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利用我国返回式实验卫星在空间微重力条件下进行了()*+熔滴与(),，-.和()/0等材料的润湿性能的研

究，分析了熔滴与基片之间的界面相互作用，并与重力场下实验结果进行了对比1实验表明，重力因素对润湿性存

在影响，空间微重力条件下测得的()*+熔滴与(),及-.基片的接触角比地面测量的大1对凝固后的熔滴与基片

之间的组织分析显示，重力场下，液固界面的相互作用较强，存在较宽的过渡区，这与地面浮力对流有利于物质输

运密切相关1实验结果还表明，空间微重力环境下熔体凝固的组织比重力场下要均匀1
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! 前 言

液态6固态材料组成的接触体系有着广泛的应

用，如在坩埚内晶体生长、金属焊接等，在这些过程

中，液／固界面的交互作用、界面能的变化和润湿性

都起重要作用［!］1研究液态金属和固态金属的界面

对不相近金属的焊接［%］半导体熔体对不同基片的

润湿性［7］以及微重力环境中晶体生长［&］都具有十

分重要的意义1此外，表面张力、液／固两相界面张力

及润湿性是熔体基本物理参数，由于在地面存在重

力引起的对流，影响熔体与基片之间相互作用的动

力学过程，从而导致在地面与空间微重力条件下测

量的这些参数存在差异1
本文根据我国空间半导体材料研究的具体情

况，以()*+为研究对象，利用我国返回式科学卫星

进行了空间实验，初步研究了重力场对()*+熔滴

以及熔滴与(),，-.及()/0液／固界面交互作用

的影响1

% 实验方法

()* 基片的选择

为了研究()*+的润湿性，首先要选择合适的

基片，使其与()*+的润湿性适中1因此，对基片材

料在地面进行了选择1实 验 所 用 的 ()*+纯 度 为

8898888:，所选基片有*;<%，()/0，*;，-.和.+等

材料，经酒精清洗和!"=$>加热!"?;@后使用1接
触角是应用光学测量方法获得的，经图像分析仪处

理，其精度优于A"9$B1图!（)）和（+）分别是温度为

!"!$>和!!=$>时，()*+在几种基片材料上的润

湿情况随时间的变化1从图!（)）可以看出，除()/0
和*;外，()*+在其他几种材料上的接触角基本不

随时间的延长而变化，()*+熔体与这些材料的接触

角都大于8"B，为“不润湿”状态1相对而言，在这几

种材料中，*;<%的润湿性最好，-.其次，*;片较差，

.+片的润湿性最差1
与图!（)）相比，图!（+）有明显的变化1()*+在

()/0基片上的接触角小于8"B，即()*+在()/0基

片上是“润湿”的1而()*+在.+片上的接触角随时

间的延长逐渐减小，从开始到!$?;@，接触角从!7"B
减小到8%B，当时间为#?;@后接触角基本保持不

变1()*+与其他几种材料的接触角基本不随时间的

延长而变化1
图%为各种不同基片材料当温度保持$?;@

时，()*+与几种基片的接触角与温度之间的关系1
可以看到()*+与*;<%，-.的接触角比较稳定，在

实验范围内，接触角几乎没有变化1()*+与 .+，

()/0基 片 之 间 的 接 触 角 随 温 度 的 升 高 而 降 低1
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图! "#$%润湿性与时间的关系

图& "#$%润湿性与温度的关系

"#$%与$’之间的接触角随温度的升高而增大(由

于接触角的大小是由熔滴的表面能、基片的表面能

以及熔滴与基片之间的界面能的大小共同决定，并

满足公式：

!)*!!*+"!)+,-*"，

有

".#/,-*
!)*#!*+
!)

（ ）
+

，

其中!)*为基片的表面能，!)+为熔滴的表面能，!*+为
固液界面能，"为接触角，!)+只与熔滴材料的特性

相关，对不同基片材料而言，接触角的变化受!)*和

!*+随温度的相对变化的影响，如果!)*0!*+的变化

与!)+的变化相等，则接触角不会变化(如果!)*0
!*+的变化大于!)+的变化就会导致接触角变化，在

这种情况下，如果!)*0!*+减小，则接触角增大，反

之，则接触角减小(
上述地面实验结果表明，"#$%对$’1& 和23

材料的润湿性很稳定，接触角基本上不随温度和时

间的变化而改变，也就是说，在温度变化的情况下，

液、固、汽三相平衡稳定，所产生的对流倾向小；由于

"#$%与$’1&和23不润湿，对熔体结晶凝固时的

影响小(因此这两种材料做凝固"#$%的容器都比

较合适，相对而言，23作容器材料比$’1&更合适(
"#$%同$’，3%和"#4*三种材料之间的接触

角随温度的变化而变化，特别是在熔点温度附近变

化较大，也就是说，温度变化影响液、固、汽三相平衡

的平衡位置(这种现象将造成流体的对流，影响结晶

的质量(

图5 空间搭载实验安瓿瓶结构示意图

!(石英管，&(石英隔断，5(基片，6(样品，7(23弹簧

!(! 样品的固定

由于空间实验受体积和重量的限制，本次空间

实验样品是封在安瓿瓶中进行，图5为安瓿瓶的示

意图，安 瓿 瓶 内 装 有!&个 样 品，分 别 有 "#$%／

"#4*，"#$%／23，"#$%／"#8及"#8／"#$%／"#4*四

种样品，为保证空间和地面实验的可比性，按照空间

实验的加热曲线在地面利用空间实验用炉制备了地

面参照样品(实验所用"#$%纯度为99:9999;，所

选基片"#8和"#4*均为商用半导体片，23为热解

立方23(
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在卫星发射过程中，安瓿瓶内样品将会承受机

械振动，可能脱离基片，以致在微重力环境中处于漂

浮状态!为保证实验样品与基片间在微重力实验前

一直处于接触状态，样品需预先固定在基片上!将

"#$%半导体&’()分别放在"#*+和"#,基片上，

在真空条件下（---.-/0’12,#）缓慢加热至3’’4
除气3’(56；然后向炉内充高纯氩（3’7,#），并继续

缓慢升高炉温，由889相机监视"#$%样品的熔化

情况，一旦样品外形发生变化，立即切断加热电源

（数秒时间内），"#$%样品将会焊接在基片上，由于

熔化的时间很短，这种界面之间的作用相对于长时

间的空间和地面加热实验而言可以忽略!对不为

"#$%润湿的:;基片，经过多次实验，采用以下方

法予以解决：在:;基片中心打一小孔，下面放一块

"#*+基片，在孔中放一小块"#$%，在氩气（3’7,#）

保护下加热，使"#$%熔化，由于"#$%润湿"#*+基

片，"#$%熔化后会粘在"#*+基片上，再在上面放

&’()的"#$%样品，在氩气保护下加热熔化，样品

就固定在:;基片中央，如图3所示!经地面实验表

明，只要润湿面积大于小孔的直径，则小孔的存在对

润湿角没有影响!

图3 底板打孔的座滴法实验示意图

"#,／"#$%／"#*+实验所采用的材料都是片状

半导体片!
利用场发射扫描电子显微镜（日本日立公司$<

3&’’型）对空间和地面实验的样品进行结构分析!

= 结果与讨论

!!" 接触角的测量

打开回收的安瓿瓶，观察"#$%熔滴表面，可以

看到，半导体"#$%表面有良好的金属光泽，空间实

验记录安瓿瓶的加热温度为>?’4，在"#*+／"#$%／

"#*+实验位置可以看到"#$%溶化的痕迹，表明安

瓿瓶实验情况良好，无漏气和氧化现象!图2为空间

样品，测量得到"#$%／"#,空间实验样品的接触角

为>@A，"#$%／:;的接触角为0=2A，而地面对比实验

样品测得"#$%／"#,接触角约为>’A，"#$%／:;的

接触角为0=’A!上述实验结果表明，地面实验所测

得的"#$%熔滴与"#,基片及:;基片之间的接触

角比空间的小，造成这种现象的原因主要来自两方

面，一是地面重力因素引起的对流，加剧了液固界面

交互作用，而空间微重力条件下界面交互作用主要

以纯扩散的形式进行；另一方面，"#$%熔滴受重力

的影响会产生变形，也对凝固后"#$%熔滴与"#,
基片和:;基片之间的接触角有所影响!

图2 空间样品的接触角

!!# 熔滴截面和液／固界面形貌

利用扫描电镜对空间凝固的"#$%熔滴与地面

凝固的"#$%熔滴截面形貌进行观察，发现存在明

显差异，如图-所示!实验结果表明，空间凝固的熔

滴未经腐蚀，在扫描电镜下观察不到任何组织特征，

只有在腐蚀后才能看到少量的位错露头（见图-
（#）），表明结构比较致密、均匀!能谱分析结果表明，

熔滴内成分均匀，在能谱的误差范围之内（0B）无法

区分各位置之间的成分差异!而地面凝固的熔滴，截

面经抛光后，扫描电镜可直接观察到组织特征!为了

便于比较，所有的地面样品也按照空间样品的腐蚀

条件进行了腐蚀，而后进行扫描电镜观察，并与空间

样品比较!从图-（%）可看到，地面样品晶界存在大

量孔洞，表面比较粗糙，能谱分析表明：孔洞数量不

同的区域，其$%C"#值不同，孔洞密的区域约-3C=-，

而 孔洞稀的区域只有2?C30，表明微重力环境有利

-?’& 物 理 学 报 3?卷



（!） （"）

图# $!%"熔滴的截面形貌 （!）空间微重力场，（"）地面重力场

于制备成分均匀的材料&
图’为空间和地面样品$!%"／$!(界面的二次

电子显微图&从图’（!）可清楚看到空间微重力环境

中凝固的$!%"／$!(界面非常平直、清晰&$!(比较

致密，表面比较平整，$!%"颗粒尺度比较小，约#

!)&成分分析表明，其%"*$!约为+,*##，对比图’

（!）

（"）

图’ $!%"／$!(界面空间和地面样品的二次电子显微图

（!）空间微重力场，（"）地面重力场

（"），地面样品$!%"／$!(界面明显粗糙，而且$!%"
的颗粒排列整齐，晶界分明，尺度大，约为-.!)&能
谱分析表明其%"*$!约为+-*#/，$!(区域的形貌

与图’（!）相似，说明重力场对$!%"凝固的成分偏

析和结晶颗粒的尺度均有影响&
图0为$!%"／$!12界面空间和地面样品的二

（!）

（"）

图0 $!%"／$!12界面空间和地面样品的二次电子显微图

（!）空间微重力场，（"）地面重力场
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次电子显微图!比较图"（#）和（$）可看到微重力环

境和重力场中凝固的%#&$颗粒形貌有明显的区

别，空间样品的颗粒比较均匀，尺度较小约’!(，

%#&$／%#)*界面不大分明!而地面样品的颗粒大小

不一，小的约+!(，大的约,-!(!另外%#&$／%#)*
界面有一明显“带”，而且起伏较大!这种现象可解释：

%#&$的熔点为.//0，这远低于%#)*（,-+.0）的熔

点，实验温度为"//0，一旦%#&$熔化，液／固界面就

形成!在微重力环境中，有利于液／固界面的扩散!
比较 图.和 图"，可 清 楚 看 到 %#&$／%#1和

%#&$／%#)*的界面有明显的差别，为此，对它们的

界面互扩散进行了研究!

（#）

（$）

图’ %#1／%#&$／%#)*液／固界面的二次电子显微图和元素分布图

（#）空间微重力场，（$）地面重力场
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!!! 液／固界面扩散

为了研究"#$%与基片的液／固界面，在安瓿瓶

内安排了一组"#&／"#$%／"#’(样品!图)是空间微

重力环境和地面重力场环境中"#&／"#$%／"#’(液

／固界面的二次电子显微图和元素分布图，比较图)
（#）和（%）的二次电子显微图（图)$*）可以看到，在

微重力环境中，"#’(与"#$%的液／固界面处，存在

一些近于圆形的小颗粒，并与"#’(基片相连!"#$%
与"#&的液／固界面处有明显的起伏不均匀!与此

相比，地面重力场环境中，"#$%／"#’(界面，出现大

小岛屿状颗粒，这些颗粒扩散到"#$%层，甚至到达

"#&／"#$%界面!为了解这些颗粒的成分，我们进行

了元素能谱分布（图)元素谱图），实验表明，这些岛

屿状颗粒为’(!上述现象不是偶然现象，在熔滴实

验中"#$%／"#’(界面处也发现’(扩散到"#$%熔

滴的基部!在同一次空间搭载实验中，在’+,-.,$/
合金 与01基 片 的 液／固 界 面 处 也 发 现 类 似 的 现

象［2］!
关于液／固界面的扩散是非常复杂的!通常认

为，在液／固界面处有三种基本的扩散方式［3—4］：晶

界扩散、晶界腐蚀和点阵扩散!在重力环境中，还存

在重力引起的浮力对流，有利于物质输运，加速了

’(的迁移，造成地面实验与空间实验样品中’(的

分布存在差异!在空间微重力环境中，存在晶界扩

散、点阵扩散以及表面张力因素引起的 5#6#/+7/8
对流，它们对材料的熔化和凝固过程产生影响，但其

作用比重力场下弱，进一步的研究正在进行!

!"# 纯$%球

对"#&／"#$%和"#&／"#$%／"#’(地面样品截

面扫描电镜观察还发现，在"#$%区域存在一些尺

寸大小不一的小球，大的直径有399!:，小的只有

几微米，如图;9所示!能谱分析表明，球的成分是纯

"#，在<)=4>以上呈液态!微重力环境的样品也存

在纯"#小球，但数量和尺度都比地面重力场下的

样品小!值得注意的是，这种纯"#小球只出现在有

"#&的样品里，在"#$%／"#’(样品观察不到!这种

可能是由于"#&比较稳定，"#$%熔滴在凝固过程

偏析引起，其真正机制有待进一步研究!

图;9 纯"#球的二次电子显微图

? 结 论

利用我国返回式卫星搭载研究了微重力环境中

"#$%熔滴凝固特征以及液／固界面结构，并与重力

场下对比样品比较，实验结果表明，微重力环境中熔

滴与基片的接触角比重力场中测量的大，说明重力

因素对材料的润湿性有影响!实验结果还表明，微重

力环境，排除了浮力对流的因素，减少熔滴与基片间

液／固界面的相互作用，有利于制备结构致密、成分

均匀的合金!对于"#$%的空间微重力环境生长，@A
是一种理想的坩埚材料!
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