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提要

暗视场1王帽可豆哥末的分裂率可达 10.-5∞Å，果 ffi这两种技术可以十分清轩边叫察引用号!上注豆t!
樨沽生长的 Kd:YAG ~体中注!点击在集团，小尺寸位错埠，蜡结位锚，片状嵌陆的嘀妇结构2 特别是明察

到非强而刃位惜在混合住错的图像。对非罪饰位错的观察巳用化学腐蚀，无双忻射扭相本及王射岳王二a

z求 f住了证明。

羔键词;相节显散术，暗现场，嵌陆.

号|

普通光学思微镜受到入射光波长及物镜镜口率的限制p 其最大分辩率仅为 0.2μm，无

法分辨由小尺寸物体的结向2 暗场法及相衬显微术分辨率较之普通光学显微镜提高 2 "，， 3

个数量级，可以观察到从 10"，，500λ 的亚微观粒子图像工 日本 SUllÐ.gawa [1: 曾用反射相衬
显微术观票到晶体中台阶高度为 2.3λ 的螺旋生长层3 对晶体生长理论的研究起了推动作
用口

本文运用暗场法及相衬显微术成功地显示了用引上法及温梯法出生长的 ~d:YAG 晶

体亚微观尺寸的点缺陷集团及多种位错形貌。井用化学腐蚀，先双扫射貌相法以及王射线

形貌术进行了对比和严格的验证。

二 暗场法与相衬法原理

通常所观察的物体可分为两类:第一类是当光通过物体后3 其振幅(强度)会发生变化

的振幅型物体F 第二类是当选通过这类物休后3 只有位相变化而振幅不变的位相型物体c 人

们是无法直接看到这类物体的结构- 为了观察它的结构y 通常将其位相分布通过阿贝成像

原理及采用具有特殊功能的空间滤波器转换为振幅(或光强度)分布=

阿贝在显敬镜成像理论C3J 中认为物画如同一个衍射光栅y 入射平行光通过时F 受到衍射

而形成向各方向传播的平面波p 这些衍射光在后焦面上形成夫琅和费衍射图样，焦平面上的

每个点可看成相于次波源y 其先?虽正比于各点振幅平方3 这些次披再叠加形成物面的 í~. 这

个成像过程实质上是二次衍射即两次傅里叶变换过程。设位相物体的复振幅分布 E(:r• ω
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为

1 1 
E(x , y) = exp [忡忡 y)丁二]十仰 (x， y)-一旷 \:1'， Y丁一一旷(x， y) +… J (1) 

2'\-'~' 6 T '-' .,/, ~ 

式中伊(Qi， y) 为相位函数D 当伊(后， y)很小时， (1)式可近似为

E(x, y) 但 1十￡伊怡， y) 0 (2) 

E(x, v) 的傅里叶频i昔 ð'('I1， 11) 为

$(11.叽功←=J川J [1斗询句川)J叫-→4ω叫2

=ô(仰0 ， 0叼)+iφ(忡也y ψ吵〉口 (3) 

(3) 式麦明频谱函数 cf(ql ， 。由两部分组成J 其中 0(0 ， 0)对应零级谱，与位相函数无关，是

æ未垃衍射的直射光形成的像点，而 i(]>: 但) '!.:)则表示被位相物体衍射的各空间频谱分布D

H首场法是在频谱面上放置一小国屏空间滤波器以出掉零级频谱 ô(O，的 p 则透过频谱

dFJu， eJ为

,j'('tl, '/,,) =忡忡l ， '1-,), (4) 

再经一次道变换3 在像平面 (x' ， y') 上的复振幅分布 E(x' ， y') 和光强分布 l(x'， y勺分别为

E(a/ , Y')=IJ 忡忡， v)时出(山十vy)Jdxdy=句(x'， ν) ， (5) 

1 (::r', :1/) = Iφ(吃 y) 12~ (6) 

四止，在fg~百上得到光强分布iE比于物体位相分布的平方』实现了将位相分布转换为在幅分

布的目的3

机衬法也是通过空间滤沽器将物体的位相分布转换为振阳分布±但所用的空间滤波器

(相板)不是简单地滤掉苓级 ii:} ，而是在相板中心镀以一定厚度的~层3 使零缎带的报幅透过

草 t f1二适当地衰减，即 Ü<t<l，同时又使高级频i普产生一个(π/2〉的位相移动c 在加入相

板后空间滤波器的透过丰民数 H('l1， v) ， 像面复振分布 E(x' ， y') 和光?旦分布 1 (::1;', y') 分

别为

内围范。
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E(::ü， 扣 1j rfr(tz ， UKICπ(旧寸 .vy)Jdv巾

=\\ [士创 (0， 0) 十呻 ('ll ， v) ] exp [i2π 〈ω斗叩门臼d旬 (8)

1 (x' , y') 二 IE(Z' ， y') I 且=俨十 2tφ忡， y) 十伊!!(x， Y) 0 (9) 

当伊(ι y) 很小时2 可以忽略旷 (x.. y) 项得

I(42Urj ztP士当ρ (x， 21)0 (10) 

由此得到相衬注的像面光强分布与物体的位相分布成线性关系，克服了暗场法的不足。

用相衬法所能观察的物体的最小位相变化值与相板的透过丰 s 有关F 当 t= 0 .01 时可现察

到最小位相变化 .dqJ= 0 .0001 rad，相当于光程差值L1::::0.1A，因此用相衬法可以观察到一
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些非常低衬度的物体，但值也不能过小。当#→0 时J 根据 (9) 式相衬法则变成暗场法。

下面用阿贝成像理论所作的光波合成图以说明位相物体如何在相衬场中实现位相分布

转换成振幅分布的过程@在显微镜中放置一很小的物体，经入射光照射后J 物体的图像光

披)YB 是由直射光 Y~ 与衍射光 YC 之间的干愤而形成的即

Y，ð-Y.d.十YO， (11) 
(11)式亦可写成

YO=YB-YA.= 图像光波-零级光波。 (12)

如图 1， 2.. 3所示p 图 1 指振幅型物体在亮场中的情况3 图 1(创是在光通过振幅型物体

后光波振幅改变的情况F 在虚线 B 处光波 B 的振幅减小二 图 l ~ ú 是恨据阿贝成像原理所

作的Jt波合成因;其中 YC 相对 YA 作 180 二 相应移2 所得物体的3位代表物体原有形貌。

f、、 B ," 

--.L_一←-一弄一飞，

\J b 

〈α ~ b )

Fig. 1 A.mplitude object in brighrn t;jld 
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Fig. 2 Phase object in brigh丁 field Fig. 3 PhlSe obj-?ct i且 phase con1:rast 

图 2 指十分小的位相型物体在亮视场中的情况2 图 2 (则表明当入射光通过此位相物

体后光波的振幅不发生任何变化。图 2 (别是根据阿贝成像原理 YB=YA. 十YC 作的光波图，
从中看到当光通过物体后只有光波的位相移动而无振幅变化3 因而看不到物体的图像= 图
s 指一个很小的位栩物体在相衬场中的情况3 由于直射光从左向右作 90 " 的位移，而使衍
射光 YC 相对直射光 Y.d. 作 180. 位移3 物体的图像光波 YB 又代表振幅图像光波p 与图 1 r' b ，'，

相似= 这就使原来看不见的物体位桐分布转换成为可见的振幅分布p 从而被观察到p 并由于

直射光的减弱而使图像更清晰=

暗场法是利用被检物体的反射及衍射光形成的图像而进行观察的p 当物体有微小折射

率变化时则在暗场中出现亮像3 特别适用于点状物体，线状及做裂隙的观察。有时暗场法与

相衬法所观察的物体图像相似y 但相衬法对样品表面光洁度及厚度等要求更严格p 适用于观

察物体内部的精细结构.黯场法可用较厚的样品y 适合于观察缺陷的空间分布状态。

一
一--、 实验部分

西德莱芝大视场显微镜备有暗视场法及相衬显微术的全部附件:l NP装有暗场法所用兰兰
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间滤波器及相衬法所用相环的聚光镜p 以及装有相板的一组相衬物镜。样品经机械研磨及

抛光后即可观测及照相，并根据研究工作的需要作透射，偏光』光学腐蚀及X射线形貌术的

实验。

四、实验结果和分析

1. 点缺陷的观测

通常用透射光照明的显微镜其最大分辨率为 0.2μm，无法看到一些微小尺寸的散射

颗粒或包裹物的精细形貌3 用光双折射貌相法(分辨率~μm)亦只能观察到散射颗粒所引起

的四重及二重对称应力图。采用暗场法及相衬法则清晰地观察到"米J)字形散射颗粒的结构

及形态。图 4 是电阻炉引上法生长的 Nd:YAG 晶体中两种形态散射颗粒的结构均是由许

多更小只寸微粒所聚集而成的点缺陷集团J 图 4(α) 的散'射颗粒(A) 中心有一个大的沉积粒

子，经 X 射线能谱 (EDX)测定比点钦浓度含量较高3 可以认为是由于富钦沉淀粒子引起大

量点缺陷的聚集而形成的有序化点缺陷集团，其中有三个明显的聚集方向3 即<121>， <211), 

<121>6 图 4(町的散射颗粒(B) 中心有一环面，形成类似向日葵的形状，其中有一点缺陷的

聚集方向为<121)。

(α〉 (b) 

Fig. 4 The morphology of "*"-shape scattering partic1esA, B 

(under phase contrast and dark field microscopy) 

(a) Morphology of pa,rticle Å (b) Morphology of particle B 

2. 微小尺寸佳错环的观现1]

在温梯法生长的 Nd:YAG 晶体中有时存在着大量尺寸在 Q-05~0.1mm 左右的散射

颗粒p 在正交偏光下分别呈四叶应力花瓣图像p 仔细观察其应力花瓣并不对称3 如图叭的、

(b)所示。用普通光学显微镜已无法分辨这类散射颗粒的细节p 用相衬法则清晰地显示出它

们是一些微小尺寸的位错环。图 5(α〉是位错环 1 的应力图，是由一垂直于纸面及两个与纸

面斜交的位错环组成的。图 5(别是位错环 2 的应力图3 其中心有一大的沉积粒子。这些位

错环均由于初期生长时化学组份的轻微偏离所形成的间隙环或空位环，反之也由于它们的

形成而容纳了化学组份的轻微偏离b

3. 非缀饰刃位错3 混合位错的观调l

样品是用温梯法生长的 (111)Nd :YAG 晶片3 经化学腐蚀后得到标准的正三角形位错

蚀斑图。图 6 是用暗场法得到的位错线与其蚀斑对应的照片。图 6(α) 为具有不同(用劳厄
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法确定的)柏格氏矢量的单根刃位错线与其露

头处蚀斑的对应图。在正交偏光下观察其中的

位错线露头为典型的刃位错双折射应力图p 用

X射线形貌术的位错消光规律亦判明这些单根

位错线为刃位错。图 6(别是用暗场法显示的经

过割介。扭折及攀移运动所形成的折线和蜷线

位错。 由于图时α)、 (b) 中每根位错线的露头
Fig. 7 Very fine structures of defects in 或折线蜷线的结点露头处均与单个蚀斑相对

Nd: Y AG crystals were displayed by pha回 应，则证明这些位错均属非缀饰位错o I 

contrast microscopy 
4. 位错的攀移运动及散射颗粒向着位错

(的 Helica.l dislocation 
(的 Pileup dislocation decorated 钱聚集的图像

如上所述p 相衬法对观察物体中极小的折射率变化十分灵敏F 其轴向分辨率的提高为

一般光学显微镜所不及。且比起显微术所得缺陷图像更精细和清晰p 如图 7 所示。图 7(α)

是蜷线位错形态，极清晰地显示出位错线围绕沉积粒子作攀移运动而形成蛇线的过程以及

每个环面内辐射状排列的细小沉积粒子形貌。图 7(b) 显示在直的位错线右侧有与其相文

(α) (b) 

Fig. 5 The smal1 dislocation loops (under 

phase contrast microscopy) and birefringence 

ïmage(under crossed polarization) 

〈α) Birefringence image of dislocation ]oop 1 
伪 Birefringence image of dislocation loop 2 

(α) 

学 8 卷

(α) (b) 

Fig. 6 One-to-oneωrrespondence between single 

etch pit and view end-on dislocation (under 

dar kfield microscopy) 

(α) Edge dislocation with different Burgers vectors 
(b) Zigzag and helical dislocations 

(b) 

Fiε. 8 The plat• like defects嘈in Nd:YAG crystals (under darkfield microscopy) 

(a) The scattering particles and plate-like defects 的 The magni:ficatioll of plate-like defec't 
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一定角度。0 "，，30 0)的短线或折线，在线上聚集有散射颗粒p 其形貌与电镜[9J 所观察到的

Cu 7 知 Al 合金中的位错塞积群极为相似。散射颗粒经放大后表明与图 4(的的辅射颗粒结

构完全相同。图 7 的位错线均由散射颗粒所缀饰，因而为缀饰位错。

5. 片状缺陷

用暗场法清晰地显示出电阻炉生长的晶体中片状缺陷形貌，如图町的所示o 图 8(b)是
片状缺陷的放大图像p 这与 Ta且ner[10J 用 X 射线透射形貌术在硅单品中所观察到的倾斜型

堆垛层错极相似。这是首次用光学方法得到的面缺陷形貌图像。

五、结束语

我们首次运用暗场及相衬显微术成功地观察到 Nd:YAG 晶体中的点、线及面缺陷形态

缀饰位错p 非缀饰刃位错及混合型位错。相衬法

适用于观察缺陷的精细结构，暗场法特别适宜观

察晶体中点状缺陷及微裂，如图 ρ是用暗场法所

得在蜷线处产生的裂隙图像。暗场及相衬显微术

扩展了光学显微镜的使用范围p 能观察到一些用

扫描电镜(分辨率为 30 "，，200λ)才能观察的图像o
但其对样品制备条件的要求上较之扫描电镜 Flg. 9 . The crack on the helical dislocation 

r dark:field microscopy) 
要求低得多，而两者相结合并配合 X射线能

谱分析2 则对被检物及缺陷的图像及成份分析更为有利。
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Study on defects in Nd: Y AG crystaIs by darkfield and 

phase contrast microscopy 

DENG PElZHE~) QIAO JINGWEN AND Hu B四G

(Shnn(!hai I 7Istit u.te of Optics a叫 Ft"ne Mec阳则， AC<1dem阳阳明}

(Receiτed 10 July 19δï; revised 11 September 1987) 

Abstract 

The resolution of Dal'kfield and Phase Contras古 Microscopy is Up 切 10.-5∞Å.
The 直ne structure of point defect olusters, small size dislooation loops and helica.l 

dislocaιions in Nd :YAG C1'丁stals can been obser飞-ed very clear ly by 古hese 韧。hniqu战

。可用úialy，在he image of 也he undecorated edge dislocations and mixed disl∞a-tions in 

C1丁的als ha ve also been go古 from~tbem. The Obsel'vation of undecora协d dìslocations 

wa自 confirmed by cbemical e七ching.op古ica] birefl'ingenoo and X -ray 也opography.

Xey words: pha.se contlust 皿icroscopy ， dal'k fi. eld~ defects. 




