
Závìr

Holografie s atomárním rozlišením je nová metoda, která
umo�òuje zobrazit okolí atomù vybraného prvku. Pøesto�e
se pomocí holografie doposud nepodaøilo vyøešit �ádnou
neznámou strukturu, jeví se tato technika jako velice
perspektivní hned z nìkolika dùvodù. Na rozdíl od difrak-
èního obrazu obsahuje holografický záznam informaci jak
o amplitudì rozptýlené vlny, tak i o její fázi. Odpadá tak
nutnost øešit fázový problém vlastní difrakèním metodám.
Holografie nevy�aduje translaèní periodicitu atomární
struktury, èím� se otevírá mo�nost urèovat struktury i
organických látek, které nelze zkrystalizovat, èi kvazi-
krystalù, studovat lokální okolí neèistot, implantovaných
iontù o malých koncentracích, okolí atomù adsorbovaných
na povrchu materiálù 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.

Dlouhá desetiletí po objevu rentgenového záøení domino-
valy ve studiu materiálù difrakèními metodami v podstatì
metody dvì. Strukturní analýza vyøešila krystalovou struk-
turu bezpoètu monokrystalù a dnes je napø. neocenitelným
nástrojem v pochopení slo�itých biologických procesù.
Prášková difrakce polykrystalickými materiály se stala
neocenitelnou metodou pro praktický výzkum vlastností
široké škály vzorkù.

V posledních zhruba tøech desetiletích vzrostla
potøeba metody nazývané rentgenová difrakce s vysokým
rozlišením, která vyu�ívá zásadnì vícekrystalové difrak-
tometry. Dùvodem byly pøedevším po�adavky prùmyslu
na rychlou nedestruktivní analýzu poruch ve vysoce
dokonalých materiálech pro elektroniku a optoelektroniku,
a tato analýza byla mimo mo�nosti zmiòovaných metod
pro jejich nedostateèné rozlišení. K prudkému rozvoji
metody rentgenové difrakce s vysokým rozlišením pøispìla
jednak mo�nost pou�ití intenzivních zdrojù rentgenového
záøení, jednak i dostupnost velmi dokonalých velkých
krystalù pro prvky rentgenové optiky.

Interakci záøení s témìø dokonalými krystaly úspìš-
nì popisuje dynamická teorie difrakce rentgenového záøe-
ní. Jedním z jejích základních pojmù je krystalová funkce
C. V pøípadì dopadající rovinné monochromatické vlny jí
rozumíme závislost intenzity difraktované krystalem na
úhlu jeho natoèení vùèi smìru této vlny normovanou na
intenzitu dopadající. Krystalová funkce v sobì nese vìtšinu
základních informací o zkoumaném vzorku. Typické
hodnoty její úhlové šíøky W v polovinì maxima jsou
zhruba mezi 0,5� a 15�.

Divergence synchrotronového svazku mù�e být 1�, jde
ale o bílé záøení, divergence svazku z konvenèní rentge-
nové lampy ve vzdálenosti 1 m je asi 80�. U synchrotronu
jednokrystalová difrakèní køivka charakterizuje spektrum
zdroje a i ve všech ostatních pøípadech jednokrystalových
metod je difrakèní køivka dána pøedevším spektrálními
vlastnostmi zdroje a je jen málo ovlivnìna vzorkem.
Instrumentální funkce zkreslení pro jednokrystalové
difraktometry je pøíliš široká na to, aby se s nimi mohli
mìøit jemné zmìny difrakèní køivky témìø dokonalých
krystalù.

Øešením je pou�ití dalšího difrakèního systému
pøed vzorkem, který funguje jako kolimátor i monochro-
mátor. A to je vlastnì klasický dvoukrystalový difrak-
tometr. Existuje mnoho variací tohoto uspoøádání, základní
schéma je na obr. 1. Mìøená difrakèní køivka, tzv. rocking
curve, je, jak dále zmíníme podrobnìji, konvolucí
krystalových funkcí C1 kolimátoru a C2 vzorku. Z ní u� lze
odvodit vìtšinu charakteristik vzorku, je mimoøádnì citlivá
na velmi jemné zmìny napìtí a deformace. Velkou
výhodou je i to, �e její teoretický prùbìh lze s vysokou
pøesností spoèítat základì dynamické teorie difrakce
rentgenového záøení [1].
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Nejjednodušším kolimátorem umístìným na první
hlavní ose kolmé k rovinì dopadu je dokonalý krystal
s rovným povrchem, v nìm� existuje systém difrakèních
rovin s tou� mezirovinnou vzdáleností jakou má vzorek.
Kolimátor øídí úhlovou divergenci a vlnový rozsah svazku.
Èasto jím dnes bývá celá soustava difraktujících prvkù a
štìrbin v anglosaské literatuøe nazývaná beam-conditioner.
Svazek „upravený“ kolimátorem dopadá na vzorek. Ten je
umístìn na druhé hlavní ose, také kolmé k rovinì dopadu,
která musí umo�òovat pøesnost otáèení lepší ne� 1�.
Vzorek musí mít dále justovatelný náklon, aby bylo mo�no
dát kolmice k difrakèním rovinám kolimátoru i vzorku do
roviny dopadu, a to s vysokou pøesností. Dnešní difrak-
tometr obvykle obsahuje daleko více os (ladìní kolimátoru,
náklony a umístìní krystalù do svazku apod.). Pro mìøení
difrakèní køivky je ale podstatný pouze vzájemný pohyb
hlavních os kolimátoru a vzorku a tím je také dána pøesnost
zaøízení. Difraktovaný svazek dopadá do detektoru, který
integruje veškeré záøení rozptýlené vzorkem a zachycené
detektorem. Dvoukrystalový difraktometr je základním
zaøízením oboru rentgenové difraktometrie s vysokým
rozlišením.

V dvoukrystalovém uspoøádání se rozlišují dvì základ-
ní vzájemné polohy krystalù. V poloze paralelní {anti-

paralelní} jsou kolmice prvního (kolimátoru) i druhého
(vzorku) krystalu pøísnì rovnobì�né {svírají úhel daný

pøibli�nì souètem Braggových úhlù obou krystalù}, poloha
bývá oznaèována (+,-){(+,+)} nebo podle øádu Braggovy
rovnice (n,-n) {(n,n)}. Pøístroj v této poloze propouští
všechny vlnové délky zároveò {právì jednu vlnovou

délku}. Otoèíme-li vzorkem nepatrnì okolo hlavní osy,
naráz zrušíme souèasné splnìní Braggovy podmínky pro
všechny vlnové délky {Braggova rovnice zùstane splnìna

zároveò pro oba krystaly, ale pro jinou vlnovou délku}.
Difrakèní køivka nezávisí na vlnovém rozdìlení (mluví se
tedy èasto o bezdisperzním uspoøádání) ani na vertikální
divergenci dopadajícího záøení, je ovlivnìna výhradnì
vlastnostmi pou�itých krystalù.{Difrakèní køivka je

spektrálním rozlo�ením dopadajícího záøení, zkresleným

vertikální divergencí a vlivem koneèné šíøky krystalové

funkce. Zaøízení v této poloze je tedy dvoukrystalový

rentgenový spektrometr.}
Pro pochopení funkce a vlastností vícekrystalových

zaøízení je nesmírnì u�iteèné grafické znázornìní poprvé
pou�ité DuMondem [2]. Ten si toti� první uvìdomil, �e
difrakèní geometrii lze znázornit podle Braggovy rovnice
grafem závislosti vlnové délky na úhlu dopadu. Proto�e
podle dynamické teorie difrakce rentgenového záøení
krystal difraktuje pro jednu vlnovou délku v úhlovém
rozmezí daném krystalovou funkcí, nahradil DuMond graf
pásy, jejich� vodorovná šíøka reprezentuje šíøku W. Pro
jisté �� vybere DuMondùv graf urèitý interval �� a pro jisté
�� urèí ��. Sklon pásu je
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kde velièina D se nazývá disperze krystalu.
Pro urèení intenzity prošlé zaøízením pro urèité

úhlové nastavení dávají DuMondovy grafy sice velmi
názornou, ale pouze kvalitativní pøedstavu. Pøesnìji si lze

pro paralelní polohu pøedstavit, �e intenzita ka�dého
„paprsku“ difraktovaného prvním krystalem se násobí
reflexním koeficientem, pøedstavovaným krystalovou
funkcí, druhého krystalu pro úhel, pod ním� paprsek
dopadá na druhý krystal. Celkovou intenzitu získáme
integrací pøes všechny paprsky. Matematicky se jedná o
konvoluci krystalových funkcí dvou dokonalých krystalù
vypoèítaných podle teorie difrakce. Jsou-li C1(�) a C2(�)
krystalové funkce prvního a druhého krystalu jako funkce
úhlu dopadu �, pak pro mìøenou difrakèní køivku R(�)
v libovolné poloze �	 kde � je úhel vzájemného natoèení
prvního a druhého krystalu, platí
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Difrakèní køivka je v pøípadì dvou toto�ných krystalù
pouze o 40 % širší ne� krystalová funkce. Její šíøka mù�e
být v pøípadì velmi dokonalého krystalu, krátké vlnové
délky a/nebo vysokého øádu reflexe u�ší ne� 1�.

V metodì dvoukrystalového difraktometru se u�ívá tzv.
otevøený detektor, který integruje veškeré záøení rozptý-
lené vzorkem pøes všechny úhly v rámci svého okna
(apertury). I kdy� to je pomìrnì rychlé a pohodlné, ztrácí se
tím informace, napø. signál pro tou� mezirovinnou vzdá-
lenost z prohnutých nebo mozaikových vzorkù se objevuje
v rùzných nastaveních vzorku a takové podrobnosti jako
jsou interferenèní prou�ky nebo velmi úzké píky se mohou
rozmazat nebo úplnì ztratit. Tyto nedostatky lze odstranit
pou�itím trojkrystalového difraktometru, kde tøetí krystal -
analyzátor - je umístìn pøed detektor do smìru záøení rozp-
týleného vzorkem. Difrakèní køivka je opìt dána vzájem-
ným pohybem kolimátoru, vzorku a analyzátoru okolo
hlavních os. Mo�nost jejich pøesné justá�e je základním
kritériem pøesnosti celého zaøízení.

Analyzátor mù�e být na ose soustøedné s osou
vzorku, ale musí se otáèet samostatnì kolem své hlavní osy
opìt kolmé k rovinì dopadu a pøísnì rovnobì�né s hlavními
osami kolimátoru i vzorku. Pak je mo�né analyzovat
rozlo�ení intenzity vzhledem ke smìru záøení rozptýleného
vzorkem. To nejen odstraòuje komplikace s prohnutými a
mozaikovými krystaly, ale také umo�òuje rozlišit záøení
rozptýlené rùznými èástmi krystalu. Záøení rozptýlené
drsnými povrchy lze oddìlit od záøení rozptýleného doko-
nalým krystalem a co je nejdùle�itìjší, deformaci, tedy
zmìnu mezirovinné vzdálenosti lze jednoznaènì rozlišit od
náklonu.

Podstatným po�adavkem na konstrukci trojkrysta-
lového difraktometru je opìt zajištìní úhlové pøesnosti.
Nejdùle�itìjší je, aby osa detektoru, koncentrická s osou
vzorku, sledovala osu vzorku co nejpøesnìji a nepøerušo-
vanì s pøesností lepší ne� 1� pro vìtšinu analýz polovo-
dièových vzorkù. To odpovídá rozlišení v reciprokém
prostoru asi 5 � 10-6 Å-1 . Náhodné chyby zpùsobují zvýše-
né „pozadí“ v reciprokém prostoru, systematická chyba
pak systematické zkreslení mapy reciprokého prostoru.
Artefakty zpùsobené vùlí a excentricitou pøevodového
soukolí se jasnì projeví.
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První krystal má opìt dvì úlohy, toti� kolimaci a
monochromatizaci svazku dopadajícího na vzorek. Úhlové
rozlišení se zlepší pou�itím monolitických monochromá-
torù, tzv. channel-cut krystalù, které omezí instrumentální
zkreslení. Co se týèe vlnového rozlišení, obvykle dostaèuje
odstínit záøení K�� , toho lze dosáhnou i jen vlo�ením
vhodné štìrbiny za kolimátor.

Podle po�adovaného rozlišení lze vybrat vhodný
typ analyzátoru. Pro nejmenší jen štìrbinu. Rozumným
kompromisem mezi intenzitou a rozlišením mù�e být
asymetrický køemíkový nebo germaniový analyzátor.
Symetrický køemíkový analyzátor se ètyømi reflexemi 111
dává vysoké rozlišení a je optimální pro vìtšinu analýz
polovodièových vzorkù. Obecnì je výhodné pou�ívat
detektor s širokým dynamickým rozsahem a dobrou funk-
èní charakteristikou pro malé signály, proto�e jevy jako
difúzní rozptyl jsou velmi slabé a rentgenooptické prvky
nutnì intenzitu ještì sni�ují. Pro rychlou analýzu bez
nároku na vyšší rozlišení lze s výhodou pou�ít plošný
detektor.

Mìøením intenzity v okolí bodu reciproké møí�e
s reciprokým vektorem q získáme mapu reciprokého
prostoru. Souøadnice v této mapì odpovídají slo�kám
difrakèního vektoru kolmým a rovnobì�ným s reálným
povrchem vzorku. Mapa reciprokého prostoru umo�òuje
rozlišit difrakèní jevy zpùsobené zmìnou mezirovinné
vzdálenosti a náklonu møí�e a získat strukturní informace
obsa�ené v difúznì rozptýleném záøení. Vìtšinou se mìøí
tak, �e se ve smyèce mìøí �
�� køivka pro vzorek v jedné
poloze �. Poloha vzorku se pak zmìní o urèitý krok a mìøí
se další �
�� køivka. Tak se získají údaje pro ètvercovou
nebo obdélníkovou sí� v pøíslušné èásti reciprokého
prostoru. Je samozøejmì tøeba pøevést úhlové míry na

souøadnice reciprokého prostoru. Mapy se zobra-
zují obvykle v logaritmickém mìøítku jako grafy vrstevnic
té�e difraktované intenzity v okolí daného bodu reciproké
møí�e.

Teorie dvoukrystalového spektrometru byla popsa-
ná Comptonem a Alisonem [3], teorii trojkrystalového dif-
raktometru podali Bubáková, Drahokoupil a Fingerland
[4]. Výklad byl v èeštinì shrnut napø. také na minulém
kolokviu vìnovaném experimentálním technikám v roce
1994 v práci Šourek, Kub [5]. Rentgenové difraktometrii
s vysokým rozlišením jsou mj. vìnovány moderní pub-
likace Bowen, Tanner [6] a Holý, Pietsch a Baumbach [7].
V nich lze nalézt øadu odkazù na pùvodní práce a mnoho
pøíkladù pou�ití vícekrystalové difraktometrie.
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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.

Rentgenová difrakèní topografie je soubor metod, které
pomocí difrakce rentgenového záøení umo�òují zobrazit
krystal tak, �e místu na vzorku je jednoznaènì pøiøazeno
místo na snímku - topogramu. Pou�ívají se ke studiu krys-
talových poruch o malé hustotì. Dokonalý krystal se
zobrazí stejnomìrným zèernáním. Poruchy v krystalu se
zobrazí odlišnou intenzitou difraktovaného svazku a tudí�

odlišným èernáním na topogramu. Analýzou kontrastu lze
identifikovat rùzné typy poruch a urèit jejich charak-
teristiky. Sledovaná hustota poruch je omezena rozlišovací
schopností, která je v nejlepším pøípadì 
 1�m (napø. dislo-
kace jsou rozlišitelné do hustoty 105 - 106 cm–2 ). Topo-
grafické snímky dávají nezvìtšený obraz krystalu, zvìtšení
je tøeba provést dodateènì. Mo�nostmi zvìtšení a rozlišení
jsou rentgenové topografické metody v nevýhodì proti
elektronové mikroskopii. Na druhé stranì jsou mnohem
citlivìjší na slabé deformace krystalu a umo�òují studovat
makroskopicky velké vzorky, jejich� stav není tolik ovliv-
nìn povrchem, jako je tomu u tenkých folií v transmisní
elektronové mikroskopii. Podrobný rozbor základních
topografických metod vèetnì vzniku kontrastu a pøíkladù
aplikací je v monografiích [1,2] nebo sbornících [3, 4].

Rozdíl mezi orientaèním a extinkèním kontrastem je
znázornìn na obr.1 [3]. Vznik extinkèního kontrastu na
poruchách krystalu je mo�né vysvìtlit pomocí dynamické
teorie difrakce [5].
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