

1 3 1 5 2 1 3

。

5

9 4 乎石

9 4 %

2
·

1 4
( 倍) 2一3 (倍)

提 高

.34 (倍)

提 高

四
、

结 语

本工作研制出红外透过范围较宽的(0
.
12 一 12件m ) 高 强 度窗口材料

-
一热 锻C

a F :晶体

可用作大功率红外激光器窗口材料
。

用三点弯曲试验测强度值
,

热锻晶体强度是单晶强度的

2 倍
。

进行 H F 激光器窗 口试验
,

测量腔压为 800 ~ 13 15 T or
r ,

未发现 破 裂 (单 晶为 400

T orr)
,

超过苏联列别捷夫实验室1978年同类成果水平
。

热锻C
aF :的光学性质可以和单晶的光学性质相媲美

。

测得 的透 过 率 曲 线 表 明
:
热锻

C aF :与单晶C
aF :透过率完全一致

。

因此
,

可以得出结论
:
晶体热锻技术是使光学晶体兼备单晶的光学性质

,

同时提高晶体

机械强度和增加晶体使用面积行之有效的方法
。

由X 射线劳埃背反射图像和扫描电镜照片观察 C
aF :单晶发生塑性形变后

,

产生细微的

亚晶粒结构 (亚晶粒尺寸与屈服应力成反比) 消除了解理面
,

而导致晶体强度明显提高
。

光学家王大晰同志对本文给予热心指导
;
付研究员崔凤柱同志对本工作提出重要建议

,

马天驰
、

王笑琴
、

鲍今是同志共同完成 X 射线劳厄照相和电镜照相
,

作者谨致谢忱
。

参加本

工作还有张俊
、

康儒
、

于淑珍等同志
。
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