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提要

在提拉法生长的 Nd:YAG 晶体中有很多缺陷，它与生长界面附近的溶质边界层

中出现组分过冷和局部发生溶质偏聚有关。本文对此进行了分析，并提出克服组分

过冷和消除引起溶质偏聚的条件。
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Abstract 

Many defects in N d: Y AG crysta1s grown with Czechratski method are caused by constitutional 

supercooling and segregation of 1oca1 solute appearing in the boundary 1ayer near the grown 

interface. Theseare ana1yzed and effective measures are proposed to eliminate conditions for 

constitutiona1 supercooling and solute segregation. 

-、组分过冷的形成

由于掺质 Nd 的分凝系数 K<l， 所以由

界面向熔体形成了一个溶质按下式分布的边

界层:

IV" V 飞OL(约二0.+ (OL-O归xp\万 δ一万吵

(1) 

式中 03 为固相溶质 Nd 的浓度， V 为界面的

实际生长速度， D 为溶质扩散系数， ò 为

边界层厚度， OL 为熔体中溶质的平均浓

度。

溶质边界层中的凝固点(熔点)则按下式

分布:

T 1 (x) =Tm一饥[α+(乌

(~ò-~x) 一一一叫] (2) D - D-; 

式中 Tm 为纯溶剂的凝固点(这里是纯 YAG

晶体的熔点)，例为液相线的斜率。

生长界面以外的熔体中的实际温度按下

式分布
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T 2 ( a;) =Tm一刑[0，+ (OL 

-0，)叫28月十仇 (3) 

式中 G 为温度梯度(熔体中界面附近〉。

根据 (2) 式和 (3)式的函数曲线可以看

出，溶质边界层内不出现组份过冷生长的临

界条件为:

豆旦豆) I --..豆旦坠2-1
da; I :=0 9'" da; 1:=0 

NP: 
G_ mOL(1-ko) 

r / TT 门 (4)
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式中元。为平衡分凝系数

只要生长界面以外(向着熔体〉的温度梯

度 G 和界面的实际生长速度 Y满足 (4)式就

不会在溶质边界层中出现组份过冷生长。 显

然采用适当的大温度梯度和较低的拉晶速度

是有利于克服组份过冷的。 然而在实际拉晶

过程中，由于工艺上的原因常在整个或局部

范围的溶质边界层中出现不满足 (4) 式的条

件，因而发生了胞状界面的组份过冷生长。由 '

于胞谷不易排除溶质，因此形成溶质浓度偏

高的网络状边界(见图 1， 2) 。 随着胞状界面

马 、

图 1 组分过冷生长所形成的胞状

界面和纵向条纹 (20 x) 

的推移，在三维分凝作用下胞谷的溶质浓度

迅速增高，凝固点明显降低，终于形成低熔点

的液滴，这就是组份过冷生长所引起的溶质

在胞谷偏聚的结果。 Nd:YAG 晶体中很大

一部分缺陷与这类低熔点液滴的出现及其结

晶运动有关。

二、溶质偏聚、位错和

"二次缺陷"

生成低熔点液滴的条件是溶质在边界层

中发生局部偏聚。 除了组份过冷生长以外，

诸如:凹形生长界面(见图 3)、非均匀生长或

非均匀熔蚀所造成的界面沟道以及露头于界

面的位错都能引起溶质局部偏聚(见图 4) 。

图 3 凹面生长晶体中心溶质偏聚所

形成的胞状缺陷

图 4 为溶质缀饰的大量位错大致垂直于

生长界面延伸 (30x)

低熔点液滴含有较高浓度的溶质，因此

结晶时与包围它的晶体基底会发生晶格不匹

配，由此产生应力和位错，这种位错是围绕着

熔滴形成的一组丛状位错，南京大学在包裹

物周围观察到位错呈丛状分布。当位错丛露

头于生长界面，则随着界面的推移大致垂直

于界面延伸。 如果低熔点液滴完全被封闭在

晶体内部做区熔运动，则形成的位错不能达

图 2 组分过冷生长形成的网络结构(30X) • 及生长界面，因此也就不能延伸。那些随着
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界面推移而延伸的位错，在溶质的缀饰作用

下又造成了新的溶质偏聚条件，随着界面生

长，溶质在位错露头处不断富集，其结果是周

期性地生成有限尽寸的低熔点液滴或者是附

在位错丛上的管道(见图反 6)。脱离位错丛

的低熔点液滴完全重复爬行、区熔和向心结

晶三个运动阶段，在晶体中形成一种独特的

串状溶质尾迹和串状沉淀包裹物，包裹物周

围同样常见到镶嵌的片状裂隙(见图 7) 。

图 5 溶质缀饰位错丛形成串状溶质尾迹(50x )

图 6 溶质缀饰位错丛形成管道(50x)

图 7 镶有片状裂隙的串状沉淀包裹物(150 x) 

这种串状或线{管7状缺陷在用比较凸或

凹的界面生长的晶体中最容易观察到。 只是

前者位错由内向外倾斜延伸而后者则是由外

二J斗;二
户如llI\I

图 8 深凹界面位错由外向内延伸

(晶体表面)向内延伸(见图的并且汇聚于晶

体中心。 然而在比较接近于平界面生长的晶

体中，由于位错丛的延伸方向，低熔点液滴的

爬行和区熔运动方向都很相近，所以它们的

运动痕迹常混在一起不易区分。 从本质上分

析这种串状缺陷与前面所谈及的溶质偏聚所

产生的缺陷基本一样，但从生成的次序上来

看串状缺陷显然是二次生成的缺陷，是由溶

质偏聚所产生的位错诱导出来的缺陷。

三、消除溶质偏聚条件，

生长优质单晶

从大量的观察中发现，溶质偏聚是造成

一大类晶体缺陷的根源。为了消除溶质偏

聚，首先应考虑采用.适当的大温度梯度和较

低的拉速生长晶体，避免组份过冷生长;与此

同时必须提高控温精度，减少或消除温场突

. 变，使界面上的最大温度起伏满足 (5) 式，以

确保界面不被熔蚀，因为组份过冷生长常发

生在界面被熔蚀以后。

Id~二P丁土 I s=扣=y0 (5) 

式中 I dT/ dt I 扣。为生长界面上的温度

起伏速率; I G I扣。为由界面向熔体的温度梯

度 v。为拉晶速度。

其次是根据对我所多年来生长的 Nd:

YAG 晶体的观察认为采用凸界面(顶角

~800; ~1000) 生长有助于消除溶质偏聚，

例如在同样控温精度条件下在整个界面上出

现组份过冷生长的情况减少了;克服了在凹

界面生长的晶体中常出现的较大胞状物和管
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图 9 凹面生长径向应力

不均匀(3x)

图 10 微凸面生长径向应 图 11 凸面生长除核心外

力仍不均匀 径向应力均匀(2x)

图 12 凸面生长核心附近有溶质偏聚 (2x)

图 13 凸界面生长的晶体中的核心和边心 (2 x )

状物，并使整个界面溶质分布比较均匀(见图

9 ，，-， 12) 。不足的地方是晶体中有小晶面生

长形成的内核、侧心和边心(见图 13)，影响

选取较大尺寸的激光棒。其次是晶体核心

(内核)附近有时出现局部溶质偏聚现象并能

产生二次缺陷(见图 12)，其原因可能与小面

和非小面交界区非均匀生长所形成的沟槽有

B 

关。 尽管如此，凸界面生长的晶体无论在有

效地克服散射颗粒上还是在提高晶体的光学

均匀性上都普遍优于凹界面生长的晶体或微

凸界面生长的晶体。

四、结束语

多年来在寻求获得优质 Nd:YAG 晶体

的研究工，作中遇到两大困难:一个是散射颗

粒，一个是光学不均匀，而散射颗粒最为有害。

我们用偏光显微镜对大量散射颗粒进行了观

察，分析了它们的生成规律，从而发现散射颗

粒中以组分过冷生长和局部溶质偏聚所生成

的缺陷为主，所以生长优质晶体首先必须消

除组分过冷和局部溶质偏聚的条件。前人的

实践经验是满足前面 (4) 式可以避免组分过

冷生长，我们的经验是当采用了慢拉速 (1.2

毫米/小时(和较大温度梯度后，组分过冷生

长常发生在界面被熔蚀以后。 而局部溶质偏

聚则多发生在凹界面生长的晶体中二 我们认

为前者是因为工艺条件不稳定，主要是温度

起伏过大以至破坏了 (4) 式的条件造成暂时

性的组分过冷生长。 而后者则主要是因为凹

界面不利于排杂所致。为此我们建议提高控

温精度，保证满足 (5)式并且采用凸界面生长

工艺，这是目前获得优质高产的有效途径.


