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AbstraktV rám
i této diserta£ní prá
e jsem se zam¥°il na studium strukturní
h defekt· v monokrys-tale
h k°emíku. K°emík je nejb¥ºn¥ji pouºívaným materiálem v polovodi£ovém pr·myslu.Se zvy²ují
ími nároky na kvalitu tohoto polovodi£ového materiálu je stále d·leºit¥j²í sev¥novat studiu p°ítomný
h defekt·. Zam¥°il jsem se na 
harakteriza
i defekt· v tepeln¥zpra
ovaný
h deská
h, které po
házely z k°emíkového monokrystalu vyrobeného metodouCzo
hralskiho taºení, která má v sou£asnosti 95% podíl na 
elkové sv¥tové výrob¥ mono-krystali
kého k°emíku.Hlavní metodou pouºitou k analýze vzork· je rentgenová difrak
e s vysokým rozli²ením.Zam¥°ili jsme se na difúzní rozptyl na defekte
h v okolí uzlu re
iproké m°íºe v symetri
kédifrak
i.V nam¥°ený
h re
iproký
h mapá
h rozloºení intenzity difraktované na krystalu ob-sahují
ím defekty m·ºeme rozli²it £ty°i základní typy difúzního rozptylu: bez rozptylu,s kruhov¥ symetri
kým a asymetri
kým difúzním rozptylem a rozptyl soust°ed¥ný do pás·(streak·) ve význa£ný
h sm¥re
h. V této prá
i jsme nejprve provedli analýzu t¥
hto £ty°typ· map a ukázali, kterým defekt·m tyto mapy odpovídají a také jaké parametry t¥
htodefekt· m·ºeme z p°íslu²ný
h map získat.Aby
hom mohli nam¥°ená data správn¥ interpretovat, bylo nutné zkompletovat poz-natky teorie difúzního rozptylu s výpo£ty pole posunutí v okolí defekt· vy
házejí
í z teorieelasti
ity. Na základ¥ Krivoglazovy teorie rozpylu rtg zá°ení na krystale
h s defekty, s vy-uºitím výpo£tu pole posunutí v jeji
h okolí na základ¥ Dederi
hsový
h a Burgersový
h vý-sledk·, jsme nasimulovali rentgenový difúzní rozptyl na bodový
h defekte
h, jeji
h shlu
í
h,disloka£ní
h smy£ká
h a vrstevný
h 
hybá
h.Porovnáním experimentu se simula
í jsme ur£ili dominantní typ defektu. Mapy bez di-fúzního rozptylu odpovídají krystalu bez defekt· a kruhov¥ symetri
ký rozptyl odpovídározptylu na kulový
h defekte
h nedeformují
í
h okolní m°íºku. V p°ípad¥ asymetrie na-m¥°ené mapy do
hází k deforma
i okolí defektu a v tom p°ípad¥ m·ºeme ur£it, zda sejedná o intersti
iální £i vakantní defekt (stla£ují
í £i rozpínají
í okolní m°íºku). Jsme takés
hopni ur£it sílu defekt· (udávají
í jak mo
 defekt deformuje své okolí) a jeji
h kon
ent-ra
i. V p°ípad¥ mapy se streaky se v na²em p°ípad¥ jednalo o Frankovy vrstevné 
hyby.Ze ²í°ky streak· jsme ur£ili jeji
h polom¥r.Tyto poznatky jsme aplikovali na jednotlivé mapy nam¥°ené na vzor
í
h ze t°í sérií,které jsme zkoumali. Úkolem zkoumání vzork· z první série bylo zjistit vliv dopovánídusíkem na parametry defekt· v k°emíkové des
e. Druhá série se zabývala za°azením nuk-



lea£ního p°edºíhání jako vý
hozího kroku v následném te
hnologi
kém zpra
ování deskya jeho vlivem na 
hování desky. T°etí série byla zam¥°ena na efekt dvoustup¬ového nuk-lea£ního ºíhání s následným vysokoteplotním zpra
ováním.Výsledky této prá
e nám poskytly moºnost ur£it ze symetrie nam¥°ené mapy difúzníhorozptylu typ defekt· p°ítomný
h v krystalu a podle typu mapy pak stanovit dal²í parametrydefekt·. Díky této analýze jsme byli s
hopni potvrdit p°íznivý vliv dusíku stejn¥ jakoza°azení nuklea£ního p°edºíhání desek na vznik defekt· v k°emíkový
h deská
h, které slouºík za
hy
ování p°edev²ím kovový
h ne£istot.



Abstra
tIn this dissertation I fo
us on the study of stru
tural defe
ts in sili
on mono
rystals. Sili
onis the most 
ommon material used in the semi
ondu
tor industry. Due to the in
reasingrequirements on the quality of this semi
ondu
ting material the study of the defe
ts isgradually growing in importan
e. I fo
us on the 
hara
terization of defe
ts in annealedwafers, whi
h 
ome from sili
on mono
rystals grown by Czo
hralski method. This methodhas a 95% share in the world produ
tion of mono
rystalline sili
on at present.The main method used in the analysis of the samples is a high-resolution x-ray di�ra
-tion. We fo
used on the di�use s
attering in the defe
ts 
lose to the re
ipro
al latti
e pointin the symmetri
 di�ra
tion.It is possible to dis
ern four basi
 types of di�use s
attering in measured re
ipro
almaps indi
ating the distribution of intensity di�ra
ted on the 
rystal 
ontaining defe
ts:without di�use s
attering, with 
ir
ular symmetri
 and asymmetri
 one and the s
attering
on
entrated into streaks in distin
tive dire
tions. In this dissertation we �rst made ananalysis of these four types of maps and then we demonstrated whi
h defe
ts these maps
orrespond to and whi
h parameters of the defe
ts 
an be gained from the maps in question.To interpret the measured data 
orre
tly it was ne
essary to 
omplete the results of thetheory of x-ray di�use s
attering with 
al
ulations on the displa
ement �eld in the lo
alityof the defe
ts based on the theory of elasti
ity. We used the Krivoglaz theory of x-rays
attering on 
rystals with defe
ts and the 
al
ulation of the displa
ement �eld arounddefe
ts based on results of Dederi
hs and Burgers to simulate x-ray di�use s
attering onpoint defe
ts, their 
lusters, dislo
ation loops and sta
king faults.The dominant type of defe
ts was determined by 
omparing the experiment with si-mulation. Maps without di�use s
attering 
orrespond to a 
rystal without defe
ts and
ir
ularly symmetri
 s
attering 
orrespond to the s
attering on spheri
al defe
ts whi
h donot deform the surrounding matrix. In 
ase of asymmetry of measured maps the surround-ing of the defe
t is deformed and we 
an determine that the defe
t is either interstitial- orva
an
y-type (stressing or expanding the latti
e). We are also able to determine the defe
tstrength (indi
ative of how mu
h the defe
t deforms the latti
e) and their 
on
entration.In the 
ase of the map with the streaks the defe
ts were Frank's sta
king faults. Theirradius was determined from the width of the streaks.We applied these results to the 
orresponding maps measured on the samples fromthree series we had analyzed. The aim of the analysis of the samples of the �rst series wasto determine the in�uen
e of nitrogen doping on parameters of defe
ts in sili
on wafers.



The se
ond series was 
on
erned with the in
lusion of the nu
leation preannealing as thestarting pro
edure in the te
hnologi
al wafer pro
essing and its in�uen
e on the behaviorof the wafer. The third series fo
used on the e�e
t of two-step nu
leation annealing withthe subsequent high temperature pro
essing.The results of this resear
h enabled us to determine the type of defe
ts in the 
rystalusing the symmetry of the measured map of di�use s
attering. The determination of theother properties of the defe
ts depends on the type of the experimental map. Thanks to thisanalysis we 
on�rmed the favourable e�e
ts of nitrogen doping and nu
leation preannealingon the defe
t formation in sili
on wafers. These defe
ts serve as traps for gettering metal
ontaminants in parti
ular.
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Kapitola 1ÚvodDne²ní doba, kdy nás te
hnika, zvlá²t¥ elektronika, provází na kaºdém kroku, by se dalabez nadsázky nazvat dobou k°emíkovou. K°emík (Si) je základní surovinou polovodi£ovéhopr·myslu, který vyrábí ve²keré integrované obvody. První pro
esor �rmy Intel byl vyrobenv ro
e 1971 na k°emíkové des
e o pr·m¥ru 50mm te
hnologií s minimálním detailem 10 µm.Po£átkem roku 2006 jiº byly vyrobeny £ipy na deská
h o pr·m¥ru 300mm s minimálnímdetailem 45 nm. To znamená, ºe se plo
ha desky za t¥
hto 35 let zv¥t²ila 36krát a mini-mální detail se zmen²il ví
e neº 200krát. Je z°ejmé, ºe tento ry
hlý vývoj naráºí na r·znéproblémy. Mezi n¥ pat°í i p°ítomnost defekt· a £istota materiálu. Do pop°edí zájmu se takédostávají moderní polovodi£ové materiály � nap°íklad SiGe, GaN, GaAs a dal²í. T¥mitomateriály se v²ak v této prá
i zabývat nebudeme.Cílem této diserta£ní prá
e je studium defekt· v monokrystale
h k°emíku po r·znémstupni tepelného zpra
ování. Tyto defekty mají vliv nejen na elektri
ké vlastnosti krystal·,ale jsou také d·leºité pro getra£ní s
hopnosti desek � s
hopnost zastavit difúzi kovový
hkontaminant·, které mohou po²kodit integrovaný obvod.Defekty v CZ Si budeme zkoumat pomo
í rentgenové (rtg) difrak
e s vysokým rozli²e-ním (High Resolution X-Ray Di�ra
tion � HRXRD). Pro dopln¥ní rtg m¥°ení pouºijememetodu selektivního leptání a infra£ervenou (IR) spektroskopii [1℄. Existují i jiné modernímetody pouºívané k analýze defekt· v k°emíku: TEM (Transmission Ele
tron Mi
ros
opy� transmisní elektronová mikroskopie), SIMS (Se
ondary Ion Mass Spe
tros
opy � hmot-nostní spektroskopie sekundární
h iont·), m¥°ení doby ºivota, . . .Pomo
í HRXRD jsme nam¥°ili sm¥rové rozloºení intenzity rtg zá°ení rozptýleného nadefekte
h v k°emíkový
h krystale
h. Porovnáním nam¥°ený
h map re
iprokého prostoru(Re
ipro
al Spa
e Map � RSM) se simula
emi m·ºeme získat informa
e o defekte
h. Si-mula
e rentgenového difúzního rozptylu byly provedeny na základ¥ Krivoglazovy teorie [2℄.Krystalovou m°íºku jsme nahradili kontinuálním prost°edím podle Dederi
hse [3℄ a vypo£í-tali pole posunutí od bodový
h defekt· a jeji
h shluk·. Výsledky Burgersovy teorie elas-ti
ity [4℄ nám umoºnily ur£it pole posunutí v okolí vrstevný
h 
hyb a disloka£ní
h smy£ek.Pomo
í vypo£teného pole posunutí a kinemati
ké teorie difrak
e [5℄ jsme nasimulovali RSMrozloºení intenzity difúzního rozptylu na krystalu obsahují
ím defekty. Ze srovnání symet-rie nam¥°ený
h map s mapami nasimulovými pro r·zné druhy defekt· (bodové defekty,3



KAPITOLA 1. ÚVOD 4shluky bodový
h defekt·, disloka£ní smy£ky £i vrstevné 
hyby) m·ºeme usuzovat na typdefekt·, analýzou radiálního °ezu mapou pak na velikost defekt· a jeji
h kon
entra
i.Struktura prá
ePo úvodní kapitole následuje kapitola v¥novaná k°emíku. Na jejím za£átku pojednámeo zp·sobe
h p°ípravy monokrystali
kého k°emíku. Podrobn¥ji se budeme zabývat Czo
hral-skiho metodou. Tato metoda byla pouºita i pro p°ípravu k°emíkový
h krystal·, ze který
hpo
hází na²e vzorky. V druhé £ásti této kapitoly se budeme v¥novat defekt·m v k°emíku, ato jak defekt·m, které vznikají v krystalu p°irozen¥ b¥hem výroby k°emíkového krystalu,tak i defekt·m, které se objevují v k°emíku pozd¥ji a souvisí nap°. se ºíháním krystali
-kého k°emíku £i kontamina
í k°emíku kovy. V záv¥re£né £ásti je pak popsán vliv ºíhánína formování defekt· a krát
e shrnuta historie zkoumaní defekt· v krystale
h z pohledurentgenového difúzního rozptylu.V t°etí kapitole se seznámíme s teoreti
kými základy nutnými pro analýzu vzork· po-mo
í rentgenového zá°ení. V její první podkapitole se budeme v¥novat poli posunutí v okolídefektu. Okolní krystalovou m°íº nahradíme kontinuálním prost°edím. V tomto p°iblíºenípak spo£ítáme pole posunutí v okolí t°í typ· defekt·, kterými se budeme i nadále v tétoprá
i zabývat. Jedná se o bodové defekty, shluky bodový
h defekt· (
lustery) a plo²nédefekty (vrstevné 
hyby a disloka£ní smy£ky). V druhé podkapitole pojednáme o kinema-ti
ké teorii rozpylu, kterou aplikujeme nejd°íve na rozptyl na ideálním krystalu, dále nadeformovaném krystalu a kone£n¥ na krystalu s defekty. T°etí podkapitola se v¥nuje neko-herentnímu, tedy difúznímu rozptylu na krystalu s defekty. Tento difúzní rozptyl se skládáze t°í £ásti (Huang·v rozptyl, rozptyl na jád°e defektu a termální difúzní rozptyl), které sizde podrobn¥ji popí²eme. K simula
ím rozloºení intenzity difúzního rozptylu v re
iprokémprostoru, kterými se zabývá poslední podkapitola, pouºijeme výpo£ty z 
elé p°ed
hozí £ástitéto kapitoly. Budeme demonstrovat odli²nost re
iproký
h map rozloºení intenzity difúzn¥rozpýlené na jiº zmi¬ovaný
h t°e
h type
h defekt·.S experimentálními metodami, které jsme vyuºili p°i zkoumání na²i
h vzork·, se se-známíme ve £tvrté kapitole. V její první podkapitole se zam¥°íme na rentgenovou difrak
is vysokým rozli²ením. Je zde popsáno experimentální za°ízení vyuºívají
í paraboli
ké rent-genové zr
adlo a Bartels·v mono
hromátor pro vymezení parametr· primárního svazku.Znalost experimentálního uspo°ádání je nutná pro výpo£et p°ístrojové rozli²ova
í funk
e.Následn¥ p°istoupíme k analýze nam¥°ený
h re
iproký
h map. P°edstavíme typi
kénam¥°ené re
iproké mapy a postup, kterým z t¥
hto map získáme informa
e o defekte
h.Zejména nás zajímá typ defektu, dále velikost a kon
entra
e t¥
hto defekt· v na²em vzorku.Druhá a t°etí podkapitola se budou v¥novat dal²ím pouºitým metodám � selektivnímuleptání a infra£ervené spektroskopii.Pátá kapitola nás seznámí s výsledky m¥°ení provedenými na r·zn¥ ºíhaný
h vzor
í
hze t°í sérií. V první sérii budeme zkoumat, jak se m¥ní vlastnosti defekt· v k°emíkovémkrystalu, který je dopován bórem, vlivem p°ítomnosti dusíku. Druhá série bude sledovat vlivnuklea£ního p°edºíhání desky na její pre
ipita£ní vlastnosti, které úz
e souvisí s p°ítomnostídefekt· v krystalu. Vzorky ze t°etí série pro²ly dvoustup¬ovým nuklea£ním ºíháním. Mapy
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h nam¥°ené se vyzna£ují asymetri
kým rozloºením difúzního rozptylu, který ukazujena deforma
i krystalu v okolí defekt·.V ²esté kapitole budeme diskutovat výsledky získané z experimentu a následné analýzy.Nejprve se budeme zabývat výsledky jednotlivý
h sérií a následn¥ provedeme shrnutí v²e
hvýsledk·. Nastíníme zde také dal²í moºný výzkum v této oblasti. Záv¥re£ná kapitola námp°iná²í rekapitula
i výsledk· této diserta£ní prá
e.



Kapitola 2K°emík a defektyV této kapitole se budeme zabývat k°emíkem a strukturními defekty, které se v k°emíkuvyskytují. Nejd°íve se seznámíme s p°ípravou monokrystali
kého k°emíku, blíºe se pakbudeme v¥novat metod¥ Czo
hralskiho taºení z kelímku. V záv¥ru se zam¥°íme na p°ehleda rozd¥lení defekt· v krystale
h k°emíku.2.1 K°emíkK°emík (Si) slouºí jako základní materiál pro výrobu polovodi£ový
h sou£ástek. Jeho objevje p°ipisován ²védskému 
hemikovi J. Ja
obu Berzeliovi do roku 1824 [6℄. V £isté podob¥ sek°emík v p°írod¥ nevyskytuje, ale hojn¥ se s ním setkáme ve form¥ jeho slou£enin. K°emíkje po kyslíku druhým nej£etn¥j²ím prvkem obsaºeným v zemské k·°e. Výroba k°emíkuv pr·myslovém m¥°ítku spo£ívá v reduk
i taveniny vyso
e £istého oxidu k°emi£itého v ob-loukové pe
i na gra�tové elektrod¥, jejíº materiál je p°itom spalován na plynný oxid uhli£itýza vzniku polykrystali
kého k°emíku o £istot¥ 97 aº 99%:
SiO2 + C → Si + CO2. (2.1)Pro polovodi£ový pr·mysl je v²ak tato £istota nedostate£ná, nebo´ výroba elektroni
ký
hsou£ástek vyºaduje v¥t²inou k°emík o £istot¥ minimáln¥ 99,9999%. Dále je t°eba uváºit, ºepro výrobu v¥t²iny polovodi£ový
h sou£ástek je polykrystali
ký k°emík £asto nepouºitelný.Pouºívají se tedy dv¥ metody na výrobu monokrystali
kého k°emíku: zonální tavba aCzo
hralskiho taºení.2.1.1 Zonální tavbaJednou z nejstar²í
h metod pro p°ípravu vyso
e £istého monokrystali
kého k°emíku jezonální tavba (Floating zone � FZ). �i²t¥ný materiál se nejprve upraví do tvaru dlouhétenké ty£e. Ta se potom ve spe
iální pe
i postupn¥ p°etavuje tak, aby se tavená zónaposunovala od jednoho kon
e ke druhému. Díky teplotní závislosti rozpustnosti ne£istotv k°emíku se tyto ne£istoty postupn¥ dostávají ke kon
i ty£e, který se nakone
 od°ízne.Tímto postupem vznikne vyso
e £istý materiál.6



KAPITOLA 2. K�EMÍK A DEFEKTY 72.1.2 Czo
hralskiho metodaDominantní metodou pro výrobu monokrystali
kého k°emíku je °ízená krystaliza
e z ta-veniny nazývaná Czo
hralskiho (CZ) taºení (touto te
hnikou se v dne²ní dob¥ p°ipravujep°es 95% sv¥tové výroby monokrystal· k°emíku). P°i tomto postupu je do k°emennéhokelímku vloºen veli
e £istý polykrystali
ký k°emík (v£etn¥ p°esného mnoºství dopantu,který ur£uje elektri
ké vlastnosti výsledného produktu). Tento kelímek je následn¥ vloºendo za°ízení na výrobu k°emíkový
h monokrystal· Czo
hralskiho taºením. Tomuto za°ízeníse °íká taºi£ka (její s
héma je na obr. 2.1). Zde je díky oh°evu polykrystali
ký k°emíkroztaven (teplota tání Si je asi 1420 ◦C). Do taveniny je poté vloºen zárode£ný krystal(zárodek) vyso
e £istého k°emíku s p°edem danou orienta
í (nej£ast¥ji pouºívané jsou ori-enta
e 001 a 111). Krystal i kelímek se otá£ejí, v¥t²inou opa£ným sm¥rem a jinou ry
hlostí,podle p°edem daného postupu, který zahrnuje i teplotu a ry
hlost vytahování krystalu.Krystal je pr·b¥ºn¥ opla
hován argonem. Tento plyn zaru£uje inertní atmosféru a takép°ispívá k lep²ímu 
hlazení krystalu. Výsledný monokrystal m·ºe mít v sou£asnosti aº400mm v pr·m¥ru a délku aº 2m. Pro dal²í zpra
ovávání je d·leºitá pouze vál
ová £ástkrystalu.Vyrobený ingot se po o
hlazení roz°eºe na men²í díly: hlava (za£átek krystalu), t¥lo(vál
ová £ást) a ²pi
e (kone
 krystalu). T¥lo krystalu, které bývá pro snaz²í manipula
irozd¥leno na ví
e £ástí (obr. 2.2), se posléze roz°eºe na tenké desky, které se dále opra-
ovávají. Do
hází k oboustrannému brou²ení, kdy se z povr
hu desek odstra¬uje v¥t²í£ást naru²ení z °ezání, dále k leptání a spe
iálním úpravám p°ední a zadní strany. Nazadní stranu se nap°íklad provádí depozi
e polykrystali
kého k°emíku £i do
hází k 
ílenémunaru²ení zadní strany pískováním za ú£elem zvý²ení getra£ní
h s
hopností desek. P°ednístrana se dále le²tí (obrázek 2.3) � jedná se o kombina
i 
hemi
ký
h a me
hani
ký
h pro-
es·, díky kterým je povr
h desky zr
adlov¥ leský v kvalit¥ nutné pro výrobu polovodi£o-vý
h sou£ástek [7℄.B¥hem Czo
hralskiho taºení se do k°emíkového monokrystalu dostává z k°emennéhokelímku kyslík, který se usazuje v intersti
iální
h polohá
h m°íºky v kon
etra
i kolem
1018 atom· v 1 
m3. Mnohem niº²í kon
entra
e Oi je ve FZ Si [9℄.2.2 Defekty v k°emíkuExistuje mnoho typ· defekt· v k°emíkový
h deská
h. Jednou z vlastností defekt· je jeji
humíst¥ní v des
e (defekty na povr
hu £i v objemu desky). Dále se omezíme na defektyv objemu desky. Defekty mají také r·znou dimenzi � nularozm¥rné bodové defekty (va-kan
e, intersti
iály a substitu£ní atomy), jednorozm¥rné £arové defekty (hranové a ²roubovédisloka
e), dvourozm¥rné plo²né defekty (vrstevné 
hyby) nebo trojrozm¥rné objemové de-fekty (shluky defekt· a pre
ipitáty). Studium disloka
í je moderní téma a je p°edm¥temmnoha sou£asný
h pra
í v oblasti rentgenové difrak
e na polovodi£ový
h materiále
h [10℄.My budeme studovat defekty, které jsou kone£né ve v²e
h sm¥re
h.
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Obrázek 2.1: �ez za°ízením pro r·st monokrystal· k°emíku Czo
hralskiho metodou(p°evzato z [8℄). Spodní pyrometr teploty (1), pr·zor do taºi£ky (2), horní komora (3),odd¥lova
í klapka (4), horní pyrometr pr·m¥ru (5), taºený krystal (6), k°emenný kelímek(7) usazený do podp·rného gra�tového kelímku, dolní pro
esní komora (8), odtah argonua plynný
h zplodin (9).2.2.1 Typy defekt· v k°emíkovém krystaluZákladní rozd¥lení defekt· podle jeji
h p·vodu je v tabul
e 2.1. První skupinu tvo°í defekty,které m·ºeme najít v krystalu po skon£ení jeho r·stu. Jedná se o bodové defekty, p°ípadn¥malé komplexy atom· (zejména vazby typu Si-O, v krystale
h dopovaný
h dusíkem i Si-N), které nejsou viditelné rengenovou difrak
í s vysokým rozli²ením. Pro tato m¥°ení sejeví neºíhaný krystal jako dokonalý. Do druhé skupiny pat°í defekty, které v krystaluvzniknou aº b¥hem ºíhání. Vznik a 
hování t¥
hto defekt· jsou ovlivn¥ny mnoha faktory.Pat°í mezi n¥ teplota a doba ºíhání £i stav defekt· v krystalu p°ed ºíháním. Zejménap°ítomnost intersti
iálního kyslíku (jehoº kon
entra
e se li²í podél osy ingotu) ovliv¬ujevýsledné vlastnosti defekt·.Jak je vid¥t z tabulky 2.1, v k°emíku vytvo°eném Czo
hralskiho taºením je moºné naléztmnoho defekt·. Základními defekty v k°emíku jsou p°irozené bodové defekty � k°emíkové
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Obrázek 2.2: Roz°ezaný 4" a 6" k°emíkový ingot získaný Czo
hralskiho taºením [7℄. Jed-notlivé £ásti nazýváme (zleva): hlava, t¥lo (dv¥ £ásti) a ²pi
e.

Obrázek 2.3: Po roz°ezání ingotu na desky do
hází k jeji
h le²t¥ní, p°i kterém získá p°ednístrana desky zr
adlov¥ lesklý povr
h nutný pro výrobu polovodi£ový
h sou£ástek [7℄.vlastní intersti
iály a vakan
e (viz. obr. 2.4). Jeji
h rovnováºná kon
entra
e p°i teplot¥1200 ◦C je asi 1014 
m−3. Mezi bodové defekty pat°í také intersti
iální kyslík Oi, který máo £ty°i °ády vy²²í kon
entra
i v Czo
hralskiho k°emíku neº vlastní intersti
iály.Prvky III. skupiny (B, Al, Ga a In) a V. skupiny (P, As, Sb) jsou spe
iální t°ída ne£is-tot nazývaná dopanty, které ovliv¬ují
í elektri
kou vodivost krystalu (ví
e v podkapitole2.2.2). Jeji
h nejd·leºit¥j²í vlastností je jeji
h vysoká rozpustnost ve srovnání s ostatnímine£istotami (mimo Ge a C). Dopanty obsazují tém¥° výhradn¥ substitu£ní polohy a jsousnadno ionizovatelné [11℄. Jeji
h kon
entra
e se v p°ípad¥ na²i
h vzork· pohybovala kolem
1015 
m−3. V k°emíkový
h deská
h se mohou také objevit kovové ne£istoty � Fe, Cu, Ni.Tyto kovy se dostávají do k°emíkový
h desek b¥hem te
hnologi
kého pro
esu, jako je ion-tová implanta
e apod.Dal²ím typem defekt· jsou shluky defekt· � 
lustery. Jedná se nap°. o aglomeráty inter-sti
iálního k°emíku (generují
í disloka£ní smy£ky a vrstevné 
hyby) a aglomeráty vakan
í,
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e a vlastní intersti
iályatomy intersti
iálního kyslíkuatomy dopant·atomy uhlíkumalé komplexy t¥
hto defekt·Defekty po ºíhání shluky vakan
í � voidsshluky Si intersti
iál· � vrstevné 
hybykyslíkové pre
ipitátyshluky defekt· � 
lusterydisloka£ní smy£kyTabulka 2.1: P°ehled defekt· podle jeji
h p·vodu.

Obrázek 2.4: S
hémati
ký obrázek bodový
h defekt· v krystalu.které se nazývají voids. M·ºeme zde také nalézt kyslíkové pre
ipitáty, které vznikají reak
íintersti
iálního kyslíku s k°emíkovými atomy.�arovou poru
hu si m·ºeme p°edstavit tak, ºe do krystalu roz°íznutého na dv¥ £ástivloºíme polorovinu � na jejím okraji je hranová disloka
e. Druhým základním typem£arový
h poru
h je ²roubová disloka
e. Tzv. analyti
ká de�ni
e disloka
e vy
hází z Burger-sovy smy£ky [12℄. V krystalové m°íº
e de�nujeme t-vektory jako spojni
e st°ed· atom·,které mají stejné okolí a které nelze nahradit kombina
í krat²í
h t-vektor·. Pomo
í t¥
htoatom· je veden uzav°ený okruh (smy£ka) kolem oblasti bez disloka
e. Stejná smy£ka jevedena tak, aby disloka
i obepínala. Ob¥ smy£ky musí obsahovat stejný po£et krok·, stej-ným sm¥rem. Smy£ka vedená kolem disloka
e se neuzav°e a vektor, kterým je nutno jiuzav°ít, je Burgers·v vektor. Pokud je Burger·v vektor disloka
e roven transla£nímu vek-toru m°íºe, nazýváme tuto disloka
i úplnou. Hranová disloka
e má Burgers·v vektor kolmýna disloka£ní £áru, v p°ípad¥ ²roubové disloka
e je s ní rovnob¥ºný. Disloka£ní £ára bu¤



KAPITOLA 2. K�EMÍK A DEFEKTY 11za£íná a kon£í na defektu £i povr
hu krystalu nebo je uzav°ena do sebe a vytvá°í disloka£nísmy£ku.V krystale
h mohou vznikat také 
hyby v pravidelném uspo°ádání vrstev. Uspo°ádáníatom· v roviná
h {111} v kubi
ké plo²n¥ 
entrované m°íº
e je tvo°eno vrstvením t¥sn¥uspo°ádaný
h rovin atom·. Sekven
e vrstev je dána s
hématem ABC-ABC-ABC. Dojde-liv této sekven
i k poru²e (nap°. ABC-AB-ABC), vznikne v této poru²ené oblasti vrstvas t¥sn¥ uspo°ádanou strukturou AB-AB (ta má symetrii hexagonální m°íºe). Této zm¥n¥v pravidelnosti vrstvení atomový
h rovin se °íká vrstevná 
hyba. Pro k°emík mají
í dia-mantovou strukturu je pak základní sekven
e rovin AaBbC
 a situa
e je veli
e podobná.V krystalogra�
ky významný
h roviná
h tedy mohou vznikat vrstevné 
hyby a dis-loka£ní smy£ky. Nás budou zajímat tyto plo²né defekty v roviná
h {111}. Podle vanBuerena [13℄ m·ºe krystal s diamantovou strukturou obsahovat v roviná
h {111} Frankovyvrstevné 
hyby s Burgersovými vektory a/3〈111〉, úplné disloka£ní smy£ky s Burgersovýmivektory a/2〈110〉 a Sho
kleyho disloka£ní smy£ky s Burgersovými vektory a/6〈112〉.Defekty hrají d·leºitou roli ve výrob¥ integrovaný
h obvod·. Defekty obsahují
í kyslíkvytvá°í pasti pro ²kodlivé defekty � ry
hle difundují
í kovové ne£istoty, které mohou zni£itintegrovaný obvod. Tento pro
es za
hy
ování ne£istot se nazývá vnit°ní getra
e.2.2.2 DopantyDopanty pat°í mezi bodové defekty v krystalu. V p°ípad¥ polovodi£e typu N slouºí atomydopantu jako donory � mezi jeji
h typi
ké p°edstavitele pat°í fosfor P, arsen As a antimonSb. Typi
kým ak
eptorem v p°ípad¥ polovodi£e typu P je bor B. Pokud je kovalentnípolom¥r dopantu men²í neº v p°ípad¥ atom· k°emíku (atomy dopantu jsou men²í neºatomy k°emíku), vznikají vlastní intersti
iály, v opa£ném p°ípad¥ vznikají vakan
e. P°ehleddopant· je v tabul
e 2.2, údaje p°evzaty z [14℄.Arsen, fosfor a germanium mají podobnou velikost atomu jako k°emík a nezp·sobujízm¥ny ve formování defekt·. Také dopování pomo
í atom· Al, Ga, In nemá vliv navytvá°ení bodový
h defekt·. Dopování borem a uhlíkem zp·sobuje anihila
i shluk· vakan
í(voids) a generují se velké disloka£ní smy£ky. Na druhé stran¥ dopování velkými atomy (Sn,Sb) zp·sobuje formování voids [14℄.Dopování dusíkemExistují dva hlavní d·vody pro dopování k°emíkový
h krystal· dusíkem. Prvním z ni
hje zlep²ení pre
ipita
e kyslíku a následn¥ zvý²ení getra£ní s
hopnosti k°emíkové desky[15℄. Druhým d·vodem, který nabývá na d·leºitosti se stále se zvy²ují
í velikostí ingot·,je zvý²ení me
hani
ké pevnosti [16℄. Legování dusíkem b¥hem r·stu krystalu v °ádu asi
1013 
m−3 (kon
entra
e srovnatelná s kon
entra
í vakan
í) vede ke vzniku komplex· N-Va N-V-O (dusík N, vakan
e V a kyslík O). Tyto komplexy slouºí ke sníºení velikosti azvý²ení hustoty shluku vakan
í a tím zlep²ují pre
ipita
i kyslíku díky zvý²enému po£tupre
ipita£ní
h zárodk· [17℄.



KAPITOLA 2. K�EMÍK A DEFEKTY 12dopant zna£ka kovalentní polom¥r [Å℄bór B 0,88Prvky hliník Al 1,26III. skupiny galium Ga 1,26indium In 1,44uhlík C 0,77Prvky k°emík Si 1,17IV. skupiny germanium Ge 1,22
ín Sn 1,40dusík N 0,70Prvky fosfor P 1,10V. skupiny arsen As 1,18antimon Sb 1,36Tabulka 2.2: Dopanty v k°emíku a jeji
h kovalentní polom¥r [14℄.2.2.3 Intersti
iální a vakantní typ defekt·Po Czo
hralskiho r·stu lze v k°emíku nalézt °adu defekt·, jako jsou aglomeráty intersti-
iálního k°emíku generují
í velké disloka£ní smy£ky, intersti
iální atomy k°emíku (vlastníintersti
iály), vakan
e, kyslíkové pre
ipitáty (tvo°í
í zárodky pro vrstevné 
hyby vznikají
ív d·sledku oxida
e), vrstevné 
hyby a shluky vakan
í (takzvané voids) [17, 18℄.Dominantní typ defektu v krystale po r·stu závisí na pom¥ru kon
entra
í vakan
í aintersti
iál·. V p°ípad¥ vy²²í kon
entra
e vakan
í mluvíme o vakantním typu krystalu,v opa£ném p°ípad¥ o intersti
iálním typu. Pomo
í analýzy publikované Voronkovem [19,20, 21, 22℄ lze typ krystalu p°edpov¥d¥t pomo
í univerzálního parametru ξ = v/G, kde v jery
hlost taºení krystalu a G teplotní gradient podél osy krystalu na rozhraní s taveninou.V první fázi vzniku krystalu do
hází k rekombina
i vakan
í a intersti
iál· v okolírozhraní krystal � tavenina. Typ a kon
entra
e bodový
h defekt·, které v krystale porekombina
i z·stanou, závisí na Voronkovov¥ parametru ξ. P°edpokládejme nyní, ºe tatohodnota je men²í neº kriti
ká hodnota ξ0. V tomto p°ípad¥ v krystale p°ebývají intersti-
iály. Následn¥ do
hází u povr
hu krystalu k jeji
h vydifundování. Dále, v úzkém intervaluteplot, se vytvá°í shluky bodový
h defekt·, které rostou pohl
ováním dal²í
h intersti
iál·.Dostate£n¥ velké shluky intersti
iál· se pak m¥ní na jiné defekty, nap°. vrstevné 
hyby.V p°ípad¥ ξ > ξ0 platí podobné záv¥ry pro vakan
e. Shluky vakan
í, které tvo°í dvojitéoktaedry, se nazývají voids.Pokud je Voronkov·v parametr vy²²í neº kriti
ká hodnota ξ0, krystal je vakantní.V opa£ném p°ípad¥ se jedná o intersti
iální krystal (p°ehled defekt· v krystalu po r·stuv závislosti na v/G je uveden v tabul
e 2.3). Kdyº je tento parametr v okolí kriti
ké hod-noty, lze pak na plo²e desky najít oba typy dominantní
h defekt·: vakantní oblast ve st°edudesky a intersti
iální oblast na jejím okraji.



KAPITOLA 2. K�EMÍK A DEFEKTY 13P°irozené defekty v CZ Si Voronkov·v parametraglomeráty intersti
iálního k°emíku ξ < ξ0vlastní k°emíkové intersti
iály ξ < ξ0£istý k°emík ξ = ξ0vakan
e ξ > ξ0kyslíkové pre
ipitáty ξ > ξ0shluky vakan
í (voids) ξ > ξ0Tabulka 2.3: P°ehled p°irozený
h defekt· v Czo
hralskiho k°emíku v závislosti naVoronkov¥ parametru ξ a jeho kriti
ké hodnot¥ ξ0.2.2.4 Vliv ºíhání na formování defekt·B¥hem te
hnologi
kého pro
esu výroby polovodi£ový
h sou£ástek, ale i p°ed ním, projdek°emíková deska r·znými ºíha
ími opera
emi. �íhání desky p°i vysoké teplot¥ (nad 1100 ◦C)zp·sobuje vydifundování atom· Oi a u povr
hu desky vzniká oblast, která má niº²í ob-sah intersti
iálního k°emíku. Tato oblast na povr
hu desky se nazývá denudovaná zóna.Nízkoteplotní ºíhání (500�800 ◦C) slouºí k nuklea
i malý
h SiOx pre
ipitát·. Tyto pre-
ipitáty postupn¥ rostou b¥hem ºíhání na vy²²í
h teplotá
h a následn¥ zp·sobují vznikdisloka£ní
h smy£ek a vrstevný
h 
hyb. Porozum¥ní formování kyslíkový
h pre
ipitát·,vrstevný
h 
hyb i disloka£ní
h smy£ek hraje d·leºitou roli p°i výrob¥ integrovaný
h ob-vod·, nebo´ tyto defekty slouºí jako pasti k za
hy
ování kovový
h ne£istot [9℄. Tento pro
esse nazývá vnit°ní getra
e (intrinsi
 gettering). Existuje také povr
hová getra
e, kdy do
házík za
hy
ování ne£istot na spe
iáln¥ upravené zadní stran¥ desky (brou²ený povr
h £i p°í-tomnost polykrystali
ké vrstvy).Cílem výrob
· k°emíkový
h desek je vyrobit takovou desku, která nebude v aktivníoblasti obsahovat jiné defekty neº bodové. V této oblasti, do hloubky asi 10µm pod povr
h,budou vyrobeny £ipy. Ve zbylém objemu desky jsou v¥t²í mikrodefekty ºádou
í, nebo´ nani
h do
hází ke getra
i ne£istot, p°edev²ím kov·.2.2.5 Historie výzkumu difúzního rozptyluDefekty v krystale
h jsou v¥d
i zkoumány jiº dlouhou dobu. V této podkapitole zmínímepublika
e, které p°isp¥ly k moºnosti vypo£ítat v této prá
i rentgenový difúzní rozptyl nar·zný
h defekte
h v k°emíkovém krystalu. V ro
e 1971 Keating a Goland [23℄ vypo£ítalivý
hylky atom· v elasti
kém izotropním kontinuu po p°idání atom· ve tvaru rovinnéhodisku. Tohoto výsledku vyuºili pro výpo£et rentgenového rozptylu na krystalu, obsahují
ímintersi
iální smy£ky v bazální
h roviná
h. Z porovnání výsledk· svý
h simula
í s m¥°enímna neutrony ozá°eném BeO ur£ili velikosti p°ítomný
h disloka£ní
h smy£ek (okolo 100Å).Difúzním rozptylem na shlu
í
h defekt· se zabýval Dederi
hs [24℄. Zjistil, ºe blízko uzlure
iproké m°íºe je dominantní Huang·v rozptyl klesají
í s druhou mo
ninou re
iproké vzdá-lenosti q od tohoto uzlu a pro velké hodnoty q intenzita klesá jako q−4. Pouºitím asympto-
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kého p°iblíºení vypo£ítal elasti
ké pole posunutí od bodový
h defekt· v anizotropnímkubi
kém krystalu [3, 25℄. Teorii difúzního rozptylu na bodový
h defekte
h a 
lustere
h na-jdeme v jeho p°ehledovém £lánku [26℄. Pouºití tenzoru dipólový
h sil pro bodové defektyje popsáno v [27℄ a analýzu malý
h disloka£ní
h smy£ek lze najít v [28℄. V 70. lete
h seteorií rentgenového (a neutronového) rozptylu na neideální
h krystale
h intenzivn¥ zabývalKrivoglaz [2℄.Patel [29℄ pozoroval rentgenový difúzní rozptyl na ºíhané k°emíkové des
e obsahují
íshluky kyslíku. Ukázal, ºe na krystalu k°emíku lze pozorovat difúzní rozptyl. Z úhlovévelikosti difúzního rozptylu ur£il velikost defekt· rovnu asi 0,2 µm. Studium rozptylu nadisloka£ní
h smy£ká
h v m¥di (velký
h asi 10Å) lze najít v [30, 31℄. V¥t²í defekty v k°emíku(aº 1 µm) studovali nap°. Lomov [32℄ pomo
í t°íkrystalové difraktometrie. Lomov ve svéprá
i ukázal, ºe i takto velké defekty lze nedestruktivn¥ 
harakterizovat pomo
í rentgeno-vého difúzního rozpylu a výpo£t· zaloºenými na teorii Huangova rozptylu. Vliv tepelnéhoopra
ování k°emíkový
h desek na difúzní rozptyl od p°ítomný
h defekt· zkoumali nap°.Bublik a kol. [33℄. Do²li k záv¥ru, ºe metoda rtg difúzního rozptylu je efektivním nástrojempro studium defekt· p°i jeji
h vzniku b¥hem nuklea
e i b¥hem jeji
h dal²ího r·stu za vysokéteploty. Ur£ením kon
entra
e defekt· v krystalu z difúzního rozptylu na základ¥ normováníHuangova rozptylu v·£i termálnímu difúznímu rozptylu se zabýval Charnyi [34℄. Hustotadisloka£ní
h smy£ek ur£ená touto metodou v k°emíkem dopovaném GaAs byla 7×109 
m−3.�ást výzkumu se soust°edí na defekty v k°emíkový
h deská
h po iontové implanta
i[35, 36, 37℄, kdy se v deská
h objevují, podobn¥ jako v k°emíkový
h deská
h bez iontovéimplanta
e, také vrstevné 
hyby. Jeji
h velikost je ale v p°ípad¥ desek po iontové implanta
imen²í � jen asi 20Å.V dal²í kapitole si ukáºeme výpo£et difúzního rozptylu na krystalu obsahují
ím defektyna základ¥ vý²e uvedený
h pra
í.



Kapitola 3Teorie rtg rozptylu na defekte
hRentgenová (rtg) difrak
e je jednou z nedestruktivní
h metod slouºí
í
h k analýze krys-tali
ký
h vzork·. Tato metoda je 
itlivá na vnit°ní krystalovou strukturu vzork· a neníp°íli² 
itlivá na jeji
h povr
hovou úpravu. Nezbytné pro výpo£et rtg rozptylu od defekt·v krystalu k°emíku v kinemati
ké aproxima
i teorie rozptylu je ur£ení pole posunutí v okolídefektu.V úvodní £ásti této kapitoly provedeme výpo£et pole posunutí v okolí defekt· v k°e-míkovém krystalu za p°edpokladu Dederi
hsova kontinuálního modelu [3℄. Dále ukáºemevýpo£et rozptylu elektromagneti
kého vln¥ní na ideálním krystalu a také na krystalu s de-fekty, kde vyuºijeme vypo£ítané pole posunutí v okolí defekt· z úvodní £ásti kapitoly.V zav¥ru kapitoly pak ukáºeme rozloºení intenzity difúzního rozptylu v re
iprokém pro-storu pro tyto defekty � tedy pro bodové defekty, shluky t¥
hto defekt·, disloka£ní smy£kya vrstevné 
hyby.3.1 Pole posunutíV této podkapitole se budeme zabývat polem vý
hylek, které vznikne díky p°ítomnosti de-fektu v krystalu, pouºitím kontinuálního modelu okolí defektu, kdy diskrétní krystalovoum°íº nahradíme spojitým prost°edím. Výpo£et pole posunutí pro p°ípad r·zný
h typ· de-fekt· je nutný k ur£ení difúzního rozptylu na t¥
hto defekte
h. Za£neme bodovými defekty,pak kulovými, ve tvaru rota£ního elipsoidu � sferoidu a nakone
 se budeme v¥novat poliposunutí v okolí vrstevný
h 
hyb a disloka£ní
h smy£ek. Vztahy uvedené v této podkapitolepo Burgers·v vztah (3.21) popisují asymptoti
ké pole posunutí.3.1.1 Bodový defektVliv bodového defektu na m°íºku m·ºe být popsán troji
í ortogonální
h dipólový
h sil,nebo´ nediagonální prvky tenzoru dipólový
h sil jsou nulové [38℄. Tato m°íºová poru
ha
15
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í rovnováºný vztah pro pole posunutí ui plynou
í z rovnováhy sil[39, 27℄:
Cijkl

∂2uk

∂xj∂xl

= −fi = Pij

∂δ (r)

∂xj

, (3.1)kde Cijkl jsou elasti
ké konstanty, fi jsou sloºky silového pole, Pij = Pji jsou sloºky tenzorudipólový
h sil díky p°ítomnosti defektu a δ(r) je δ-funk
e.Fourierova transforma
e posledního vztahu (3.1) nám dává
Diku

FT
k (q) = iPijqj , (3.2)kde Dik = Cijklqjql je Fourierova transforma
e diferen
iálního operátoru a uFT

k je Fourierovatransforma
e pole posunutí od defektu uk, qj je sloºka vektoru re
iprokého prostoru q .V p°ípad¥ kubi
ké symetrie máme pouze t°i nezávislé elasti
ké konstanty. Sloºky elasti
kéhotenzoru jsou
Cijkl = c12δijδkl + c44(δikδjl + δilδjk) + d

3
∑

m=1

δmiδmjδmkδml, (3.3)kde d = c11 − c12 − 2c44 je konstanta elasti
ké anizotropie a c11 = 16,57 × 1010 Pa, c12 =
6,39 × 1010 Pa, c44 = 7,96 × 1010 Pa jsou pouºívané elasti
ké konstanty kubi
kého krystalu(£íselné hodnoty p°íslu²í krystalu k°emíku).V kombina
i s pra
emi Dederi
hse [24, 3℄ m·ºeme pro Fourierovu transforma
i poleposunutí od bodového defektu psát

uFT
i (q) = iGinPmnqm, (3.4)kde Gin je Fourierova transforma
e Greenovy funk
e, která je inverzní k Fourierov¥ trans-forma
i diferen
iálního operátoru:

Gin = D−1
in =

1

q2

[

δin

c44 + de2
n

− eien

(c44 + de2
i )(c44 + de2

n)

c44 + c12

1 +
∑

k
c44+c12
c44+de2

k

e2
k

]

, (3.5)kde ei = qi/|q |.M·ºeme spo£ítat Fourierovu transforma
i pole posunutí pro izotropní defekt se t°emishodnými dipólovými silami P0. Pro anizotropní kubi
ký krystal dostáváme kombina
ívztah· (3.4) a (3.5)
uFT

i (q) =
i

q
P0

ei

c44 + de2
i

1

1 +
∑

j
c44+c12
c44+de2

j

e2
j

, (3.6)pro izotropní krystal (d = 0) dostáváme jednodu
hý vztah
uFT

i (q) =
i

q
P0

ei

c11
. (3.7)
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h sil pro bodový defektTenzor dipólový
h sil pro bodový defekt je ur£en silou defektu P0 [26℄
Pnm = P0δnm. (3.8)Síla defektu pro izotropní bodový defekt v izotropním prost°edí je dána vztahem
P0 = c11∆V∞, (3.9)kde ∆V∞ p°edstavuje zm¥nu objemu díky p°ítomnosti defektu v nekone£ném krystalu.Pouºitím posledního vztahu m·ºeme spo£ítat pole posunutí od bodového defektu. V p°í-pad¥ vlastního intersti
iálu je hodnota ∆V∞ rovna Vc (Vc je objem p°ipadají
í na jedenatom Si v krystali
kém k°emíku), v p°ípad¥ vakan
e ∆V∞ = −Vc. Síla defektu P0 mátedy opa£né znaménko pro vakan
i neº pro intersti
iál a tedy i pole posunutí se li²í pouzeznaménkem. Díky symetrii má pole posunutí pouze sloºku v radiálním sm¥ru. V p°ípad¥intersti
iálu je tato sloºka kladná, v p°ípad¥ vakan
e záporná. Na obrázku 3.1 je spo£ítánaradiální sloºka pole posunutí (odpovídají
í jeho velikosti) od vlastního intersti
iálu zapouºití spojitého modelu.

0 2 4 6 8 10
0

0,1

0,2

0,3

0,4

 r (A)

 u
r (

A
)

 u
r
= V

c
/(4πr2)

Obrázek 3.1: Závislost velikosti posunutí na vzdálenosti od bodového defektu pro p°ípadvlastního intersti
iálu v k°emíkovém krystalu za p°edpokladu spojitého okolí. V p°ípad¥vakan
e je posunutí opa£né.
Vliv defekt· na st°ední m°íºkový parametrP°ítomnost defekt· v krystalu má vliv na jeho m°íºkový parametr a, jehoº zm¥nu ∆am·ºeme v prvním p°iblíºení vyjád°it pomo
í kon
entra
e defekt· v krystalu n ve tvaru[40℄:

∆a

a
=

nTrPnm

3(c11 + 2c12)
, (3.10)
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h sil a c11, c12 jsou elasti
ké konstanty kubi
kého krystalu.3.1.2 Shluk defekt·Nyní spo£ítáme pole vý
hylek od defektu kone£né velikosti. P°edpokládáme, ºe shluk de-fekt· (
luster) je tvo°en bodovými defekty. Opravíme vztah (3.4) pro pole posunutí odbodového defektu pomo
í tvarové funk
e 
elého shluku defekt·. Tato funk
e nabývá hod-noty 1 v míst¥, kde je defekt a hodnoty 0 jinde. Pole vý
hylek od shluku bodový
h defekt·
u je dáno normalizovanou konvolu
í pole vý
hylek od bodového defektu uPD s tvarovoufunk
í shluku defekt· Ωdef

ui = uPD
i ∗ Ωdef/Vdef , (3.11)kde Vdef je objem shluku defekt·. Pro Fourierovu transforma
i pole posunutí od shlukudefekt· m·ºeme podle vztahu (3.7) psát

uFT
i (q) = iGinPmnqm

ΩFT
def (q)

Vdef

. (3.12)Tvarová funk
e defektu ve tvaru koule a elipsoiduAby
hom mohli ur£it pole posunutí od shluku defekt· podle vztahu (3.12), musíme spo£ítatFourierovu transforma
i tvarové funk
e pro defekty ve tvaru koule a elipsoidu. Dále budemeuvaºovat rota£ní elipsoid, jehoº spe
iálním p°íkladem je i koule. Fourierova transforma
etvarové funk
e defektu ΩFT
def m·ºe být pro rota£ní elipsoid vyjád°ena analyti
ky

ΩFT
def (q) = 4πa2

1a3
sin A − A cos A

A3
, (3.13)kde a1 = a2,a3 jsou poloosy rota£ního elipsoidu a funk
e A je de�nována jako

A(q) =
√

q2
1a

2
1 + q2

3a
2
3, (3.14)kde qi jsou sloºky vektoru re
iprokého prostoru q ve sm¥ru poloosy elipsoidu ai. V p°ípad¥

q = 0 je A = 0 a Fourierova transforma
e tvarové funk
e defektu je rovna
ΩFT

def (0) =
4

3
πa2

1a3. (3.15)Tyto výsledky jsou nutné pro ur£ení pole posunutí od shluku defekt· a také pro výpo£etdifúzního rozptylu na jád°e defektu, jak uvidíme v podkapitole 3.3.2. Zm¥na objemu díkyp°ítomnosti defektu ∆V∞ je v tomto modelu po£ítána jako 
elková zm¥na díky shlukudefekt·.Spo£ítáme pole posunutí jako konvolu
i tvarové funk
e defektu s polem posunutí odizotropního bodového defektu v izotropním prost°edí jako
uFT

i (q) =
i

q
P0

ei

c11

3 (sin A − A cos A )

A3
. (3.16)Ukázka pole posunutí od shluku defekt· (
luster) ve tvaru koule a rota£ního elipsoidu jena obrázku 3.2.
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Obrázek 3.2: Pole posunutí od 
lusteru ve tvaru (a, b) koule (r = 20nm) a (
, d) rota£níhoelipsoidu ve tvaru disku v rovin¥ (111) (a1 = a2 = 40nm, a3 = 5nm). Je zde nakreslenasloºka posunutí uz (a, 
) ve sm¥ru osy z (jedná se o rota£ní osy elipsoidu) a sloºka ux (b, d)ve sm¥ru osy x. V p°ípad¥ kulového defektu je pole posunutí symetri
ké. Pole posunutí se²káluje s velikostí a je p°ímo úm¥rné velikosti zm¥ny objemu díky p°ítomnosti defektu ∆V∞.Výpo£et je proveden pro SiO2, kdy p°ibliºn¥ platí ∆V∞ = Vdef/2. Krok mezi sousednímivrstevni
emi je 0,2nm.3.1.3 Disloka£ní smy£ky a vrstevné 
hybyDal²ím typem defekt·, které budeme studovat, jsou plo²né defekty v krystalogra�
ky vý-znamný
h roviná
h. Jsou to disloka£ní smy£ky a vrstevné 
hyby. První model, který pouºi-jeme pro výpo£et pole posunutí v okolí t¥
hto defekt·, vy
hází z výpo£tu pole posunutív okolí shluku bodový
h defekt· (vztah (3.12)) s tím rozdílem, ºe spo£ítáme správný tenzordipólový
h sil. Druhou moºností je p°ímý výpo£et pole posunutí z teorie elasti
ity za uºítíBurgersova vztahu.Tenzor dipólový
h sil v p°ípad¥ disloka£ní smy£kyTenzor dipólový
h sil pro disloka£ní smy£ku v krystalu s konstantou elasti
ké anizotropie
d je podle [28℄ roven

Pnm = (c12TrΨnm + dΨnm) δnm + 2c44Ψnm, (3.17)
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Ψnm =

1

2
(Fnbm + Fmbn) , (3.18)p°i£emº b je Burgers·v vektor a F je vektor plo
hy smy£ky ve sm¥ru kolmo na rovinusmy£ky.Tvarová funk
e vrstevné 
hybyP°edpokládejme vrstevnou 
hybu ve tvaru vál
e s polom¥rem R a vý²kou rovnou velikostiBurgersova vektoru b. Fourierova transforma
e tvarové funk
e vál
e je

ΩFT
def (q) = πR2b

2J1(q‖R)

q‖R
, (3.19)kde q‖ je projek
e vektoru re
iprokého prostoru q do roviny smy£ky a J1 je Besselova funk
eprvního °ádu.Výpo£et pole posunutí pomo
í tenzoru dipólový
h silP°edpokládáme smy£ku jako spojité rozloºení rozptylují
ího materiálu o polom¥ruR a vý²
erovné velikosti Burgersova vektoru b. Pro Fourierovu transforma
i vý
hylky platí následu-jí
í vztah [30℄, který vy
hází ze stejné rovni
e (3.12) jako v p°ípad¥ shluku defekt·:

uFT
i (q) = iGinPmnqm

2J1(q‖R)

q‖R
, (3.20)kde tenzor Gin je Fourierova transforma
e Greenovy funk
e, Pmn je tenzor dipólový
h silpro disloka£ní smy£ku.Závislost vý
hylky od vrstevné 
hyby ve sm¥ru kolmo a podél roviny smy£ky na vzdá-lenosti od st°edu smy£ky po£ítaná za pouºití tohoto modelu je ukázána na obrázku 3.3.Burgers·v vztahPro výpo£et pole posunutí od disloka£ní smy£ky nepouºijeme v této prá
i upravený modelvy
házejí
í z pole posunutí bodového defektu, ale vyjdeme z teorie elasti
ity. Vyuºijemevýsledk· teorie zak°ivený
h disloka
í, které lze najít nap°íklad v [41℄.Budeme p°edpokládat kruhovou disloka£ní smy£ku o polom¥ru R s Burgersovým vek-torem b v izotropním kontinuu. Vý
hylka v okolí této smy£ky je ur£ena vztahem [4℄:

u(r) = − b

4π
Θ − 1

4π

∮

b × dl

ρ
+

1

8π(1 − ν)
grad

∮

(b × ρ)dl

ρ
, (3.21)kde ρ je vektor mezi bodem r a elementem disloka£ní smy£ky dl , ν = c12/(c11 + c12)je Poisson·v pom¥r. Prostorový úhel, pod kterým je smy£ka viditelná z místa r , je dánvztahem

Θ = −
∫

F

ρ · dF
ρ3

, (3.22)
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Obrázek 3.3: Simula
e pole posunutí (a) uz ve sm¥ru kolmo a (b) ux rovnob¥ºn¥ s rovinousmy£ky za pouºití vztahu (3.20) pro Frankovu vrstevnou 
hybu v rovin¥ (111) s Bur-gersovým vektorem a/3[111]. Polom¥r vrstevné 
hyby je 0,7 µm a krok mezi sousednímivrstevni
emi je (a) 0,01 nm, (b) 0,002 nm. Posunutí je radiáln¥ symetri
ké v rovin¥ xy.kde F je normálový vektor roviny smy£ky o velikosti πR2.První £len ve vztahu (3.21) zp·sobuje nespojitost ∆u = b kolem plo
hy smy£ky F , veshod¥ s opera
í produkují
í disloka
i rozd¥lením a vsunutím plo
hy F . Dal²í dva £leny jsouspojité i na disloka£ní £á°e. Vztah (3.21) jsme upravili a dosp¥li jsme ke t°em integrál·m,které jiº bylo nutno po£ítat numeri
ky.Na obrázku 3.4 je nasimulované pole posunutí (a) kolmo a (b) rovnob¥ºn¥ s rovinousmy£ky za pouºití Burgersova vztahu (3.21) pro Frankovu vrstevnou 
hybu s Burgersovýmvektorem a/3[111] (srovnej s obrázkem 3.3).Porovnání výpo£t· pro vrstevné 
hybyPole posunutí, která byla spo£ítána p°ed
hozími metodami (zobe
n¥ný model bodového de-fektu a model vy
házejí
í z Burgersova vztahu), mají hlavní rysy spole£né. Pouze vrstevni
ev p°ípad¥ vý
hylky kolmé na rovinu smy£ky jsou mén¥ kruhové v modelu zobe
n¥néhobodového defektu. Dobré shody ve velikosti posunutí je dosaºeno pro v¥t²í vzdálenosti odsmy£ky (obr. 3.5). Toto 
hování vyplývá z faktu, ºe zobe
n¥ný model bodového defektu jemén¥ p°esný v okolí defektu.
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Obrázek 3.4: Simula
e pole posunutí (a) uz ve sm¥ru kolmo a (b) ux rovnob¥ºn¥ s rovinousmy£ky za pouºití Burgersova vztahu (3.21) pro Frankovu vrstevnou 
hybu v rovin¥ (111)s Burgersovým vektorem a/3[111]. Polom¥r vrstevné 
hyby je 0,7 µm a krok mezi soused-ními vrstevni
emi je (a) 0,01 nm, (b) 0,002 nm. Pole posunutí má radiální symetrii v rovin¥
xy.
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Obrázek 3.5: Závislost vý
hylky od Frankovy vrstevné 
hyby ve sm¥ru (a) kolmém a (b)rovnob¥ºném s rovinou smy£ky na vzdálenosti od st°edu vrstevné 
hyby spo£teného pomo
íBurgersova vztahu (plná modrá £ára) a zobe
n¥ním modelu pro bodový defekt (£árkovaná£ervená £ára).
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ká teorie rozptyluV p°ed
hozí podkapitole jsme spo£ítali pole vý
hylek od n¥kolika typ· defekt·. Nyní sebudeme zabývat rozptylem rentgenového zá°ení na ideálním a deformovaném krystalu anakone
 i na krystalu obsahují
ím defekty.3.2.1 Rozptyl na ideálním krystaluV kinemati
ké aproxima
i rozptylového pro
esu zanedbáváme ví
enásobné odrazy rtg pa-prsk· v krystalu a tudíº kaºdé rozptylové 
entrum je ozá°eno primární vlnou s amplitudou
E0, frekven
í ω a vlnovým vektorem K0. Pro rozptýlenou vlnu dostáváme [5℄:

E (R) = E0Crel

∫

V

dr̺(r)
e−iK|R−r |

|R − r
eiK0r , (3.23)kde jsme vyne
hali £asov¥ závislý £len eiωt. Veli£ina C je lineární polariza£ní faktor, ̺(r)je elektronová hustota v rozptylují
ím objemu V a rel je klasi
ký elektronový polom¥r

rel =
e2

4πε0mec2
= 2,82 × 10−15 m, (3.24)kde e, me je elementární náboj a hmotnost elektronu, ε0 je permitivita vakua a c je ry
hlostsv¥tla ve vakuu.Nyní pouºijeme Franhoferovu aproxima
i, která p°edpokládá, ºe vzdálenost pozorova-tele od krystalu |R| je mnohem v¥t²í neº velikost krystalu (
elý difraktují
í objem leºív první Fresnelov¥ zón¥). Potom platí |r | ≪ |R| a v rozvoji fázového £lenu K|R − r | doTaylorovy °ady se omezíme pouze na první dva £leny rozvoje:

K|R − r | ≈ KR −Ksr , (3.25)kde vlnový vektor rozptýlené vlny je Ks = KR/R, kde K = |K0| = |Ks|. Dosazením dovztahu (3.23) a dal²ím upravením dostáváme pro rozptýlenou vlnu vztah
E (R) = E0Crel

e−iKR

R

∫

V

dr̺(r)eiQr , (3.26)kde rozptylový vektor Q = Ks −K0 záleºí na poloze pozorovatele R, nebo´ Ks = KR/R.Amplituda rozptýlené vlny je ur£ena Fourierovou transforma
í elektronové hustoty ̺

̺FT (Q) =

∫

V

dr̺(r)eiQr . (3.27)P°edpokládejme dokonalou krystalovou strukturu rozptylují
ího objektu. Pak pro elek-tronovou hustotu platí̺
(r) =

∑

Rj∈V

v(r −Rj) = Ω(r)
∑

Rj

v(r −Rj), (3.28)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 24kde v(r) je elektronová hustota uvnit° elementární bu¬ky a Rj je její polohový vektor.De�nujeme tvarovou funk
i krystalu Ω(r) = 1 uvnit° a Ω(r) = 0 vn¥ krystalu, a proto sesou£et ve druhé sum¥ provádí p°es nekone£nou krystalovou m°íºku.Fourierovu transforma
i elektronové hustoty elementární bu¬ky m·ºeme vyjád°it jako
vFT (g) =

∫

drv(r)eigr , (3.29)kde g je transla£ní vektor re
iproké m°íºky. Poslední vztah pro elektronovou hustotu m·-ºeme p°epsat do tvaru
̺(r) = Ω(r)

1

Vel

∑

g

vFT (g)e−igr , (3.30)kde Vel je objem elementární bu¬ky.Vztah pro Fourierovu transforma
i elektronové hustoty elementární bu¬ky m·ºeme dáleupravit
̺FT (Q) =

∫

dr
1

Vel

∑

g

vFT (g)Ω(r)ei(Q−g)r . (3.31)Výsledný vztah pro amplitudu rozptýlené vlny je
E (R) = E0Crel

e−iKR

R

1

Vel

∑

g

vFT (g)ΩFT (Q − g). (3.32)Protoºe je rozptylový pro
es elasti
ký, mají v²e
hny vlnové vektory rozptýlený
h vln Ksstejnou velikost rovnu velikosti vlnového vektoru primární vlny |Ks| = |K0| = K. Pokudumístíme v²e
hny tyto vektory do stejného bodu s vlnovým vektorem primární vlny K0,kon
ové body vektor· Ks budou leºet na Ewaldov¥ kouli o polom¥ru K. V p°ípad¥, ºe tatoEwaldova koule protne mimo po£átku re
iprokého prostoru dal²í uzel re
iproké m°íºky H,maximum ve sm¥rovém rozloºení amplitudy rozptýlené vlny nastane pro
Ks = Kh = K0 + h , (3.33)kde h se nazývá difrak£ní vektor a jedná se o polohový vektor re
iprokého bodu H. Difrak£nívektor se obvykle vyjad°uje pomo
í t°í 
elý
h £ísel � Laueho index· hkl. Jedná se o koe�-
ienty lineární kombina
e
h = hb1 + kb2 + lb3, (3.34)kde bi jsou bázové vektory m°íºky, která je re
iproká vzhledem k primitivní m°íº
e krystalu.V dal²ím textu se omezíme na dvoupaprskové p°iblíºení. P°edpokládáme, ºe mámepouze dva paprsky � primární svazek a difraktovaný svazek. V této dvoupaprskové difrak
isuma ∑

g ve vztahu (3.32) pro amplitudu rozptýlené vlny obsahuje pouze jeden £len (g =
h) a tato amplituda je rovna

E (R) = E0Crel

e−iKR

R

1

Vel

vFT (h)ΩFT (q). (3.35)
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Obrázek 3.6: �ez re
iprokým prostorem v rovin¥ difrak
e.kde q = Ks −Kh = Q − h je redukovaný rozptylový vektor (obr. 3.6).�len ΩFT (q) se nazývá geometri
ký faktor a £len vFT (h) strukturní faktor. Strukturnífaktor je Fourierova transforma
e elektronové hustoty v elementární bu¬
e a je spjat s ato-movými faktory fs atom· z elementární bu¬ky vztahem
vFT (h) =

∑

s

fs(h)e−ihrs , (3.36)kde rs je polohový vektor s-tého atomu v elementární bu¬
e. Strukturní faktor vyjad°ujeinterferen
i vln rozptýlený
h na jednotlivý
h atome
h jedné elementární bu¬ky.Dále budeme místo elektronové hustoty pouºívat sus
eptibilitu krystalu, pro kterouplatí
χ(r) = −rel

4π

K2
̺(r). (3.37)Pouºitím tohoto vztahu m·ºeme vztah (3.26) pro rozptyl na ideálním krystalu upravit natvar

E (R) = −E0C
K2

4π

e−iKR

R

∫

V

drχ(r)eiQr . (3.38)Sus
eptibilita je periodi
kou funk
í polohy a m·ºe být zapsána ve form¥ Fourierovy°ady
χ(r) =

∑

g

χge
−igr . (3.39)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 26Op¥t se omezíme na dvoupaprskovou aproxima
i a pro amplitudu rozptýlené vlny m·ºemepsát
E (R) = −E0C

K2

4π

e−iKR

R

∫

V

drχhe
iqr . (3.40)Signál detektoruDetektory ur£ené pro rentgenové zá°ení nejsou s
hopni m¥°it amplitudu tohoto zá°ení aproto se zavádí veli£ina detektory m¥°itelná. De�nujeme veli£inu intenzitu zá°ení

I = |E(R)|2 = |E0|2C2 K4

16π2R2

∫

V

∫

V

drdr ′χhχ
∗
he

iq(r−r ′), (3.41)která je úm¥rná hustot¥ toku foton·. �asové st°edování jsme nebrali v úvahu, nebo´ £asov¥závislý £len eiωt jsme v na²i
h vztazí
h vyne
hali.Rtg detektory m¥°í intenzitu zá°ení integrovanou p°es aktivní oblast detektoru de�no-vanou ²t¥rbinami p°ed detektorem. Signál dopadají
í do detektoru je
J(R) =

∫

S

I(R)dS (3.42)a jednotku detektorového signálu lze vyjád°it v jednotká
h za sekundu. Pokud aproxi-mujeme difraktují
í krystal jako rozptylový bod, odpovídá jednotková plo
ha detektorujednotkovému prostorovému úhlu dΩ = dS/R2. De�nujeme diferen
iální ú£inný pr·°ezrozptylu
dσ =

dI

I0
, (3.43)kde I0 = |E0|2 je intenzita primárního svazku. Vyjád°eme diferen
iální ú£inný pr·°ezrozptylu na ideálním krystalu

dσ = C2 K4

16π2
dΩ

∫

V

∫

V

drdr ′|χh|2eiq(r−r ′). (3.44)Signál detektoru m·ºeme vyjád°it jako
J = I0

∫

ΩD

dσ, (3.45)kde ΩD je vstupní úhlová apertura detektoru. Signál detektoru je roven toku foton·, kterébyly rozptýleny do prostorového úhlu ΩD kolem polohového vektoru R rovnob¥ºného s vek-torem Ks.
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házejí
í podkapitole 3.2.1 jsme nalezli vztah pro kinemati
kou difrak
i na ideálnímkrystalu, a také jsme p°edstavili sus
eptibilitu ideálního krystalu. Sus
eptibilitu defor-movaného krystalu m·ºeme zapsat ve tvaru
χ′(r) =

∑

g

(χg + ∆χg)e
−ig(r−u(r)), (3.46)kde ∆χg je zm¥na koe�
ientu χg díky deforma
i. Vektor u(r) nám udává vý
hylku ele-mentární bu¬ky s polohovým vektorem r .Koe�
ient χg je úm¥rný strukturnímu faktoru a proto je ur£en rozloºením elektron·v elementární bu¬
e. P°edpokládejme, ºe vý
hylka u(r) se m¥ní pomalu v závislosti napolohovém vektoru r . V tom p°ípad¥ není elementární bu¬ka deformovaná a do
hází pouzek jejímu posunu o vektor u(r) a je tedy spln¥na podmínka Takagiho aproxima
e ∆χg = 0.Nyní dosadíme vztah pro sus
eptibilitu deformovaného krystalu do vztahu (3.38) a ana-logi
ky s (3.41) vypo£ítáme intenzitu zá°ení difraktovaného na deformovaném krystalu:

I = |E0|2C2 K4

16π2R2

∫

V

∫

V

drdr ′|χh|2eiq(r−r ′)eih(u(r)−u(r ′ )). (3.47)Z tohoto vztahu vidíme, ºe intenzita difraktované vlny na deformovaném krystalu je funk
ímnoha veli£in. Závisí na materiálu krystalu a také na difrak£ním vektoru � na sloº
esus
eptibility χh. Je také ovlivn¥na posunutím deformované krystalové m°íºe u(r). Díkytéto závislosti je intenzita difraktované vlny závislá na typu defektu a pro r·zné defektydostaneme r·zné rozloºení intenzity.3.2.3 Rozptyl na krystalu obsahují
ím defektyBudeme p°edpokládat, ºe defekty jsou mnohem men²í neº ozá°ený objem krystalu a jeji
hkon
entra
e je dostate£n¥ vysoká. Díky t¥mto podmínkám je objemový integrál ve výrazu(3.47) pro amplitudu difraktované vlny pouze slab¥ závislý na aktuálním mikroskopi
kémuspo°ádání defekt· v krystalu. Difraktované vlny od dvou krystal· se stejnými stati-sti
kými parametry defekt· (velikost, kon
entra
e, . . . ), ale odli²ným mikroskopi
kým us-po°ádáním, jsou stejné. Difraktovaná vlna je tedy st°edována p°es statisti
ký ansámbl v²e
hmakroskopi
ky identi
ký
h kon�gura
í defekt·. St°edování budeme zna£it 〈 〉. Intenzitazá°ení difraktovaného na krystalu s defekty je tedy
I = |E0|2C2 K4

16π2R2

∫

V

∫

V

drdr ′eiq(r−r ′)〈χhχ
∗
he

ih(u(r)−u(r ′ ))〉, (3.48)kde poslední £len je korela£ní funk
e pole posunutí
G(r ,r ′) = 〈χhχ

∗
he

ih(u(r)−u(r ′ ))〉 = 〈χhe
ihu(r)χ∗

he
−ihu(r ′)〉. (3.49)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 28Defekty m·ºeme rozd¥lit do n¥kolika kategorií, jak je popsáno nap°. v [2℄. My se budemezabývat objemovými defekty. Tyto defekty jsou rozloºeny v objemu krystalu v protikladuk povr
hovým defekt·m.Ná² model bodového defektu se skládá ze dvou £ástí: jádra defektu a okolní defor-mované m°íºky (obr. 3.7). V oblasti jádra defektu je struktura elementární bu¬ky poni£enaa ∆χh 6= 0. V této oblasti je deforma
e m°íºky veli
e silná a fázový £len eihu(r) os
ilujes periodou srovnatelnou s m°íºkovým parametrem. Pokud je difrak£ní podmínka spln¥napro dokonalou krystalovou strukturu, nem·ºe jiº být spln¥na v jád°e defektu a toto jádrofunguje jako prázdná díra v krystalové m°íºi.

Obrázek 3.7: Model objemového defektu � jádro defektu a okolní deformovaná m°íºka.Elasti
ké deforma£ní pole se roz²i°uje z jádra defektu na okolní krystalovou m°íºku.V této oblasti budeme p°edpokládat, ºe se nedeformuje elementární bu¬ka, ale do
házípouze k jejímu posunu jako 
elku. Zanedbáváme tedy zm¥nu koe�
ientu ∆χh vzhledemk sus
eptibilit¥ nedeformovaného krystalu χh a Tagakiho aproxima
e je spln¥na.Podle Krivoglaza [42℄ existují dva druhy objemový
h defekt· v krystalu. Defekty prv-ního druhu se nazývají silné defekty. Velikost pole posunutí |u(r)| izolovaného silnéhodefektu pro |r | → ∞ je úm¥rná 1/|r |. Pr·m¥rný fázový faktor (nazývaný stati
ký Debye-Waller·v faktor)
E = 〈eihu(r)〉 (3.50)je velmi malý. Typi
kými p°íklady silný
h defekt· jsou dlouhé disloka£ní £áry, disloka£nísít¥, mozaikovité struktury.Druhým typem defekt· jsou slabé defekty. Asymptoti
ké 
hování pole posunutí slabéhodefektu pro |r | → ∞ je |u(r)| → 1/|r |2. V tomto p°ípad¥ se stati
ký Debye-Waller·vfaktor pouze slab¥ li²í od jedni£ky. Mezi typi
ké p°edstavitele slabý
h defekt· pat°í bodovédefekty a jeji
h shluky, malé pre
ipitáty, vrstevné 
hyby £i disloka£ní smy£ky. V dal²ímtextu se zam¥°íme pouze na tyto slabé defekty.



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 293.3 Difúzní rozptylVztah (3.49) pro korela£ní funk
i pole posunutí m·ºeme rozd¥lit na dv¥ £ásti
G(r ,r ′) = 〈χh(r)eihu(r)〉〈χh(r

′)eihu(r ′)〉∗+
+ 〈

[

χh(r)eihu(r) − 〈χh(r)eihu(r)〉
]

[

χ∗
h(r

′)e−ihu(r ′) − 〈χ∗
h(r

′)e−ihu(r ′)〉
]

〉. (3.51)Koherentní £ást (první £len) je dána sou£inem hodnot stati
ký
h Debye-Wallerový
h fak-tor· E v bode
h r ,r ′. Tento £len je konstantní ve statisti
ky homogenním krystalu. Druhý£len je kovarian
e pole posunutí a reprezentuje nekoherentní £ást korela£ní funk
e
G(r ,r ′) = |χh|2|E|2 + Q(r ,r ′). (3.52)Difraktovaná vlna m·ºe být analogi
ky rozd¥lena na koherentní a nekoherentní £ást.Koherentní £ást difraktované vlny odpovídá difraktované vln¥ na dokonalém krystalu ze-slabené faktorem |E|2. V p°ípad¥ slabý
h defekt· je Debye-Waller·v faktor E blízký jednéa koherentní £ást není p°íli² ovlivn¥na p°ítomností defekt·. Nekoherentní £ást rozptýlenévlny se nazývá difúzn¥ rozptýlená vlna a siln¥ závisí na poli posunutí krystalové m°íºe oddefekt·. Dále se budeme zabývat pouze tímto difúzním rozptylem.3.3.1 Typy difúzního rozptyluAnalýza nekoherentní £ástí rozptýlené intenzity v re
iprokém prostoru nám umoº¬uje ur£itvlastnosti defekt· ve studovaný
h k°emíkový
h deská
h. Pro rozloºení nekoherentní £ástiintenzity rozptýlené do sm¥ru q kolem difrak£ního bodu lze ze vztahu (3.48) po n¥kolikaúpravá
h odvodit vztah [5℄:

Jincoh(q) =
K2

32π3
I0C

2

∫

dq′zQ
FT (q‖,q

′
z)

∣

∣ΩFT
krystal(qz − q′z)

∣

∣

2
, (3.53)kde redukovaný rozptylový vektor q je de�novaný jako q = Ks − K0 − h , K0 , Ks jsouprimární a difraktovaný vlnový vektor, K = |K0| = |Ks|, h je difrak£ní vektor, I0 je inten-zita dopadají
ího zá°ení, C je lineární polariza£ní faktor, QFT je Fourierova transforma
ekovarian
e a ΩFT

krystal je Fourierova transforma
e jednorozm¥rné tvarové funk
e krystalu(Ωkrystal = 1 pokud jsme uvnit° krystalu, jinak je 0).Za p°edpokladu, ºe velikost defektu je mnohem men²í neº velikost krystalu, nahradímefunk
i ΩFT
krystal delta funk
í jako v p°ípad¥ nekone£ného krystalu. Za tohoto p°edpokladu jerozloºení intenzity do sm¥ru p°ímo úm¥rné Fourierov¥ transforma
i kovarian
e:

Jincoh(q) ∝ QFT (q). (3.54)Na základ¥ výpo£t· provedený
h Krivoglazem v jeho knize [42℄ m·ºeme Fourierovutransforma
i kovarian
e upravit na tvar
QFT = E2 c

Vc

∣

∣ΦFT (q)
∣

∣

2
, (3.55)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 30kde E je stati
ký Debye-Waller·v faktor, c/Vc je kon
entra
e defekt·, p°i£emº Vc je objemelementární bu¬ky, c udává pravd¥podobnost obsazení atomu defektem a pro Fourier·vvzor amplitudy rozptylu ΦFT (q) platí:
Φ(r) = χh

(

eihu(r) − 1
)

, (3.56)kde χh je sus
eptibilita v míst¥ r , h je difrak£ní vektor a u(r) je vý
hylka atomu v míst¥ r .De�nujeme nyní tvarovou funk
i defektu Ω(r), která nabývá hodnoty 1 v míst¥ defektua hodnoty 0 jinde. Pro dopl¬kovou tvarovou funk
i okolí defektu Ω̃(r) platí jednodu
hývztah Ω̃(r) = 1 − Ω(r). Pomo
í t¥
hto tvarový
h fun
í m·ºeme vztah (3.56) rozd¥lit nadva £leny
Φ(r) = Ω(r)

(

χC
h eihu(r) − χ0

h

)

+ Ω̃(r)χ0
h

(

eihu(r) − 1
)

, (3.57)kde χ0
h (χC

h ) je sus
eptibilita krystalu (jádra defektu). První £len ozna£íme jako ΦC(r),druhý ΦH(r) a kombina
í vztahu (3.57) se vztahy (3.54) a (3.55) dostáváme
Jincoh(q) ∝

∣

∣ΦFT
C (q) + ΦFT

H (q)
∣

∣

2
. (3.58)Difúzní rozptyl na defekte
h tedy m·ºeme rozd¥lit na dv¥ £ásti: rozptyl na jád°e defektus amplitudou rozptylu ΦFT

C (q) a Huang·v rozptyl na okolní deformované m°íºi s amplitudou
ΦFT

H (q).3.3.2 Rozptyl na jád°e defektuPro rozptyl na jád°e defektu, kde se li²í krystalová struktura defektu od krystalové struk-tury okolní deformované m°íºky, na základ¥ vztahu (3.57) platí
ΦC(r) = Ω(r)

(

χC
h eihu(r) − χ0

h

)

. (3.59)Za p°edpokladu, ºe uvnit° defektu není spln¥na difrak£ní podmínka (defekt nap°íklad neníkrystali
ký, p°ípadn¥ se jeho krystalová struktura li²í od struktury okolí) m·ºeme po£ítats nulovou sus
eptibilitou jádra defektu. Pak lze p°ed
házejí
í rovni
i (3.59) upravit na tvar:
ΦC(r) = −χ0

hΩ(r), (3.60)který vyjad°uje rozptyl na dí°e v míst¥ defektu v krystalu.V p°ípad¥ úplné disloka£ní smy£ky je krystalová struktura uvnit° smy£ky dokonaláa není tedy nutné zapo£ítávat jádro defektu. V p°ípad¥ vrstevné 
hyby jsme jádro defektuaproximovali diskem o polom¥ru R s vý²kou, která je rovna velikosti Burgersova vektoruvrstevné 
hyby b.Kulový defektVyjád°eme si nyní rozptyl na jád°e defektu pro kulový defekt o polom¥ru R. Zjednodu²enímvztahu (3.13) pro Fourierovu transforma
i tvarové funk
e rota£ního elipsoidu a jeho dosa-zením do vztahu (3.60) dostáváme pro amplitudu rozptylu na jád°e defektu vztah
ΦFT

C (r) = −4πχ0
h

sin(qR) − qR cos(qR)

q3
. (3.61)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 313.3.3 Huang·v rozptylHuang·v rozptyl je dominantní poblíº uzlu re
iproké m°íºky. Jedná se o rozptyl na de-formovaném okolí defektu, který m·ºe m°íºku rozpínat £i naopak stla£ovat, jak je vid¥tna obrázku 2.4. Typi
kým p°íkladem, kdy je okolní krystalová m°íºka stla£ená, je intersti-
iální atom, naopak m°íºka je roztaºená v p°ípad¥ p°ítomnosti vakan
e. Ze vztahu (3.57)dostáváme:
ΦH(r) = χ0

hΩ̃(r)
(

eihu(r) − 1
)

, (3.62)kde Ω̃(r) = 1−Ω(r) je tvarová funk
e okolí defektu (
elého krystalu mimo jádro defektu).Huang·v rozptyl je závislý na posunutí deformované m°íºky u(r) v okolí defektu. Po-mo
í tohoto posunutí vypo£ítaného v podkapitole 3.1 a vztahu (3.62) tedy m·ºeme vy-po£ítat Huang·v rozptyl na bodový
h defekte
h, shlu
í
h defekt·, vrstevný
h 
hybá
h adisloka£ní
h smy£ká
h.Aby
hom si Huang·v rozptyl p°iblíºili, podívejme se na asymptoti
ký model difúzníhorozptylu poblíº uzlu re
iproké m°íºe, který je ovlivn¥n posunutím krystalové m°íºe dalekood defektu.Asymptoti
ký model difúzního rozptyluTeorie asymptoti
kého rozptylu je zaloºena na pra
í
h Dederi
hse [24, 26℄ a Trinkause[27, 28℄. Auto°i ukázali, ºe z difúzního rozptylu poblíº uzlu re
iproké m°íºky (Huangovarozptylu) je moºné získat informa
e o m°íºový
h defekte
h. Díky závislosti Huangovarozptylu na tenzoru dipólový
h sil m·ºeme získat informa
e o symetrii, velikosti a kon-
entra
i defekt·. Larson ve své prá
i [43℄ takto zkoumal Huang·v rozptyl od disloka£ní
hsmy£ek a kulový
h pre
ipitát· v m¥di.Nyní budeme p°edpokládat, ºe se na
házíme daleko od defektu, kde jiº je posunutíkrystalové m°íºky malé a tedy platí hu ≪ 2π. Za tohoto p°edpokladu m·ºeme vztah(3.62) p°epsat do tvaru
ΦH∞(r) = iχ0

hhu(r). (3.63)Pro amplitudu asymptoti
kého Huangova rozptylu pak s pouºitím vztahu (3.7) pro vý-
hylku bodového defektu m·ºeme psát
ΦFT

H∞(q) = −χ0
h

P0

c11

hq

q2
. (3.64)Toto p°iblíºení odráºí 
hování vý
hylek daleko od defektu a proto se toto nazýváasymptoti
ké. Vyuºijeme ho v podkapitole 3.3.5 k ur£ení ry
hlosti poklesu intenzity Huan-gova rozptylu vzhledem k re
iproké vzdálenosti od difrak£ního maxima. V simula
í
hv následují
í podkapitole 3.4 budeme pouºívat p°esný vztah (3.62).3.3.4 Termální difúzní rozptylDal²ím typem rozptylu, mimo Huangova rozptylu a rozptylu na jád°e defektu, který ovliv-¬uje nekoherentní £ást rozptýlené intenzity od krystalu, je termální difúzní rozptyl (Ther-
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attering � TDS). TDS ale není rozptylem na defektu typu vakan
e £i in-tersti
iálu, jedná se o rozptyl na teplotní
h kmite
h m°íºe. P°ísp¥vek TDS do 
elkovérozptýlené intenzity, který je p°i pokojové teplot¥ dominantní pro velké hodnoty vektoru
q , je nezávislý na kon
entra
i defekt· a proto se pouºívá jako vnit°ní standard. NormováníHuangova rozptylu pomo
í TDS lze vyuºít k ur£ení kon
entra
e defekt·.K ur£ení kon
entra
e defekt· nd je pot°eba normalizovat intenzitu difúzního rozptylu
I(q) na absolutní jednotky. K normování je moºné pouºít n¥jaký standard se známouintenzitou rozptylu. Obvykle se pouºívá polystyren £i p°etavený k°emen. Charnyi [34℄ pub-likoval metodu k ur£ení hustoty defekt· pomo
í normaliza
e Huangova rozptylu na ter-mální difúzní rozptyl. Termální difúzní rozptyl IT (q) je p°i pokojové teplot¥ dominantnípro vysoké hodnoty redukovaného rozptylového vektoru q = Q − h .Intenzita termálního difúzního rozptylu klesá pomalu s rostou
í velikostí redukovanéhorozptylového vektoru q stejn¥ jako Huang·v rozptyl podle vztahu:

IT (q) = V e−2M |FS|2
kBT

V 2
c

h2

q2
K(κk,ej), (3.65)kde V je ozá°ený objem, M je stati
ký Debye·v parametr, FS je strukturní faktor, kBje Boltzmannova konstanta, T je teplota vzorku, Vc je objem p°ipadají
í na jeden atomk°emíku, κk = hk/h a ej = qj/q jsou sm¥rové kosiny p°íslu²ný
h vektor· h a q a K(κk,ej) =

κiκj(Aik)
−1, Aik = Cilmkelem.Termální difúzní rozptyl je nezávislý na kon
entra
i defekt·, zatím
o Huang·v rozptylje p°ímo úm¥rný jeji
h kon
entra
i. Kon
entra
e defekt· tedy m·ºe být ur£ena z pom¥ruHuangova a termálního difúzního rozptylu.3.3.5 Ry
hlost poklesu difúzního rozptyluV této podkapitole se budeme zabývat ur£ením ry
hlosti poklesu difúzního rozptylu sevzr·stají
í vzdáleností od uzlu re
iproké m°íºe. Jak je vid¥t ze vztahu (3.57), v míst¥defektu do
hází k rozptylu na jeho jád°e a k Huangovu rozptylu do
hází v jeho okolí.P°esuneme-li se do re
iprokého prostoru, blízko uzlu re
iproké m°íºe budeme pozorovatHuang·v rozptyl a dále rozptyl na jád°e defektu. Jak je vid¥t ze vztahu (3.64), amplitudaHuangova rozptylu v asymptoti
kém p°iblíºení (blízko difra£ního maxima) závisí nep°ímoúm¥rn¥ na první mo
nin¥ velikosti re
iprokého vektoru q . Amplituda rozptylu na jád°edefektu nám naopak daleko od uzlu re
iproké m°íºe (qR ≫ 2π) závisí nep°ímo úm¥rn¥ nadruhé mo
nin¥ velikosti re
iprokého vektoru q , jak vy
hází ze vztahu (3.61).Intenzita difúzní rozptylu v okolí uzlu re
iproké m°íºe, daná Huangovým rozptylem,klesá jako q−2, v okolí bodu q = 2π/R se sm¥rni
e poklesu m¥ní, nebo´ dominantní za£ínábýt rozptyl na jád°e defektu, jehoº intenzita klesá jako q−4. Daleko od difrak£ního maximase pak objeví termální difúzní rozptyl, který podle vztahu (3.65) klesá op¥t jako q−2.Za p°edpokladu, ºe pouºijeme otev°ený detektor, který bude signál integrovat ve sm¥ru

qy kolmém na difrak£ní rovinu, bude pro nam¥°ený signál platit
JD(qx,qz) =

1

K

∫ ∞

−∞

Jincoh(q)dqy (3.66)



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 33a exponenty poklesu difúzního rozptylu se zm¥ní na -1, -3 a -1, jak je s
hémati
ky zná-zorn¥no na obrázku 3.8. Bod, ve kterém se m¥ní Hunag·v rozptyl na rozptyl na jád°edefekty (a tedy sm¥rni
e závislosti log10(I) na log10(q) závislosti z -1 na -3), zna£ímeP13[q13,I13] a bod, ve kterém za£íná být dominantní termální difúzní rozptyl, zna£ímeP31[q31,I31].
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Obrázek 3.8: S
héma závislosti log10(I) na log10(q) na radiálním °ezu re
iprokou mapou.Z q sou°adni
e bodu P13 m·ºeme ur£it polom¥r defektu.
3.4 Simula
e rozloºení intenzity v re
iprokém prostoruV p°ed
hozím textu jsme ukázali, jak se vypo£ítá pole posunutí od bodový
h defekt·, je-ji
h shluk·, vrstevný
h 
hyb a disloka£ní
h smy£ek v krystalu k°emíku. K výpo£tu poleposunutí od defekt· ve tvaru rota£ního elipsoidu jsme pouºili Dederi
hsova spojitého mo-delu [3℄, k výpo£tu pole posunutí od vrstevný
h 
hyb a disloka£ní
h smy£ek jsme pouºiliBurgersovu teorii elasti
ity [4℄. Tyto výsledky byly porovnány s p°ibliºným modelem za-loºeným na výsled
í
h, které publikoval Larson [30℄. Pouºitím vypo£teného pole posunutíspo£ítáme rozloºení rentgenového difúzního rozptylu v re
iprokém prostoru.V této podkapitole ukáºeme simula
e map rozloºení intenzity v re
iprokém prostoru prodefekty, pro které jsme jiº spo£ítali pole posunutí v podkapitole 3.1. K výpo£tu pouºijemevýsledky prezentované v podkapitolá
h 3.2 a 3.3. Simula
e provedeme nejprve pro bodovovédefekty, dále pro shluky defekt· a nakone
 se budeme zabývat disloka£ními smy£kami avrstevnými 
hybami. Porovnáme výsledky pro vrstevné 
hyby za pouºití zobe
n¥né teoriepro bodové defekty a výpo£tu pomo
í Burgersova vztahu pro pole posunutí v okolí vrstevné
hyby z teorie elasti
ity.



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 343.4.1 Mapy re
iprokého prostoru (RSM)V p°ed
házejí
í
h podkapitolá
h jsme odvodili vztahy pro intenzitu zá°ení difraktují
ího nakrystalu obsahují
ím defekty. V obe
ném p°ípad¥ je tato intenzita závislá na sm¥ru dopada-jí
í i difraktované vlny. Pro daný úhel dopadu je intenzita funk
í vlnového vektoru Ks roz-ptýleného zá°ení. Protoºe velikost tohoto vlnového vektoru je stejná jako velikost vlnovéhovektoru dopadají
í vlny K0, m·ºeme tuto funk
i vyjád°it jako rozloºení intenzity rozptý-leného zá°ení na Ewaldov¥ kouli, jejíº st°ed je de�nován vlnovým vektorem primárníhozá°ení K0 (obr. 3.6). Pokud zm¥níme sm¥r dopadají
ího zá°ení (sm¥r primárního vlnovéhovektoru K0), otá£íme Ewaldovu kouli kolem po£átku a intenzita rozptýleného zá°ení m·ºebýt povaºována za funk
i rozptylového vektoru Q = Ks − K0 vyjád°enou jako rozloºeníintenzity v re
iprokém prostoru [44℄.Rozloºení rozptýlené intenzity do sm¥ru m·ºe být m¥°eno na rtg difraktometru. De�-nujme ideální difraktometr: vzorek je ozá°en rovinným mono
hromati
kým rtg vln¥ním adifraktované vln¥ní je m¥°eno sm¥rov¥ 
itlivým detektorem. Tento detektor dokáºe m¥°itzávislost intenzity difraktovaného vln¥ní na sloº
e vektoru Ks v rovin¥ dopadu (rovina xz)a není 
itlivý na sloºku y tohoto vektoru. Signál m¥°ený tímto detektorem je funk
í sou°ad-ni
 Qx,z rozptylového vektoru Q . Tuto funk
i je moºné nakreslit v re
iproké rovin¥ QxQza dostáváme mapu re
iprokého prostoru (re
ipro
al spa
e map � RSM). V následují
í
hpodkapitolá
h provedeme simula
e t¥
hto map pro jednotlivé typy defekt·.3.4.2 RSM pro bodové defektyPrvním typem defekt·, pro který budeme po£ítat simula
e rozloºení intenzity difúzníhorozptylu, jsou bodové defekty. Díky jeji
h zanedbatelné velikosti m·ºeme rozptyl na jád°ebodového defektu zanedbat. Z·stává nám tedy pouze Huang·v rozptyl. V sek
i 3.1.1 jsmespo£ítali pole posunutí pro r·zné bodové defekty (vztah 3.7, obr. 3.1). V kombina
i se vzta-hem (3.62) pro intenzitu Huangova rozptylu jsme nasimulovali rozloºení intenzity difúzníhorozptylu v re
iprokém prostoru � výsledky jsou na obrázku 3.9.3.4.3 RSM pro shluky defekt·V podkapitole 3.1.2 jsme spo£ítali pole posunutí v okolí shluku defekt· jako sou£et p°í-sp¥vk· od jednotlivý
h defekt·. Pro shluk defekt· jiº po£ítáme i rozptyl na jád°e defektupodle vztahu (3.59). T¥
hto výsledk· jsme pouºili k výpo£tu RSM pro r·zné druhy defekt·s r·znou silou defektu podle vztahu 3.9).Pokud je síla defektu nulová, Huang·v rozptyl zaniká a do
hází pouze k rozptylu najád°e defektu. Pro velké síly defektu je naopak rozptyl na jád°e defektu podstatn¥ slab²íneº Huang·v rozptyl. Nasimulované mapy rozloºení intenzity do sm¥ru jsou na obrázku3.10, pole posunutí pro tyto defekty jsme ukázali na obrázku 3.2.



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 35

 q
x
 (nm−1)

 q
z (

nm
−

1 )

(a)(a)(a)(a)
log

10
 I

−40 −20 0 20 40
−40

−20

0

20

40

−5

−4

−3

−2

−1

 q
x
 (nm−1)

 q
z (

nm
−

1 )

(b)(b)(b)(b)
log

10
 I

−40 −20 0 20 40
−40

−20

0

20

40

−5

−4

−3

−2

−1

Obrázek 3.9: Rozloºení intenzity difúzního rozptylu pro (a) intersti
iály a (b) vakan
ev k°emíkovém krystalu pro symetri
kou difrak
i 004.Ur£ení parametr· shluku defekt·Podívejme se znovu na obrázek 3.10. Parametr ∆V∞ ze vztahu (3.9) ur£uje symetrii mapy.Polom¥r shluku pak ur£uje bod, ve kterém p°e
hází Huang·v rozptyl na rozptyl na jád°edefektu. Jak jsme ukázali v podkapitole 3.3.5, je tato závislost veli
e jednodu
há a platí:
R =

π

q13
, (3.67)kde q13 je hodnota q, pro kterou se m¥ní sm¥rni
e závislosti log10(I) na log10(q) na radiálním°ezu mapou z hodnoty −1 (Huang·v rozptyl) na hodnotu −3 (rozpyl na jád°e) [5℄. Tatozávislost je na£rtnuta na obrázku 3.8.Defekty s velkou zm¥nou objemu ∆V∞ mají ví
e asymetri
kou RSM difúzního rozptylu.Symetrie mapy je dána p°edev²ím touto zm¥nou objemu a p°íli² nezávisí na polom¥ru de-fektu R (obrázek 3.11). Vztah (3.67) pro polom¥r defektu je platný pouze pro malé hod-noty ∆V∞. Nelze totiº dob°e ur£it vlastní polom¥r defektu, který zp·sobuje velké poleposunutí ve svém okolí. V t¥sném okolí defektu, kde je krystal siln¥ deformovaný, ne-do
hází k difrak
i, nebo´ fázový £len hu Huangova rozptylu (vztah (3.62)) se ry
hle m¥ní.Difraktuje aº vzdálen¥j²í okolí defektu, kde se jiº fázový £len m¥ní pomalu. Toto je dob°evid¥t z obrázku 3.12, na kterém je ukázána inverzní Fourierova transforma
e amplitudyHuangova rozptylu ΦH(r) v p°ímém prostoru (vztah 3.62) pro kulový defekt o polom¥ru

R = 13 nm siln¥ deformují
í své okolí. Z této mapy vy
hází polom¥r nedifraktují oblastiasi 50 nm.3.4.4 RSM pro disloka£ní smy£ky a vrstevné 
hybyV sek
i 3.1.3 jsme provedli výpo£et pole posunutí od vrstevný
h 
hyb a disloka£ní
hsmy£ek. Nyní porovnáme difúzní rozptyl na n¥kolika druzí
h t¥
hto defekt·. Srovnáme
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Obrázek 3.10: Rozloºení intenzity difúzního rozptylu od 
luster· vakantního typu ve tvaru(a) koule (R = 20nm) a (b) rota£ního elipsoidu ve tvaru disku v rovin¥ (111) (a1 = a2 =
40nm, a3 = 5nm). Re
iproké mapy jsou po£ítány postupn¥ pro r·zné hodnoty ∆V∞,konkrétn¥ pro hodnoty ∆V PD

∞ p°ipadají
í na objem jednoho bodového defektu ∆V PD
∞ = 0,

0,005 Vc, 0,1 Vc a 0,5 Vc. V p°ípad¥ první hodnoty do
hází pouze k rozptylu na jád°e defektu,v p°ípad¥ poslední hodnoty je naopak patrný pouze Huang·v rozptyl.také výsledky dvou model· pro výpo£et pole posunutí vrstevný
h 
hyb (srovnej se sek
í3.1.3) a podíváme se na rozdíl pro p°ípad izotropního a anizotropního prost°edí.Ur£ení typu defektu ze symetrieNyní se zam¥°íme na defekty v krystalogra�
ky významný
h roviná
h {111}. Jak jiº bylozmín¥no v podkapitole 2.2.1, krystal s diamantovou strukturou m·ºe v t¥
hto roviná
hobsahovat Frankovy vrstevné 
hyby s Burgersovými vektory a/3〈111〉, úplné disloka£nísmy£ky s Burgersovými vektory a/2〈110〉 a Sho
kleyho disloka£ní smy£ky s Burgersovýmivektory a/6〈112〉 [13℄. Nasimulované mapy difúzního rozptylu pro tyto defekty v roviná
h{111} jsou nakresleny na obrázku 3.13. Celkovou intenzitu jsme spo£ítali jako nekohe-rentní sou£et pro v²e
hny moºnosti ekvivalentní
h rovin {111} a odpovídají
í
h Burg-ersový
h vektor·. Takový
h moºností je 24 pro disloka£ní smy£ky a 8 pro Frankovy vrstevné
hyby (4 moºnosti extrinsi
ký
h a 4 moºnosti intrinsi
ký
h). Nasimulované mapy rozptyluv re
iprokém prostoru od úplný
h a Sho
kleyho disloka£ní
h smy£ek jsou podobné. Tvardifúzního rozptylu je tém¥° kruhový v protikladu k nasimulovaným mapám pro Frankovyvrstevné 
hyby, kde se objevují streaky s vy²²í intenzitou kolmé na roviny {111}. (obrázek3.13).
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Obrázek 3.11: Spo£ítané RSM difúzního rozptylu pro r·zné polom¥ry R shluku defekt·(R = 64 nm v prvním sloup
i, dále 128 nm, 256 nm a 512 nm) a r·zné zm¥ny objemu
∆V∞ díky p°ítomnosti defektu (po °ád
í
h postupn¥ 2,1× 10−6 µm3, 1,7× 10−5 µm3, 1,4×
10−4 µm3, 1,1 × 10−3 µm3).Porovnání model· pro vrstevné 
hybyK výpo£tu pole posunutí od disloka£ní smy£ky v p°iblíºení bodového defektu jsme pouºilivztah (3.20). Pro srovnání tohoto modelu a modelu s p°esným výpo£tem pole posunutí po-mo
í Burgersova vztahu (3.21) jsme, vzhledem k malému rozdílu v nasimulovaný
h mapá
hpro p°ípad izotropního a anizotropního prost°edí v asymptoti
kém p°iblíºení, pouºili vý-sledk· z izotropního prost°edí. Na obrázku 3.14 je výpo£et intenzity difúzního rozptylupro jednu Frankovu vrstevnou 
hybu v rovin¥ (111). Na tomto obrázku m·ºeme porovnat
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Obrázek 3.12: Inverzní Fourierova transforma
e amplitudy Huangova rozptylu ΦH(r)(vztah 3.62) pro kulový defekt (R = 13nm) siln¥ deformují
í okolí. Nedifraktují
í oblastmá polom¥r asi 50nm.
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Obrázek 3.13: Nasimulovné RSM rozloºení intenzity pro v²e
hny moºné orienta
e(a) Frankový
h vrstevný
h 
hyb, (b) úplný
h a (
) Sho
kleyho disloka£ní
h smy£eks polom¥rem 0,7 µm v roviná
h {111}. Krok mezi sousednímí vrstevni
emi je p·l °ádu.V map¥ p°íslu²né Frankovým vrstevným 
hybám (a) jsou jasn¥ vid¥t streaky ve sm¥re
h
〈111〉 na rozdíl od ostatní
h map (b, 
).vypo£ítané mapy difúzního rozptylu pro vrstevné 
hyby v jedné rovin¥ (111) v p°ípad¥izotropního a anizotropního prost°edí spo£ítané ob¥ma modely.Na prvním obrázku je RSM vypo£tená na základ¥ pole posunutí ur£eného pomo
í Bur-gersova vztahu (3.21) pro izotropní prost°edí. Dal²í dva obrázky jsou vypo£teny na základ¥zobe
n¥ného modelu bodový
h defekt· (3.20), a to pro (b) izotropní a (
) anizotropníprost°edí. Centrální £ást t¥
hto map je podobná, rozdíl je vid¥t p°edev²ím v oblaste
hstreak·. Vidíme zde také malý rozdíl v mapá
h v p°ípad¥ zobe
n¥ného modelu bodový
hdefekt· po£ítaný
h pro izotropní a anizotropní prost°edí. P°estoºe tedy zobe
n¥ný model



KAPITOLA 3. TEORIE RTG ROZPTYLU NA DEFEKTECH 39bodového defektu lze pouºít pro anizotropní prost°edí, budeme pouºívat izotropní modelzaloºený na výpo£tu pole posunutí pomo
í Burgersova vztahu, který je p°esn¥j²í zejménav okolí defektu.

Obrázek 3.14: Srovnání nasimulovaný
h re
iproký
h map difúzn¥ rozptýlené intenzity proFrankovy vrstevné 
hyby pouze v jedné rovin¥ (111) (a) na základ¥ výpo£tu pomo
í Bur-gersova vztahu, (b, 
) na základ¥ zobe
n¥ného modelu pro bodové defekty pro (b) izotropnía (
) anizotropní materiál. Krok mezi sousedními vrstevni
emi je £tvrt °ádu.



Kapitola 4Experimentální metodyV této kapitole se seznámíme s experimentálními metodami pouºitými k analýze vzork·.Jedná se o rentgenovou difrak
i s vysokým rozli²ením, selektivní leptání a infra£ervenouspektroskopii. Podrobn¥ji se budeme zabývat rozli²ova
í funk
í HRXRD za°ízení. V záv¥runásledují
í podkapitoly provedeme analýzu r·zný
h typ· nam¥°ený
h re
iproký
h map.4.1 Rtg difrak
e s vysokým rozli²enímNejd°íve si povíme pár slov k aparatu°e, která nám umoº¬uje provád¥t rentgenové difrak£níexperimenty s vysokým rozli²ením (high resolution x-ray di�ra
tion HRXRD). M¥°ení rent-genového difúzního rozptylu bylo provád¥no na za°ízení s m¥d¥nou rentgenkou s vybranou
harakteristi
kou £arou CuKα1 (vlnová délka λ0 = 1,54056Å) a trojkrystalovým rentge-novým difraktometrem s vysokým rozli²ením v laborato°i Ústavu fyziky kondenzovaný
hlátek (ÚFKL) na P°írodov¥de
ké fakult¥ Masarykovy univerzity v Brn¥ (fotogra�e za-°ízení je ukázána na obrázku 4.1). Zá°ení je kolimováno Göbelovým multivrstevnatým pa-raboli
kým zr
adlem a mono
hromatizováno £ty°krystalovým Bartelsovým mono
hromá-torem. Vzorek je v disperzním uspo°ádání s nedisperzn¥ uspo°ádanou dvoji
í germaniový
hmonokrystal· (stejné krystaly Ge 220 jako na mono
hromátoru), která leºí na rameni ses
intila£ním detektorem. Tato dvoji
e germaniový
h krystal· slouºí jako analyzátor a spolus detektorem tak vytvá°í úhlov¥ 
itlivý detektor. Ve vertikálním sm¥ru je detektor otev°en adíky velké vertikální divergen
i se m¥°ená intenzita integruje ve sm¥ru kolmém na difrak£nírovinu, která je orientována vodorovn¥. P°ed detektorem je umíst¥n zásobník s hliníkovými
lonkami, který nám umoº¬uje vyuºít detektor v ²irokém rozsahu intenzit (aº 8 °ád·). In-tenzita primárního svazku pro daný p°íkon rentgenky (1,2 kW) a danou velikost svazku(²t¥rbina p°ed vzorkem o rozm¥re
h 1,4× 8mm2) byla asi 2× 106 
ps (puls· za sekundu).S
héma za°ízení je znázorn¥no na obrázku 4.2.M¥°ili jsme rozloºení difraktované intenzity do sm¥ru, tj. mapy rozloºení intenzityv re
iprokém prostoru (RSM), v symetri
ké difrak
i (difrak
e 004 nebo 111 podle ori-enta
e povr
hu vzorku). Typi
ké rozli²ení mapy bylo 100×100 bod· s rozsahem ±40 µm−1a dobou m¥°ení jednoho bodu τ = 6 s. Celková doba m¥°ení jedné mapy byla asi 20 h.40
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Obrázek 4.1: Fotogra�e na²eho experimentálního za°ízení v laborato°i ÚFKL.

Obrázek 4.2: S
héma na²í experimentální aparatury nazývané Bartels (pohled shora).



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 42Difraktovanou intenzitu je moºné rozd¥lit na koherentní a nekoherentní £ást. Koherentní£ást rozloºení intenzity v re
iprokém prostoru je dána difrak
í na dokonalém krystalu, za-tím
o nekoherentní £ást je dána difúzním rozptylem na defekte
h. Koherentní £ást je vid¥tve v²e
h nam¥°ený
h mapá
h jako vertikální pruh (streak) s vy²²í intenzitou pro
háze-jí
í uzlem re
iproké m°íºky. Tvar této koherentní £ásti se nazývá krystalový trun
ationrod (
rystal trun
ation rod). Druhý streak, který je vid¥t ve v²e
h nam¥°ený
h mapá
h,je streak od analyzátoru (analyzer streak), který je zp·soben rozli²ova
í funk
í na²ehoza°ízení. Tyto efekty jsou ukázány na p°íkladu nam¥°ené mapy na obrázku 4.3.P°i m¥°ení neºíhaný
h vzork· z kon
e krystalu se nejví
e p°ibliºujeme dokonalému krys-talu, a tedy na map¥ nam¥°ené na takovémto vzorku m·ºeme dob°e rozeznat koherentní£ást difraktované intenzity. V takovémto vzorku nejsou ºádné defekty, které by výrazn¥rozptylovaly dopadají
í zá°ení. V této map¥ pak jasn¥ vidíme v podstat¥ pouze koherentnírozptyl daný konvolu
í re�exní k°ivky krystalu, která má za následek krystalový trun
ationrod, a p°ístrojové rozli²ova
í funk
e, jejímº d·sledkem je streak od analyzátoru (obr. 4.3).Rozli²ova
í funk
í za°ízení se budeme podrobn¥ zabývat v podkapitole 4.1.1.
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Obrázek 4.3: Mapa rozloºení difraktované intenzity v re
iprokém prostoru m¥°ená navzorku R5D neobsahují
ím defekty (podkapitola 5.2). Vidíme zde svislý krystalový trun-
ation rod a doleva sklon¥ný streak od analyzátoru.Rentgenový difúzní rozptyl (odpovídají
í nekoherentní £ásti rozptýlené intenzity) nadefekte
h v deská
h se pouºívá ke zji²t¥ní informa
í o pre
ipitáte
h £i dal²í
h defekte
hv CZ Si. Symetrie re
iproký
h map je ur£ena tvarem defektu a jeho deforma£ním polem.Re
iproké mapy s radiální symetrií souvisí s defekty, které mají kulovou symetrii. Mapyobsahují
í streaky s vy²²í intenzitou odpovídají plo²ným defekt·m, jeji
hº p°ednostní ori-enta
e je ur£ena sm¥rem streak·.



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 43V následují
í podkapitole 4.1.1 provedeme výpo£et p°ístrojové rozli²ova
í funk
e na²ehoexperimentálního HRXRD za°ízení. Poté se budeme zabývat simula
emi pouze nekohe-rentní £ástí rozptýlené intenzity, která obsahuje informa
e o defekte
h. Nakone
 provedemekonvolu
i nekoherentní £ásti rozptýlené intenzity s p°ístrojovou funk
í, £ímº se p°iblíºímek nam¥°eným mapám.4.1.1 Rozli²ova
í funk
e HRXRD za°ízeníM¥°ení a zpra
ovávání nam¥°ený
h dat v re
iprokém prostoru je nedílnou sou£ástí prá
ep°i výzkumu pomo
í rentgenový
h metod. A´ uº se jedná o rtg re�exi £í difrak
i, ko-planární £i nekoplanární p°ípad, do výsledku m¥°ení se nám vºdy promítají nejenom vlast-nosti m¥°eného vzorku, ale také vlastnosti m¥°í
í aparatury. Pokud známe vliv m¥°í
íaparatury, m·ºeme následn¥ tento vliv v nam¥°ený
h mapá
h ode£íst a zbavit se tak arte-fakt·. Výpo£tem p°ístrojový
h efekt· se zabýval nap°íklad Gartstein [45℄, Rütt [46℄.Na²ím 
ílem je spo£ítat vliv experimentálního uspo°ádání na výslednou nam¥°enoumapu. Provedeme tedy výpo£et p°ístrojové funk
e aparatury Bartels, která obsahuje £ty°-krystalový mono
hromátor (4× symetri
ká difrak
e Ge 220), vzorek a dvoukrystalovýanalyzátor (2× symetri
ká difrak
e Ge 220). Vzorek se na
hází v disperzním uspo°ádánís nedisperzn¥ uspo°ádanou dvoji
í krystal· analyzátoru. S
héma za°ízení je uvedeno naobrázku 4.2.Vysv¥tleme si nyní rozdíl mezi nedisperzním a disperzním uspo°ádáním [47℄. V nedis-perzním uspo°ádání jsou dva stejné krystaly nastaveny do paralelní polohy tak, ºe v²e
hnypaprsky, které difraktují na prvním krystalu, difraktují také na druhém krystalu. P°idifrak
i na prvním krystalu je difraktovaný paprsek pooto£en vzhledem k dopadají
ímuv jednom sm¥ru a p°i difrak
i na druhém krystalu dojde k pooto£ení v opa£ném sm¥ru �proto se n¥kdy také toto uspo°ádání ozna£uje (+,�). Hlavní výhodou tohoto uspo°ádáníje, ºe difraktovaný paprsek od druhého krystalu postupuje ve stejném sm¥ru jako paprsekdopadají
í na první krystal. Nevýhodou je, ºe dvoji
í krystal· v nedisperzním uspo°ádáníprojdou v r·zný
h sm¥re
h r·zné vlnové délky.V disperzním (+,+) uspo°ádání se zpravidla pouºívá také dvoji
e stejný
h krystal·.St°ední paprsek o p°íslu²né vlnové dél
e, pro který je tato dvoji
e nastavena, dopadá naoba krystaly pod stejným úhlem a Braggova podmínka je spln¥na na obou krystale
h.Jiný paprsek, který na prvním krystalu difraktuje pod men²ím úhlem, dopadá na druhýkrystal naopak pod v¥t²ím úhlem, a tedy nedifraktuje (není pro n¥j spln¥na Braggovapodmínka). Podobn¥ je tomu s paprsky, které se od prvního krystalu difraktují s úhlemv¥t²ím. Výhodou tohoto uspo°ádání je, ºe takto uspo°ádaná dvoji
e krystal· propou²tíveli
e malý úhlový i vlnový obor.Výpo£et p°ístrojové funk
e provedeme v aproxima
i rovinný
h vln a geometri
ké op-tiky. Budeme sledovat jeden paprsek, který vy
hází z rentgenky a pro
hází p°es ²t¥rbiny,odráºí se na krystale
h mono
hromátoru, na vzorku, analyzátoru a dopadá do detektoru.Velikosti ²t¥rbin a krystal· nám ur£ují paprsky, které se dostanou do detektoru. Budemep°edpokládat, ºe rentgenka zá°í v 
elém rozsahu daném ²t¥rbinami do v²e
h sm¥r· stejn¥,dále budeme p°edpokládat, ºe máme k dispozi
i v²esm¥rový detektor.



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 44Re�exní k°ivka krystaluK výpo£tu re�exní k°ivky krystalu R jsme pouºili výsledk· publikovaný
h v [48℄. Odrazi-vost krystalu je zde po£ítána jako podíl tok· energie difraktované a dopadají
í vlny. ProBragg·v p°ípad difrak
e na polonekone£ném krystalu dává dynami
ká teorie difrak
e tentovztah:
R(η) =
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, (4.1)ve kterém χ0,h,h̄ jsou Fourierovy koe�
ienty sus
eptibility krystalu. Vztah
y =

2η sin(2θB) + χ0(1 − b)

2C
√

|b|√χhχh̄

(4.2)vyjad°uje efektivní od
hylku od difrak£ního maxima, θB je Bragg·v úhel difrak
e (polovinaúhlu mezi vlnovými vektory primární a difraktované vlny K0 a Kh, jak je ukázáno naobrázku 3.6), C je lineární polariza£ní faktor, b = γh/γ0 je faktor asymetrie, γ0,h jsousm¥rové kosiny vlnový
h vektor· K0 a Kh. Znaménko v rovni
i (4.1) je t°eba vybrat tak,aby R ≤ 1. P°íklady vypo£tené re�exní k°ivky krystalu pro symetri
kou difrak
i 111 a 004na k°emíku a symetri
kou difrak
i 002 na germaniu m·ºeme vid¥t na obrázku 4.4.
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Obrázek 4.4: Vypo£tené re�exní k°ivky Si 111, Si 004 a Ge 220.
Výpo£et p°ístrojové funk
e v disperzním uspo°ádáníIntenzitu paprsku, vstupují
ího na první krystal s od
hylkou δ od st°edního paprsku, vy-stupují
ího ze vzorku s od
hylkou ǫ a dopadají
ího do detektoru, spo£ítáme jako sou£inre�exní
h k°ivek jednotlivý
h krystal·:

I(λ,αi,αf ,δ,ǫ) = Rm1(λ,δ)Rm2(λ,δ)Rm3(λ,δ)Rm4(λ,δ)×
× Rs(λ,αi,αf ,δ,ǫ)Ra1(λ,ǫ)Ra2(λ,ǫ), (4.3)



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 45kde λ je vlnová délka zá°ení, αi úhel nato£ení vzorku, αf úhel nato£ení detektoru v·£ivzorku. Vyjád°íme závislost re�exní k°ivky R na úhle
h pro jednotlivé krystaly:
Rm1(λ,δ) = Rm2(λ,δ) = Rm1,2(λ,αGe − δ), (4.4)
Rm3(λ,δ) = Rm4(λ,δ) = Rm3,4(λ,αGe + δ), (4.5)

Rs(λ,αi,αf ,δ,ǫ) = Rs(λ,αi − δ,αf − ǫ), (4.6)
Ra1(λ,ǫ) = Ra2(λ,ǫ) = Ra1,2(λ,αGe + ǫ). (4.7)Úhel nato£ení prvního krystalu mono
hromátoru αGe v·£i st°ednímu paprsku vy
házejí-
ímu z rentgenky je závislý na najustování mono
hromátoru a odpovídá Braggov¥ úhludifrak
e na tomto krystalu (Ge 220) pro jednu konkrétní vlnovou délku.Nyní provedeme integra
i p°es výstupní divergen
i rentgenky δ a také integra
i p°esvstupní divergen
i detektoru ǫ. Vzhledem k p°edpokladu, ºe je detektor v²esm¥rový, m·-ºeme psát:

I(λ,αi,αf ) =

∫∫

dδdǫR2
m1,2(λ,αGe − δ)R2

m3,4(λ,αGe + δ)×

× Rs(λ,αi − δ,αf − ǫ)R2
a1,2(λ,αGe + ǫ). (4.8)Známe-li spektrum rentgenky S(λ), spo£ítáme výslednou intenzitu jako integrál p°esv²e
hny vlnové délky:

I(αi,αf) =

∫

dλS(λ)I(λ,αi,αf). (4.9)Pro malé od
hylky vlnové délky λ od λ0 (
harakteristi
ká vlnová délka £áry CuKα1) m·-ºeme tuto od
hylku ve vlnové dél
e v re�exní k°iv
e krystalu p°evést na od
hylku úhlovou.Z Braggovy rovni
e
2d sin θ = λ (4.10)a její deriva
e

2d cos θ∆θ = λ − λ0 = ∆λ (4.11)si vyjád°íme zm¥nu úhlu ∆θ v závislosti na zm¥n¥ vlnové délky ∆λ:
∆θ =

∆λ

λ
tan θ. (4.12)Pro intenzitu zá°ení dopadají
í do detektoru tedy platí:

I(αi,αf ) =

∫

dλS(λ)

∫∫

dδdǫR2
m1,2(αGe − δ +

∆λ

λ0
tan θGe)R

2
m3,4(αGe + δ +

∆λ

λ0
tan θGe)×

× Rs(αi − δ +
∆λ

λ0
tan θSi,αf − ǫ +

∆λ

λ0
tan θSi)R

2
a1,2(αGe + ǫ +

∆λ

λ0
tan θGe). (4.13)



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 46Zave¤me nové prom¥nné ηi a ηf takto:
ηi = δ − ∆λ

λ0
tan θSi, (4.14)

ηf = ǫ − ∆λ

λ0
tan θSi. (4.15)Pak pro výslednou intenzitu lze psát:

I(αi,αf ) =

∫

dλS(λ)

∫∫

dηidηfR
2
m1,2(αGe − ηi +

∆λ

λ0
tan θGe +

∆λ

λ0
tan θSi)×

× R2
m3,4(αGe + ηi +

∆λ

λ0

tan θGe −
∆λ

λ0

tan θSi)Rs(αi − ηi,αf − ηf )×

× R2
a1,2(αGe + ηf +

∆λ

λ0

tan θGe −
∆λ

λ0

tan θSi). (4.16)P°ístrojovou funk
i pro jednu vlnovou délku λ de�nujeme takto:
P1(λ,ηi,ηf) = R2

m1,2(αGe − ηi +
∆λ

λ0
(tan θGe + tan θSi))×

× R2
m3,4(αGe + ηi +

∆λ

λ0
(tan θGe − tan θSi))×

× R2
a1,2(αGe + ηf +

∆λ

λ0
(tan θGe − tan θSi)). (4.17)Po dosazení m·ºeme výslednou intenzitu zapsat pomo
í konvolu
e p°ístrojové funk
epro jednu vlnovou délku a re�exní k°ivky vzorku:

I(αi,αf) =

∫

dλS(λ)Rs(αi,αf) ∗ P1(λ,ηi,ηf ) (4.18)nebo také
I(αi,αf ) = Rs(αi,αf ) ∗

∫

dλS(λ)P1(λ,ηi,ηf ). (4.19)Funk
i P (ηi,ηf) =
∫

dλS(λ)P1(λ,ηi,ηf) nazveme p°ístrojovou rozli²ova
í funk
í. Inten-zita nam¥°ená detektorem je dána konvolu
í p°ístrojové funk
e s re�exní k°ivkou vzorku:
I(αi,αf ) = Rs(αi,αf ) ∗ P (ηi,ηf ). (4.20)Ve výpo£te
h p°edpokládáme £áru CuKα1 a její spektrum ve tvaru [49℄

S(λ) =
1

1 + (2δλ
w1

)2
, (4.21)p°i£emº δλ = λ − λ0, λ0 = 1,54056 , polo²í°ka spektrální £áry w1 = 4,37 × 10−4 . Tvattohoto spektra je na obrázku 4.5.
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Obrázek 4.5: Spektrum £áry CuKα1 vypo£tené podle vztahu (4.21).Nyní ur£íme, kdy nastává maximum p°ístrojové funk
e � nejprve pro jednu vlnovoudélku. Maximum re�exní k°ivky germaniového krystalu nastává pro argument funk
e rovný
αGe. Pro vlnovou délku λ0 nastává maximum funk
e Rm1,2 i Rm3,4 pro ηi = 0 a maximumfunk
e Ra1,2 pro ηf = 0. Dostáváme jedno maximum pro ηi = ηf = 0 a pak dva streaky �streak od analyzátoru pro ηi = 0 a streak od mono
hromátoru pro ηf = 0. K ur£ení polohymaxima a streak· v re
iproké map¥ musíme provést transforma
i ηi, ηf do qx, qz uºitímnásledují
í
h vztah·:

Qx = K(− cos αi + cos αf ) (4.22)
Qz = K(sin αi + sin αf ) (4.23)
qx = K(ηi sin θi − ηf sin θf ) (4.24)
qz = K(ηi cos θi + ηf cos θf). (4.25)Pro ηi = 0 dostáváme qx/qz = − tan θf a pro ηf = 0 dostáváme qx/qz = tan θi. V p°ípad¥symetri
ké difrak
e θi = θf = θSi dostáváme streaky odklon¥ny od vertikální osy o Bragg·vúhel difrak
e na vzorku (±θSi). Maximum nastává pro

qx = qz = 0. (4.26)Maximum je tedy v po£átku sou°adni
. Streak od mono
hromátoru je odklon¥n od vertikályo Bragg·v úhel difrak
e na vzorku v kladném sm¥ru, streak od analyzátoru je o stejný úhelodklon¥n v opa£ném sm¥ru.Spo£ítali jsme p°ístrojovou funk
i a její konvolu
i s re�exní k°ivkou k°emíkového krys-talu v symetri
ké difrak
i Si 004 pro 
harakteristi
kou vlnovou délku λ0 � mapy t¥
htofunk
í jsou na obrázku 4.6. V grafu p°ístrojové funk
e je vid¥t výrazný streak od analyzá-toru, streak od mono
hromátoru je potla£en díky dvojnásobnému po£tu krystal· v mono-



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 48
hromátoru. V p°ípad¥ konvolu
e odpovídají
í difrak
i na dokonalém krystalu vidíme pouzesvislý krystalový trun
ation rod a vlevo sklon¥ný streak od analyzátoru.
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Obrázek 4.6: P°ístrojová funk
e a její konvolu
e s re�exní k°ivkou k°emíkového krystalupro vlnovou délku λ0 (AS � streak od analyzátoru, MS � streak od mono
hromátoru, CTR� krystalový trun
ation rod).Nyní provedeme výpo£et pro vlnovou délku λ, která se od 
harakteristi
ké vlnové délky
λ0 li²í o ∆λ. Maximum re�exní k°ivky nastává pro argument roven 0. Ze vztahu (4.17)pro p°ístrojovou funk
i pro jednu vlnovou délku vyplývá, ºe maximum Rm1,2 nastane pro
ηi1,2 = ∆λ

λ0
(tan θGe+tan θSi), maximumRm3,4 pro ηi3,4 = ∆λ

λ0
(− tan θGe+tan θSi) a maximum

Ra1,2 pro ηf = ∆λ
λ0

(− tan θGe + tan θSi). Jedno maximum nastává pro ηi3,4 = ηf a totomaximum se posunuje v závislosti na ∆λ po vertikále, nebo´ jeho sou°adni
e jsou
qx = 0, (4.27)
qz = 2K

∆λ

λ0
(− tan θGe + tan θSi) cos θSi. (4.28)Druhé maximum nastává pro ηi1,2 a ηf . Op¥t ur£íme jeho polohu:

qx = 2K
∆λ

λ0
tan θGe sin θSi (4.29)

qz = 2K
∆λ

λ0
tan θSi cos θSi (4.30)

qx

qz

= tan θGe. (4.31)Spo£ítali jsme p°ístrojovou funk
i a její konvolu
i pro vlnovou délku, která se li²í od
harakteristi
ké vlnové délky. Pro výpo£et uvedený na obrázku 4.7 jsme zvolili vlnovoudélku li²í
í se o polovinu ²í°ky £áry CuKα1. Intenzita zá°ení o této vlnové dél
e vy
házejí
í



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 49z rentgenky je tedy polovi£ní oproti minulému p°ípadu. Na tomto obrázku 4.7 je vid¥trozdvojení streaku od analyzátoru, které nastalo díky disperznímu uspo°ádání první adruhé dvoji
e krystal· v mono
hromátoru.
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Obrázek 4.7: P°ístrojová funk
e a její konvolu
e s re�exní k°ivkou k°emíkového krystalupro vlnovou délku λ0 + w1

2
.Pokud budeme integrovat p°es vlnové délky, bude se první maximum pohybovat povertikální ose a vytvo°í vertikální streak. Druhé maximum se bude pohybovat tak, ºe vytvo°ístreak odklon¥ný na stejnou stranu jako je streak od mono
hromátoru, bude v²ak odklon¥no úhel θGe. Na obrázku 4.8 je znázorn¥na spo£ítaná p°ístrojová funk
e a její konvolu
ev disperzním uspo°ádání pro spektrální £áru CuKα1, jejíº spektrální závislost m·ºemevid¥t na obrázku 4.5.V p°ístrojové funk
i je výrazný streak od analyzátoru, dále streak, který p°ipomínástreak od mono
hromátoru, ale je ví
e vzp°ímen (tento streak vznikne integra
í p°es vlnovédélky � nazveme ho λ streak). Stejného p·vodu je i vertikální streak, který je v²ak mén¥intenzivní.Nedisperzní uspo°ádáníNedisperzní uspo°ádání by nastalo v p°ípad¥ nedisperzní polohy vzorku a prvního krystaluanalyzátoru. Rovni
e 4.7 se v tomto p°ípad¥ zm¥ní na:
Ra1(λ,ǫ) = Ra2(λ,ǫ) = Ra1,2(λ,αGe − ǫ) (4.32)
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Obrázek 4.8: P°ístrojová funk
e a její konvolu
e s re�exní k°ivkou k°emíkového krystalupro spektrální £áru CuKα1 v disperzním uspo°ádání (AS � streak od analyzátoru, λS � λstreak, CTR � krystalový trun
ation rod).a díky tomu se zm¥ní i znaménka ve vztahu pro p°ístrojovou funk
i P1, která bude míttvar
P1(λ,ηi,ηf) = R2

m1,2(αGe − ηi +
∆λ

λ0

(tan θGe + tan θSi))×

× R2
m3,4(αGe + ηi +

∆λ

λ0
(tan θGe − tan θSi))×

× R2
a1,2(αGe − ηf +

∆λ

λ0
(tan θGe + tan θSi)). (4.33)Analogi
ky s disperzním uspo°ádáním lze spo£ítat polohu maxim a streaku. Pro 
harakte-risti
kou vlnovou délku λ0 vy
hází v²e stejn¥. Rozdíl je v p°ípad¥, kdyº po£ítáme s disperzívlnový
h délek. Vznikne op¥t vertikální streak, který bude nyní výrazn¥j²í, a druhý streak,který bude od tohoto vertikálního streaku odklon¥n o úhel θGe na opa£nou stranu neºv p°ípad¥ disperzního uspo°ádání (na stejnou stranu jako streak od analyzátoru).Na obrázku 4.9 je znázorn¥n výsledek výpo£tu jako je na obr. 4.8, av²ak pro nedisperzníuspo°ádání, kde je streak od vlnový
h délek odklon¥n na druhou stranu od vertikálníhosm¥ru. Také vertikální streak je výrazn¥j²í.Zapo£tení rozli²ova
í funk
eSpo£ítali jsme rozli²ova
í funk
i na²eho HRXRD za°ízení. Ukázali jsme také konvolu
i tétorozli²ova
í funk
e s re�exní k°ivkou k°emíkového krystalu, 
oº odpovídá difrak
i na doko-nalém krystalu. V na²em výpo£tu jsme nezapo£ítali vliv Göbelova paraboli
kého zr
adla,které p°ispívá k mono
hromati£nosti zá°ení. Reálnému m¥°ení tedy nakone
 ví
e odpovídározli²ova
í funk
e spo£tená pouze pro 
harakteristi
kou vlnovou délku λ0 (viz obr. 4.6),kterou pouºijeme k vyhodno
ení výsledk·.
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Obrázek 4.9: P°ístrojová funk
e a její konvolu
e s re�exní k°ivkou k°emíkového krystalupro spektrální £áru CuKα1 v nedisperzním uspo°ádání (AS � streak od analyzátoru, λS �
λ streak, CTR � krystalový trun
ation rod).Existují dv¥ moºnosti jak zapo£ítat vliv rozli²ova
í funk
e experimentalního za°ízení.První moºností je provést dekonvolu
i nam¥°ené mapy a vypo£ítané rozli²ova
í funk
e,druhou pak je provést konvolu
i nasimulovaný
h map difúzního rozptylu a vypo£ítanérozli²ova
í funk
e. My budeme pouºívat druhou metodu, ve které se nemusíme zabývatproblémy s dekonvolu
í.4.1.2 Analýza map re
iprokého prostoru (RSM)V této £ásti kapitoly se budeme zabývat typi
kými nam¥°enými RSM a také ukáºeme,jak m·ºeme z t¥
hto map získat parametry defekt·. Nejjednodu²²í mapy jsou v p°ípad¥neºíhaný
h vzork·, kde je vid¥t pouze trun
ation rod a streak od analyzátoru. RSMnam¥°ená na vzor
í
h s kulovými defekty má obvykle radiální symetrii v rozloºení intenzitydifúzního rozptylu, av²ak pouze v p°ípad¥ malé síly defektu. V opa£ném p°ípad¥ je mapaasymetri
ká. RSM m¥°ená na vzor
í
h obsahují
í
h Frankovy vrstevné 
hyby vykazujestreaky ve sm¥re
h kolmý
h na roviny vrstevný
h 
hyb. V na²em p°ípad¥ se jedná o roviny{111}.Ze srovnání nam¥°ený
h a vypo£tený
h map re
iprokého prostoru lze ur£it typ defektu.Výsledné vypo£tené mapy jsou dány konvolu
í spo£ítaného difúzního rozptylu a rozli²ova
ífunk
e experimentálního uspo°ádání.4.1.3 RSM bez difúzního rozptyluNa RSM nam¥°ené na neºíhaném vzorku (obrázek 4.3) jsme si ukázali krystalový trun
ationrod a streak od analyzátoru. Tyto dva efekty tvo°í koherentní rozptyl na vzorku. Zbytekmapy je tvo°en nekoherentním (difúzním) rozptylem, který je ale v p°ípad¥ tohoto vzorku



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 52velmi slabý. Znamená to, ºe vzorek obsahuje veli
e málo defekt·, na který
h by se mohlortg zá°ení rozptylovat. Neºíhané vzorky pro nás tedy nejsou p°íli² zajímavé, protoºe rozdílv RSM oproti dokonalému krystalu je malý. Tyto vzorky budeme pouºívat jako referen£ní.4.1.4 RSM s radiální symetriíDruhým typem nam¥°ený
h map jsou RSM s radiáln¥ symetri
kým rozloºením intenzitydifúzního rozptylu. Z t¥
hto map re
iprokého prostoru jsme extrahovali lineární s
any,p°ípadn¥ jsme je nam¥°ili samostatn¥. Ukázka tohoto s
anu je na obrázku 4.10.
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Obrázek 4.10: Ukázka radiálního s
anu u vzorku B8 ze t°etí série (podkapitola 5.3). Promalé q asi do 1µm se jedná o koherentní rozptyl, dále je zde Huang·v rozptyl (sm¥rni
e-1), který se v bod¥ P13 m¥ní na rozptyl na jád°e defektu (sm¥rni
e -3). V bod¥ P31 za£ínábýt dominantní termální difúzní rozptyl se sm¥rni
í -1.Radiální s
any slouºí k ur£ení velikosti a kon
entra
e defekt·. Jak jsme ukázali v pod-kapitole 3.3.5, Huang·v rozptyl je dominantní poblíº uzlu re
iproké m°íºky a jeho intenzitaklesá jako q−1. Rozptyl na jád°e defektu hraje d·leºitou roli uprost°ed rozsahu hodnot qa klesá jako q−3. Termální difúzní rozptyl je viditelný pouze pro velké q a jeho závislostlze vyjád°it op¥t jako q−1. Tyto závislosti jsou platné pouze v p°ípad¥, pokud integrujemep°es qy (
oº odpovídá velké vertikální divergen
i na²eho primárního svazku). V opa£némp°ípad¥ by byly exponenty rovny -2, -4 a -2.Ur£ení polom¥ru defekt· z radiálního °ezu mapouBody, ve který
h se m¥ní exponent, jsou d·leºité pro interpreta
i extrahovaného °ezu. Oz-na£me bod P13[q13,I13] jako bod, ve kterém se m¥ní sm¥rni
e závislosti log10(I) na log10(q)



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 53z hodnoty -1 na -3, a tedy se m¥ní dominantní typ rozptylu � z Huangova rozptylu v rozptylna jád°e defektu. Dal²ím významným bodem je bod P31[q31,I31], ve kterém se m¥ní rozptylna jád°e defektu v termální difúzní rozptyl, a tedy sm¥rni
e se m¥ní z hodnoty -3 op¥tna hodnotu -1 (obr. 4.10). Hodnota sou°adni
e q13 bodu P13 ur£uje velikost defektu podlevztahu (3.67) pro polom¥r defektu R = π/q13.Radiáln¥ symetri
ké rozloºení intenzityMapa mají
í radiáln¥ symetri
ké rozloºení intenzity v re
iprokém prostoru byla pozorovánanap°. u vzorku M25A (obr. 4.11), který byl ºíhán na vysoké teplot¥ (1050 ◦C) po dobu16 h (podkapitola 5.1). Nam¥°ená RSM odpovídá rozptylu na krystalu obsahují
ím kulovéshluky defekt· bez deforma£ního pole � zm¥na objemu díky p°ítomnosti defekt· je nulová.
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Obrázek 4.11: Nam¥°ená RSM na vysokoteplotn¥ ºíhaném vzorku bez nuklea£ního ºíhání(vzorek M25A, podkapitola 5.1). Tvar vrstevni
 difúzního rozptylu je kruhový (bez asy-metrie).Z nam¥°ené mapy re
iprokého prostoru jsme extrahovali lineární °ez ve sm¥ru [111℄(obrázek 4.12). Polom¥r defektu se nám nepoda°ilo z °ezu nam¥°enou mapou ur£it, nebo´bod P13, ve kterém se m¥ní hodnota sm¥rni
e z hodnoty −1 (Huang·v rozptyl) na −3(rozptyl na jád°e defektu), zde není vid¥t. V okolí difrak£ního maxima je intenzita kohe-rentní £ásti (trun
ation rod a streak od analyzátoru) v¥t²í neº difúzní rozptyl (Huang·vrozptyl a rozptyl na jád°e defektu). Je tedy moºné, ºe dominantní oblast Huangova rozptyluje skryta v koherentní £ásti. Vzhledem k závislosti na obrázku 4.12, kdy intenzita za£íná kle-sat jako q−3 zhruba od hodnoty q = 3 µm, by velikost takový
h defekt· byla v¥t²í neº 2 µm.
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mén¥ z nam¥°ené mapy, kde difúzní rozptyl je radiáln¥ symetri
ký, je vid¥t, ºe nedo
házík Huangovu rozptylu (deforma£ní pole v okolí defektu je tedy nulové). Díky nep°ítomnostiHuangova rozptylu bod P13 neexistuje a v °ezu nam¥°enou mapou ho nem·ºeme najít.Polom¥r 
lusteru nelze ur£it, nebo´ koleno −1, −3 je viditelné pouze pokud je mapaasymetri
ká � pokud ∆V∞ 6= 0.
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Obrázek 4.12: P°íklad radiálního °ezu nam¥°enou mapou vzorku M25A (podkapitola 5.1)s radiáln¥ symetri
ky rozloºeným difúzním rozptylem. Vidíme zde bod P31, ve kterém sem¥ní sm¥rni
e závislosti z -3 na -1. Bod P13 zde nelze identi�kovat.
Asymetri
ký tvar difúzního rozptyluRSM nam¥°ené na n¥který
h vzor
í
h (jedná se o vzorky ze t°etí série � podkapitola 5.3)vykazují asymetrii v rozloºení intenzity difúzního rozptylu. Ukázku nam¥°ené mapy najednom takovém vzorku nalezneme na obrázku 4.13. Vy²²í intenzita nastává pro kladnéhodnoty qz, a proto se jedná o intersti
iální typ defekt· � defekty, které stla£ují okolníkrystalovou m°íºku.Av²ak ani tady, v p°ípad¥ mapy s asymetri
kým difúzním rozptylem, není situa
ejednodu
há. Jak jsme ukázali v podkapitole 3.4.3, zejména v obrázku 3.11, defekty sestejnou hodnotou ∆V∞ mají veli
e podobné RSM, a tedy poloha bodu P13 nezávisí jen navelikosti defektu, ale zejména na jeho síle.Ur£ení kon
entra
eCharnyi a kol. [34℄ publikovali metodu, pomo
í které ur£ili hustotu disloka£ní
h smy£ekpomo
í m¥°ení na trojosém difraktometru na bezdisloka£ním krystalu GaAs dopovanémSi. Pouºili výsledk· Dederi
hse [26℄ pro Huang·v rozptyl st°edovaný p°es v²e
hny moºné
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Obrázek 4.13: Nam¥°ená re
iproká mapa na vzorku B8 (podkapitola 5.3), který pro²elnásledují
ím ºíháním: 1000 ◦C/15min + 600 ◦C/8h + 800 ◦C/4h + 1000 ◦C/8h. Je zdevid¥t asymetri
ké rozloºení difúzního rozptylu s vy²²í intenzitou pro kladné hodnoty qz.ekvivalentí orienta
e disloka£ní
h smy£ek. Aby mohli ur£it po£et defekt· Nd, bylo nutnépouºít vztah pro intenzitu Huangova rozptylu v absolutní
h jednotká
h:
IH(q) = Nde

−2M |FS|2
D2

V 2
c

h2

q2
Π(κk,ej). (4.34)Tento vztah platí pro q < q0 = (hD)−0,5, kde je dominantní Huang·v rozptyl. Pro q > q0difúzní rozptyl klesá ry
hleji, dokud se rozptyl na jád°e defektu nezeslabí natolik, ºe sedominantním rozptylem stane termální difúzní rozptyl). Ve p°ed
hozím vztahu (4.34) je

M stati
ký Debye·v parametr, FS je strukturní faktor, h je vektor re
iproké m°íºe, D jemohutnost defektu, κk = hk/h a ej = qj/q jsou sm¥rové kosiny vektor· h a q . St°edováníp°es v²e
hny ekvivalentí orienta
e defektu má na starost faktor Π(hk,ej) [43℄, který je dántenzorem dipólový
h sil defektu Pmn a elasti
kými konstantami kubi
kého krystalu Cilmk.Nyní m·ºeme srovnat vztah (4.34) pro Huang·v rozptyl se vztahem (3.65) pro ter-mální difúzní rozptyl. Z podílu t¥
hto vztah· m·ºeme spo£ítat kon
entra
i defekt· pomo
ísou°adni
 bod· P13[q13,I13] a P31[q31,I31] následují
ím vztahem [34℄
n =

I13q
2
13

I31q
2
31

K(hk,ej)

Π(hk,ej)

kBT

D2
, (4.35)kde kB je Boltzmanova konstanta, T je teplota vzorku, K a Π jsou faktory spo£ítané prokubi
ký krystal.



KAPITOLA 4. EXPERIMENTÁLNÍ METODY 56Charnyi a kol. analyzovali rentgenový difúzní rozptyl na malý
h disloka£ní
h smy£ká
ha pouºili st°edování Huangova rozptylu p°es v²e
hny moºné ekvivalentní orienta
e. My totost°edování nem·ºeme pouºít, nebo´ je platné pouze pro malé disloka£ní smy£ky. V na²emp°ípad¥ musíme pouºít vztah (3.65) pro výpo£et intenzity termálního difúzního rozptylu,který pak p°i£teme k intenzit¥ Huangova rozptylu a rozptylu na jád°e defektu a vypo£ítáme
elkovou intenzitu difúzního rozptylu.4.1.5 RSM se streakyPosledním typem map jsou mapy se streaky. Jak vyplývá z výsledk· simula
í (podkapitola3.4), jedná se v tomto p°ípad¥ o Frankovy vrstevné 
hyby v roviná
h {111} s Burgersovýmivektory 〈111〉. Mapy se streaky se vyskytovaly u vzork· ze za£átku krystalu, které pro²lynuklea£ním i pre
ipita£ním ºíháním (kapitola 5). Dv¥ takovéto mapy jsou na obrázku 4.14.
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Obrázek 4.14: Ukázka dvou map se streaky nam¥°ený
h na vzorku M25B (podkapitola 5.1)ºíhaném 750 ◦C/4h + 1050 ◦C/16 h: (a) normální poloha (b) oto£ení vzorku kolem osy zo 45◦.Frankovy vrstevné 
hyby jsou umíst¥ny ve £ty°e
h ekvivalentní
h roviná
h {111}. �tve-°i
e streak· je tedy viditelná ve sm¥re
h 〈111〉, ale díky symetrii a orienta
i vzorku, dvastreaky splývají v jeden spole£n¥ se svislým trun
ation rodem (obrázek 4.14(a)). P°i oto£enívzorku kolem osy z kolmé na povr
h vzorku o 45◦ do
hází k posunu streak·, p°i kterémsplynou vºdy dva a dva v jeden. Jeji
h úhel sklon¥ní od svislého trun
ation rodu je 45◦,jak je vid¥t z obrázku 4.14(b).
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h 
hyb ze ²í°ky streak·K ur£ení velikosti Frankový
h vrstevný
h 
hyb jsme pouºili polo²í°ku streaku (²í°ku v po-lovi£ní vý²
e � full width at half maximum FWHM) ur£enou z p°í£ný
h °ez· streakem [50℄.Pouºitím této metody ur£ení velikosti defektu jsme nemuseli analyzovat sm¥rni
e poklesurozptýlené intenzity v radiálním °ezu re
iprokou mapou. Tuto metodu lze tedy pouºít iv p°ípade
h, kdy metody zaloºené na analýze sm¥rni
e poklesu intenzity z grafu závislosti
log10(I) na log10(q) nelze pouºít.O£ekáváme konstantní ²í°ku streak· v re
iproký
h mapá
h difúzního rozptylu podélsm¥ru Burgersova vektoru [36℄, který je v p°ípad¥ Frankový
h vrstevný
h 
hyb i sm¥remkolmým na rovinu smy£ky, a tudíº se jedná o sm¥r podél streaku. De�nujeme parametr wjako pr·m¥rnou hodnotu FWHM z p°í£ný
h °ez· podél streaku (obr. 4.15). Parametr 〈w〉je pak st°edován je²t¥ p°es v²e
hny streaky.
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Obrázek 4.15: (a) p°í£né °ezy jedním ze streak· v re
iproké map¥, (b) ukázka jednohoz °ez· s vyzna£enou polo²í°kou slouºí
í k ur£ení parametru w.Závislost st°ední hodnoty polo²í°ky streak· 〈w〉 na polom¥ru vrstevné 
hyby ur£enáz nasimulovaný
h map pro difrak
i 004 nám ukazuje obrázek 4.16. Parametr 〈w〉 je nep°ímoúm¥rný polom¥ru smy£ky.St°ední hodnota ²í°ky streak· 〈wk〉 v difrak
i Si 004 byla ur£ená z konvolu
e nasimulo-vané mapy difúzního rozptylu a p°ístrojové funk
e, kterou jsme pro na²e experimentálníuspo°ádání spo£ítali v podkapitole 4.1.1. P°ístrojová funk
e nám streaky roz²i°uje, alezávislost budeme nadále povaºovat za nep°ímo úm¥rnou. Proloºením hyperboly získámezávislost ²í°ky streaku 〈wk〉 na polom¥ru smy£ky R:
〈wk〉 = 5,0

1

R
+ 5,9 µm−1. (4.36)Pomo
í tohoto vztahu m·ºeme jiº jednodu²e p°epo£ítat ²í°ky streak· ur£ené z nam¥°e-ný
h map na polom¥ry Frnkový
h vrstevný
h 
hyb. Tato závislost je ale platná pouze pro
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Obrázek 4.16: Vztah mezi ²í°kou streaku 〈w〉, 〈wk〉 a polom¥rem Frankovy vrstevné 
hyby Rur£ený ze simula
í bez/s konvolu
í s rozli²ova
í funk
í na²eho experimentálního uspo°ádánípro difrak
i Si 004.konkrétní experimentální uspo°ádání � pouze pro jednu rozli²ova
í funk
i, která závisí nejenna kaºdé komponent¥ difraktometru, ale i na jeji
h vzájemný
h polohá
h, tedy nap°íkladjiná rozli²ova
í funk
e bude i pro jinou difrak
i (podkapitola 4.1.1).Nyní sta£í porovnat ²í°ku streak· 〈wk〉 z nam¥°ený
h map a map získaný
h konvolu
ísimula
e s rozli²ova
í funk
í (k tomu nám pom·ºe závislost vyjád°ená vztahem (4.36)) atakto ur£it polom¥r Frankový
h vrstevný
h 
hyb.4.2 LeptáníOleptané povr
hy vzork· jsme zkoumali opti
kou mikroskopií. K mikroskopu jsme m¥lip°ipojen digitální fotoaparát a zorné pole mikroskopu bylo moºné sledovat na televizníobrazov
e. Digitálního fotoaparátu jsme vyuºili pro po°izování snímk· leptový
h obraz
·.P°ed zkoumáním vzork· pomo
í selektivního leptání bylo nejd°íve nutné získat rovnýlesklý povr
h vzorku. V p°ípad¥ pro
esní
h desek se toto d¥je jiº b¥hem výroby, problémnastává v p°ípad¥ zkoumání nestandardní
h desek (kontrolní desky £i spe
iální desky silnénap°. 3mm). V p°ípad¥, ºe je povr
h desky drsný, je t°eba nejprve vzorek me
hani
ky le²titna brusný
h papíre
h, pomo
í prá²k· SiC a pomo
í brusný
h diamantový
h past s r·znouvelikostí zrna. Na záv¥r se pouºívá 
hemi
ké le²t¥ní. Vzorky byly leptány p°i pokojovéteplot¥ po dobu 1�4min v selektivním rozpou²t¥dle Se

o d'Aragona [51℄.P°ehled typi
ký
h leptový
h obraz
· je na obrázku 4.17. Na dvou obráz
í
h ze dvouvzork· jsou ukázány v²e
hny typi
ké leptové obraz
e. Vrstevné 
hyby se na
hází v krys-talogra�
ky významný
h roviná
h (p°edev²ím v roviná
h {111}) a jsou ohrani£eny neú-plnou disloka£ní smy£kou � na obrázku oleptaného povr
hu jim p°íslu²í leptové obraz
e ve
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h do pr·se£ík· rovin {111} s rovinou povr
hu. Úplným disloka£nímsmy£kám také p°íslu²í dvoji
e leptový
h d·lk·, narozdíl od vrstevný
h 
hyb v²ak bez vylep-tané spojni
e, nebo´ uvnit° úplné disloka£ní smy£ky je krystal dokonalý. Posledním typemleptový
h obraz
· jsou leptové d·lky a jeji
h shluky, jeji
hº p°í£inou jsou pravd¥podobn¥odleptané pre
ipitáty.

Obrázek 4.17: P°íklady leptový
h obraz
· ze vzork· (a) N39A a (b) N39B (podkapitola5.1): 1, 3 vrstevné 
hyby, 4 shluk leptový
h d·lk· ve tvaru k°íºe, 5, 6 leptové d·lky, 2 leptovéd·lky £i disloka£ní smy£ky.
4.3 Infra£ervená spektroskopieAbsorp£ní m¥°ení bylo provád¥no kolegou �toudkem v rám
i jeho diserta£ní prá
e [52℄.Tato m¥°ení byla provád¥na v infra£erveném spektrálním oboru od 6000 
m−1 do 400 
m−1za pouºití fourierovského spektrometru Bruker IFS 55 Equinox, který byl vybaven zdrojeminfra£erveného (IR) zá°ení (Globar), KBr d¥li£em svazku a detektorem DTGS. K m¥°ení p°iteplot¥ 77K byl pouºit kryostat Graseby Spe
a
 na kapalný dusík. M¥°ení byla provád¥nap°i pokojové teplot¥ a p°i 77K. Fotogra�e za°ízení je na obrázku 4.18.M¥°ení p°i pokojové teplot¥ ukazuje silný absorp£ní pás na vlno£tu 1107 
m−1, kterýodpovídá vazb¥ Si-Oi-Si. Tento pás se £asto pouºívá k ur£ení p°ítomnosti Oi ve vzorku [53℄.P°i teplot¥ 77K se tato linie zuºuje a posouvá k hodnot¥ vlno£tu 1136 
m−1. P°ísp¥vekSiOx pre
ipitát· do absorp£ního spektra se o£ekává na intervalu od 1000 do 1300 
m−1.Analýzou nízkoteplotní
h IR spekter lze rozli²it p°ísp¥vek Oi a pre
ipitát· SiOx, a takéstanovit obsah Oi ve vzorku [54℄.Z m¥°ení IR spektroskopií je moºné obdrºet úbytek intersti
iálního kyslíku. Z �továnínam¥°ený
h spekter lze dále získat objemový podíl (podíl objemu defekt· a krystalu),tvar a ste
hiometrii (hodnotu parametru x) pre
ipitát· SiOx. Tyto výsledky mohou býtpouºity k ur£ení mnoºství intersti
iálního kyslíku, který je pot°eba na vytvo°ení t¥
htopre
ipitát· a tuto hodnotu lze porovnat s nam¥°eným úbytkem Oi. Na obrázku 4.19 je
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Obrázek 4.18: Fotogra�e aparatury Bruker IFS 55 s kolegou Ri
hardem �toudkem.ukázka IR m¥°ení propustnosti a dále graf závislosti absorp£ního koe�
ientu na vlno£tuv okolí absorp£ního pásu Oi ur£ený z experimentu spolu se simula
í.
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Obrázek 4.19: Ukázka IR m¥°ení propustnosti a dále graf závislosti absorp£ního koe�
ientu
K na vlno£tu ν v okolí absorp£ního pásu Oi ur£ený z experimentu spolu se simula
í.



Kapitola 5VýsledkyV této £ásti prá
e ukáºeme výsledky, p°edev²ím mapy re
iprokého prostoru (RSM), nam¥-°ené na vzor
í
h ze t°í sérií. Budeme se také zabývat parametry defekt·, které jsme získaliporovnáním RSM se simula
emi. Tyto výsledky v p°ípad¥ vzork· z první série porovnámes výsledky selektivního leptání a infra£ervené (IR) spektroskopie.Provedli jsme m¥°ení map rozloºení intenzity v re
iprokém prostoru v okolí uzlovéhobodu re
iproké m°íºe v symetri
ké difrak
i. Nam¥°ené mapy difúzního rozptylu nejsoudány jen difrak
í na vzorku, ale jsou také ovlivn¥ny experimentálním za°ízením. Tímtoproblémem jsme se zabývali v sek
i 4.1.1. Nam¥°ená intenzita je dána konvolu
í intenzitydifraktované na vzorku a rozli²ova
í funk
e experimentálního za°ízení.K°emíkové desky, ze který
h po
házely na²e vzorky, byly vyrobeny ve �rm¥ ON Semi-
ondu
tor Cze
h Republi
 z k°emíkový
h krystal· p°ipravený
h Czo
hralskiho taºením(obrázek 5.1).5.1 Vzorky první série � legování dusíkemTyto vzorky po
házely ze £ty°pal
ového krystalu s orienta
í 001. Krystal byl dopovanýborem, jehoº kon
entra
e byla 5×1015 at.
m−3. M¥li jsme k dispozi
i desky ze standardníhokrystalu a také desky z krystalu, který byl dopován dusíkem (o dopování dusíkem jsme psaliv podkapitole 2.2.2). Desky ze standardního krystalu bez dusíkového dopování slouºily jakoreferen
e. Úkolem bylo zjistit vliv dusíku na vlastnosti k°emíkového krystalu.Desky o tlou²´
e 3mm byly podrobeny ºíhání. Jednalo se o ºíhání p°i vysoké teplot¥1050 ◦C po dobu 16 h � pre
ipita£ní test A podle ASTM normy [55℄. Druhým typem ºíháníbyl pre
ipita£ní test B obsahují
í stejné vysokoteplotní ºíhání (16 h na 1050 ◦C), kterémup°ed
házela nuklea
e (4 h na 750 ◦C). K dispozi
i jsme m¥li i neºíhané vzorky, které slouºilyp°edev²ím jako referen
e pro m¥°ení infra£ervenou spektroskopií. Touto metodou se sle-dovalo mnoºství kyslíku, který b¥hem ºíhání vypre
ipitoval.K dispozi
i jsme m¥li 
elkem 6 desek, které po
házely ze za£átku, st°edu a kon
e oboukrystal· (N v názvu vzorku zna£í dusíkem legovaný a M standardní krystal, pozi
e jevyjád°ena £íslem udávají
ím vzdálenost desky od hlavy krystalu v mm). Z kaºdé této61
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Obrázek 5.1: K°emíkový krystal dopovaný dusíkem, p°ipravený Czo
hralskiho metodouv ON Semi
ondu
tor Cze
h Republi
, a desky z n¥ho na°ezané [7℄.desky jsme m¥li vºdy jeden vzorek ºíhaný dle pre
ipita£ního testu A, jeden dle testu B avzorek neºíhaný (ozna£eny jsou A, B, C). Nap°íklad N39B tedy zna£í vzorek ze za£átkudusíkového krystalu, který pro²el pre
ipita£ním testem B. P°ehled vzork· je v tabul
e 5.1.Krystal legovaný N Referen£ní krystal�íhání Poloha v krystalu39 604 1157 25 819 1233A 1050 ◦C/16 h N39A N604A N1157A M25A M819A M1233AB 750 ◦C/4h + 1050 ◦C/16 h N39B N604B N1157B M25B M819B M1233BD neºíhaný N39C N604C N1157C M25C M819C M1233CTabulka 5.1: Tabulka studovaný
h vzork· první série: poloha v krystalu � vzdálenost(v milimetre
h) od hlavy ingotu, ºíha
í pro
es pro dusíkový a referen£ní k°emíkovýmonokrystal.



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 635.1.1 Výsledky získané z rentgenového m¥°eníV této sérii máme vzorky ze dvou krystal· � standardního a dusíkem legovaného CZ Simonokrystalu. Nam¥°ené mapy na vzor
í
h z dusíkem legovaného krystalu jsou na obrázku5.2, RSM z referen£ního krystalu pak na obrázku 5.3.N 39 604 1157
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Obrázek 5.2: Nam¥°ené RSM na vzor
í
h z dusíkem legovaného krystalu z pozi
 N39, N604,N1157, t°i druhy ºíhání jsou ozna£eny A, B, C.
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Obrázek 5.3: Nam¥°ené RSM na vzor
í
h z referen£ního krystalu z pozi
 M25, M819 aM1233, t°i druhy ºíhání jsou ozna£eny A, B, C.Symetrie RSMV podkapitole 3.4 jsme ukázali simula
e RSM od r·zný
h druh· defekt·. Ukázku analýzyt¥
hto map jsme podrobn¥ provedli v podkapitolá
h 4.1.3, 4.1.4 a 4.1.5. Nyní se podívejmena nam¥°ené RSM vzork· z první série.



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 65Mapy se streaky byly pozorovány u vzork· M25B, N39B a N1157B. Streaky ve sm¥re
h
〈111〉 nám ur£ují typ defekt·. Díky analýze v podkapitole 4.1.5 víme, ºe se jedná o Frankovyvrstevné 
hyby v roviná
h {111} s Burgersovými vektory a/3〈111〉. Z polo²í°ky streak· 〈w〉jsme ur£ili velikost vrstevný
h 
hyb. Získané hodnoty jsou v tabul
e 5.2. Kon
entra
i vrs-tevný
h 
hyb se ur£it nepoda°ilo, nebo´ v radiálním °ezu mapou nebylo moºné identi�kovatHuang·v rozptyl. Znalost intenzity Huangova rozptylu je nutná k ur£ení kon
entra
e de-fekt·. Vzorek typ defektu polo²í°ka [µm−1℄ polom¥r [µm℄M25B Frankovy vrstevné 
hyby 9,7 1,3N39B Frankovy vrstevné 
hyby 11 1,1N1157B Frankovy vrstevné 
hyby 12 0,8Tabulka 5.2: Tabulka parametr· vzork· první série. Polom¥r Frankový
h vrstevný
h 
hybjsme ur£ili ze vztahu (4.36) pomo
í polo²í°ky streak· ur£ený
h z nam¥°ené mapy. Ostatnívzorky vykazují kulový rozptyl, ze kterého se nám dal²í parametry ur£it nepoda°ilo.V p°ípad¥ vzorku M819A jsme nam¥°ili mapu s asymetri
ky rozloºeným difúznímrozptylem. Protoºe v²ak se jedná pouze o tento vzorek, kdy b¥hem m¥°ení do
házelo k vý-padk·m primárního svazku, nebudeme se touto mapou dále zabývat.Nam¥°ené re
iproké mapy od ostatní
h vzork· m¥ly kruhovou symetrii, m·ºeme protoo£ekávat, ºe tyto vzorky obsahují kulové defekty, které nedeformují okolní m°íºku. Kon-
entra
e t¥
hto defekt· v neºíhaný
h vzor
í
h je niº²í neº ve vzor
í
h ºíhaný
h, 
oº jevid¥t ze slab²ího difúzního rozptylu neºíhaný
h vzork·. Velikost defekt· ur£it nelze, jakjsme ukázali v podkapitole 4.1.4.5.1.2 Selektivní leptáníK dopln¥ní analýzy vzork· jsme vyuºili metodu selektivního leptání. Po 
hemi
kém le²t¥níbyly vzorky leptány v selektivním leptadle Se

o d'Aragona [51℄ po dobu 3,5min. Z kon-
entra
e leptový
h obraz
· na povr
hu jsme ur£ili objemovou kon
entra
i defekt· (ta-bulka 5.3). Typi
ká velikost t¥
hto obraz
· (vrstevný
h 
hyb v roviná
h {111}, disloka£ní
hsmy£ek a obraz
· ve tvaru k°íºe) byla 10µm (obrázek 4.17).Na neºíhaný
h vzor
í
h se leptáním nezviditelnily ºádné defekty. Vzorky z krystalunedopovaného dusíkem ºíhané bez nuklea
e vykazovaly niº²í kon
entra
i leptový
h d·lk·neº stejné vzorky z krystalu legovaného dusíkem. Tyto vzorky naví
 obsahovaly shlukyleptový
h d·lk· ve tvaru k°íºe. Tém¥° na v²e
h vzor
í
h, které byly po nuklea
i ºíhány navysoké teplot¥ (mimo vzorku N604B), byly pozorovány vrstevné 
hyby. Vzorky ze za£átkuobou krystal·, které pro²ly pre
ipita£ním ºíháním s nuklea
í, mají na sním
í
h z opti
kéhomikroskopu tém¥° stejné oleptané povr
hy. Snímky z dal²í
h míst v krystalu se jiº li²íkon
entra
í a typem defekt·.
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entra
e A (1050 ◦C/16 h) B (750 ◦C/4h+1050 ◦C/16 h)(107 
m−3) � + o � + oM25 0 0,2 5,0 33,3 0 1,7M819 0 0 0,2 0,3 0 0,3M1233 0 0 1,1 1,0 0,2 0,2N39 0 3,3 21,3 25,3 0 4,7N604 0 0,2 7,2 0 0,5 7,2N1157 0 6,7 23,3 10,5 0 0,5Tabulka 5.3: Vypo£ítaná kon
entra
e leptový
h obraz
· � vrstevné 
hyby (�), shluky lep-tový
h d·lk· ve tvaru k°íºe (+) a malé leptové d·lky (o). Vzorky M25B a N1157B obsa-hovaly také disloka£ní smy£ky.5.1.3 Infra£ervená spektroskopieNyní p°edstavíme výsledky infra£ervený
h m¥°ení a analýzy dat provedené kolegou �toud-kem na totoºný
h vzor
í
h. V tabul
e 5.4 jsou uvedeny hodnoty kon
entra
e intersti
iál-ního kyslíku v k°emíku a také jsou zde uvedeny objemové podíly kyslíkový
h pre
ipitát·ve vzor
í
h. Tyto objemové podíly byly získány z �t· absorp£ní
h spekter.V dal²í tabul
e (tabulka 5.5) jsou uvedeny hodnoty poklesu intersti
iálního kyslíku poºíhání. Dále je zde uvedena £ást tohoto poklesu v pro
ente
h, který odpovídá mnoºstvíkyslíku pot°ebného k vytvo°ení p°íslu²ný
h kulový
h a desti£kový
h pre
ipitát·.Z tabulky 5.4 vyplývá, ºe nejví
e pre
ipitát· obsahují vzorky ze za£átku krystalu(vzorky M25 a N39). Zbývají
í vzorky ze standardního krystalu obsahují veli
e málo pre-
ipitát·, £i je neobsahují v·be
. Lep²í situa
e je u vzork· z dusíkem legovaného krystalu.Z tabulky 5.5 pak vidíme, ºe u vzork· A i B ze za£átku dusíkového a vzorku B ze za-£átku referen£ního krystalu, kde ubylo b¥hem ºíhání nejví
e intersti
iálního kyslíku, p°e²lokolem 80% tohoto intersti
iálního kyslíku do pre
ipitát·. V p°ípad¥ dal²í
h dusíkem dopo-vaný
h vzork· je tato hodnota niº²í (asi 70%). Kon
entra
e pre
ipitát· ve vzor
í
h M(z referen£ního krystalu) ze st°edu a kon
e krystalu byla nízká.5.1.4 Srovnání metodSrovnání výsledk· m¥°ení rentgenového difúzního rozptylu, infra£ervené spektroskopie aselektivního leptání je velmi sloºité. V re
iproký
h mapá
h t°í vzork·, které byly ºíhányp°i vysoké teplot¥ po nuklea
i, jsme pozorovali streaky, které odpovídají vrstevným 
hy-bám v roviná
h {111}. Polom¥r t¥
hto defekt· je 0,8�1,3µm. Naopak defekty pozorovanéinfra£ervenou spektroskopií jsou pravd¥podobn¥ men²í. Výsledky z IR m¥°ení (objemovýpodíl, tvar a ste
hiometrie) není moºné dob°e srovnávat s výsledky ostatní
h metod, nebo´tato metoda p°iná²í pouze informa
e o SiOx pre
ipitáte
h. Z fotogra�í sleptaný
h povr
h·jsme ur£ili kon
entra
i defekt·, z rentgenového m¥°ení jsme v²ak kon
entra
i nebyli s
hopniur£it. D·leºité je také zmínit oblast, ze které jednotlivé metody získávají informa
e o defek-



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 67C (neºíháno) A (1050 ◦C/16 h) B (750 ◦C/4h+1050 ◦C/16 h)Oi (%) f(10−5) Oi (%) f(10−5) Oi (%) f(10−5)M25 100 0 94 0,095 18 1,78M819 100 0 97 0 98 0,02M1233 100 0 98 0 96 0,02N39 100 0 71 0,568 17 1,69N604 100 0 78 0,284 77 0,305N1157 100 0 92 0,117 85 0,17Tabulka 5.4: Relativní hodnoty kon
entra
e intersti
álního kyslíku (v·£i neºíhanýmvzork·m) a objemový podíl kyslíkový
h pre
ipitát· v na²i
h vzor
í
h.kon
entra
e Oi A (1050 ◦C/16 h) B (750 ◦C/4h+1050 ◦C/16 h)(1017 
m−3) ∆[Oi℄ kulové desti£kové ∆[Oi℄ kulové desti£kovéM25 0,64 37% 29% 8,86 84% 4%M819 0,24 0% 0% 0,20 50% 0%M1233 0,20 0% 0% 0,34 30% 0%N39 3,08 69% 11% 8,78 83% 2%N604 1,85 46% 20% 1,99 50% 16%N1157 0,69 57% 17% 1,27 49% 9%Tabulka 5.5: Hodnoty poklesu intersti
iálního kyslíku po ºíhání a jeho mnoºství (v pro
en-te
h z tohoto úbytku), které bylo pot°ebné k vytvo°ení kulový
h a desti£kový
h pre
ipitát·.te
h. V p°ípad¥ HRXRD se jedná o oblast °ádov¥ 10 µm pod povr
hem vzorku. Z podobn¥velké oblasti získává informa
e i leptání. Z povr
hu vzorku se selektivn¥ sleptá °ádov¥desítky mikrometr· silná vrstva. Defekty z této vrstvy pak vytvo°í leptové obraz
e naoleptaném povr
hu. Jiná situa
e je v p°ípad¥ infra£erveného m¥°ení. M¥°enou veli£inou jev tomto p°ípad¥ propustnost vzorku � zá°ení tedy pro
hází p°es 
elou tlou²´ku vzorku.Záv¥rem lze tedy pouze konstatovat, ºe vzorky se streaky v re
iproké map¥ (M25B,N39B, N1157B) jsou tytéº jako vzorky s nejvy²²í hustotou vrstevný
h 
hyb, ur£enou z lept·.Vzorky ze za£átku krystal· (M25B, N39B), které byly ºíhány na vysoké teplot¥ po nuklea
i,mají také nejvy²²í objemový podíl pre
ipitát·.Desky z r·zný
h £ástí krystalu vykazují velké rozdíly v pre
ipita
i. Rozdíly jsou men²ív p°ípad¥ dusíkem legovaného krystalu, 
oº hovo°í pro dopování dusíkem. Nejlépe pre
ipi-tuje za£átek krystalu, kde je nejvy²²í obsah intersti
iálního kyslíku p°ed ºíháním (obrázek5.4).Srovnání HRXRD m¥°ení s ostatními bohuºel nevedlo k vzájemnému dopln¥ní a ov¥°enísprávnosti, nebo´ kaºdá metoda zkoumá jiné defekty. Výsledkem je tedy pouze záv¥r, ºejsme do²li ke kvalitativní shod¥. Dal²í série jiº budeme zkoumat pouze pomo
í rentgenovédifrak
e.
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Obrázek 5.4: Závislost kon
entra
e intersti
iálního kyslíku (ur£ená pomo
í IR spektrosko-pie) na vzdálenosti od hlavy krystalu v neºíhané k°emíkové des
e pro dusíkem legovaný areferen£ní krystal.5.2 Vzorky druhé série � nuklea£ní p°edºíháníVzorky druhé série byly na°ezány z desek o pr·m¥ru 150mm, které po
házely z r·zný
hpozi
 podél osy bórem dopovaného k°emíkového krystalu s orienta
í 001, který byl vytvo°enCzo
hralskiho metodou (obr. 5.5). Kon
entra
e bóru byla asi 7×1014 at.
m−3. Vzorky bylydále podrobeny r·zným ºíha
ím pro
es·m.

Obrázek 5.5: Polohy desek z druhé série v ingotu. Pozi
e 0 � hlava, za£átek krystalu; pozi
e456 � ²pi
e, kone
 krystalu.Neºíhané vzorky jsou ozna£eny písmenem D. �íhání C je simula
e teplotní
h opera
í,kterými deska v dal²ím pro
esu výroby £ip· pro
hází. Úkolem bylo zjistit vliv za°azenínuklea£ního p°edºíhání (750 ◦C po dobu 4 h) z pre
ipita£ního testu na vznik defekt· b¥hemte
hnologi
kého pro
esu � takto ºíhané vzorky zna£íme B. Jako referen
e nám slouºí vzorky



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 69ozna£ené A, které pro²ly standardním pre
ipita£ním testem (750 ◦C/4h + 1050 ◦C/16 h)podle ASTM normy [55℄.Ze zadní strany v²e
h k°emíkový
h desek byla sleptána asi 60 µm tlustá vrstva, abybylo moºné sledovat defekty v objemu desky. Toto leptání povr
hu eliminuje p°ípadnoudenudovanou zónu u povr
hu vzorku a také sniºuje rozdíl díky odli²nému zpra
ování p°ednía zadní strany. Kone£ná tlou²´ka vzorku byla asi p·l milimetru.Re
iproké mapy rozloºení intenzity v symetri
ké 004 difrak
i byly m¥°eny jak na zadníoleptané stran¥, tak i na p°ední lesklé stran¥, která byla brou²ena, le²t¥na a leptána jiºb¥hem výroby pro
esní desky. Vzorky ur£ené k m¥°ení na p°ední lesklé stran¥ budemezna£it po£áte£ním písmenem R, vzorky k m¥°ení na zadní oleptané stran¥ pak písmenemS. Jeji
h p°ehled je v tabul
e 5.6. Difúzní Poloha v krystalu�íhání délka 12 48 233 382A 750 ◦C/4h+1050 ◦C/16 h 432 µm 1A 2A 3A 5AB 750 ◦C/4h+1225 ◦C/2h+975 ◦C/1,5h+1150 ◦C/5h 884 µm 1B 2B 3B 5BC 1225 ◦C/2h+975 ◦C/1,5h+1150 ◦C/5h 866 µm 1C 2C 3C 5CD neºíhaný 0 µm 1D 2D 3D 5DTabulka 5.6: Tabulka studovaný
h vzork· druhé série: poloha v krystalu � vzdálenostv milimetre
h od hlavy ingotu, ºíha
í pro
esy a p°íslu²ná difúzní délka vlastní
h intersti-
iál· [56℄. Vzorky z pozi
e 4 nebyly podrobeny na²emu zkoumání. M¥°ení na zadní oleptanéstran¥ budeme odli²ovat písmenkem p°ed £íslem vzorku (R5D je neºíhaný vzorek z kon
ekrystalu pro m¥°ení na lesklé p°ední stran¥, S5D pak vzorek z téhoº místa pro m¥°ení nazadní oleptané stran¥).
5.2.1 Nam¥°ené RSMNam¥°ili jsme RSM na le²t¥ném horním povr
hu vzork· (obrázek 5.6 � R vzorky). Nejslab²írozptyl vykazuje neºíhaný vzorek z kon
e krystalu R5D. Jsou zde vid¥t p°edev²ím p°ístro-jové artefakty spojené s experimentálním za°ízením � svislý trun
ation rod a ²ikmý streakod analyzátoru. Krom¥ vzork· R1A a R2A se v²e
hny RSM podobají mapám neºíhaný
hvzork·. Povr
hová oblast t¥
hto vzork· tedy neobsahuje ºádné defekty, na který
h bymohlo do
házet k rentgenovému difúznímu rozptylu. Mapy p°íslu²né vzork·m R1A a R2Aobsahují intenzivní k°íº se streaky odpovídají
í sm¥r·m 〈111〉. Mírn¥ zvý²ený rozptyl veform¥ symetri
kého oblaku kolem po£átku (zp·sobeného malým mnoºstvím defekt·) je téºvid¥t v p°ípad¥ vzork· R1B, R2B a R1C.Mapy re
iprokého prostoru m¥°ené na oleptaném povr
hu S vzork·, kdy byla s povr
huodleptána asi 60 µm tlustá vrstva, jsou na obrázku 5.7. V p°ípad¥ t¥
hto oleptaný
h vzork·je op¥t nejvýrazn¥j²í rozptyl od vzork· ze za£átku krystalu S1A a S2A, av²ak vidíme pouze
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ký rozptyl. Silný rozptyl, a to i se streaky, vidíme u vzork· S1B, S1C aS2B (zde jsou streaky nejvýrazn¥j²í). Náznak rozptylu odpovídají
í sm¥r·m 〈111〉 by
hommohli nalézt u vzork· S3B, S5B a S2C. Zbytek map se blíºí rozptylu na dokonalém krystalu.Rozptyl vzork· v druhé sérii je ví
e zkreslen, jak je vid¥t z map neºíhaný
h vzork·. Totoje nejspí²e zp·sobeno odli²ným zpra
ováním zadní strany desky, jehoº vliv ani po oleptánínezmizel.R 1 2 3 5A
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Obrázek 5.6: Re
iproké mapy m¥°ené na p°ední le²t¥né stran¥ k°emíkové desky � vzorky R.
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Obrázek 5.7: Re
iproké mapy m¥°ené na oleptaném zadním povr
hu k°emíkové desky �vzorky S.5.2.2 Analýza RSMNyní se zam¥°íme pouze na oleptané vzorky, které m¥ly v nam¥°ený
h mapá
h re
iprokéhoprostoru streaky s vy²²í hodnotou rozptýlené intenzity. Tyto streaky odpovídají rovinnýmdefekt·m leºí
ím v roviná
h kolmý
h na sm¥r streak·. T¥mto podmínkám vyhovují pouzevzorky S1C, S1B a S2B. Vzorky S1C a S1B jsou ze stejné pozi
e v krystalu, vzorek S1Cnebyl ºíhán p°i teplot¥ 750 ◦C a difúzní délka vlastní
h intersti
iál· Si v tomto vzorku bylapouze tro
hu niº²í (tabulka 5.6). Vzorky S1B a S2B pro²ly stejným ºíháním, ale po
házíz r·zný
h £ástí krystalu � vzorek S1B je ze za£átku krystalu a vzorek S2B byl o 3,5 
m



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 72dále. Rozdíl mezi t¥mito dv¥ma vzorky je ovlivn¥n del²ím p°edºíháním vzorku S1B b¥hemr·stu krystalu a rozdílnou kon
entra
í intersti
iálního kyslíku Oi. Zde uvedená difúznídélka je po£ítána pomo
í výsledk·, které publikoval Wijaranakula [56℄. Sinno ve své prá
i[57℄ uvádí p°ehled r·zný
h publikovaný
h vztah· pro výpo£et difúzní
h parametr· vakan
ía vlastní
h intersti
iál·, které se v²ak navzájem li²í. Kulkarni [58℄ nap°íklad uvádí hodnoty°ádov¥ vy²²í.Konvolu
e nasimulovaný
h map difúzního rozptylu s rozli²ova
í funk
í experimentálníhoza°ízení souhlasí s nam¥°enými daty. Vrstevni
e v okolí uzlového bodu re
iproké m°íºkyjsou tém¥° kruhové a sm¥ry streak· odpovídají
í sm¥r·m 〈111〉 jsou stejné v experimentui ve spo£tený
h mapá
h.Výsledky ur£ené z nam¥°ený
h RSM jsou prezentovány v tabul
e 5.7. Mapy se streakyukazují na p°ítomnost Frankový
h vrstevný
h 
hyb v p°íslu²ný
h vzor
í
h. Vzorky S1Aa S2A obsahují kulové defekty a díky symetrii nam¥°ený
h map m·ºeme °í
i, ºe tyto de-fekty nedeformují okolní krystalovou m°íºku a nejsme tedy s
hopni ur£it jeji
h kon
entra
i.Rozdíl mezi vzorky R a S je dán odli²ným zpra
ováním povr
hu a hloubkou, ze které in-forma
e po
házejí.Vzorek typ defektu 〈w〉 [µm−1℄ polom¥r [µm℄R1A Frankovy vrstevné 
hyby 21 0,34R2A Frankovy vrstevné 
hyby 20 0,35S1A kulové defekty �- �S2A kulové defekty �- �S1B Frankovy vrstevné 
hyby 14 0,64S2B Frankovy vrstevné 
hyby 13 0,70S1C Frankovy vrstevné 
hyby 17 0,46Tabulka 5.7: Tabulka parametr· vzork· druhé série. Ostatní vzorky vykazují veli
e slabýdifúzní rozptyl podobný dokonalému krystalu bez defekt·.Nejv¥t²í difúzní rozptyl (a tedy nejví
e defekt·) byl pozorován na za£átku ingotu p°ipouºití pre
ipita£ního testu (ºíhání A � vzorky 1A, 2A). Jako dobrý krok se jeví pouºitíp°edºíhání 750 ◦C/4h (nuklea
e) p°ed za£átkem te
hnologi
kého ºíhání � u vzork· B jesilný rozptyl je²t¥ v pozi
i 2, náznaky lze, narozdíl od vzrok· C, vysledovat aº do kon
ekrystalu.Byla potvrzena o£ekávaná silná závislost výskytu defekt· na poloze v ingotu, patrnájiº v d°ív¥j²í
h experimente
h. Tato závislost je slab²í v p°ípad¥ ºíhání B � tedy za pouºitínuklea£ního p°edºíhání p°ed te
hnologi
kým ºíháním C, které simuluje teplotní pro
esyb¥hem výroby £ip·.



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 735.2.3 Závislost na sleptané tlou²´
eStandardn¥ bylo provedeno m¥°ení na neoleptané p°ední a oleptané zadní stran¥ vzorku(sleptáno 62 µm). Deska 1B byla vystavena podrobn¥j²ímu zkoumání za ú£elem zji²t¥nídenudované zóny. Proto byl dal²í vzorek z této desky oboustran¥ oleptán (polovi£ní dobu,
elkov¥ z obou stran sleptáno 52 µm) a zm¥°en na obou oleptaný
h povr
há
h a dopln¥nm¥°ením na zadní neoleptané stran¥. Mapy m¥°ené na r·zný
h straná
h nejsou stejné,v obou p°ípade
h je v²ak patrný rozptyl odpovídají
í sm¥r·m 〈111〉, 
oº u m¥°ení neolep-tané p°ední strany p°íli² patrné není. Tento efekt m·ºe být zp·soben denudovanou zónouu p°ední strany, nebo také odli²ným zpra
ováním p°ední a zadní strany. Mapa neoleptanézadní strany je siln¥ ovlivn¥na odli²ným zpra
ováním (drsný povr
h, defekty v zhmoºd¥névrstv¥), které se projeví zejména na roz²í°ení trun
ation rodu. Na této map¥ streaky po-zorovány nebyly. Nam¥°ené mapy jsou na obrázku 5.8 a ur£ené velikosti vrstevný
h 
hybpak v tabul
e 5.8. Z ur£ený
h velikostí vrstevný
h 
hyb je vid¥t, ºe vrstevné 
hyby uvnit°vzorku jsou v¥t²í neº na povr
hu.neleptáno oboustrann¥ leptáno jednostrann¥ leptáno(0µm) (2 × 26 µm) (62µm)
p°ednístran
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Obrázek 5.8: Nam¥°ené RSM na vzor
í
h z desky 1B s r·zn¥ sleptaným povr
hem p°ednía zadní strany v prvním, respektive druhém °ádku.



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 74Hloubka [µm−1℄ typ defektu 〈w〉 [µm−1℄ polom¥r [µm℄p°ední 0 Frankovy vrstevné 
hyby 20∗ 0,3strana 26 Frankovy vrstevné 
hyby 14 0,6zadní 62 Frankovy vrstevné 
hyby 14 0,6strana 26 Frankovy vrstevné 
hyby 16 0,50 � � �Tabulka 5.8: Velikost vrstevný
h 
hyb ve vzorku v závislosti na hloub
e. Tlou²´ka vzorkup°ed leptáním byla 586 µm. Hodnota ozna£ená * byla získáná s velkou 
hybu, nebo´ difúznírozptyl od tohoto vzorku je velmi slabý.5.3 Vzorky t°etí série � dvoustup¬ová nuklea
eVzorky z této série byly na°ezány z 1mm tlustý
h k°emíkový
h desek o pr·m¥ru 150 
m.Tyto desky po
házely ze t°í r·zný
h poloh v bórem legovaném CZ Si monokrystalu s orien-ta
í 111 (kon
entra
e bóru asi 3×1015 at.
m−3). Vzorky ze za£átku krystalu byly podrobenyvysokoteplotnímu ºíhání po r·zn¥ dlouhou dobu. �íha
í pro
es sestával z následují
í
hkrok·: 1000 ◦C po dobu 15min, dvoustup¬ové nuklea£ní ºíhání p°i teplot¥ 600 ◦C po dobu8 h a p°i teplot¥ 800 ◦C po dobu 4 h. Poslední ºíha
í opera
í bylo vysokoteplotní ºíhání p°iteplot¥ 1000 ◦C po dobu 4, 8 a 16 h pro vzorky B4, B8 a B16 ze za£átku krystalu. Vzorkyze st°edu a kon
e krystalu byly ºíhány pouze nejdel²í dobu (16 h) na vysoké teplot¥ (viz.tabulka 5.9). Poloha v krystalu�íhání 32 311 6041000 ◦C/15min + 600 ◦C/8h + 800 ◦C/4h+ 1000 ◦C/4h B4 � �1000 ◦C/15min + 600 ◦C/8h + 800 ◦C/4h+ 1000 ◦C/8h B8 � �1000 ◦C/15min + 600 ◦C/8h + 800 ◦C/4h+ 1000 ◦C/16 h B16 C16 E16Tabulka 5.9: Tabulka vzork· t°etí série: poloha v krystalu � vzdálenost v milimetre
hod hlavy ingotu. Pouze vzorky ze za£átku krystalu byly zkoumány po r·zn¥ dlouhémvysokoteplotním ºíhání.�íhání pouºité v této sérii bylo stejné jako ºíhání, které pouºil ve své prá
i Kelton [59℄ke studiu kyslíkové pre
ipita
e v závislosti na tepelném ºíhání. Prvotní ºíhání na teplot¥1000 ◦C po dobu 15min slouºí k zaji²t¥ní shodného vý
hozího rozloºení shluk· bodový
hdefekt· v deská
h, má za úkol odstranit rozdíly v deská
h z r·zný
h £ástí krystalu díkyjeji
h rozdílné teplotní historii b¥hem r·stu krystalu. Nuklea£ní ºíhání slouºí k vytvo°enímalý
h kyslíkový
h pre
ipitát·. Aby
hom tyto defekty byli s
hopni detekovat, musíme



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 75pouºít vysokoteplotní ºíhání, b¥hem kterého se vytvo°ené pre
ipitáty zv¥t²í na deteko-vatelnou úrove¬.5.3.1 Nam¥°ené mapyNam¥°ené RSM vzork· t°etí série ze za£átku krystalu jsou na obrázku 5.9, ze st°edu a kon
ekrystalu pak na obrázku 5.10. Tyto mapy (mimo mapy nam¥°ené na vzorku C16) jsou siln¥asymetri
ké. Intenzita difúzního rozptylu v p°ípad¥ vzorku C16 je nejslab²í a asymetriemapy není z°etelná. Jak je vid¥t z asymetrie nam¥°ený
h RSM, v¥t²í intenzita difúzníhorozptylu nastává pro kladné hodnoty sou°adni
e redukovaného rozptylového vektoru qz ajedná se tedy o defekty intersti
iálního typu, které stla£ují okolní krystalovou m°íºku.
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Obrázek 5.9: Nam¥°ené mapy vzork· B4, B8 a B16 ze za£átku krystalu.
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Obrázek 5.10: Nam¥°ené mapy vzork· C16 a E16 ze st°edu a kon
e krystalu.
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hom mohli lépe sledovat difúzní rozptyl, provedli jsme pro tyto vzorky m¥°enídlouhý
h radiální
h s
an· (obr. 5.11), ze který
h jsme pak ur£ili body, ve který
h se m¥nítyp rozptylu. Pro ur£ení polom¥ru kulový
h defekt· jsme pouºili jednodu
hý vztah (3.67).Pomo
í tohoto vztahu v p°ípad¥ defekt· siln¥ deformují
í
h okolí neur£íme velikost defektu,ale jeho velikost v£etn¥ nedifraktují
ího okolí (viz podkapitola 3.4.3). Na záv¥r porovnání°ezu nam¥°enou a nasimulovanou mapou jsme ur£ili kon
entra
i defekt· (tabulka 5.10).Porovnáním asymetrie nam¥°ené mapy s výsledky simula
í odhadneme zm¥nu objemudíky p°ítomnosti defektu. Tato hodnota je pro nam¥°ené asymetri
ké mapy °ádov¥ asi
10−3 µm−3.
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Obrázek 5.11: Nam¥°ené dlouhé qx s
any slouºí
í k ur£ení bod·, ve který
h se m¥ní typrozptylu: (a) vzorky ze za£átku krystalu, ºíhané 4, 8, 16 h p°i vysoké teplot¥; (b) vzorkyºíhané 16 h p°i vysoké teplot¥ ze za£átku, st°edu a kon
e krystalu.
Vzorek typ defektu polom¥r [µm℄ kon
entra
e [
m−3℄B4 kulové defekty 0,57 2 × 109B8 kulové defekty 0,87 4 × 108B16 kulové defekty 1,3 4 × 107C16 kulové defekty 1,2 6 × 106E16 kulové defekty 1,1 8 × 107Tabulka 5.10: Tabulka parametr· defekt· ve vzor
í
h t°etí série. Polom¥r defektu je ur£enza p°edpokladu, ºe se jedná o kulové defekty, pro n¥º platí jednodu
hý vztah (3.67).Dlouhé s
any nam¥°ené na vzor
í
h B4, B8 a B16 ze za£átku krystalu, které byly navysoké teplot¥ ºíhány 4, 8 a 16 h, jsou nakresleny na obrázku 5.11(a). Ze srovnání t¥
hto t°í



KAPITOLA 5. VÝSLEDKY 77s
an· je z°eteln¥ vid¥t, ºe intenzita je stejná pro v²e
hny t°i vzorky v oblasti veli
e malý
hhodnot velikosti vektoru q (koherentní rozptyl � trun
ation rod) i v oblasti velký
h hodnot(termální difúzní rozptyl). Tyto oblasti tedy nejsou ovlivn¥ny ºíháním, p°i kterém do
házíke zm¥n¥ vlastností defekt·, p°esn¥ jak jsme p°edpokládali. Podíváme-li se polohu boduP13, kde se m¥ní sm¥rni
e závislosti z hodnoty -1 na -3 (p°e
hod z Huangova rozptylu narozptyl na jád°e defektu), vidíme, ºe se tento bod posouvá s rostou
í dobou ºíhání k niº²ímhodnotám q a tedy velikost defektu roste.Na obrázku 5.11(b) jsou znázorn¥ny s
any vzork· ze za£átku, st°edu a kon
e krystalu(vzorky B16, C16, E16), které pro²ly stejným ºíha
ím pro
esem. Vidíme, ºe nam¥°enádata v p°ípad¥ vzork· ze za£átku a kon
e krystalu jsou tém¥° shodná. V p°ípad¥ vzorkuC16 ze st°edu krystalu je q-poloha bodu P13 blízká poloze tohoto bodu pro vzorky B16a E16, ni
mén¥ intenzita v tomto bod¥ je asi o jeden °ád niº²í. Tomu odpovídá stejnávelikost defekt·, ni
mén¥ o jeden °ád niº²í kon
entra
e. Tento nízký obsah defekt· jepravd¥podobn¥ zp·soben niº²í kon
entra
í intersti
iálního kyslíku v této £ásti krystalu,která je dána pouºitou te
hnologií p°ípravy monokrystalu k°emíku Czo
hralskiho taºením.Podívejme se nyní na velikosti kyslíkový
h pre
ipitát· p°ítomný
h ve vzorká
h. Vzhle-dem k tomu, ºe difúzní délka intersti
iálního kyslíku roste s dobou ºíhání dle vztahu
L =

√
Dt, (5.1)kde D je difúzní koe�
ient závislý na teplot¥ a t je doba ºíhání, dá se p°edpokládat, ºe ivelikost pre
ipitátu poroste s odmo
ninou z doby ºíhání. Polom¥r uvedený v tabul
e 5.10tuto závislost pro vzorky B4, B8 a B16 sleduje, jak je ukázáno na obrázku 5.12. Nam¥°enýmibody jsme proloºili funk
i ve tvaru

R =
√

α(t − t0 ), (5.2)kde koe�
ient α je roven 0,114 µm2h−1 a t0 = 1,2 h.
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Obrázek 5.12: Závislost polom¥ru kulového defektu na dob¥ vysokoteplotního ºíhání.



Kapitola 6DiskuzeV p°ed
házejí
í kapitole jsme prezentovali výsledky získané p°edev²ím z m¥°ení difúzníhorozptylu na defekte
h v k°emíkový
h vzor
í
h. Tato kapitola nám nabízí shrnutí t¥
htovýsledk· a jeji
h diskuzi. V následují
í
h t°e
h podkapitolá
h se budeme zabývat výsledkyjednotlivý
h sérií, aby
hom pozd¥ji mohli provést 
elkové shrnutí.6.1 První sérieNa²ím úkolem p°i zkoumání vzork· této série bylo zjistit vliv p°ítomnosti dusíku na vlast-nosti k°emíkový
h desek, zejména na parametry defekt· v krystalu, pomo
í rentgenovédifrak
e s vysokým rozli²ením, infra£ervené spektroskopie a selektivního leptání. Studovalijsme bórem dopované k°emíkové desky orienta
e 001, z ni
hº byla polovina dále dopovánadusíkem.Na t¥
hto vzor
í
h jsme nam¥°ili t°i typy re
iproký
h map rozloºení difraktované inten-zity v okolí uzlu 004 re
iproké m°íºe. Prvním typem jsou mapy nam¥°ené na neºíhaný
hvzor
í
h, které obsahují pouze koherentní rozptyl sestávají
í ze svislého krystalového trun-
ation rodu a vlevo sklon¥ného streaku od analyzátoru. Tento streak vzniká konvolu
íp°ístrojové funk
e s re�exní k°ivkou krystalu. Druhým typem jsou mapy s radiáln¥ sy-metri
kým difúzním rozptylem. V podkapitole 4.1.4 jsme ukázali, ºe takovéto mapy p°í-slu²í kulovým defekt·m, které nedeformují okolní krystalovou m°íºku. Z rtg rozptylu v²aknedokáºeme tyto defekty podrobn¥ji 
harakterizovat. Ví
e informa
í jsme s
hopni zjistitz t°etího typu map � mapy difúzního rozptylu obsahují
í streaky. Výsledky podkapitoly4.1.5 nám umoºnily ur£it polom¥ry Frankový
h vrstevný
h 
hyb, které se v t¥
hto vzor
í
hna
házejí. Polom¥ry vrstevný
h 
hyb leºí v intervalu 0,8�1,3µm.Metoda ur£ení velikosti Frankový
h vrstevný
h 
hyb zaloºená na ²í°
e streak· v re
i-proké map¥ je v na²em p°ípad¥ pouºitelná pouze pro polom¥ry v rozmezí 0,3�1,5µm. Totoomezení souvisí s rozsahem a rozli²ením nam¥°ený
h map. Rozli²ení mapy je limitovánop°ístrojovou funk
í na²eho za°ízení (podkapitola 4.1.1) a rozli²ením goniometru. Naopakrozsah mapy je omezen p°edev²ím poklesem difúzního rozptylu na úrove¬ pozadí dalekood difrak£ního maxima. Pro v¥t²í defekty by
hom pot°ebovali vy²²í rozli²ení, pro men²í78



KAPITOLA 6. DISKUZE 79defekty v¥t²í rozsah. Rozli²ení re
iprokého prostoru totiº ur£uje rozsah v p°ímém prostorua naopak. P°i simula
í
h re
iproký
h map musíme dbát na to, aby rozsah v p°ímém pro-storu byl adekvátní velikosti defektu. Pouze v tomto p°ípad¥ m·ºeme pozorovat i malápole posunutí dostate£n¥ daleko od defektu, která ovliv¬ují intenzitu poblíº uzlu re
iprokém°íºe.Po selektivním leptání jsme na povr
hu vzork· pozorovali velké vrstevné 
hyby (°ádov¥10µm). Takto velké vrstevné 
hyby nemohly zp·sobit nam¥°ený difúzní rozptyl. Ni
mén¥vzorky, u ni
hº byly v nam¥°ený
h rtg mapá
h pozorovány streaky, odpovídají vzork·ms vysokou kon
entra
í vrstevný
h 
hyb viditelný
h opti
kou mikroskopií po oleptání deskyv selektivním leptadle � jedná se o vzorky po vysokoteplotním ºíhání s nuklea
í ze za£átkureferen£ního a za£átku i kon
e dusíkem legovaného krystalu.Infra£ervená spektroskopie standardn¥ umoº¬uje ur£ení kon
entra
e intersti
iálníhokyslíku ve vzor
í
h. Jeho mnoºství b¥hem ºíhání ubývá, nebo´ se p°esouvá do kyslíkový
hpre
ipitát·. Objemový podíl t¥
hto pre
ipitát· ve vzor
í
h se nám poda°ilo ur£it takémetodou IR spektroskopie. Nejví
e pre
ipitát· bylo pozorováno ve vzor
í
h ze za£átkukrystalu, které byly ºíhány na vysoké teplot¥ po nuklea
i. Je zde tedy kvalitativní shodav²e
h pouºitý
h te
hnik.Kvantitativn¥ výsledky zhodnotit nelze, nebo´ kaºdá metoda zkoumá vzorek jinak. Se-lektivním leptáním se zkoumají velké defekty, které se zviditelní na povr
hu vzorku poodleptání tenké vrstvy. Infra£ervenou spektroskopií jsme se zam¥°ili na vazby k°emíku akyslíku. Sledujeme tedy kyslíkové defekty v 
elém objemu vzorku, nebo´ jsme m¥°ili pro-pustnost. Tato metoda nám dává informa
i o 
elkovém mnoºství defekt·, nikoliv v²ak o je-ji
h velikosti. V p°ípad¥ rentgenové difrak
e získáváme informa
e op¥t pouze z povr
hovéoblasti vzorku a spí²e neº o mnoºství se dovídáme o parametre
h pr·m¥rného defektu.Na vzor
í
h první série se prokázalo, ºe dusík má p°íznivý vliv na pre
ipita£ní vlastnostidesek, pomáhá zejména v míste
h, kde je mén¥ intersti
iálního kyslíku � p°ebírá jeho funk
ive vytvá°ení zárodk· pro dal²í pre
ipita
i. Z IR m¥°ení víme, ºe dusíkem legované vzorkyobsahují po ºíhání ví
e pre
ipitát· neº referen£ní vzorky a hlavn¥ obsahují pre
ipitáty iv míste
h, kde v referen£ním krystalu nejsou. Metodou selektivního leptání se ukázalo, ºedusíkové vzorky obsahují zejména ví
e malý
h leptový
h d·lk·, které mohou odpovídatpráv¥ pre
ipitát·m £i jiji
h zárodk·m. Rtg m¥°ení sleduje tento trend také.6.2 Druhá sérieV této sérii jsme sledovali zejména pouºití nuklea£ního ºíhaní jako po£áte£ního krokub¥hem výroby polovodi£ový
h sou£ástek. Tato nuklea
e by m¥la zvý²it pre
ipita
i, ke kterédo
hází v d·sledku vysokoteplotní
h pro
es·, a tedy zlep²it getra£ní vlastnosti desek. Na-m¥°ené mapy rozloºení intenzity v re
iprokém prostoru je moºné rozd¥lit na t°i typy, stejn¥jako v p°ípad¥ vzork· první série � mapy bez difúzního rozptylu, s kruhov¥ symetri
kýmdifúzním rozptylem a se streaky.Pouºití nuklea£ního ºíhání má dobrý vliv na formování defekt· v k°emíkový
h deská
h.V p°ípad¥ na²i
h vzork· je výrazn¥j²í rozptyl pouze u vzork· ze za£átku krystalu (ze



KAPITOLA 6. DISKUZE 80vzdáleností 12mm a 48mm od hlavy ingotu délky 456mm), vzorky vzdálené 233mm a382mm neobsahují defekty, na který
h by se rtg zá°ení mohlo rozptylovat. Nuklea£ní ºíháníviditeln¥ pomáhá op¥t pouze na za£átku krystalu. Úbytek defekt· s rostou
í vzdálenostíod hlavy ingotu je zp·soben poklesem kon
entra
e intersti
iálního kyslíku, který je dánpouºitím metody Czo
hralskiho taºení. Bylo by vhodné najít takové ºíhání, které by vlivpolohy desky v krystalu zeslabilo.V této sérii jsme m¥li také moºnost sledovat vliv zpra
ování povr
hu na rtg difúznírozptyl. První polovina vzork· byla m¥°ena na p°ední lesklé stran¥ desky (R vzorky),druhá polovina pak na zadní stran¥, kde byla z povr
hu odleptána asi 60µm tlustá vrstva.Vzorek 1B ze za£átku krystalu, který pro²el nuklea£ním ºíháním a následn¥ simula
í teplot-ní
h krok· te
hnologi
kého pro
esu, byl podroben detailn¥j²ímu zkoumání, p°i£emº jsmeprovedli je²t¥ m¥°ení na zadní neoleptané stran¥ a na p°ední i zadní stran¥ po oboustrannémleptání, kdy byla z kaºdé strany oleptána vrstva silná asi 25µm. Ukázalo se, ºe na p°ednílesklé stran¥ existuje vrstva, v níº je kon
entra
e defekt· podstatn¥ niº²í neº v objemudesky (p°ípadn¥ se v této vrstv¥ neobjevují ºádné defekty rozptylují
í rtg zá°ení). Tentorozdíl mezi vzorky R a S bylo vid¥t z obrázk· 5.6 a 5.7, kdy v p°ípad¥ R vzork· je silnýdifúzní rozptyl vid¥t pouze u vzork· ze za£átku krystalu, které pro²ly pre
ipita£ním testem.Podrobn¥j²í analýzou jiº zmi¬ovaného vzorku 1B bylo zji²t¥no, ºe s rostou
í hloubkou rostepolom¥r Frankový
h vrstevný
h 
hyb. Tento efekt je pravd¥podobn¥ d·sledkem vy²²í kon-
entra
e intersti
iálního kyslíku uvnit° desky, nebo´ v podpovr
hový
h oblaste
h do
házík vydifundování intersti
iálního kyslíku na povr
h desky, kde vzniká oxid. Tento záv¥r, ºev¥t²í defekty jsou uvnit° desky a men²í (p°ípadn¥ ºádné) na povr
hu, má p°íznivé d·sledkyna vlastnosti desky � vnit°ní £ást desky je s
hopna lépe za
hytávat ne£istoty (p°edev²ímatomy kov·) a aktivní oblast u povr
hu neobsahuje velké defekty, které by mohly inte-grovaný obvod zni£it.6.3 T°etí sérieVzorky t°etí série slouºily k ov¥°ení výsledk· pre
ipita£ní
h ºíhání Keltona [59℄. Výsledkym¥°ení rtg difúzního rozptylu na t¥
hto vzor
í
h jsou pro nás velmi zajímavé, nebo´jsme zde, narozdíl od p°ed
házejí
í
h dvou sérií, nam¥°ili mapy s asymetri
ky rozloºenýmdifúzním rozptylem. Pouze u t¥
hto map jsme byli s
hopni ur£it kon
entra
i defekt·, kterávy
hází v °ádu 107�109 
m−3. Tyto hodnoty jsou ale °ádov¥ niº²í, neº kon
entra
e ur£enáKeltonem (1010 
m−3) pomo
í m¥°ení hustoty leptový
h obraz
· na podobný
h vzor
í
h.Pro tyto vzorky jsme provedli také m¥°ení dlouhý
h q s
an·, které jsou na obrázku5.11. Tato m¥°ení byla velmi p°ínosná, nebo´ rozsah i rozli²ení t¥
hto °ez· byly lep²í neºby
hom dostali z °ezu nam¥°enou mapou. Z t¥
hto s
an· byl názorn¥ vid¥t r·st defekt·b¥hem vysokoteplotního ºíhání £i niº²í kon
entra
e stejn¥ velký
h defekt· v p°ípad¥ vzorkuze st°edu krystalu.M¥°ení dlouhý
h q s
an· je velmi dobré pro dopln¥ní nam¥°ený
h asymetri
ký
h RSM.Ze symetrie nam¥°ený
h map m·ºeme ur£it typ defektu a z q s
anu pak ur£it velikost akon
entra
i defekt·. Tento q s
an byl seskládán z n¥kolika krátký
h s
an· tak, aby
hom



KAPITOLA 6. DISKUZE 81dostali dobré rozli²ení v ²irokém rozsahu hodnot q p°i zkoumání závislosti log10(I) na
log10(q).Mapy nam¥°ené na vzor
í
h této série jsou jiné neº v p°ípad¥ p°ed
hozí
h dvou sérií,p°estoºe p·vodní desky m¥ly veli
e podobné parametry. Rozdílné bylo ale ºíhání. Bylo byzajímavé zjistit, jaký vliv má pouºití prvotního ºíhání na teplot¥ 1000 ◦C po dobu 15min,které má za úkol zajistit stejné vý
hozí rozloºení defekt· v deská
h z r·zný
h £ástí krystalu.V na²em p°ípad¥ vypadají m¥°ení z kon
e i za£átku krystalu veli
e podobn¥, 
hovánívzork· tedy pravd¥podobn¥ není ovlivn¥no teplotní historií desek. Slab²í difúzní rozptylbyl nam¥°en v p°ípad¥ desky ze st°ední £ásti krystalu, kde je podstatn¥ niº²í po£áte£níkon
entra
e intersti
iálního kyslíku.Tyto vzorky p°inesly °adu nový
h otázek a bylo by p°ínosné se podobnými vzorky dálezabývat. D·vodem pro jeji
h dal²í studium je moºnost zde ur£it velikost a kon
entra
idefekt·.6.4 ShrnutíMetoda HRXRD nám umoºnila studovat defekty v k°emíkový
h deská
h. Ukázalo se, ºeur£ení parametr· defekt· z difúzního rozptylu není jednodu
hou a rutinní záleºitostí.P°esto se nám poda°ilo defekty ve vzor
í
h identi�kovat, ur£it n¥které jeji
h parametrya tak p°isp¥t k lep²ímu porozum¥ní jeji
h 
hování v k°emíku.V kapitole 5 jsme ukázali výsledky m¥°ení na t°e
h sérií
h vzork· z k°emíkový
h desek.Parametry defekt· zde prezentované jsou ur£eny s 
hybou v °ádu posledního uvád¥néhodesetinného místa. V p°ed
hozí
h podkapitolá
h jsme shrnuli výsledky získané ze v²e
hvzork·, které jsme analyzovali. V tabul
e 6.1 jsou p°ehledn¥ zobrazeny záv¥ry analýzyRSM difúzního rozptylu od defekt· v k°emíkový
h deská
h. Ve £ty°e
h °ád
í
h tabulkyjsou informa
e o £ty°e
h type
h nam¥°ený
h map re
iprokého prostoru.Na nam¥°ený
h mapá
h bez difúzního rozptylu nalezneme pouze koherentní rozptyl,který se skládá ze svislého krystalového trun
ation rodu a ²ikmého streaku od analyzá-toru. Tento typ RSM jsme nam¥°ili na neºíhaný
h vzor
í
h, které tedy neobsahují defektyrozptylují
í rtg zá°ení.Druhým typem jsou mapy difúzního rozptylu m¥°ené na vzor
í
h, které byly ºíhány navysoké teplot¥ bez p°ed
hozího nuklea£ního ºíhání. Radiáln¥ symetri
ké rozloºení intenzitydifúzního rozptylu v okolí uzlu re
iproké m°íºe odpovídá kulovým defekt·m nedeformují
ímsvé okolí. V p°ípad¥ t¥
hto defekt· se nám dal²í parametry (velikost, kon
entra
i) ur£itnepoda°ilo.Podobný typ RSM, av²ak s asymetri
ky rozloºeným difúzním rozptylem, jsme nam¥°ilina vzor
í
h, které pro²ly dvoustup¬ovým nuklea£ním a vysokoteplotním ºíháním. V p°í-pad¥ v¥t²í intenzity difúzního rozptylu pro kladné hodnoty qx se jedná o intersti
iální typdefektu, v opa£ném p°ípad¥ o vakantní. Tento rozptyl je zp·soben difrak
í na krystalu ob-sahují
ím kulové defekty deformují
í m°íºku. V tomto p°ípad¥ m·ºeme ur£it sílu, velikosti kon
entra
i defekt·.



KAPITOLA 6. DISKUZE 82V p°ípad¥ posledního typu RSM je intenzita difúzního rozptylu soust°ed¥na do streak·ve sm¥re
h 〈111〉. Tento rozptyl, nam¥°ený na vzor
í
h vysokoteplotn¥ ºíhaný
h s nuklea
í,zp·sobují Frankovy vrstevné 
hyby, jeji
hº polom¥r jsme ur£ili z polo²í°ky streak·.Vlastnosti rozptylu Typi
ké ºíhání Typ defekt· Analýzapouze neºíhano ºádné defekty svislý trun
ation rodkoherentní rozptyl streak od analyzátoruodklon¥ný o difrak£ní úhelsymetri
ký vysokoteplotní kuli£ky nedeformují
í nelze ur£it parametry defekt·difúzní rozptyl bez nuklea
e okolí defektuasymetri
ký vysokoteplotní kuli£ky deformují
í ze znaménka asymetrie defektu typ �difúzní rozptyl s dvoustup¬ovou okolí defektu vakantní £i intersti
iálnínuklea
í sílu defektu z tvaru asymetrie mapykon
entra
i defekt· z odstupuHuangova a termálního rozptylustreaky vysokoteplotní Frankovy vrstevné ze sm¥ru streak· typ vrstevné 
hybys nuklea
í 
hyby z jeji
h polo²í°ky velikostTabulka 6.1: Typy nam¥°ený
h map a p°ehled jeji
h dal²í analýzy.
6.5 PerspektivaNevy°e²eným problémem je ur£ení velikosti a kon
entra
e kulový
h defekt· v p°ípad¥, ºenedeformují své okolí. Dále se nám nepoda°ilo zjistit kon
entra
i Frankový
h vrstevný
h
hyb, jeji
hº velikost jsme ur£ili z polo²í°ky streak·. V tomto p°ípad¥, kdy známe velikostdefekt·, se jako nad¥jné jeví vyuºít rozptyl na jád°e defektu místo Huangova rozptyluk normování v·£i termálnímu difúznímu rozptylu za ú£elem ur£ení kon
entra
e defekt·.V této prá
i je k analýze nam¥°ený
h dat vyuºit p°edpoklad, ºe v des
e se na
hází vºdydefekty jednoho druhu a jedné velikosti. P°ítomnost defekt· r·zný
h velikostí lze zapo£ítattak, ºe se ve výpo£te
h místo tvarové funk
e jednoho defektu Ω(r), která nabývá diskrét-ní
h hodnot 0 (vn¥ defektu) a 1 (uvnit° defektu), pouºije st°edovaná tvarová funk
e 〈Ω〉.K jejímu výpo£tu je nutné p°edpokládat ur£itou rozd¥lova
í funk
i velikosti defekt· (nap°.Gaussovo, exponen
iální, Gama rozd¥lení). Tvarová funk
e jiº tedy nebude s
hodovoufunk
í a okraje defektu nebudou ost°e ohrani£eny. Díky tomu nám zmizí ostrý p°e
hodmezi Huangovým rozptylem a rozptylem na jád°e defektu. Také se zm¥ní sm¥rni
e závis-losti log10(I) na log10(q) � nebude nabývat hodnot -1 a -3, ale podle typu rozd¥lova
ífunk
e a její
h parametr· bude men²í neº -1 pro Huang·v rozptyl, respektive v¥t²í neº -3pro rozptyl na jád°e defektu.My jsme tuto moºnost po£ítat s defekty r·zný
h velikostí nevyuºili. Hlavním d·vo-dem bylo, ºe sm¥rni
e na °ezu nam¥°enými mapami byly veli
e blízké hodnotám -1 £i



KAPITOLA 6. DISKUZE 83-3 a pouºitím defekt· r·zný
h velikostí by
hom pouze zavedli dal²í neznámé parametryde�nují
í rozd¥lení velikostí defekt·.Ke studiu defekt· v k°emíkový
h krystale
h pomo
í rtg difúzního rozptylu jsme v rám
itéto prá
e vyuºili pouze symetri
ké difrak
e. Nám¥tem pro dal²í prá
i m·ºe být studiumdifúzního rozptylu také v asymetri
ký
h difrak
í
h. Velký poten
iál pro dal²í výzkum sezdá být ve vzor
í
h, které pro²ly podobným tepelným zpra
ováním jako vzorky t°etí série.P°ínosné pro lep²í po
hopení 
elé problematiky by bylo studium vzniku a 
hování defekt·z mikroskopi
kého hlediska v£etn¥ studia jeji
h kinetiky.



Kapitola 7Záv¥rCílem této diserta£ní prá
e bylo ur£ení parametr· defekt· v k°emíkový
h deská
h pouºitímdifúzního rozptylu. V úvodu jsme se seznámili s k°emíkem a jeho p°ípravou. Zam¥°ili jsmese na defekty p°ítomné v krystalu k°emíku, nebo´ jeji
h studium pomo
í rentgenovéhodifúzního rozptylu je úkolem této prá
e. Kinemati
ká teorie rozptylu nám umoº¬uje vy-po£ítat re
iproké mapy rozloºení intenzity difraktované na defekte
h, jestliºe známe poleposunutí v jeji
h okolí. Pole posunutí jsme vypo£ítali pro bodové defekty (vakan
e a in-tersti
iály), shluky bodový
h defekt·, disloka£ní smy£ky a vrstevné 
hyby. Následn¥ jsmejiº byli s
hopni provést simula
e RSM. Jeji
h výsledky nám umoºnily srovnání s mapaminam¥°enými pomo
í rtg difrak
e s vysokým rozli²ením. Analýzou nam¥°ený
h map jsmeur£ili vlastosti defekt· p°ítomný
h ve vzor
í
h ze t°í sérií.Dal²í metody, které byly pouºity pro analýzu vzork· první série, byly selektivní leptánía infra£ervená spektroskopie. Srovnáním t¥
hto metod jsme do²li ke kvalitativní shod¥.Kvantitativn¥ bohuºel výsledky srovnat nelze, a proto jsme v p°ípad¥ dal²í
h dvou sériípouºili jiº jen metodu rentgenového difúzního rozptylu.T¥ºi²t¥m této prá
e je analýza nam¥°ený
h RSM rozloºení intenzity difraktované nakrystalu s defekty. Nam¥°ené mapy je moºné rozd¥lit na £ty°i typy. Kaºdému typu mapyjsme porovnáním se simula
emi p°i°adili dominantní defekt. RSM bez difúzního rozptyluodpovídá krystalu bez defekt·. Radiáln¥ symetri
ký difúzní rozptyl p°íslu²í kulovým defek-t·m, které nedeformují své okolí. V p°ípad¥, ºe kulové defekty okolní krystalovou m°íºkudeformují, je difúzní rozptyl asymetri
ký s vy²²í intezitou pro kladné qx v p°ípad¥ in-tersti
iální
h defekt·, v opa£ném p°ípad¥ se jedná o vakantní typ defekt·. Poslednímtypem je difúzní rozptyl soust°ed¥ný do streak· ve sm¥re
h 〈111〉 zp·sobený rozptylemna Frankový
h vrstevný
h 
hybá
h. Podle typu mapy jsme pak ur£ili dal²í parametry de-fekt·.Studium defekt· v krystalu pomo
í rentgenového difúzního rozptylu je perspektivnímetoda, která má své jisté místo v budou
nosti p°i studiu strukturní
h vlastností krysta-li
ký
h materiál·. Tato prá
e vyuºívá rentgenový difúzní rozptyl ke studiu defekt· v k°emí-kový
h deská
h. Je ukázkou rentgenové aplika
e, kterou je moºné provád¥t ve vlastní labo-rato°i bez nutnosti m¥°ení na syn
hrotronu. P°edstavené výsledky p°inesly °adu odpov¥dí,ale také otev°ely dal²í otázky a problémy, které bude t°eba je²t¥ vy°e²it.84
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