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提要
:

本文介绍了实时观察方法研究 C dI
Z

晶体的水溶液生长的实验系统和实验结果
。

通过对 C dI
Z

晶体的螺位错生长过程中
,

台阶运动过程及台阶稳定性的实时观察研究
,

得出台阶运动也存在着

伯格效应的结论
。

在晶体生长的台阶列中
,

台阶的高度相对比较低
,

台阶列的间距比较大
,

定量的

测量结果表明
,

在过饱和度较小的条件卞
,

C dI
Z

晶体的生长蜷线中
,

台阶列的间距和溶液的过饱和

度成反 比关系 d( cc l / a)
。

在不同过饱和度条件下
,

晶体生长有着不同的生长机制
,

实验过程中测出

了 C dI
Z

晶体生长的两临界过饱和度
。 ` , 。 ”

。
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1 引 言

对晶体生长机制的研究
,

特别是对晶体生长的界面及邻近 环境相的研究
,

通常是根据一物

理模型来模拟晶体生长的过程
,

往往缺乏直接对生长界面及邻近环境相的实验数据
,

建立的模

型存在着一些局限性
,

影响着晶体生长理论的发展
。

本实验采用实时观察的方法
,

直接观察晶体生长时
,

晶体表面的微观形貌的变化
,

以及晶

面上台阶的运动
。

通过对 由螺位错形成的台阶列的高度
,

间距和运动速度的测量
,

可以直接得

出晶体的生长速率
,

研究晶体生长的速率和溶液过饱和度之间的关系
,

得出晶体生长的一些基

本规律
。

和传统的对晶体生长机制研究的方法
〔` 〕

相 比较
,

本实验可以将生长条件控制在一定的变

化范围内
,

去研究同一生长机制的晶体生长过程
,

这样可以避免传统的称重方法在研究晶体生

长机制时
,

将不同生长机制的生长过程混在一起研 究的局限性
,

例如在一定的过饱和度条件

下
,

螺位错生长和二维成核生长可以同时存在
,

但是它们的生长速率是不相同的
,

传统的称重

研究方法不可能将二生长过程分开来研究
,

而实时观察的研究方法
,

可以实现只对螺位错生长

机制 的生长过程
,

或者只对二维成核生长机制的生长过程进行观察研究
。

本文主要介绍用实时观察研究水溶液 中晶体生长 的动力学过程 的实验 装置和实验结

果
〔 2〕 。

2 实验内容

为了选择具有代表性的物质进行水溶液 中晶体生长的实时观察研究
,

在预备实验中
,

对

e d I Z ,

P b I Z ,

N a e 一。 。 ,

N a e l
,

N rl
4 ,

B a ( N o
3
)

2

等物质 的水溶液生长进行 比较
、

筛选
,

最后确立 了

C dI
Z

为研 究对象
,

其主要原因是 C dI
Z

晶体在晶体生长时
,

容 易在 ( 00 0 1) 面上形成螺位错生长

蜷线
,

这些螺位错形成的台阶蜷线的运动
,

为研究晶体生长机制提供了有利条件
。

研究 C dl
:

晶体的水溶液生长过程也有一些不利因素
,

需要在实验 中控制和克服这些不利

因素的影响
,

如 C dl
:

晶体及溶液见光容易分解
,

我们在实验 时
,

让 C dl
:

溶液密封在一玻璃容

器中
,

将此容器放在显微镜所用的光源前
,

作为滤光材料
,

将光线中容易使 C dI
Z

晶体分解的光

波滤掉
,

这样可以防止溶液中的 C dl
:

见光分解
。

另外 C dl
:

晶体的多形体比较多
,

不同的多形

体的生长速度不尽相同
,

在实验中
,

我们通过采用对同一螺位错形成的台阶蜷线进行观察测

量
,

来得出台阶运动速度和过饱和度之间的关系
,

避免不同多形体 对研究晶体生长机制的影

响
。

实验装置主要 由实时观察和测量部分
,

以及溶液温度的控制部分所组成
,

见图 1所示
。

实时观察水溶液中的晶体生长过程
,

我们选用了透过型 IM T 一 ZOl y m uP
s 系统显微镜进

行位相差显微观察和微分干涉观察
〔 3〕 。

用 L W C D lP a
n4 x0

一 P L 物镜对水溶液中 C dl
:

晶体生长

的界面进行位相差显微观察时
,

其纵 向分辨率为 0
.

7n m
,

这一高度大约相当于 C dI
Z

晶体最常

见的 4H 多形体的一个晶胞高度 ( 。 。

一 0
.

6 8 4 n m )
,

其横向分辨率为 6 0 o n m
,

为观察光的波长范

围
。

生长台阶的绝对高度利用和显微镜相联结的非接触干涉装置— 英国 W at s o n
公司生产
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C dl :

晶体生长机制的实时观察研究

C dl
:

晶体的生长蜷线
,

但是同一螺位错 的生长蜷线中
,

台阶列具有相同的台阶高度和相 同的

台阶间距
。

( 3) 对于 C dl
:

晶体的生长台阶列
,

台阶的高度相对 比较低 (0
.

3一 l o on m )
,

台阶列的间距

比较大恤m 数量级 )
,

台阶之间的相互作用也比较小
。

( 4) 虽然同一台阶面上的不同地方溶液的过饱和度并不一致
,

但是台阶却还是按 同一速

度向前运动
,

表现出 C dl
:

晶体的生长台阶的稳定性
。

( 5) 在过饱和度较小的条件下
,

台阶列的间距和溶液的过饱和度成反 比关系 d( 二 1 / a)
。

生长蜷线形成后的较长一段时间内
,

生长台阶呈明显的三方对称性
,

台阶 { 1 0 1 0} 面具有较

好的生长稳定性
,

表明台阶运动也存在着伯格效应
〔` J ,

但是长时间运动后生长蜷线的三方对称

性便被破坏
,

生长蜷线的外围台阶 { 1 0 1 0} 面的生长稳定性被破坏
,

生长蜷线变成和溶液的浓度

场相一致的以螺位错的位错线为中心的圆形台阶面
。

3
.

3 c dl
:

晶体的生长动力学

通过不同温度条件下配制的含有 C dl
:

晶体的饱和溶液
,

放在恒温箱内保温 24 小时后
,

将

C dl
:

的饱和溶液移入封闭的生长室中
,

通过帕耳 帖效应的控温
,

将 C dl
:

的饱和溶液迅速变成

温度 比较低的过饱和溶液
,

并可以通过溶解度 曲线计算 出溶液的过饱和度值
。

仔细观察 C dl
Z

晶体的生长情况
,

可以得到在不同过饱和度溶液条件下 C dl
:

晶体的生长机制
。

实验结果表明
,

在不同过饱和度条件下
,

晶体生长机制是不同的
,

C dl
:

晶体在水溶液中生长时
,

溶液的过饱和

度 ( a) 和生长机制的变化
,

具有以下规律
〔, 〕 :

。 < 。 `

(7
.

8% )时
,

晶体按螺位错机制生长

。 ’

< 。 < 。 ’ `

(8
.

8 % )时
,

晶体按螺位错机制生长或按二维成核机制生长
。 > 。 ` ’

时
,

晶体按连续生长机制生长

两临界过饱和度
。 ’ , 。 ” 的意义为

, 。 `

表示二维成核生长开始时溶液的过饱和度
, a “ 表

示连续生长开始时的饱和度
。

在封闭的生长室中
,

温度较高的饱和溶液降温成为过饱和溶液后
,

随着晶体生长的不断进

口 a l o w s t e P

0 a h ig h s t e P

2 3

S u P e sr a t u r a t u o n
(% )

F 19
,

5
,

T h e r a t e o f a d
v a n e e o f t }

l e s r e l ) s

v e r s u s s u Pe r s a t u r a t lo n

行
,

溶液的过饱和度便逐渐降低
,

实验 中可以观

察到螺位错生长时的生长蜷线的间距
,

即生长

台阶列的间距
,

随着生长的进行不断变宽
,

对生

长蜷线中台阶列的间距和溶液的过饱和度的测

量结果表明
〔5 〕
在过饱和度较小的条件下

,

C dI
Z

晶体的生长蜷线中
,

台阶列的间距和溶液的过

饱和度成反 比关系 d( CC I / a)
。

这一结论也可以在一定的限制条件下
,

通

过 晶体生长的二维成核生长理论和 C ab er ar
-

L e vi n e
方程

,

从理论上进行推导得到
〔 6〕 。

图 5 给 出了螺位错台阶运动的测量例子
,

分别是对二种不同高度的螺位错台阶运动的测

量例子 〔2 〕 。

测量结果表明
,

在同一过饱和度下晶

体生长时
,

高度较小的台阶
,

其运动速度 比较

快
,

高度较大的台阶
,

其运动速度则比较慢
。

晶
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衫三
.

,

份

一体按螺位错机制生长时
,

台阶的运动速率和溶液的过饱和度基本成抛物线关系
。

需要说 明的是

通过温度的变化从溶解度曲线得到溶液的过饱和度关系时
,

过饱和度值的实验误差 比较大
,

影

响了实验的精确性
。

这需要通过对过饱和度更精确的测量
,

如过饱和溶液在晶体的生长表面流

动来得到溶液在生长界面的过饱和度
,

才能获得 晶体生长动力学的更多信息
。

这也是本实验今

后要改进的主要地方之一
。

4 结 论

通过对 C dl
Z

晶体的水溶液生长的实时观察
,

可以研究晶体生长时台阶运动的各种规律

性
。

通过台阶运动过程及台阶稳定性的实时观察研究
,

可以得出结论
:

台阶的运动也存在着伯

格效应
。

在晶体生长的台阶列中
,

台阶的高度相对 比较低 (0
.

3 ~ 10 o n m )
,

台阶列的间距 比较大

(拜m 的数量级 )
。

通过定量的测量结果表明
,

在过饱和度较小的条件下
,

C dl
:

晶体的生长蜷线中
,

台阶列的

间距和溶液的过饱和度成反 比关系 d( cc l /的
。

在不同过饱和度条件下
,

晶体生长机制是不同

的
,

实验过程中测出了 C dI
Z

晶体生长的两临界过饱和度
6 ` , 6 ` ’ 。
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