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DEFECT STUDY IN EPITAXIAL SiGe GRADED MICROCRYSTALS
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The de fect free growth of var i ous high-perfomance semi -
con duc tors on Si has been of high in ter est for many years.
For Ge on Si, the mis match of lat tice (4.2 %) and ther mal
ex pan sion co ef fi cients (120.4 % at 300 K) leads to mis fit
dis lo ca tions (MDs) ac com pa nied by thread ing dis lo ca tions 
(TDs) for layer thick nesses un der crit i cal value. Dis lo ca -
tions are a se ri ous prob lem, since they neg a tively in flu ence
the per for mance of the de vices. The ther mal mis match can
even in duce cracks in con tin u ous heteroepitaxial lay ers de -
pend ing on the growth tem per a ture. These ob sta cles can be 
over come by the heteroepitaxial growth on sub strates pat -
terned into a reg u lar ar ray of pil lars at high as pect ra tios [1]
which elim i nate the thread ing dis lo ca tion and cracks us ing
the fast growth at out-of-equi lib rium con di tions. A very
slow grad ing of Ge con tent in SiGe al loy from bot tom of
pil lars up to their top [2] can elim i nate the mis fit dis lo ca -
tions. Ac cord ing to the ory [3] a slow grad ing and a small
base of the grown pil lar can sig nif i cantly elim i nate mis fit
dis lo ca tions in highly mis matched, compositionally graded 
SiGe/Si heterostructures and this has been con firmed by
our stud ies [2, 4].

In this work we fo cus on compositionally graded
heteroepitaxial SiGe microcrystals with dif fer ent base size
grown at grad ing rates from 1.5 to 6% µm-1. The
microcrystals graded from 0 to 40% of Ge were in ves ti -
gated by a scan ning X-ray nanodiffraction ex per i ments
per formed at the ID01 beamline of the ESRF in Grenoble.
Ad di tion ally the con stant com po si tion Ge microcrystals
were mea sured with a stan dard high res o lu tion X-ray dif -
frac tion in lab o ra tory as well.

Us ing 3D re cip ro cal space map ping and scan ning
X-ray dif frac tion mi cros copy to gether on the compo -
sitionally graded micro struc tures [5], we were able to re -
con struct the microcrystal shape and lat tice tilt in side
in di vid ual microcrystals as 3D dis tri bu tion [4]. We have
found that in compositionally graded SiGe microcrystals
the crys tal lat tice re laxes by con vex bend ing since the mis -
fit strain dom i nates [4] how ever in con stant com po si tion
Ge microcrystals the lat tice bend ing is con cave due to pure
ther mal strain [6]. Af ter a de tailed anal y sis we could re -
solve for ma tion of some crys tal de fects within the graded
crys tal growth ac cord ing to crys tal size and grad ing rate,
see Fig ure 1, es pe cially at the crystal bottom close to
SiGe/Si interface. 

We ac knowl edge the staff of the ID01 beamline at the
ESRF,Grenoble, of the FIRST Cen ter for Mi cro- and
Nanoscience of ETH Zürich, and of EMEZ elec tron mi -
cros copy ETH Zürich. 
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Fig ure 1. Ex am ple of de tails of the re cip ro cal space maps re corded close to the Si sub strate peak close to the bot tom of the crys tal. (left) 

Pure elas tic ity is ob served in the SiGe crys tal with 2 ´ 2 µm base, (right) ran dom plas tic lat tice bend ing is viewed as many ir reg u lar
splits of the SiGe peak in the fast graded SiGe crys tal.
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XRD de ter mi na tion of L21 and B2 phases con tents in Ni2MnGa and Co2FeGe0.5Ga0.5 al loys

URÈOVÁNÍ OBSAHU L21 A B2 FÁZÍ V HEUSLEROVÝCH SLITINÁCH Ni2MnGa AND
Co2FeGe0.5Ga0.5 POMOCÍ RENTGENOVÉ DIFRAKCE
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Ni2MnGa a Co2FeGe0.5Ga0.5 jsou Heuslerovy slitiny s
velkým aplikaèním potenciálem. Ni2MnGa je slitina s
tvarovou pamìtí, která se používá pro mikropumpy [1]
nebo aktuátory [2] a Co2FeGe0.5Ga0.5 má potenciál ve spin -
tronice [3]. Jejich vlastnosti, které jsou klíèové pro
aplikace, jsou spojeny s nízkoteplotní fází L21, vysoko -
teplotní fáze B2 je pro aplikaèní úèely nežádoucí. Uváží -
me-li obecný chemický vzorec pro Heuslerovu slitinu jako
X2YZ, pak se pro B2 fázi prvky Y a Z mísí na svých
pozicích v elementární buòce a tyto pozice zaènou být
ekvivalentní, což vede k vyšší symetrii. Pøítomnost B2 fáze 
lze pozorovat napøíklad na as cast vzorcích, které nebyly
dále žíhány.

Tento pøíspìvek prezentuje stanovení obsahu L21 fáze
pomocí rentgenové difrakce. Díky symetrii bychom pro
L21 fázi mìli pozorovat jen ty difrakce, které mají všechny
indexy sudé nebo liché (fcc vyhasínací podmínka). Vyšší
symetrie B2 fáze (kterou popíšeme stejnì velkou elemen -
tár ní buòkou) vede k vyhasnutí difrakcí, které mají
všechny indexy liché. Výpoèet strukturních faktorù
ukazuje, že difrakce se všemi indexy sudými zùstavají
stejné v obou fázích. Pomìr integrálních intenzit, které
odpoví dají difrakcím se všemi indexy lichými a všemi in -
dex sudými, by tak mìl prokázat objemové zastoupení L21

fáze ve vzorku. Nicménì, celá problematika je více
kompli kovaná, nebo• je nezbytné zapoèítat všechny úhlo -
vì závislé korekce, jako je polarizace záøení, Loren tzo va

korekce, absorpce, ozáøený objem a primární a sekundární
extinkce.

Výsledky ukazují, že tato procedura funguje dobøe na
tenkých vrstvách a monokrystalech s malou mosaicitou.
Pokud je mosaicita moc velká, komplikuje zapoèítání
korekcí – konkrétnì korekce na ozáøený objem a extinkci –
protože je nejasné, jak velký objem z kterého zrna byl
zrovna ozáøen. Extinkèní korekce je pak spojená s velikostí 
a rozorientací mozaikových blokù a tyto parametry
musíme vìtšinou odhadnout. Nicménì je napøíklad jasnì
vidìt, že dobøe provedéné žíhání mùže výraznì zvýšit
obsah L21 fáze, protože celková intenzita citlivých difrakcí
(všechny indexy liché) po žíhání vzrostla (difrakce mìøeny
ve stejném experimentálním uspoøádání ve všech
pøípadech).
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Systém Fe-Al-Si je zajímavý materiál se slibnými koroz ní -
mi vlastnostmi. Jeho složky jsou laciné i dostupné, èi ještì
do nedávných politických šarvátek na mezinárodní scénì
byly. Problémem konvenèní pøípravy takových materiálù
jako i jiných vícesložkových smìsí tvoøících intermetalika, 
je velikost zrna a distribuce jednotlivých fází. V našem
výzkumu jsme se rozhodli tento problém obejít práškovou
metalurgií – spékáním metodou spark plasma sintering
(SPS). Tak jsme se vyhnuli i pøípravì homogenní pøed sli -
tiny a jejímu napráškování, nebo• v metodì SPS vyu ží vá -
me smìs práškù èistých prvkù. Cenou tohoto postupu je
jemno zrnná struktura s neznámým, a jak se nakonec
ukázalo, i tìžko zjistitelným složením.

 Zatímco druhá èást názvu pøednášky tedy odkazuje
k technice SPS samotné, prvá ukazuje na metodologický

úkrok ke konvenènì, obloukovým tavením pøipraveným,
referenèním slitinám, jež byly zkoumány pomocí XRD ve
formì práškù, aby pak mohly být tyto fáze nalezeny
v oblévaných slitinách pomocí metody difrakce zpìtnì
odražených elektronù (EBSD), letos devadesátileté. Takto
ovìøené strukturní modely, typické zmìnìnými møížovými 
parametry i stechiometrií oproti tabelovaným strukturám
pak byly využity i k potvrzení struktury vzorkù
pøipravených metodou SPS z práškù. Pøíkladnì je použita
slitina Fe - 20 wt. % Al - 20 wt. % Si. 

Tato práce byla podporována projekty MEYS CR FUNBIO 
CZ.2.16/3.1.00/21568 (nákup SEM), LO1409 a LM
2015088 (provoz SEM) and GA ÈR 17-07559S.
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CAMBRIDGESKÁ STRUKTURNÍ DATABÁZE ORGANICKÝCH A
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Nekomerèní zájemci v Èeské republice, kteøí jsou èleny
konzorcia CSD organizovaného Krystalografickou spoleè -
ností (https://www.xray.cz/xray/csca/data/r_form.htm),
mají k dispozici Cambridgeskou strukturní databází
nepøetržitì již 45 let (od roku 1973). Licence placená
Krystalografickou spoleèností je platná pouze pro
akademické uživatele. Komerèní organizace si musí 
licenci vyžádat pøímo na stránce
 https://www.ccdc.cam.ac.uk. 

V souèasné dobì databáze CSD obsahuje témìø milion
experimentálnì stanovených organických a organo meta -
lic kých struktur a je doplnìna rozsáhlým softwarovým
vybavením užiteèným nejen pro krystalografy ale i pro
chemi ky, bi ol ogy, fyziky a pracovníky rùzných techno -
logických oborù.   

Chemici tento soft ware využívají pro návrh a opti mali -
zaci nových molekul, objasnìní jejich funkce, nìkterých
chemických rekcí a k analýze krystalových struktur. 

Materiálová vìda jej úèinnì využívá pro návrh no -
vých materiálù a optimalizaci jejich vlastností. 

Strukturní biologové jej využívají pro pochopení
funkce proteinù, pro analýzu vztahù uvnitø systémù bio -
molekul a interakcí mezi ligandy a bio-makro mole kulami. 

Farmakologie a biochemie využívá CSD k návrhu a
optimalizaci léèiv.

Základem systému CSD jsou uživatelsky pøíjemné
vyhle dávací a prohlížecí programy Con Quest a
MERCURY. Základ CSD je doplnìn dalším softwarem
smìrovaným do materiálového výzkumu, k øešení struktur
z práškových dat. Dále je doplnìn znalostními databázemi

Ó Krystalografická spoleènost

182 Struktura 2018 -  Lec tures Ma te ri als Struc ture, vol. 25, no. 3 (2018)


