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摘 要

利用神舟 号飞船
一

上的多样品空间晶体炉制备出 材料 所设计的石英

安瓶使用氧化铝棉毡和特殊设计制造的氮化硼柑锅进行减震
,

经受住了严峻的力学环境的考

验
,

完成了材料的空间生长实验
,

达到了空间生长材料的初步要求 对空间生长的

晶体进行了 射线能谱分析和 射线衍射分析
,

发现空间生长的 是多晶结构 对

未获得 单晶的原因进行了分析
,

发现空间晶体炉温度的波动和提供能量的不足是

导致生成 多晶结构的主要原因 由于在晶体生长的初始阶段晶体炉提供的能量不

足
,

使 单晶部分未能熔化
,

从而导致 材料的生长在没有籽晶的情况下进行

关键词 神舟 号飞船 微重力 稀磁半导体

引言

一

族基稀磁半导体是一种新型的半导体材料
,

兼具磁性材料和半导体材料的特性
,

在微电子和光电子领域具有广泛的潜在应用前景
,

越来越引起人们的重视 卜 在
一

族半导体中
,

是一种重要的材料
,

基材料在低阂值电压激光二极管 陈同
、

高量子效率光探测器
、

高频率器件 ,
、

光学和输运特性可裁剪的超晶格 和高效

率的热光伏特电池 等方面得到了重要应用 因此
,

对 基稀磁半导体的研究
,

可

以把磁性和 的优良特性相结合
,

寻找出性能更好
、

用途更广的材料体系

在重力环境中
,

在 中的浓度分布不均匀
,

容易生成多相结构
,

因而很难制

备 稀磁半导体的体单晶 目前
,

在重力环境中只能采用离子注入和分子束外延

等方法制备稀磁半导体单晶薄膜 在微重力环境中
,

在 中的浓度分布会更加均

匀
,

从而使制备 磁性半导体的体单晶成为可能

在返回式卫星 ‘ 和神舟 号
一

飞船上曾制备了 材料
,

积累了一定的

经验 鉴于 的熔点与 很接近
,

同时在学术上也具有重要意义
,

因此选择

作为
一

的参试样品 这样不仅充分利用了空间生长的机会
,

同时又具有很好

的连贯性和系统性 对于材料的生长参数
,

如生长温度
、

安瓶尺寸和生长速率等
,

只需做

少量修正

国家载人航天工程
,

国家自然科学基金项 目 和国家重点基础研究专项经费 共同资助
一 一

收到原稿
, 一 一

收到修定稿
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本文介绍了
一

上 稀磁半导体材料的制备
,

并用 射线能谱和 射线衍

射等方法分析了 的特性

的空间生长

在多样品空间晶体炉中进行制备 多样品空间晶体炉依靠自动控制来完成

种材料的制备
,

为了实现材料在空间的连续生长
,

在多样品空间晶体炉中预先储存 个

安瓶 稀磁半导体单晶的空间生长能否成功就首先取决于石英安瓶结构的合理与否
,

所以

对安瓶的设计是材料制备研究的主要前期工作

安瓶结构设计

安瓶设计的主要硬性指标是它的外形尺寸 合适的外形尺寸可以确保安瓶与其储存

舱精密配合
,

使之具有良好的抗震性能 所有 个安瓶的外形尺寸相同
,

其长度为 士

,

其粗管的外径为 士 其次
,

要按照
一

上的具体情况在一定的范

围内确定安瓶的最优化重量
,

最终的安瓶重量是 士

因为空间不存在重力
,

在空间生长单晶和在地面生长单晶有很大的不同
,

如熔体在空

间的形状
、

传热和传质方式等
,

所以对安瓶的设计要考虑空间实验的特点 另外
,

飞船的

发射和回收舱的着陆都会伴随强烈的震动
,

单晶的空间生长就必须克服这些破坏性的震

动 安瓶内部构设计的关键技术和相应的考虑如下

安瓶管和石英零件用德国进 口的高纯石英管加工
,

增祸为气相热解法生长的高纯

安瓶内部结构的抗震措施之一是使用氧化铝棉毡缓冲材料
,

另外氧化铝棉毡还可

以吸收热膨胀的应力冲击
,

使安瓶不致破裂

安瓶在真空下密封 特别要确保密封质量
,

否则一旦出现微漏就会使安瓶在加热

时发生爆炸

所有的安瓶零部件都要经过严格的清洁处理
,

包括去油
、

腐蚀
、

清洗和烘烤等 特

别注意要去除易气化物质
,

否则易气化物在高温下气化会导致安瓶爆炸 缓冲材料氧化铝

棉毡具有粘合剂
,

为防止气化
,

在大气中对氧化铝棉毡作长时间高温处理
,

去除豁合剂

石英管内径不可能完全一致
,

而一旦装盛晶体的 钳祸与石英管内径有一点松

动
,

二者的碰撞就会导致安瓶破裂 所以
,

使用壁厚 以上的 增锅
,

并将增塌的

外径研磨至与石英管内径形成滑动配合 但壁厚的 柑祸会阻止热量的传递
,

为减少增

塌壁的热阻
,

在机床上研磨增竭中部的外径
,

使增竭中部的壁厚减薄至

飞行实验最终技术状态的确定

在
一

上生长 稀磁半导体的安瓶结构与
一

上生长 的安瓶结构

基本相同 所不同的是
, 一

上的参试锭料不是一根完整的 单晶
,

而是由一段长

作为籽晶的 单晶 沪 和一段长 的 一 二 ,

多晶材料

, 组成
,

其中 二 一

的熔点略高于
,

为确保 单晶和 多晶能够同时熔化
,

又

能保留部分 单晶不容化
,

作为籽晶
,

进行了反复的地面模拟试验
,

并最终确定了在

空间生长 的工艺条件 在生长过程中对炉丝的温度进行监测
,

因为炉丝温度比
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安瓶温度约高
“ ,

所以设置的生长温度为

空间生长结果及分析

晶体的空间生长过程

在
一

上
,

的生长历时 所设计的石英安瓶承受住了载人飞船发射时

的剧烈震动
,

安瓶外形完好无损
,

并且内部仍然维持了较高的真空度 见图

图 完成空间生长实验后回收的 安瓶

打开安瓶后发现 单晶全部没有熔化
,

与 多晶锭料完全分开
,

表明

的空间生长是在没有籽晶的情况下进行的 整个 锭料的表面显示出

熔化的特征
,

这说明 多晶锭料已经熔化 将空间生长的 锭料表面用细

砂纸打毛
,

用肉眼就可以判断出空间生长的 晶锭仍然是多晶

空间生长的温度曲线和样品位置曲线如图 所示 图中的 一 段为升

炉温的过程
,

一罗 段是锭料熔化的过程 从图中的实测温度曲线可见
,

在 一 段

一

多工位炉 工位工作曲线 温度
、

提拉长度
、

加热脉宽占空比

次
岌
妇
侧
祖
喊
留
菜
段

昌
。。

、、

侧
平
翔
骥

岌
嘟
祖
侧
明 一

温度曲线

入 尸 卜厂 、 一
、厂 气、厂一、 件了 了

’

加热脉宽占空比

飞

吧
一 一 , 一、 ,

一

图
、

空间生长的工作曲线
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温度并没有保持在预设的
,

而出现了较大的温度有波动
,

未能稳定的维持在

空间晶体炉温度的波动产生了两种结果 产生了多次快速降温过程
,

而且降温的时间

长
,

降温的幅度也很大 产生了多次低于预定温度的过程
,

这对单晶的生长产生极其

不利的影响 温度的波动使 单晶完全没有熔化
,

籽晶和 多晶锭料分离
,

从而使 晶体的生长是在没有籽晶的情况下进行的 图 中的功耗曲线也反映了

这种波动
,

总功率的不足使 单晶未能熔化 因此
,

总能量的不足和炉温的大幅度波

动及快速降温是未获得单晶的主要原因

一

多工位炉 工位功耗曲线 飞行件

一

广 飞习储飞 了

︵

沐﹄。邑。

八日山

图
·

空间晶体炉的功耗曲线

空间生长 江 晶体的显微特征

将空间生长的 晶棒切片
,

并用 号金刚砂研磨 把晶片清洗干净后
,

在显

微镜下进行晶相观测 见图
,

发现切片内有直径为
一 一。 的气孔

,

但数量不多

从图 也可看出
,

晶锭仍然是多晶 晶体中的 和 均为挥发性

元素
,

它们的平衡蒸汽压都很低
,

但由于熔体在微重力条件下没有重量
,

不存在静压力
,

所以压力很低的蒸汽也可以在熔体中形成气泡 由于气泡的内壁圆滑
,

说明在
一

内具

有很好的微重力环境

图 空间生长 晶体的 个典型切片的晶相显微照片
卜
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空间生长 晶体的 射线能谱分析

对空间生长的 晶体的一个典型切片进行抛光清洗后
,

用扫描电镜进行 射

线能谱分析
,

测试是沿两个相互垂直的直径方向进行的
,

分析结果如图 和图 所示

图中显示了 晶体的晶相和测量线在晶片中的位置
,

以及
、

和 沿测量

线的组份分布 并对晶片上的某些点进行了定量分析
,

分析数据列在图的左侧 沿测

量线的组份分布和某些点的定量分析数据显示
,

晶体中的 分布非常不均匀 这是因为

加 晶锭是多晶的原因

图 晶片 中
、

和 沿测量线 的组份分布
, ,

图 晶片 中
、

和 沿测量线 的组份分布
, ,
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空间生长 江 晶体的 射线衍射分析

对空间生长的 晶锭的典型切片进行抛光清洗后
,

进行 射线衍射分析
,

其

中一个典型切片的分析结果如图 所示 从图 可看出
,

空间生长的 样品是多

晶结构
,

图中除了有闪锌矿的 的衍射峰外还有六角的 的衍射峰 在各个切片

的衍射谱中
,

各晶相的相同衍射峰位的峰强各不相同
,

这是由于晶体自发结晶和晶体炉温

度波动的原因

︵臼工︶荟
︵书巴锡︵召。︶国

︵。哭︶‘︵口。︶层

︵它。︶川叻
月门川川川日

月,刁,

︸

工之扮﹁的。祠﹁

八

、飞月尹了口、气

了

图 空间生长 的 射线衍射谱
·

卜

结论

所设计的安瓶和多样品空间晶体炉的配合很好
,

装有大直径 的安瓶经历了

严峻的力学环境的考验
,

完成了材料的空间生长实验
,

达到了空间生长材料的初步要求

但由于空间晶体炉温度的波动
,

导致在晶体生长初始阶段晶体炉提供的热量不足
,

使

单晶部分没能熔化
,

的空间生长在没有籽晶的情况下进行
,

最终没有获得空间

生长的 单晶 射线能谱和 射线衍射的结果证实空间生长的 样品

是多晶
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