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A tanulmény bemutatja a rontgendiffrakciés vizsgilatok legujabb aganak, a kiilon-
b6z6 fizikai effektusok: az extinkcié és az anomalis abszorpcié hasznositdsdn alapulé topogra-
fiai eljarasoknak a fejlédését. Ezek a metodikdk gyakorlatilag fdleg a félvezets-technolégidban
valtak be, mint az ott hasznilatos anyagok, elsGsorban a Si, Ge és GaAs szennyez&déseinek és
hibastruktirdjanak feltérképezésére alkalmas korszerii mingségellendrzd moédszerek. A szak-
terilleten végzett alkalmazdsok kritikai 4dttekintése a legijabb irodalom, illetve a sajat kisér-
leti tapasztalatok felhasznaldsdval késziilt.

I. Bevezetés, célkitiizés

Szazadunk harmincas éveitdl kezdve egyre nyilvanvalébba valt, hogy
a lathaté fénnyel dolgozé mikroszképia mar képtelen megbirkézni a szilard-
test-kutatas aktualis feladataival; alig tudja kelldképpen segiteni az atomi
szerkezetek terén felmeriil§ ipari mindségellen6rzés korszeribh kiovetelményeit.
Ekkorra ugyanis mar tudtak, hogy a szilardtestek kritikus tulajdonsa-
gait sok esetben legfeljebb néhany szaz vagy ezer angstrém méretdi idegen
atomesoportok (szennyez8k, kivilasok, zarvanyok) vagy racshibak (vakan-
ciak, diszlokaciék, réteghibak) jelenléte és eloszlasi médja hatdrozza meg.

Abban az idSben tgy latszott: a mikroszképia alkalmatlan arra, hogy
az anyagok finom szerkezetét lathatéva tegye. Hosszd ideig, a masodik vilag-
hiborit kovetd évtizedig a fizikusok, anyagszerkezetkutaték bizakodé érdek-
16dése a kozvetett eljarasok, féleg a rontgendiffrakeiés mdédszerek felé fordult.
Legelterjedtebhek voltak a Debye— Scherrer-, ill. a Laue-felvételek kiilonbozd
valtozatai. Kideriilt azonban, hogy a racsrendezetlenségeket (pl. a diszloka-
ciékat) igy sem lehet egyszerlien észlelni. Elég, ha a szemeseméret-, ill. racs-
torzulas-effektusok elkiilonithet8ségének maig is vitatott problémajara uta-
lunk. A kényes miiveletek sorozata, valamint a réntgen-evidencidk fizikai
értelmezése szamos tovabbi kérdést vetett fel. A rontgenfelvételek és altalaban
a kozvetett, attételes kovetkeztetések sohasem hatottak olyan meggy6zd
erdvel, mint a racsszerkezet kézvetlen megfigyelése.

Ekkor, a legutolsé masfél évtizedben terjedt el 1) reménységként a
kutatélaboratériumokban az elektronmikroszképos szerkezetvizsgilat. Bar:
ez a modszer ragyogé uj fejezetet nyitott az él6 és élettelen anyagok szer-
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kezetvizsgalatanak fejlédéstorténetében, a szilardtest-kutat6k szédmara ez
sem bizonyult korlatlan lehetGségeket nyiijté megeldasnak. Igaz, egy kor-
szerti elektronmikroszkép képes arra, hogy 5—10 A nagysagrendii részletek-
18l képet adjon. De ez egyben hatrany is, mert az elektronnyalabbal egyszerre
besugarozhaté, ill. atvilagithaté racstérfogat oly csekély, hogy a vizsgilt
kristalyos préba egészére jellemzdnek aligha lehet elfogadni. Masrészt az
elektronmikroszképos leképezéssel kapcesolathan nem szabad figyelmen kiviil
hagyni azt a feltevést sem, hogy a kristdlyos minta racshibainak elrendezését,
konfiguraciéjat a nagy energiajui elektronnyalab ergteljesebben megvaltoz-
tathatja, mint amekkora hatast a diszlokaciékat el8idéz6 vagy mozgaté mecha-
nizmus egyiltalan okoz. Meg kell gondolni: lehetséges-e a kristalyos anyag
ilyenfajta megfigyelése az eredetileg vizsgilni szandékozott allapot megzava-
rasa nélkiil.

Indokolinak latszik tehat az a térekvés, amelynek eredményeképpen
a legutébbi években i) rontgeneljarasok keriiltek a fémfizikusok, szerkezet-
kutaték érdeklddésének elGterébe. Féleg a félvezetdk fizikajanak és technolé-
giajanak rohamos fejlédése hozta sziikségképpen magaval azoknak a médsze-
reknek a kidolgozasat és elterjedését, amelyek altal a kristalyrécs szerkezeté-
ben végbemend szubmikroszképos valtozdsokat kozvetlen médon, kisebb
sugdrzasi energidk bevezetése révénm, fileg pedig egyszerre nagyobb kiterje-
dést térfogatokban lehet észlelni.

A riontgendiffrakeiés médszerek reneszanszanak tekinthetjilk ezeket a
topografiai vagy diffrakeiés mikroszképiai eljarasokat, amelyek részleteinek
és alkalmazasi teriileteinek ismertetését e tanulminy célkitizéséiil valasz-
tottuk.

II. A szerkezetérzékeny tulajdonsagok hatasa
a félvezeté gyartmanyokra

A félvezetSk szamos tulajdonsiga szerkezetérzékeny. Az e célra hasz-
nalatos kristalyokban taldlhaté, rendszerint szubmikroszképos hibak befo-
lyasoljak mind a villamos jellemz8ket, mind a metallurgiai, mechanikai saja-
tossigokat. A legutolsé évtized technikai gyako’rlatéhan egyre nagyobb tért
héditott a szilicium, a germéanium, valamint a galliumarzenid. Ezek egy-
kristalyai nagy tokéletességii racsszerkezettel valésulnak meg, amely mar
kézel jar azidealisan hibatlan struktdrdhoz; nagyméretli egykristalyt azonban
ilyen mindséghen nem kénnyii eldallitani. Erdsarami egyeniranyité vagy
hiradastechnikai félvezet-alkatrészek céljara a kristaly csak az esetben
rendelkezik a megkivant tulajdonsagokkal, ha abba meghatirozott mérvi és
eloszlasi idegen atom-mennyiséget épitenek be. A kristalyokban ezaltal
definialt mindségl és slirliségli racshibak képzddnek. Ezenkiviil a gyartas
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kozben velitk egyiitt keletkezs, egyébként nem kivanatos racshibadk hatéaroz-
zik meg a félvezetk paramétereit iizem kozben [112]. Igy a félvezet§ szer-
kezeti elemek technolégidjanak problémaiit lényegében a valédi kristalyok
hibastruktirajinak tulajdonsagvaltozasaira lehet visszavezetni [135].

A racshibakat SEEGER [127] nyoman szokas osztalyozni. E nomenkla-
tira szerint megkiilonboztetiink kétdimenziés (szemcse-, iker- és kisszogi-
hatarok, valamint rétegezddési hibak), egydimenziés (diszlokaciés vonalak)
és nulla-dimenziés hibastruktdirdkat (vakancidk, intersticialisok). Ezek a
hibak meghontjik az atomok racsszerkezetének térbeli rendjét, eltolédhatnak
a szemcsehatdrok, és oly nagy mértéki torzulas keletkezhet, amely végiil is
repedésre, felhasadasra vezet.

Leggyakoribbak a diszlokaciék. Ezek olyanfajta racshibak, amelyek
az egyensiilyi helyzetiikbél valamilyen kényszer folytan kimozditott atomok
linearisan felsorakozé egyiittesébdl allanak, és a tokéletes kristalykérnyezet-
18l eltérs, valamilyen rendhagyé (él-, hurok- vagy csavar-jellegii) alakzatot
vesznek fel. A diszlokicidk kézvetlen kozelében megvéltoznak az atomsik-
sorok egymastdl valé tavolsagai, és a fesziiltségmez8k hatisira a sikok ki is
gorbiilhetnek. .

A félvezet§ anyagok strukturalis tokéletessége, homogenitasa és egy-
kristalyos volta elsdsorban a kristalyndvesztési eljaras fejlettségén miilik [59],
mert az alapanyag kozvetleniil hat az elGallitott villamos szerkezeti elemek
mindségére. Altalaban mér a kristaly-hiizas folyamata soran keletkeznek vona-
las és pontszert racshibak, amelyek kézill azonban a diszlokaciékat tisztin
és gondosan beallitott experimentalis koriilmények kézétt ma mar minimalis
értékre lehet korlatozni.

A kristalynovesztSknek azonban a visszamaradé deformaciés torzula-
sok problémaival is meg kell kiizdeniiik. Jelenleg mar jél ismert, hogy a
CzoCHRALSKI szerint névesztett kristalyok befagyott nyoméfesziiltséget tar-
talmaznak, amelyek a kristily kériil mintegy héjat képeznek [106]. E vissza-
maradé torzulasok forrdsa az, hogy a valésighan a tényleges niévesztés alatt
érvényesiil egy preferalt deformaciés hajlam [58]. Ez a deformacié ugyan
csokkenthetd, de teljesen kikiiszobélni sohasem lehet.

A félvezetd egykristalyokba torzulasokat visznek be a szubsztitdciésan
beépiild atomok is [7]. Ha dsszehasonlitjuk a Si-atom méretét egyéb 6tvozs
elemekével (mint pl. a B, P, Al, Ge és Sbh), akkor a matrix-anyag atomi mére-
téhez viszonyitva a szindékolt szennyez§ (d6polé) elemek atomjai kisebbek
vagy nagyobbak lehetnek. Ennek megfelelGen az alapracsha torténd hehelyet-
"tesiilés racskontrakciéra vagy expanzidra vezet, az 8tvoz6 koncentraciéjaban
torténd helyi valtozasok is mikrotorzulasokat idéznek el8 [122].

Tovabbi nehézség a félvezetd eszkozok elGallitasa soran 1ép fel. A modern
tranzisztor-technolégia olyan nagy kristalyszeleteket igényel, amilyen csak
lehetséges (85 mm atmérd és 150 u vastagsag koriil) [123]. Az eszkoz-elGallitas
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legalabb 30 kiilonb6z8 miiveletet foglal magaban. A gyakorlat azt mutatja,
hogy minden egyes technolégiai 1épés torzuldsokat vihet be, elsGsorban a
fiirészelés, csiszolas és polirozas [114]. Ezek hatasara deformaélt zénak, mozaik-
szerd polikristadlyos réteg keletkezik, fesziiltség-terck helyi csicsokkal, ame-
lyekhdl esetenként mikrorepedések indulhatnak ki.

A torzult, ,,meggyétdrt” réteg eltivolitandé. De a felesleges anyag-
veszteségek elkeriilésére csakis a feltétleniil sziikséges mértékben szabad a
szeletkét vékonyitani. A megmunkalas folyaman elGidézett fesziiltségek féleg
az ép és roncsolt kristalytérfogat hatarfeliiletének kérnyezetében érik el cstics-
értékiiket. Dont§ fontossagi az eltavolitandé anyagvastagsag optimélis mér-
tékének meghatarozasa [3]. Meggondolandé, hogy a rugalmas deformaciét
meg nem haladé igénybevételi helyeken a lemaratas utdn helyreillhat az
eredeti, rendezett racsszerkezeti allapot.

Tovabbi elkeriilhetetlen sziikségszertiség: a kristalyb6l vett mintakat
a vizsgalathoz be kell fogni [93]. Még ha a kristaly teljesen tokéletes lenne is,
akkor sincs biztos méd arra, hogy a szeletke befogasa valamiféle torzulas
»becsempészése’” nélkiil megtorténhet. Ezért a korszerdl tranzisztor-technols-
gidhoz alkalmazott ellendrz8 eljaras olyan technikat kivan meg, amely képes
nagy teriiletd kristdlyok topografiai regisztraldsira, még abban az esethen
is, ha a kristaly kissé gérbiilt, vagy ha megvetemedett [124].

A mikrominiatiirizalas elterjedésével a planar-junctionokat alkalmazé
félvezetd-technolégia ijabb problémakat vetett fel. A planar-junctionok olyan
nagyfelszini atmenetek, amelyeket csekély mélységhe hatolé diffiziés folya-
matokkal éllitanak el§. A félvezet8 anyagok tomegében talilhaté strukturalis
hibak és oldott inhomogenitasok lényeges szerepet jatszanak a planar-junctio-
nok hatékonysaga, tovabba az eszkozok eldallitasa és megbizhatésiga tekin-
tetében. Ez kiilonésen az integralt Aramkérok esetében fontos [118], minthogy
azok megndvekedett teriilete 6sszehasonlitva az egyedi eszkézzel, nyilvanvaléan
a strukturalis hibak és inhomegenitdsock megnovekedésével jar egyiitt. Az
eszkbzok elGallitasi médja osszefiigg megbizhatésdganak fokaval is. A gyartasi
folyamat egy bizonyos fazisiban keletkezd hiba az eldallitasi technolégia
kévetkez8 mivelete sorin djabb hiba kiindulasi oka lehet. Példaul, az a
tartomany, ahol szennyez§ atomok szegregalhatnak, nagy racstorzulasi,
ill. nagy diszlokaciésliriiségli zéna lesz [74]. A szegregacidk a gyartas kézben
keletkeznek, az eszkoz valdészinlileg nem lesz megfeleld a szivargasi aram
megengedett mértéke vagy a rakapcsolhaté fesziiltség szempontjabél. De
még akkor is, ha az eszkéz eredetileg megfelel az el§irasoknak, van val6szini-
sége annak, hogy tul hosszi id§tartami héigénybevétel vagy villamos fesziilt-
ség hatasara a szennyez8k vindorolni fognak és precipitacié kovetkezik be
[47], amely ugyancsak az eszkéz meghibasodasara vezet.

Jél ismert tény, hogy a fémes szennyezdk jelenléte a félvezetd tomegé-
ben nagymértékd junction-szivargasi aramot okoz. Ezeket a szennyezdket

Miszaki Tudomdny 41/3—4. 1969



.

SZILARDTESTEK RACSHIBAINAK LATHATOVA TETELE 245

getter-anyaggal elnyeletve, gyakran egy nagysagrenddel csokkenthetd a szi-
vargisi aram [48]. Hozzatessziik, hogy fémprecipitaitumok olyan nagy villa-
mos terii zéndkat hozhatnak létre, amelyekhdl letérés indulhat ki. A tranzisz-
torokban el6fordulé ,,szekunder letorés’ jelensége viligosan mutatja bizonyos
hibak jelenlétét az anyagban {115]. Amikor ez el6fordul, Altaliban az az
elfogadott feltevés, hogy a kristalyban egy vagy t6bb helyi melegpont kelet-
kezett és ezeken a pontokon keresztiil olyan koncentraciéju aram halad at,
amelynek az a kovetkezménye, hogy a félvezetrd 11elyileg megolvad és az
eszkéz emiatt teljesen tonkremegy.

Ismeretes, hogy a sziliciumban karbon, bér vagy oxigén beépiilése kovet-
keztében ponthibak halmozédnak fel; ezek olyan viszonylag szlik zénakra
koncentralt inhomogenitasokat idéznek el§ a racshan, amelyek erételjes zavar-
helyeknek tekinthet8k [135]. Hatasukra a félvezet§ elemek iizeme soran
varatlan kirosodasra lehet szimitani. Mas esetben, a gondosan lefolytatott
diffiziés eljaras éppen a tranzisztor mindségét javitja. Ijjabh tanulmanyok
kimutattak, hogy a racshibak mingsége, mennyisége és eloszlisa mennyire
befolyasolja a félvezetd szerkezetek élettartamat [122], atiitési fesziiltségét
[115], diffiiziés tulajdonsagait [63, 68, 125] és zaréaram-karakterisztikajat [47].
A diszlokaciés vonalak mentén felgytilhetnek szegregaciés szennyezddések
is, szivargasi tularamok léphetnek fel ezekben a zénakban, megvaltozhat a
félvezetd tipusa is (konverzié). Mar régebben megfigyelték [31] a p—n atmene-
tek kialakulasat ilyen belsé racshibak kériil. A novesztés hibai déntGek lehet-
nek a ravitt epitaxialis réteg mindségének szempontjibél is [126], mert egy-
részt a szubsztratum tikéletességének fokatdl, masrészt a lecsapatasi eljaras-
tél fiigg, mennyire lesz egykristalyos, tovabba 8sszetételében homogén és
folytonos a réteg [98].

A félvezetSk struktira-érzékeny tulajdonsagainak fenti ismertetésével
a kérdéskomplexumot nem a teljesség igényével targyaltuk. De mar az eddi-
gickbdl is megallapithaté: az anyag pontrél pontra valtozé tulajdonsagai
partikularis helyeken a fesziiltség letérését vagy az aram tilsagos koncentra-
ciéjat okozhatjik. Ezek a krisztallografiai tokéletlenségek az eszkoz meghiba-
sodasanak potencialis forragai. A probléma tehat az, hogy az eszkoz-gyartas
folyaméan a szerkezeti imperfekcidk és szennyezések hatasat fel kell ismerni.
Hogy ezt a problémat megoldhassuk, sziikséges, hogy legyen olyan technikank,
amely képes a hibak okozta szerkezeti defektusok és szennyez6 szegregacick
jelenlétének kimutatdsara.

III. A rontgendiffrakciés modszerek attekintése

A réntgendiffrakcios, ezen belill pedig f6leg a topografiai médszer éppen
ilyen technika [137]. Azon a jelenségen alapul, hogy az egyébként tokéletes

kristalyban levé hibds térfogatrész nagyobb intenzitassal hajlitja el a sugara-
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kat, mint a kérnyezete. A kristalyracshan levd zavarhelyek ezért fényérzékeny
lemezen vagy szamlalécsoves regisztraldssal megkiilonbdztethetdk; a hibas
pontok, rdcstartomanyok lathatéva vilnak. Minthogy a rontgendiffrakeids
médszerek roncsolismentesek, ezért akar minden egyes gyartdsi fazis utan
meg lehet valésitani a kristdlyszeletkék feliilvizsgalatat, a réntgen-minGség-
ellendrzést.

Tekintsiik 4t elfszor vazlatosan, hogy a félvezetGeszkoz-elgallitas
teriiletén mire hasznalhaték altalaban a rontgendiffrakciés eljarasok, majd
ratériink ezek, kiilonlegesen a réntgentopografiai médszerek elényeinek és
korlatainak részletesebb targyaldsara.

Milyen informéciékat nyidjt a tranzisztor-technolégusok szimira a
réntgendiffrakeié [118]?

a) Identifikalja a vizsgalandé szilard test Gsszetevd fazisait és szeny-
nyezdit;

b) tajékoztat

a kristalyszerkezet alaptulajdonsagairél (monokristidly vagy sokkrista-
lyos-e az anyag),

egykristaly esetén a racsrendszerrdl és annak orientaciés geometriajarél,

polikristalyos halmaz esetén a testet felépits részecskék (koherens racs-
tartomanyok) nagysagarél, alakjarél és eloszlasardl; .

c) érzékeli a krisztallografiai hibakat (diszlokaciékat, részecskehatar-
és szubhatar-zénakat, réteghibdkat stb.);

d) mutatja a kristalyos anyagokban el6fordulé fesziiltségtereket, pon-
tosabban az &ltaluk okozott racstorzulasok nagysagat és iranyat.

Az o) informiaciét mindenkor a hagyomanyos, Debye—Scherrer-elv
szerint dolgozé diffraktométeres eljarassal nyerik [134]. A b) alatt felsorolt
harmadik, tovabba a ¢) és d) problémak megoldasara csak polikristilyos
mintak esetén nyidjt a Debye—Scherrer-médszer lehetdséget, kombinalva
a megfelel§ vonalprofil-analitikai eljarassal [131]. A b) alatt felsorolt elsé és
masodik vizsgalatfajtahoz a klasszikus, els§sorban hatséreflexiés elrende-
zéshen dolgozé Laue-felvételek altal juthatunk [39].

A ¢) és d) informaciék megszerzésére egykristalyokkal kapcsolatban a
Kovetkez8 rontgendiffrakciés mddszerek allnak rendelkezésre:

A) Mindsités a diffraktalt vonalak félérték-szélessége (1in. rocking-curve-
felvételek) alapjan [26, 27, 73];

integralt reflexidképesség osszehasonlitasa diffraktalt gorbék alatti
terilletek meghatarozasaval [5, 145].

E miiveleteket két-kristalyos [74] vagy hagyomanyos diffraktométerrel
lehet végrehajtani, ellentéthben a B) alatt kévetkez§ topografias eljarasokkal,
amelyekhez kilén kamera-konstrukcigk sziikségesek [12, 34, 124, 142, 143,
144].
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B) A hibak ,.feltérképezésére” alkalmas in. rontgentopografiai méd-
szerek kiilonboz6 valtozatai egy-egy kiilonleges effektust hasznalnak fel a
kristaly-minta pontrél pontra vald leképezéséhez. Nevezetesen

eljaras normil abszorpciés kontraszt alapjan (mikroradiografia) [90];

mdédszer az extinkeiés effektus hasznositasara [78, 80];

anomalis abszorpcié jelenségének alkalmazasa kollimalt réntgennyalab-
bal [8, 24];

*  anomilis transzmisszié divergens réntgennyalab felhasznalasaval [138];
orientacidkiilonbségek, délt szubhatirok detektalasa az idealis ref-
lexiés helyzettdl valé eltérés alapjan [18].

Az A) alatt felsorolt els§ esethen a vizsgalandé egykristalyt kissé elfor-
gatjuk, névleges reflexiés helyzetéb§l mindkét iranyban, mikézben szalag-
vékonyra lekeskenyitett monokromatikus réntgennyalibbal sugirozzuk be.
A tokéletes egykristily rendkivill meredek, nagyon keskeny, kb. egy ezred
foknyi széles diffrakciés vonalat produkal. Ha a szélessége novekszik, vagy
egynél tobb csicsa van a gérbének, ez arra utal, hegy az egykristalyon beliil
racshibak, elorientalt blokkok fordulnak elg. A félvezetd kristalyszeletek
megmunkalisa altal mechanikai torzulast szenvedett felszini rétege keriil ilyen
allapotha. A roncsolt felszin n. mozaik-struktirajanak kézvetlen és leg-
egyszeribb réntgen-evidencidja a ,,rocking-curve” kiszélesedése, ill. a gorbe
felhasadasa. Alkalmazasanak részleteir6l a vonatkozé szakirodalom meg-
felel6 tajékoztatast ad [28]. Itt arra kell ramutatnunk, hogy a B) alatt fel-
sorolt topografiai eljirdsok mindegyikéhez sziikséges a ,,rocking-curve”
eldzetes felvétele, amely a beallitds kifogistalansagat hivatott biztositani,
a B) alatt felsorolt elsg eljaras kivételével.

Az A) alatt felsorolt masodik médszer lényegében a topografiai eljara-
soknal alkalmazasra keriil§ integralt intenzitas-aranyok, ill. kontrasztossag
problematikajaval analég elvi megoldasra épiil. Eltérést ezektdl csak a diff-
raktométeres regisztralas jelent. A kérdés részleteire a VI. fejezet ad vi-
laszt.

A kristalyracsok topografiai bevizsgalasa a B) alatt felsorolt effektusok
valamelyikét hasznosit6 eljarassal torténik. A B) alatt elsének felsorolt mikro-
radiografia kivételével, amely évtizedek 6ta ismert, hagyomanyos eljarasnak
tekinthetd, és amely a minta egyes fazisait egymastél eltér§ rontgenabszorp-
ciés viselkedésilk révén az atbocsatott sugarnyalab helyi intenzitas-ingado-
zasaival teszi észlelhet8vé, a tobbi effektust hasznosité médszerek a racshibak
lathat6va tételét célozzak. Mindegyik médszernél azok a tulajdonsagvaltoza-
sok jatszanak szerepet, amelyek folytan a racshibak kérnyezetében a torzult
mezd kialakul [95]. Megjegyzend8, hogy ezek a rontgentopografiai eljarasok
csak az esetben bizonyulnak hatékony eszkoznek az egyedi racshibak (leg-
tébbszor diszlokaciék) kimutatasara, valamint eloszldsuk feltérképezésére,
ha stiriiségiik 10° vonal/cm? nagysagrendnél nem nagyobb [109]. Ez a hatar-
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érték szorosan osszefiigg a topografiai felvételek felbontéképességének kor-
lataival, amelynek részleteire a VII. fejezet 4. pontjaban visszatériink.

Tajékoztatasként megemlitjiik, hogy a félvezet iparban szokasos ming-
ségli Si és Ge egykristalyokban el6fordulé diszlokaciéstirtiség 10> = 10° cm 2,
amivel szemben a kilagyitott allapoti kézonségesebb fémek 10° — 108 cm —2
vonalstirtiséget tartalmaznak. Megmunkalt, deformalt allapotban ez az érték
tobb nagysagrenddel megnéhet [132].

Diffraktalt réntgen nyaldb

eeS n L4
£ Z2tgen nyarg
0 Rdcs- sikok
8 £
Kristaly — | /
1. dbra
Racs-sikak

\ Diffraktalt

Beesd , rontgen nyalab
rontgen nyalab

/

Kristaly

2. dbra

A réntgentopografiai eljarasok metodikai elrendezés szempontjabél két
fécsoportra oszthaték:

A kristaly felszini rétegébél val6 visszaverddés reflexids elrendezésben
megy végbe (dn. Bragg-eset);

a lemezke alaki kristalyok atvilagitasa transzmisszids elrendezésben tor-
ténik (dn. Laue-eset).

A B) alatt felsorolt elsé, harmadik és negyedik effektuson alapulé vizs-
galatok csakis transzmissziés elrendezésben hajthaték végre, mig a B) alatt
felsorolt masodik és 6todik tipusi réntgentopografiai felvételek késziilhetnek
mind reflexiés, mind pedig transzmissziés elrendezésben. Mindkét esetben a
kristalyracs alkalmasan indikalé atomsiksorait idealis reflexiés helyzetbe kell
hozni és az elhajlitott sugarnyalab filmen vagy fényérzékeny lemezen keriil
regisztralasra. Reflexiés elrendezés esetében (1. abra) a szekunder sugar ugyan-
azon az oldalon hagyja el a kristalyt, ahol a primer nyalab belépett. Atvila-
gitas esetén (2. abra) a diffraktalé atomsikok kéozelit6en merdlegesek a kris-
taly felszinére, a szekunder nyalab a kristaly hatsé oldalan 1ép ki.

L]
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IV. A rontgentopografiai médszerek fejlodése

Az egykristalyokban el6fordulé helyi racshibdk tanulmanyozasanak
technikai koncepciéja BERG [13] nevéhez fiizédik, aki a réontgendiffrakciés
kontrasztok informéciétartalmara mar a harmincas évek elején ramutatott.
Elgondolésait azéta szamosan felhasznaltak és tovabbfejlesztették. Ezek koziil
az elsé donté 1épést BARRETT [9] tette, aki mikrofékuszi réntgencsd alkal-
mazasaval sikeresen novelte meg a reflektalt kép feloldoképességét és ezzel

Re \ektc\t
m enzitas

., - ——Fotolemez
iy L
Kristaly

& N Beesd
S = = suqarzds
«OQ‘@‘\ \ ‘ z
% ¢ g
; Behatolas I
mélysege

3. dbra

megteremtette az Gjfajta ,,mikroszképia™ alapjait. Ennél az extinkciés effek-
tuson alapulé médszernél a karakterisztikus sugarnyalab pontszerl vagy
vonal alakud fékuszboél érkezik a kristaly felilletére és annak azon a siksoran
hajlik el, amely a kristalyfelszinnel kis szoget zar be. A diffraktalt sugar-
nyalab fotolemezre esik, amelynek intenzitas-eloszlasat a kristalyfeliilet men-
tén regisztraljak (3. abra). Ez a médszer alkalmas a mozaik-blokkok nagysa-
ganak és dezorientacidjanak tanulméanyozasara.

Lehetséges tovabba a kristaly nagyobb deformaciinak kovetése, ame-
lyek a felszinen mutatkoznak mint csiszasi zonak, ill. a feliillet megmunkalasa
kozben keletkezd karcok. A Berg—Barrett-technika ebben a formaban eléggé
érzékeny ahhoz, hogy a kristalyracs dezorientaciéjat a fél ivperc nagysag-
rendjében érzékelje; néhany 10 x nagysagrendii felbontoképessége miatt
azonban egyedi diszlokaciék vizsgalatara kielégitGen nem alkalmazhatoé [109].

A finomitott Berg— Barrett-metodikat NEwkirk [104], tovabba Bonsk
és KappPLER [20] alkalmaztak el6szor diszlokaciok tanulminyozasara. NEWKIRK
[105] megfelels felbontoképességet azzal ért el, hogy a prébat a fokuszponttél
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eltdvolitotta és a filmet olyan kézel vitte a prébahoz, amennyire az csak
lehetséges. A felbontéképesség igy a néhany u nagysagrendbe keriilt [20, 132].
Bonske [18] ugy ért el j6 felbontéképességet, hogy a vizsgalt kristalyt akkép-
pen helyezte el, mintha kett§s kristalyspektrométer lenne parhuzamos elren-
dezésben. A médszer nagyon érzékeny kis ricselfordulasokra, ezért fessiilt-
ségmezbk és egyedi diszlokaciék tanulméanyozasara is alkalmas.

Az eddig ismertetett mdédszerek reflexiés elrendezéshen miikiodnek,
azaz csak a kristalyfelszint képezik le, ill. egy nagyon vékony, kézvetleniil
alatta fekvd réteget. Nagyobb kristilyok egész térfogatara kiterjed8 topog-
rafiai vizsgalatot transzmissziés clrendezéshen végezhetiink. Ez egyrészt az
anomalis abszorpcié jelenségének felhasznaldsaval (BoRrRMANN [22]), mas-
részt az extinkciés effektus alkalmazasaval (Lane [81]) keriilt elsd izben
megvalésitasra. Az eldbbi médszert BorrmanN, HarTtwic és IRMLER [24],
majd ScHWUTTKE [120], az utébbit szintén ScHWUTTKE [124] fejlesztette
tovabb. E kétfajta topogrifiai médszert kiemelked8 fontossigukra valé
tekintettel részletesebben is targyaljuk. Emlitésre mélté még AULEYTNER [6]
és RENNINGER [113] munkéssiaga, akik legijabban a kétkristaly-diffrakto-
méteres topogrifia terén végeztek jelent§s fejleszt6 munkat. -

Ezt a technikit kombinalta legijabban anomalis transzmisszijval
WEIssMANN és KarLman [138].

V. Kontrasztossagot okozé alapjelenségek

A rontgensugarak reflexioképessége nagymértékben a kristalyracs
atomsikjainak min8ségétdl fiigg. A hibatlan atomsikok mas intenzitassal verik
vissza a rontgensugarakat, mint a racshibas sikok. A megzavart és a hibatlan
racs kézt varhaté kontraszt-kiilsnbségek kialakulasat tekintve a IlII. fejezet
B) alatt felsorolt effektusok érvényesiilnek déntSen, a{melyek mind a meg-
zavart racsrendszerben, mind pedig az idealisan tokéletes kristalyban erétel-
jesen kifejezésre jutnak. A topografia szempontjabél a legfontosabbak a
kovetkezdk.

1. A rontgensugarak anomdlis abszorpcidja

A réntgensugarak anomélis abszorpciéja kozelitGen hibamentes krista-
lyokban jon létre. ﬁgy jelentkezik, mint feler§s6dott transzmisszids sugarzis,
ha a kristaly Laue-elrendezési helyzetbe keriil. Az effektust BORRMANN [23]
fedezte fel, majd ezt kévetden LAUE [89] értelmezte a kristalyon beliili elektro-
mégneses tér csomépontjainak, ill. atomhelyzeteinek egybeesése kiovetkez-
tében, a létrejov6 normal fotoelektromos abszorpciéesiokkenés révén. Az
effektust legjobban a hullammez8-modellel lehet illusztralni (4. abra). E modell
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szerint, ha a diffrakciés helyzetben levd tokéletes kristalydarabba mono-
kromatikus réntgen-sikhullimvonulat 1ép be, két allohullam-alakzat képzddik.
Az energiafolyam leginkabb az atomsikok mentén halad és az allghullamok
merélegesek ennek iranyara. Egyszeri racs esetére az allchullamok egyiké-
nek (A) esomépontjai olyan sikon helyezkednek el, amely egybeesik valamely
[hKkl] racs-siksor helyzetével; a masik (N) allo6 hullaim csomépontjai ezek
kozott kozépen vannak. Ha az atomokrél feltételezziik, hogy pontszert elnye-
18k és a kristaly eléggé vastag, akkor az /N hullim hamarosan teljesen abszor-

Kristc':lg \

| Atomsikok

Transzmittalt
I hullam

Iy

eay

I/o :
Beesd monokroma-
tikus rontgen hulldm

Diffraktalt
hH\dm

AANANANNA> \(

\/\/\/\/\/\/\./m

| t

4. abra

L

bealédik az atomokkal val6 erds egymasra hatas kévetkeztében; az A4 hullam
lényegében teljes intenzitassal athalad a kristalyon, fiiggetleniil annak vas-
tagsagatol. Elhagyva a kristalyt, az 4 hullam felbomlik két egymassal egyenld
nyalabra, éspedig a transzmittalt R és a diffraktalt R nyaladbra. Adott valédi
atomok és ismert struktirafaktorok esetében az 4 hullamnak véges abszorp-
cios egyiitthatéja van. Gyengiilésének mértéke fiigg a réntgensugar polariza-
ci6jatol is. A kristalyt elhagyé réntgennyalabok ezért nagymértékben mono-
kromatikusak, parhuzamosak, erfsen polarizaltak és meglepen nagy inten-
zitasuk van. Ez az intenzitds azonban kritikus mértékben fiigg a kristaly
rendezettségének fokatél. Az atomsikok periodicitasaban eléfordulé hibak
erfsen csokkentik az 4 hullam intenzitasat. Valéjaban azt talaltak, hogy az
imperfekciok az 4 hullimmezdben arnyékot vetnek éppigy, mint a fénysugar
dtjaban talalhaté akadalyok. Ezért ezt a jelenséget fel lehet hasznalni koze-
litGen perfekt és erésen abszorbealé kristalyokban (pl. germaniumban) levé
racshibak megfigyelésére.
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2. A ronigensugarak primer extinkcidja

Az atom elektronhéjan szér6dé rontgensugarzas a primer sugarnyalab-
hoz képest n/2 faziseltolédast szenved. Ebbél kivetkezik, hogy a kétszer ref-
lektalt sugar a primer nyalabtél & fazisban kiilsnbézik; kévetkezésképpen a
kétszer reflektalt és a primer nyalab kozott egzakt a faziskiilonbség. A
primer nyalab a kristalyon valé keresztiilhaladasa kozben a kétszer reflektalt
nyalabbal destruktiv interferenciat hoz létre és ennek révén gyengiil. Ugyanez -

[Kontraszt
:sovok :
Diﬁrcktclt | :
intenzitas _l
l_ ]
R |
[
T o
Diffraktalt !
nyalab 1 Fotolemez
Equkristaly
Y
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‘lll“““

D:ffruktolo
racs-sikok

fordul el6 minden olyan két-két sugar esetében, amelyek n-, ill. (n—2)-szeresen
reflektalédnak. Ha a kristaly tokéletes, meghatarozott fazisviszony alakul
ki a primer, a kétszer reflektalt és a sokszorosan reflektalt sugarak kozott.
Ennek a folyamatnak az eredménye az a dinamikus egyensiily, amely kioltja
vagy legaladbbis gyengiti a primer nyaldbot a kristaly belsejében megtett 1t
mentén [77]. Ez a primer extinkeci6 jelensége.

A racshibak a reflektalé sikok periodicitasaban koherenc1a zavart idéz-
nek eld. A torzulasok és hajlasok (kigorbiilések), amelyek racshibaknak tekint-
heték, csokkentik a réntgensugarak primer extinkcigjat. Ezért valamely imper-
fekciot tartalmazé kristaly adott kicsiny térfogatanak diffraktalt rontgen-
szoréképessége lényegesen meghaladja a perfekt kristaly hasonlé térfoga-
taét [123].

Mindkét targyalt effektus hasznosithaté a racshibak lathatéva tételére.
Transzmissziés esetben egy dezorientalt blokk okozta kontraszt-sav képzd-
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désének sematikus vazlatat az 5. abra szemlélteti. A kontraszt-kialakulis
lehet8ségeinek korlatait a kovetkezSkben elméleti megfontolasok alapjan
egymassal szembedllitva targyaljuk.

VI. A diffraktalt réntgensugarzas integralt intenzitasa

A legtébb rontgeneljaras divergens primer sugarnyalabbal dolgozik.
Ezeknél a nyalab divergentidjat vgy allitjak be, hogy a kristaly atomsikjain
a Bragg-reflexiés helyzetben visszaverdd8 hullaim olyannyira monokromatikus
legyen, hogy a 1,; komponens mellett mar biztosan ne tartalmazza a 1,-t.
Ezért annak a kontrasztnak a becslése végett, amelyet az idealis kristdlyon
beliil megzavart kristalytartomany okoz, érdemes az integralt intenzitasokat
figyelembe venni. Hataresetként felvesszitkk, hogy egy diszlokaciés vonal
kézelében fekvd kristalytartomany oly mértékben valik megzavartia, mintha
valéjaban idedlis mozaikkristily lenne, vagyis a primer és reflektalt sugarzas
kozt fellépé mindenfajta kolecsonhatédst elhanyagolhaténak tekintjik; sem
extinkeid, sem anomalis abszorpcié nem keletkezik. Ehhez a kvalitativ becs-
léshez két integralt intenzitds p aranyat adjuk meg, nevezetesen az idealis
mozaikkristalyét (R’) az idedlisan perfekt kristalyéra (R;) vonatkoztatva.
A valésagos kisérletek sorin ezt az aranyt biztos kvantitativ médon nem
lehet meghatarozni, de a szamitas mégis j6l tajékoztat a hullaimhossz, a
struktira-amplitidé, a kristalyvastagsig és mas tényezdk hatéasarél.

Targyalasunk folyaman a Laue-esettel kapcsolathan ZACHARIASEN [146]
klasszikus miivében talalhaté szimbolikat alkalmazzuk, mig a Bragg-esetre
Hirscr és RaMACHANDRAN [56] meggondolasait vessziik at, ill. fejlesztjiik
tovibb. (E tanulminyban hasznalt szimbélumok 8sszesit§ tablazatat a Fiig-
gelékben lehet megtalalni.)

Egy bizonyos H = (hkl) reflexiéra az Ry integralt intenzitast a kévet-
kez8 egyenlet definialja:

®a+a® P, (0)

Og— 40 Po

RH = dQv (1)

ahol a monokromatikus primer nyalab energiafluxusa:
P, = [ Tods, (2)

a reflektalt szekunder nyaladb energiafluxusa:

P, = ” 5, JndS- (3)
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Az idealis mozaikkristaly intenzitdsanak kiszamitasat a kinematikai
elmélet alapjan lehet elvégezni. Eszerint diffrakeids kontraszt ott keletkezik,
ahol a helyi ricstorzulas elég nagy A0y szogvaltozast okoz ahhoz, hogy a
kristdlyon elhajlé sugarnyalab intenzitisa ne csak a transzmisszié miatt
normaélisan hekévetkezd ahszorpcié révén szenvedjen gyengiilést. Ett6l még
ugyanis egyenletes maradhatna a nyalab intenzitdsa. Egy bizonyos helyen
az intenzitas azért csokken, mert a nyalab irdnya lokalisan kissé eltér, éspedig
AOy értékkel az ideilis reflexiés helyzettdl, amelyet sziikséges és elégséges
feltételként a Bragg-térvény ir le a kovetkez8k szerint:

n-2=2dy - sinB@y. )

Tapasztalhaté, hogy a diffraktalt sugar intenzitisa rendkiviil érzékeny a leg-
csekélyebb reflexiés szogvaltozasra is. A teljes eltolédast a

A0, — 60, + tan O, 3. )
dy

osszefiiggés irja le. Az (5) kifejezés jobb oldalanak elsd tagja a diffraktélé
atomsikok helyi djraorientalédasanak (elfordulasinak), a mésodik tag a sikok
egymias kozti tavolsigdban mutatkozé helyi valtozasoknak a jaruléka a
Bragg-sziog eltolédasahoz.

Az (5) osszefiiggés elemzése soran kialakul az intenzitdsok valtozasara,
a kontrasztképz6désre vonatkozé helyzetkép, amelybdl lathaté médon a
reflektalt intenzitast befolyasolé A0y szogeltolédast a racshibak altal torzi-
tott mezd okozza, egyrészt a torzulds folytan bekévetkez§ 6@y orienticié-
moédosulas, masrészt a rdcsperiodicitas 0d véltozasa miatt. -

Az idealisan tokéletes kristalyrél feltessziik, hogy a racsszerkezete tel-
jesen hibamentes. Ennek kévetkezményeként a primer és a reflektalt hulla-

I
sin &
13 _ A 0
Elem fomnt) Ka (4] [em™1) i F
(A
Ag 0,561 8,1
Si | 160,1 - 10-2 Mo 0,714 15,75 0,25 70,4
Cu 1,544 141.7
Cr 2,204 451.2
Ag 0,561 181
Ge | 1785 -10-2 Mo 0,714 342,4 0,25 182
Cu 1544 3748
Cr 2204 1058
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mok kozott igen erés kolesonhatds 1ép fel. A monokromatikus sugarzas egy
atomsiksoron torténd reflexiéjanak esetére a probléma a réntgeninterferenciik
Darwin-féle dinamikus felfogésa szerint értelmezhetd [41], amelyre vonatko-
zolag JAmEs [64] és LAuE [89] klasszikus elméleti fejtegetéseire utalunk.

1. Bragg-eset

Az integrilt intenzitasok aranya egy félempirikus formula szerint irhaté
le adott esethen. Nevezetesen:

e 8 ;
o=1+4 0,294 . (6)
8
Q
\
* 5 KSI/W
10
L si/Ac>> Al/ou
10 Ge/W Si/Cu
5| Ge/Cu Ge/Cu (L4b)
Ge/Ag Ge/Cu(511)
2f Ge/Mo
.l }
1 1 1 1 1 Il l e 1 1
Q=4 107 10 107 199" -5 10==—g
6. dbra

ahol a p(g) osszefiiggést a 6. abra szemlélteti. A g valtozé a kévetkezdk szerint
adott (szamszeri adatai az I. tablazatban):

t
g= ext i (7)
4""abs
tablazat
t, t. o xA
ext abs saere
m f g & 220 ty
[em] [em] [em1] fom-1]
14,24 - 10— 6,09 - 102 0,584 - 102 703 5,54 - 10-3 3,9
11,12 - 104 3,12 <102 0,891 - 102 901 8,45 - 10-3 7,6
4,82 10— 0,33 - 102 3.7 101 2078 351-10° 73
2,88 - 104 0,09 - 102 7,88 - 102 3480 5.2 < 103 262
G lhxs 104 2,73 - 103 5,63+ 10-* 1626 53,47+ 10-3 86,8
4,79 - 104 1,44 - 10-3 8,33+ 102 2086 79,2.:-10-3 165
2,08 - 104 1,23 -°10-3 423 -'10-3 4815 40,2 - 103 194
1,24 - 104 0,39 - 103 8,10 - 102 8070 76,1 - 102 614
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A text a sugarzas behatolasi mélységének a mértékszdma, ha az extinkeiés
effektus dominal adott mérési kérillmények kozt. Leglényegesebb itt a primer
extinkcié, vagyis az a jelenség, amely kozben a kristalyba behatolé primer
réntgensugir intenzitisa a kétszeresen reflektalt és igy = faziseltolédast
szenvedett hullimmal interferdlva erételjesen csékken. Behatolasi mélysége
ezért mar akkor is korlatozott, ha az abszorpciés hatasok egyébként elhanya-
golhatéak lennének.

A taps a sugarzas behatolasi mélységét kszeliten adja meg akkor, ha
az intenzitisgyengitést kizarélag abszorpciés effektusok valtjak ki, ami pl.
a statisztikusan rendezetlen, idedlis mozaikkristaly esete. Formulikban

kifejezve:
cos@y m-c 4
b, — ; . 8
ext K s }. . IF| ( )
és
cos @ 1
Laps = £8P . _— (9)
. 2 Ho

ahol K polarizaciés tényezs értéke egységnyi, ha E meréleges a beesési sikra;
és K = | cos 204 |, ha E parhuzamos vele; nem polarozott sugarzisa pedig
K = 1/2[1 + | cos 204 |].

Statisztikusan rendezetlen mozaikkristdlyban tey korlatozast nem szen-

ved; emiatt dominal a t,,; mint behatoldsi mélység. Hasonlé a helyzet ideali-
san perfekt kristaly esetén, ha pl. a szerkezeti amplitidétdl fiiggden tegt > taps,
vagyis ha g > 1. Ezekben az esetekben g értéke a (6) képlet szerint adédik.

Ha viszont fext <€ tays, azaz g <€ 1 idealis kristalyban fordul el8, akkor
a behatolasi mélységet az extinkciés tthossz determinédlja. Ez esetben a
kontrasztra jellemz8 viszonyszam igy fejezhetd ki:

1
o tabs 1 (10)
Lext 4‘g

A reflexiéra és hullimhosszra vonatkozé adatokat felvéve, g értéke
kiilonb6z8 anyagokra kiszdmithaté, amelyek koziil néhanyat a 6. abran szem-
léltetiink. Tovabbi értékek az 1. tablazathél olvashaték ki. Megallapithatd,
hogy a kis atomsilyd elemek keményebb rontgennyalabbal torténd besugar-
zasakor a p megnd, ami azt jelenti, hogy Bragg-esetben egy mozaikkristily az
idealisan perfekt kristalynal mindig erfsebben reflektal.

Megjegyzendd, hogy a (8) és (9) képletek olyan esetekre érvényesek, ahol
a reflektalé atomsikok vagy feltétleniil parhuzamosak a felszinnel (szimmet-
rikus Bragg-eset), vagy pedig pontosan merglegesek a kristalyfeliiletre (szim-
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metrikus Laue-eset). A nem szimmetrikus esetekre torténg feliras csak lényeg-
telen valtozist okoz. Emiatt a g nagysaganak szogfiiggését (eltérben az
egzakt targyalismédtdl) nem vettiik figyelembe.

2. Laue-eset

A két integralt intenzitds p ardnyanak kvalitativ kiszdmitasara elegen-
dének véljiik, ha itt is csak a szimmetrikus valtozatot targyaljuk. A sugar-
nyalab keresztmetszete mentén feltételezve az egyenletes intenzitas-eloszlast,
az integralt intenzitas elvileg a kovetkez8képpen irhaté fel:

Ry NLM do. 1)

I,
Zachariasen [146] szerint idealisan tokéletes kristalyra

Hoety

! 2 . 2 -
w-sin20y;  m-c (12)
sinh? (ﬂ—,
_J“" sin?A4- /14 42 1+ 42 d
_w T+ 52 1+ 42 Yo
ahol az integral-kifejezésben szerepld y mennyiség szimmetrikus esetre
in 20 m- ¢ n-V
f— @ — @ . s H . ° [} 13
y=(On=0) B I (13)
amelynek alapjan y lényegében a O szégvaltozéval aranyos.
A (12)-ben még szereplé mennyiségek:
)
A= (14)
lext
és
x—g K- 20 (15)
Ho

A uy értéke csak kevéssé killonbozik u,-t6l viszonylag nagy dy atom-
siktavolsagok, ill. alacsony indexi reflexiék esetében. Ha azonban az atom-
sikok ,,simasaga” csokken, vagy miként a gyémantrics tipusnal az {1}1}
atomsikok kett8s sikokka alakulnak, ekkor a uy kisebb lesz. Hasonlé médon
csokken py értéke magasabb indexi reflexiék alkalmazasakor. A uy/u, aranyt
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kisérletileg kell meghatéarozni; germaniumra Cu—K, sugarzas esetében néhany
adatot a II. tablazat tartalmaz.
A (10), (14) és (15) egyenletek felhasznalasaval

wod=_"_ k. HH (16)

4tabs Mo

IL. tablazat

H = (hkl) 220 400 422 440 444 ! 333

i _
finiltte . 0,952 0,90 0,86 0,78 0,73 | 0,61
Mérést végezte Hun~tER [60] Bonse [19]

lényegében a kristilyvastagsagnak az abszorpciés dthosszra vonatkoztatott
viszonyszamat fejezi ki. A »x; Aft, és x Aft, értékekre, H = (220) atomsik-
sorra vonatkoztatva olyan numerikus adatokat taldlhatunk az I. tdblazatban,
amelyeket Si és Ge kristalyokon kiillonb$z8 hullimhosszi monokromatikus
rontgensugarak felhasznalasaval mértek.

A (12) egyenlethen talalhaté integral-kifejezést i, és i, rész-integralokra
bonthatjuk. ZAcCHARIASEN idézett munkaja szerint

e osin2 4.1 + 42
- 1492

24
i = dy =Jo Jo(x)dx, (17)
ahol tehat J(x), anulladrendi Bessel-fiiggvény szerepel megoldasként. 4 < 1
értékekre i; ~ 7 - A, viszont A nagy értékeire az egyre csékkend és elGjelét
alternilé amplitidékkal az integral z/2 eredményhez kozelit.

A (12) egyenlethen szerepld misodik részintegralt

1
YT+
helyettesitéssel alakithatjuk alkalmasan at a kovetkezfk szerint:
. 72 1
iy :J cosh (2% A -sin @) dp — -~ (19)
0
Ennek megoldasa MEIEr [97] nyoman
. n
h=— - [I,(2%- 4) — 1]. (20)
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A (20) kifejezésben I(2xA) olyan médositott Bessel-fiiggvényként
adédik, amely ebben a nulladrendi esetben J(2xA1) kifejezéssel egyértelmii;
zérus argumentumhoz tartozé kezdd értéke 1, és ez monoton emelkedik, amig
a nagyobb argumentumok tartoményéban meg nem kozeliti az

2xA
e VY 2n(2xA)

értéket.
Ezzel a (12) szerint felirt ideilis hibatlan kristily integralt intenzitasa

a kovetkezdk szerint fejezhet§ ki:

_ Uoly
Ri=|F. - p. K ~owex|
m - c? 2sin 200,

Ufmmw+m%m—q@n

A teljesen rendezetlen mozaikkristaly integralt intenzitdsa ezzel szemben

Loty
92 J 2 13 K2 e  cos O to

R =|Fp. |[—°% (22)

m-c2-V

sin20 4 cos Oy

A két intenzitds-osszefiiggés egymaisra vonatkoztatdsidbol kideriil, hogy a
kristaly rontgensugarral valé atvilagitdsa esetén p milyen mennyiségekkel
aranyos, vagyis hogyan alakulnak a kontraszt-viszonyok a kiilonb6z6 ténye-
z6k egyiittes hatasara.

A (21) és (22) aranyba allitasa kévetkeztében irhaté, hogy

é? t
Fl-—% 1.1 20,). . o
o — R o m-c2V (1 cos 20) cos Oy (23)
TR [0 () dx + Fy (224) — 1

A 7. dbran néhany g girbét szemléltetiink allandéként valasztott » értékekre
az A vastagsdgi viszonyszam fiiggvényében.

A girbék x minden értékére g = 1 ponthél indulnak ki, ezutian kévet-
kezik egy csokkenden ingadoz6 emelkedést szakasz, amely kisebb »x paraméteri
gorbék esetén nagyobb A4 (azaz vastagabb kristalyszeletkékhez tartozé)
értékek felé fut le, mint a nagyobb x-hoz tartozé gérbék. A kristalyvastag-
sagoknak ebben a nagyobb x-khoz tartozé zéndjaban mutatkozik idealisan
tokéletes kristdly esetén az 1in. Pendellosung-effektus [50], amelyet Kato
és LaNG [72] mutatott ki el§szor Si, Li¥ és kvarc-kristalyokon. A » = konstans
gérbék maximum-értékiiket kb. »% + 4 = 0,8 helynél érik el. A o > 1 tarto-
manyra, hibatlan kristdlyban az extinkciés effektus dominal, ezért az integralt
intenzitast felfogva az atvilagitas utan, az joval kisebbnek mutatkozik, mint
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a racshibakkal telitett, idealis mozaikkristaly esetében. A gorbék meredeken
lefelé tartanak a nagyobb kristalyvastagsagok tartomanyahoz kiozeledve, ahol
mar az idealisan tokéletes kristalyra az anomalis abszorpcié jelensége a mérv-
adé. A kontraszt itt ellenkez§jére fordul, mert a hibatlan kristalyon athaladé
sugér integralt intenzitdsa a mozaikkristdlyon athaladé sugarét szembetiing
mértékben feliilmiilja.

Q

|

10°

“L ] I!IIHIJ e e

ok
05125510 102 103 104

A kontraszt-képz6dés elméletének , részletesebb targyalasa ennek a
tanulmanynak a kereteit meghaladja. Ebben a tekintetben a vonatkozé leg-
djabb 6sszefoglalé dolgozatra utalunk [10]. Megjegyezziik azonban, hogy a
félvezetStechnolégiai gyakorlatban el8forduls kristalyok a két emlitett véglet
kézott vannak. A valésaghan idealisan hibatlan, vagy hibakkal extrém médon
telitett kristalyok alig keriilnek elénk; tilnyomé részben tobbé-kevéshé racs-
hibas valédi kristalyokkal van dolgunk. Ennek megfeleléen a topogramokat
egyrészt a kinematikai elmélet alapjan ,,direkt kép” gyanént, masrészt a
Darwin-elmélet [41] érvényességét fogadva el, mint dinamikus képet interpre-
taljuk [41].

Nézziik, hogyan valésithaté meg a gyakorlatban a kontrasztképzidésen
alapulé két legfontosabb topografiai eljaras, nevezetesen

az extinkciés effektust felhasznalé Lang-féle modszer, és

az anomélis abszorpciét hasznosité Borrmann— Schwuttke eljdrds.
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VII. Lang-médszer

A félvezetd anyagok vizsgalata céljabol eddig legsokoldaliibban alkal-
mazhaténak a LANc altal kidolgozott médszer, ill. kamera [142] bizonyult.
Elvi elrendezését a 8. abra szemlélteti, amely lényegében megegyezik a 2.
abran mar bemutatott transzmissziés (Laue-eset) vazlataval; annak tokéle-
tesitett valtozata. Adott kériilmények kozott ugyanezt a kamerat fel lehet
hasznalni anomalis transzmisszién alapulé topografiai vizsgalatokra is [123].

A Lang-médszer olyan egykristaly-mintakhoz alkalmazhaté, amelyek
keskeny lemezke alakiak, ép, mechanikai karosodasoktél mentes sik hatarolé-
lapokkal és eleget tesznek a u, - t, < 1 kontraszt-feltételnek.

Kristaly 3 ‘0\\0

- o
et \ P\)@( BEAS
\

- \ NS o8
) \
o /@(\5 ; %-\‘o“‘%
S S \
1 2 A\ ©
Beeso \
rontgen
ngolgb I | //

~Rogzitett arnyékalo
ernyd

P

Fotolemez
8. dbra

A gyakorlati megvalésitas tovabbi jellemz&i:

a) A rontgen-sugarforras vonalfékusza vertikalis helyzetben van. Ezen
azt értjiik, hogy a vonalfékusz és a réla emittal6dé szalag alakd primer nyalab
keresztmetszetének hosszabbik mérete meréleges a bees és diffraktalt nyala-
bok alkotta sikra, a 8. abra sikjara.

b) A nyalab vertikalis divergenciajat Soller-réssel lehet megfelelden kis
értéken tartani.

c¢) A primer sugar horizontalis divergenciajat, azaz a nyalab monokroma-
tikussagara jellemz6 dO szogdiszperziét az S, és S, résrendszerrel allitjak be
a megkivant mértékiire. Ugyanis

Sl (24)
tan@H

osszefiiggés szerint a nyalab spektralis szélességének kisebbnek kell lennie -
annal a kiilonbségnél, ami az alkalmazott sugarfajta K,; és K,, komponensei-
hez tartozé 1,; és 2,, hullimhosszok kézétt fennall. Ez 4@ y-re atszamitva
1—2 ivpercet jelent az alkalmazott reflexiés siksortél fiiggden.
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d) A rések magassagit (vertikalis méretét) tigy allitjak be, hogy a nya-
1ab az egész kristalyt az abra sikjara meréleges iranyban egyszerre bevildgitsa.

e) A vizsgalandé kristalyt a prébatest-tarté megfelel§ elforgatasival
gondosan beallitjak az idealis (Bragg-feltételt kielégitd) diffrakciés helyzetbe,
majd dgy régzitik, hogy a CuK,, MoK, vagy AgK, sugirzasdi primer nyalab
athatoljon rajta, kozben elhajlast szenvedjen, és elhagyva a kristalyt, a hozza
mennél kozelebb elhelyezett fotolemezt az S; résen keresztiill merdlegesen
érje. A beillitas ellendrzésére GM-csévet vagy szcintillaciés szamlalét hasz-
nalnak (rocking-curve felvétel végett). Igy megvalésithaté, hogy a K,
sugarnyalab a kristalyszeletke feliiletére kozelitGen merdleges racssikokon
diffraktalédjék. A szogbeallitast 10 iv-mp pontossidggal kell tudni ellendrizni.

f) A kristaly és a fotolemez kozt az S, rést magaban foglalé és a nya-
labhoz képest rogzitett ernyd felfogja a mintéan elhajlds nélkiil athaladé primer
sugarzast.

g) Kristaly és fotolemez a felvétel alatt a kettds nyillal jelzett irdnyban
egyiitt mozog eldre-hatra. Igy a kristalyminta és a regisztralé lemez egyetlen
expozicié kézben tobbszor elhalad az allé primer nyalab alatt; a cm? nagysag-
rendd feliilettel rendelkez§ kristilyokat ezaltal végig lehet pasztazni (scanning).
Az egyiitt mozgo szerkezeti elemek csiszé vezetékre vannak szerelve; meg-
hajtasuk pl. szelzin-motorattétellel vagy hidraulikus dton [34] térténik a
lehet8 legnagyobb mértékd rezgéscsillapitis végett.

h) A kristalyban levd racshibak a lemezen 1 :1 ardnyban képezédnek
le a mar ismertetett kontraszt-kritériumoknak megfelelen. Az igy feltérké-
pezett hibaeloszlas a kristdly-minta teljes térfogatarél ad tajékoztatast,
kivetitve a fotolemez sikjaba. Ezt nevezik projekciés topografiai felvételnek
(réntgen-topogramnak), amelyet a részletek jobb tanulméanyozasa végett még
optikai viton felnagyitanak és lefényképeznek [109].

A Lang-médszer lehet8ségeket nyujt a racs-zavarhelyek térbeli eloszlasa-
nak tanulméanyozéaséara, éspedig az in. stereo-pdrok [54] altal. A [hkl] reflexién
kiviil fotografaljuk a [hkI] reflexidt is, ami azt jelenti, hogy egy és ugyanazon
sikot szimmetrikusan a masik oldalrél is reflektaltatjuk (9. 4bra). A stereosz-
képos megfigyelés a préba belsejében levs zavarok plasztikus térbeli képének
benyomasat kelti. Ez a megfigyelési méd el6nyds a diszlokaciok kozotti reak-
ciék tanulminyozésara, ha el akarjuk dénteni, hogy azok ténylegesen vagy
csak latszélag — vetiilethen — metszik-e egymast.

Egy tovabbi alkalmazasi teriilet: a szekcids topogrdfia [78], amely lehe-
t8vé teszi szdmunkra, hogy adott esetben a felszini réteget a préba egyik vagy
masik oldalarél vizsgaljuk. Ebben az elrendezésben (10. dbra) az S, rés tigy
van a préba és a fotolemez kozé helyezve, hogy nemesak az egyenesen athaladé
primer sugarnyalabot, hanem a diffraktalt sugarnyalab egy részét is leernydzi.
Igy a prébanak csak a kérdéses rétegérsl kapunk felvilagositast [17]. Ugyan-
ilyen médon a felszin kozelében megfigyelt diszlokacikat eltavolitva, tehat

Miszaki Tudomdny 41/3—4. 1969



SZILARDTESTEK RACSHIBAINAK LATHATOVA TETELE

Transzldciods

mozgas
Y e
/ \\\
// \\\\
/ ‘7
/
S-| S‘Z // l/
/ (hkl) 7
Racs-sikok /
/
Primer //
——— -
rontgen nyalab I
Fotolemez
Kristaly
9
Fotolemez
s1 - Bk
Kristaly
Primer I
— \
rontgen nyalab \
\
\\
(Fll—(” \\ \\
Rdacs-sikok 5

\
\ \ S
\ -
b, HE LA

\

e\
SO
ol oe®
9. dbra
\
L ~0%
2\o¢!
v0‘§s conue
©o2d7 \- -\
S el \
- \

PR

\ sugdrelnyeld S,
‘§ Beesd primer
I réntgen nyalab

Fotolemez

10. dabra

263

Miiszaki Tudomdny 41/3—4. 1969



264 SZANTO ISTVAN

a deformalt felszin zavaré befolyasat kikiiszobolve, szelektiven beallitva a
rést, a préba belsejét is megfigyelés ala vehetjiik. A szekciés alkalmazas azon-
ban csak olyan kisebb rendszami anyagokra korlatozédik, amelyeknél lehet-
séges nagyobb vastagsagi probak besugirzasa. Itt ugyanis a diffraktalt sugar-
nyalab egy részét viszonylag konnyen le lehet valasztani.

A Lang-féle eljarast ScHRWUTTKE [124] fejlesztette tovabb, amennyiben
bevezette az oszcillaciés vizsgalé technikat (SOT = Scanning Oscillator
Technique). Ez kiilonésen nagy atmérgji kristalyszeletek topogramjainak

i
il
il

&)

11. dbra

felvételére valt be. A médszer alkalmazasi elve egy példan vilagithaté meg.
Tegyiik fel, hogy a kristalyszelet eégy hibakkal telt 4 zénat és egy olyan B
térfogatrészt foglal magaban, amely kissé eltér§ orientaci6ji a matrix tobbi
részéhez képest. Az eredeti Lang-kameras mddszerrel a ,,wafer”’-rél csak

Primer nyalab

i

’ oy
Transzideig |

irdnyq ~ere— oS3 »
i P—
Diffraktatt uﬁ.m Fotoleme,
nyalab B s
Oszcillacio
12, dbra

hianyos topogramot kaphatunk. Ha a kristalyt a szokasos Bragg-féle reflexiés
helyzetbe hozzuk, akkor az elorientalt B térfogatrész helyén fehér folt marad
(11a abra), az A zéna sététebb lesz az extinkciés kontrasztnak megfelelGen.
Ha viszont a B zénat allitjuk reflexiéképes pozicioba, akkor rajta kiviil a
wafer belseje sehol sem képezddik le; a fotolemez tilnyomé része iires [124]
(11b abra), jeléiil annak, hogy a beallitis mennyire érzékeny az iv-mp nagy-
sagrendd mizorientacickra. A felvételtechnika tokéletesitésére szolgal ilyen
esetekben a SOT-eljaras, amelynek elvi vazlata a 12. abran lathaté. A kristaly
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teljes térfogatat végigpasztazzuk Lang médszere szerint, de egyidejiileg
oszcillaltatjuk is a kristalyt meg a fotolemezt a beesé és reflektalt rontgen-
nyalabok alkotta sik normalisa koriil. Az oszcillacié végkitérése atfedi a
wafer elorientalédasanak lehetséges szogtartomanyat és ezzel a reflexioképes
helyzetek egész sorozata all el§; az oszcillacion beliil minden szégpoziciéban
leképezés johet létre, és tgy a topogramrél leolvashaté informécié teljes.

Megemlitjiik még, hogy legijabban nagy hémérsékletli Lang-kamerat
fejlesztenek ki [14, 15], amely képes 900 °C-on valé tartés mikodésre. A ka-

mera vakuum alatt vagy inert-gaz atmoszféraba tett kristalyprobakkal dol-
gozik; kévetni tudja az izzitas és lehiités hatasat egy sor topogréfiai felvétellel,
amelyek pl. Si szeletkékben a gdzbdl lecsapatott SiO, vékony réteg hatarfelii-
letén keletkez§ fesziiltségvaltozasokrél adnak képet.

A 13. abra fényképe a Magyar Tudomdnyos Akadémia Miiszaki Fizikai
Kutaté Intézete ronigendiffrakcids laboratériumanak Hilger-gyartasi, cserélhetd
anédd mikrofékuszos rontgensugar-generatorat mutatja be a rahelyezett Lang-
kameraval, amely az FEétvés Lérind Tudomdanyegyetem Kisérleti Fizikai
Intézetében késziilt egyedi darab. A fényképen lathaté még (a bal alsé sarok-
ban) az a vezérl§ egység, amely a Lang-kamera kapcsolé és hajté szerkezetét
foglalja magaban, egyszersmind szemlélteti a kristaly és fotolemeztarté min-
denkori mozgasat, ill. helyzetét 20-szoros felnagyitasban a beszabalyozott
végallasmutaték kozott. A helyzetmutatéra erdsitett mikrokapesolé a vég-
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allasmutaték egyikébe iitkézve — jelfogé kozbeiktatasaval — megforditja
a menetiranyt; ezzel valésul meg a Lang-médszerre jellemz§ valtakozé
mozgas. A 13. abran lathat6 még a rontgensugér intenzitdsanak mérésére
szolgalé GM-csdves (vagy szcintillaciés szamlalasra is alkalmas) rate-meter,
amelyhez a falon elhelyezett vonaliré-szerkezet csatlakozik; ezzel végezhetd
el a vizsgalandé egykristaly idealis Bragg-helyzetének beallitasa, ill. a ,,rocking-
curve” felvétele. A 14. abra a Lang-kamerat kiilon szemlélteti. J6l kivehetd
a kép kozepén a primer rontgennyalabot kollimalé cserélhet rések allvanya,

14. dbra

az egykristaly-mintatarté, balrél a szamlalécsé-kar, jobbrél pedig a kristaly
beallitasat el6segitd optikai rendszer, tovabba a finomallité forgatégombok
és fékezs-rogzité csavarok. A kristalyt és fotolemezt hordozé kocsi 20 mm
linearis elmozgasra képes, sebessége kb. 17 mm/éra.

1. A prébatest elokészitése

A kristalyszeleteket a kompakt egykristalybél 1 mm kériili vastagsag-
ban vagjak ki. A 15. abran lathaté kivagasi médozatok mindegyike olyan,
hogy a szelet oldalfeliilete (a) altalaban kis index@ sik, amilyen az [111],
[110] vagy [112]. Az [111] kristalyndvesztési irannyal parhuzamosan (15a.
abra) vagy r4 merdlegesen (15b. abra), esetleg az [112] irannyal parhuzamosan
(15c. abra) vagjak ki a szeletkét legalabb + 0,5° orientaciés szogpontossaggal.
Az igy kapott lemezkék feliileti rétegének roncsolédasait korundporral tor-
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ténd lappolassal, ill. maratassal tavolitjak el. Szerencsés koriilmény, hogy a
rontgentopografiai vizsgalathoz nem sziikséges a probatesteket azonos vas-
tagsaggal kialakitani. Fontos azonban, hogy a feliileti karosodasokat mara-
tassal teljesen eltavolitsik, mert ezek a készitend§ topogramokon zavaréan
hatnak. Ugyancsak el kell keriilni a szeletkék befogasa kézben eléforduls
elasztikus torzulasokat, mert azok is szuperponalt zavaré kontrasztot okozhat-

fir]] fii] ][9]

15, dbra

nak a topografiai felvételen. Maratas utian a szeletke néhany tized mm vastag
marad, amely a Lang-metodika emlitett kontraszt-kritériumat a vizsgalt
anyag rendszamatoél és a sugarfajtatél is fiiggben kielégiti.

2. A kristalylemezkék orientdldsa

A topografiai reflexiéképesség feltételének preciziés beallitasahoz a
miiszertechnikai adottsagokon kiviil az is sziikséges, hogy a prébatest-tartéba
rogzitett kristalyszeletke térbeli helyzetét, vagyis sajat lapjainak geometria-
jat a rontgennyalab irdnyihoz viszonyitva is pontosan bemérjiik. Egy bizonyos
vilasztott (hkl) siksorhoz és ©@ szoghoz tartozé rontgenreflexié jellemzésére
sziikséges még néhany tovabbi adat ismerete [121], amelyeknek értelmezését

16. dbra
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a 16. abra hivatott megkénnyiteni. Eszerint a lemezke fdtengelye A, leg-
nagyobb oldalfeliilete a; e feliilet normalisa N. Ha a bees§ primer nyalab irdnya
S,, a diffraktalt nyalabé: S, akkor « jelenti az (8—S,) eredd és az A vektor
altal bezart széget; f viszont az (S—S) és az N normalis altal kdzbezart szog
[101]. A beallitasok legnagyobb részénél o és f egyenl§ 90°-kal, vagyis a
beesd, ill. a diffrektalt nyalabok altal definialt sik a kristalyt hatarolé oldal-
felilletre merd8leges. Lang-topogramok felvételéhez célszerl az « és f szdget
iv-perc, mig a O szdg helyességét 10 jv-mp pontossiggal ellendrizni.

3. Expozicié, elohivds és nagyithatisdg

A topografiai felvételekhez legjobban bevilt az Ilford-L4 tipusi finom-
szemcsés nuklearis fotolemez hasznalata, amelyet 25, 50 és 100 4 vastag emul-
zibbevonattal hoznak forgalomba. Ez esetben a kristalyszélesség min-
den mm-ére 1/,—1 6ra expoziciét kell szamitani. A felvételi idSt réviditeni
lehet ugyan érzékenyebb, durvabb szemcsézetli, azaz a szokasos technikai
réntgen-film alkalmazasaval, de csakis a kontraszt és felbontasi viszonyok
rovasara. 100 p-os emulzidréteget hasznalnak Ag—K, 50 p-osat Mo—K,
Co—K és Cu—K sugarzashoz; a 25 y rétegvastagsagi lemezt a Cr—K sugir-
fajtahoz alkalmazzdk. Az utébbiakat kis athatoléképességiik miatt féleg
reflexiés, Berg— Barrett-technikaval késziil§ topogramokhoz részesitik elény-
ben. A transzmissziés Lang-metodikdhoz viszont a kemény Ag—K és Mo—K
sugarzas hasznilatos, de ez sincs hatrany nélkiil.

A felbontast befolyasolé insztrumentalis tényez8k ugyanis a topogra-
mokon 1 u koriili szélességii kép-életlenséget, diffiiziét okoznak. A nuklearis
emulziék el8hivatlan szemcséi esak 0,25 p linearis méretdek, de az Ag—K,
sugarzas altal kivaltott fotoelektronok nyomanak hossza 3 p-ig is felmegy.
Ezek a nyomok és a minden egyes feliiletelemet érd, korlatozott foton-szamtél
eredd statisztikai slirliség-ingadozasok az okai annak, hogy az Ag—K, topog-
ramok durvabb szemcsézetinek latszanak [88]. PL. Co—K, sugéarzis esetén
a fotoelektron nyomok elhanyagolhaté hosszisagiak; a kisebb fotoenergia
szitkségessé teszi, hogy teriiletegységenként tobb foton essék be, elGidézve
egy adott fotografiai stirliséget, ill. fedettséget. A jobb statisztika és a rovi-
debb nyomok teszik lehetdvé a Co—K, topogramoknak az Ag—K,-énél sokkal
nagyobb hasznos nagyitasat. Statisztikan értjik itt az expozicié alatt egy
négyzetmikron teriiletre beesé fotonok szamat.

Az L4 emulziék nagy stirlisége miatt a fotoelektron nyomok a lehetd
legrovidebb id8 alatt befoghaték. A nagyon finom szemcseméret meg azt
teszi lehet§vé, hogy nagy fotonstirdségek valjanak regisztralhatéva anélkiil,
hogy til kellene lépni a fotografiai feketedések linearis tartoméanyat; D = 23
nagysagrendig ardnyosak a feketedéskiilonbségek, ami intenzitids-kontraszt
vizsgalatoknal doéntd fontossagu.
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Tag tere van a kombinaciés rugalmassagnak az el6hivé eljaras soran is
[86]. Ellendrizhetjiik az eziistszemcsék novekedését azaltal, hogy széles
hatarok kozt valtoztatjuk a strliséget, ami az expoziciés idStartam variala-
saval érhet8 el. Egy bizonyos siirliség megvalésithaté révidebb megvilagitas
és erdteljesebb elShivas altal, vagy hosszabb expoziciéval és gyenge hivassal.
Az elébbi gyorsabb felvételkészitést, az utébbi médszer jobb képmingséget
eredményez. Nagy el6vigyazattal kell dolgozni hivas kozben az emulzick
kezelése tekintetében, mivel ha nedvesek még, kinnyen ésszekarcolhaték vagy

17. abra

deformalédnak. Altalaban a Kodak D-19b vagy az Amidol el6hivé hasznalatos.
Az utébbi kevésbé héfokérzékeny. Az emulzié komoly mértékben eltorzul,
vagy teljesen leolvadhat, ha az utolsé kimoséviz hifoka meghaladja a 23 °C-t.
Ott, ahol kontinentalis jellegd a klima és ennek megfelel§en a halézati vezeték
télen 5 °C-os, nyaron 25 °C-os vagy ennél magasabb héfoki vizet szolgaltat,
sziitkséges nyaron egy kiilon vizhilitGberendezés beallitasa a lemezek mosasara
vagy a kanikula idejére ajanlatos szabadsagra menni. (Idézet A. R. Lanc
maganlevelébél.)

A kévetkezkben néhany Lang-médszerrel felvett, a Magyar Tudomdnyos
Akadémia Miiszaki Fizikai Kutaté Intézet rontgenlaboratériumaban késziilt
topogramot mutatunk be. A felvételek [111] orient4ciéji, kb. 0,5 mm vastag
kiilonb6z8 diszlokacié-stirtiségi Si-egykristalyok topografias képeit szemlél-
tetik mintegy 10-szeres nagyitasban. A leképezéshez a kristalyok [220] sik-
sorait allitottuk reflexioképes helyzetbe; AgK,, primersugarzast alkalmaztunk
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18. dbra

50 kV, 340 uA iizemi adatokkal. A Hilger-réntgensugar-generitor finom-
fokusza a kristaly felgl vertikalis iranyban elnyilt 5 pum X 50 ym méretd
ellipszisnek latszott. A cs6fékusz—kristalyfelszin kozti tavolsag ebben az elren-
dezésben 300 mm volt, a kristaly —fotolemez kézt a O szég beallitasatol fiiggen
5—20 mm tavolsagok adédtak. Expoziciés id6tartam 1 6ra a kristalyszélesség
minden milliméterére. El§hivasi idé 15 perc D-19 hivéban 20 °C-os hivétank-
hémérsékleten.

A 17. abra jellegzetes diszlokaciés halézatot szemléltet. A vonalak egy-
massal 60, ill. 120 fokot zarnak be; az [110] iranyitottsag a kép fiiggbleges
iranyaval egybeesik. A mintegy 10%cm?-re becsiilheté diszlokacio-siiriség
kifogastalan vonal-felbontast tett lehetdvé az ismertetett vizsgalo elrendezés

19. dbra
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esetében. Az elszért, j6l kivehet8 pontok precipitatumok jelenlétére utalnak.
A 18. 4dbra szemmel lathatéan nagyobb diszlokacié-siirtiséget mutat, becslé-
siink szerint 10°--10° vonal/cm? lehetett a racshibak koncentraciéja. A to-
pografiai felbontas mnéhol elérte a médszer lehetdségeinek felsé hatarat.
A 19. abra felvételén lathaté, hogy a diszlokécié-stirtiség nagyobb 107/cm?-nél;
a vonalak savokka, foltokka alltak 6ssze, felfedezhet8k a topogramon feliileti
karcok nyomai is. A roncsolt felszini réteg eltavolitdsa utdn a Lang-topog-

ramok, de az egykristaly mingsége is javul.

4. Topogrifiai feloldéképesség

Nézziik most a Lang-kamera felbontéképességét. E célra jobb, ha kiilon-
kiilon vessziik vizsgalat ald a felbontast a szérésikhoz képest vertikalis irdny-
ban és horizontalis iranyban, amely a szelet alaki kristély felszinének a sz6ré-
sikkal alkotott metszésvonalaval parhuzamos [142]. (Szérésik az, amely tar-
talmazza a beesd S, és reflektalédé S nyalabokat.)

a) A d, vertikalis felbontast a rontgen-sugarforras fokuszanak f atmérdje
befolyasolja dontden. A 20. abra szemlélteti a réntgennyalabok geometriai
elrendezését. Lassuk azt az esetet, ahol a véges méretd, kor alaka forrasbél
kisugarzé rontgennyalab diffraktaléodik a reflexié sikjanak P; pontjaban
Oy Bragg-szognél. P ponttal mint csicesal kipos feliiletet tételezziink fel,
amelynek alkotéja (/2 — Op) szoget zar be P;-nél a reflexiés sik N normali-
saval. Minthogy a kipfeliilet metszi a réntgen-sugarforrast is, a metszésvonal,
amelynek hossza f, minden pontjara vonatkozéan a Bragg-feltétel kielégiil.
Mas szavakkal mondva: a P, pontban olyan reflexié jon létre, amely kozeli-
t8en f|l ardnyban divergal, ahol I a réntgen-sugéarforras és a vizsgalt minta
kozti tavolsag. Ennek megfelelden, ha egy fotolemezt helyeziink el a P,
ponttél m tavolsaghan a reflexi6 iranyaban, a diffraktaltnyalabra merélegesen,

Sz0rosik

Reflektalo stk
20. dbra
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akkor a lemezen a rontgen-sugarforrasnak m - f/l aranyban zsugorodott i
képét kapjuk. Hasonl6 médon a P; pontban nyert reflexié altal, amely pont
P,-t8l d, tavolsagra van a vertikalis sikban, ugyancsak leképezddik a lemezen
a rontgen-sugarforras i; képe; ezt szemlélteti a 21. abra.

Ha e két kép egymast atfedi, akkor a P, és P; pontok kozétt a lemezen
nem lehet kiilonbséget tenni. A 21. abra mutatja ezeket az i; és i} képeket
a vertikalis sikban felrajzolva. Ha a fotolemezt a sraffozott zénaba helyez-
ziik, akkor P; a P;-t6l nem kiilonboztethetd meg. Ha a fényképezd lemez a
Q pontra illeszkedéen van elhelyezve, miként az dbran, akkor az a legkisebb
d, tavolsag, ahol a két pont még éppen kiilon latszik (azaz felbontédik), a
kovetkez8 képlettel fejezhetd ki:

o :
dy=2 . | (25)
l
Ha pl. f=40 u, 1=320 mm, m=8 mm, akkor d, értéke 1 u.
Ry :
i P
7 fQ 53 t
it Pi
21. abra

A Lang-metodikaban a kollimator-rendszer olyan médon van megszer-
kesztve, hogy a topografiai leképezédést az egykristaly-mintarél egy diffrak-
talt K,; sugirzas adja meg. Mindazonaltal a horizontalis felbontéképességet
geometriailag sokkal altalanosabb esetben fogjuk megbecsiilni.

b) Tegyiik fel, hogy egy P pont a prébaban a beesd nyalabot A6 szog-
tartomanyba diffraktélja, ill. szérja egy bizonyos @p Bragg-szognél. Ha a
beesé nyalab két pontban diffraktal, éspedig a proba feliiletével parhuzamos,
tehat horizontilis vonalon fekvé P, és Pj-ben, amint ez a 22. abran lathats,
akkor az a legkisebb dj, tavolsig, amelynél P, és P; kiilon-kiilon megkiilon-
boztethetd, az aszimmetrikus Laue-elrendezés esetére a kovetkezdképpen
adott:

sin (8 + O)

ahol f a kristalyfeliilet és a reflektalé (széré) sik normalisai kozotti szog.
A f és Oy pozitivek, ha azokat a prébatest feliilet hatrafelé esé normalisatél,
ill. a beesd nyalabtél balra fekvé oldalon mérték. Ha a beesé nyalab y szog-
divergenciaja nagyobb, mint a K,, és K,, sugirzashoz tartozé vonalcsiicsok
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kozotti A(Ok,,) szogkiilonbség, amely a prébardl reflektalédhat, akkor a
préba egyetlen pontja egyidejileg reflektalhatja a K, ,vonalpart. Ez eset-
ben y o2 40 = A(@k,,) van érvényben, ahol

A%
L I B e e (27)
de *COS OH
és
AL (28)

1

Q2

on
ol

(hk)
: Reﬂek}?lc'u

Beesd nyalab

. Fotolemez
22, dbra

Minthogy a szimmetrikus Laue-esetre f} — 7/2, és Oy altalaban nem
tébb mint 10 ivfok nagysagrendd, ezért a formula a kovetkezd dsszefiiggésre
vezet:

dp o< in - AO,,,)- (29)

Gyakorlati esetekben, ha m = 10 mm és 4Ok , =2 =6 - 10~* rad, ezt
helyettesitve (29)-be, d, = 6 u értéket kapunk.

Ha jobb mindségli felbontas kivanatos, gy a kollimaciés rendszert
oly médon kell megszerkeszteni, hogy y jelentékenyen kisebb legyen, mint
AOk,,,. Erre a célra a szokésos esetekben y-nak egy ivpercnél kisebbnek

8% Miiszaki Tudomdny 41/3—4. 1969



274 SZANTO ISTVAN

kell lennie. A Lang-metodika szimaéra szerkesztett kollimator-rendszer eleget
tud tenni ennek a kdvetelménynek.

Ilyen kéoriilmények kozott érdekes lehet szamunkra, hogy megvizsgaljuk
a racshiba koriil azt a mezdt, amely hozzajarul a topografiai kép kialakulisa-
hoz. Ha révid hullimhosszi karakterisztikus réntgensugarzast (amilyen az
AgK, vagy MoK,) és kis indexii siksor diffrakciéjat alkalmazzuk transz-
misszi6s elrendezésii felvételre, akkor a kristdlyok reflexioképes szogszérédasa,
A0y mindéssze néhiny ivmasodperc, a dinamikus elméletnek megfelelGen.
Ha egy diszlokaciét valasztottunk, mint egyfajta racshibat, mert ez a valédi
kristalyokban el6fordulék koziil a legkézonségesebb, akkor a reflektals racs-
sikoknak a diszlokacié koriili elhajliasa (d6&lése) szogét a tokéletes zénahoz
képest durvan b[r sszefiiggéssel lehet kozeliteni, ahol b a Burgers-vektor és
r a diszlokacié magjatol valé tavolsag. Ha a kristalyt a @ Bragg-szogre alli-
tottak be a tokéletes racstartomanynak megfelel§en, ahol r elegendden nagy,
akkor a diszlokacié kizelében levd hely hozzajarulasat a reflexiéképzddéshez a

b/r e A@H (30)

osszefiiggés adja. Ebben a zénaban az intenzitas ndvekedése az extinkeids
hatas csokkenése révén kovetkezik be. 40y ~ 3" =15 -10%rad és b = 3 A
esetére r szamitott értéke 20 y, mert

b 3.-1077[mm]
A0y 15-.10¢

r oz

=20-10"% [mm]= 20u.

Iit kell megemliteniink, hogy a bees8 nyalab 40 szégdivergenciaja alta-
laban 60 ivmasodperc koriili érték. [gy lehet megérteni, hogy a szogdivergen-
cia kis tort része mekkora szerepet jatszik a diffrakciéban tokéletes racs-
tartomény esetén. Ugy lehet felfogni, mintha a racssik délésszoge meredeken
valtozna a diszlokacié magjanak kézeléhen, és1épcsGzetesen a magtdl nagyobb
tavolsigban. Ténylegesen, a diszlokacidk lathatésagabél az elektronmikrosz-
képiaban, kévetkeztethetiink arra, hogy a maghoz eléggé kozel fekvd racs-
sikoknak a d@lésszége meghaladja az egy ivpercet, mivel a 4O szdgszoras
az elektrondiffrakciénal két-harom nagysidgrenddel nagyobb lehet. Tehat,
ha a kdzpontositott réntgensugarak divergens nyalabként az ideilis Bragg-
szog helyzetben esnek ra a reflektalé sikokra, akkor ott, ahol a zéna perfekt,
létrejon a diffrakcié. Néhany iv-mp-nél nagyobb d8lésszég esetén az erfsen
torzult régiéban mar nem jon létre reflexié, mert a Bragg-feltétel nem teljesiil.
De a centrilis irdnyhoz képest ferdébben es§ nagyobb divergenciaji sugarak
reflektalédni tudnak ebben a régiéban is, eleget téve a Bragg-feltételnek,
amint az az 5. dbran lathaté. Ha a délésszég ng, akkor ti. a bees§ divergens
rontgennyalédb kiviilillobb része még tud reflektalédni. Ennek megfelelden
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az egy ivperenyire divergens rontgennyalab teljes egészében hozzajarul a disz-
lokicié leképezGdésének kialakulasidhoz. Megjegyzends, hogy az emlitett
érvelés hipotézisen alapszik. Eszerint az idealis racs-dllapot fogalmilag olyan
kicsiny kristalyokra is atvihets, amelyek diszlokiciék jelenlétében elhajolnak
vagy torzulnak, és ekkor a kicsiny kristalyok mégis a sajat tartomanyukon beliil
idealis kristalyokként viselkednek. Ez magdban foglalja azt a feltevést is,
hogy ezektdl a kicsiny kristalyoktdl eredd diffrakeiés nyalabok nem interfe-
rialnak egymassal, és ezért nem is olthatjak ki egymast.

Varhaté tovabba az is, hogy a bfr ~ AOy 06sszefiiggés alapjan A0y
novekedésével r kisebb, azaz a diszlokacidés kép savszélessége csokken. Ez az
eset all fenn, a (27) és (28) képletnek megfelelden, ha a karakterisztikus rontgen-
sugdrzasnak nagyobb a hullamhossza vagy a beallitott reflexié kisebb indexi.

Osszefoglalva a felbontéképesség problémajat, a kovetkezdk allapithaték
meg:

A rontgensugar reflexids intenzitdsa szembeti{inden megnd a diszlokaciék
koriil [80], mégpedig a magoktél szamitott mintegy 10 u-os hatésugirral.
A médszer érzékenységére jellemz8, hogy csavardiszlokacié esetében ez a
tavolsag olyan racsddlésnek felel meg, amely csak fvmasodpercre tér el az
atlagos orientéciotdl. Diffrakciés szemszoghgl tehat a diszlokécié dgy tekint-
hetd, mintha egy olyan kb. 20 4 4tméréjii, viszonylag hibas struktiraju kristaly-
henger lenne, amely a hibatlan kristdly-alapanyagba van beagyazva. A hen-
ger aranylag nagy kiterjedése biztositja az egyes diszlokaciék lathatésagat,
ha a megfeleld topografiai eljarast alkalmazzuk. De ez egyittal vilagosan
korlatozza is azt a felbontast, amellyel a diszlokacié-eloszlasok egyaltalan
tanulmanyozhaték. Nyilvanvalé, hogy ha a diszlokacié-siiriség névekszik,
ezzel egyiitt jar az egyes diszlokacidkat kériilvevs hibatlan racstérfogat csék-
kenése; egyben a diszlokacié altal okozott kontrasztsav, a kép szélessége is
zsugorodik. A diszlokaeif-stiriiség mérésének fels§ hatara ott van, ahol az
egyes hibas henger-térfogatokat még kiilon-kiilén lehet észlelni. Ennek a fel-
bontasnak olyan diszlokaciés sav-szélesség felel meg, amely a jelenlegi technikai
adottsagok kozt 5 mikronnal kisebh értékre alig csékkenthetd.

A projekciés topografiai médszerek felbontéképességiiket tekintve tehat
kozbensS helyet foglalnak el a nagy teljesitményd transzmissziés elektron-
mikroszképia és azon hagyomanyos réntgendiffrakcids eljarasok kozt, amelyek
a riacshibak gyakorisdganak csak a makroszképos atlagat képesek meghata-
rozni [137].

VIII. Borrmann—Schwuttke médszer

Anomalis transzmisszié itjan, a Borrmann-effektuson alapulé metodika
altal egészen a legutébbi idfkig viszonylag kevés topogramot készitettek,
valészintileg azért, mert alkalmazhatésiaga csak néhiny, majdnem tokéletes
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kristalyfajtara (Si és Ge) korlatozédott. Napjainkban az effektust megtalaltak
cink és réz egykristalyok atvilagitasakor; altalanosan ismertté valt, hogy a
diszlokaciék tanulményozasa fémkristalyokban Borrmann-topografiaval is
lehetséges. Az alapjelenséget mar ismertettiik (V. fejezet, 1. pont), most a
kisérleti elrendezés f6bb jellemz6it targyaljuk. A 23. édbra az elrendezés geo-
metriai vazlatat szemlélteti. A kollimatorréssel parhuzamos, vertikalis hely-
zetii vonalf6kuszbél monokromatikus réntgensugarzas indul ki. A reflexiés

Res &

Kristc’:lg

Primer sugc’:r
elnyeld ernyd

l-;o’tolemez

Kristaly és lemez
szinkron transzldcioban

23. dbra

helyzetben rogzitett kristalyminta sugartovabbitasra felhasznalt siksorat N
normalissal lehet jellemezni. Ezek a sikok a kristaly feliiletére meréleges ira-
nyitottsagiak. A D-vel jelolt primer (direkt) nyaldb iranytérés nélkiil halad
at a t, vastagsagi mintan, egy része a racs-siksor mentén anomalisan, tehat
csaknem gyengiilés nélkiil ér at (R, nyalab), mig a reflektalt R nyalab a hibat-
lan kristalyszakaszon szintén anomalisan, vagyis abszorpeiét alig szenvedve
halad keresztiil, és elhagyva a kristaly hatsé hatéarfeliiletét a ra merglegesen
elhelyezett fotolemezre esik.

Kristaly és fotolemez ebben az elrendezésben is transzlaciés szinkron
mozgast végez. Igy lehet az atvilagithaté kristalytérfogatot horizontalis
iranyban megnévelni. Az egyszerre megvilagitott tartomany egyrészt a vonal-
fokusz szélességével, masrészt vertikalisan a nyaldb ez iranyd méretével,
a hatarolé rés vagy a kristalyszeletke felszinén levd takarélap kivagasaval
definialt. A D és R nyalabokat sugarelnyel§ 6lomernyével szokas felfogni;
leképezésiik az R nyalab regisztralta topogramhoz képest nem nyujt lényeges
informécié-tobbletet. Az eddigiekbdl belathaté, hogy a Lang-kamera adott
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esetben (u, - £, = 10 kritériumnak eleget téve) anomalis transzmissziés topog-
ramok felvételére is alkalmas. Ha olyan a prébatest-tarté kiképzése, hogy a
kristilyt az N tengely kériil mintegy 10°-kal el lehet forgatni [144], akkor
Borrmann-sztereo-topogram parokhoz juthatunk, amelyek bizonyos kériilmé-
nyek kozt a racshibak térbeli elrendezését jobban szemléltetik.

Ellentétben az extinkcién alapulé technikaval, itt nincs sziikség nagy-
mértékben monokromatizalt sugérzasra, mert a kristaly sajat sziirként
viselkedik és elnyeli a mintdn keresztiil haladé polikromatikus sugarzast is.
Emiatt a beéllitas elvileg kevésbé kényes, mint a Lang-médszer esetében,
viszont az expoziciés idGtartamokat a gyengébb intenzitas-viszonyok miatt
altalaban meg kell kétszerezni [132].

1. Feloldéképesség

Az anomalis transzmissziés topografidban kielégité mindségi felbontas
érhetd el viszonylag szerény kollimaciés kovetelmények mellett is; mindéssze
a vertikalis divergenciat sziikséges korldtozni és a K, vonalpar szétvalasztasat
biztositani. A szokasos fokuszméretli rontgencsévek és megfeleld sugarforras —
minta tavolsig esetén ez elég kénnyen teljesithe®.

Vertikalis iranyban a felbontast a (25) 6sszefiiggéssel itt is le lehet irni,
de az m tavolsdg megvalasztdsat a Borrmann-technika bizonyos adottsagai
korlatozzak. Mivel az R, és R nyalabok egymast részben atfedhetik, ha a foto-
lemezt akristily hatlapjahoz til kézel helyezik el, ezért létezik egy minimalis
Mpyin tavolsig, amelynél csak tavolabb szabad a regisztralé lemezt régziteni.
Ertéke:

: 1
Mpin = '2_f cot Oy, (31)

amely a sugarforras effektiv szélességének és a valasztott reflexiés széghelyzet
cotangensének fiiggvénye [123].

Erre a kristily — fotolemez tavolsigraa K,-vonalpar mar éppen felbon-
tédik, értéke a A(Ok.,,) szogkiillonbséggel aranyos. Eszerint a (24) kifejezés
felhasznaldasaval a K,; és K,, csticsok kozti dpyin legkisebb felbontott tavol-
sadgot az alabbiak szerint kapjuk:

S 4 ~dy. (32)
2co08% Oy Y}

dmln =

Cu—K, sugarzas és a hasznalatos kisérleti elrendezés adataival az anomailis
transzmissziés technika horizontalis feloldéképessége:

13
dh tad _2—# .
cos?0Oy

(33)
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Ez az extinkciés technika 5—10 u-os felbontasaval 6sszemérhetd meny-
nyiségnek tekinthetd [121]. Készitheté azonban kontakt-felvétel is, ahol
m = 0. Ha a sugarforras és a kristaly kozé pl. 50 4 atmérsji rézdrétbél racs-
szerd halét helyeziink el, akkor a topogramon el6tiinik az anomalis transz-
misszids technika jellegzetes leképez6dési sajatossaga, mégpedig a vertikalis ira-
nyu drétok kontirjai diffiiz médon szétmosédnak, a vizszintes drétok képe éles
marad. Ez a kristalymintaban véghemend energia-sz6rédas kizvetlen igazolasa,
amely Borrmann-delta [25] néven ismeretes és amely a topogramok horizon-

{
/ \
o !
’ 2o} g !’7-9\
7~ 4 FERE to
il | \ éa- \
7 2 | pyte Z \
! A\ [Ag\ ]
Ha
w
24. dbra

talis iranyd képélességét erbsen befolyasolhatja. A hatds kvantitative is le-
irhaté, ehhez magyarazé vazlatként a 24. abra szolgal.

A horizontalisan L kiterjedési bees§ nyalab egy tikéletes kristalyon
keresztiillhaladva a Borrmann-deltanak megfelelgen kiszélesedik. Ennek
kovetkeztében olyan hullaimmez&k keletkeznek, amelyek adott szégtartomany-
ban legyez@szertien szétterjednek. Minthogy a tényleges abszorpciés egyiitt-
hat6é ppy értékérdl p’y - (1—e) nagysagira csokken le a diffraktalé racssikok
mentén, szimmetrikus Laue-esetre a Az Borrmann-delta kisebb lesz 20 y-
nal [10]. Ezért irhat6, hogy

Ap A=J2arctan[

; 1/2
2atnd J -tanOy | . (34)
Bty € +2:1n2

Feltételezve, hogy a kristalyban levd hiba D atmérdji térfogatra terjed
ki, amely térfogaton beliil a hullimmez§ szérédik, emiatt a hiba arnyékot vet
a fotolemezre, amelynek horizontalis W szélessége a kovetkezdképpen hata-
rozhaté meg:

2:In2
Mo tgr€ +2-In2

1/2
W:2'tz' ( ] tan@H+D, (35)
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ahol t; a sugir tthossza a kristily belsejében levd diszlokaciétél a kiléps
feliiletig a 24. 4branak megfelelGen. Az 4brabél még az is kivehet6, hogy a hiba
W méretl képe két részb8l tevédik 6ssze, éspedig a Q < D intenziv és a
(W—Q) diffiz zénabél. Q értéke a kdénnyen attekinthetS geometria szerint
Ag és tzfiggvénye. Emlékeztetniink kell arra, hogy ez a jelenség csupédn a hori-
zontalis felbontassal kapcsolatos és olyan diszlokéaciéra vonatkozik, amely a
vertikilis irannyal parhuzamosan helyezkedik el a kristalytérfogaton beliil.

A 24, abribél szembetiinen megmutatkozik, hogy ha L > Lp, akkor
a beesd nyalab nem hat a divergenciara. Ha viszont I < Lp, akkor a felbon-
tas L méretétdl fiigg; a Borrmann-delta befolyasa a horizontalis felbonté-
képességre jelentékenyen csokkenhet, ha a nyaldb L szélessége és a diszlokacié
altal torzitott tér D 4tmérGje dsszemérhetS egymissal. A 24. dbra szégviszonyai
eltilzottak a jobb szemléltetés végett, a lefrt esetben L = 0,6 mm volt, ami
lényegesen nagyobb, mint az Lp nyalabrész kiterjedése. Ujabb rések alkal-
mazisaval a nyalab vertikdlis vagy horizontalis szélességét tovabb lehet
csokkenteni a feloldéképesség kivant mértékii javitisa céljabél.

Egy diszlokacié felismerhet8ségének hataresete a (35) dsszefiiggés fel-
hasznalasaval a kévetkez8k szerint fiigg 6ssze a D mérettel:

. 1/2
D<oty [ 2In2 . (36)
Hoty: €+ 2-In2

Ez esethen a diszlokacié W képe a topogramon belevész a héttér szért-inten-
zitds szintjébe, kontirjai elken§dnek, észlelhetetlenné vilik.

IX. Rontgentopogramok értékelése

1. Kontraszt-kritérium

A topogramok nagy érzékenységgel két kristdlytulajdonsigot mutat-
nak ki:

a) Helyi valtozasokat a racsszerkezet atomsorainak egymaisutanjaban,
az in. riacsrendben;

b) helyi valtozasokat a kristaly legkisebb koherens racstérfogatainak
iranyitettsagaban.

A kristaly idealis rdcsrendjéhez képest tehit lokahs, pontrél pontra
torténd valtozasokat lehet regisztralni, amelyek gy valnak kimutathatéva,
hogy a hibas kristalyzéna rontgen-reflexiés képessége két nagysdgrenddel tér
el a kristaly perfekt részének: a matrixnak a reflektaléképességétdl. A topog-
ramok a szubszemcsék orientaciébeli valtozasaira még érzékenyebbek. Annyira,
hogy a racs-siksorok egymashoz képest fvmasodpercnyi eltériilését nem
kevesebb, mint sziz méteres gorbiileti sugart kihajlis mentén mdr észlelni
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lehet. Ez a kiilonlegesen nagy orientéacié-szenzibilitas egyben hatranyos is,
ha nagy teriiletd kristalyszeletrdl kell topogramot késziteni, amint erre a
SOT-technika ismertetése kapesan mar ramutattunk.

A réontgen-topogramokat egyébként a kontraszt-kritériumok alapjan
lehet értékelni [79]. A kiilonféle Bragg-reflexiék esetén kiilsnbozsképpen
regisztralt kontrasztok tlinnek el6 a képeken bizonyos kristalyracs-hibak
kovetkeztében. A diszlokaciok analiziséhez sok esetben célszert meghatarozni
az un. hibavektort (Burgers-vektort), amelynek jele: b. Iranya topografiai
idton akkor adédik konnytszerrel, ha olyan a beallitds, hogy a fontosabb
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Bragg-reflexiokat a reflektalé siksorra merglegesen lehet regisztralni. A viszo-
nyokat a kontraszt-kritérium alkalmazasaval irhatjuk le. Eszerint a kovet-
kezd a skalaris szorzat eredménye a két széls§ helyzetben:

(g -+ b) = 0, minimalis kontraszt esetén; (37a)
(g - b) = 1, maximalis kontraszt esetén. (37b)

Itt g a reflektalé siksorra merdleges reciprok racsvektor, egyben a beesd és
a diffraktalt réntgennyalab szogfelez8jének iranya is.

A Burgers-vektor és a reflexiét létrehozé racs-siksor kézotti viszonyt a
25a abran szemléltetjiik egy él-, és a 25b abran egy csavar-diszlokécié esetére.
A 25a kép éldiszlokaciét mutat a hozza tartozé b vektorral, ill. vektor-kériil-
jarassal. Azok a racssikok maradnak zavarmentesek, amelyek tgy helyezked-
nek el, hogy a Burgers-vektort magukba foglaljak. A reflexié szempontjabél
g, | b; g, iranyaban a kontraszt minimalis lesz a (37a) kritériumnak meg-
felelGen. A diszlokaciét tartalmazé racstérfogatnak a kérdéses iranybél nézve
olyan a primer extinkciéja, mint a perfekt kristalynak; a diszlokécié latha-
tésaganak valészintlisége zérus.
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A Burgers-vektorra merdleges racssikokat a diszlokicié erGsen torzitja,
g, i . b helyzet all el§, mialtal a reflexié a (37b) kritériumnak tesz eleget;
a vizsgalt g, iranybél az éldiszlokacié a legnagyobb mértékben lathaté. A
racssik-tavolsagok helyi valtozasai ugyanis a réntgensugarzas szérédasat idézik
el§, a minta kérdéses térfogatrésze mozaik-kristalyként viselkedik. A diszloka-
cié szétszdérja az intenziv rontgennyaldbot, maximalis kontraszt keletkezik.

A kontraszt-kritérium értelemszerdien alkalmazhaté a csavardiszlokacié
lathat6sagi viszonyaira is a 25b abran vazolt két szélsG helyzet figyelembe-
vételével. Itt azonban a g;-gyel parhuzamos b esetén lesz a csavardiszlokacié
kontrasztja maximalis, g, irAnyban a kontraszt minimalisra cs6kken. Hasonlé
érvelés masfajta kristalyhibikra is érvényes.

Kontrasztot el8idéz§ Pendellosung-csikok is gyakran megjelennek a
topogramokon. Keletkezésiiket a VI. fejezet 2. pontjaban értelmeztiik. Lat-
hatdsaguk foka aracstokéletesség helyi allapotanak szintén kvalitativ mutatdja,
a csikok szaméhdl pedig a minta lokalis vastagsdganak kvantitativ mérték-
szdméra lehet kovetkeztetni éppen olyan jol, mintha barmely mechanikai
(letapogaté) mérbeszkozzel dolgoztunk volna. Itt azonban nincs sziikség a
probatesttel valé érintkezésvételre, amely deforméiciét okozhat.

2. Direkt és dinamikus képek értelmezése

A diszlokaciék topografiai képeinek targyaldsa soran hasznos lehet
kiilonbséget tenni a ,,direkt kép” és a ,,dinamikus kép”” kozott [83]. Az elGzdt
azok a torzult zénak hozzak létre, amelyek szorosan a diszlokacick koriil
helyezkednek el; ott, ahol a Bragg-feltétel szerint reflektalédé sugarak fazis-
viszonyai meghbomlanak az Gket kériilvevd jéval tékéletesebb matrixtél ref-
lektal6d6 sugarzashoz képest.

A dinamikus kép a diszlokaciétél tavolabb es§ enyhébb torzuliasokbél
keletkezik. Az ilyen gyengéhb torzuldsok féleg aziltal hatnak, hogy az eltolt
fazisszogl sugarak djrarendezddését idézik el§ a kristaly kilépd (hatso) felii-
letén. A dinamikus kép diffiz; a direkt kép intenziv és jél lokalizilhats,
feltéve persze, hogy a u, - t, szorzat nem sokkal haladja tdil az egységet.
A mintavastagsagok tartoményit, amelyben intenziv, lokalizalt diszlokaciés
direkt képek kaphaték, szélesiteni lehet nagyobb athatolé képességili sugar-
zassal, amilyen pl. a WK, [80], de az altalunk alkalmazott felvételeken a
Uo "ty < 1 feltétel AgK, sugérzasra is megfelelen teljesiilt. Az intenziv direkt
képeknek nincs analég megfelelgjiik az elektronmikroszképidban. Ezek a
képek azért keletkeznek, mert a kristaly altal keltett Bragg-reflexidk szog-
tartomanya (szérédasa) csak egy kis hianyada a beesd nyaldb divergenciaja-
nak. Ezért az elorientalt ,,mozaik” tartomény a perfekt matrixtél fiiggetleniil
reflektalédva, a bees8 sugarzas sokkal nagyobb hanyadat képes diffraktalt
nyalabként elhajlitani, mint a tokéletes matrix. Intenziv jarulékos diffrakei6
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nem alakulhat ki addig, amig a torzult térfogatrész ki nem fordul a reflexiés
szdgtartomanybdél tgy, hogy még ,,Jaini” tudja a réntgencsbdl érkezs diver-
gens nyalab felhasznalatlan részét. Igy azt varnék, hogy a direkt kép inten-
zitasa élesen a hattér szintje f6lé emelkedik, amely szint egyébként a tskéletes
kristalyrész reflexiéjanak felel meg. Ez csak annyira van kézel a diszlokéacié-
hoz, hogy az elhajlité komponens hataséara a reflexiés szog (legfeljebb) azt az
értéket éri el, amely kb. egyenld a tokéletes kristély reflexiés gorbéje: a rocking
curve szdg-szélességével. Igy pl. ha egy tiszta csavardiszlokaciéval, amelynek
Burgers-vektora b, parhuzamos a g reciprok racsvektor, azt varhatnék, hogy
a W képszélesség forditottan ardnyos 24@y-val, a perfekt kristaly reflexiés
gorbe maximuma fél-magassigaban mért szélességgel (transzmissziés esetben)
a kovetkezd egyenlet szerint:

cos(g, b) 1
— 222 =240, 38
¢ H (38)

ahol ¢ kézelit8en egység nagysagui allandé. Tiszta Si diszlokédciés képein vég-

. zett mérések ¢ értékét 0,8 korillinek mutattak. Ezt az értéket hasznalva elére
megmondhatjuk a diszlokaciés kép minimalis szélességét. Tehat pl. (110)
reflexiéra 240y = 6,4" AgK, esetében és 14,6 CoK, esetében. Igy tiszta
csavardiszlokaciéra, ahol g - b = 1, W varhaté értéke 2,5, ill. 1,1 u a kétféle
sugarzasra. W értékeit nem konny( kisérletileg mérni, de néhany kozel tiszta
csavardiszlokicié topogramja alapjan a nyert atlagszélességek: 2,5 u AgK,-,
és 2,0 p CoK,-sugarzasra. A CoK, esetében megfigyelt ardnylag nagyobb
szélességi érték fdleg az insztrumentalis szélesedést okozé effektusoknak tulaj-
donithat6; az AgK, esetében a kielégitd egyezés viszont leginkabb arra utal,
hogy ez tiirhet3en megfelel a Burgers-vektor varhaté nagysiganak, ami adott
esetben: 1/2 - (111 volt.

Abbél a célbél, hogy vilagosan megfigyelhet§ kiilonosen nagy diffraktalt
intenzitasok alakuljanak ki, a diffraktalt nyalab irdnya mentén mért miz-
orientélt régié vastagsaganak az extinkeiés vithossz 59%,-anal nagyobbnak kell
lennie. E feltétel kielégitése fontos szerepet jatszik a képszélességek megha-
tarozisaban akkor, ha a diszlokaciés fesziiltségmezdk bonyolultabbak, mint
a mir targyalt egyszerti csavardiszlokaciés tipus esetében. Kombinalva ezt
az egyszertt ddlési (tilt) kritériummal, miszerint

b Gind0, ~ 40, (39)
dy

ahol 40y a ddlési szog, a diszlokacick direkt képének szélessége az Gsszes
iranyban kielégit6en magyarazhaté. A minta kihegyesed8 élének torzulisa
miatt nehéz dolog megbecsiilni azt a legkisebb vastagsigot, amelynél a disz-
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lokéciés kontraszt mar megmutatkozik, de igy 2 u koériilinek tartja a szakiro-
dalom [88], és igy beliil van azon a tartomanyon, amelyben a diszlokaciék
tanulményozasara a mintegy 300 kV-on iizemels elektronmikroszkép révén
eddig méd nyilt [53]. Az egyes észlelési metodikakhoz alkalmazhaté minta-
vastagsagok kozt igy megvalésul a folyamatos atmenet.

A 26a abran bemutatott topogram Co—K, sugarzassal Fe 4 3,59, Si
otvozetl anyagrol késziilt; a préba (110) feliilletére merélegesen fekvé, kozeli-

26. dbra

téen tiszta éldiszlokacids sort szemléltet. A 25 u vastag szeletke (110) siksora-
rol reflektalédott a kép, a diszlokaciés sor Burgers-vektora itt 1/2 [111].
A diszlokaciok atlagos tavolsaga egymastél 4 p koriil van, de vilagosan kive-
het6k egymastol 3 u-nyira levé egyedek is. A 26b abra a kristaly hatsé (ki-
mend) feliiletének maratasi godor-eloszlasat mutatja, amely a 26a topogram-
mal azonos feliiletre vonatkozik. A diszlokéciék a sorban az [111]-gyel parhuza-
mos Burgers-vektorokkal rendelkeznek, amelyek durva kézelitéssel az (111)
sikban fekszenek. Ennek a CoK,-topogramnak a finomabb latszélagos szem-
csézettsége és jobb felbontasa nyilvanvals, ha 6sszehasonlitjuk AgK,-sugar-
zassal készitett topogramokkal: ez utébbiaknal kb. 5 u-nyira kell szétvalasz-
tédnia az egyedi diszlokacigknak ahhoz, hogy felbontasukat elérhessiik.

Az 1:1 aranyid megfelelést a diszlokaciés helyekként értelmezett mara-
tasi godrok és a diszlokaciok rontgentopografiai leképezddései kozott kiilon-
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b6z6 nem-fémes anyagokra mar bebizonyitottak. Igy Si-ra Newkirk [104],
Ge-ra Bonsk [18] és LiF-ra szintén NEWKIRk [105]; ezek laboratériumban
eldallitott maratasi godrékkel végezték az osszehasonlitast, mig Lanc [85]
gyémantra a természetben el6fordulé godrok esetében végzett vizsgalatot.
Nincs okunk arra, hogy kételkedjiink benne: fémek esetében is érvényes az
egymasnak megfelelés j6l maratott gédrok és a topogramok kozott, de néhany
tiszta fémen, pl. Cu-n a Livineston [91] altal végzett vizsgilat azt mutatta,
hogy vilagosan értékelhetd képeket csak akkor kapunk, ha a kristaly valamely
alacsony indexi sikra, a sikhoz képest 2—3°-on beliil van orientalva.

Végiil it kellene tekinteniink a diszlokécidk dinamikus képét és felhasz-
nalhatésagukat a Burgers-vektorok értelmének meghatérozasaban [51].
Alkalmas elméleteket legijabban fejlesztettek ki a Bragg-reflexiéban részt-
vevd rontgensugarak trajektéridinak kiszamitdsara torzult kristalyokban
(PENNING - PorDER [107], KaTto {71]). Azt talaltdk, hogyha a Bragg-hely-
zetl sikok kigérbiilnek gy, hogy a bees§ nyalab iranyaval bezart szogiik
kissé médosul és ha ez nem til gyorsan valtozik a kristalyon beliili mélységgel
(dthosszal), akkor maga a rontgenenergia egy gorbiilt 1it mentén fog ,,folyni”.
A sugarzas elgorbiilése mentén azok a rontgennyalabok a legélesebbek, amelyek
helyileg egzakt pontossaggal kielégitik a Bragg-feltételt. A dinamikus réntgen-
képek értelmezésével részletesebben BATTERMANN—CoLE [10] tanulminya
foglalkozik.

Ha a rontgenabszorpeié kicsiny, akkor a (g - b) szorzat egyben a fesziilt-
ség ésszerdi mértékére is utal a direkt képen. A nagy réntgenabszorpciéji
tartomanyban a dinamikus kép valik fontossa és a direkt leképezddés kont-
rasztja elenyészik. A Burgers-vektor identifikalas a kiilonb6z6 reflexidk eseté-
ben jelentkezd diszlokaciés kontraszt gondos tanulményozésat igényli, bele-
értve a (hkl) és (hl:‘,l) képek kozotti kontrasztdifferenciat is. A diszlokacids
fesziiltségmezbknek a feliillet vagy mas diszlokacisk kozelsége okozta médo-
sulasa gyakran szembetiin8en befolyasolja a diszlokacié lathatésagat. A Burgers-
vektorok azonositasahoz figyelembe kell venni egy sor topogramon mind a

direkt, mind a dinamikai elmélet szerint interpretalhaté evidencidkat (YosHI-
MaTsSU [140]).

3. Egymdshoz kis sziggel hajlé szubtartomdnyok képe

A réntgentranszmissziés topogramok viligosan szemléltetik a kisszégil
a topogramok egyszerd mérésébdl ki lehet olvasni. A hatarfeliiletek nem
mutatnak nyilvanvalé hajlamot arra, hogy akisindexii krisztallografiai sikok-
kal parhuzamosan fekiidjenek, a szubszemcsék alakja is teljesen véletlennek
latszik, és az altalunk vizsgalt kristadlymetszetek sem mutattak valamiféle
rendszeres kiilonbséget a metszet kozepén vagy a perifériajan talalhaté szub-
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szemcsék méretei kozott. Megfigyelték a kisszogi hatarok széles tartomanyban
torténd fesziiltségviltozasat; egy adott kisszogli hatdr hossza mentén is
jelentdsen valtozhat a fesziiltség.

A 27. abra kézvetleniil mutatja, hogyan osztédik fel blokkokra vagy
szubszemecsékre a kristaly, amelynek anyaga Fe -+ 3,59, Si. A kozottiik levd
falak altaldban vastag sotét vonalakként mutatkoznak. [AgK, sugarzas,
(200) reflexi6.] A szubszemcsék relativ eltériilése (mizorientaciéja) miatt

nehézkes a minta nagy teriileteir6l azonos inténzitasi reflexiét felvenni
egyetlen topogramon, kiilsnésen akkor, ha a primer nyalab divergenciajat
kis (kevesebb mint 2 szogperc) értéken tartjuk. Ekkor ugyanis a kristaly

® egyedi részei nem tudjak egyidejiileg reflektalni a K, vonalpar o, és a,
komponenseit. Fehér teriilet mutatkozik a 27. abra aljan. Lathaté tehat
olyan zéna, amely hataros a f6 szubszemecsével, de kifordult a Bragg-reflexié
helyzetébél. Adott esetben a szomszédos szubszemesék koziil az egyik a Koo
a masik a K, -hoz tartozé vonalat reflektalhatja; képeik egymashoz képest
néhany mikronnyira eltolédnak a topogramon.

Két szubtartomany relativ orientaciéjanak teljes meghatarozasa végett
egymashoz valé kélesonos hajlasukat a mintaban hérom, nem egy sikban
fekvé tengely koriil kell megmérni. A goniométer szogbeallitdsa révén egyik
vagy masik szubszemcsérél Bragg-reflexiés csiicsot kaphatunk, a két cstcs
kozti differencia az eltériilésnek csak az adott goniométer-tengely koriili
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komponensét indikalja. A kisérleteknél dltalaban nem tervezik a kristilybe-
allitas szogeinek egzakt bemérését. Ezért, hogy minél tobb szubszemecse valjék
lathatéva minden egyes topogramon, a beesd nyalabot nem kollimaljik any-
nyira szigordan, mint ami sziikséges lenne a K, és K, hullimhosszait6l szar-
mazé egyideji reflexik megakadalyozasahoz. Célszerii azokat a direkt és
indirekt utakat kévetni, amelyek altal a kisszogd hatarok szerkezete analizal-
haté a topogramon levd diffrakciés kontraszt tanulményozasa alapjén.

A legegyszerlibb helyzet akkor all el§, ha a kisszdgl hatar hajlasa elég
enyhe ahhoz, hogy az 8t 6sszetevd diszlokaciék egyedileg felbonthaték legye-
nek. A hatardiszlokaciék stirlisége, iranya és Burgers-vektorai kézvetlen meg-
figyeléssel igy meghatarozhaték. Az analizis ezen médszerével Fe-ban CoK,
sugarzas mellett 17”, AgK, sugirzas esetén 10" szoghajlas-kiilonbséget
lehetett megkiilonboztetni (mint minimalis mizorientaciét), amely 3, ill. 5 u
diszlokaciés tavolsagoknak felel meg.

A kisszogd hatar maximalis topografiai kontrasztja altalaban akkor
fordul el§, amikor az &t alkoté diszlokéaciék direkt képei dsszemosddnak.
Hz a mizorientacié ennél még nagyobh, akkor a racstorzulas okozta jarulékos
diffraktalt intenzitas csékken. Elhanyagolhatéva akkor valik, ha a diszloka-
ciés tavolsig, amely a torzult zéna mértékét a hatdr mindkét oldalan meg-
hatarozza, az extinkciés tthossz mintegy 59%,-4nak megfelel§ értékre esik le.
Ennek megfelels délési szogek: 17 20" AgK,-, és 3’ CoK,-sugirzis esetére.
Az intenzitas fokozédasanak becslése itt bonyolult, a ,,Pendellosung” csik-
rendszernek a szoghataron valé megjelenése miatt. Ia a szomszédos szub-
szemcsék egymastél fiiggetleniil reflektalnak, akkor az egyes tartomanyok
kihegyesed8 részeinek intenzitasképei mégis egymasra szuperponalédnak.
Olyan esetekben, ha a rontgen-abszorpcié jelentékeny és a goniométer-
tengely kériilli mizorientaciés komponens elég kicsi, a rontgensugarak atha-
ladasa kozben a szubszemcsék egymést atlapolé részein keresztiil mindegyi-
kiik reflektélni fog; a Borrmann-effektusnak ez olyan kévetkezménye, hogy
kontraszt-kiilsnbség jelenik meg a topogramon a vonatkozé kisszogi hatar

(hkl) és zh—kl) reflexiés képei kozott. Ennek alapjan meghatarozhatjuk nemesak
az eltérillés komponensének iranyat, hanem az ismert irdnyd vektor értel-

mét is [88].

X. Topografiai médszerek alkalmazasanak teriiletei

Az eddig targyalt fejezetek is mar nyilvanvaléva teszik, a tovabbiakban
még tébb adattal kivanjuk bizonyitani: a rontgentopografiai médszerek
nemesak a fundamentalis kutatasok szempontjabdl fontosak; a kristalyhibak
roncsolasmentes felismeréséhez, regisztralasihoz egyre jelentdsebb techno-

v

I6giai érdek is fizddik. A kévetkezékben attekintjiik, hogy a felsorolt célki-
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tizések realizilasara az egyes topografiai metodikak mennyire hasznalhaték,
milyen teriileteken bizonyult alkalmazisuk eredményesnek.

A leggyakrabban eléfordulé metodikédkat ebben a fejezetben a kévetkezSképpen rovi-
ditjik:

BB a Berg—Barrett-féle reflexiés technika,

LM a Lang-metodika,

AT  az anomalis transzmisszié (Borrmann—Schwuttke-eljaras),

KK a kétkristalyos technika.

1. Diszlokdciok és egyéb rdcshibdk kimutatdsa

Lattuk, hogy a kiilonb62§ rontgentopografiai technikak nagyon érzé-
kenyek a ricstorzuliasokra kozelitGen perfekt egykristalyokban. A topog-
ramok értékelésével foglalkozva az is kitidinik, hogy a zénak torzuldsa az
okok széles skalajaval magyarazhaté. Ide értjiik a szorosan vett krisztallo-
grafiai hibakon (vakancia, diszlokacié stb.) kiviil a kémiai szennyez8k, dopolé
anyagok nem-homogén eloszlasat és a masodik fazisként kialakulé precipita-
tumokat is. Ezek az eljarasok nemecsak a torzult raestérfogat-részek jelenlété-
nek és helyének megallapitasara alkalmasak, hanem a maximalis torzulasi
gradiens irdnyanak meghatarozasara is. Identifikalhaté tovabba, vajon él-
vagy esavar-diszlokéacié van-e a topogramon, milyen irdnyd és értelmii a Bur-
gers-vektora. Legiijabban észlelni tudtdk a vakancia-koagulacié [44]és inver-
zids ikresedés [7] jellegzetes krisztallografiai vonasait is. Ez utébbi vizsgalatot
berillium-oxid egykristalyokon végezték. De sikeresen mutattak ki racshibakat,
diszlokicidkat litiumfluoridban [82], gyémantban [85], Si-ban [40, 123], Ge-
ban [128, 133, 136], Al-ban [82], galliumban [95], vas-szilicium &tvozetek-
ben [88], indium-antimonidban [101], gallium-arzenidban [108], cinkben [4,
116, 177}, ADP-ben (amménium-dihidrogénfoszfat) [141] és kadmium-szulfid
kristalyokban [37]. Az MTA Miiszaki Fizikai Kutaté Intézetében el8szor sike-
rilt olyan ZnS egykristalyok el§allitasa, amelyek diszlokaciés struktiiraja
topografiailag regisztrilhaté volt.

Az olvasztassal novesztett kristalyokban a megfigyelt racshiba-konfi-
guracidkbél a diszlokéaciés mozgasok komplex torténetére kovetkeztethetiink
a kristaly lehiilésének fiiggvényében. Si[65] és LiF a magas hémérsékletii
cstiszds evidenciait mutatta: sok nagy hurkot taldltak, ahol a hurkok sikja
nem volt alacsony indext. Tiszta Al hizds—lagyitassal novesztett kristalyai-
ban a diszlokaciés képek megleps vonasa volt a koaxialis hurkok egész soro-
zatainak gyakori eléfordulasa [82]. A hurkok tengelye mindig [110] irdnyd-
nak bizonyult és Burgers-vektorai is ugyanebben az irdnyban helyezkedtek el.
A hurok-atmérék nagysigrendje a lathatésag kiiszob-értékétsl, 1 u-tél fel
egészen 50 u-ig terjedt. Megfigyelték, hogy 20 iv-mp-ig terjed8en hajlé LiF
szubhataroken az egyedi diszlokaciék egymast6l még éppen valamivel 3 u
tivolsag alatt vannak, az elkiilonithet8ség hataresetében. Az 5 iv-mp koriili
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kisszogli hatarokkal rendelkez8 LiF diszlokaciéi nem sorakoznak egymésra
szabalyosan; elrendezd8désiik javul, ha a szégeltérés nd és a diszlokaciok egy-
mishoz szorosabban zarédnak. Si-ban kimutattak ,,stair-rod” (lépcséfokokra
emlékeztetd alaki) diszlokacidkat is [112], amelyek kornyezetében szivargasi
tilaramok fordultak eld.

Epitaxialis Si-rétegek nagyon fontossa véltak mesa- és planar-tipusd
félvezet§ eszkozok esetében. Az ilyen rétegek tokéletességét eddig maratassal
vagy transzmissziés elektronmikroszképiaval vizsgaltak. Ujabban topografiai
dton is igazolédott, hogy kb. 10 x4 vastag Si-rétegekben a f6bb imperfekcidsk
réteghiba (stacking faults) jellegtiek [111]. A hibak eltiinnek, ha az epitaxialis
réteget kémiai médszerrel eltavolitjak. A névesztés kozben kialakulé hibik
oka még nem teljesen tisztazott. Annyi azonban megallapithaté, hogy a szub-
sztrdtumon talalbaté karcok, porszemcsék vagy egyéb szennyezddés kiindulo
pontja lehet a rétegezfdési hibaknak. :

Olvasztassal kristalyositott cinkben is sikeriilt BB technikaval gytird
és spiralis alakd diszlokacickat kimutatni [117]. Megallapitottak, hogy egy-
egy idegen részecske-zarvany volt a ,,lehorgonyzott” Frank — Read-diszloka-
ci6képzd mechanizmus forrasa. A diszlokaciékat annal kénnyebben lehetett
észlelni, mennél kisebb volt a vizsgalt anyag rendszama és abszorpciés egyiitt-
hatéja, mennél kisebb a duktilitasa és nyilvanvaléan mennél tivelabb estek
egymastél az egyes diszlokaciék altal megzavart racstérfogatok, azaz mennél
kisebb volt a diszlokacié-stiriiség [116]. Megjegyezziik még, hogy a hatar-
striiség szekcids topogrifia esetén felmehet 108 — 107 diszlokaciéra cm?-enként
és ennél valamivel tébbre precipititumok esetében [82].

2. Precipitdtumok, szennyezodések és diffuzidval bevitt idegen anyagok hatdsinak
detektdldsa

Ezeknek a hibaknak a szerepét behatéan tanulmanyoztak a kristély-
novesztés, a diszlokaciék keletkezési folyamata alatt és utan. Megfigyelték
a diszlokacioknak mint magképz8dési centrumoknak a hatdsat is precipita-
tumokra. A diszlokaciékat tlilnyom(’)ré.szt Cu-atomok bediffundaltatasa révén,
az in. dekoralas altal is lathatéva lehetett tenni. Ilyen vizsgilatokat és ezek
topografiai ellendrzését végezték el gyémant és kalcit természetes kristalyokon,
valamint kvarcokon [84]. Er8sen szennyezett (dopolt) germaniumban, amely
.-cellularis novekedést” mutaté kériillmények kozott szilardult meg, a szeny-
nyezés cellai detektalhaték voltak mind abszorpciés, mind pedig diffrakciés
kontraszttal. Ilyen esetekben gyakran fordul el§ szegregicié is; ilyenkor a
szegregalt fazis koriil kialakulé torzult mez§ és diszlokaciés eloszlas jél tanul-
méanyozhaté [82]. Kikuta és Konra [73] KK eljarassal, Cu—K, sugarzis
és [511] [333] reflexik felhasznalasaval mérték a szennyez8 atomok hatésit
eredetileg diszlokaciémentes Si egykristalyok diffrakciés gorbéire, meghata-

Mitisseki Tudomdny 41/3—4. 1969




SZILARDTESTEK RACSHIBAINAK LATHATOVA TETELE 289

roztak a vonalak félértékszélességét és a reflexiéesokkenés szazalékat a szeny-
nyez8 atom-koncentracié fiiggvényében. JULEFF és LAPIERRE[68] bér diffd-
zi6javal keltett imperfekciék hatasat vizsgaltak BB technikéval Si-waferek-
ben. BLEcH, MEIERAN és SELLO [17] is megfigyelte diszlokaciék keletkezését
borral diffundaltatott zénakon kiviil a Si felszini rétegeiben. Lényegében az
LM-re emlékeztetd szekciés eliarassal dolgoztak. Si egykristalyon adalé-
kolt arzén, ill. oxigén szennyez§ hatasat is megfigyelték KK technikaval
[74], ekkor a torzult racs-sikok lokalis tavolsag- és iranyvaltozasait észlelték;
egyidejiileg 6sszehasonlité vizsgalatokra is sor keriilt az LM és rocking-curve
felvételi médszerek kozott. Konkrét hibaforrasokra figyelt fel FAIRFIELD
Nagy feliilet;

Kis felule‘h : koncentracio
koncentracio

A e [——— si0,
wy VU777 N

4u

28. dbra

és SCHWUTTKE [46], amennyiben Si-diédak tipikus gyartasi eljarasa folyaman
bevitt krisztallografiai imperfekciok hatasat irtak le, nevezetesen megallapi-
tottak: foszfor és bor bediffundaltatasa céljabél a wafereket héhatasnak
teszik ki, amely el@segiti a diszlokaciés savok keletkezését, ez viszont befo-
lyasolja a diédak zaréaram-karakterisztikajat. A diffdziéval elallitott diédak
keresztmetszeti geometriajanak vazlatos képét szemlélteti a 28. dbra. A szer-
z6k statisztikai és kozvetett osszefiiggést mutattak ki az eszkdzgyartas miné-
sége és a kristalyracshibak kozt. ScawurTke és RupprecHT [125] a diffiizié
altal bevitt defektusok hatasat gallium-arzenidban is vizsgalat targyava tette
ugyancsak réntgentopografiai médszerrel. Mas publikaciéban [47] korrelaciéba
hozzak a rontgentopogramokon észlelt kontrasztokat a kiilonbéz6képpen
diffundalt teriiletek arany-koncentraciéjaval. Bemutatjak az sszetett alakzat
javasolt mechanizmusianak rontgen-evidenciait és az Osszetettség hatasat a
diédak karakterisztikdjara. Foszforral diffundalt Si-ban ugyanis precipitaciés
nyomok mutatkoztak, kiilonosen a rakovetkezs Au-diffiizié utan. A komplex
alakzat felelds ezért a latszélag nagyfokd Au-oldékonysagért a P-diffiziénak
kitett feliileteken, és ez potencialisan rontja a diéda zaréaram-karakteriszti-
kajat. Gyorsan kapcsolé elemeknél van ennek kiilonds fontossiga. A megfi-
gyeléseket egyébként autoradiografias vizsgalattal is alatadmasztottak. Az Au
Si-ba valé diffiziéjanak effektusat mar ezeltt is kutattak [30]. Iizuka [62]
kideritette, hogy e folyamatnak intersticialis-szubsztiticiés mechanizmusa

g% Miiszaki Tudomdny 41/3—4. 1969



290 SZANTO ISTVAN

van. Cu és Ni bevitelével oxigénmentes kristalyokban hamarabb alakulnak ki
diszlokéaciés hurkok, mint Au bediffundaltatisa esetén. Az arany egyébként
minden més dopolé elzetes bevitele nélkiil is képes Si egykristalyokban disz-
lokaciés hurkok kialakitdsara. A hurkok hibastruktdrijanak olyan részleteit
mutatta ki réntgen-topografiai vton, amelyek eddig sem réz-dekoraciéval,
sem maratasi technikdval nem voltak tisztdzhaték. MosRr [102] szintén
LM technikaval dolgozott és az antimonnal er§sen dopolt Si egykristalyok
racshibainak réntgen-bizonyitékait sorakoztatja fel. AT médszerrel hajtotta
végre rontgen-vizsgilatait Maruyama [94], aki germénium egykristalyokban
vizsgéilta a Sb és As diffuziéjanak hatdsat a diszlokéciéstirliség valtozasara,
ami a dopolas kovetkeztében < 10%-rél 2 - 105/cm?-re novekedett meg. Egy-
idejtileg y-besugarzasnak is kitette a Ge-kristalyokat és meghatarozta a u’
anomalis és a u, atlagos térbeli abszorpcids egyiitthaté ardnyat a besugarzas
elGtt, ill. utdn. Részletekbe mend oknyomozdé tanulmianyban foglalta 6ssze
MEiErRAN és LEMONs [100] extinkeiés kontraszton alapulé topografiai vizs-
géalatait. Megallapitottik: a kiilonboz§ felilleti kezelések kiilonbszfképpen
hatnak a diszlokaciés alakzatokra, egyébként azonos Si-waferekben. Hasonlé
eredményekre jutott JAGER munkatarsaival [63], aki a diffizié keltette disz-
lokaciékat a SiOy-ablakforma fiiggvényében vizsgalta. A szdndékosan bevitt
(adalékolt) szennyezdk kiilonb$zd mennyiségben kiilonb6z8 mérvil kontrasz-
tot idéznek el§ a topogramokon, éspedig: a kontraszt n8 a szennyezdk kon-
centraciéjanak emelkedésével.

ScEWUTTKE [123] utal arra, hogy a mikroszegregéciét koriilvevé, erésen
torzult térfogat és a tokéletes Si kristalyban jelentkez§ precipitatumok kériili
teriilet az AT letdrésére vagy gyengiilésére vezet, éppen gy, mint a diszloka-
cids vonalak esetében. Ezért az ilyenfajta racshibak regisztralasat ugyanolyan
médon lehet végrehajtani, mint a diszlokdciékét. Oxigén-szegregiciot, Si-
oxidot és rezet Si-ban el6zetesen LM eljarassal tanulmdnyoztak. Ennek ered-
ményeként az oxigén-szegregicié és réz-precipitacié hatasat Si-ban a topog-
ramokon jél lehetett észlelni és megfelelden ellendrizni. Az AT-val térténéd
detektalashoz, azt megelGzGen, a prébatesteket extinkeiés technikival vizs-
galtdk meg és valogattak ki.

3. Fesziiltség okozta rdcstorzuldsok, diszlokdcié-mozgdsok megfigyelése

Olyan kovalens kristdlyokban, mint amilyen a Ge és a Si, a Peierls-
akadaly donts szerepet jatszik a diszlokdciémozgasokkal szembeni ellenallas
tekintetében. Ezekben az anyagokban olyan komplexumok vannak, amelyek
méas imperfekciékkal valé kolesonhatas révén (mint amilyenek a hosszd
diszlokacidk és a szennyezd atomok) szabalyozzak a diszlokaciék mozgasat.
Ge-ban és Si-ban a diszlokaciés mozgas kisérleti tanulmanyozasa viszonylag
idealis korilmények kozott volt elvégezhetd, és a nyert eredmények vilagos
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analizise is lehetségessé valt. Az eredmények tobb vonatkozasban alapul
szolgalhatnak mas anyagokon végzett hasonlé stidiumok eéljara.

CHAUDUHRI és munkatirsai [36], STEIN és Low maratéasi gédértechni-
kajat [129] hasznalva, 8sszefiiggést talaltak a diszlokaciés sebesség és az alkal-
mazott fesziiltség kozott a hdmérséklet fiiggvényében Ge, Si és InSb esetében.
KABLER [69] késébb Ge-ban wugyanezt az Osszefiiggést tanulmanyozta
JornNsToN és GILMAN [67] maratasi godor-médszerével, amelyet el§szor LiF-ra
fejlesztettek Kki.

A diszlokicié-mozgas részletesebb elméletét félvezetdkre legdjabban
CeLLI és tarsai [35] adtak meg, akik analizaltak KABLER eredményeit. Az
alapvetd feltevések ebben az elméletben a kévetkezdk:

a) A diszlokaciék hajlékony hiarokhoz hasonléan viselkednek;

b) egy konyésk (kink) kialakulasa és tovaterjedése a diszlokiciés vonal
mentén el6fordulé imperfekcick — szennyezdk vagy lépesdk (jogs) — jelen-
léte altal korlatozédik.

Minthogy ez a fenomenologikus elmélet magabafoglal néhany ismeretlen
fizikai paramétert, az alapvet§ mennyiségek, amilyen a Peierls-energia, a
kényoskhajlas (kink) stb. nem hatarozhaté meg kozvetleniil KABLER eredmé-
nyeinek analizise altal. E paraméterekre, alkalmas értékeket feltételezve, a
diszlokacids sebesség és alkalmazott fesziiltség viszonylataban meglehet8sen
jo egyezést nyertek KABLER eredményeivel. Az alapvetd mennyiségekre vonat-
koz6 értékek azonban nem sziikségképpen egyeznek az elméletileg eldre meg-
josolt adatokkal. Figyelembe véve a célkitizést, Svzukr és Kojmma [130]
vizsgalta az elmélet érvényességét, ugyanis KABLER mérései nem latszottak
kielégitének, tekintettel az &ltala alkalmazott sziik fesziiltségtartomanyra.

1962 6ta Suzukr és tarsa a diszlokaciék mozgékonysagat Si-ban LM
eljarassal vizsgalta., Ez a médszer a diszlokdciémozgas tanulminyozasara
lényegesen kiilonbézik a hagyomanyos maratasi godor-médszerektsl. Az ij
rontgen-metodika 4ltal lehetségessé valt diszlokaciéktél mentes kristaly-régidk-
ban a diszlokaciés magképz8dés és sokszorozédas tanulmanyozasa. A disz-
lokaciék mozgasanak regisziralasara elegend§en nagy kiilsd terhelést alkal-
mazva, finomitani tudtdk a KABLER végezte kisérleteket. Vilagosabban
fogalmazva: nem szitkséges a kisérleteket megelz8en ,,friss” diszlokaciék
bevitele, miként ezt a régebbi esetekben tették. A tovabbiakban még leirdsra
keriiltek a diszlokaciésebesség-meghatarozas alapelvei az alkalmazott fesziilt-
ség filggvényében, a diszlokaciéslirliség-mérés eredményei, valamint a kritikus
diszlokéciés magképz§déshez sziikséges fesziiltség. Osszehasonlitast végeztek a
megfigyelt makroszképos folyasi fesziiltség és a Johnston-elmélet [66] alapjan
szamitott érték kozott. Végil diszkutaliak Cerni [35] és tarsai elméletét a
rontgentopografiai kisérletek alapjan. Ennek soran a Peierls-energia és a ket-
t8s konydk-energia numerikus értékeit is megadtdk egy meredek kénydkben
hajlé modellt véve alapul, ami a megfigyelésekkel egybevagott.
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A kisérletek soran a prébatesteket eldszér Instron-gépen konstans mozgé
befogé-sebességgel egy bizonyos terhelés alatt hajlitottik és azutan leterhelték;
igy lett LM szerint rontgen-megfigyelés ald vetve. Egymas utdn 4—5 Lang-
topogram késziilt sorozatban egy prébatestrsl; mindegyik felvétel egy-egy
fesziiltségeiklus utdn keriilt regisztralasra. A [202] sik diffrakciéjahoz AgK,,
sugarzast hasznaltak. Megallapitast nyert, a Si plasztikusan csak egy bizonyos
magasabb hdfok felett deformalédik, amely héfok az alakitas sebességétdl
fiigg. A rontgen-megfigyeléseket a leterhelés wutan szobahgfokon végezték,
feltételezve (miként a maratasi gédor-kisérleteknél), hogy a diszlokacidk,
amelyek magasabb héfokon kiils§ terhelés hatasira elmozdultak, gyors lehii-
tés kovetkeztében visszatarthaték, azaz befagyaszthaték. |

Ezek a diszlokacié-mozgékonysigra vonatkozé vizsgalatok tehat mégis
kvazi-statikusnak tekinthet6k. Mint teehnikai érdekességet emlitjiilk meg
McMasTER és BarTEMa [96] 6tletét, akik olyan televiziés (vidikon) csévet
frtak le, amely feltehet8en elég érzékeny lesz a réntgensugirzas regisztrala-
séara is, mialtal kozel perfekt kristalyokban lehet majd a diszlokaciék dinamikus
viselkedését — in statu nascendi — tanulméanyozni.

Hart [50] kitiing kristalyszeletke-hajlité6 késziiléket kozolt, amely
rugalmas deformacié kozben is lehetvé teszitopografiai felvételek készitését.
Ismertette az izotrép elaszticitas kozelit§ képletét is, amely a felvétel helyén
a deformacié nagysagara érvényes. Egyébként & is Si-szeletkéket hasznalt,
MoK, -sugiarzassal és [220] reflexiék alkalmazasaval. A szekciés LM topogra-
mokon Pendellssung-csikok nagy szamban fordultak el§. Ezek keletkezését
a rontgendiffrakcié dinamikai elmélete szerint a Karo [70] altal kiegészitett
formaban, a gombhullimok effektusat is figyelembe véve Hart [49] sikeresen
értelmezte. Eszerint a csikok egyméstél valé tavolsiga csékken, amikor a
deformacié ng, ha a kristalyszelet vastagsaga egyébként végig dllandé. A csi-
kok képz8désénél az interferencia rendszdma a névekvd deforméciéval megnd.

Az LM rontgentopografia kitling roncsolasmentes eszkdznek bizonyult
a kristalyokban lev§ fesziiliségmezdk (CHikawa [37]) és racstorzulasok
(HunTtER [61]) megfigyelésére. ANpo és Karo [2] eredetileg minden racs-
hib4at6l mentes Si-korongot nyomott meg szimmetrikusan két oldalrél ék
alakd blokkokkal. LM szekcids topografiat és AgK, sugarzast alkalmazva,
a kontraszt-valtozasokbél kiovetkeztettek a rugalmas fesziiltségmezdk, zénak
alakjara és nagysagéara. Eljarasuk a fotoelasztikus optikai méréssel latszik
analégnak.

MacCronE [93] BB réntgentechnikaval végzett vizsgalatokat hidzott
Al egykristilyokon, és sikeriilt kimutatnia a befogas okozta plasztikus alak-
valtozas kovetkeztében el8allé diszlokaciés alakzatokat. Kideritette, hogy
a diszlokaciék eloszlasa a prébatest hossza mentén er§sén inhomogén, tehat
nemcsak a befogasok kornyezetében, amirdl eddig dgy tudtuk, hogy a disz-
loké4cié mozgasinak indité effektusa. BB technikaval tanulmanyozta BURNS
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és WEBB [32] azokat a diszlokaciés elrendezddéseket LiF-ban, amelyek a
[010] sikok mentén bekévetkezé hasadasi térések tovaterjedése kozben ala-
kultak ki. Eredményeiket maratasi godor-mdédszerrel is ellen6rizték. Legijab-
ban WEissMANN és KaLmaAN [138] az AT metodikat kombindlta divergens
réntgennyaldb-médszerrel abbél a célbél, hogy a szinkronban mozgatott pré-
baval miikdodé pasztdzdé (scanning) technika alkalmas legyen Ge, Cu és W
egykristalyok deforméciéjaval egyiittjaré racstorzulasok tanulméinyozasara.
Ilyen médon duktilis és rideg kristdlyok viselkedése egyardnt kovethetd.

Kozel tokéletes Si-lapkak felszinére felvitt vékony oxid- vagy fémréteg
batarzénaiban rontgentopografids moédszerekkel fesziiltség mutathaté ki.
Gdzben oxidalt Si-szeletkék esetében LM eljarassal szokatlanul er8s kontrasztot
figyeltek meg az oxidréteg szélein (MEIERAN és BLEcH [99]); felteszik, hogy
ennek oka a felilleti racstorzulas lehet. Kontrasztok keletkeztek nemcsak
extinkciés, hanem Borrmann-effektus alapjan is. Eszleléseiket azzal magya-
raztak, hogy kozvetleniil az oxidréteg széle alatti szubsztritum-zéndk a
kristaly z6méhez képest elhajlottak. Ezért er8sebben diffraktaltak, mint a
tokéletes kristaly-régiok. HaruTa és SPENCER [52] 1igy véli, hogy az intenzités
feler3sodése ardnyos a fesziiltséggradienssel, amelynek az oxidréteg szegélye
alatt van éppen maximuma. A torzult z6nabél diffraktalt intenzitidst BLEcH
és MEIERAN [16] legiijabban a linearis elasztikus elmélet alapjan ki is szami-
totta, és azt jol 8sszemérhetdnek talalta a mért értékekkel. Kimutattak még
azt is, hogy ez az intenzitéds fiigg a réteg vastagsagatél, a szubsztratum és a
vékonyréteg idsszetételétdl, tovabba a benniik lev§ fesziiltség elGjelétdl (hiizé-
vagy nyomdéfesziiltség-e) és egy geometriai tényezdtsl, amely a vékonyréteg
diszkontinuitdsianak irdnyaval fiigg 6ssze a diffrakciés siksor helyzetére vonat-
koztatva. Ugyanezek a szerzdk [15] egy masik kozleményben rdmutatnak,
hogy nagy hémérsékleten felvett topogramokkal kévetni lehet a fesziiltségek
elttinését, illetve a hiizéfesziiltség nyoméfesziiltségbe valé atalakuldsat, és
viszont. Utalnak arra, hogy a fesziiltségek jelentds hdnyadat a szubsztratum,
ill. a vékonyréteg hdtagulasi egyiitthatéja kozotti kiillonbség idézi el§, mivel
a parologtatas magas hdmérsékletérdl lehiitve a két anyagrész termikus
hatasra egymastél eltérd médon zsugorodik.

4. Roncsolt rétegek vastagsdgdnak mérése

Saccoccio és McKeown [114] dolgozatabdl tudjuk, hogy pl. a fiiré-
szelés vagy polirozas okozta karosodassal megzavart réteg mélységét rontgen-
topografiai dton viszonylag kénnyen meg lehet hatarozni. A vizsgalt esetek-
ben a legnagyobb roncsolt rétegvastagsag 12,5 u volt, de ennek a fele a realis
mélység a Si-kristalyszeletek legtobbjében. A mérések eredménye jol egyezik
KNUDSEN [75] germaniumon végzett vizsgalatainak adataival, aki a meg-
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zavart réteg mélységét a diffrakciés vonal szélességébdl kovetkeztette ki, igy
flirészelés esetén 8 u, lappolas-polirozis hatdsara 3 y vastagnak talalta az
eltdvolitandé réteget.

Si egykristaly [220] reflexiéjanak felhasznalasidval és Cuk, -sugérzis-
sal AT metodika 1tjin is vizsgaltdk a roncsolt, polikristilyos mozaikszerd
feliileti réteget. AoK1 és Maruvama [3] arra a felismerésre jutott, hogy az
[111] feliilettel parhuzamos sikra merGlegesen a kérdéses kristalyvastagsigot
egy mikron nagysagrendili pontossaggal lehet meghatarozni.

5. Epitaxidlis rétegek vizsgilata

A rontgentopogramok bizonyité erejtiek az alapanyagra ravitt 4j réteg
jo epitaxiaja tekintetében, érzékelik a diszlokicigk jelenlétét vagy hianyat.
A BB technika latszik legalkalmasabbnak az egykristaly-szubsztratumokra
lecsapatott epitaxiilis rétegek hibainak tanulminyozasara.

MEIERAN [98] a kévetkezdket allitja: minthogy a GaAs és Ge racspara-
métere (5,6534 ill. 5,6576 A) csaknem azonos méretii, bizonyos reflexiés sikok
alkalmasan valasztott sugarzassal lehetdvé teszik e két anyag topografiai
szétvalaszthatésagat. Ilyen médon az epitaxialis rétegben észlelhet§ hibak
kiilonb6z8 tipusai analizdlhaték, kimutatva, vajon a névesztés koriillményei
vagy a szubsztritum el8készitése okozzak-e a hibaforrast. A vizsgalat folya-
méan a szubsztratumban imperfekcidk, szennyezddés okozta piramis-novek-
mények és diszlokaciés halézatok bukkantak el§. Diszlokéacik voltak észlel-
hetdk a felvitt anyagban is, de csak 2 u-nal vastagabb rétegekben. A germa-
niumot egyébként idealis szubsztratumanyagnak tartjdk GaAs epitaxiilis
réteg-névesztés ala, mivel a Ge viszonylag nem kéltséges, a wafer-elGallitas
technolégiaja jol ismert, tovabba a Ge és GaAs racsparaméterei 0,1%,-on
beliil térnek csak el egymastél. Epitaxidlisan novesztett GaAs feliileti tulaj-
donsagaival és ikresedési hajlamaval foglalkozik HorrLoway és Bomm {57]
cikke is. LM jellegli transzmissziés metodika alkalmazésirél szamolnak be
BLECH és térsai [14], akik SiO, vékonyréteg hatdsara a Si alapanyagban
keletkezett fesziiltségeket figyelték meg az e célra konstrualt magas hémér-
sékletli rontgentopografiai kameraban. Az izzitas és lehiilés folyamatat igy
maximalisan 900 °C-on tudtdk topogramokkal ellengrizni.

Howarp és Cox [59] reflexiés mddszert (BB technika) valasztott a
GaAs szubsztratumok és az epitaxiilis Ga (As, P) lecsapatott rétegek tékéle-
tességi fokanak meghatarozasara. Ennek a médszernek kiilonleges elénye,
hogy egyszerli, gyors és roncsoldsmentes.

Az alapanyag tékéletességének f6hbb vonasait vizsgaltak és hatésait a
réteg mingségére. A korabban készitett epitaxialis rétegekben polikristalyos
zénakat ismertek fel; inhomogenitast és osszetevg-valtozast fedeztek fel tovab-
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ba az epitaxialis réteg mentén. A vizsgalatot kapcesolatba hoztak a lecsapédasi
eljaras technolégiajaval. A magnézium szennyezének GaAs-bél Ga (As, P)-ba
valé diffdiziéjat is tanulmanyoztak.

Szerzdk elGszor a Lang altal kifejlesztett transzmissziés médszert tekin-
tették megfelelének a 10—30 x4 vastagsagi epitaxidlis filmek min&ségének
vizsgalatira, amely 0,6 mm vastagsagi GaAs alapanyagra keriilt lecsapatésra.
Ez a technika 10—60 éra hosszu expoziciés idGtartamokat igényelt, és felme-
riilt vele kapcsolatban a szubsztratum és a vékonyréteg hibai elvilaszthaté-
saganak a problémaja, mivel az alapanyagban és a rétegben levs hibak az
atvilagité topografiai elrendezés folytdn eégymasra szuperponalédnak.

Késébb fejlesztették ki a pésztazva reflektalé mdédszert; ez a BB és
LM technika kombinaciéja a GaAs szubsztratum aktivan névesztett feliilete
vizsgalatanak tanulmanyozasara. A lecsapatds utan ugyancsak ez a médszer
alkalmazhaté a réteg hibdinak kiértékelésére is. Nagy feliletd szeletkéket
(kb. 8 c¢m?) vizsgaltak meg ezzel a metodikaval.

A leirt diffrakei6és geometria specialis tulajdonsaga az, hogy kiilén lehet
valasztani a szubsztratum és az epitaxialis réteg perfekciéjanak megitélését.
A szubsztratum-feliilet topogramja kimutatja a novekedés kozben és a mecha-
nikai okokhél keletkezett hibakat. Lecsap6das utan az epitaxiilis réteg fiig-
getleniil vizsgélhaté azéltal, hogy olyan alkalmasan valasztjuk meg a sugér-
zast és a reflektdlé atomsiksort, hogy ennek kévetkeztében a hees6 nyalab
behatolasi mélysége kisebb, mint a lecsapédott réteg vastagsiga.

Megjegyezziik, hogy elébb meghataroztak a Ga (As, P) réteg vastag-
sdgat, amely teljesen el.tudja gyengiteni a GaAs [333] reflexidjat, ha réz-
sugarzast alkalmaznak. Az epitaxidlis rétegvastagsagot egyébként interfero-
méterrel ellendrizték. A diffraktalt nyalab megfelel§ intenzitasat egy szcin-
tillaciés detektor-rateméter-kér mint monitor alkalmazasaval mérték.

A GaAs szubsztratumanyag diszlokaciés siiridisége a rontgentopogra-
mokbé6l kézvetleniil meghatdrozhaté; a vizsgélt anyagokban. 2 - 103-t6)
8 - 10* cm ~%-ig talaltak hibasiirdséget. A D diszlokacié-stiriiség a kovetkezd
osszefiiggéshfl szamithaté:

.10°
0q = LV}HL [vonal/cm?], (40)

ahol N a diszlok4ciés vonalak azon szama, amelyek 1 mm mérési alaphosszat
keresztezve talalhaték a fotolemezen és X a beesd sugarnyalab behatolasa-
nak mélysége u-ban kifejezve.

Mechanikai okokra visszavezethetd karosodast észleltek a GaAs szubsztra-
tumok anyagiban. Ha az alapanyagot megmunkaljak (fiirészelik, lappoljak,
polirozzak), az egyedi szeletkéket identifikalas céljabél karcokkal vagy egyéb
jelzésekkel latjak el gyémantbeiré altal. Az [111] oldalon ez a kezelés olyan
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effektust eredményez, amely az atomsikok szdgtorzuldsdban jelentkezik, .
kozel a megzavart helyhez.

A Ga (As, P) lecsapatott réteg homogenitasidnak és egykristalyossaga-
nak jelentds része van a réteg j6 mindségének értékelésében. Az epitaxialis
csapadék diszlokdcids stirlisége a félvezetd eszkézék paraméterei szempont-
jabél kevésbé fontos. Mindazonaltal az egyes imperfekeciok természete és
koncentriciéja a szubsztratumban és a lecsapatott rétegben tiikrozi az
epitaxialis névesztési folyamat torténetét. Az alapanyag tokéletességi foka,
a reaktor-paraméterek és a lecsapatott réteg hibai kozti szoros korreldcié
lehet8vé teszi, hogy a perfekcié probléméajat megoldjuk, ami a névesztési
folyamat soran meriil fel.

A kisérleti munkak kezdetén az elsGdleges cél az volt, hogy Ga (As, P)
egykristalyos filmet névesszenek. A polikristalyos csapadékot hatséreflexiés
Laue-eljaras alkalmazasaval detektaltak, ekézben a préba teriilete 1,0 mm?
volt, és a teljes csapadék egykristalyossidga volt a kérdéses. Ezutan BB-rént-
gen-topogramot készitettek az egykristalyos szerkezettdl valé eltérések meg-
allapitdsara, nagyobb felillet mentén LM-szerdi mozgatassal. A Ga (As, P)

csapadék [111] reflexiéjarél kréomsugarzassal késziilt topogram szamos, a
homogén alapintenzitasi képre szuperponalt foltot mutat. Ezek a matrixban
mizorientdlt régidk diffrakciéjabdl keletkeztek. A diffraktdlé sikokban levéd
helyi kigérbiilést az eltériilt régickkal eg};iitt a P nem-egyenletes eloszlasa
idézhette el6, vagy polikristalyos zar6dmanyok is okozhattak. A maétrix és a
foltképek nehéz szétvilaszthatésidga arra utal, hogy a szdgeltérés kicsiny.

Az inhomogén Ga (As, P) lecsapott réteg tartalmazhat helyi valtozasokat
a P-koncentraciéban és ezenkiviil idegen szennyez8 zarvanyokat. Az dssze-
tételbeli valtozas lehet nagy vagy mikroszkopikus nagysigd a valésagban.
Mindegyiket kénnyen lehet detektdlni réntgen-topografiai vizsgalattal. A
Ga (As, P) réteg mentén mutatkozé 8sszetételbeli valtozds nem kivanatos a
félvezetd eszkszok felhasznalisa soran. Ennek a valtozadsnak a kimutatéasa
lehetetlennek latszik, ha nem roncsolismentes a mérés. Emlitésre mélté,
hogy a Ga (As, P) réteg [111] feliiletérgl felvett rontgendiffraktogram széles

vonalprofilokat mutatott, amely inhomogenitasra utal. Ugyanennek a réteg-

nek a [333] topogramja sotét és vilagos kontrasztu régickat képezett le egv-
mastél linearis atmenetekkel elvalasztva. Az dtmenet egyes oldalain végre-
hajtott réntgen-gsszetételmérés 39;-os kiilonbozetet mutatott foszforban.
A P-dds maétrix a viliges kontrasztinak mutatkozé teriiletnek felelt meg.
A racsparaméterben bekdvetkezd valtozas, ill. racstorzulas diffrakciés szog-
viltozast von maga utan. A kontraszt megfordult, mivel olyan @ diffrakciés
széget alkalmaztak, amely a P-ban gazdag matrixhoz volt rendelve.

Mivel a Ga (As, P) lecsap6das héfokfiggd, valészintdleg a sugariranyd
temperatiira-gradiens okozta az §sszetételben taldlt ingadozast. A lecsapoda-
sokrél felvett vonalprofilok is inhomogenitas jelleget bizonyitottak.
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Alap és felvitt réteg kozti valaszfelillet kontrasztjanak értelmezése nem
egyszerii. LANG [84] gy véli, hogy a topogramon a vilaszfal helye a régi és
4j kristaly kozott azért ismerhetd fel, mert er8sebben diffraktalé diffaz sav
jon létre az djonnan novesztett anyag els§ rétegeibél. Igy pl. Si-ban oxigén-
dds savokat mutattak ki, ami a kontraszt altal jél felismerhet8vé valt.

Az oxigénsav diffrakciés effektusa részben a tébb O,-t tartalmazé kita-
gult rdcsparamétertdl van, részben a racs d6lésétsl, amely a kristalyfeliilete-
ken jelentkezd fesziiltségesokkenésbdl ered. Ez utébbi a dontd tényez8. Van
tehat fokozatos névekedés a racsparaméterben a régitdl az uj kristaly felé
haladva, de ez talan két- vagy haromszorosa annak, amekkora a racspara-
méter-oszcillacié amplitidéja az oxigénnel, vagy mas esethen a foszforral
szennyezett savokban.

Mindezekhez hozza kell flizntink, hogy a topografiai felvételek altal
kimutatott, ill. értelmezett epitaxia-probléméakra mas médszerekkel nem sike-
riilt ilyen eredményesen fényt deriteni. Holott az irodalomban szdmos cikk
talalhaté a kérdés transzmissziés elektronmikroszképiaval térténé tanulma-
nyozasara. BookgRr [21] {6 célja az volt, hogy a hibak pontos geometriajat
felderitse. Részletekbe mend kutatdsokat végzett Si-ban el§fordulé ikresedés,
réteghibak és diszlokaciék megjelenési formaira vonatkozéan, valamint a Si
alapanyagra novesztett epitaxialis Si rétegekben talalhat6 konfiguracidk tekin-
tetében. Megfigyeléseit elektrondiffrakeiés metodikdval is kiegészitette. Leg-
djabban ABraHAMS és BuroccHI [1] készitett transzmissziés elektronmikrosz-
képi felvételeket gézallapotbél noévesztett GaAs rétegekrSl, amelyek altal
az eldfordulé réteghibak és ikresedés kimutatasat tiizte ki feladataul. WiLKENS
[139], ha nem is epitaxia-témaban, de szintén elektronmikroszképos méd-
szerrel dolgozott, ésszehasonlitva azt réntgen-topografiai BB technikéaval,
deformalt Cu egykristalyok diszlokécids elrendezédésének analizalasara.
Loescu és Brorzen [92] Instron-gépen elcsiszasi deformaciét idézett el§
elektron-nyalabbal zénazott molibdén-egykristalyokban. Elektronmikrosz-
képot hasznaltak. transzmisszids elrendezésben a diszlokacig-stirliség és a
hiba-struktira meghatarozasa céljahél.

Megallapithaté, hogy bar az elektronmikroszképos felvételek felbonté-
képessége lényegesen jobb a réntgen-topogramokénal, a topogrifiailag vizs-
galhaté kristalyvastagsidgokhoz tartozé bels6 fesziiltségmezd sokkal jellemz3bb
a vizsgalt egykristalyra, sokkal kevéshé diszturbalt, mint az a szupervékony
hartya, amely az elektronnyalabok transzmissziéja szdmara elengedhetetleniil
sziikséges [139]. Amint az I. fejezetben mar ramutattunk, a kristalybél kimet-
szett és lemaratott, szdzadmikron nagysagrendd félia az egykristaly egészére
nézve nem ad felvildgositast.. Holott a félvezets-technolégia szdmdara ez fon-
tosabb, mint az alapanyagbél kivett, de annak allapotira alig jellemz§ rész-
let, barmennyire is lenyligoz8en érdekes atomi konfigurdcié lehet az on-
magaban.
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6. Sugdrzdsi kdrosoddsok megdllapitdsa

A kristalyos anyag gyors neutronokkal vagy elektron-nyalabbal valé
bombézasa, az erds besugarzas, a rdacshibak elszaporodasat okozhatja. Ez is
kétségtelen hatranya az atvilagitassal dolgozé elektronmikroszképiai struktiira-
vizsgalatoknak. Réntgen-topografiai vonatkozasban a hibasirfiség megnéve-
kedése a diszlokaciés kontraszt dsszemosédasat, ill. elhalvanyuldsat okozza.
Lanc [82] szamolt be arrél, hogy a gyenge sugarzisok is jelent§s hatast val-
tottak ki. Litiumfluorid-lemez kivalasztott teriiletét sugéroztak igy be és
ez a diffraktaléképesség erfs névekedését vonta maga utan abban a hatar-
zénaban, amely elvalasztotta a besugarzott és sugarkarosodastsl mentes terii-
leteket egymastél. Az effektus féleg azzal magyardzhaté, hogy a besugar-
zott térfogatrész dilatdlt. Néhany kisérletet végrehajtottak besugarzott gyé-
méintokon is, amely anyag neutron-sugarzias hatisara feltiinden homogén
médon tigul. Ezért a racsrend elegend8en nagy tartomanyaban fennmaradt
gy, hogy jé diffrakciés kontrasztok keletkeztek még ott is, ahol az expanzié
19%,-0snal nagyobb racsparaméter-névekedést idézett el§. KomarsuBara [76]
germéniumot sugirzott be és vizsgalta a feliileti allapot valtozasait. COLELLA
[38] gyors neutronok hatasanak tett ki Ge és Si kristilyokat annak megalla-
pitasara, hogy milyen médon hefolyasolja ez az effektus a diffraktalt réntgen-
intenzitast.

CARRON [33] rontgen-topogréafidval olyan diszlokaciés fesziiltségtereket
regisztralt sziliciumban, amelyek elektron-nyalabbal térténd besugérzas nyo-
man keletkeztek. WiLKENs [139] vizsgalatai az el§zGekkel egybehangzéan
arra hivjdk fel a figyelmet, hogy hatarozott kiilonbség mutatkozott ama
kristalyok viselkedése kozt, amelyek egy részét deformacié utan gyors neutro-
nokkal bombaztak, illetve azon masik rész kozt, amelyet nem tettek ki e
hatdsnak. A deformalt, de nem bombazott Cu-kristalyokban a primer diszlo-
kéciok bizonyos mértékben képesek voltak az jrarendezidésre.

7. Madgneses tartomdnyok tanulmdnyozdsa

Ferromagneses lemezanyagokban magnetostrikciés effektusokkal létre-
hozott racstorzulasok lchet§vé tették magneses tartomanyok konfiguréciéi-
nak rontgen-topografiai kimutatasat [82]. Domének, diszlokiciok és kis-
sz0gid szubhatédrok egyidejiileg lathaték ugyanazokon az LM qtjan készitett
topogramokon. PoLCAROVA és LaANG [110] szerint a felvételek nemesak a
feliileti domén-alakzatokat szemléltetik, hanem a mintak belsejében levd
domén-struktirak is lathatéva valtak. Ismételt felvételekkel a topografiai
képek viltozatainak, a domének mozgasanak regisziralasat f6leg a Fe + 39,
Si otvozeten végezték.
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XI. Osszehasonlitds raeshibak kimutatisira hasznalatos

.

egyéb eljarasokkal

A félvezetd anyagok mindségének megallapitasa végett a strukturalis
imperfekciok mennyiségének és mindségének meghatarozisara a rontgen-
topografiai mdédszereken kiviil masfajta eljarasokat is hasznilnak. A mar
emlitett és kritizalt transzmissziés elektronmikroszképian kiviil tébbé-kevéshé
hasznalhatéknak a kévetkez8kben felsorolt metodikdk bizonyultak:

a) Maratasi alakzatok képzése definialt krisztallografiai sikokon;

b) dekoralé technika és infravérss atvilagité mikroszképia kombinaciéja;

c) dekoralas radioaktiv arannyal és autoradiogram-készités;

d) elGzetesen rézzel dekoralt prébak aktivalasa, majd autoradiografias
felvétel.

Ezeket az eljariasokat a rontgenmdédszerekkel teljesitGképességiik, infor-
macié-tartalmuk és alkalmazasuk korlatai szempontjabél hasonlitjuk 8ssze.

BECKER [11] és munkatarsai dolgozatdbdl ismeretes, hogy az egyértelmi
osszehasonlitds komoly taktikai atgondolast kivan. Ahhoz, hogy egy és ugyan-
azon kristdlymintin lehessen a felsorolt eljarasok mindegyikét elvégezni,
be kell tartani egy bizonyos vizsgilati sorrendet.

Az atvilagité mik}oszképiéhoz a racshibidknak idegen atomokkal valé
kidekoralasa sziikséges. Hogy az eredmények értelmezésébe hiba ne keriiljén,
a maratési alakzatok elgallitasat és a rontgenvizsgalatot még eldzetesen, tehat
a dekoralatlan kristalyon kell végrehajtani. Az alkalmas kristalyok kivalasz-
tasdhoz célszeri elsG 1épéshen a maratasigodor-technikit végrehajtani,
Végiil keriil sor az autoradiografias vizsgalatra.

Mivel ehhez a prébatest (esetiinkben Si egykristaly) neutron-besugarzasa
sziikséges, ez pedig az abszorpcids élnek a tavoli hosszithullami tartomanyba
valé eltolédasit vonja maga utan, ezért a szokasosan rendelkezésre allo
eszkozokkel az atvilagitas dtjan valé megfigyelés mar nem lehetséges. Ezért
marad utoljara az autoradiogram-technika,

A kémiailag tdmadé hatasi elektrolitokban a racshibak helyei anéd-
ként viselkednek a racs tokéletes részével szemben. Ezért a megfeleld oldé-
szerekkel kezelt feliileteken, a diszlokaciék metsz3dési pontjaiban mélyedések,
gdodrok (pit) és domborulatak (hillock) keletkeznek [135]. Ezek kiilsé forma-
jabodl, a megfigyelt felilletek szimmetriajabél lehet a diszlokéciés halézatot
~ meghatdrozni. A diszlokaciék altalaban a kristaly novekedési tengelye mentén
hiazédnak végig. Az ilyenfajta megfigyelések arra utalnak, hogy a maratasi
alakzatok jellemz8k a diszlokaciékra, ahogyan ez egyébként a hasitott feliilet-
parok maratdsanak vizsgalatabél is kikévetkeztethetd. Az értékelés azonban
nem feltétleniil egyértelmi.

NiEmeTH T.-NE és SzEP 1. [103] Ge egykristilyokon végzett diszlokaciok
kimutatédsara irdnyulé megfigyeléseket maratéasi technikaval. Megallapitot-
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tak, hogy a maratasi alakzatokat nemcsak a germaniumba zart rdcshibak,
hanem a feliileti szennyez8k is nagymértékben befolyasoljak. Elsdsorban attél
fiigg6en, hogy a szilird szennyezéket az alkalmazott marészer oldja-e vagy
sem. Tehat a maratasi konfiguraciok kialakuldsa nemcsak a kristaly racs-
hibaitél figg, hanem egy sor mas faktor jatszhat kézre, mint pl. a levegd
portartalma vagy egyéb kémiai szennyezddés. Az értékelést tehat kritikaval,
differencialtabban kell végrehajtani.

Kb. egy évtizede koztudott, hogy a Si egykristaly 1 x hullamhossz felett
atengedi az infravords sugarzast, és ezért infravorss kép-atalakité (snooper-
szkép) vagy infravérss fényre érzékeny vidikon-csd alkalmazasaval atvilagitas-
ban mikroszkopizalhaté [119]. Minthogy a kezeletlen Si a benne lev§ diszlo-
kacik puszta jelenlétébgl eredGen nem mutat kontrasztot, ezért a diszlokacisk
helyeit alkalmas idegen atomokkal fel kell dusitani. Ezt a metodikat el8szor
Dasn [42] alkalmazta a kristalytérfogatban eléfordulé diszlokaciék vizsgala-
tara. Ez az 1n. dekoralé eljaras Si esetében nem okoz nehézségeket, mivel
példaul a nehéz fématomok a Si racsban intersticidlisan nagyon kénnyen
bediffundalnak és elszeretettel az éldiszlokaciék mentén helyezkednek el.
A rézzel val6é dekorélas mind az infravérés atvilagité mikroszképidhoz, mind
pedig a késGbb végrehajtandé autoradiografia szaméra (az aktivalas utani
kedvezs félérték ideje miatt) j6l alkalmazhat6. A diffizié héfoka jelentéke-
nyen a rekrisztallizaciés héfok alatt taldlhaté. Ezért nem kell tartani a héke-
zelés kovetkeztében a struktira lényeghe vagé valtozasatél.

Az igy dekoralt prébakat a mikroszképi vizsgalat el6tt még egyszer
lappoljak, kémiailag polirozzak, majd maratjak. A felvételeken vilagosan
felismerhetd a kristaly térfogaton athuz6dé dekoralt diszlokéaciék vonal
alaky kifutasa. E vonalakat a maratasi godrok arnyékai hataroljak, amelyek
attél fiiggden, hogy a kristaly felsé vagy alsé oldalfeliiletén helyezkednek el,
kiilonboz§ élességgel jelentkeznek.

Ha a diszlokaciékba beépiilt idegen atomeok radioaktivak, akkor a vizs-
galt prébafeliilettel érintkezd fényérzékeny rétegben (fotolemezen) a diszloka-
cig-eloszlasnak megfelels feketedések hivhaték el§. A radioaktiv anyag Si-ba
valé bevitelének feltételei nagyon kedvezdek, mivel lehetséges a mar dekoralt
prébat, mind a matrixot, mind a bevitt atomokat egyiitt aktivalni. Megalla-
pitottdk, hogy 10%3 ¢m —2 sec ~! neutron-fluxussal valé besugirzas hatasara
radioaktiv ,,nukliddk” keletkeznek egyrészt a Si-bél, masrészt a henne levd
szennyezddésekbdl, elsGsorban a rézb8l. A 24 6raig tarté besugarzas kielégi-
tének bizonyult. A Si-31 aktivitasa, amelynél t,;, = 2,6 éra, tizszeres félérték-
idg, tehat 26 6ra utdn annyira lecsengett, hogy az ugyancsak aktivalt dekoralé
anyag: a Cu-64 f-sugarzasanak regisztralasat (t,, = 12,9 6ra) a fényérzékeny
rétegen gyakorlatilag nem befolyasolta tobbé.

Az aktiv probakat felvétel el6tt még egyszer fluorsav és salétromsav
keverékében megtisztitjak, megszaritjadk és autoradiografias filmmel direkt
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érintkezésbhe hozzak. Az expoziciék tapasztalati értéken alapulnak és nem ha-
ladjak meg a hatszoros félértékidgt, ami itt kb. 73,5 6ra volt. A filmeket ez-
utan a szokasos médon el§hivtak és rogzitették, majd kozbens§ negativokrél
készitettek mésolatokat, amelyek — miként az eredetiek — a radioaktiv
anyag helyein feketednek.

Abbél a célbél, hogy az egyes leképzési eljarasok teljesitSképességérsl
ftéletet mondhassunk, kozsljiik a I1I. tablazatot, amelyben mind az irodalom-
bél ismert, mind pedig az altalunk réntgen tton elért felbontéasi hatarértéke-
ket szembeillitjuk az elméletileg elérhetd adatokkal.

II1. tablazat

Maratds mlii‘::‘z’izz:a Autoradiografia Ra(lll,tlslel:rtgs:zg:f)ﬁn
Iro- . Iro- . Iro- . Iro- .
Bl avee| 4| e | @ | g | 4| e |
kozés kozas kozés kozis
Elméleti
érték 0,3 [1-10°[43]! 0,5 |4 -108 [43]} 2,3 |2 -107|[55] | 1,0 108 [84]
Irodalmi
érték 1,4 |5 107 [11] 5 {4-10%1{11] | 6,6 |2 - 10%|[55] |2,5—3|1,1— [84]
1,6 -
. 107
MTA MFKI
rénigen-
laboratérium — — - - — - — — — 13,554 - 108 —
mérési — 107
eredménye |
1

* dy a felbontéképesség [u].

** 04 a diszlokdcié-siirliség [vonal/em?].

Infravérss atvilagité mikroszképiaval a felbontas 0,5 4 lehet az Abbe—
Helmholtz-6sszefiiggés szerint, az alkalmazott fény hullimhosszanak meg-
felelden. A gyakorlatilag elérhetd felbontéképességet a dekoralt diszlokaciés
vonalak szélessége korlatozza.

A maratiési technikaval torténd leképzés kapcesan az egyes halmazokban
a godrok, ill. kiemelkedések szétvélaszthatésaga megkozeliti a 0,3 u-t, a lat-
haté fénymikroszképos felbontas hatarat. A szétvalasztas azonban nehézkes,
ha a maratasi alakzatok siiriin halmozédnak egymésra. Ez annyira fajulhat,
hogy azok a godrok, amelyek még éppen felismerhet8k lehetnének, egymasra
szuperponalédnak, vagyis ésszemosédnak.

Kedvezd kériilmények kozott, kb. 2 u? maratasi godorfelilletek esetén
a Si {111} sikjain 5 - 107 cm ~2 maratési godorsiirdséget lehet gyakorlati eset-
ben meghatarozni, fiiggetleniil attél, hogy azok milyen elrendezésben fordul-
nak el3.
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A réntgen-topogrifiai eljaridsoktél nem varhatunk ilyen jé felbontasi
teljesitményt. A jelenleg elérhetd felbontas 2,5—3 y-nal van LM esetén. A pub-
likaciék legtébbjének adatai szerint a fotolemez-anyagok kedvezgtlen fel-
bontéképessége és a diszlokdciés képek véges szélessége miatt ezt a hatart
rendszerint nem érik el. Laboratériumunkban egyes esetekben sikeriilt 3—5
felbontasi topogramokat késziteni.

Felbontéképességére nézve az autoradiografiaban tobbfajta tényezd
jatszik szerepet. Igy pl. a valésagos koriilménynek megfelelden az expozicié-
nal fennéll6 geometriai viszonyok (mintavastagsag, kristalyfeliilet- - film ta-
volsag, a filmemulzié rétegvastagsaga), tovabba a filmanyag tulajdonsagai
és kezelése, valamint nem csekély mértékben az alkalmazott sugirzas ener-
giaja. Alacsonyabb energidju és kisebb athatoloképességii sugarak esetén,
ami a Cu-64 B sugarzasnal is fennall, erGsebb feketedések keletkeznek a fény-
érzékeny emulziéban, mint nagyobb energiaji sugarzas esetén; az expoziciés
id8k ez esetben kisebbek, a leképezés elérhet8 élessége nagyobb. Fenti viszo-
nyok figyelembevételével a Cu-64 g sugirzé alkalmazasakor 2,3 u a legkisebb
szétvalaszthatd tavolsdg. Mivel a Si fajsilya csak 2,4 gem —3, a radioaktiv su-
garzis-gyengiilés térvénye alapjan a sugarzas Si-ban mintegy 0,8 mme-es vas-
tagsigon tud athaladni. Ami azt jelenti, hogy a préba 0,8 mm mélységébél
eredS sugarzas még eléri a filmet és megfeketiti azt.

Az ismertetett eljarisok mindegyike felvilagositast ad a Si-ban levé
diszlokaciék eloszlasardl, ill. a feliiletre valé kifutasarél. Utaltunk ra, hegy az
egyedi részleteket tobbé-kevésbé egymashoz lehet rendelni. A legtébb infor-
méaciét az egész térfogatot leképezd infravorvs mikroszképia és a rontgen-
topografiai atvilagité (transzmissziés) eljaras nydjtja. A rontgentopografia-
ban a diszlokaciék eloszlasanak a felvett képekhez valé rendelése egyértelmiien
lehetséges. A diszlokacik térbeli eloszlasat sztereo-képparok felvételével lehet
lathatéva tenni, amelyek tiikdérszimmetrikus sikban és ennek geometriaja-
ban készitett tovabbi felvételekkel nyerheték.

Maratasi eljarassal a kristalytérfogaton atfuté diszlokaciékrél informa-
ciét csak vgy kaphatunk, ha a maratasi konfiguraciék a felilletek mentén a
probatest mindkét oldaldn egymassal dsszehasonlithatéak. A tobbi eljarassal
szemben az autoradiografianak van a legnagyobb életlensége és ennek kovet-
keztében legcsekélyebb informécié-tartalma. Figyelembe véve a nagy beru-
hazasi koltséget, az autoradiografia csak akkor ajanlhaté, ha a szennyez6dé-
sek helyeire vonatkozéan nem lehet mas médszerekkel egyértelmi eredmé-
nyekre jutni.

J6 felbontas esetén a maratasi médszer kisérletileg a legkisebb rafordi-
tast igényli és gyorsan keresztiilvihet§. Rutinvizsgalatokhoz ezért teljesen
megfelel az orientélt, maratott feliileteket raesd fényben mikroszkopizalni, és
a kiugré csdesok vagy godrok szamabél a feliiletegységre esd racshibak sza-
mat kikovetkesztetni.
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Az infravorés mikroszképia, bar kielégitd felbontédssal nagyon szemléle-
tes eredményekre vezet, de azzal a hatrannyal jar, hogy a préba tovabbi vizs-
galatokra, pl. diszlokaciévandorlasok kimutatdsara, a réz altal blokkolt disz-
lokaciék miatt t6bbé mar nem alkalmas. A Lang-féle metodikival késziilt
felvételeknek van a legnagyobb informacié-tartalma és még az az elénye is,
hogy a kristalyminta eredeti struktdrajat a vizsgalat nem valtoztatja meg,
tehat teljesen roncsolasmentes. Figyelembe kell azonban venni a réntgen-
topografia viszonylag nagyobb beruhazasi és iizemeltetési koltségeit.

XII. Kévetkeztetések, ajanlasok

Ebben a tanulméanyban bemutatjuk a réntgendiffrakciés vizsgalatok
legijabb aganak fejlddését: a kiilonboz§ fizikai effektusok alkalmazisan ala-
pulé topografiai médszereket. A rendelkezésre 4llé ismeretek alapjan az alabbi
kovetkeztetésekre jutottunk:

a) Gyakorlati téren ezek a metodikdk elsdsorban a félvezets-technols-
gidban valtak be, mint az ott hasznalatos anyagok (fGleg 5i, Ge és GaAs) szeny-
nyezddéseinek és hibastruktirajanak felderitésére alkalmas legkorszeriibb el-
jarasok.

b) Az 1j vizsgalotechnikdk konkréten a kévetkez§ teriileteken alkal-
masak hibak, karos effektusok tanulminyozasara:

félvezetd alapanyagokban (szubsztratumokban);

epitaxialis rétegekben;

termikus oxidacié utdni allapotban;

felszini diffhiziés folyamatok utan;

hasitott vagy fiirészelt kristalyszeletkék roncsolt feliileti rétegeiben;

elasztikusan vagy plasztikusan deformalt egykristalyokban;

egyéb technolégiai kezelésnek (pl. besugirzasnak) kitett anyagokban.

¢) Az ismertetett kiilonb5z6 metodikadk és azok kombindciéi lehetdvé
teszik, hogy rontgen-topografiaval a kristidlyokban lev§ kiilonféle racshibak
megjelenési formait és kinetikajat sokoldalian meg lehessen figyelni, még-
pedig viszonylag nagy keresztmetszetek vagy felilletek mentén, néhany mik-
rontél tobb mm-ig terjedd mintavastagsag terjedelemben.

d) Kiilonds figyelmet forditottak azokra a kérilményekre, amelyek
kivetkeztében a topografiailag felderithetd hibak csokkentik a félvezetd esz-
kozok mindségét. Kimutattak, hogy pl. az n-tipusi epitaxialis rétegekben
levé hibas struktirak féleg a szennyezett vagy nem kifogastalanul preparalt
alapanyag-feliiletekt8l erednek. A p-tipusi rétegekben végzett vizsgalatok
alapjan pedig az lett nyilvanvalé, hogy benniik Lomer—Cottrell-tipusi disz-
lokaciék fordulnak el nagy mennyiségben. Ilyenfajta diszlokaciokat eddig

még csak elektronmikroszképos technikaval sikeriilt észlelni.
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¢) A rontgen-topografia mint roncsoldsmentes eljaras feliilmilja az
bsszes tobbi egykristalyvizsgalé médszert, a félvezet8 anyagokban és alkat-
részekben talilhaté szerkezeti hibak detektaldsa tekintetében. Az igy nyert
informaciék felhaszndlhaték az elektronikus alkatrészek megbizhatésaganak
elzetes becslésére, ill. a gydrtmanyok min8ségének javitasara.

f) Az el§z6kbél kbvetkezik, hogy a réntgen-topogrifiai eljarasokat nem
a kész félvezetd eszkozok, hanem inkébb a gyartas egyes fazisainak ellen8rzé-
sére célszerd alkalmazni. Az egymast kdvetd gyartastechnolégiai folyamatok
végén ajanlatos id6nként kiemelni néhany minta-szeletet és ezekrdl topogra-
mokat késziteni. A null-széria gyartasabél rendelkezésre all olyan etalon-fel-
vételsorozat, amely mutatja, hogy a kérdéses technolégiai folyamat végén
milyen topogramot kell a kristaly-szeletrdl kapni abban az esetben, ha a
gyartasi mivelet el§irasszertien ment végbe. Minthogy egy felvétel készitésé-
nek ideje legfeljebb néhany éra, lényegében késedelem nélkiil be lehet avat-
kozni a technolégiai folyamatba, ha a topogram arra utal, hogy az eszkoz-
gyartas elirasos mérészamai idGkozben megvaltoztak. Folyamatos gyartasra
csak akkor keriilhet sor, ha a topogramok bizonyitjdk: minden miiveletet
specifikalt mindségben hajtanak végre.

g) A rontgen-topogrifiai mingségellendrzéssel kapesolatos beruhaza-
sokra timpontként kozsljitk az I BM-cégt6l szarmazé, idevonatkozé adatokat,
amelyek ravildgitanak a metodika anyagi elényére is. Az International Business
- Machines Corporation félvezet§-gyaraban 12 réntgentopografiai kamera dol-
gozik éjjel-nappal folyamatosan. Ezek kiszolgdlasiat néhiny technikus végzi.
A havonta készitett felvételek szdma 500 koriil van. Egy-egy rontgengépen
két kamera miikédik; egy gépegység iizembe helyezése mintegy 10 000 dollar
koliséggel jart. Eszerint a 12 miikoéd8 kamera felallitisa az IBM-nek kb.
60 000 dollarjaba keriilt. Ebb&] az 6sszegbdl csak egy transzmissziés elektron-
mikroszképot lehetett volna beszerezni. Ok tudjak, miért valasztottik inkabb
a rontgen-beruhazast.

h) Megemlitjitkk még, hogy a réntgen-topografiai metodikdk tavlati
fejlédése elsGsorban a képek felbontasanak javulasa terén varhaté, amennyi-
ben sikeriil majd a cs6anéd fajlagos felilleti terhelésének tovabbi névelése, ill.
még kisebb térszogi rontgennyalabokkal is gazdasigos expoziciés id§tartamo-
kat megvalésitani, valamint finomabb szemcsézetii emulziéval bevont foto-
lemezeket el8allitani, a jobb min&ségli nagyitas érdekében.
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FUGGELEK

A tanulmdnyban elgfordulé szimbélumok jegyzéke

1!
Jel Megnevezés M;L);dl:‘ipsal:en
A a kristdlyvastagsdgnak az extinkeids tt-
hosszra vonatkoztatott viszonyszdma 12, 14, 17, 21
D a diszlokaciéval megzavart térfogat dtmérdje 35, 36
E a hulldimvektor a (9) utdni széveghen
F a struktdra-amplitadé 8,12, 13, 21, 22, 23
H a (hkl) siksor roviditése az (1) képlet el6tti szo-
vegben
I, a monokromatikus primer nyalab intenzitdsa 2, 11, 20, 21, 23
Iy a H siksorrél reflektdlt nyalab intenzitisa 3,11
Jo(x) a zérus rend{ Bessel-fiiggvény 17, 21, 23
K a polariziciés faktor (értékei a 256. oldalon) 8,12, 13, 15, 16, 21, 22
K, sugarzas fajta 1. tdblazat
N a diszlokaciés vonalak szdma a topogram
1 mm-es alaphosszéin 40
P, a monokromatikus primer nyaldb energia-
fluxusa 1,2
Py a reflektalt szekunder nyalab energiafluxusa 1,3
R’ az idedlis rendezetlen mozaikkristaly integralt
intenzitdsa 22, 23
R; az idealisan perfekt kristaly integralt intenzi-
tdsa 12, 21, 23
Ry az integralt intenzitds, amely egy bizonyos
H = (hkl) siksorrol reflektaléodott 1,11
So a primer sugérnyaldb keresztmetszete 2
S a szekunder sugirnyaldb keresztmetszete 3
Vv az elemi cella térfogata 8,12, 13, 22
w a hiba arnyékanak szélessége a fotolemezen,
kép-szélesség 35, 38
X a sugdr behatoldsi mélysége 40
b a Burgers-vektor 30, 37, 38, 39
dy a H == (hkl) indexekkel definiilt siksor identi-
tas-tavolsaga 4,5, 39
dy a horizontalis felbontéképesség 26, 29, 33, 11I1. tablazat
d, a vertikalis felbontoképesség 25
dpin a K,; és K, csiicsok kozti felbontas legkisebb
tavolsiga 32
de a szogdiszperzid 24
e2fmc? 2,82 - 1013 ¢m, az un. elektronrddiusz 8, 12, 13, 21, 22, 23
f rontgencsd fokusz-dtmérdje 25, 31, 32
4 segédvaltozd 6,7, 10, 15
g reciprok racsvektor 37, 38
i a fékusz egyik végpontjanak P,— P{ belst
kristalytavolsagrél szérédott képe a foto-
, lemezen (21. abran)
i a fokusz mdsik végpontjanak P;— Py bels§
kristalytavolsagrél szérédott képe a foto-
lemezen (21. abran)
! a fokusz—kristalyfelszin kozotti tavolsag 25
m a kristalyfelszin—fotolemez kozotti tdvolsag 25, 26, 29
Myin a kristalyfelszin —fotolemez kozotti legkisebb
tavolsdg 31
r a megzavart rdcstérfogat keriiletének a disz-
lokécié magjatol valé tavolsaga 30

* A definialé képlet sorszdma délt (kurziv) szedésii.

Mtiszaki Tudomdny 41/3—4. 1969




SZILARDTESTEK RACSHIBAINAK LATHATOVA TETELE

309

Jel Megnevezés Meflo);dllﬁjpgében
! A}
to | a kristdlyvastagsig 12, 14, 16, 21, 22, 23, 34, 35
Labs az abszorpciés tthossz 1, 9,10, 16
text az extinkecids vthossz 7, 8,10, 14
tz a sugér uthossza a kristdlyban lev§ diszloka-
ciétél a kilépd feliiletig 35, 36
y a @-val ardnyos segédvéltozé 12, 13,17, 18
a az (S—S8,) eredd és A vektor altal kézbezart
8208 (16. abran)
B (S—S,) ered8 és az N normadlis éltal kozbezért
SZOg 26
y a rontgen-nyaldb szogdivergencidja (térszogben)| (26) és (29) utdni szévegben
Adg a Borrmann-delta 34
A0y ' a szubszemcsék egymdsra valé d6lésének
; szoge, szogdivergencia egy bizonyos dy-val
. jellemezhetd reflexiés siksorra vonatkoz-
. tatva 30, 38, 39
AOkp12) : a K, és K, vonalesicsokhoz tartozé O szogek
i kozotti kiillonbség 27, 29
€ i az atomos szérasi faktorok képzetes tagjainak
: ardnya 34, 35, 36
Oy i az adott reflexiéhoz tartozé Bragg-szog
. (a primer nyaldb irdnya és a H reflektélé 1,4,5,8,9,12, 13, 21, 22,
: atomsiksor normalisa altal kozbezart szog) 23, 24, 26, 31, 32, 33, 34,
. 35
Op+4.10 | a reflexidk integrildsianak hatdrait megadé
szogtartomany 1
x segédvaltozd 15
»xA a kristdlyvastagsdgnak az abszorpcids ut-
hosszra vonatkoztatott viszonyszima 12, 16, 19, 20, 21, 23
A a monokromatikus sugdrzds hulldmhossza 4, 8,12, 13, 21, 22, 23, 24,
32
o az abszorpciés egyiitthaté térbeli atlagértéke 9,12, 15, 16, 21, 22, 35, 36
Uy | a H atomsiksor irdnya mentén a ricshan perio- ’
dikusan abszorbedl6dé rontgensugir gyengii-
. | lési egyiitthatéja 15, 16, 34
0 az integralt intenzitdsok ardnya (kontraszt
becsléséhez) 6, 10, 23
0g a diszlokdcié-siirliség 40, I11. tdbldzat
P segédvaltozé 18, 19

Sichtbarmachung von Gitterfehlern in Festkorpern mittels réntgentopographischer

Methoden. Die Arbeit bespricht die Entwicklung des neuesten Zweigs der Réntgendiffraktions-
Untersuchungen, die auf der Nutzung verschiedener physikalischer Effekte: Extinktion und
anomale Absorption beruhenden topographischen Verfahren. Diese Methoden haben sich haupt-
sichlich in der Halbleiter-Technologie bewiihrt, als moderne Giitekontrollverfahren fiir die
topographische Registrierung der Verunreinigungen und der Fehlerstruktur der dort begrduch-
lichen Werkstoffe, in erster Reihe Si, Ge, GaAs. Die kritische Ubersicht itber die Anwendungen
auf diesem Fachgebiet beruht auf der neuesten Literatur und den eigenen Versuchsergebnissen
des Verfassers.

Making Visible the Lattice Defects of Solids by X-ray Topographic Methods. The paper pre-
sents the development of the newest branch of the X-ray diffraction methods, the topographic
methods based on the utilization of different physical effects: extinction and anomalous ab-
sorption. These methods have been proved chiefly in semiconductor technology, as modern
quality control methods suitable for mapping the impurities and the defect structure of the
materials used, mainly of Si, Ge and GaAs. The critical review of the applications is based on
the most recent literature and on the author’s own experimental results.
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