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Введение

В настоящее время монокристаллы являются перспек-

тивным функциональным материалом, широко использу-

емым в различных областях науки и техники. Одна из

проблем, с которой сталкивается промышленность, —

это обработка монокристаллов. Такая проблема воз-

никает в связи с высокой или низкой твердостью,

хрупкостью или дефицитностью различных материалов.

С одной стороны, эту проблему решает предложенный

А.В. Степановым способ выращивания непосредственно

из расплава монокристаллов с заданным поперечным

сечением или профилем (профилированных кристал-

лов) [1]. Форма профиля в способе Степанова задается

при помощи формообразователя, создающего жидкий

мениск расплава. С другой стороны, кристаллическим

веществам присуща способность самоогранения, являю-

щаяся проявлением анизотропии свободной поверхност-

ной энергии (АСПЭ).

Если формой мениска, задаваемой формообразовате-

лем, и тепловыми условиями мы можем управлять, то

АСПЭ, как фундаментальное свойство твердого тела,

определяется его кристаллической структурой. В свя-

зи с этим на боковой поверхности профилированного

кристалла проявляются визуально различимые плоские

грани и другие морфологические особенности, ранее

описанные на качественном уровне [2–6]. Проявление

АСПЭ при выращивании кристаллов способом Степа-

нова может играть как положительную роль, напри-

мер, при выращивании плоских лент с атомно-гладкой

поверхностью, так и отрицательную — отклонение от

цилиндричности при выращивании кристаллов криволи-

нейного профиля (стержни, трубы). В связи с этим вновь

возникает необходимость в дополнительной обработ-

ке монокристаллов криволинейного профиля, которая

в ряде случаев оказывается процессом невозможным

или дорогостоящим. Например, монокристаллы сапфи-

ра обладают высокой твердостью и плохо поддаются

механической обработке, а монокристаллы фторидов,

часто используемых для оптических приборов, обладают

весьма совершенной спайностью в связи с чем могут

разрушаться при механическом воздействии.

Таким образом, детальное изучение боковой поверх-

ности монокристаллов криволинейного профиля на ко-

личественном уровне прежде всего является актуальной

практической проблемой. В то же время, АСПЭ как

физическое явление в настоящее время изучена явно

недостаточно, так как экспериментальное изучение явля-

ется весьма трудоемким процессом, а расчеты зачастую

противоречат результатам эксперимента [7–27]. В свя-

зи с этим изучение морфологии боковой поверхности

профилированных кристаллов может дать существен-

ный вклад в решение этой фундаментальной научной

проблемы.

В настоящей работе объектом изучения стали цилин-

дрические монокристаллы сапфира, выращенные спосо-

бом Степанова. Сапфир (лейкосапфир) — современный

функциональный материал с уникальными механически-

ми, химическими и оптическими свойствами, нашедший

широкое применение в различных отраслях промышлен-

ности. Особенно широко применяются монокристаллы

сапфира.

Сложность изготовления деталей из монокристал-

лического сапфира, как уже говорилось ранее, связа-

на с его высокой твердостью. Проявление граней на

монокристаллах сапфира отмечалось неоднократно, но

наиболее полно изучено огранение профилированных

монокристаллических стержней сапфира, выращенных

способом Степанова [3]. Изучение проводилось на каче-

ственном уровне методом фотогониографии, применяв-

шимся ранее для монокристаллов германия и антимони-

да индия [4,5,6]. В [3] показана принципиальная возмож-

ность изучения прозрачных кристаллов этим методом

и установлен ряд граней, проявляющихся на боковой

поверхности кристаллов сапфира. Наиболее сильно раз-

виты грани пинакоида (c), структурного ромбоэдра (r)
и призмы (a) и выявлено характерное соотношение

их ширины как hc : hr : ha = 8 : 4 : 1. Установлено также,
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что грани c и a , как правило, имеют переходные

области ступенчатого строения, тогда как у грани r
таких областей не наблюдается.

В настоящей работе приведены результаты системати-

ческого исследования боковой поверхности кристаллов

трех наиболее важных ориентаций сапфира, позволя-

ющие получить полное представление об огранении

кристаллов сапфира, дать рекомендации по выбору

оптимальных направлений выращивания и расширить

представления о проявлении АСПЭ сапфира в условиях

выращивания профилированных кристаллов.

Исследование боковой поверхности
цилиндрических кристаллов сапфира
методом видеогониографии

Видеогониограф— оптический прибор с цифровой ре-

гистрацией, предназначенный для изучения морфологии

боковой поверхности профилированных кристаллов на

количественном уровне. Прототипом для него послужил

разработанный ранее фотогониограф [3]. Схематическое
изображение действующего лабораторного макета ви-

деогониографа, разработанного в лаборатории Физики

профилированных кристаллов ФТИ им. А.Ф. Иоффе,

приведено на рис. 1. Видеогониограф выставляется в

горизонте при помощи пузырькового уровня 1. Па-

раллельный пучок света 2 выходит из осветителя 3,

падает на вращающийся при помощи электродвигателя 4

кристалл 5. Скорость вращения кристалла регулируется

редуктором 6. Отражения регистрируются цифровой ви-

деокамерой 7. Математическая обработка полученного

видеосигнала позволяет построить полную видеограм-

му, т. е. непрерывную развертку изображения боковой

поверхности кристалла.

1
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7

5
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4

Рис. 1. Схематическое изображение конструкции действую-

щего лабораторного макета видеогониографа.

a[11  0]2 m[10  0]1

a b c

c[0001]

Рис. 2. Пиктограммы ориентаций кристаллов сапфира, вы-

ращенных для исследования морфологии боковой поверхно-

сти: a — ориентация c [0001]; b — ориентация a [112̄20];
c — ориентация m [101̄].

Величина сигнала, усредненного по высоте видеограм-

мы в каждом вертикальном столбике пикселей, является

количественной характеристикой интенсивности отраже-

ния под заданным углом. Интенсивность отраженного

сигнала зависит как от отражающей способности по-

верхности, так и от ее кривизны, причем наибольший

уровень сигнала будет иметь место при отражении от

плоских зеркальных граней. Угловая зависимость интен-

сивности содержит полную информацию о морфологии

боковой поверхности в пределах высоты видеограммы.

Видеокамера, фиксирующая отраженный от боковой

поверхности монокристалла сигнал, установлена на сто-

лике, имеющем возможность перемещаться по вертика-

ли. Такое решение дает возможность изучать изменение

морфологии боковой поверхности монокристалла по

его длине и отслеживать влияние изменений условий

выращивания.

Напомним, что сапфир относится к гексагональному

подклассу тригонального класса симметрии, в кото-

ром возможны следующие простые формы: пинакоид

c {0001} перпендикулярный оптической оси, гексаго-

нальные призмы a {112̄0} и m {101̄0}, группа дигек-

сагональных призм {hki0}, группа ромбоэдров {h0h̄l},
группа гексагональных дипирамид {hh2hl}. Для того

чтобы изучить проявление всех перечисленных про-

стых форм на боковой поверхности цилиндрических

кристаллов, необходимо исследовать кристаллы как ми-

нимум трех направлений выращивания c [0001], a [112̄0]
и m [101̄0] (рис. 2).
Монокристаллы сапфира этих ориентаций были выра-

щены способом Степанова в виде стрежней диаметром

8mm. Лазерная ориентация затравочного кристалла в

ростовой камере позволила выдержать заданное направ-

ление выращивания с точностью ∼ 3−5′. Кристаллы вы-

ращивались в стандартной осесимметричной тепловой

зоне с цилиндрическим графитовым нагревателем со

скоростью 0.5−1.2mm/min в атмосфере аргона с мак-
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Таблица 1. Простые формы, выявленные на боковой поверхности цилиндрических монокристаллов сапфира ориентации a
методом видеогониографии

Обозначение c − − − − q R − − −

φc
◦ 0 12.6 16 21.6 29.4 32.2 38.2 42 44.6 49.8

Обозначение − − r − S α t − m D
φc,

◦ 51.6 57 57.6 68.4 72.4 75.8 81 87.2 90 95.6

Обозначение p − S r − − − R − −
φc,

◦ 97.2 103 107.6 122.4 128.4 130.2 131.6 141.8 155.8 162.4

Обозначение −
φc,

◦ 168.8
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Рис. 3. Видеограмма и ее график относительной интенсивности отражения для кристалла сапфира ориентации a .

симально возможной выдержкой постоянства условий

роста.

Рассмотрим далее результаты изучения морфологии

боковой поверхности монокристаллических стержней

сапфира различной ориентации, выращенных способом

Степанова.

Ориентация a[112̄0]

На рис. 3 приведена видеограмма участка боковой

поверхности цилиндрического монокристалла сапфира

ориентации a высотой 8mm и построенный по ней гра-

фик относительной интенсивности отражения. На гра-

фике по оси ординат отложено значение интенсивности

отражения от боковой поверхности в относительных

единицах, по оси абсцисс дан угол φc , откладывае-

мый в данном случае от грани пинакоида c{0001}
(одна из граней, используемая нами в роли реперной).
На графике также отмечен уровень шума (5−7 единиц

относительной интенсивности отражения). Хорошо вид-

но, что уровень шума в сравнении с интенсивностью

пиков на графике незначителен, поэтому фактически

все пики являются значимыми и отражают особенности

морфологии боковой поверхности цилиндрических мо-

нокристаллов сапфира.

Благодаря тому, что метод видеогониографии являет-

ся количественным методом и позволяет получить гра-

фик относительной интенсивности отражения, появляет-

ся возможность не только сравнить морфологию кри-

сталлов различной ориентации, но и детально изучить

эволюцию морфологии поверхности одного кристалла

в процессе роста (по высоте). Такое изучение дает

возможность оценить стабильность ростового процесса

и сделать выводы о том, насколько стабильно кристалл

данной ориентации держит заданный профиль. На рис. 4

приведены графики относительной интенсивности от-

ражения для нескольких уровней по длине кристалла

сапфира ориентации a . На графиках также отмечены

грани, имеющие общепринятые буквенные обозначения.

Графики, приведенные на рис. 4, хорошо иллюстри-

руют, что морфология боковой поверхности цилиндри-

ческого монокристалла сапфира ориентации a весьма

стабильна по высоте. На всех трех графиках прослежи-

ваются максимумы, соответствующие одним и тем же

граням, а их высота меняется незначительно (в пределах

значений уровня шума).

Рис. 3 и 4 хорошо иллюстрируют, что наиболее ярко

выраженными являются зеркальные грани пинакоида c
и ромбоэдра r , что согласуется с визуальными наблюде-

ниями.

Необходимо отметить, что соотношение размеров гра-

ней c к r на кристалле (измеренное под микроскопом)
2 : 1−2.5 : 1 совпадает с отношением ширины рефлексов

на видеограмме (белых полос) и с отношением ширины

10 Журнал технической физики, 2018, том 88, вып. 6
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Рис. 4. Сравнение особенностей морфологии боковой поверхности цилиндрического монокристалла сапфира ориентации a на

нескольких уровнях по длине кристалла.

пиков этих граней на графике интенсивности (на уровне

полувысоты пика). Данное наблюдение совпадает также

с соотношением, установленным ранее в работе [3].
Форма пиков c и r различна, что связано с мор-

фологией этих граней. Микроскопическое наблюдение

показывает, что в случае грани c переход к округлой по-

верхности происходит плавно путем сгущения ступеней,

что проявляется на графике интенсивности в виде пье-

дестала у основания пика. У грани r такого пьедестала

не наблюдается, но и на кристалле переход от плоской

грани к округлой части происходит резко с четким

ребром между гранной и округлой поверхностями.

На боковой поверхности монокристаллов сапфира

данной ориентации методом видеогониографии выявле-

но большое количество второстепенных граней ромбо-

эдров, намного превышающее количество граней, вы-

являемых методом фотогониографии. Полный перечень

граней, выявленных нами в ходе видеогониографическо-

го изучения морфологии боковой поверхности монокри-

сталлических стержней сапфира ориентации a , приведен
в табл. 1.

На кристаллах ориентации a выявлена 31 грань, из

них 20 ранее не описывалось в огранении боковой

поверхности цилиндрических монокристаллов сапфира.

Из графиков рис. 3 и 4 видно, что интенсивность

двух пиков одной простой формы r различна, что

свидетельствует о наличии небольшой остаточной ра-

зориентации кристалла. Об этом свидетельствует также

проявление некоторых параллельных плоскостей как в

виде граней, так и в виде ребер (темные полосы на

видеограмме и минимумы в графике интенсивности).
Такое поведение второстепенных граней отмечалось и

ранее на фотограммах [3].

Ориентация c[0001]

На рис. 5 приведена видеограмма и график относи-

тельной интенсивности отражения от боковой поверх-

ности цилиндрического монокристалла сапфира ориен-

тации c . Так же как и для кристаллов ориентации a ,
все пики на графике интенсивности превосходят уровень

шума и являются значимыми.

Был также проведен анализ особенностей морфологии

боковой поверхности на нескольких уровнях по длине

кристалла. Данные приведены на рис. 6, где также отме-

чены грани, имеющие общеупотребительные символы.

Графики, приведенные на рис. 6, хорошо иллюстри-

руют, что морфология боковой поверхности цилиндри-

ческих монокристаллов ориентации c меняется гораздо

значительнее, чем морфология боковой поверхности

кристаллов ориентации a . Пики от второстепенных

граней имеют существенно различный уровень, а иногда

и различную форму. Это, скорее всего, свидетельствует

о том, что морфология боковой поверхности кристаллов

ориентации c более склонна реагировать на незначи-

тельные изменения в параметрах роста. Можно сказать,

что кристаллы ориентации c хуже держат сечение,

задаваемое формообразователем, чем кристаллы ориен-

тации a .
Рис. 5 и 6 хорошо иллюстрируют, что наиболее ярко

выраженной на кристаллах ориентации c является грань

гексагональной призмы a . У этих граней, так же как и у

грани c (рис. 3), наблюдается плавный переход от грани

к окружности, наблюдаемый визуально как сгущение

ступеней и проявляющийся на графике интенсивности

в виде пьедестала у основания пика.

На месте, где должны находиться отражения от граней

гексагональной призмы m (через одну позицию положе-

ния m, значения φa на графике (рис. 5) 30, 150 и 270◦),
наблюдаются высокие подъемы с достаточно пологими

крыльями и провалом на вершине. Это говорит о том,

что грани гексагональной призмы m осложнены наклон-

ными гранями ромбоэдра, выходившими во время роста

на фронт кристаллизации и проявившимися на боковой

поверхности. Такое проявление наклонных граней было

ранее хорошо изучено на монокристаллах германия [4,5]
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Рис. 5. Видеограмма и ее график относительной интенсивности отражения для одного из сечений боковой поверхности кристалла

сапфира ориентации c .
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Рис. 6. Сравнение особенностей морфологии боковой поверхности цилиндрического монокристалла сапфира ориентации c на

нескольких уровнях по длине кристалла.

Таблица 2. Простые формы, выявленные на боковой поверх-

ности цилиндрических монокристаллов сапфира ориентации c
методом видеогониографии

Обозначение a − d − f m

φc ,
◦ 0 6.6 19.2 21.8 23.4 30

и отмечалось и для сапфира [3]. Из анализа приведенных

графиков можно сделать вывод, что сама грань m при

этом вырождается в ребро, т. е. становится очень узкой

(участком с бесконечно малым радиусом кривизны)
и ей соответствует лишь небольшой провал графика

отражения на фоне общего подъема.

На боковой поверхности монокристаллов сапфира

ориентации c методом видеогониографии выявлено

большое количество дигексагональных призм. Как пра-

вило, эти второстепенные грани проявляются на графике

относительной интенсивности в виде небольших пиков

или провалов, слабо отличающихся от уровня шума, что

затрудняет их диагностику. Полный перечень граней,

выявленных в ходе видеогониографического изучения

морфологии боковой поверхности монокристаллических

стержней сапфира ориентации c , приведен в табл. 2.

На кристаллах ориентации c выявлено 6 граней, из

них 3 ранее не описывались на боковой поверхности мо-

нокристаллических стержней сапфира. В виде зеркаль-

ной грани на кристаллах этой ориентации проявляется

только грань гексагональной призмы a .

Ориентация m[101̄0]

На рис. 7 приведены видеограмма и график относи-

тельной интенсивности отражения от боковой поверхно-

сти цилиндрического монокристалла сапфира ориента-

ции m. Аналогично таким же графикам для кристаллов

ориентаций a и c , все пики являются значимыми.

Но в отличие от предыдущих случаев, морфология боко-

вой поверхности кристаллов ориентации m очень сильно

реагирует даже на незначительные изменения в услови-

ях выращивания, что хорошо иллюстрирует рис. 8.
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Рис. 7. Видеограмма и ее график относительной интенсивности отражения для одного из сечений боковой поверхности кристалла

сапфира ориентации m.
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Рис. 8. Сравнение особенностей морфологии боковой поверхности цилиндрического монокристалла сапфира ориентации m на

нескольких уровнях по длине кристалла.

Рис. 7 и 8 хорошо иллюстрируют, что наиболее ярко

выраженными на кристаллах ориентации m являются

грани гексагональной призмы a и пинакоида c , но при

этом только грань c наблюдается на боковой поверхно-

сти всех исследованных кристаллов этой ориентации и

во всех сечениях по их высоте. Грань гексагональной

призмы a имеет непостоянную ширину по длине кри-

сталла и часто не различима невооруженным взглядом

и не всегда проявляется в графиках интенсивности.

У этих граней, так же как и у грани c , на кристалле

ориентации a (рис. 3) наблюдается плавный переход

от грани к окружности, видимо также путем сгущения

ступеней, что проявляется на графике в виде пьедестала

у основания пика. При этом в некоторых сечениях

удается выявить только пьедестал, а рефлекс от самой

грани трудно различим.

На боковой поверхности монокристаллов сапфира

данной ориентации методом видеогониографии выявле-

но большое количество гексагональных дипирамид. Но в

отличие от ориентаций a и c , где все выявленные

грани в той или иной степени наблюдаются в одном

сечении, на боковой поверхности кристаллов ориента-

ции m для составления полного списка проявляющихся

граней необходимо было снять большое количество

видеограмм на разных уровнях по высоте кристалла.

Например, для кристалла, приведенного на рис. 7 и 8,

для выявления всех возможных граней необходимо

было снять видеограммы на 12 уровнях. При этом

грани гексагональных дипирамид проявляются в виде

небольших пиков или провалов графика интенсивности,

слабо отличающихся от уровня шума, что затрудняет их

диагностику. Полный перечень граней, выявленных нами

в ходе видеогониографического изучения морфологии

боковой поверхности монокристаллических стержней

сапфира ориентации m, приведен в табл. 3.

На кристаллах ориентации m выявлено 17 граней, из

них 11 ранее не описывались на боковой поверхности

монокристаллических стержней сапфира. На кристаллах
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Рис. 9. Морфологические единицы боковой поверхности монокристаллических стержней сапфира, выращенных способом

Степанова: a — зеркальная грань; b — ребро; c — уплощение.

Таблица 3. Простые формы, выявленные на боковой поверх-

ности цилиндрических монокристаллов сапфира ориентации m
методом видеогониографии

Обозначение c − − − − − − P M

φc ,
◦ 0 12.8 14.6 20 24.4 31.2 34.4 42.4 53.8

Обозначение − n B − w v u a
φc ,

◦ 58.6 61.2 65.4 67.6 69.8 74.6 79.6 90

данной ориентации в виде зеркальных граней проявля-

ются грани пинакоида c и гексагональной призмы a . Со-
отношение размеров c : a определить достаточно слож-

но из-за нестабильности морфологии боковой поверх-

ности монокристаллических стержней сапфира ориента-

ции m, но примерно оно равно 8 : 1, что соответствует

ранее установленной закономерности [3].

Заключение

В ходе видеогониографического исследования цилин-

дрических монокристаллов сапфира, выращенных спосо-

бом Степанова, удалось детально изучить морфологию

боковой поверхности кристаллов сапфира трех ориен-

таций (направлений выращивания). В результате было

установлено, что на кристаллах ориентации a [112̄0]
проявляется 31 грань, на кристаллах ориентации c
[0001] проявляется 6 граней, на кристаллах ориента-

ции m [101̄0] проявляется 17 граней. Было установлено

три вида морфологических единиц боковой поверхности

кристаллов сапфира (рис. 9), которые по сути явля-

ются отклонениями от заданного формообразователем

профиля:

1. Зеркальная грань будет проявляться на графике ин-

тенсивности в виде высокого узкого пика. При большой

ширине этот пик имеет закругленную вершину. В случае

кристаллов сапфира в силу их кристаллографии все

плоские грани попарно параллельны. Если кристалл рос

без нарушения ориентации, то интенсивность пиков от

параллельных плоских граней должна быть одинаковой,

в ином случае интенсивность может отличаться, причем

большую интенсивность будет давать та грань, которая

была наклонена к расплаву. Это хорошо видно на

кристаллах ориентации a и c по разным значениям

интенсивностей граней (рис. 3 и 5). Более детальное

изучение этого явления в дальнейшем позволит исполь-

зовать видеогониограф как прибор для экспрессного

определения разориентации кристалла.

2. Ребро проявляется на видеограмме в виде темной

полосы, а на графике интенсивности — в виде узких про-

валов, так как ребро — это участок с бесконечно малым

радиусом кривизны. Ребра на наших кристаллах могут

возникать в случае отклонения ориентации направления

выращивания кристалла, когда грань рационального на-

правления несколько наклонена в сторону от расплава.

В этом случае она выклинивается. Наиболее явно ребра

видны на рис. 5, где им соответствуют рефлексы, нахо-

дящиеся на отметках 60, 120, 180 и 240◦ — призма a ;
150, 270◦ — призма m.

3. Уплощения (участки с радиусом кривизны, боль-

шим радиуса кристалла, задаваемого формообразова-

телем) — такие участки на графике интенсивности

будут проявляться в виде невысоких подъемов, не име-

ющих четкого максимума, с пологими крыльями (ино-
гда осложненными другими формами — гранями или

ребрами). Характерным примером является интервал

144−156◦ на рис. 5. В этом месте на фронте кристал-

лизации существовала наклонная зеркальная грань r ,
проявившаяся на боковой поверхности в виде видимой

глазом ступенчатой полосы, совпадающей по положе-

нию со слабо проявляющимися гранями призмы m.

Ширина этих подъемов ∼ 10◦ соответствует ширине

полос, наблюдаемых на кристалле.

В процессе видеогониографического исследования ци-

линдрических монокристаллов сапфира, выращенных
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способом Степанова, было установлено, что различные

ориентации в различной степени реагируют на измене-

ние условий роста (высоту фронта), т. е. стабильность
поперечного сечения монокристаллического профиля

сильно зависит от ориентации кристалла. Так, было уста-

новлено, что наиболее стабильно держат сечение (менее
подвержены изменениям при изменениях условий роста)
монокристаллы ориентации a . Наиболее подвержены

изменению при изменениях условий роста кристаллы

ориентации m.
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