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Metodyka badania
warstw epitaksjalnych krzemu
za pomoca transmisyjnego mikroskopu
elektronowego z zastosowaniem
map linii Kikuchi

WSTEP

Mapy linii Kukuchi sq stosowane do wskaznikowania obrazéw dyfrakcy jnych w trans-
misy jnej mikroskopii elektronowej /TEM/, w kompleksowych badaniach monokrysztatéw.
Umozliwiajq one szybkie i jednoznaczne analizowanie obrazéw mikroskopowych. Mape
linii Kikuchi tworzy sieé par wzajemnie réwnoleglych linii, kazda z tych par odpowia-
da danej rodzinie plaszczyzn krystalograficznych.

Dla krysztaty znajdujqcego sie dokladnie w polozeniu Bragga, w ktérym odbicie za-
chodzi od plaszczyzn /hkl/, linie Kikuchi odpowiadajqce plaszczyznom /hkl/ prze-
chodzq, jedne przez érodek obrazu dyfrakcyinego /tzw. plamka centralna/, a druga
przez punkt sieci odwrotnej /hkl/.

Omawiane liniowe obrazy dyfrakcy jne sq zwiqzane z niesprezyscie rozproszonymi
elektronami i wystepujq tylko we wzglednie grubych preparatach / 1/2 maksymalnej
grubosci transmisyjnej elektronéw/. Elektrony, ktére ulegly niesprezystemu rozprosze -
niu, ze wzgledu na male straty energii majq prawie takq samq dlugoié fali jak elektro-
ny pierwotne. Niesprezyicie rozproszone elektrony uginajq sie na réznych plaszczyznach
krystalograficznych, tworzqc charakterystyczne stozki rozproszenia [1,2] . Przeciecia
pobocznic stozkéw rozproszenia z ekranem mikroskopu widzimy w postaci linii Kikuchi.

No obrazie dyfrakcy jnym wystepujq one w postaci |iniidprosfych, poniewaz kqty wierz -
cholkowe stozkéw rozproszenia sprezystego sq bliskie 180°.

Przy zmianie orientacji krysztatu uklad linii Kikuchi przesuwa sig tak, jokby byt
sztywno zwiqzany z krysztatem. Linie Kikuchi sq znacznie bardziej wrazliwe na zmia-
ne orientaci krysztalu od punktowego obrazu dyfrakcyjnego.

Posiada jgc wywskaznikowanq mape Kikuchi dla okreslonego monokrysztatu, mozna za
pomocq goniometru szybko, w sposéb kontrolowany, zmieniaé orientacje badanego pre-
paratu w celu uzyskania Zgdanych warunkéw dyfrakcyjnych. W ten sposéb mozna tak
dobieraé warunki dyfrakcyine, aby analiza kontrastu data jednoznaczne wnioski ilog-
ciowe o wektorach Burgersa dyslokacji, charakterze btedéw utozenia itp. [3,4] 0

W Pracowni Mikroskopii Elektronowej ONPMP wykonano mape linii Kikuchi dla krze -
mowych warstw epitaksjalnych o kierunku wzrostu [111] .

W pracy jest przedstawiony sposéb wykonania mapy i jej praktyczne zastosowanie.
Wszystkie fotografie zostaly wykonane za pomocq mikroskopu elektronowego JEM 120,
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Fot.1. Obraz bieguna [H]] . Posuwajqc sie w kierunku B dochodzimy
kolejno do biegunéw [ 343] [121] . Posuwajqc sie w kierunku A
do [554] [332] [552] [331]
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Fot.2. Obrazy kolejnych biegunéw linii Kikuchi. Wskazniki linii oraz
biegunéw znajduiq sie na rys.3. Odlegtosci kqtowe pomiedzy
biegunami nie sq zachowane



o napieciu przyspieszajqcym 120 kV, wyposazonego w goniometr, przystawke do otrzy -
mywania obrazu w ciemnym polu i urzqdzenie antykontaminacyjne.

2. WYKONANIE MAPY LINII KIKUCHI

Wykonanie mapy linii Kikuchi polega na wywskaznikowaniu pewnej liczby dyfraktogra-
méw otrzymanych w sposéb systematyczny przy coraz wigkszym kqcie nachylenia gonio-
metru. W praktyce najwygodniej jest posuwaé sig wzdluz linii nalezqcych do bieguna

o najwyzszej symetrii.

Dla krzemowych warstw epitaksjalnych o kierunku wzrostu [11 1 tym biegunem jest
biegun [111] /fot.1/. Pochylajqc za pomocq goniometru krysztat w ten sposéb, aby
przesuwaé sie w kierunku zaznaczonym strzatkq wzdlz linii B /fot.1/, dochodzimy
kolejno do biegunéw [343] i [h121] /fot.2, rys.3/, natomiast przesuwajqc sie wzdluz
linii A do biegunéw [554) , [332] , [552] i [331].

Stosu jqc analogiczng procedure do pozostalych linii bieguna [l 1 l] otrzymujemy
kompletng mape linii Kikuchi w zakresie mozliwoéci pochylenia preparatu /rys.4/.

3. METODYKA BADANIA BLEDOW UtOZENIA ORAZ PETLI DYSLOKACY JNYCH
ZAWIERAJACYCH BLEDY ULOZENIA

W krzemie bledy ulozenia lezq w plaszezy znach najwiekszego utozenia, sq to pla-
szczyzny {l 1 l} [5] :
Kontrast na bledzie utozenia znika [61], gdy

- -

g-K=n
gdzie

g - wektor dyfrakcy jny

i - wektor przesunigcia btedu utozenia /w strukturze krzemu R.=:;— a <1113/
n - liczba catkowita
a - stada sieci dla krzemu,

Aby wyznaczy¢ plaszczyzne btedu ulozenia bqdZ petli dyslokacy jnej zawierajqcej
btqd ulozenia, wystarczy wykonaé trzy zdjecia, stosujqc przypadek 2-wiqzkowy /s-o,
s - blad dyfrakecyiny/. Postugujqc sie tab.1, otrzymujemy jednoznacznie ptaszczyzne
btedu ulozenia.

Fotografie 5+ 7 ilustrujq sytuacije w przypadku bledu utozenia. Bled A znikngt w ref=

:I;. a U_”J 1 blgd ten lezy

w plaszczyznie (111) /E jest prostopadle do plaszczyzny btedu utozenia w tej struktu-
1 = F -
g =59 [11] R.==0a [1T1]; patrz fot.6.a,b i fot.7.a,b.
Nalezy oczekiwaé identycznego zachowania sie kontrastu w przypadku petli dysloka-
cyinych zawierajqcych blqd utozenia. Dodajmy, ze wyznaczenie plaszeczyzny bledu ulo-
zenia mozna osiggnqé, stosujqc réwniez czysto geometryczne rozwazania. lch sens wy =
jasnia rysunek 8. Wyznaczenie plaszczyzny btedu ulozenia bqdz petli przecinajqcej sie
z powierzchniq folii, jest mozliwe po wykonaniu jednego tylko zdjecia dla warunku

feksie 220 na for.5q; wobec tego jego wektor przysuniecia R=

rze/ analogicznie R
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Rys.3. Wskazniki linii oraz biegunéw zamieszczonych na rys.2
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Rys.4. Mapa linii Kikuchi dla warstw epitaksjalnych krzemu wykonana
w pracowni Mikroskopii Elektronowej O NPMP
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Fot.5a., Obraz dyfrakcyjny. Widoczna plamka centralna refleks 220
oraz linie Kikuchi

5b. Obraz mikroskopowy bledéw ulozenia otrzymany dla g = 220.
Zniknqt blqd ulozenia /poziomy/ oznaczony w tekicie literg
A. No zdjeciu widoczne sq réwniez drobne wydzielenia
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Fot.éa. Obraz dyfrakeyjny g = 022 L
6b. Obraz mikroskopowy btedéw utozenia otrzymany dla g - 022.
Znikngt blgd ulozenia /prawy/ oznaczony w tekicie literq B
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Fot.7a. Obraz dyfrakeyjny g = 202 o
7b. Obraz mikroskopowy bledéw utozenia otrzymany dla g = 202.
Znikngt btqd ulozenia /lewy/ oznaczony w tekicie literg C



I|oczyny§-R-d|a reflekséw w poblizu bieguna ['I]'I]

Tabela 1

— g 220 022 202
5o [111] 0 0 0
1 - 4 4
o 1] 0 s -
;—o ] ;- 0 —-g-
b = 4 4
=0 AR - -~ 0

Rys.8. Geometria plaszczyzn bled6éw ulozenia w epitaksjalnych

warstwach krzemowych rosnqeych w kierunku [111] . Blqd
ulozenia ABC lezy w plaszczyznie (111) , ACD w plasz-
czyinie (111), BCD w plaszczyznie ( 111), ABD w pla-
szczyznie (111) . Na rys. zaznaczone sq kierunki przecig=-
cia bledéw vlozenia z powierzchniq folii, ktéra w tym przy -

padku pokrywa sig z plaszczyzng (111)
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dyfrakcyjnego, niekoniecznie 2 -wigzkowego, za to mozliwe blisko bieguna [I111] .
Po wykonaniu dyfrektogramu i zdjecia mikroskopowego orientujemy je wzajemnie z
uwzglednieniem kqtéw elektronowo mikroskopowych, odczytujemy waruhek przeciecia
bledu utozenia lub petli dyslokacyinej z powierzchniq folii i korzystamy z tab.2.

Tabela 2

Plaszczyzny bledéw ulozenia i kierunki przecigcia btedéw ulozenia
z powierzchnigq folii

Kierunki przecigcia btedu ulozenia lub = o =
petli z powierzchniq folii [101] [170] [o1 ]]

Plaszczyzny bled6éw ulozenia lub petli = = >
dyslokacy jnych (m) (1) (1)

Blqd ulozenia zalegajqcy w plaszczyznie [ |1 IJ oczywiscie nie przecina si¢ z powierz -
chniq folii i jest widoczny jedynie jako nieco ciemniejszy lub jasniejszy od tia obszar.

W analogiczny sposéb na drodze geometrycznych rozwazar mozna wyznaczyé kieru -
nek przebiegu linii dyslokacji kqtowych zwiqzanych z przecinajqcymi sig bledami uto-
zenia patrz tab.3.

Tabela 3
Kierunki dyslokacji kqtowych
Kierunki dyslokacji kqtowych na : R j
fotografii /obraz plaski/ []2]] [2] ] [i 2]
Rzeczywisty przestrzenny kierunek 170
linii dyslokacyjnej [IOIJ [or ]] [ ]

4. IDENTYFIKACJA KIERUNKU WEKTOROW BURGERSA DY SLOKACJI KATOWYCH

Dyslokacje kqtowe zwiqzane sq zawsze z przecinajqcymi sie bledami ulozenia i pow -
stajq wskutek oddzialywania dyslokacii czesciowych. Kryterium znikania kontrastu li=

nii dyslokaciji katowych jest [1]
gE =0 gdzieg - wektor dyfrakcyijny

e .e
b ~ wektor Burgersa dyslokacji
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W strukturze krzemu spotykamy dyslokacje kqtowe o wektorach Burgersa typu l? a

<001> oraz ;—o <110~ jak réwniez l—o <110> /7/.

Nalezy poszukiwaé takiego zespolu warunkéw dyfrakcy jnych dla ktérych zadne dwie
dyslokacije nie bedq mialy takich samych znikan.

Tabela 4
- 1
oczyny gb dla dyslokacji kqtowyc u=—a w poblizu
lloczyny gb dla dyslokacji kqtowych typu —= [001] w pobliz
bieguna [111]
T~ 7 220 022 202 224 242 422
]T a [OOI] 0 ~-:23- - -:23~ dyslokacie nie znikajq
—:]3 a [OIO] % ; 0 dyslokacie nie znikajq
]
:'3— a [100] - g 0 g dyslokacie nie znikajq
Tabela 5
Iloczyny“égbdlo dyslokacji kqtowych typu -%— a <110> w poblizu
bieguna [111]
e T | 220 022 202 224 242 422
;— a [011] % 0 - g dyslokacie nie znikajq
;— a [110] 0 —g- ;— dyslokacje nie znikajq
—\,]3 a [101] - :23 —3£ 0 dyslokacie nie znikajq
—; a [011] dyslokacije nie znikajq 2 ~2 | 0
l
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ed. Tab. 5

e | 220 l 022 i 202 224 242 422

-,‘T a [101] dyslokacije nie znikajq 2 0 2
1 = G o T

5o [1 l{)] dyslokacie nie znikajq 0 2 2

Poréwnujqc tab. 4 i 5 widzimy, ze stosujqc jedyne refleksy towarzyszqce bieguno-
wi []H] nie jesteSmy w stanie rozré znié parami dyslokaciji

_;_ a [001] i —; a [110]
] : o

= o [010] i —a [10]
-;- a [100] i =a [on)]

Wobec tego do kompletnej analizy trzeba dotqczyé zdjecie wykonane w poblizu
innych biegunéw i dla innych warunkéw dyfrakeyjnych. Najwygodniejsze sq bieguny

(433] i [343] .
Tabela 6

lloczy ny ag';bhdlci dyslokacii kqtowych typéw 1— a <001>
i ;— a <110> dla reflekséw w poblizu biegunéw [433] i[343]

Biegun [433] [343]
o Tt = 331 | 33 133 331
a <001> dyslokacije nie znikaijq
1 4 4 2
e 3 3 0 3
1 e 2 4 4
3k 0 3 3




ed. Tab. 6

Biegun 433 343
= \\? 331 313 133 331
1 2 2
‘ﬁ- a 110 0 - 3- - T 0

Wykonanie zdjeé¢ w refleksach jak w tab.é pozwala rozréznié wyzej wymienione pa-
ry dyslokacji. Tak wiec do analizy wektoréw Burgersa dyslokacji kqtowych typu

1

% a<0012i = a < 110> wystarczy 10 zdjeé wykonanych w refleksach g = 220,
022, 202, 224, 242, 422, 331, 313, 133, 331 znajdujqcych sie w tab. 5 6.

5. IDENTYFIKACJA KIERUNKU WEKTOROW BURGERSA DYSLOKACJI
CALKOWITYCH

W strukturze krzemu dyslokacije calkowite sq typu L_ a<110>[7] ich kontrast znika,
gdy gb=0. .

Wobec tego dla analizy dyslokacji calkowitych wystarczy stosowaé refleksy w pobli-
2u bieguna [111] -tab.7.

Tabela 7
-~ 1
lloczyny gb dla dyslokacji catkowitych typu 3 a<011> idla
reflekséw w poblizu bieguna [Hl_]

T < g | 220 022 202 224 l 242 | 422
1 [ ] s

29 01 I] 1 0 -1 dyslokacje nie znikajq

1 P S

3 [o1] -1 -1 0 dyslokacje nie znikajq
%o [110] 0 1 1 dyslokacje nie znikajq

; a [01 'I] dyslokacje nie znikajq 1 -1 0
Za [101 | dyslokacie nie znikajq 1 0 1
1 R L

5a [110] dyslokacije nie znikajq 0 1 1
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Z powyiszej tabeli wynika, ze 6 zdjeé mikroskopowych w refleksach 220, 022, 202,
224, 242, 422 wystarcza aby wyznaczyé kierunek wektoréw Burgersa dyslokacji catko=
witych.

6. IDENTYFIKACJA KIERUNKU WEKTOROW BURGERSA DYSLOKACJI
CZESCIOWYCH

1
W krzemie mozliwe sq dyslokacje czeéciowe Franka o wektorach Burgersa typu 30

<111> oraz dyslokacie.cze§ciowe Shockley’a o wektorach Burgersa typu -]5 a <112>

[7].
Kryterium znikania kontrastu dla tego typu dyslokaciji jest
S 1
L —_— .’_r'l],.;"
gb=0, + 3 /1,

Zachowanie kontrastu dyslokaci czesciowych dla reflekséw w poblizu bieguna |11 l]
przedstawia tab.8.

Tabela 8
||oczyny-§-k:d|o dyslokacji czesciowych Franka b = % a [H'I]
i Shockley'a_g -1 a [112] dla reflekséw w poblizu bieguna [111]

3
5 —— 9| 220 022 202 224 242 422
_‘30 (1] 0 0 0 0 0 0
bt | o |4 Jot s [y
et |4 [0 [ 4[4 [4 ]
et -4 -3 [ o -4 ]2 [
e o -3 [0 [0 [
g a1l i |3 o | 3 |73 |5
go (o] 3 |0 s |3 |5 |
1o 2] 0 i 1 -2 - 1
lga[l2l] -1 -1 0 -1 2 1
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T 220 022 202 224 242 422
la B 1 0 -1 - - -g
go 2] 5 =E s et e
zo b2y s | sy IS R
g0 [21] 3 | N
zo 072 m ) e B et
go 121 N e
la [211] -1 —g ! i) g g

Wszystkie rubryki, w ktérych znajduje sie 0 |ub 3 oznaczajq znikanie kontrastu odpo-
wiedniej dyslokacji czesciowej.

Z powyiszej tab. wynika, ze z wyjqtkiem pary dyslokacji o wektorach Burgersa

1 - - 1

za [n2] ze [11]
pozostale dyslokacje majq rozréznialne zespoly znikan kontrastu. Aby rozréznié wyzej
wymienionq pare dyslokacji mozna postuzyé sig np. biegunem [554] /patrz tab.9/;

[111]

[ IZ] nie znika;

1

w refleksach zwiqzanych z tym biegunem dyslokacja o wektorze Burgersa ke
1

jest niewidoczna, natomiast dyslokacja o wektorze Burgersa zO

fakt ten pozwala na rozréznienie tych dyslokacii.

Tabela 9
lloczyny:;gdlo dyslokaciji czesciowych Izo [ 12] i %o [Hl]
i reflekséw zwiqzanych z biegunem [554]
b 9 315 135
%a (h2] 1 1
1 1 1
go [m] : 3
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Reasumujqc, w celu analizy kiensnku wektoréw Burgersa dyslokacji czesciowych,
wystarczy wykona¢ 8 zdje¢ mikroskopowych, korzystajgc z warunk 6w dyfrakcy jnych
okreslonych w tablicach 8 i 9, tzn. dla g =220, 022, 202, 224, 242, 422, 135, 315.
Dlugose i zwrot wektoréw Burgersa kazdego typu dyslokacii wyznaczyé nalezy metoda -
mi konwencjonalnymi [1] .

ZAKOMC ZENIE

Powyzsza metoda upraszcza i skraca cyk| badawczy zaobserwowanych defektéw
struktury w postaci bledéw ulozenia i petli dyslokacyjnych., W przypadku zaobserwowa -
nia jednego z wymienionych defektéw mozliwe jest zastosowanie opisanej w pracy pro-
cedury wyboru warunkéw dyfrakeyinych, w celu wyciqgniecia maksimum wnioskéw ilos-
ciowych, przy zachowaniu minimalnego czasu pracy urzqdzenia.

Skrécenie czasu pracy mikroskopu jest korzystne m.in. ze wzgledu na kontaminacje
prébki, ktéra juz po okolo 2-godzinnym przebywaniu pod wiqzkq elektronéw troci cze§-
ciowo swq warto$é joko preparat.

Zastosowanie mapy linii Kikuchi umozliwia wybér takiego pochylenia preparatu za
pomocq goniometru, aby otrzymaé z géry zadane warunki dyfrakcyjne.

Metoda map linii Kikuchi pozwala na szybkq interpretacie otrzymanych wynikéw.
Nalezy dodaé, ze stosowanie jej upraszcza i ujednoznacznia wyznaczanie kierunku
padania wiqzki elektronéw £, jak réwniez orientacji dyslokacyinej [2,8], ktére to da-

ne sq niezbedne do numerycznej analizy kontrastu.

Dla poréwnania, przy zastosowaniu metody pracy z mapq linii Kikuchi, czas wskazni-
kowania zdjeé dyfrakcyjnych ulega skréceniv o ok. 90% w poréwnaniu z metodq wskazni-
kowania punktowych obrazéw dyfrakcyjnych, za$ czas pracy mikroskopu ulega skréceniu
o ok, 50%.

W sumie metoda jest bardzo korzystna z punktu widzenia szybkosci i wydajnoici pracy .
Konieczne jest stwierdzenie, Ze w podobny sposéb mozna wykresli¢ mapy Kikuchi dla
wszystkich monokrysztatéw o dowolnej strukturze i orientacii.

Mozna réwniez opracowaé dla nich optymalne zespoly warunkéw dyfrakeyjnych w ce-
lu rozréznienia klasyfikacji i interpretacji iloéciowe| obserwowanych defektéw struktu-

ry.
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