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[緒言] マイクロ引き下げ(-PD)法は、坩堝内部で溶融した原料を底部の穴から種結晶を用いて引

き下げることで単結晶を育成する手法であり、坩堝底部の形状を変えることで作製する単結晶の

断面形状を制御することが可能である。我々はこれまで、-PD法を用いた形状制御機能性単結晶

材料の開発として、板状やチューブ状のサファイア単結晶[1]や角柱状 Ce:Y3Al5O12シンチレータ単

結晶、円柱状、板状、チューブ状のランガサイト系圧電結晶の育成に成功してきた[2,3]。しかし、

従来の-PD法は、ファイバー状単結晶の断面形状制御といった二次元的な形状制御に留まってお

り、より複雑な形状制御結晶育成を実現するために、我々は三次元的に単結晶の形状を制御可能

な三次元マイクロ引き下げ(Three-dimensional-micro-pulling-down, 3D--PD)法を開発し、スプリン

グ形状サファイア単結晶の育成に成功したことを前回報告した[4]。今回は、様々な形状の坩堝を用

いてスプリング形状サファイア単結晶を作製し、坩堝形状が結晶育成に及ぼす影響を調べた。 

[実験方法]既存の-PD 炉の引き下げ軸を X, Y, Z軸方向に独立に自動制御可能とした 3D--PD 装

置を用いてスプリング形状サファイア単結晶を作製した。原料として純度 4N以上の-Al2O3を用 

い、Mo 坩堝、サファイア種結晶を用いて Ar+2%H2雰囲気

下で単結晶育成を行った。坩堝は、先端がコーン形状を有す

るコーン型 Mo 坩堝、先端が逆円錐形状を有する逆円錐型

坩堝を作製した(図 1)。作製したスプリング形状サファイア

単結晶は X 線による極点図、ロッキングカーブ測定により

結晶性を評価し、SEMによる断面形状の観察を行った。 

[結果・考察] 図 1のコーン型 Mo坩堝を用いた結晶育成で

は、育成中にメニスカスが坩堝壁面に広がった影響で、育

成した単結晶の断面形状が上下方向に伸びた楕円形状と

なった。一方、逆円錐型坩堝による結晶育成ではメニスカ

スが坩堝底面のみに広がったため、XY 面内に広がった断

面形状となり、コーン型坩堝に比べてピッチの小さいスプ

リング形状の結晶育成に成功した。極点図と X 線ロッキ

ングカーブ測定の結果から、得られたスプリング形状結晶

は高い結晶性を有する単結晶であることが確認できた。当

日は、詳細な結晶成長および分析結果に関して報告する。 
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Fig.1 Schematic diagrams of Mo crucibles 

Fig.2 Spring-shaped sapphire single 

crystals grown by Mo crucible with 

inverse conical die. 
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