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摘要: 采用同步辐射白光貌相术研究合成金刚石单晶体中的晶体缺陷,观察到晶体中存在籽晶, 籽晶周围存在着大量的

位错线。位错线起源于籽晶表面,终止于晶体表面。计算了位错束的空间走向和位错密度。分析了晶体的生长阶段和

影响晶体缺陷的主要因素,指出通过减少籽晶表面的缺陷,保持生长条件的稳定,能够有效地降低合成金刚石晶体中缺

陷的密度,提高合成金刚石晶体的完整性。
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Abstract: Crystal defects in a synthet ic diam ond w er e studied using cont inuous spect ra sy nchr ot ron ra-

diat ion. A seed cry stal w as observed in the specim en. It w as found that a large amount of dislo cat io ns

in the crystal w as o riginated f rom the surface of the seed and ended at the surface o f the crystal. The

direct ions o f the dislo cat ions and the density o f the dislo cat io ns w er e calculated. The gro w th course of

the cry stal and the m ain facto rs af fect ing the cr ystal defects w er e discussed. T he defect density of syn-

thetic diam ond could be r educed effect ively and the integ rality of the sy nthet ic diamond could be ef fec-

t ively enhanced if the defects on the surface of the seed could be r educed and the stabilizat ion of

grow th condit ion co uld be kept .
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� � 随着半导体、激光、红外和电子计算机等科学技术

的飞速发展,对晶体材料的质量有了更高的要求。晶

体中的一些缺陷会影响到由这些晶体材料制成的元件

或器件的电、磁、光、声、热等物理性质, 因此晶体缺陷

研究是晶体研究工作的一项重要内容。合成金刚石晶

体颗粒尺寸较大,而且能够合成出比天然金刚石晶体

缺陷含量更低的晶体 [ 1] ,因此,合成金刚石已成为高质

量金刚石单晶体的重要来源。晶体缺陷对合成金刚石

的质量有着至关重要的作用, 影响金刚石的硬度、热导

性、光学吸收特性等性能
[ 2]

, 所以, 对合成金刚石晶体

缺陷的研究具有非常重要的意义。同步辐射射线强度

高,准直性好,利用它可以对晶体缺陷进行非破坏性研

究,是研究晶体缺陷的一种有效方法。

� � 为了能够计算晶体中缺陷的空间方向, 前人主要

采用单色光作为光源进行研究, 并提出了立体貌相对

等方法来实现对晶体缺陷的立体观察[ 3- 7]。由于利用

单色光实验效率很低,晶体调节复杂,并且每次只能拍

摄到一张形貌像,作者提出了利用白光貌相术计算晶

体缺陷空间走向的实验和计算方法
[ 8, 9]
。利用这种方

法,对合成与天然金刚石晶体中的位错与层错等缺陷

进行了研究,计算了这些缺陷的空间参数[ 10, 11] 。采用

同步辐射白光作为光源还可以一次拍下同一晶体不同

衍射的多个形貌像, 能够提高实验效率。

� � 本工作采用同步辐射白光貌相术对合成金刚石晶
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体缺陷进行了研究, 对晶体缺陷的特征量进行了计算,

分析了晶体的生长过程和影响形成晶体缺陷的主要因

素,提出了减少合成金刚石晶体中缺陷密度的方法和

途径。

1 � 实验

1� 1 � 实验样品
� � 实验样品是吉林大学超硬材料研究中心采用高温

高压温度梯度法合成的金刚石单晶体。样品编号为

A12,呈黄褐色, 由立方体、八面体和菱形十二面体组

成。样品重 0� 0090g , 大小为 0� 99mm � 1� 99mm �

2� 16mm。

1� 2 � 实验方法
� � 本实验是在北京正负电子对撞机同步辐射实验室
形貌站完成的。实验过程中储存环的电子能量为

2� 199GeV,水平与垂直接收角皆为 1m rad, 形貌几何

分辨率< 0� 001mm。所用的底片为 Fuji50 医用 X光

胶片,采用单面显影技术,从而消除了双面显影造成的

重影现象。样品的初始位置为样品台的水平刻度值

0�。在样品与底片距离为 54m m、电子束流强度为

79� 6mA 的条件下, 曝光时间 1� 5s拍下形貌像A12-1。

将样品绕直立轴相对初始位置顺时针旋转 20�和 40�,

其他条件相同,分别拍下形貌像 A12-2和 A12-3。将

样品绕直立轴相对初始位置逆时针旋转 40�, 其他条

件相同,拍下形貌像 A12-5。

2 � 结果与讨论

� � 利用 SR-LauePat tern 软件对同步辐射形貌像底

片中的衍射斑点进行模拟,设定衍射条件和相关参数,

使形貌像中的各衍射斑点与软件中模拟形成的各衍射

斑点一一对应, 从而将形貌像中的衍射斑点指标化。

指数标定后,每一个衍射斑点的空间位置与该斑点衍

射面法线的球面坐标和衍射斑点的平面极坐标一一对

应。根据衍衬像的空间取向关系, 计算出晶轴的方向

和晶轴与任意斑点的空间夹角, 从而可以确定各个衍

衬像的空间方位。

� � 将同步辐射形貌像中的衍射斑点放大, 获得不同

衍射矢量形成的形貌像。对这些形貌像进行分析, 可

以看出晶体中存在着籽晶和位错、生长带等晶体缺陷。

部分形貌像如图 1所示。图 1a- d分别为同步辐射形

貌像 A12-1 中衍射矢量 g = 311, A12-2 中衍射矢量

g= 2 20, A12-3中衍射矢量 g = 113和 A12-5中衍射

矢量 g= 2 �24的衍射斑点。从图 1a, b 中可以观察到

晶体中存在籽晶(图中标记为 Z) ,籽晶的衍射衬度较

低,表明籽晶内部晶体结构完整程度较高。在籽晶周

围存在大量呈放射状的暗色线状衍衬像, 这些线状条

纹为晶体中的位错衍射形成的形貌像。这些位错几乎

都起源于籽晶的表面, 终止于晶体的表面, 位错线平

直。位错起源于籽晶, 表明在籽晶表面存在着较多的

缺陷。为了调节和消除由于籽晶表面存在的缺陷在生

长晶体中产生的应力, 形成了大量的位错。位错线比

较平直,表明合成金刚石在生长过程中温度和压力比

较稳定。在天然晶体中也发现有类似的在比较稳定的

条件下生长的束状位错线和生长速度较快的弯曲纤维

状位错线 [ 10, 12]。利用同步辐射白光貌相术计算晶体

缺陷的方法 [ 8, 9] 计算了 A12 籽晶周围位错束的走向。

经计算,位错束 d1 和 d2 的走向分别为[ 101]和[ 1 10]

方向(见图 1a, b)。位错束在各个不同衍射矢量的形

貌像中均未消像, 表明位错是由 Burg ers矢量不同的

多条位错所组成的位错束。图 1a, b的 X射线入光面

为( 001) , 出光面为( 001)。由于晶体沿[ 001]方向的厚

度较小,缺陷像迭加的影响很小,因而籽晶像的衬度很

小。在图 1c, d 中籽晶像的衬度很弱, 其原因是 X 射

线的出光面与( 001)和( 001)面平行, X 射线在晶体中

的光程很长。形貌像是晶体内部沿此方向所有缺陷像

投影的迭加,因而削弱了籽晶像的衬度。通过图 1a, b

中位错和籽晶的相互关系,可以推测出在图 1c, d中籽

晶位于晶体的( 001)上。在图 1c, d中将( 001)和( 001)

分别标记为 F1 和 F2。

� � 从 A12晶体缺陷像的特征和分布,可以推测出晶

体的生长过程。晶体的生长可以分为三个阶段:在晶

体生长的第一阶段, 籽晶沿着( 001)面生长, 生长速度

比较快, ( 001)面存在较多的缺陷, 结晶完整程度较低。

这一阶段在籽晶表面形成了大量的位错源; 在晶体生

长的第二阶段, 晶体从( 001)面开始向( 001)面生长。

这一阶段生长条件相对比较稳定, 在第一阶段形成的

位错在此阶段继续呈直线状生长, 没有新的位错源出

现;在晶体生长的第三阶段,出现了与生长晶面平行的

生长带,在图 1中分别标记为 P1 , P2 , P3 和 P4。经计

算,生长带 P1 和 P3 平行于( 110) , P 2 平行于( 1 �10) ,

P4 平行于( 100)。生长带的出现表明生长条件出现了

波动。

� � 单位体积中所包含位错线的长度定义为位错的密

度。经计算, A12合成金刚石晶体中位错的密度为4 �
106cm- 2。由于不同 Bur gers矢量的位错在不同衍射

矢量下会出现消像, 因此位错密度的计算存在一定的

误差,上述计算值只是一个估算值。

� � 晶体A 12的缺陷主要为位错和生长带。位错主
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图 1 � 合成金刚石 A12部分衍射斑点放大像 � ( a) g= 311; ( b ) g= 220; ( c) g= 113; ( d) g= 2 �24

Fig. 1 � S om e magnified diff ract ion topographs of synth et ic diam ond A12

( a) g= 311; ( b) g= 220; ( c) g= 113; ( d) g= 2 �24

要起源于籽晶表面, 因此,籽晶表面存在的缺陷是合成

金刚石晶体内形成位错的主要原因。通过减少籽晶表

面的缺陷,能够有效地降低合成金刚石晶体中位错的

密度。生长带的形成主要是由于生长条件的波动引

起,通过提高晶体生长过程中生长条件的稳定性, 可以

减少生长带的形成, 提高合成金刚石晶体的完整性。

3 � 结论

� � ( 1) 合成金刚石晶体 A12 中的籽晶位于晶体的

( 001)面的中心,在晶核周围存在着大量的位错线, 位

错线起源于晶体中籽晶表面, 终止于晶体的表面。位

错主要沿�110�方向生长。位错密度为 4 � 106 cm- 2。

� � ( 2) 在晶体 A12中观察到多个晶体生长带。大部

分生长带平行于{ 110} ,部分生长带平行于{ 100}。

� � ( 3) 根据晶体内部缺陷的特征,分析得出晶体的

生长可以分为三个阶段: 第一阶段晶核沿 ( 001)面生

长;第二阶段晶体从( 001)向( 001)面生长;第三阶段晶

体主要沿( 110) , ( 1 �10)方向生长。

� � ( 4) 晶体 A12的晶体缺陷主要由两个原因引起:

一是籽晶表面的缺陷形成了生长晶体中的位错源; 二

是生长条件波动形成了生长带。为了减少晶体中缺陷

的密度,通过减少籽晶表面的缺陷,保持生长条件的稳

定,能够有效地降低合成金刚石晶体中缺陷的密度,提

高合成金刚石晶体的完整性。
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