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泡生法蓝宝石晶体生长工艺的探讨
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摘　要：为了研究工艺参数对泡生法蓝宝石晶体生长过程及其晶体质量的影响，在自行研制的泡生法蓝宝
石晶体生长炉上进行了试验．调整籽晶热交换器水流量及进水温度，并在等径生长期间采用不同的维持功率
下降速度，结果表明：热交换器冷却强度对引晶及放肩阶段晶体生长有显著影响，并逐步减弱；维持功率下降

速度直接影响等径生长阶段的晶体生长速度和晶体质量，下降太快将导致晶体缺陷密度增加，严重时形成多

晶．在晶体生长过程中，合理调节籽晶热交换器的冷却强度，谨慎操控维持功率下降速度是蓝宝石单晶生长
成败的关键．
关键词：泡生法；蓝宝石单晶；水冷热交换器；维持功率

中图分类号：ＴＢ３２１ 文献标志码：Ａ 文章编号：０３６７－６２３４（２０１１）０３－０１４５－０４

Ｒｅｓｅａｒｃｈｏｎｔｈｅｓａｐｐｈｉｒｅｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈｔｅｃｈｎｉｑｕｅ
ｂｙｋｙｒｏｐｏｕｌｏｓｍｅｔｈｏｄ

ＬＩＵＬｉｊｕｎ１，ＸＵＪｉａｑｉｎｇ２，ＣＡＩＸｉｎｇｍｉｎ１

（１．ＣｏｌｌｅｇｅｏｆＰｈｙｓｉｃｓａｎｄｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，ＳｈｅｎｚｈｅｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，５１８０６０Ｓｈｅｎｚｈｅｎ，Ｃｈｉｎａ，１１８６１６３４０１＠ｑｑ．ｃｏｍ；
２．ＳｈｅｎｚｈｅｎＫｉｎｇｌａｎｄＬｉｇｈｔｉｎｇＣｏ．Ｌｔｄ．，５１８１０８Ｓｈｅｎｚｈｅｎ，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｆｏｒｓｔｕｄｙｉｎｇｔｈｅｅｆｆｅｃｔｓｏｆｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｎｓａｐｐｈｉｒｅｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈａｎｄｑｕａｌｉｔｙｏｆｔｈｅ
ｓａｐｐｈｉｒｅ，ｓｅｖｅｒａｌｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎｓｏｆｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｃａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓｗｅｒｅｍａｄｅｏｎｓｅｌｆｄｅｖｅｌｏｐｅｄＫｙｒｏｐｏｕｌｏｓｆｕｒｎａｃｅ
ｄｕｒｉｎｇｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｔｈｅａｄｊｕｓｔｍｅｎｔｏｆｆｌｏｗｒａｔｅａｎｄｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｆｃｏｏｌｉｎｇｗａｔｅｒｉｎｔｈｅｒｍａｌｅｘ
ｃｈａｎｇｅｒ，ａｎｄｔｈｅｄｅｓｃｅｎｄｉｎｇｒａｔｅｏｆｍａｉｎｔａｉｎｐｏｗｅｒ．Ｉｔｗａｓｆｏｕｎｄｔｈａｔｔｈｅｃｏｏｌｉｎｇｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｅｒｍａｌｅｘ
ｃｈａｎｇｅｒｉｎｆｌｕｅｎｃｅｓｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈｏｂｖｉｏｕｓｌｙｉｎｔｈｅｓｔａｇｅｏｆｓｅｅｄｉｎｇａｎｄｓｈｏｕｌｄｅｒｅｘｐａｎｄｉｎｇａｎｄｔｈｅｉｎｆｌｕ
ｅｎｃｅｗｅａｋｅｎｓｇｒａｄｕａｌｌｙ，ｗｈｉｌｅｔｈｅｄｅｓｃｅｎｄｉｎｇｒａｔｅｏｆｍａｉｎｔａｉｎｐｏｗｅｒｄｕｒｉｎｇｔｈｅｓｔａｇｅｏｆｉｓｏｄｉａｍｅｔｒｉｃｇｒｏｗｔｈ
ｈａｓａｇｒｅａｔｅｆｆｅｃｔｏｎｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎｒａｔｅａｎｄｔｈｅｑｕａｌｉｔｙｏｆｔｈｅｓａｐｐｈｉｒｅ．Ｔｏｏｆａｓｔｄｅｃｒｅａｓｉｎｇｏｆｍａｉｎｔａｉｎ
ｐｏｗｅｒｗｉｌｌｃａｕｓｅｔｈｅｆａｉｌｕｒｅｏｆｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈ，ｓｏｔｈａｔｔｈｅｐｒｏｐｅｒａｄｊｕｓｔｍｅｎｔｏｆｃｏｏｌｉｎｇｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｅｒ
ｍａｌｅｘｃｈａｎｇｅｒａｎｄｔｈｅｃａｒｅｆｕｌｃｏｎｔｒｏｌｏｆｍａｉｎｔａｉｎｐｏｗｅｒｄｕｒｉｎｇｃｒｙｓｔａｌｇｒｏｗｔｈａｒｅｔｈｅｔｗｏｉｍｐｏｒｔａｎｔｆａｃｔｏｒｓｆｏｒ
ｓｕｃｃｅｓｓｆｕｌｌｙｐｒｏｄｕｃｉｎｇｓａｐｐｈｉｒｅｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：Ｋｙｒｏｐｏｕｌｏｓｍｅｔｈｏｄ；ｓａｐｐｈｉｒｅｍｏｎｏｃｒｙｓｔａｌ；ｗａｔｅｒｃｏｏｌｅｄｔｈｅｒｍａｌｅｘｃｈａｎｇｅｒ；ｍａｉｎｔａｉｎｐｏｗｅｒ

收稿日期：２０１０－０１－２５．
作者简介：刘丽君（１９６２—），女，硕士，讲师．

　　α－Ａｌ２Ｏ３单晶（俗称蓝宝石）具有与ＬＥＤ发
光半导体氮化镓相似的晶体结构，其相对较低的

制备成本及优良的加工性能使其成为当前 ＬＥＤ
芯片制造时用量最大的衬底材料．蓝宝石晶体的
制备方法很多，泡生法具有工艺稳定性好、缺陷密

度低、制备大尺寸晶体潜力大的特点，成为生产

ＬＥＤ衬底级蓝宝石单晶的首选方案．

俄罗斯ＤｅｍｉｎａＳ．Ｅ等［１－２］在２００６年应用计
算机辅助设计进行泡生法蓝宝石晶体生长设备及

工艺的研究，并通过在晶体生长过程中终止生长

取出晶体观察生长前沿形态的方法进行实验验

证，得出了与模拟设计几乎完全吻合的结果，对研

究泡生法蓝宝石晶体生长设备与工艺提供了科学

的思维方法和依据．而乌克兰Ｐｒｙｒｏｄａ工程有限公
司（ＰｒｙｒｏｄａＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＬｔｄ）则无疑是商业化量产
泡生法晶体生长设备的先驱．在工艺方面，美国的
卢比肯公司早在２００９年就已经掌握泡生法生长



２００ｋｇ巨型蓝宝石单晶的技术［３］．
相比之下，我国在该领域较为落后．哈工大奥

瑞德光电技术有限公司在引进俄罗斯泡生炉设备

的基础上进行了多年的自主改造，对晶体生长工

艺进行了较全面的探讨［４－７］，泡生３０ｋｇ级蓝宝
石单晶技术处于国内领先水平，但目前未见其商

业化设备生产，晶体生长的核心技术也处于保密

状态，浙江巨化等其他几家单位［８－９］几年前曾经

进行过尝试，但未见后续进展．
为缩小我国在该研究领域与国际先进水平的

差距，本单位自行研发了泡生法蓝宝石晶体生长

炉，并对晶体生长过程中工艺参数变化对晶体生

长及质量的影响进行了探讨．

１　试　验
１１　试验条件

自行研发的泡生法晶体生长炉坩埚理论装料

量３０ｋｇ，设备由电源系统、真空系统、水冷系统、
热场系统、惰性气体保护系统、控制系统构成，核

心是炉体热场系统．
炉体热场的设计思想是使炉膛内温度分布在

轴线上呈现上低下高、在径向呈现内低外高的状

态：① 发热体采用钨材料，编织成发热量上低下
高的笼体结构；② 保温材料则在厚度和结构上保
障炉膛内下部和周边的保温，而上部相对开放；③
位于轴心的坩埚支撑杆向下导热尤其是上部水冷

籽晶杆热交换器向上导热则是保障轴心温度相对

较低的关键．
自行研发的蓝宝石晶体生长炉热场结构如图

１所示．

!"#$

%&'

()*+

,'

-'

!".

/012

/03-4

3-

图１　泡生法晶体炉炉体结构

１２　方法
采用纯度为９９９９９％的高纯α－Ａｌ２Ｏ３预烧

结原料，密堆于钨坩埚内，再将坩埚置于泡生炉内

将原料加热熔化．
原料完全熔化后，调节炉温使坩埚内熔体上

表面中心温度接近凝固温度２０５０℃，保温一段

时间，待熔体内各处温度分布趋于稳定后，下降水

冷籽晶杆热交换器，使籽晶下端与熔体上表面中

心接触（俗称引晶），籽晶局部熔化并与熔体润

湿，在籽晶杆内循环冷却水的作用下，籽晶端部的

熔体以籽晶为核心在轴向向下生长的同时在径向

快速向四周生长（扩肩），为了使晶体尽快在径向

扩展及调节同心度，扩肩阶段需要适当旋转和向

上提拉籽晶杆．
由于凝固体积收缩，晶体在径向扩肩接近坩

埚壁时因缺乏熔体补充而在坩埚内壁与晶体之间

形成一个环状缝隙，缝隙在１０ｍｍ左右．此后晶
体则向下进入等径生长阶段，此阶段一般无需旋

转和提拉晶体，晶体“泡”在熔体内自上而下静态

生长．
晶体生长过程从引晶—扩肩—等径生长—收

尾，直到熔体消耗完毕，形成单晶．

２　最佳工艺条件的选择
一套设计合理、制作合格的泡生炉必须有合

理的操作工艺才能保证生长出合格的蓝宝石晶

体．对于既定的设备条件，泡生法晶体生长可调的
工艺因素包括：① 水冷籽晶热交换器水流量及初
始水温；② 加热器功率（其直接影响坩埚壁动态
温度分布）．
２１　籽晶杆热交换器水流量及水温的影响

水冷籽晶热交换器由双层不锈钢水冷管、钼

质籽晶夹持器及籽晶共同构成，如图２所示，籽晶
夹持器起到固定籽晶、传导热量、缓冲籽晶和冷却

水之间高低温差的作用．
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图２　水冷籽晶热交换器

　　试验采用变频器调节水泵电机转速达到调节
水流量的目的，水压变化范围为０８～２０ＭＰａ．
水温调节则是采用专用冷水机来实现，调节范围

为２０～３０℃，通过晶体增重速度比较热交换器水
流量及水温对晶体生长的影响．
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试验发现：

１）其他条件不变，对特定的水流量及水温，
晶体生长初期增量最快；

２）增大水流量或降低进水温度，晶体在同一
径向位置处的生长速度加快；

３）在放肩结束后，即使是较高的水流量或较
低的水温，如果不辅以加热功率（维持功率）下

降，晶体生长速度都变得非常缓慢；

４）一定的水温下降与一定的水流量增加等
效；

实际操作中，在引晶扩肩阶段采用先逐步加

大水压（１０～１８ＭＰａ）以增加冷却水流量再逐
步降低水温（３０～２２℃）的方法更有利于保持比
较平稳的晶体生长．
２２．加热器功率的影响

实际上，晶体的持续性生长单靠加大籽晶杆

热交换器冷却效率是远远不够的（过低的温度可

能反而会导致晶体中产生热应力使晶体易于开

裂［７］），还需同时调节炉子的加热功率，使坩埚壁

温度分布与晶体在轴向向下生长的速度相适应．
为便于分析，需要确定以下几个前提条件．
１）当坩埚内高纯Ａｌ２Ｏ３原料完全熔化后，发

热体维持加热热能Ｑｉｎ与炉体散发热能 Ｑｏｕｔ对坩
埚内熔体温度的影响如下：

Ｑｉｎ ＞Ｑｏｕｔ，熔体温度上升；
Ｑｉｎ ＝Ｑｏｕｔ，熔体温度保持不变；
Ｑｉｎ ＜Ｑｏｕｔ，熔体温度下降．

晶体生长期间，调节发热体维持功率将改变

坩埚内熔体的平衡温度，熔体通过坩埚壁获得热

能而温度上升或失去热能而温度下降；

２）因炉体结构及高温所限，试验炉仅设置上
下２点测温，坩埚所处的炉膛内温度在高度方向
上为上低下高，可简化为线性分布，如图３（ｂ）中
ｔ凝固 右侧第一条直线；
３）蓝宝石晶体导热性极佳，而为了确保单晶

生长及减少晶体缺陷，一般控制晶体生长过程极

其缓慢，仅为几ｍｍ／ｈ数量级，参考相关资料［１０］，

可以得出已结晶晶体内轴向温度随时间的变化如

图３（ｂ）中ｔ籽晶 与ｔ凝固 之间的一组曲线所示；
４）籽晶通过钼质夹持器与耐热不锈钢水冷

管连接，晶体生长时内部热量通过籽晶及夹持器

以顺序传导方式传导给水冷管并由流水带走，在

相关分析时可视籽晶下端温度ｔ籽晶 为恒温；
图３为根据以上试验条件并参考文献［１－

２］分析得出的坩埚内晶体生长时固 －液界面随
时间下移曲线（图３（ａ））和坩埚内轴线上晶体、
熔体不同时间的温度分布（图３（ｂ））．图３（ｂ）中
ｔ凝固 线右侧的一组直线是晶体在不同生长阶段对
应剩余熔体在轴线上的温度分布，晶体向下生长，

需同步降低加热器的维持功率使剩余熔体在轴线

上的温度分布线左移，从而使晶体得以持续生长，

直至熔体完全消耗完毕．
图４为晶体生长期间发热体维持功率变化对

温度场分布及其液－固界面形态的影响．
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（ａ）固－液界面随时间下移及晶体生长　　　　　（ｂ）坩埚轴线上晶体、熔体温度变化

图３　晶体生长与坩埚轴线上温度随时间的变化
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（ａ）坩埚降温速度与晶体生长同步　（ｂ）坩埚降温速度滞后于晶体生长速度　（ｃ）坩埚降温速度快于晶体生长速度

图４　发热体维持功率对晶体生长过程中液－固界面的影响
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　　由图４可知：
ａ）维持功率下降速度与晶体生长速度相适

应，坩埚壁ｔ凝固 随固－液界面线同步下移，是最为
合理的降温速度；

ｂ）维持功率下降速度滞后于晶体生长速度，
考虑到熔体内存在的对流，晶体在这种状态下不

能持续性生长，最终将趋于停止；

ｃ）维持功率下降速度超前于晶体生长速度，
严重时径向温度分布内低外高的状态被彻底颠

覆，有可能导致单晶生长的失败．
图５为不同时刻熔体内径向温度分布，由于

维持功率下降速度快于晶体生长速度，ｔ１时中心
低边缘高的温度分布经ｔ２到ｔ３时已经演变为中心
高边缘低的温度分布，熔体内热对流方向也发生

了逆转，初晶的“类锥形”形态将发生改变，根据

生长动力与过冷度的关系：

ΔＧ＝（－Ｈ／ｔＬ－Ｓ）×ｔ．
　　晶体生长初期的固－液界面在向下推进过程
中，离中心轴越远（或者说离坩埚壁越近），生长

动力越大，生长速度越快，“类锥形”结晶前沿将

逐步演变成倒扣的“碟形”甚至“碗形”结晶前沿．
在这种温度场分布模式下，热量由原来主要

通过籽晶杆热交换器导出转变为主要通过坩埚壁

导出，坩埚壁自发形核倾向增大，而一旦达到自发

形核的条件，则会从坩埚壁大量自发形核生长，原

来从上部外加籽晶核心开始顺序向下的单晶生长

模式转化为从坩埚壁向中心熔体多晶生长模式，

从而导致单晶生长的彻底失败．
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图５　维持功率下降过快（冷轴心演变为热轴心）示意图

３　结　论
１）泡生法晶体生长炉的设计关键就是通过

发热体、保温材料及籽晶热交换器三要素实现炉

内轴线方向上低下高、径向内低外高的温度分布

模式；

２）在引晶放肩阶段，通过先逐步加大籽晶热
交换器冷却水流量再降低冷却水温度，可以提供

晶体持续生长的动力，但这种作用随晶体的长大

而渐渐下降，达到等径生长时必须辅以维持功率

下降才能使晶体持续生长；

３）在等径生长阶段要谨慎调节维持功率的
下降速度，使维持功率下降速度与晶体生长速度

相适应，太快容易使凸界面生长演化为凹界面生

长，严重时形成多晶．
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