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Предложена времяразрешающая методика исследования перспективных кристаллических матери-
алов для компонент микро- и оптоэлектронных приборов в условиях внешней механической на-
грузки с помощью специально разработанного рентгеноакустического дифрактометра. Методика
позволяет проводить быстрые (вплоть до миллисекунд) измерения кривых дифракционного отра-
жения исследуемых кристаллов с использованием специального модуля для создания одноосной
механической нагрузки. Показана возможность проведения исследований обратимых и необрати-
мых процессов, возникающих в кристаллах в условиях внешних воздействий, что может быть ис-
пользовано для диагностики и прогнозирования отказоустойчивости электронных компонент, из-
готовленных на их основе.
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ВВЕДЕНИЕ

Кристаллические материалы играют решаю-
щую роль для развития информационных техно-
логий, микро- и оптоэлектронной промышлен-
ности.

Требования к параметрам таких материалов
делятся на три группы. К первой группе относятся
параметры материалов, определяющие эффектив-
ность работы устройств, например, проводимость
или оптическая плотность. Часто эта совокупность
параметров называется “коэффициентом каче-
ства”. Вторая группа параметров определяется
технологиями изготовления на основе кристал-
лических материалов микро- и оптоэлектронных
компонент и приборов. К третьей группе отно-
сятся параметры условий эксплуатации таких ма-
териалов – рабочий диапазон температур, вибра-
ции, влажность, давление, радиация и др. Кон-
троль параметров обеспечивается специальными

методиками и оборудованием, которые в настоя-
щее время наиболее развиты для первой и второй
групп.

В данной работе предложена модификация
методики рентгеноакустической дифрактометрии
для исследования влияния внешних воздействий
на кристаллические материалы. Рентгеновская
дифракция является эффективным и распростра-
ненным методом характеризации дефектной
структуры материалов, позволяющим проводить
высокоточные и неразрушающие измерения [1, 2].
Применяя методы рентгеновской дифрактометрии
можно получать интегральную информацию о де-
фектах кристаллической структуры в области, за-
свечиваемой рентгеновским пучком. Используя
двухкристальную рентгеновскую дифракцию и вра-
щая кристалл-образец в окрестности угла Брэгга,
можно получить зависимость интенсивности ди-
фрагированного пучка рентгеновского излучения
от угла падения на образец – кривую дифракцион-
ного отражения (КДО). Анализ параметров КДО и
сравнение с теоретическими моделями позволяет
сделать выводы об упорядоченности и дефектной
структуре образца.

1 Работа доложена на Четвертой Международной молодеж-
ной конференции “Информационные технологии и тех-
нологии коммуникации: современные достижения” (Аст-
рахань, 5–8 октября 2020 г.).
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Под нагрузкой в кристаллах происходит обра-
зование дефектов, смещение и деформация кри-
сталлических плоскостей, что напрямую влияет
на физические свойства. Особый интерес пред-
ставляет переходная область между упругой и
пластической деформацией кристаллических ма-
териалов, когда начинается интенсивный рост
количества дефектов, но структурные изменения
могут являться обратимыми. Для исследования
обратимых процессов в этой области деформаций
необходимы времяразрешающие методы, позво-
ляющие получать информацию о структуре в ре-
жиме реального времени.

Ранее в работах авторского коллектива была
предложена методика времяразрешающей ди-
фрактометрии, основанная на применении адап-
тивных изгибных элементов [3]. Была показана ее
эффективность при проведении ряда тестовых
экспериментов, в том числе при исследовании
кристалла кремния в условиях одноосной меха-
нической нагрузки [4, 5].

В данной работе на основе полученных ранее
наработок предложена и реализована методика
исследования кристаллической структуры в усло-
виях механической нагрузки при помощи рентге-
новской дифракции, позволяющая добиться се-
кундного временного разрешения на лаборатор-
ном рентгеновском источнике.

1. МЕТОДИКА

Предложенная методика основана на приме-
нении адаптивных элементов рентгеновской оп-
тики (АЭРО). Принципиальная двухкристальная
рентгенооптическая схема эксперимента пред-
ставлена на рис. 1а. АЭРО был установлен в поло-
жении монохроматора, он состоит из изгибного
пьезоактуатора [3] и прикрепленного к нему
рентгенооптического кристалла (рис. 1б). Такие
элементы дают возможность осуществлять быст-
рую и контролируемую перестройку углового по-
ложения рентгеновского пучка, позволяя прово-
дить оперативную и прецизионную регистрацию
КДО.

Эти особенности могут использоваться для
получения уникальной информации при иссле-
довании эффектов, возникающих, например, при
воздействии интенсивного ультразвука на моно-
кристаллы парателлурита и фторида лития, кото-
рые ранее наблюдались в работах [6, 7]. Модель-
ные эксперименты, результаты которых пред-
ставлены в [4, 5], показали, что предложенный
комплекс методик обеспечивает выигрыш, как по
скорости проведения измерений, так и по точно-
сти получаемых результатов по сравнению с тра-
диционными гониометрическими системами. В
данной статье представлен эксперимент по се-

Рис. 1. Двухкристальная рентгенооптическая схема (а), адаптивный изгибный элемент из пьезокристалла ниобата ли-
тия (узкий кристалл) и кристалла кремния (широкая пластина) (б), пресс для одноосной нагрузки с монокристаллом
кварца, установленным для измерений в геометрии Лауэ с указанными кристаллографическими направлениями (в).
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рийной записи КДО, являющийся дальнейшим
развитием предложенного ранее подхода.

Применение АЭРО в резонансном режиме [8]
позволяет сканировать угловой диапазон до 1 град с
временным разрешением вплоть до микросекунд,
однако при работе с лабораторной рентгеновской
трубкой из-за интенсивности временное разре-
шение лимитировано секундными значениями.
Сканируемый угловой диапазон остается посто-
янным при проведении измерений, что позволяет
точно оценивать не только численные параметры
кривых, но и смещение максимума (Ω) дифрак-
ционного пика (табл. 1). Ширина пика на полу-
высоте ω КДО позволяет интегрально оценить
степень совершенства кристаллической структу-
ры. Из динамической теории дифракции можно
определить вклад одноосной нагрузки в увеличе-
ние ширины на полувысоте экспериментально
полученной КДО:

где D – дисперсия рентгенооптической схемы,
∆λ/λ – дисперсия длины волны для Kα1-линии,
θm, 0 – угол Брэгга для монохроматора и образца,
ωm, 0 – ширина на полувысоте собственной кри-
вой дифракционного отражения монохроматора
и образца.

Смещение максимума дифракционного пика
позволяет определить относительное изменение
межплоскостного расстояния (Δd/d) в результате
приложения одноосной нагрузки из закона Вуль-
фа–Брэгга:
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где d1, 2 – межплоскостное расстояние кристалла
без нагрузки и с нагрузкой, θB1, 2 – углы Брэгга
кристалла без нагрузки и с нагрузкой.

Таким образом, при времяразрешающих ис-
следованиях с АЭРО по значениям ширины на
полувысоте КДО и изменению межплоскостного
расстояния можно точно оценивать эволюцию
качества кристаллической структуры при воздей-
ствии механической нагрузки определенной ве-
личины и продолжительности в режиме реально-
го времени.

2. ЭКСПЕРИМЕНТ
Измерения проводили на трехкристальном

рентгеновском спектрометре (ТРС) [9]. В каче-
стве рентгенооптического кристалла в АЭРО был
использован совершенный кристалл кремния с
отражением 220, в качестве изгибного пьезоакту-
атора – кристалл ниобата лития с бидоменной
структурой [10], размер 60 × 11 × 1 мм. Исследуе-
мый образец представлял собой монокристалл
кварца (размер 15 × 10 × 1 мм) с отражением 020
(угол Брэгга θB = 9.59°) с, закрепленный в специ-
альном прессе (рис. 1в). На АЭРО подавался
управляющий переменный электрический сиг-
нал частотой 165 Гц и амплитудой 105 В, соответ-
ствующей первой резонансной гармонике соб-
ственных изгибных колебаний кристалла ниобата
лития, что обеспечивало угловой диапазон ска-
нирования с помощью АЭРО в 700 угл. с. Для ди-
фрактометра была разработана система управления
на базе свободного программного обеспечения с
открытым исходным кодом TANGO (https://
www.tango-controls.org), которая позволяет про-
водить автоматизированные эксперименты с АЭРО.

Применение модуля механической нагрузки,
устанавливаемого на основной гониометр ди-
фрактометра ТРС в положении образца, позволяет
проводить исследования перспективных кри-
сталлических материалов в условиях одноосной
механической нагрузки в режиме реального вре-
мени. Непрерывное наблюдение за эволюцией
структурных изменений в зависимости от вели-

Таблица 1. Численные параметры отдельных КДО при различной нагрузке

Параметры
Нагрузка, кг

20 55 65 70 65 20

ω, угл. с 57.1 112.4 147.3 180.8 163.5 67.8

Ω, угл. с 0 42.3 90.2 141.1 112.8 5.6

Δd/d, отн. ед. 0 0.00121 0.00258 0.00403 0.00322 0.00016
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чины прикладываемой нагрузки в исследуемых
кристаллах осуществляется с помощью последо-
вательной регистрации КДО (а в перспективе и карт
обратного пространства [2], представляющих более
подробную информацию о дефектной структуре).
В гидравлическом прессе модуля можно исследо-
вать кристаллы размерами до 20 × 12 × 12 мм.
Максимальная механическая одноосная нагрузка
пресса составляет 5 т, регулировка величины на-
грузки осуществляется механически при помощи
винта. Одноосность нагрузки обеспечивается
шарнирным основанием (см. рис. 1в). Нагрузку
измеряют электронным тензодатчиком.

Перед измерениями при юстировке рентгено-
оптической схемы образец устанавливали в точ-
ное брэгговское положение и фиксировали в
прессе под небольшой нагрузкой.

Существует две принципиальные схемы рент-
генодифракционных исследований кристалличе-
ских материалов, которые зависят от геометрии
падения рентгеновского пучка на образец. В гео-
метрии Лауэ пучок излучения падает на кристал-
лические плоскости, перпендикулярные поверх-
ности образца под углом Брэгга. Образец просве-
чивается рентгеновским пучком, что позволяет
увидеть структуру внутри объема кристалла. В
геометрии Брэгга пучок рентгеновского излуче-
ния падает на кристаллические плоскости, парал-
лельные поверхности кристалла под углом Брэгга
и позволяет оценить структуру в небольшом при-
поверхностном объеме. Конструкцией преду-
смотрена возможность использования пресса для
экспериментов и в геометрии Брэгга, и в геомет-
рии Лауэ.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

В ходе эксперимента на дифрактометре были
записаны процессы, происходящие в кристалле
кварца при приложении и снятии механической
нагрузки. Для этого была зарегистрирована серия
из 141 КДО с временным разрешением 3.55 с. Из-
мерения проводили в геометрии Лауэ, дифракция
осуществлялась на атомных плоскостях 020, наи-
более нагруженных при используемой схеме
крепления и сдавливания образца, что позволило
наблюдать изменения в объеме кристалла (см.
рис. 1в).

Изначально кристалл был закреплен в прессе
под нагрузкой 20 кг, приложенной к торцевым
граням пластины. Затем нагрузка увеличивалась
до значения в 70 кг. На записи процесса на рис. 2а
(двумерное представление серии КДО в зависи-
мости от времени) можно наблюдать угловое
смещение КДО, вызванное одноосным сжатием
кристалла кварца, и ее уширение. При сжатии
кристалла уменьшалось межплоскостное рассто-
яние d (рис. 2б) и значительно ухудшалось совер-

шенство кристаллической структуры (рис. 2в–2е).
Несимметричность формы КДО, которая увели-
чивалась при росте нагрузки, связана с изгибом
кристаллической пластины.

Резкие “ступенчатые” изменения величины
нагрузки (см. рис. 2б) связаны с ручным управле-
нием гидравлического пресса, которое не позво-
ляет плавно увеличивать и уменьшать нагрузку.
На двумерной карте (см. рис. 2а) видны скачки
интенсивности, представляющие собой КДО, за-
регистрированные в момент изменения нагрузки.
Они вызваны небольшим люфтом пресса с за-
крепленным образцом.

После достижения величины нагрузки в 70 кг
кристалл оставался под статичной нагрузкой в те-
чение 35 с. Изменения в параметрах КДО и на
графике нагрузки в этот период вызваны перерас-
пределением и релаксацией дефектной структу-
ры внутри кристалла.

Затем нагрузку постепенно снижали до на-
чального значения в 20 кг. При уменьшении нагруз-
ки пик КДО возвращается в начальное угловое по-
ложение (рис. 2ж–2з), но сама КДО остается уши-
ренной, что вызвано остаточной деформацией
кристаллических плоскостей.

Показано, что изменения межплоскостного
расстояния d и ширины на полувысоте КДО, от-
ражающие относительную одноосную деформа-
цию и совершенство кристаллической структуры,
прямо зависят от величины механической нагруз-
ки. Основываясь на данных о форме, ширине на
полувысоте и угловом смещении КДО, получен-
ных при помощи предложенной методики, мож-
но получать информацию о структуре кристаллов
в условиях внешних механических воздействий в
режиме “рентгеновского кино”, отслеживая ди-
намику структурных изменений непосредствен-
но в процессе проведения эксперимента.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Разработана и реализована методика непре-

рывной регистрации серии КДО кристаллических
материалов в условиях внешних механических воз-
действий с секундным временным разрешением в
угловом диапазоне до 1 град на усовершенство-
ванном трехкристальном дифрактометре ТРС.
Дифрактометр с установленным на месте моно-
хроматора АЭРО обладает всеми возможностями
обычного трехкристального дифрактометра, а так-
же может применяться для времяразрешающих ис-
следований дефектной структуры, в том числе то-
чечных дефектов, мозаичности монокристаллов
и анализа искажений и внутренних напряжений
многослойных кристаллических структур. Про-
ведены исследования динамики структуры моно-
кристалла кварца в условиях квазистатической
одноосной механической нагрузки.
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Рис. 2. Двумерная карта, представляющая временную динамику КДО кристалла кварца под квазистатической одно-
осной механической нагрузкой (а), график величины одноосной механической нагрузки F (кривая 1) и относительно-
го изменения межплоскостного расстояния d (кривая 2) в зависимости от времени t (б), отдельные кривые дифракци-
онного отражения кристалла кварца, представляющие собой зависимости интенсивности I пучка рентгеновского из-
лучения от угла его падения на кристалл, в отмеченных пунктирной линией на графике моментах времени при
различной нагрузке: 20 (в), 55 (г), 65 (д), 70 (е), 65 (ж) и 20 кг (з).
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