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大截面 NaCl 晶体的生长和性能 
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摘  要：采用电阻加热 Czochralski 法和坩埚底部补偿技术，在优化温场和工艺参数后，生长出了130 mm×100 mm 的 NaCl
单晶。XRD 分析表明，NaCl 晶体为立方晶系，晶格常数为 a=0.564 02 nm。晶体的透光性能测试表明：厚度 4 mm 的样品的

透过率大于 91.5%；晶体的 Virckers 硬度为 21.52 kg/mm2，硬度系数为 1.672，证明 NaCl 晶体是一种软质材料；晶体的光学

均匀性随着位错密度的增加而降低；热释光发光(TL)曲线表明，NaCl 晶体的发光峰位于 74.35 ℃和 221.14 ℃，后者的发光强

度是前者的 5 倍以上，表明 NaCl 晶体是一种可用于剂量测定和红外领域的优质材料。 
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Study on Growth and Properties of Large-sized NaCl Crystal 
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Abstract: After the optimization of temperature field and the process parameters，the NaCl single crystal with the size of       
130 mm×100 mm was grown by the resistance heating Czochralski (Cz) method and the bottom of the crucible compensation 

technology. XRD analysis shows that the NaCl crystal is a cubic system with a lattice constant of a=0.564 02 nm. The transmittance 
test of the crystal suggests that the transmittance of a sample with a thickness of 4 mm is greater than 91.5%. The vickers hardness of 

the crystal is 21.52 kg/mm2, and the hardness coefficient is 1.672, which proves that NaCl crystal is a soft material. The optical 
uniformity of the crystal decreases with the dislocation density increase. The thermoluminescence luminescence (TL) curve shows 

that the thermoluminescence peaks of the crystal are located at 74.35 and 221.14 ℃, respectively, and the luminous intensity of the 
latter is more than 5 times that of the former. The results show that NaCl crystal is a high-quality material, which can be used in 

dosimetry and infrared fields. 
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NaCl 晶体由于红外吸收系数小(2.7 μm 处为

1.64×10–4 cm–1)、结构简单、透光范围宽、透过率高等

优点，广泛应用于红外领域和晶体基础理论研究[1–2]。

此外，NaCl 晶体的 dn/dT 为负值(–4.083×10–5/℃)，

可以抵消因热膨胀和热应力引起的光学畸变，从而

使它具有优异的机械性能和光学性能。国内对 NaCl

晶体的生长和加工研究较少，已有研究主要集中在

NaCl 晶体的色心和理论计算上[3–5]。大尺寸 NaCl

晶体生长中，由于原料纯度低、温场分布不对称和

生长参数不合理等，生长的晶体具有较大的内应力， 
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导致晶体开裂，降低了晶体的质量和生产率。因此，

优化原料纯度和工艺参数是生长高质量 NaCl 晶体

的关键所在。 

NaCl 晶体在红外、激光和剂量测定等领域的广

泛应用激发了研究者们的兴趣。由于 NaCl 具有较强

的辐射敏感性，因此，NaCl 晶体的光激发特性被广

泛研究，并将它用于地质测年和辐照食品鉴定[6–7]。

Bailey[8]研究了 NaCl 的光激发发光(OSL)特性，并对

用于回顾性剂量测定的可行性进行了分析。此外，

NaCl 具有大的晶格常数 (0.564 nm)和宽的带隙  

(8.5 eV)，使得它可以掺杂大量的杂质离子，不同价

态杂质离子(如 Yb，Mn，In，Co)掺杂 NaCl 荧光粉

的热释光(TL)和光致发光(PL)的研究已有报道[9–11]。

但目前针对大截面 NaCl 晶体的生长、光学和力学性

能的研究较少，已有研究主要集中在小尺寸(30 mm

以下)晶体的生长和光学性能上，而忽略了晶体生长

过程中的熔体结构和液流流动等理论研究，Li 等[12]

对 NaCl 晶体生长过程中的熔体结构、固–液界面和

熔体热力学和动力学参数进行了研究，为生长大截

面 NaCl 晶体奠定了坚实的理论基础。 

采用电阻加热提拉法生长了大截面的 NaCl 晶

体，对晶体的结构、光学和力学性能进行了测试分

析，为 NaCl 晶体的广泛使用提供数据支持和理论

支撑。 

1  实验 

1.1  原料处理与多晶料制备 

采用天津大茂生产的氢氧化钠与盐酸反应制备

原料，经过加热、过滤和浓缩，经两次结晶后，在

真空干燥箱中 120 ℃烘干，时间为 48 h。将结晶

后的细料粉碎成 3~5 mm，用 YE-2000A 型压力试

验机在 400 kN 的压力下压制成 2 000 g 的饼料，模

具尺寸选择200 mm×30 mm，静压 5 min 后获得

200 mm×15 mm 块料，如图 1 所示，最后将压制成

型的块料放在 300 ℃的烘箱里烘干 48 h，从而得到

生长晶体的多晶料。 

 

 

图 1  成型后的200 mm×15 mm 氯化钠块料 

Fig. 1  200 mm×15 mm sodium chloride block after molding 

 
1.2  晶体生长 

将纯化后的 NaCl 多晶料装炉进行晶体生长，

生长设备为自制 KB-I 型晶体生长炉，采用电阻加

热，坩埚尺寸为200 mm×80 mm。晶体生长步骤主

要包括装炉、化料、烤晶、引晶、放肩、收肩、等

径生长、收尾和退火。为获得最佳温场，经过多次

试验，确定了坩埚的最佳位置(距离炉底 25 cm)；籽

晶尺寸为 40 mm×20 mm×10 mm，采用[100]方向为

晶体的生长方向，晶体生长的工艺参数为：拉速为 
 

 
图 2  NaCl 单晶生长流程图 

Fig. 2  Flow chart of NaCl single crystal growth 
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1~2 mm/h，转速为 6~8 r/min，循环水温度：28±1 ℃。

生长完成后采用 KB-A1 型退火炉在 690 ℃处退火，

降温速率为 15 ℃/h，在此工艺参数下长出了高质量

的 NaCl 单晶，如图 3 所示。 

 

图 3  130 mm×100 mm NaCl 单晶 
Fig. 3  130 mm×100 mm NaCl single crystal 

 

1.3  样品表征 

将晶体切割为13 mm×1 mm×4 mm并进行抛光，

用于后续测试。用 X 射线粉末衍射仪(XRD-7000，

SHIMADZU)分析晶体的物相组成，测试条件：Cu

靶，管电压 40 kV，管电流 30 mA，扫描速率为

5(°)/min，扫描范围为 10°~80°。用 IR Prestige–21

型 Fourier 红外光谱仪对晶体的透过曲线进行测试，

测量范围为 0.2~17.0 μm。用 MII-3 型 Virckers 显微

硬度测试仪测试晶体(111)平面的显微硬度，测试条

件：温度 25 ℃，载荷为 200 g，压痕时间为 5 s。用

Wyko RTI 4100 型激光干涉仪测量 NaCl 晶体的光

学均匀性。采用侵蚀法观测 NaCl 晶体(111)面的位

错密度，用 98-100%HF 溶液对晶体(111)面进行腐

蚀，30 s 后将晶体取出，然后用酒精洗净吹干，再

用 Nikon104 型显微镜在透射光场中观察腐蚀坑，

根据单晶的取向和腐蚀条件，读取视场内每个点的

腐蚀坑数目。用 FJ-427A1 型热释光测量仪测试晶

体的热释光曲线，测试条件：气氛为 N2，温度为 25 ℃

到 400 ℃，加热速率为 12 ℃/min，晶体在剂量为  

0.50 kGy/h 的 γ射线照射 3 min。 

2  结果与讨论 

2.1  NaCl 晶体的 XRD 分析 

NaCl 晶体的 X 射线衍射谱如图 4 所示。NaCl

晶体的标准卡片(JCPDS 72–1688)列于图的底部，通

过分析发现样品的匹配率因数 FOM 值为 3.1[13]，说

明晶体的物相主要是立方晶系的 NaCl。未发现除

NaCl 相以外的其他杂质峰，说明经过原料处理后，

生长出来的晶体纯度较高。晶格参数为：α=β=γ=90，

a=b=c=0.564 02 nm，在 16.5°出现的峰是由于环境噪

音引起的。 

 

图 4  NaCl 晶体的 XRD 谱 
Fig. 4  XRD pattern of NaCl crystal 

 

2.2  NaCl 晶体的透光性能分析 

在测试前，用乙醇将样品表面擦净，并在 200 ℃

烘干，测试结果如图 5 所示。从图 5 可以看出，在

0.2~17.0 μm 范围内，NaCl 晶体的透过率大于

91.5%，在透过波段没有杂质吸收峰，说明晶体质

量较高，能够较好的满足用户要求。 

 

图 5  NaCl 晶体的透过率 
Fig. 5  Transmittance of NaCl crystal 

 

2.3  NaCl 晶体的硬度 

Li等[14]研究了Ce掺杂NaCl晶体不同晶面的硬

度，发现(111)晶面的硬度高于其他晶面，因此，对

NaCl 晶体不同长度上(111)晶面的硬度进行了分

析。在本研究中，测量了不同长度(x，从晶体的顶

部到底部)的显微硬度，并使用式(1)计算了晶体的

硬度值： 

v 2

1.8544P
H

d
                           (1) 
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其中：P 为施加的载荷(以 kg 为单位)；d 为压痕的

对角线长度(以 mm 为单位)。硬度值 Hv 随长度 x

值的变化如图 6a 所示。从图 6a 中可以看出，NaCl

晶体的硬度随位置的变化而变化，在长度为 30 mm

处最大，为 22.31 kg/mm2，在 40 mm 处最小，为   

19.05 kg/mm2，这与 Kishan 等[15]观察到的硬度值

(20.2 kg/mm2)有一定差异，这可能与晶体生长过程

中产生的应力和退火过程中产生的热缺陷有关。 

 

(a) (111) plane hardness changes with crystal length 

 

(b) Relationship between lg P and lg d of NaCl crystal 

图 6  NaCl 晶体的硬度和硬度系数 
Fig. 6  Hardness (Hv) and hardness coefficient of NaCl crystal 

 

通过测量不同载荷下的压痕对角线，采用最小

二乘拟合法可以得到 NaCl 晶体的 lg P 对 lg d 曲线

及拟合线，如图 6b 所示。从拟合线的斜率中可以得

到硬度系数(n)值，从图 6b 可以看出，n=1.672。当

n 值介于 1.0 和 1.6 之间时为硬质材料，n 值大于 1.6

时为软质材料[16]。结果表明，所生长的 NaCl 晶体

是一种软质材料。 

2.4  NaCl 晶体的光学均匀性和位错密度 

在测试光学均匀性时，将样品沿 X、Y、Z 轴抛

光为 6 mm×6 mm×3 mm，在晶片对称位置选取 9 个

观察点，用 Wyko Vision32 软件将样品的(111)面等

分为 2 mm×2 mm 的小块区域，如图 7 所示，从而测

出等分后样品的光学均匀性。 

 

图 7  NaCl 晶体(111)面平面图 
Fig. 7  Plan view of (111) plane of NaCl crystal 

 

NaCl 晶体内平均位错密度的计算由式(2)给出： 
9

1

1

9
d i

i

N n
S 

                            (2) 

式中：S 为视场面积，单位为 cm2；n 为各点腐蚀坑

数目。根据测量的数据，得到了 NaCl 晶体位错密度

与光学均匀性的关系曲线，如图 8 所示，NaCl 晶体

的平均位错密度为 2 517.44 /mm2，光学均匀性为

11.07×10–6/cm。从图 8 可以看出，NaCl 晶体随着位

错密度增加，光学均匀性降低，这主要是由晶体中位

错附近原子错排和长程晶格畸变引起的应力场所致。 

 

图 8  NaCl 晶体光学均匀性与位错密度关系曲线 
Fig. 8  Relationship between the optical uniformity and the 

dislocation density of NaCl crystal 



第 49 卷第 4 期 李永涛 等：大截面 NaCl 晶体的生长和性能 · 747 · 

 

2.5  NaCl 晶体热释光曲线 

NaCl 晶体的热释光曲线如图 9 所示，从图 9 可

以看出，NaCl 晶体的发光曲线在 74.35 ℃和

221.14 ℃处有 2 处发光峰，这是由于电子从 F 中心

热释放并与 V–中心复合所致。在 221.14 ℃处的发光

峰的强度(4 123.6)是 74.35 ℃处强度(788.15)的 5 倍

以上。 

 

图 9  NaCl 晶体的热释光曲线 
Fig. 9  Thermoluminescence curve of NaCl crystal 

 

采用Chen的峰形法计算了热释光曲线参数[17]，

如活化能和频率因子，使用以下关系式计算 NaCl

晶体 TL 峰的几何因子 g： 

2 m
g

2 1

( )

( )

T T

T T





 


                      (3) 

式中：T1，T2和 Tm分别为低温和高温侧的一半强度

温度以及 TL 峰的峰值温度，如图 9 所示。对于

221.14 ℃处的主峰，T1=201.69 ℃，T2=238.58 ℃，

由此可以计算出 g 的值为 0.490，对应于二阶动力

学[17–18]。同样可以算出 74.35 ℃处的 g 值为 0.493，

也对应于二阶动力学。 

NaCl 晶体的活化能从式(4)计算得出： 

 
2

m
m2

kT
E C b kT 

 
   

 
                (4) 

式中：k 为 Boltzmann 常数；η为 τ、δ和 ε 3 个参数

中的 1 个；τ=Tm–T1 和 δ=T2–Tm分别为低温和高温宽

度；ε=T2–T1为整个宽度。Cτ，Cδ，Cε，bτ，bδ和 bε

可从以下关系式获得： 

τ g1.51 3( )C                          (5) 

δ g0.976 7.3( )C                       (6) 

g2.52 10.2( )C                         (7) 

τ g1.58 4.2( )b                        (8) 

δ 0b                                   (9) 

1b                                  (10) 

式中：一阶和二阶动力学分别对应于Δ=0.42和0.52，

由此计算了活化能(E)并列于表 1。NaCl 晶体的频率

因子可以通过式(11)获得： 

2
mm

exp( )
E E

s
kTkT

 
                     (11) 

式中：β 为 12 

 

℃/min 的升温速率，由此计算出了

频率因子(s)的值，如表 1 所示。 
 

表 1  NaCl 晶体的热释光参数 
Table 1  Thermoluminescence parameters of NaCl crystals 

Number Tm /℃ Intensity/cd 
Activation energy E/eV 

Frequency factor×104 /s–1 Order 
Eτ Eδ Eɛ Emean 

1 74.35 788.15 0.233 0.258 0.246 0.246 31.5 2 

2 221.14 4 123.60 0.480 0.695 0.767 0.730 1.1 2 

 

3  结论 

采用电阻加热提拉法，优化工艺参数后生长出

了130mm×100 mm NaCl 单晶。XRD 证实生长的

NaCl 晶体为立方晶系，晶体在 0.2～17.0 μm 内的透

过率高于 91.5%，晶体硬度为 21.52 kg/mm2，NaCl

晶体的平均位错密度为 2 517.44 /mm2；光学均匀性

为 11.07×10–6 /cm；NaCl 晶体在 221.14 ℃具有最强

的热释光峰，活化能 E 为 0.730 eV，频率因子为

1.1×104 s–1，动力学阶数为二阶。 

生长的 NaCl 晶体质量较高，是一种可用于红

外和剂量测定的多功能材料。 
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