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схемы высокоразрешающей дифрактометрии методом картирования обратного пространства
(КОП). Описана процедура расчета спектрально-угловых аппаратных функций дифрактометра для
учета влияния зеркала, монохроматора, анализатора и щелей на распределение интенсивности
вблизи узла обратной решетки. На примере образца совершенного монокристалла Si (110) показано
хорошее совпадение расчетных и экспериментальных сечений КОП.
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ВВЕДЕНИЕ

Рентгеновская высокоразрешающая двух- и
трехкристальная дифрактометрия – широко ис-
пользуемые прецизионные методы определения
структурных параметров в упорядоченных и ква-
зиупорядоченных средах [1, 2]. Особый интерес
при таких исследованиях представляет картиро-
вание обратного пространства (КОП) – анализ
картины распределения суперпозиции интенсив-
ностей дифрагированного когерентного и неко-
герентного рассеяния вблизи узла обратной ре-
шетки. В частности, интенсивность некогерент-
ного (диффузного) рассеяния можно однозначно
связать с дефектной структурой кристаллическо-
го образца. Это позволяет получить важную ин-
формацию о наличии в образце статических то-
чечных и линейных дефектов кристаллической
решетки или определить несоответствие пара-
метров решеток при наличии двойников, вариа-
ции состава, а также разориентации и неупругой
релаксации тонких слоев в случае многослойных
кристаллических структур [3–5]. Так, в [6, 7] на
примере исследования структуры нарушенного
имплантированного слоя предложен подход и
описана процедура разделения вкладов когерент-
ной и некогерентной (диффузной) составляющих

рентгеновского рассеяния вблизи узла обратной
решетки (метод КОП).

При строгом анализе и количественной интер-
претации данных высокоразрешающей рентге-
новской дифрактометрии важное значение имеет
правильный учет аппаратной функции использо-
ванной рентгенооптической схемы [8–10]. Соот-
ветственно в случае теоретических КОП использу-
ются различные подходы для описания аппаратной
функции. Один из наиболее распространенных
подходов основан на представлении аппаратной
функции рентгеновского высокоразрешающего
дифрактометра в виде свертки аналитических
(и/или заданных в численной форме) функций,
характеризующих с различной степенью деталь-
ности элементы рентгенооптической схемы (ще-
ли, зеркала, детекторы), а также характеристики
падающего рентгеновского излучения, его спек-
трально-угловую неоднородность [11–13].

Другое направление по моделированию аппа-
ратной функции связано с трассировкой рентге-
новских лучей [14, 15]. Данный подход позволяет
наиболее полно учесть специфику различных оп-
тических систем, но требует привлечения значи-
тельных вычислительных мощностей. Наиболее
часто этот подход применяется для расчета и ана-
лиза оптических схем синхротронных станций.
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В настоящей работе представлено исследова-
ние аппаратной функции лабораторного трех-
кристального рентгеновского дифрактометра и
учет ее влияния на распределение интенсивности
вблизи узла обратной решетки.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

Исследуемый образец. В качестве модельного
образца использовалась пластина совершенного
монокристалла Si, применяемого в рентгенов-
ской дифрактометрии в качестве кристалла-мо-
нохроматора. Обработка поверхности пластины
проведена путем постадийной химико-механиче-
ской полировки. Ориентация пластины Si выве-
дена параллельно плоскостям (110), что позволи-
ло использовать в эксперименте симметричное
отражение 220 в геометрии Брэгга.

Независимо проводились измерения образцов
Si методом двухкристальной высокоразрешаю-
щей рентгеновской дифрактометрии в симмет-
ричной бездисперсионной (+n, –n)-схеме в гео-
метрии Брэгга с использованием установки ТРС-К
[16]. Получены кривые дифракционного отраже-
ния полушириной 3.2'', что соответствует расчет-
ному значению с точностью 3.5% (для σ-поляри-
зации). Описанным способом проводился анализ
серии образцов Si и был выбран образец для экс-
периментов методом КОП, наиболее близко со-
ответствующий теоретическим представлениям.

Метод регистрации карты обратного про-
странства. Эксперимент методом КОП прово-
дился на дифрактометре SmartLab Rigaku. Схема
эксперимента (рис. 1а) представляла собой трех-
кристальную (трехосевую) (+n, –m, +n)-схему
рентгеновской дифрактометрии. Источник излу-
чения (X) – трубка с вращающимся Cu-анодом
(размер фокуса 0.4 × 8.0 мм2). Излучение из труб-

ки попадало на зеркало Гебеля (CBO) – много-
слойную гетероструктуру на параболически изо-
гнутой подложке, превращающую расходящийся
пучок в квазимонохроматический, параллельный
с углом расходимости 0.05°. После зеркала пучок
проходил через щель SX и коллимировался дву-
кратным симметричным Ge (220) монохромато-
ром (M). Падающий на образец пучок ограничивал-
ся в плоскости дифракции щелью SM; в направле-
нии, перпендикулярном плоскости дифракции,
размер пучка составлял 5 мм. После образца уста-
навливался двукратный симметричный Ge (220)
анализатор (A). Интенсивность дифрагированно-
го излучения регистрировалась сцинтилляцион-
ным детектором (D), перед анализатором и детек-
тором устанавливались приемные щели SA и SD.

Дифрактометр оборудован гониометром, ра-
ботающим в схеме θ-θ. В процессе угловых ска-
нирований образец остается неподвижным. Из-
менение угла падения пучка на образец осуществ-
ляется путем наклона плеча гониометра (угловая
ось θs), на котором закреплены рентгеновская
трубка, зеркало Гебеля, монохроматор и щели,
формирующие падающий пучок. Изменение угла
детектирования осуществляется путем наклона
плеча детектора гониометра (угловая ось θd), на
котором закреплены приемные щели, анализатор
и детектор (рис. 1б).

Рассмотрим методику регистрации КОП.
В начальном положении, после настройки схемы
на угол Брэгга (θB) выбранного отражения образ-
ца, для симметричного отражения угол падения
пучка на образец θ = θs = θB, угол отражения –
2θ = θs + θd = 2θB, θs = θd = θB. Здесь и далее θ –
угол падения пучка на образец, задаваемый на-
клоном оси источника, 2θ – угол между осями ис-
точника и детектора. При отстройке угла падения
от θB на некий угол α направления лучей и соот-

Рис. 1. Метод регистрации карт обратного пространства (КОП): а – трехкристальная дифракционная схема: X – рент-
геновская трубка, CBO – зеркало Гебеля, SX – щель после зеркала, M – двукратный монохроматор, SM – щель перед
образцом, S – образец, А – двукратный анализатор, D – детектор, SA и SD – приемные щели анализатора и детектора
соответственно, θs и θd – оси гониометра, задающие угловое положение источника и детектора относительно поверх-
ности образца; б – движение осей гониометра для регистрации КОП: отстройка осей источника (θs) и детектора (θd)
от угла Брэгга (θB) образца (S) на угол α, так что θ = θB + α, 2θ = 2θB + 2α; согласованное (угол между ними остается
неизменным) сканирование источником и детектором относительно своего текущего положения в диапазоне углов
±β, так что θ = θB + α + β, 2θ = 2θB + 2α.
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ветственно положения источника и детектора из-
менятся таким образом, что θ = θB + α, 2θ = 2θB +
+ 2α (рис. 1б). Далее для текущего значения угла α
согласованным движением осей источника и де-
тектора проводится ω-сканирование по углу β
(изменение угла падения пучка на образец при
неизменном угле 2θ, так что θ = θB + α + β, 2θ =
= 2θB + 2α). Таким образом, регистрация КОП
реализуется серией последовательных сканиро-
ваний по углу β (ω-сканирование) для набора зна-
чений углов α (θ/2θ-сканирование) [2, 17].

АППАРАТНАЯ ФУНКЦИЯ

Аппаратная функция спектрального распределе-
ния рентгеновской трубки. В общем виде функ-
цию спектрального распределения для рентге-
новской трубки можно представить в виде супер-
позиции линий Kα1 и Kα2 в виде [18]:

(1)

где λ1 и λ2 длины волн линий Kα1 и Kα2,  =

=
Влияние щелей на аппаратную функцию углового

распределения. Расчет влияния размеров щелей на
аппаратную функцию углового распределения
пучка проводился для следующей схемы располо-
жения щелей дифрактометра: щель перед образ-

= +
− +

+ 
− + 

1
2 2

1 1

2
2 2

2 2

δλ2(λ)
3π (λ λ ) ( δλ )

δλ0.5 ,
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δλ δλ
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−× 43 10

цом, щель перед анализатором, щель перед детек-
тором. Так как при формировании параллельного
пучка излучение из рентгеновской трубки снача-
ла попадает на зеркало, то распределение интен-
сивности в пределах фокуса источника можно
считать постоянным и рассматривать источник в
виде прямоугольной функции, характеризуемой
шириной τ и определяемой размером щели после
зеркала. Величины вертикальных апертур щелей
перед образцом, анализатором и детектором зада-
ны как SM, SA и SD соответственно. Расстояния от
источника до щелей перед образцом, анализато-
ром и детектором – L1, L2 и L3 соответственно.
Проведем вдоль вертикальной проекции фокуса
источника ось ординат, а через середину апертур
щелей ось абсцисс (рис. 2а). Проведем разбие-
ние фокуса источника на массив точек, каждая
из которых задается координатой τi в пределах
[–τ/2, τ/2]. Луч, испускаемый этой точкой под
произвольным углом θj, пересекает плоскости
щелей SM, SA и SD в точках с вертикальными ко-
ординатами z1, z2 и z3.

Значения z1, z2 и z3 определяются из выражений

(2)

Если луч проходит в апертуру щелей, то его
вклад считается единичным, если вне апертуры
щелей – нулевым. Условием попадания луча в де-
тектор является его прохождение через апертуры
всех щелей:

= +1 1τ ,θ τ( ) tg θ ,i j i jz L

= +2 2τ ,θ τ( ) tg θ ,i j i jz L

= +3 3τ ,θ τ( )   tg θ .i j i jz L

Рис. 2. Аппаратная функция щелей: а – схема расположения щелей; б – расчетное угловое распределение пучка для
трехкристальной схемы. Размер фокуса источника τ = 0.4 мм. Размер щели перед образцом SM = 3 мм, расстояние от
источника до щели L1 = 160 мм, размер щелей перед анализатором и детектором SA = SD = 3 мм, L2 = 487 мм (рассто-
яние от источника до щели SA), L3 = 600 мм (расстояние от источника до щели SD).
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(3)

где z1, z2 и z3 определяются выражениями (2).
Таким образом, функцию углового распреде-

ления пучка  можно задать выражением

(4)

где  определяет условие прохождения лу-
чом щелей согласно (3).

На рис. 2б приведена рассчитанная по форму-
ле (4) методом численного интегрирования аппа-
ратная функция углового распределения.

МОДЕЛИРОВАНИЕ КАРТ ОБРАТНОГО 
ПРОСТРАНСТВА

Интенсивность карты рассеяния в трехкри-
стальной схеме (с двухкристальным монохромато-
ром и анализатором) определяется выражением

(5)

где α и β – отстройки от угла Брэгга образца при
θ/2θ- и ω-сканировании,  – аппаратная
функция спектрального распределения, опреде-
ляемая выражением (1),  – аппаратная
функция углового распределения (4), λ1 – длина
волны, соответствующая углу Брэгга, PM, PS, PA –
коэффициенты дифракционного отражения от
монохроматора, образца и анализатора,  –
углы Брэгга для монохроматора, образца и анали-
затора.

Расчет коэффициентов дифракционного отра-
жения. Угловую зависимость коэффициента ди-
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фракционного отражения для идеального полу-
бесконечного кристалла можно представить в виде

(6)

где γ0 и γh – направляющие косинусы, определяе-
мые как

(7)

где k0 и kh – волновые векторы падающей и ди-
фрагированной волн соответственно, n – нор-
маль к поверхности, C – поляризационный мно-
житель (С = 1 для σ-поляризации, С = cos 2θB для
π-поляризации), χ0, χh, χ-h – фурье-компоненты
поляризуемости кристалла для падающей и ди-
фрагированной волн,  – корень дисперсион-
ного уравнения для геометрии Брэгга, определяе-
мый выражением

(8)

Знак в выражении (8) выбирается так, чтобы мни-
мая часть  была положительной.

Численное интегрирование. Для численного
расчета двойного интеграла по переменным λ и
Δθ в формуле (5) применялся метод Симпсона
[19]. Диапазоны интегрирования определялись
аппаратными функциями спектрального и угло-
вого распределения. Шаг интегрирования по пе-
ременной λ составлял 1.5 × 10–5 нм, по перемен-
ной Δθ – 1".

Учет поляризации. Излучение рентгеновской
трубки предполагалось неполяризованным, при
расчете учитывалось наличие σ- и π-поляризо-
ванных компонент. Итоговая интенсивность
определялась выражением

(9)

где  и  – рассчитанные по формуле (1)
интенсивности карт рассеяния для σ- и π-поля-
ризаций.

РАСЧЕТ КОП И СРАВНЕНИЕ
С ЭКСПЕРИМЕНТОМ

На рис. 3 представлена расчетная и экспери-
ментальная КОП для случая: линия CuKα1 (λ =
= 0.154056 нм), двухкристальный монохроматор и
анализатор – материал Ge, отражение 220, обра-
зец – материал Si, отражение 220.

Рассчитанная КОП с учетом спектрально-уг-
ловых аппаратных функций дифрактометра пред-
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ставлена на рис. 3а. Значения фурье-компонент
поляризуемости для Ge (220) и Si (220) взяты из
[20]. При расчете шаг по оси α составлял 7.2'', шаг
по оси β – 1.44''. Цифрами 1, 2, 3 отмечены поло-
сы отражений анализатора, образца и монохро-
матора соответственно. Полоса 1 возникает
вследствие наличия на анализаторе угловой рас-
ходимости в плоскости дифракции падающего на
анализатор пучка. Полосы 2 и 3 появляются в ре-
зультате спектральной расходимости падающего
на образец и монохроматор пучка, а продольное
сечение полосы 2 представляет собой кривую ди-
фракционного отражения образца. На рис. 3б
представлена экспериментальная КОП. В экспе-
рименте шаг по оси α составлял 7.2'', шаг по оси
β – 1.44''.

Проведено сравнение экспериментальных и
расчетных сечений карты рассеяния в трехкри-
стальной схеме вдоль линий анализатора (рис. 4a),
монохроматора (рис. 4б) и главного пика (рис. 4в).
Экспериментальные данные нормировались на
значение интенсивности пучка, измеренное без
монохроматора, анализатора и образца при детек-
торе, выставленном на прямой пучок. Уровень
шума определялся как усредненное значение нор-
мированной экспериментальной интенсивности
вдали от линий анализатора, монохроматора и
главного пика и составлял 2.7 × 10–8.

При наложении кривых экспериментальные
данные сдвинуты по угловой шкале на одну угло-
вую секунду. Экспериментальное и расчетное сече-
ния главного пика показывают хорошее согласие.
Наблюдается несовпадение характера убывания
интенсивности между расчетными и эксперимен-
тальными сечениями вдоль линий анализатора и
монохроматора, что, по мнению авторов, может
быть обусловлено влиянием диффузного рассея-

ния. Так как интенсивность на хвостах главного
пика на несколько порядков превышает интен-
сивность для псевдопиков анализатора и моно-
хроматора, то диффузное рассеяние не оказывает
на линию главного пика заметного влияния.

Для определения закона убывания интенсив-
ности на хвостах сечений КОП проведена ап-
проксимация хвостов сечений степенной функ-
цией вида

(10)

где G – амплитуда,  – угол вдоль сечения, m –
показатель степени.

Поиск параметров степенной функции (G, m)
для наилучшего описания хвоста сечения КОП
проводился путем поиска минимума функциона-
ла, описывающего расхождения между хвостом
сечения и степенной функцией.

Для расчетных хвостов сечения КОП:

(11)

где n – число точек на хвосте сечения,  –
расчетные значения сечений,  – значения
степенной функции.

Для экспериментальных хвостов сечения КОП:

(12)

где  – экспериментальные значения сече-

ний,  – погрешности экспериментальных
значений сечений.
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Рис. 3. Расчетная (а) и экспериментальная (б) КОП для образца Si вблизи узла обратной решетки 220. Построение по-
казано в угловых отстройках β, α от точного брэгговского положения; 1 и 3 – полосы псевдопиков анализатора и мо-
нохроматора соответственно, 2 – полоса главного пика.
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Минимизация выражений (11, 12) проводилась
в математической среде MATLAB. Использова-
лась встроенная функция “lsqnonlin matlab” (ми-
нимизации нелинейным методом наименьших
квадратов) со следующими параметрами: метод

минимизации – градиентный спуск, расчет мат-
рицы Якоби – численный. Задавались следую-
щие критерии остановки алгоритма минимиза-
ции: достижение максимального числа итераций
1000, уменьшение шага изменения градиента ни-
же значения 10–30.

На рис. 5 приведено наложение хвостов экспе-
риментальных и расчетных сечений КОП и сте-
пенной функции. Для расчетных сечений КОП
получены следующие значения χ2, амплитуды и
показателя степени: сечение вдоль линии анали-
затора χ2 = 10–21, G = 1.42, m = 4.01; сечение вдоль
линии монохроматора χ2 = 10–20, G = 1.3, m = 3.96;
сечение вдоль линии главного пика χ2 = 10–16, G =
= 0.18, m = 2.12. Интенсивность на хвосте сечения
КОП вдоль линии анализатора (рис. 5а, слева) и
монохроматора (рис. 5б, слева) убывает как чет-
вертая степень угла, что соответствует заложен-
ным в расчете условиям дифракции на двухкри-
стальном монохроматоре и анализаторе. Интен-
сивность на хвосте сечения КОП вдоль линии
главного пика (рис 5в, слева) убывает как вторая
степень угла, что соответствует кривой качания
от идеального кристалла.

Для экспериментальных сечений КОП полу-
чены следующие значения χ2, G, m: сечение вдоль
линии анализатора χ2 = 1.04, G = 0.03, m = 2.7
(рис. 5а, справа); сечение вдоль линии монохро-
матора χ2 = 1.4, G = 2 × 10–4, m = 1.75 (рис. 5б,
справа); сечение вдоль линии главного пика χ2 =
= 2.3, G = 0.05, m = 1.88 (рис. 5в, справа).

ВЫВОДЫ

Проведены экспериментальные и теоретиче-
ские исследования трехкристальной схемы высо-
коразрешающей дифрактометрии методом КОП.
Проведен анализ влияния спектрально-угловых
аппаратных функций рентгеновской трубки и
щелей на распределение интенсивности. Для
описания аппаратной функции применен подход
на основе сочетания аналитических (1) и задан-
ных в численной форме функций (4).

Проведено сравнение экспериментальных и
расчетных сечений КОП. Получено хорошее сов-
падение данных в области главного пика. Разли-
чие на хвостах сечений псевдопиков анализатора
и монохроматора может быть обусловлено влия-
нием диффузного рассеяния. Дальнейшие иссле-
дования и учет вклада диффузного рассеяния
позволят разработать более детальный подход для
количественного анализа КОП.

Проведенные исследования будут способство-
вать развитию метода трехкристальной рентге-
новской дифракции в части количественного
анализа дефектной структуры кристаллов.

Рис. 4. Сечения КОП для образца Si вблизи узла об-
ратной решетки 220: линии анализатора (а), монохро-
матора (б) и главного пика (в). Точки – эксперимент,
сплошные кривые – расчет. Горизонтальными пунк-
тирными прямыми отмечен уровень шума.
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