
ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ, 2020, № 11, с. 3–11

3

МЕТОДЫ ДВУХКРИСТАЛЬНОЙ РЕНТГЕНОВСКОЙ ДИФРАКТОМЕТРИИ 
И ТОПОГРАФИИ В АНАЛИЗЕ РЕАЛЬНОЙ СТРУКТУРЫ КРИСТАЛЛОВ

© 2020 г.   Д. А. Романовa, b, *, a, А. Э. Волошинa,
В. Г. Косушкинb, А. П. Большаковc, В. Г. Ральченкоc

aИнститут кристаллографии им. А.В. Шубникова
ФНИЦ “Кристаллография и фотоника” РАН, Москва, 119333 Россия

bМосковский государственный технический университет имени Н.Э. Баумана,
Калужский филиал, Калуга, 248000 Россия

cИнститут общей физики им. А.М. Прохорова РАН, Москва, 119991 Россия
*e-mail: oxly13@mail.ru

Поступила в редакцию 19.03.2020 г.
После доработки 07.04.2020 г.

Принята к публикации 10.04.2020 г.

На примере исследования объемных кристаллов и пленок алмаза, полученных методами высокой
температуры, высокого давления и осаждения из газовой фазы соответственно, продемонстрирова-
на высокая эффективность применения методов двухкристальной рентгеновской дифрактометрии
и топографии для характеризации кристаллов при совершенствовании технологии их выращива-
ния. Описаны методики и приведены схемы изучения реальной структуры кристаллов, определе-
ния состава, периода кристаллической решетки, особенностей деформации и толщины тонких пле-
нок. Выявлены основные дефекты структуры (дислокации, дефекты упаковки, включения второй
фазы и другие) возникающие в синтетических кристаллах алмаза в процессе их получения.
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ВВЕДЕНИЕ
Кристаллы – основа многочисленных прибо-

ров и устройств современной техники. Все реаль-
ные кристаллы содержат разнообразные несовер-
шенства структуры, приводящие к нарушению
трехмерной периодичности их строения. По-
скольку многие параметры кристаллов являются
“структурно-чувствительными”, дефекты силь-
но, иногда кардинально, изменяют свойства кри-
сталлов и оказывают непосредственное, как пра-
вило, негативное влияние на эксплуатационные
характеристики приборов, изготовленных на их
основе. Поэтому знание реальной структуры не-
обходимо как для объяснения поведения кри-
сталлов, так и для контроля качества и модифика-
ции технологии их выращивания.

Среди методов, используемых для изучения и
контроля реальной структуры кристаллов, особое
место занимают рентгеноструктурные методы, в
которых информацию о строении кристаллов по-
лучают из анализа интенсивности и простран-
ственного распределения рассеянного излуче-
ния. Благодаря достаточно большой глубине про-

никновения рентгеновских лучей и чрезвычайно
высокой чувствительности к малым (до 10–8 и ме-
нее) деформациям кристаллической решетки,
рентгенодифракционные методы позволяют про-
водить неразрушающий контроль структурного
состояния материала, что особенно важно при
производстве дорогостоящих кристаллов и раз-
личных структур. Детальный анализ современно-
го состояния рентгенодифракционных методов
исследования – рентгеновской топографии и ди-
фрактометрии высокого разрешения, их аппара-
турного оформления, теории рассеяния рентге-
новского излучения и различных подходов к
математическому моделированию кривых ди-
фракционного отражения и контраста топогра-
фического изображения дефектов – можно найти
в ряде оригинальных работ и обзоров [1–5].

В настоящей работе обсуждаются вопросы,
связанные с применением методов двухкристаль-
ной рентгеновской дифрактометрии и топогра-
фии, для получения информации о реальной
структуре кристаллов и эпитаксиальных структур
при совершенствовании технологии их производ-
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ства. Они нашли широкое распространение в ла-
бораторной практике как наиболее доступные и
относительно простые в аппаратурном оформле-
нии. Возможности этих методов анализируются
на примере исследования, главным образом, мо-
нокристаллов и эпитаксиальных пленок синтети-
ческого алмаза.

ОБЪЕКТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

Монокристаллы синтетического алмаза благо-
даря уникальным свойствам – высокой твердости,
химической и радиационной стойкости, малому
коэффициенту теплового расширения и высокой
теплопроводности (особенно изотопически мо-
дифицированных кристаллов) [6] – находят все
более широкое применение в различных областях
науки и техники. Технологические применения
алмаза расширяются не только в традиционных
областях, связанных с изготовлением обрабаты-
вающих инструментов, но и в высокотехнологич-
ных приложениях, таких как создание электронных
приборов, детекторов излучений, рентгеноопти-
ческих элементов для синхротронных источни-
ков с исключительно высокими потоками излу-
чения [7, 8]. Особенно многообещающими явля-
ются кристаллы, получаемые методом осаждения
из газовой фазы (chemical vapor deposition – CVD)
[9, 10], так как этот ростовой процесс позволяет
получать не только наиболее чистые кристаллы,
но и прецизионно управлять содержанием при-
меси, что особенно важно в электронных и неко-
торых оптических применениях. Алмаз, как и лю-
бой углерод природного состава (natС), имеет два
стабильных изотопа – 98.93% 12С и 1.07% 13С. Це-
ленаправленное изменение изотопного состава
позволяет улучшать уникальные свойства этого
материала, включая твердость и теплопровод-
ность [11, 12].

Для иллюстрации возможностей методов
двухкристальной рентгеновской дифрактомет-
рии и топографии при совершенствовании техно-
логии роста кристаллов в работе использованы
монокристаллические подложки и пленки алма-
за, выращенные методом осаждения из газовой
фазы (CVD-пленки) в специализированном ре-
акторе ARDIS-100 в плазме СВЧ-разряда (частота
2.45 ГГц) в смесях метан–водород при температу-
ре T ∼ 950°С [10]. В качестве подложек для оса-
ждения CVD-слоев использовали пластины ори-
ентации {001} размером ∼5 × 5 мм, изготовленные
из монокристаллов алмаза типа Ib, выращивае-
мых в аппаратах высокого давления (метод HPHT –
high pressure, high temperature). Использованы
также подложки размером 3 × 3 мм, изготовлен-
ные из монокристалла алмаза типа IIb, легиро-
ванного бором до концентрации CB ∼ 1.8 × 1019 см–3,
выращенного по методике [13]. Синтез изотопи-

чески модифицированных пленок алмаза 13С был
проведен с использованием обогащенного изото-
пом 13С до 99.96% метана (13CH4).

Некоторые аспекты применения двухкристаль-
ной рентгеновской дифрактометрии и топографии
проиллюстрированы на примере исследования
эпитаксиальных структур Y3Fe5O12/Gd3Ga5O12(111),
полученных методом жидкофазной эпитаксии из
оксидного раствора-расплава, и гомоэпитакси-
альных структур Ge(B)/Ge, полученных газо-
транспортным методом в хлоридной системе при
температуре T ∼ 930°C.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Двухкристальная рентгеновская дифрактометрия

Угловая ширина брэгговских отражений в од-
нокристальных дифракционных экспериментах
лимитируется, главным образом, угловой расхо-
димостью падающего пучка. Для уменьшения
расходимости пучка используют двухкристаль-
ную схему, которая является базовой при прове-
дении дифракционных исследований высокого
разрешения. На рис. 1 представлена рентгено-
оптическая схема одного из вариантов двухкри-
стального дифрактометра в параллельной (от-
носительно отражающих плоскостей) бездис-
персионной (n, –n) установке кристаллов. При
дифрактометрических и топографических иссле-
дованиях использовали CuKα1-излучение (широ-
кий пучок) и одинарную щель шириной ~0.5 см.
Измерения с двойной щелью [14] позволяют
определять радиус кривизны пластин с чувстви-
тельностью до R ∼ 500 м. Изображение фиксиро-
вали на фотопластинках для ядерных исследова-
ний типа МР-10. Однокристальные рентгеното-
пографические исследования в геометрии Лауэ

Рис. 1. Рентгенооптическая схема двухкристального
рентгеновского дифрактометра в режиме определе-
ния радиуса кривизны пластин: F – источник излуче-
ния; М – кристалл-монохроматор; S – щель; C – ис-
следуемый кристалл; D – детектор излучения.
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(на просвет) для выявления особенностей рас-
пределения дефектов в объеме кристаллов прово-
дили методом Ланга с использованием MoKα1-из-
лучения.

При условии изготовления кристаллов моно-
хроматора и образца из одного и того же материа-
ла, строгой параллельности кристаллов, исполь-
зования идентичных отражений все лучи, удовле-
творяющие условию Брэгга 2dsinθ = nλ для
первого кристалла, будут удовлетворять брэггов-
ским условиям и для образца (здесь d – межплос-
костное расстояние, θ – угол Брэгга, λ – длина
волны излучения, n – порядок отражения). Так
как угловая область брэгговского отражения
очень узкая (порядка одной угловой секунды),
незначительное угловое смещение образца выво-
дит его из отражающего положения. Деформации
кристаллической решетки, вызывающие ее эф-
фективную разориентацию, приведут к ушире-
нию кривой качания, которая служит своего рода
паспортом исследуемого кристалла, а степень от-
клонения параметров экспериментальных кри-
вых (высоты и полуширины пика) от расчетных
теоретических значений характеризует уровень
его структурного совершенства.

Высокая твердость алмаза затрудняет изготов-
ление из этого материала прецизионно ориенти-
рованных сильно асимметричных кристаллов-
монохроматоров. В этой связи в настоящей рабо-
те для расширения пучка и формирования почти
плоской волны использовали сильно асиммет-
ричное отражение 511 от монохроматора из высо-
косовершенного бездислокационного германия
(угол Брэгга θ ∼ 45.07°, фактор асимметрии отра-
жения b ∼ 0.01, расходимость пучка после моно-
хроматора составляет ∼0.5″). Для исследования
кристаллов алмаза было выбрано отражение 113,
хорошо согласующееся по брэгговскому углу θ ∼
∼ 45.75° с отражением от монохроматора.

Анализ кривых качания позволяет определить
структурное совершенство подложки и пленки по
полуширине кривых качания, несоответствие
Δd/d межплоскостных расстояний в кристалличе-
ских решетках подложки и пленки, а также их
взаимную разориентацию Δϕ по угловым рассто-
яниям ΔωA и ΔωB между пиками, полученными с
использованием двух геометрических схем ди-
фракции, отличающихся поворотом образца на 180°
вокруг нормали к поверхности [3, 15]:

(1)

(2)
Также можно определить толщину эпитаксиаль-
ной пленки t из соотношения интегральных ин-
тенсивностей отражений от подложки и пленки
или по периоду δ осцилляции интенсивности
(Pendellösung) [3, 15], когерентность сопряжения
решеток из данных об эффективном несоответ-

– 2t ,( ) gA Bd dΔ = Δω + Δω θ

– ) .( 2A BΔϕ = Δω Δω

ствии при исследовании различных асимметрич-
ных отражений [15], кривизну пластины и, соот-
ветственно, уровень упругих напряжений в систе-
ме по разделению дифракционных пиков при
использовании специальных двулучевых схем [14],
толщину пленки, изменение состава по толщине
и структуру межфазной границы при обработке
кривой качания с использованием методов мате-
матического моделирования [3].

На рис. 2 представлены кривые качания, полу-
ченные в двух геометрических схемах дифракции
от изотопически модифицированной эпитакси-
альной пленки 13С, выращенной на подложке ал-
маза природного изотопического состава группы Ib:
CVD13C/HPHTnatС Ib, толщина пленки ~2 мкм.
Обработка полученных кривых с использованием
уравнений (1), (2) и известных соотношений [15]

(3)

где (Δd/d)⊥ – изменение межплоскостных рассто-
яний перпендикулярно поверхности пленки, ϕ –
угол выхода отражающих плоскостей к поверхно-
сти образца, и

(4)

2( ) cos ,d d d d ⊥Δ = Δ ϕ

relax( ) ( ,)а а d d ⊥Δ = γ Δ

Рис. 2. Кривые качания, полученные в двух геометри-
ческих схемах дифракции от изотопически модифи-
цированной эпитаксиальной пленки 13С, выращен-
ной на подложке алмаза природного изотопического
состава группы Ib: CVD13C/HPHTnatС; толщина
пленки ~2 мкм, ориентация подложки (001). CuKα1-
излучение, отражение 113.
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где γ – корректировочный фактор, учитывающий
деформацию пленки, дала величину несоответ-
ствия периодов кристаллических решеток под-
ложки и пленки (Δа/а)relax ∼ –1.2 × 10–4 [16]. Она
характеризует в данном случае относительное из-
менение периода кристаллической решетки ал-
маза естественного изотопического состава
98.93% 12С и 1.07% 13С (подложка) при изменении
концентрации изотопа 13С до уровня 99.96%
(пленка). Эта величина удовлетворительно согла-
суется c результатами прецизионного измерения
периода кристаллической решетки, полученны-
ми при исследовании изотопически модифици-
рованных HPHT-кристаллов алмаза гуппы IIa с
низким содержанием азота, (Δа/а) ∼ –1.5 × 10–4

во всем диапазоне изменения изотопического со-
става от 12С до 13С [17].

Отметим, что задача определения несоответ-
ствия периодов кристаллических решеток под-
ложки и пленки (и, соответственно, состава
пленки [15]) может быть решена с использовани-
ем лишь одной геометрической схемы дифрак-
ции: либо ωА с углом падения излучения на обра-
зец ωА = θ + ϕ, либо ωB с углом падения ωB = θ – ϕ.
Из уравнений (1)–(4) следует, что:

(5)

(6)

Выражения (5) и (6) позволяют рассчитать
(Δd/d)⊥ и, соответственно, величину несоответ-
ствия (Δа/а)relax, используя лишь одну из схем ди-
фракции, что упрощает решение задачи. При
ΔωA = 12.3″ и γ = 0.81 [16] получаем (Δа/а)relax ∼
∼ ‒1.1 × 10–4. Для ΔωB = 38.4″ имеем (Δа/а)relax ∼
∼ ‒1.2 × 10–4. Разброс лежит в пределах ошибки
измерения [16].

Использование рентгеноструктурных методов
исследования позволяет в отдельных случаях по-
лучать детальную информацию о таких важней-
ших параметрах, как величина несоответствия,
уровень упругой деформации и скачки пластиче-
ской деформации на границах раздела фаз даже в
многослойных гетероструктурах [18]. Релаксаци-
онные процессы могут оказывать существенное
влияние на дополнительную генерацию дислока-
ций и ухудшение структурных параметров CVD-
пленок алмаза, особенно при выращивании тол-
стых пленок [16]. Поэтому определение толщины
эпитаксиальных пленок является одной из важ-
ных задач дифракционного анализа. Очень эф-
фективный способ определения толщины пленок
основан на анализе осцилляций интенсивности
на кривых качания. В геометрии на отражение
толщина пленки связана с периодом осцилляции
интенсивности δ соотношением [3]:

(7)

2–( ) tg cos – sin cos ,( )A d d ⊥Δω = Δ θ ϕ ϕ ϕ

2– tg cos sin cos( ).) (B d d ⊥Δω = Δ θ ϕ + ϕ ϕ

sin( ) sin 2 ,t = λ θ ± ϕ δ θ

где λ – длина волны; θ – угол Брэгга; ϕ – угол
между отражающей плоскостью и поверхностью
пленки; δ – период осцилляции интенсивности.
Знак “+” относится к скользящему падению (гео-
метрическая схема дифракции ωB), знак “−”
к скользящему отражению (схема ωA). Преиму-
ществом этого метода является отсутствие в урав-
нении (7) характеристик материала, кроме угла
Брэгга и геометрии дифракции.

Согласно уравнению (7) периоды осцилляции
интенсивности на кривых качания эпитаксиаль-
ных структур алмаза с пленкой толщиной t = 2 мкм
(рис. 2) должны составить δ ∼ 5.6″ для геометри-
ческой схемы дифракции ωA, и δ ∼ 15″ для ωB-схемы.
Однако явно выраженных осцилляций толщины
с такими периодами на кривых качания не на-
блюдается. По-видимому, это связано со струк-
турной неоднородностью исследуемых эпитакси-
альных структур [16] и, возможно, с размытостью
межфазной границы из-за повышенной шерохо-
ватости поверхности подложки, обусловленной
трудностью обработки алмаза. Поэтому в каче-
стве примера на рис. 3 приведена кривая качания
для отражения 880 в ωB-схеме дифракции (θ ∼ 44.8°,
ϕ = 35.27°) для эпитаксиальной феррит-гранато-
вой пленки Y3Fe5O12, выращенной на ориентиро-
ванной подложке Gd3Ga5O12(111) методом жидко-
фазной эпитаксии из оксидного раствора-рас-
плава. Асимметрия пика отражения от подложки
обусловлена проявлением эффекта грани [19].
Период осцилляции интенсивности составил

Рис. 3. Типичная двухкристальная кривая качания для
эпитаксиальной структуры Y3Fe5O12/Gd3Ga5O12(111) с
интерференционными максимумами. Отражение 880,
геометрическая схема дифракции ωB.
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δ ∼ 20.7″, что соответствует толщине пленки t ∼
∼ 1.5 мкм.

Проведенные рентгенодифракционные иссле-
дования CVD-пленок алмаза высокого оптиче-
ского качества (прозрачных, бесцветных), отде-
ленных от подложек лазерной резкой с последую-
щей механической полировкой, выявили ряд
структурных особенностей образцов, сформиро-
вавшихся в процессе их получения. Прежде всего,
следует отметить значительный изгиб ряда иссле-
дованных пластин с радиусом кривизны R ~ 4.6 м
[20], зарегистрированный при измерениях с по-
мощью двойной щели. Суть данного метода за-
ключается в использовании сильно асимметрич-
ного монохроматора и формировании пучка с
широким фронтом, из которого с помощью ще-
лей вырезают два параллельных монохроматиче-
ских луча, разнесенных на расстояние L (рис. 1).
В случае неизогнутого кристалла оба луча выхо-
дят в отражающее положение одновременно. Ес-
ли кристалл изогнут, то при его вращении в брэг-
говском направлении регистрируются два ди-
фракционных пика (рис. 4), угловое расстояние
между которыми связано с радиусом кривизны
простым соотношением:

(8)

где ω – угол падения рентгеновского излучения
на поверхность образца.

Остаточный изгиб эпитаксиальных CVD-пле-
нок алмаза, отделенных от подложки лазерной
резкой, с радиусом кривизны до R ~ 1.5 м наблю-
дался экспериментально в ряде работ [21, 22]. Его
регистрировали по изменению углового положе-
ния образца при его линейном перемещении от-
носительно падающего пучка. Поскольку следов
эффективной пластической деформации эпитак-
сиальных структур алмаза не наблюдается из-за
низкой температуры получения CVD-пленок по
сравнению с температурой плавления алмаза, на
данном этапе возможны лишь гипотетические
объяснения наблюдаемого изгиба пленок, отде-
ленных от подложки. Остаточный изгиб может
быть обусловлен перераспределением точечных
дефектов (легирующей и/или фоновой примеси)
в знакопеременном поле упругих напряжений
при выращивании толстых пленок [23], измене-
нием дислокационной структуры пленок в про-
цессе их роста [22], а также несимметричной
(с различной шероховатостью) обработкой по-
верхностей пленки после лазерного отделения от
подложки. При механической полировке алмаза
возникает нарушенный слой, толщина которого
по оценкам [24] составляет порядка 1 мкм. Одна-
ко для окончательного ответа на эти вопросы тре-
буется проведение более детальных исследований.

sin ,R L= Δω ω

Рентгеновская топография

Наиболее обширную информацию о различ-
ных несовершенствах кристаллической решетки
дают рентгеновские топографические методы.
Сущность метода рентгеновской топографии (рент-
геновской дифракционной микроскопии) состо-
ит в получении изображения кристалла в резуль-
тате фиксации на фотопластинке или двухкоор-
динатном CCD-детекторе отдельного рефлекса и
в возможности сопоставления отдельных деталей
изображения с конкретными точками объекта.
Детали изображения становятся доступными для
наблюдения благодаря появлению при опреде-
ленных условиях контраста на дефектах, который
создается вследствие различной отражательной
способности нарушенных и совершенных участ-
ков кристалла [3, 25].

На рис. 5 приведен пример двухкристальной
рентгеновской топограммы пластины синтетиче-
ского алмаза типа Ib с высоким содержанием азо-
та [20]. Полуширина кривой качания асиммет-
ричного отражения 113 в топографическом режи-
ме при полном “омывании” образца пучком
составила Δω1/2 = 4.9″, пиковый коэффициент от-
ражения ∼0.73. На топограмме ярко выражена

Рис. 4. Кривая качания пластины CVD-алмаза, отде-
ленной от подложки лазерной резкой, полученная с
использованием двойной щели, база L = 2 мм. Угло-
вое расстояние между пиками соответствует радиусу
кривизны 4.6 м, последовательность выхода пучков
S1 и S2 в отражающее положение соответствует вы-
пуклости со стороны исследуемой поверхности.
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макронеоднородность распределения периода
кристаллической решетки по площади пластины,
обусловленная неоднородностью распределения
примесей (преимущественно азота) в различных
секторах роста кристалла. Контраст изображения
(с учетом обращения контраста при фотопечати)
соответствует увеличению периода кристалличе-
ской решетки в этих областях кристалла (кресто-
образная фигура) и, соответственно, увеличению
содержания азота [26–28]. Кроме того, выявля-
ются дислокации (показаны белой стрелкой), де-
фекты упаковки (черная стрелка), границы меж-
ду секторами роста, следы механических повре-
ждений (пунктирная стрелка) и ряд других
дефектов, возможно, некогерентных (без полей
деформации) включений второй фазы.

Наиболее универсальный топографический
метод прямого наблюдения дефектов в объеме
достаточно тонких кристаллов (μt ≤ 1, где μ – ли-
нейный коэффициент поглощения) – метод Лан-
га [29]. Особенностью метода является строгое

коллимирование падающего пучка жесткого
(обычно Mo или Ag) излучения, при котором
только компонента Kα1 отражается кристаллом.
Ширина пучка в методе Ланга составляет обычно
∼200 мкм, но благодаря синхронному перемеще-
нию (сканированию) кристалла и пластинки при
неподвижном экране (рис. 6) можно получить
“проекционную топограмму” большого по пло-
щади участка кристалла.

Деформации кристаллической решетки в
окрестности дефектов приводят к локальному
уменьшению первичной экстинкции и появле-
нию экстинкционного контраста за счет увеличе-
ния интенсивности рассеяния, который проявля-
ется на топограмме в виде более темного относи-
тельно фона изображения дефектов. Обсуждение
вопросов, связанных с механизмами формирова-
ния дифракционного изображения дефектов
кристаллической решетки, получением количе-
ственной информации о параметрах дефектов и с
практическим применением топографических
методов для совершенствования технологии ро-
ста кристаллов и тонких пленок, можно найти в
[3, 19, 30, 31].

На рис. 7 представлена рентгеновская топо-
грамма по Лангу гомоэпитаксиальной структуры
алмаза, состоящей из пленки природного изото-
пического состава natС, выращенной на под-
ложке алмаза группы IIb, легированной бором:
CVDnatС/HPHT-C(B) IIb, толщина пленки ~0.5 мкм,
ориентация подложки {001}. Наблюдаются секто-
ра роста со значительными нарушениями и поля-
ми деформации на границах сопряжения, инди-
видуальные дислокации (1) и их скопления (2),
полосы роста, обусловленные микронеоднород-
ным распределением легирующей примеси в объ-
еме кристалла из-за изменения условий роста на

Рис. 5. Особенности реальной структуры сильно де-
фектного HPHT-кристалла алмаза типа Ib: двухкри-
стальная рентгеновская топограмма алмазной пла-
стины ориентации (001), CuKα1-излучение, отраже-
ние 113, геометрическая схема дифракции ωB, точкой
отмечено угловое положение образца в процессе экс-
позиции.

ω
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g113

[110] [110]

Рис. 6. Рентгенооптическая схема топографического
метода Ланга: F – источник излучения; КУ – колли-
мирующее устройство; К – исследуемый кристалл;
Э – экран; ФП – фотопластинка; С – механизм ска-
нирования.
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фронте кристаллизации. Полосы роста выявля-
ются в виде вертикальных (рис. 7а) и горизон-
тальных (рис. 7б) линий. При изменении направ-
ления вектора дифракции в тех секторах, где по-
лосы были видны, они исчезают, а в одном из
двух других секторов появляются. В таких поло-
сах все смещения лежат в плоскости, перпенди-
кулярной к ним (например, [32, 33]), поэтому ес-
ли вектор дифракции направлен вдоль полос, то
их изображение исчезает.

Скопление дислокаций (2) аналогично изоб-
ражению декорированных оксидными включе-
ниями “необычных конусообразных дефектов”,
выявленных в кристаллах алмаза в [34]. Следует
отметить погасание изображений дислокаций 1 и 2
при изменении направления вектора дифракции
(рис. 7б). Такая зависимость используется для
определения векторов Бюргерса дислокаций, од-
нако для этого необходимо добиться погасания
изображения дислокаций при двух различных от-
ражениях. Образование дислокаций несоответ-
ствия из-за низкой температуры эпитаксии и ма-
лой толщины пленки не наблюдается.

Релаксация упругих напряжений в эпитакси-
альных структурах посредством пластической де-
формации начинается при толщинах пленок,
превышающих критические [35, 36], и сопровож-
дается образованием вблизи межфазной границы
(в нейтралях системы) дислокаций несоответ-
ствия. Это приводит к значительному повыше-
нию плотности дислокаций в пленках. В изуче-
нии процессов релаксации напряженных пленок
рентгеновская топография имеет определенные

преимущества перед электронной микроскопи-
ей, поскольку позволяет исследовать наиболее
ранние стадии процесса релаксации, когда плот-
ность генерируемых дислокаций еще достаточно
мала. На рис. 8 представлены рентгеновские топо-
граммы гомоэпитаксиальной структуры Ge(B)/Ge,
полученные методом аномального прохождения
рентгеновских лучей на различных этапах роста
пленки. При толщине пленки меньше критиче-

ской  [35, 36] ее дислокационная структура фор-
мируется в процессе прорастания дислокаций из
подложки (рис. 8а). При превышении критиче-
ской толщины активируется процесс скольжения
дислокаций в пленке с образованием дислокаций
несоответствия на межфазной границе (рис. 8б).
При превышении второй критической толщи-

ны  [37] начинается скольжение дислокаций в
подложке, сопровождающееся формированием
протяженных полупетель (рис. 8в) с прямолиней-
ными сегментами на межфазной границе и в ней-
трали системы. В результате в объеме эпитакси-
альной структуры формируется достаточно сложное
распределение дислокаций [38]. В эпитаксиаль-
ных структурах алмаза образование дислокаций
несоответствия не наблюдается даже при толщи-
нах пленок, почти на два порядка превышающих
критическое значение [38], что, по-видимому,
обусловлено низкой температурой получения
CVD-пленок по сравнению с температурой плав-
ления алмаза.

I
ct

II
ct

Рис. 7. Рентгеновские топограммы эпитаксиальной структуры Сnat/HPHT-C(B) IIb, полученные при различных на-
правлениях вектора дифракции (показаны стрелкой): а – горизонтально; б – вертикально; 1 – индивидуальные дис-
локации; 2 – скопление дислокаций. Метод Ланга, MoKα1-излучение, отражение 220, контраст обратный.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Представленные результаты свидетельствуют

о широких возможностях использования ди-
фракционных методов для характеризации реаль-
ной структуры объемных кристаллов и эпитакси-
альных структур: определения структурного
совершенства кристаллов, несоответствия меж-
плоскостных расстояний кристаллических реше-
ток подложки и пленки, а также их взаимной ра-
зориентации, определения толщины и состава
эпитаксиальных пленок, кривизны монокри-
сталлических пластин и так далее. Новые возмож-
ности проведения исследований открываются при
использовании синхротронного излучения (СИ),
характеризующегося чрезвычайно высокой интен-
сивностью. Это позволяет существенно сокра-
тить время эксперимента, проводить исследова-
ния сильно поглощающих кристаллов, исследовать
быстропротекающие процессы (стробоскопиче-
ская топография), визуализировать объемное
распределение дефектов и обеспечивает ряд дру-
гих преимуществ [3]. Сочетание высокой яркости
СИ с возможностями современных цифровых
CCD-детекторов существенно расширило ин-
формативность экспериментов, объединив пре-
имущества рентгеновской топографии (визуали-
зация дефектов кристаллической решетки) и
рентгеновской дифрактометрии. В частности, ис-
пользование двухкристальной топографии с уг-
ловой разверткой на базе СИ [5] позволяет наряду
с топографическими изображениями регистри-
ровать кривые качания, определять угловое поло-
жение рефлексов, строить карты распределения
полуширины, интегральной и пиковой интен-
сивности отражений и некоторых других пара-
метров [39, 40] в промышленных пластинах с
микронным разрешением. Это позволяет устано-
вить прямую взаимно-однозначную корреляцию
между дефектами и макроскопическими эффек-
тами в кристаллах.

Развитие этих методов позволяет целенаправ-
ленно подходить к вопросам формирования тре-
буемых структурных характеристик кристаллов и
эпитаксиальных структур. Без их использования

практически невозможно решать задачи фунда-
ментального и прикладного характера, связанные
с получением кристаллов и их практическим при-
менением в микроэлектронике и других областях
новой техники.
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Methods of Double-Crystal X-Ray Diffractometry and Topography in Analysis
of the Real Structure of Crystals
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A. P. Bolshakov3, V. G. Ralchenko3
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The high efficiency of using double-crystal X-ray diffractometry and topography to characterize crystals
while improving their growth technology is demonstrated by the example of studying bulk crystals and dia-
mond films obtained by high temperature, high pressure, and vapor deposition methods, respectively. The
methods are described and schemes are given for studying the real structure of crystals, determining the com-
position, the period of the crystal lattice, the deformation features and the thickness of thin films. The basic
structural defects (dislocations, stacking faults, second-phase inclusions, and others) arising in synthetic di-
amond crystals during their growth are revealed.

Keywords: double-crystal X-ray diffractometry, X-ray topography, defects in the crystal structure, epitaxial
films, rocking curve, isotopically modified films.
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