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本文利 用 T E M 观察了经 sr 变质后 Al
一

sl 合 金 中共晶硅 的生长特征
。

结果表明
:

变质后共晶 硅 中孪晶 密度

较高
,

且常有两个 以 上的 (1 1 1} 孪晶 同时存在
,

生长速度对孪晶 密度与孪 晶特征影响 很大
。

文章也分析 了 产

生上述现象的 原因
。
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前 言

在 Al
一

, 合金变质中
,

sr 为
“
吸附

”
类变质剂

,

它可

以明 显改变共晶硅的组织形态及徽观结构
。

但其徽观结

构的改变
,

如 晶体生长缺陷的变化对共晶硅的生长过程

有何形响
,

都是 多年来人们非常感兴趣而认识 又很棋糊

的 间翅
.

本文观察了加 0. 10 % sr 变质的 Al
一
1 2

.

7 % sl 共

晶合金在生长 速度 为 3 0 ~ 2 5 0 0 林m /s 范围 内的 组织形

态
,

并探讨了 加 sr 变质共晶 硅的 生长特征
。

〔2 11 〕方向 的孪晶
.

而 加 sr 变质 后
,

不但含有 平行 于生

长方 向 [ Z IT 〕方向的 李晶
,

还 有 不与 生长方向 平行的孪

晶
。

此外
,

加 sr 变质 后
,

又包含 大 t 非 常 细 小的 李 晶

(见图
·

l 颜色发暗处 )
,

其宽度非 常狭窄
,

仅为 10 ~ 4 0 入
,

也就是说只有 3 ~ 10 个原子间距宽
。

同时孪晶 分布很不

均 匀
,

在同 一硅 片 中
,

有些区域李 晶密度很高
,

而 另一

些 区域很小甚 至不 存在孪晶
。

表 l 给出 了 当 sr 加入 量 相 同 时生 长速度对共 晶硅

中孪 晶密度 的 影响
。

表 中李 晶平均 间距 为在垂直 于李晶

二
、

试脸方法

试祥均取 自在 自制的连续定 向凝 固装里上铸成的

拟 Om m 铸锭
。

透射电镜祥品是用 离子减薄或采 用萃取方

法制备
。

三
、

试验结果及分析

1
.

加 sr 变砚共 . 玻的特征

图 1 为 加 Sr 后共晶硅的典型特征
。

可见
,

共晶硅上

半部含有 ( IT I )
、

(i 订 ) 轴李晶
,

下半部也含有 (行 l )
‘ 、

( l lT ), 轴李晶
, _

七半部分和下半部分又 互为孪 晶
,

孪晶

轴 为 ( ITI )
.

未 加 sr 变质 的共 晶 硅 中 只 含 有平行 午

材料工程

图 一 加 s r

变质 共品硅 的 李古‘特 征
,

^ I一 2
.

7 % 5 1 + 0
.

1 % s r

R = 1 0 0 “ m /
s ,

T E M
,

离子 减薄 样 品

( a ) B [ o T 一]
5 .

形貌 . ( b )
、

( e ) ( a ) 中

B
、

c 处 B 〔oT I Js
.

衍 射花 样

·
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轴方向上视野中整个共晶硅长度上的 平均间距
.

李晶宽

度为 在这一方向上徽细李晶的宽度
。

当生长速度较低时

( R 为 1 0 0 协m / 。 )
,

平均李晶间距为 7 0 0 人
,

平均李晶宽为

号O人
,

随生长速度增大
,

李晶密度增大
;
当生长 速度超

过某一值后
,

李晶密度反而下降
。

农 i 加 sr 变成共. 硅的攀 . 特征

生生长速度度 sl 相平均宽宽 李晶平均间距距 徽李 晶平均宽宽

RRR ( p m /. ))) (林m ))) (人 ))) (人 )))

1110 000 0
。

4 000 2 5 0 ~ 2 0 0 0 000 1 0 ~ 4 000

777 5 000 O
。

2 555 1 0 0 ~ 2 0 0 000 1 0 ~ 4000

222 5 0 000 0
.

1555 > 5 0 000 1 0 ~ 3000

Lu 和 H e l纽w eu 以及 H O g a n
等人 [ ‘一 3 ]研究认 为

,

加 sr

变质共晶硅生长方向在 〔0 0 1 〕到 [0 l月 间变化
,

择优

生长方向为 < 0 0 1 )
。

对萃取样 品 中共晶分枝形态观察表

明
,

经 sr 变质后
,

仍具有确定 的择优生 长方向
,

择优生

长方向为 < 2孔 > (见 图 2)
.

图 Z b 为分枝示愈 图
,

并示惫

地表现 T 相应的孪晶 特征
,

分枝 l
、

2
、

3
、

月
、

5
、

6
、

8
、

1 0
,

在 同一 ( 0 1 1 ) 平面
,

分枝 l (4
、

9
、

1 0 )
、

2
、

5
、

8

生 长方 向分 别 为 [2 T l〕
、

[2 lT 〕
、

〔盯 1 〕
.

分枝 7 在

(。1 1 ) 平面
,

生长方向为 [ 2 1 1〕
.

有趣的是分枝 6 由分

枝 5 进一步 分枝生长逐渐由 [ 21 了〕方 向转 为 〔2 丁习 方

向并最终搭接在分枝 弓上
,

与分枝 4 愈 合并共同生 长
。

可

见
,

尽管从共晶硅形态 的伸展方向和分枝的最初 生长方

向看
,

共晶硅可以沿不 同方向生 长
,

但最优先的 生长方

向仍为 ( ZTI )
。

添{

多 少少

图 2 加 , 变质共晶 硅的 分枝特征
,

(a ) 共 晶硅 形貌 .

川一 2
.

7 纬十 0
.

1纬 sr
, R = 7 5 0 “m /

s , T E M
,

萃 取样 品

(b ) 共晶硅 结构 与分枝示 愈图

2
.

加 sr 变皿共. 硅中生长峡陷的产生及其在生长

中的作用

由前可知
,

加 sr 变质共晶 硅含有大 t 李晶
,

关于产

生商密度李晶的原因前人有过许多探讨
,

其中 以 La 和

H
曲we ll[ 幻提出的

“

杂质诱及李晶
”

理论最为 信服
。

这里

只从晶体结构出发讨论李晶的产生过程
。

有迹旅表明
,

加 sr 变质共晶硅中李 晶与正常硅一样

是在生长过程中逐渐产生 的
。

图 3 为 只含 ( 1 1 1) 系孪晶

的共 晶 硅
.

生 长 方 向 为 〔1 1 1 〕
。

生 长方 向 与孪 晶 面

(IT I) 面相垂直
。

显然
,

它是由于硅原子在 已有的共晶

硅 ( 1 1 1 ) 面上外延生长时产 生错排而产生
。

而它在共晶

硅继续生长中不起作用
,

图 4 有含有 [1 l了〕轴和 〔IT I〕轴李晶的共晶硅
,

生

长方向为 [ 2 1 1 〕
.

这些李晶相 当于在一大块共晶 硅上分

布粉许多细小的面缺陷
,

如把它们视 为亚晶界
,

则大块

共晶 硅就由这些连续或不连续的亚晶界分侧为许多亚晶

粒
.

而每一亚晶较在生长过程中都有 自己独立的生长过

程
,

即各亚晶粒独立生 长又互相影响
,

可用 图 5 描述之
。

亚晶较 l 沿已有凹 柑生长
,

其端部与螺旋生长台 阶

相似
,

在亚晶较和原 ( 1 1 1 ) 面间 的接合层形成徽李 晶
,

亚晶 粒原不含李 晶
,

但在 生长 中产生一平行于生长方向

图 3 加 sr 变 质共 晶硅 中李 晶的 生长特征
,

人l一 1 2
.

7 % S 皿+ 0
.

1 肠S r , R 二 1 0 0 林m / s

T E M
,

萃 取样 品

( a ) B [ 0 1 1〕二形 貌 . ( b ) 相 应的 B 〔0 1 一〕二

衍射 花 样 . (c ) 硅 中取 向关 系

的 徽孪晶
,

而此李 晶显然对亚晶较本 身生长不 起作 用
。

图 s b 中亚晶 粒 ( 4) 在 生长过程中产 生不平行于 生长方

向 的 另 一李晶 系 的 横向 徽孪晶
,

继而又 产 生 一横 向孪

晶
,

并扩展到亚晶粒 (3) 内
,

形成一较大的 横向徽孪晶
,

于是亚晶 粒 (3 )
、

( 4) 合并成同 一亚晶粒 (5 )
。

此后又
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产生横向李晶 ( 6)
,

孪晶 (6) 由于某种原因未能在原晶

粒 ( 7 ) 上完全生长而基礴出亚晶粒 (7) 的 已有 {1 1 1}

面
.

说明亚晶粒沿 已有凹槽或 已 有的 ( 1 1 1} 面生长 并非

特例
,

而是一种普遗现象
,

不仅存在于晶 牧边缘
,

即便

在晶 粒中心部位
,

也可以这种方式生长
。

随 , 共晶硅鱿

续生长
,

李 晶 (6 ) 又恢复 为正 常晶 体并 由平行于生长方

向的 徽李 晶分裂成亚晶杖 (8)
,

( 9)
,

如 图 5c 所示
。

由上述可见
.

含有两面 夏1 1 1} 轴李晶 的共晶硅仍具

图 4

(a )

加 sr 变质共 晶硅 中李 晶与 层错的 生长特 征
,

Al
一 1 2

.

7 % sl + 。
.

1 % sr
,

R 一 1 0 o p m /s
.

T E M
.

萃取 样品

B 〔0 1 1〕, , (b ) (a ) 中 (D ) 处 局部 高倍形 貌
. ( e ) 相应 的 B [ 0 一 ] , 衍射 花样 . (d ) 硅 中取 向关 系

袱
杂质原子失去了

“

诱发
”
李晶 的能力

。

所以 生长速度增

加导致生长过冷增大
,

对于孪晶 产 生有两方面的 形响
,

有助于硅原子在生长尖端 { 1 1 1} 面上的李晶 生核
,

从而

增大李晶 密度
.
另 一方面

,

使 台阶密度增大
,

运动速度

增高
,

杂质不能诱发李晶
,

从而使李 晶密度降低
,
两方

面综合作用的结果
,

使得加 sr 变质共晶硅中 孪晶密度随

生长速度增大而增加
,

生长速度增大到某一值后 又随之

而减少
.

直 至消失
。

坛派半洲

(e )
1

, t 3 营
. (b ) t

拐 t:

t : > t : > t 、

!

重
圈 6 加 sr 变质共 品硅 生长 及李晶 形成 示愈 图

有沿 {1 1 1} 面吸附生长的特征
。

合金加 sr 变质后
,

共晶

硅中出现了 未变质硅 中根本不存在的 棋向李晶
,

显然它

的 产生与 sr 有关
.

对于加 sr 变质后
,

共晶硅中李晶 主要是在 生长尖端

的 (1 1 1} 面产生 的
,

其产生模型如图 6 所示
。

由于 sr 变

质
,

共晶硅生长过冷增大
,

在共晶 硅生长尖端 ( 1 1 1 } 面

可以 由硅原子在李晶位工吸附生长而形成李晶
,

同 时由

于
.

杂质诱发李晶
”

机制产生李晶 对热力学要求降低
,

所

以
,

加 sr 后李晶密度要较未加变质剂多 得多
,

并可以产

生两个或两个 以上 ( 1 1 玛 系 李晶
。

随着 生长速度增大
,

共晶硅生长驱动 力增大
,

生长界面趋于粗物化
.

生 长尖

端的 币1 1 1} 面上被吸附原子增多
,

使 ( 1 1 1) 面上台 阶

密度增大
.

以 至于硅原子在 { 1 1 1} 面上形核的 机会减少
,

同时
,

杂质原子强迫硅原子错过规则 的密排位置落入另

一密排位t 毕竟还孺要一定 能蚤
。

如果 台阶密度较大
、

运动速度较快
,

硅原子没有必要领先在另 一密排位置来

使台阶纷续向前移动
.

在该杂质康子附进的其它台价戮

就会推移到该杂质原子处而淹没了该杂质原子
,

于是该

材料工怪

图 6 共 晶硅 中 李晶 的形 成

(a ) 纵 向徽李 晶 . ( b ) 徽 向徽 华 品

结 论

1
.

加 sr 变质
,

共晶 硅 中 含有高密度李晶
.

且常 有

两个 以上的 李晶 系 启动
。

随 生长速度增大
,

李晶 密度 增

加
.
当 生 长 速度达到某一值后

,

李 晶 密度 又咸 之 减少
。

2
.

加 sr 变 质 后
,

共 晶 硅 的 择 优 生 长 方 向 仍 为

( Z T I ) 方向
。

3
.

加 sr 变 质后
,

共晶 硅徽观结构可视为 由许 多 亚

晶粒组成
,

亚 晶界 为徽李 晶
,

在 生 长过程中 各亚 晶粒既

独立 生长 又 相互影响
。
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