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Методами рентгеновской диагностики исследованы кристаллы кремния, подвергнутые воздей-
ствию высокоинтенсивных фемтосекундных лазерных импульсов ближнего инфракрасного диапа-
зона. Показано, что при воздействии мощным лазерным излучением с энергией импульса 0.79 мДж
на поверхности кремния Si-I образуется поликристаллическая метастабильная фаза Si-III.
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ВВЕДЕНИЕ
Процессы, происходящие в твердом теле под

воздействием ультракороткого лазерного излуче-
ния, вызывают большой интерес в физическом
материаловедении и являются важной областью
физики конденсированного состояния.

Применение интенсивного лазерного излуче-
ния ультракороткой длительности для формиро-
вания определенных профилей распределения
как примесей, так и базовых элементов полупро-
водниковой матрицы показано в [1]. Использова-
ние фемтосекундного лазерного излучения поз-
волило модифицировать поверхность и повысить
ее твердость за счет создания неравновесных
условий рекристаллизации с образованием мета-
стабильных нанокристаллических фаз [2].

В результате воздействия высокоинтенсивно-
го фемтосекундного лазерного излучения в веще-
стве, в частности в кремнии, генрируются ударные
волны, которые могут инициировать фазовые
превращения с образованием метастабильных
фаз [3]. Однако механизм их формирования до
сих пор мало изучен. Как правило, такие струк-
турные превращения наблюдались при приложе-
нии высокого давления в алмазных наковальнях
[4–6], в [7] была прослежена структурная дина-
мика фазовых переходов в кремнии. В [8] пред-
ставлены результаты наблюдения фазовых пре-
вращений в результате импульсной ударной бом-
бардировки поверхности кристаллов кремния
через медную пластину пневмоснарядами диа-
метром 30 мм. Отметим, что в [9] методами элек-

тронной микроскопии и спектроскопии комби-
национного рассеяния света было показано обра-
зование в Si (пр. гр. ) полиморфных
кристаллических структур при воздействии фем-
тосекундным лазерым излучением, а в [10] описа-
ны параметры лазерного воздействия, необходи-
мые для возникновения ряда фазовых переходов
в кремнии.

Цель настоящей работы – обнаружение струк-
турных изменений в кремнии под воздействием
фемтосекундного лазерного импульса с исполь-
зованием метода высокоразрешающей рентге-
новской дифрактометрии.

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ
Приведены результаты исследования двух об-

разцов Si-I (111) (пр. гр. ), облученных уль-
тракороткими лазерными импульсами ИК-диа-
пазона с центральной длиной волны λ = 1240 нм,
длительностью каждого импульса ~100 фс.
Диаметр перетяжки лазерного пучка составлял
~10 мкм. Облучение поверхности проводилось
при нормальном падении излучения на кристалл.
Энергия воздействующих лазерных импульсов
для образца 1 составляла 790 мкДж, что с учетом
фемтосекундной длительности импульса создает
условия для инициирования фазовых переходов
[10]. Образец 2 был облучен при использовании
энергии лазерных импульсов 16 мкДж, что заведомо
меньше требуемого значения энергии импульса
для создания порогового значения давления.

3Fd m

3Fd m

УДК 548.526

РЕАЛЬНАЯ СТРУКТУРА 
КРИСТАЛЛОВ



878

КРИСТАЛЛОГРАФИЯ  том 66  № 6  2021

ПАШАЕВ и др.

Образцы были исследованы методом высоко-
разрешающей рентгеновской дифрактометрии
(HRXRD) с использованием синхротронного из-
лучения (СИ) (E = 12 кэВ) на станции “Фаза”
Курчатовского источника синхротронного излу-
чения “КИСИ-Курчатов” в фокусирующей моде
с применением фокусирующих зеркал и изгибного
монохроматора Si(111) как в режиме θ–2θ-скани-
рования, так и при сканировании детектором при
скользящем угле падения (2°) излучения (GI XRD).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Кривые дифракционного отражения (КДО)

показали хорошее кристаллическое качество не-
облученной части исследуемых образцов крем-
ния и отсутствие в них дополнительных включе-
ний.

Измеренные КДО от облученной области обо-
их исследованных образцов в режиме θ–2θ-ска-
нировании в угловом диапазоне между пиками
Si(111) и Si(333) представлены на рис. 1, а на рис. 2
показаны результаты сканирования детектором
при скользящем угле падения СИ.

На КДО образца 1 (рис. 1) видно, что дифрак-
ционный пик при qz ∼ 4 Å–1 соответствует отраже-
нию Si-I (222). Кроме того, на КДО от образца 1
присутствуют несколько дополнительных ди-
фракционных пиков (указаны стрелками) при
qz ∼ 3.3 и qz ∼ 3.85 Å–1, отсутствующих на кривой
от образца 2. Отметим, что наличие этих пиков не

зависит от азимутального положения исследуемо-
го образца, что в первую очередь свидетельствует
об их поликристаллическом происхождении. При
этом данным волновым векторам не соответству-
ют узлы обратной решетки Si-I, следовательно,
они могут быть идентифицированы как отражения
(222) и (400) поликристаллической метастабиль-
ной фазы Si-III (пр. гр. ). По формуле Шеррера
[11] можно оценить средние размеры кристаллитов
фазы Si-III, приблизительно равные 98 ± 15 нм.

Аналогичные результаты были получены при
сканировании детектором в условиях скользяще-
го падения СИ (рис. 2). На полученных кривых
для образца 1 также наблюдаются дифракцион-
ные пики при qz ∼ 3.3 и qz ∼ 3.85 Å–1. При скани-
ровании детектором удалось зафиксировать пик
при qz ∼ 4.65 Å–1, который соответствует отраже-
нию (224) той же метастабильной фазы Si-III. Его
наличие не зависит от азимутального положения,
что подтверждает поликристаллический характер
образовавшейся фазы Si-III.

Отметим, что никаких дополнительных ди-
фракционных пиков на КДО, а следовательно,
структурных фаз, отличных от Si-I, для образца 2
не наблюдается в обеих геометриях эксперимента.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Методами рентгеновской диагностики пока-

зано образование метастабильной фазы Si-III
(пр. гр. ) под действием ударных волн, возни-

3Ia
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Рис. 1. КДО от исследуемых образцов. Верхняя кри-
вая соответствует образцу 1, нижняя – образцу 2. До-
полнительные пики при qz ≈ 3.3 и qz ≈ 3.85 Å–1 изоб-
ражены на вставках.
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Рис. 2. КДО в скользящем падении. Верхняя кривая
соответствует образцу 1, нижняя – образцу 2. Стрел-
ками указаны пики от метастабильных фаз кремния.
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кающих в Si-I при облучении фемтосекундным
лазерным импульсом с энергией 790 мкДж. В то
время как для образца, облученного фемтосе-
кундным импульсом с энергией 16 мкДж, образо-
вания дополнительных фаз не наблюдалось. Ве-
роятно, условия облучения образца 2 недостаточ-
ны для образования метастабильных фаз в
кремнии.

Возможность управления фазовым составом
твердого тела с помощью фемтосекундного ла-
зерного излучения может найти широкое приме-
нение в аддитивных технологиях.

Работа выполнена при частичной финансовой
поддержке Российского фонда фундаментальных
исследований (гранты № 18-02-40018, 21-32-70021).

СПИСОК ЛИТЕРАТУРЫ

1. Lombardo S.F., Boninelli S., Cristiano F. et al. // Mater.
Sci. Semicond. Proc. 2017. V. 62. P. 80. 
https://doi.org/10.1016/j.mssp.2016.10.047

2. Mahanty S., Gouthama // Mater. Chem. Phys. 2016.
V. 173. P. 192. 
https://doi.org/10.1016/j.matchemphys.2016.02.001

3. Potemkin F.V., Mareev E.I., Podshivalov A.A. et al. //
New J. Phys. 2015. V. 17. P. 053010. 
https://doi.org/10.1088/1367-2630/17/5/053010

4. Kasper J.S., Richards S.M. // Acta Cryst. 1964. V. 17.
P. 752. 
https://doi.org/10.1107/S0365110X64001840

5. Hanfland M., Schwarz U., Syassen K. et al. // Phys. Rev.
Lett. 1999. V. 82 (6). P. 1197. 
https://doi.org/10.1103/PhysRevLett.82.1197

6. McMahon M.I., Nelmes R.J. // Phys. Rev. B. 1993.
V. 47. P. 8337. 
https://doi.org/10.1103/PhysRevB.47.8337

7. Christensen N.E., Novikov D.L., Methfessel M. // Solid
State Commun. 1999. V. 110. P. 615. 
https://doi.org/10.1016/S0038-1098(99)00120-9

8. Kishimura H., Matsumoto H. // J. Appl. Phys. 2008.
V. 103. P. 023505. 
https://doi.org/10.1063/1.2830805

9. Smith M.J., Lin Yu-Ting, Sher Meng-Ju et al. // J. Appl.
Phys. 2011. V. 110. P. 5. 
https://doi.org/10.1063/1.3633528

10. Mareev E.I., Rumiantsev B.V., Potemkin F.V. // JETP
Lett. 2020. V. 112. P. 739–744. 
https://doi.org/10.1134/S0021364020230095

11. Patterson A. // Phys. Rev. 1939. V. 56. P. 978. 
https://doi.org/10.1103/PhysRev.56.978



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /All
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (Adobe RGB \0501998\051)
  /CalCMYKProfile (Photoshop 5 Default CMYK)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Warning
  /CompatibilityLevel 1.3
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /LeaveColorUnchanged
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize false
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness false
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages false
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterColorImages false
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages false
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /FlateEncode
  /AutoFilterGrayImages false
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages false
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<

  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /BleedOffset [
        14.173230
        14.173230
        14.173230
        14.173230
      ]
      /ConvertColors /NoConversion
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /NA
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /ClipComplexRegions true
        /ConvertStrokesToOutlines false
        /ConvertTextToOutlines false
        /GradientResolution 300
        /LineArtTextResolution 1200
        /PresetName ([High Resolution])
        /PresetSelector /HighResolution
        /RasterVectorBalance 1
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MarksOffset 14.173230
      /MarksWeight 0.250000
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /NA
      /PageMarksFile /RomanDefault
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /LeaveUntagged
      /UseDocumentBleed false
    >>
    <<
      /AllowImageBreaks true
      /AllowTableBreaks true
      /ExpandPage false
      /HonorBaseURL true
      /HonorRolloverEffect false
      /IgnoreHTMLPageBreaks false
      /IncludeHeaderFooter false
      /MarginOffset [
        0
        0
        0
        0
      ]
      /MetadataAuthor ()
      /MetadataKeywords ()
      /MetadataSubject ()
      /MetadataTitle ()
      /MetricPageSize [
        0
        0
      ]
      /MetricUnit /inch
      /MobileCompatible 0
      /Namespace [
        (Adobe)
        (GoLive)
        (8.0)
      ]
      /OpenZoomToHTMLFontSize false
      /PageOrientation /Portrait
      /RemoveBackground false
      /ShrinkContent true
      /TreatColorsAs /MainMonitorColors
      /UseEmbeddedProfiles false
      /UseHTMLTitleAsMetadata true
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [595.000 842.000]
>> setpagedevice


