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Zavér

Holografie s atomarnim rozliSenim je nova metoda, ktera
umoziuje zobrazit okoli atomt vybraného prvku. Piestoze
se pomoci holografie doposud nepodafilo vyfesit Zadnou
neznamou strukturu, jevi se tato technika jako velice
perspektivni hned z n¢kolika divodt. Na rozdil od difrak-
¢niho obrazu obsahuje holograficky zaznam informaci jak
o amplitud¢ rozptylené viny, tak i o jeji fazi. Odpada tak
nutnost fesit fazovy problém vlastni difrakénim metodam.
Holografie nevyzaduje transla¢ni periodicitu atomarni
struktury, ¢imz se otevird moznost urcovat struktury i
organickych latek, které nelze zkrystalizovat, ¢i kvazi-
krystalti, studovat lokalni okoli necistot, implantovanych
iontl o malych koncentracich, okoli atomt adsorbovanych
na povrchu materialti attend.
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Abstract

Industrial requirement for rapid, non-destructive analysis
of defects in highly perfect materials for electronics indus-
try stimulated the explosive growth of many crystal X-ray
diffractometers. We define the geometry and instrumental
parameter common to the double-axis and triple-axis
diffractometers. We also mention the DuMond diagram for
visualization of X-ray optics. The reciprocal space repre-
sentation of many crystal diffraction maps is discussed.

Dlouha desetileti po objevu rentgenového zageni domino-
valy ve studiu materialu difrakénimi metodami v podstati
metody dvi. Strukturni analyza vyeesila krystalovou struk-
turu bezpoetu monokrystalu a dnes je nape. neocenitelnym
nastrojem v pochopeni slozitych biologickych procesu.
Praskova difrakce polykrystalickymi materidly se stala
neocenitelnou metodou pro prakticky vyzkum vlastnosti
Siroké skaly vzorku.

V poslednich zhruba tfech desetiletich vzrostla
potieba metody nazyvané rentgenova difrakce s vysokym
rozliSenim, kterd vyuziva zasadné vicekrystalové difrak-
tometry. Diivodem byly pfedevsim pozadavky primyslu
na rychlou nedestruktivni analyzu poruch ve vysoce
dokonalych materialech pro elektroniku a optoelektroniku,
a tato analyza byla mimo moznosti zminovanych metod
pro jejich nedostate¢né rozliSeni. K prudkému rozvoji
metody rentgenové difrakce s vysokym rozliSenim pfispéla
jednak moznost pouziti intenzivnich zdroji rentgenového
zéfeni, jednak i dostupnost velmi dokonalych velkych
krystalti pro prvky rentgenové optiky.

Interakci zafeni s téméf dokonalymi krystaly Gspés-
né popisuje dynamicka teorie difrakce rentgenového zaie-
ni. Jednim z jejich zakladnich pojmt je krystalova funkce
C. V ptipadé dopadajici rovinné monochromatické viny ji
rozumime zavislost intenzity difraktované krystalem na
uhlu jeho natoceni vii¢i sméru této viny normovanou na
intenzitu dopadajici. Krystalova funkce v sob& nese vétsinu
zakladnich informaci o zkoumaném vzorku. Typické
hodnoty jeji uhlové §itky W v poloviné maxima jsou
zhruba mezi 0,5” a 15".

Divergence synchrotronového svazku mize byt 1", jde
ale o bilé zareni, divergence svazku z konvenéni rentge-
nové lampy ve vzdalenosti 1 m je asi 80”. U synchrotronu
jednokrystalova difrakéni ktivka charakterizuje spektrum
zdroje a i ve vSech ostatnich pfipadech jednokrystalovych
metod je difrakéni kiivka dana predevsim spektralnimi
vlastnostmi zdroje a je jen malo ovlivnéna vzorkem.
Instrumentalni funkce zkresleni pro jednokrystalové
difraktometry je prili§ Sirokd na to, aby se s nimi mohli
meéfit jemné zmény difrakéni kiivky téméf dokonalych
krystalt.

Resenim je pouziti dalsiho difrakéniho systému
pred vzorkem, ktery funguje jako kolimator i monochro-
mator. A to je vlastné klasicky dvoukrystalovy difrak-
tometr. Existuje mnoho variaci tohoto uspotadani, zakladni
schéma je na obr. 1. Méfena difrakéni kfivka, tzv. rocking
curve, je, jak dale zminime podrobnéji, konvoluci
krystalovych funkci C; kolimatoru a C, vzorku. Z ni uz lze
odvodit vétsinu charakteristik vzorku, je mimofradné citliva
na velmi jemné zmény napéti a deformace. Velkou
vyhodou je i to, Ze jeji teoreticky pribéh Ize s vysokou
pfesnosti spocitat zakladé dynamické teorie difrakce
rentgenového zateni [1].
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Nejjednodussim kolimatorem umisténym na prvni
hlavni ose kolmé k roviné dopadu je dokonaly krystal
s rovhym povrchem, v némz existuje systém difrakcnich
rovin s touz mezirovinnou vzdalenosti jakou ma vzorek.
Kolimator fidi thlovou divergenci a vlnovy rozsah svazku.
Casto jim dnes byvé cela soustava difraktujicich prvki a
S$térbin v anglosaské literatufe nazyvana beam-conditioner.
Svazek ,,upraveny* kolimatorem dopada na vzorek. Ten je
umistén na druhé hlavni ose, také kolmé k roviné dopadu,
kterd musi umoznovat piesnost otaceni lepsi nez 1”.
Vzorek musi mit dale justovatelny naklon, aby bylo mozno
dat kolmice k difrakénim rovinam kolimatoru i vzorku do
roviny dopadu, a to s vysokou piesnosti. Dnesni difrak-
tometr obvykle obsahuje daleko vice os (ladéni kolimatoru,
naklony a umisténi krystalii do svazku apod.). Pro méteni
difrakéni kiivky je ale podstatny pouze vzajemny pohyb
hlavnich os kolimatoru a vzorku a tim je také dana presnost
zafizeni. Difraktovany svazek dopada do detektoru, ktery
integruje veskeré zareni rozptylené vzorkem a zachycené
detektorem. Dvoukrystalovy difraktometr je zakladnim
zafizenim oboru rentgenové difraktometrie s vysokym
rozliSenim.

V dvoukrystalovém uspofadani se rozlisuji dvé zaklad-
ni vzajemné polohy krystalti. V poloze paralelni {anti-
paralelni} jsou kolmice prvniho (kolimatoru) i druhého
(vzorku) krystalu pfisn¢ rovnobézné {sviraji uhel dany
priblizné souctem Braggovych uhlit obou krystalit}, poloha
byva oznacovana (+,-){(+,+)} nebo podle fadu Braggovy
rovnice (n,-n) {(n,n)}. Pfistroj v této poloze propousti
vSechny vlnové délky zaroven {prdvé jednu vinovou
délku}. Oto¢ime-li vzorkem nepatrné okolo hlavni osy,
nardz zruSime soucasné splnéni Braggovy podminky pro
vSechny vinové délky {Braggova rovnice zistane splnéna
zdaroven pro oba krystaly, ale pro jinou vinovou délku}.
Difrakéni kiivka nezadvisi na vinovém rozdéleni (mluvi se
tedy Casto o bezdisperznim uspofadani) ani na vertikalni
divergenci dopadajiciho zafeni, je ovlivnéna vyhradné
vlastnostmi pouzitych krystalt.{Difrakcni kiivka je
spektralnim rozlozenim dopadajiciho zdreni, zkreslenym
vertikalni divergenci a vlivem konecné Sirky krystalové
funkce. Zarizeni v této poloze je tedy dvoukrystalovy
rentgenovy spektrometr.}

Pro pochopeni funkce a vlastnosti vicekrystalovych
zafizeni je nesmirné uzitecné grafické znazornéni poprvé
pouzit¢ DuMondem [2]. Ten si totiz prvni uvédomil, Ze
difrakéni geometrii 1ze znazornit podle Braggovy rovnice
grafem zavislosti vinové délky na thlu dopadu. ProtoZe
podle dynamické teorie difrakce rentgenového zareni
krystal difraktuje pro jednu vlnovou délku v thlovém
rozmezi daném krystalovou funkci, nahradil DuMond graf
pasy, jejichz vodorovna Sitka reprezentuje Sitku W. Pro
jisté Ao vybere DuMonduv graf urcity interval A6 a pro jisté
6, ur¢i AA. Sklon pasu je
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kde veli¢ina D se nazyva disperze krystalu.

Pro urceni intenzity proslé zafizenim pro urcité
uhlové nastaveni davaji DuMondovy grafy sice velmi
nazornou, ale pouze kvalitativni pfedstavu. Pfesnéji si lze

pro paralelni polohu pfedstavit, ze intenzita kazdého
»paprsku® difraktovaného prvnim krystalem se nasobi
reflexnim koeficientem, predstavovanym krystalovou
funkci, druhého krystalu pro uhel, pod nimz paprsek
dopada na druhy krystal. Celkovou intenzitu ziskdme
integraci pres vSechny paprsky. Matematicky se jedna o
konvoluci krystalovych funkci dvou dokonalych krystala
vypocitanych podle teorie difrakce. Jsou-li Ci(a) a Cy(at)
krystalové funkce prvniho a druhého krystalu jako funkce
uhlu dopadu a, pak pro métenou difrakéni kiivku R(f3)
v libovolné poloze B, kde B je uhel vzajemného natoceni
prvniho a druhého krystalu, plati

C, (@)C, (o= B)da

R(B)
C, (a)do

Difrakeni kiivka je v pfipadé dvou totoznych krystald
pouze o 40 % S$irsi nez krystalova funkce. Jeji Sitka muize
byt v piipadé velmi dokonalého krystalu, kratké vinové
délky a/nebo vysokého fadu reflexe uzsi nez 1".

V metodé dvoukrystalového difraktometru se uziva tzv.
otevieny detektor, ktery integruje veskeré zareni rozpty-
lené vzorkem pies vSechny uhly v ramci svého okna
(apertury). I kdyz to je pomérné rychlé a pohodIné, ztraci se
tim informace, napft. signal pro touz mezirovinnou vzda-
lenost z prohnutych nebo mozaikovych vzorku se objevuje
v ruznych nastavenich vzorku a takové podrobnosti jako
jsou interferencni prouzky nebo velmi uzké piky se mohou
rozmazat nebo Upln¢ ztratit. Tyto nedostatky lze odstranit
pouzitim trojkrystalového difraktometru, kde treti krystal -
analyzator - je umistén pred detektor do sméru zateni rozp-
tyleného vzorkem. Difrakéni kiivka je opét dana vzajem-
nym pohybem kolimatoru, vzorku a analyzatoru okolo
hlavnich os. Moznost jejich presné justaze je zakladnim
kritériem presnosti celého zafizeni.

Analyzator muze byt na ose soustiedné s osou
vzorku, ale musi se otacet samostatné kolem své hlavni osy
opét kolmé k roviné dopadu a piisné rovnobézné s hlavnimi
osami kolimatoru i vzorku. Pak je mozné analyzovat
rozloZeni intenzity vzhledem ke sméru zateni rozptylen¢ho
vzorkem. To nejen odstraiiuje komplikace s prohnutymi a
mozaikovymi krystaly, ale také umoznuje rozliSit zareni
rozptylené riznymi ¢astmi krystalu. Zafeni rozptylené
drsnymi povrchy lze oddélit od zafeni rozptylen¢ho doko-
nalym krystalem a co je nejdalezitéjsi, deformaci, tedy
zménu mezirovinné vzdalenosti 1ze jednoznacné rozlisit od
naklonu.

Podstatnym pozadavkem na konstrukci trojkrysta-
lového difraktometru je opét zajisténi uhlové piesnosti.
Nejdulezitéjsi je, aby osa detektoru, koncentrickd s osou
vzorku, sledovala osu vzorku co nejpiesnéji a nepieruso-
vang s presnosti lepsi nez 1” pro vétSinu analyz polovo-
dicovych vzorkd. To odpovida rozliSeni v reciprokém
prostoru asi 5 x 10° A" . Nédhodné chyby zptisobuji zvyse-
né ,,pozadi“ v reciprokém prostoru, systematicka chyba
pak systematické zkresleni mapy reciprokého prostoru.
Artefakty zpusobené vuli a excentricitou pievodového
soukoli se jasné projevi.
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Prvni krystal ma opét dvé ulohy, totiz kolimaci a
monochromatizaci svazku dopadajiciho na vzorek. Uhlové
rozliSeni se zlepsi pouzitim monolitickych monochroma-
tord, tzv. channel-cut krystald, které omezi instrumentalni
zkresleni. Co se ty¢e vlnového rozliseni, obvykle dostacuje
odstinit zafeni K, , toho lze dosdhnou i jen vlozenim
vhodné $térbiny za kolimator.

Podle pozadovaného rozliSeni lze vybrat vhodny
typ analyzatoru. Pro nejmensi jen $térbinu. Rozumnym
kompromisem mezi intenzitou a rozliSenim muze byt
asymetricky kifemikovy nebo germaniovy analyzator.
Symetricky kiemikovy analyzator se ¢tyfmi reflexemi 111
dava vysoké rozliseni a je optimalni pro vétSinu analyz
polovodicovych vzorkli. Obecné je vyhodné pouzivat
detektor s Sirokym dynamickym rozsahem a dobrou funk-
¢ni charakteristikou pro malé signaly, protoze jevy jako
difuzni rozptyl jsou velmi slabé a rentgenooptické prvky
nutné intenzitu jesté snizuji. Pro rychlou analyzu bez
naroku na vyssi rozliSeni lze s vyhodou pouzit plosny
detektor.

Meéfenim intenzity v okoli bodu reciproké miize
s reciprokym vektorem q ziskdme mapu reciprokého
prostoru. Soufadnice v této mapé odpovidaji slozkdm
difrakéniho vektoru kolmym a rovnobéznym s realnym
povrchem vzorku. Mapa reciprokého prostoru umoznuje
rozliit difrakéni jevy zpusobené zménou mezirovinné
vzdalenosti a naklonu mfize a ziskat strukturni informace
obsazené v difizné rozptyleném zafeni. VétSinou se mefti
tak, ze se ve smycce meti 620 kiivka pro vzorek v jedné
poloze 6. Poloha vzorku se pak zméni o ur€ity krok a méfi
se dalsi 6-20 kiivka. Tak se ziskaji udaje pro ¢tvercovou
nebo obdélnikovou sit’ v pfislusné c¢asti reciprokého
prostoru. Je samoziejmé tieba pievést uhlové miry na

soufadnice reciprokého prostoru. Mapy se zobra-
zuji obvykle v logaritmickém méfitku jako grafy vrstevnic
téze difraktované intenzity v okoli dané¢ho bodu reciproké
miize.

Teorie dvoukrystalového spektrometru byla popsa-
na Comptonem a Alisonem [3], teorii trojkrystalového dif-
raktometru podali Bubakova, Drahokoupil a Fingerland
[4]. Vyklad byl v Cestiné shrnut napf. také na minulém
kolokviu vénovaném experimentalnim technikdm v roce
1994 v praci Sourek, Kub [5]. Rentgenové difraktometrii
s vysokym rozliSenim jsou mj. vénovany moderni pub-
likace Bowen, Tanner [6] a Holy, Pietsch a Baumbach [7].
V nich Ize nalézt fadu odkazt na piivodni prace a mnoho
prikladt pouziti vicekrystalové difraktometrie.
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X-ray topography
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Abstract

Principles of the topographic contrast - orientation, extinc-
tion are explained. Both laboratory (Berg-Barrett, Schulz,
Lang methods, multiple crystal topography) and
synchrotron radiation topographic methods are briefly de-
scribed and their resolution discussed. Typical applications
of individual methods are given.

Rentgenova difrakéni topografie je soubor metod, které
pomoci difrakce rentgenového zafeni umoznuji zobrazit
krystal tak, ze mistu na vzorku je jednoznacné pfitazeno
misto na snimku - topogramu. Pouzivaji se ke studiu krys-
talovych poruch o malé hustoté. Dokonaly krystal se
zobrazi stejnomérnym z¢ernanim. Poruchy v krystalu se
zobrazi odliSnou intenzitou difraktovaného svazku a tudiz

odlisnym ¢ernanim na topogramu. Analyzou kontrastu lze
identifikovat rtizné typy poruch a urcit jejich charak-
teristiky. Sledovana hustota poruch je omezena rozliSovaci
schopnosti, kterd je v nejlepsim ptipadé = 1 um (napft. dislo-
kace jsou rozligitelné do hustoty 10° - 10° cm? ). Topo-
grafické snimky davaji nezvétseny obraz krystalu, zvétSeni
je tieba provést dodate¢né. Moznostmi zvétSeni a rozliSeni
jsou rentgenové topografické metody v nevyhod¢ proti
elektronové mikroskopii. Na druhé strané jsou mnohem
citlivéjsi na slabé deformace krystalu a umoznuji studovat
makroskopicky velké vzorky, jejichZ stav neni tolik ovliv-
nén povrchem, jako je tomu u tenkych folii v transmisni
elektronové mikroskopii. Podrobny rozbor zékladnich
topografickych metod v¢etné vzniku kontrastu a ptikladt
aplikaci je v monografiich [1,2] nebo sbornicich [3, 4].

Rozdil mezi orientacnim a extinkcnim kontrastem je
znazornén na obr.1 [3]. Vznik extinkéniho kontrastu na
poruchach krystalu je mozné vysvétlit pomoci dynamické
teorie difrakce [5].
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