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Streszczenie: Za pomoca konwencjonalnej rentgenowskiej topografii dyfrakcyjnej scharakteryzowana zostata realna
struktura monokrysztatéw spinelu magnezowego MgAl O, i monokrysztalow ScAIMgO, (SCAM). Badania uzupehniajace
prowadzono za pomoca dyfraktometrii wysokorozdzielczej, skaningowej mikroskopii elektronowej, mikroanalizy rent-
genowskiej oraz metod polaryskopowych. Topogramy MgAl O, wskazuja na jako$¢ krysztaléw pozwalajacg na przepro-
wadzenie szczegolowych badan realnej struktury metodami rentgenowskiej topografii dyfrakcyjnej. W zadnej z badanych
probek nie zaobserwowano kontrastoéw pochodzacych od pasm segregacyjnych. Topogramy badanych krysztatoéw ujawniaja
obecnos$¢ rdzenia w centralnej czesci probek, czesto z wyraznie zaznaczonymi obszarami sciankowanymi odpowiadajacymi
wzrostowi na niskowskaznikowych ptaszczyznach krystalograficznych. W zewnetrznej czesci rdzenia zaobserwowano
liczne kontrasty dyfrakcyjne zwigzane najprawdopodobniej z defektami objetosciowymi typu solute trails oraz wyrazne
kontrasty zwigzane z grupa dyslokacji. Za pomoca topografii dwukrystalicznej ujawniono naprezenia zwigzane z rdzeniem
oraz defektami objetosciowymi solute trails. Ze wzglgdu na tendencj¢ do rozwarstwiania si¢ krysztatu ScAIMgO, badania
przeprowadzono na wybranych probkach otrzymanych przez mechaniczne rozdzielenie materiatu. Topogramy dwukry-
staliczne ujawnity kontrast dyfrakcyjny odzwierciedlajacy poszczegdlne warstwy materiatu. Szczegoty rozdzielania sig
warstw ujawnity obserwacje SEM.

Stowa kluczowe: topografia rentgenowska, MgAlLO,,

ScAIMgO,, defekty krystaliczne, metoda Czochralskiego

X-ray diffraction topography of lattice defects in MgAlL O, and ScAIMgO, crystals grown
under different technological conditions

Abstract: Conventional X-ray diffraction topography was used for characterization of the real structure of MgAl,O, and
ScAIMgO, (SCAM) single crystals. Complementary investigations were performed by means of high resolution X-ray
diffractometry, scanning electron microscopy and polariscopic methods. The obtained topographs indicated a good cry-
stallographic quality of the examined MgAlO, crystals. In all investigated crystals no segregation fringes were observed.
A distinct core region was revealed in all samples, often including three or more facetted regions. Some contrast connected
with solute trails and groups of dislocations were observed in the region outside the core. The double-crystal topographs
indicated the presence of distinct residual strains connected with the core and other defects. In view of the tendency for
ScAIMgO, to split into layers, the investigations were performed using the samples obtained by mechanical cleavage. The
double-crystal topographs revealed diffraction contrast corresponding to consecutive “layers” of the material. The details
of splitting were shown by SEM investigation, which also confirmed the homogeneity of the crystal.
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1. Wstep

Praca poswigcona jest badaniom monokrysztatow
dwoch materiatdow. Jeden z nich to spinel magnezowo -
glinowy MgAl O, domieszkowany kobaltem o strukturze
regularnej. MgAL O, moze by¢ wykorzystywany jako
pasywny modulator dobroci (Q — switch) 1 w potacze-
niu ze szkltem fosforanowym domieszkowanym Er i Yb
stanowi¢ uktad mikrolasera do urzadzen dalmierczych
[1 - 2]. Drugi z badanych monokrysztatéw ScAIMgO,
pomimo podobnego sktadu chemicznego, ma strukture
trygonalna nalezacg do grupy przestrzennej R3mH. Wiele
publikacji dotyczy zastosowania obydwu monokrysztatow
jako materiatow podtozowych do nanoszenia warstw

epitaksjalnych tlenku cynku oraz azotku galu. Materiaty
te sg stosowane rowniez jako elementy urzadzen akusto-
optycznych i elektrooptycznych, laserow krystalicznych,
ultradzwigkowych linii op6zniajacych, przetwornikow
czestotliwosci, rezonatoréw oraz detektor6w promienio-
wania jonizujacego [3 — 10].

Dla wymienionych wyzej zastosowan MgAl O,
i ScAIMgO, istotne znaczenie ma dobra doskonato$¢ kry-
stalograficzna — niska koncentracja dyslokacji i wytracen,
jednorodno$¢ sktadu chemicznego oraz brak naprezen
i innych bardziej ztozonych defektow.

Naturalne i wytwarzane sztucznie monokrysztaty
spinelu MgAl O, byty przedmiotem badan topograficz-
nych w pracach [11 — 13]. Autorzy nie znalezli publi-
kacji opisujacych zastosowania topografii dyfrakcyjnej
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Rys. 1. Przyklady monokrysztatéw MgAl O,:Co (a, b), ScAIMgO, (c) oraz ScAIMgO,:Co (d) otrzymanych metodg Czochralskiego
w Zaktadzie Technologii Materiatow Tlenkowych Z-18 w ITME.

Fig. 1. Examples of MgALO,:Co (a, b), ScAIMgO, (c) and ScAIMgO,:Co (d) single crystals grown by the Czochralski method at
the Department of Oxide Single Crystals Technology at the Institute of Electronic Materials Technology.

do monokrysztatow ScAIMgO,, ale na podstawie wielu
wczesniejszych zastosowan metod topograficznych do
badan monokrysztatéw tlenkowych [14, 17 - 18] liczono
na duza efektywnos¢ tych metod.

W niniejszej pracy przeprowadzono badania meto-
dami rentgenowskiej topografii dyfrakcyjnej. Badania
uzupetniajace przeprowadzono za pomocg dyfrakto-
metrii wysokorozdzielczej, skaningowej mikroskopii
elektronowej, mikroanalizy rentgenowskiej oraz metod
polaryskopowych.

2. Opis przeprowadzonych badan

Monokrysztaly obydwu materiatdow uzyskano meto-
da Czochralskiego. Zastosowano w nich uktad cieplny
z tyglem irydowym o $rednicy wewngtrznej 50 mm
i wysokosci 50 mm, umieszczonym w krystalicznej za-
sypce ZrO, firmy Zircar. W przypadku spinelu MgALO,
(temperatura topnienia ~ 2140°C) stosowano czynny
dogrzewacz irydowy umieszczony bezposrednio na tyglu,
a w przypadku ScAIMgO, — irydowy dogrzewacz bierny
umieszczony na zasypce cyrkonowej poza tyglem. Wokot
dogrzewacza umieszczano zestaw trzech oston z porowatej
ceramiki ZrO, firmy Zircoa, a na gérze trzy ptytki wyko-
nane z tej samej ceramiki.

Wsad wyjsciowy do krystalizacji przygotowywa-
no jako mieszaning o sktadzie stechiometrycznym
z odpowiednich tlenkow. Stosowano tlenki magnezu
(MgO), glinu (AL0,) i skandu (Sc,0,) o czystosci 4,5 N
oraz tlenek kobaltu (Co,0,) o czystosci 4 N. Wszystkie
tlenki pochodzily z firmy Auer - Remy. W przypadku

obydwu materiatéw kobalt podstawiano za magnez. Po-
dane koncentracje kobaltu dotycza jego zawartosci we
wsadach wyjsciowych.

Do wzrostu monokrysztatow stosowano urzadzenie
Oxypuller 20 - 04 firmy Cyberstar (Francja). Parametry
wzrostu byly nastgpujace:

- dla MgAl,O,: szybkos¢ wzrostu 1,5 — 2 mm/h; szyb-
kos¢ obrotowa 15 — 20 obr./min;

- dla ScAIMgO,: szybkos¢ wzrostu 1,2 — 2 mm/h;
szybkos$¢ obrotowa 6 — 20 obr./min.

Atmosfer¢ ochronng stanowil czysty azot.

Przyktadowe fotografie otrzymanych monokrysztatow
przedstawiono na Rys. 1.

Przeznaczone do badan probki zostaty wycigte pro-
stopadle do osi wzrostu <111> i zawieraty pelny przekrdj
poprzeczny krysztalu. Plytki przygotowano do badan
rentgenowskich przez obustronne mechaniczno-chemiczne
polerowanie. Przebadano probki z nastepujacych mono-
krysztatow domieszkowanych kobaltem:

- MgAlO,: 0,135% at. Co;
- MgAlLO,: 0,285% at. Co;
- MgAlLO,: 0,6% at. Co.

W monokrysztatach ScAIMgO, wystgpowato zjawisko
rozdzielania si¢ materiatlu wynikajace z warstwowego
charakteru jego struktury (analogicznie jak w przypadku
miki i grafitu). Zjawisko to bylo bezposrednig przyczy-
na trudnosci z przygotowaniem ptasko-roéwnolegtych
wypolerowanych plytek, ktore bytyby odpowiednie dla
rentgenowskich badan topograficznych. Prezentowane
badania przeprowadzono na probkach otrzymanych przez
mechaniczne rozdzielenie materiatu.
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Rys. 2. Schemat rentgenowskiej topografii transmisyjnej Langa.
Fig. 2. Schematic diagram of the X-ray Lang transmission to-
pography technique.

zrodto

monochromator

badany krysztat
w kacie w

Rys. 3. Schemat metody topografii dwukrystalicznej w geometrii
odbiciowe;j.
Fig. 3. Schematic diagram of the double-crystal method.

Badania realnej struktury monokrysztatow MgAlO,
i ScAIMgO, przeprowadzono gléwnie metodami rent-
genowskiej topografii dyfrakcyjnej metodg Langa oraz
metoda dwukrystaliczng. Metody te charakteryzuja si¢
wysoka czulo$cig na zmiang nachylenia odbijajacych
ptaszczyzn sieciowych wzgledem kierunku promieni pa-
dajacych i/lub zmiang odleglosci migdzyptaszczyznowych,
dzigki czemu mozliwe jest ujawnienie deformacji sieci
towarzyszacej defektom.

W metodzie rentgenowskiej topografii dyfrakcyjnej
Langa (Rys. 2) badang probke ustawia si¢ w potozeniu
spetniajagcym warunek dyfrakcji Bragga, a nast¢pnie
rejestruje si¢ wigzke ugieta na emulsji fotograficzne;.
W przypadku topografii transmisyjnej uzyskujemy infor-
macje¢ z catej objetosci krysztatu, natomiast w topografii
odbiciowej odwzorowana jest warstwa przypowierzch-
niowa. Obszary idealne daja jednolity obraz, natomiast
w obszarach zdefektowanych nastgpuje silne zaburzenie
propagacji fal (nie sg tam spelnione warunki dyfrakcji
lub tez natgzenia wigzek ugigtych promieni X znacznie
si¢ roznig od natgzen wigzek ugietych na obszarach
o niezaburzonej budowie). Efektem tego jest ujawnienie

kontrastu migdzy obszarami idealnymi a zdefektowany-
mi w rejestrowanym obrazie. Wyniki z topografii Langa
zostaly uzyskane przy uzyciu konwencjonalnego zrédta
promieniowania rentgenowskiego MoKa, (4 = 0,0709 nm).
Na przedstawianych zdjeciach duze zaczernienie kliszy
oznacza duze natg¢zenie wigzki ugietej 1 na odwrot.

W topografii dwukrystalicznej (Rys. 3) wykorzystuje
si¢ tzw. uktady rownolegte lub quasi rownolegte, w kto-
rych ptaszczyzny odbijajace w monochromatorze i probee
majg zblizone do siebie odleglosci migdzyptaszczyznowe.
W ten sposéb eliminuje si¢ dyspersje widmowa na obydwu
krysztatach i uzyskuje si¢ bardzo waskie krzywe odbicia,
co zapewnia wysoka czuto$¢ metody, a odwzorowania
ujawniajg szczegoly pol naprezen dyslokacji i stabe efekty
segregacyjne [15 — 21].

Topogramy dwukrystaliczne spineli i innych mo-
nokrysztaldw otrzymywano za pomoca spektrometru
dwukrystalicznego wzorowanego na opisanym przez
Bubakova [22 - 23] i wykorzystujacym precyzyjne teo-
dolity WILD T3A. Zastosowano promieniowanie CuKa,
(4=10,154 nm) i uktady z silnie asymetrycznym refleksem
na monochromatorze oraz refleksem o mozliwie niewiel-
kiej asymetrii na badanym krysztale [17 - 18]. Do badan
zastosowano monochromator germanowy z refleksem 511
(z katem Bragga ~ 45° i katem wejscia ~ 9°). Eliminacja
sktadowej CuKa, byta mozliwa dzigki szczelinie kolimu-
jacej przed monochromatorem.

W badaniach krysztatéw o silnych wygieciach zasto-
sowano technike topogramow typu zebra (zebra pattern)
[24] polegajaca na naswietleniu na jednym filmie wielu
ekspozycji przy zmienianych skokowo ustawieniach
probki.

Badania uzupetniono pomiarami na znajdujacym si¢
w wyposazeniu Zaktadu Badan Mikrostrukturalnych
ITME wysokorozdzielczym dyfraktometrze z konwen-
cjonalng lampg rentgenowska (promieniowanie CuKa,).
W zastosowanym uktadzie wykorzystano pionowo potozo-
ne ognisko liniowe, ktdrego szerokos¢ wynosita 0,05 mm
(jest to rowniez szeroko$¢ wiazki padajacej na krysztat),
a wysokos¢ byla funkcja szczeliny ograniczajacej i wy-
nosita minimum 3 mm. Badania wykonano za pomoca
skandw 6/26, podczas ktorych probka i detektor zmieniajg
pozycje w sposOb sprzezony.

Dodatkowe informacje dotyczace jakosci powierzchni
oraz jednorodnosci sktadu uzyskano za pomoca wysoko-
rozdzielczej skaningowej mikroskopii elektronowej na mi-
kroskopie Carl Zeiss AURIGA CrossBeam® Workstation
w Zaktadzie Badan Mikrostrukturalnych ITME.

3. Wyniki

3.1 Monokrysztaly MgAl O, domieszkowane kobaltem

Wszystkie otrzymane topogramy wskazuja na ja-
ko$¢ krysztatow MgAl O, zapewniajacg efektywnosce
badan topograficznych. W zadnej z badanych probek

MATERIALY ELEKTRONICZNE (Electronic Materials), T. 43, Nr 1/2015 31

http://rcin.org.pl



Rentgenowska topografia dyfrakcyjna defektow sieci krystalicznej w monokrysztatach MgAL O, i ScAIMgO, ...

nie zaobserwowano kontrastow pochodzacych od pasm
segregacyjnych.

Topogramy badanych krysztatow ujawniaja istnie-
nie rdzenia w centralnej czgsci probek (Rys. 4 — 9).
W MgALO, domieszkowanym 0,135% at. Co oraz
0,6% at. Co ujawniono rdzen z wyraznie zaznaczonymi
W swojej centralnej czgéci obszarami $ciankowanymi, ktore
odpowiadaja spowolnionemu wzrostowi na ptaszczyznach
z niskimi wskaznikami Millera. W zewnetrznej czesci
rdzenia zaobserwowano liczne kontrasty dyfrakcyjne
zwigzane najprawdopodobniej z defektami objetoscio-
wymi, takimi jak wydzielenia, mikrowtracenia lub solute
trails — obszary rurkowate, w ktorych nastepuje opdznienie
krystalizacji, tworzace si¢ najczesciej za wtraceniem po-
chodzacym z zanieczyszczen materiatu wsadowego (Rys.
4,7 - 9). Rdzeh monokrysztatu MgAl 0,:0,285% at. Co
(Rys. 5 — 6) wykazuje stabiej rozwinigte $cianki
i w zasadzie brak charakterystycznych kontrastow zwia-
zanych z defektami objetosciowymi. Topogramy tego
obszaru ujawniajg wyrazne kontrasty zwigzane z grupami
dyslokacji. Slady obszaréw $ciankowanych w rdzeniu
tego krysztatu i zwigzane z nimi napr¢zenia sieci bardzo
dobrze ujawniajg rentgenowskie odbiciowe topogramy
dwukrystaliczne (Rys. 6).

Topogramy transmisyjne Langa wszystkich probek
(Rys. 4 — 5,7, 9, a szczeg6lnie Rys. 5) w obszarze poza
rdzeniem ujawniajg kontrasty dyfrakcyjne zwigzane z tzw.
»strukturg komorkowa™ utozenia dyslokacji, podobna do
obserwowanej w krysztatach GaAs o niskim poziomie
domieszkowania [25 — 28]. W pracy [25] wykazano
za pomocg transmisyjnej mikroskopii elektronowej, ze
istotnym elementem budowy $cian komorek sa oprocz
dyslokacji wytracenia. Rowniez w przypadku badanych
przez autordw probek monokrysztatow MgAlL O, na li-
niach dyslokacyjnych tworzacych poszczegolne ,.komor-
ki” mozna zaobserwowa¢ punktowe kontrasty zwigzane
najprawdopodobniej z wytraceniami. Oprocz ,,struktury
komorkowej” ulozenia dyslokacji w obszarach poza

rdzeniem zaobserwowano jedynie blisko brzegu prob-
ki wycigtej z monokrysztatu MgALO,: 0.135% at. Co
grupy kontrastow zwigzanych najprawdopodobniej
z defektami objetosciowymi typu wydzielenia, mikrowtra-
cenia lub defekty solute trails (Rys. 4). Roéwniez blisko brze-
gu probki wycigtej z monokrysztatu MgAlO,:0.285% at. Co
(Rys. 5) ujawniono pojedyncze bloki krystaliczne
z widocznymi dodatkowymi kontrastami zwigzanymi
najprawdopodobniej z pasmami poslizgu.

Deformacj¢ i naprezenia sieci w obszarze zaobser-
wowanych defektow bardzo dobrze ujawniaja obrazy
uzyskane za pomoca metody topografii dwukrystalicz-
nej — czulej na wzgledne zmiany parametru sieciowego
i lokalne zmiany orientacji ptaszczyzn odbijajacych (Rys.
4b, 6, 8 - 9). Topografia dwukrystaliczna bardzo wyraznie
ujawnia wygiecia probek. Na topogramach uwidacznia
si¢ to poprzez wystepowanie biatych kontrastow odpo-
wiadajacym obszarom wychodzacym z zakresu odbicia
i zawezeniom obszaru odbijajacego (Rys. 4b, 6, 8 — 9).
Pola o jednakowym zaczernieniu wskazuja na obszary
krysztatu o takiej samej wartosci efektywnej dezorientacji,
a wigc takim samym lokalnym kacie Bragga.

W aktualnym przypadku uktadow quasi rownoleglych
mozliwy jest pewien udzial kontrastu bezposredniego
powstajacego wskutek dyspersji widmowej. Bedzie on
jednak prawdopodobnie niewielki, gdyz odstepstwo
od rownolegtosci jest niewielkie (na poziomie ~ 5%),
a kontrast bezposredni podobnych krysztaléw w promie-
niowaniu miedziowym jest slaby i dotyczy obszarow
o bardzo duzej deformacji, jak np. granice wytracen
i obszardéw $ciankowanych.

Przy badaniach krysztalow o silnych wygieciach, co
dotyczylo szczegdlnie probek cienszych niz 500 pm,
stosowano technike¢ topograméw typu zebra [24]. Seria
ekspozycji naswietlona na jednym filmie dla kilku sko-
kowo zmienianych ustawien katowych krysztatu daje
mozliwo$¢ uzyskania obrazu od wigkszego obszaru niz
na pojedynczym topogramie dwukrystalicznym. Technika
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Rys. 4. Rentgenowskie topogramy probki wycigtej z monokrysztatu MgAl,0,:0,135% at. Co: (a) transmisyjny topogram Langa, pro-
mieniowanie MoKa, (1= 0,0709 nm), refleks 220; (b) odbiciowy topogram dwukrystaliczny, promieniowanie CuKa, (1= 0,154 nm),

refleks 335.

Fig. 4. X-ray topographs of the sample cut out from a MgAl,0,:0.135 at.% Co single crystal: (a) Lang transmission topograph, MoKa,
radiation (4 = 0.0709 nm), 220 reflection; (b) double-crystal reflection topograph, CuKo, radiation (4 = 0.154 nm), 335 reflection.
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ta jest korzystna dla probek z pewnym wygigciem lub/i
z duza iloscig ptaskich defektow oraz zwigzanych z nimi
odksztalceniami sieci.

Dla wybranych probek MgAl,O, wykonano badania na
wysokorozdzielczym dyfraktometrze rentgenowskim. Wy-
konano krzywe dyfrakcyjne (skan 6/26) dla obszaru poza
rdzeniem (Rys. 10) oraz dla obszaru rdzenia (Rys. 11).
W pierwszym przypadku (Rys. 10) otrzymano pojedyn-
cze maksimum o szerokosci potowkowej FWHM (full
width at half maximum) réwnej 82 sekundy katowe.
Poszerzenie krzywej dyfrakcyjnej wynika najprawdopo-
dobniej z obecnosci ,,struktury komoérkowej” ulozenia

dyslokacji, ktora zostala ujawniona na topogramach.
W obszarze rdzenia (Rys. 11), oprécz poszerzenia krzywej
dyfrakcyjnej, zaobserwowano jej asymetri¢ oraz dodatko-
we maksima. Wynik ten jest prawdopodobnie zwigzany
z obszarami $ciankowanymi oraz defektami objetoscio-
wymi, ktdre ujawniono na topogramach.

Wykonano réwniez zdjecia fotograficzne przy skrzy-
zowanych polaryzatorach, jednakze, podobnie jak w pracy
[28], otrzymane obrazy w zasadzie nie ujawnity napr¢zen
zwigzanych z defektami ujawnionymi na topogramach
(Rys. 12).
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Rys. 5. Rentgenowskie transmisyjne topogramy Langa probki MgAl 0,:0,285% at. Co, promieniowanie MoKa, (4 = 0,0709 nm):

(a) refleks 220, (b) refleks 022.

Fig. 5. X-ray Lang transmission topographs of the sample cut out from a MgAl,0,:0.285 at.% Co single crystal, MoKa, radiation

(4 =10.0709 nm): (a) 220 reflection, (b) 022 reflection.
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Rys. 6. Rentgenowskie topogramy probki wycigtej z monokrysztatu MgAl O,:0,285% at. Co: (a) transmisyjny topogram Langa,
promieniowanie MoKa, (4 = 0,0709 nm), refleks 022; (b) — (c) odbiciowe topogramy dwukrystaliczne wykonane dla roznych katow
padania wigzki, promieniowanie CuKa, (4 = 0,154 nm), refleks 335 (d) odbiciowy topogram dwukrystaliczny typu zebra.

Fig. 6. X-ray topographs of the sample cut out from a MgALO,

:0.285 at.% Co single crystal: (a) Lang transmission topograph,

MoKa, radiation (A = 0.0709 nm), 022 reflection; (b) — (c) double-crystal reflection topograph taken with slightly different anlges
of an incident beam, CuKo,, radiation (4 = 0.154 nm), 335 reflection; (d) “zebra pattern” topograph.
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MgAl,O,: 0.6% at. Co, d =150 pm
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Rys. 7. Rentgenowskie transmisyjne topogramy Langa probki
wycietej z monokrysztalu MgAl O,:0,6% at. Co, promieniowanie
MoKa, (4 =0,0709 nm).

Fig. 7. X-ray Lang transmission topographs of the sample cut
out from a MgAl,0,:0.6 at. % Co single crystal, MoK, radiation
(2 =10.0709 nm).
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Rys. 8. Rentgenowski odbiciowy topogram dwukrystaliczny
probki wycigtej z monokrysztalu MgAlO,:0,6% at. Co, promie-
niowanie CuKa, (4 = 0,154 nm), reflex 335.

Fig. 8. X-ray reflection double-crystal topograph of the sample
cut out from a MgAlL,0,:0.6 at. % Co single crystal, CuKo, ra-
diation (4 = 0.154 nm), 335 reflection.
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Rys. 9. Rentgenowskie topogramy probki wycigtej z monokrysztatu MgAl 0O,:0,6% at. Co: (a) transmisyjny topogram Langa, pro-
mieniowanie MoKa, (4 = 0,0709 nm); (b) odbiciowy topogram dwukrystaliczny, promieniowanie CuKa, (4 = 0,154 nm), refleks
533;(c) topogram typu ,,zebra”.
Fig. 9. X-ray topographs of the sample cut out from a MgAl,0,:0.6 at. % Co single crystal: (a) Lang transmission topograph, MoK,
radiation (4 = 0.0709 nm); (b) double-crystal reflection topograph, CuKo, radiation (4 = 0.154 nm), 533 reflection; (c) “zebra pat-
tern” topograph.
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MgAl,O,: 0.6% at. Co, d =150 pm
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obszar poza rdzeniem

3500

Intensywnos$¢
g

E

E

~
=]
=

w78 5
2 Theta [']

Poszerzenie krzywej dyfrakcyjnej wynikajace najprawdopodobniej
z obecnosci komérkowej struktury dyslokacji

Rys. 10. Krzywa dyfrakcyjna otrzymana metoda wysokorozdzielczej dyfraktometrii rentgenowskiej wykonana w skanie 6/20 dla
obszaru poza rdzeniem probki wycigtej z monokrysztalu MgAl 0,:0,6% at. Co, promieniowanie CuKa, (4 = 0,154 nm), refleks

222, FWHM = 82".

Fig. 10. Diffractometric curve in a 6/26 scan for the area outside the core of the sample cut out from a MgAl 0O,:0.6 at. % Co single
crystal, CuKo, radiation (4 = 0.154 nm), 222 reflection, FWHM = 82".
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dyfrakcyjnej wynikajace ze struktury defektowej obszaru rdzenia

Rys. 11. Krzywa dyfrakcyjna otrzymana metoda wysokorozdzielczej dyfraktometrii rentgenowskiej wykonana w skanie 6/26 dla
obszaru rdzenia probki wycigtej z monokrysztatu MgAl,0,:0,6% at. Co, promieniowanie CuKo, (4 = 0,154 nm), refleks 222.
Fig. 11. Diffractometric curve in a /20 scan for the core region of the sample cut out from a MgAl,0,:0.6 at. % Co single crystal;

CuKo, radiation (4 = 0.154 nm), 222 reflection.

Przyktadowe zdjecia fotograficzne wykonane
w skrzyzowanych polaryzatorach liniowych
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Brak ujawnionych naprezen sieci, prawdopodobnie z powodu
zbyt matej grubosci probki
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Rys. 12. Obrazy polaryskopowe probek wycietych zmonokrysztatow MgALO,:Co
wykonane w skrzyzowanych polaryzatorach liniowych.

Fig. 12. Polariscopic micrographs of the samples cut out from MgAl,0,:Co
single crystals; taken in crossed polarizers.
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3.2 Monokrysztaly ScAIMgO,

Badania monokrysztatow ScAIMgO, przeprowadzono
na wybranych probkach otrzymanych przez mechaniczne
rozdzielenie materialu. Otrzymane probki byly ponadto
znacznej grubosci (~ 1 mm) co uniemozliwialo ustawienie
reflekséw transmisyjnych dla wykonania rentgenowskiej
topografii transmisyjnej Langa.

Topogramy dwukrystaliczne probek ScAIMgO,
(Rys. 13) ujawniaja kontrast dyfrakcyjny odzwierciedla-
jacy uszkodzenia krysztatu zwiazane najprawdopodobniej
z jego odtupywaniem. Pola o jednakowym zaczernieniu
wskazuja obszary krysztatu o takiej samej efektywnej
zmianie kata Bragga.

Dla wybranych probek ScAIMgO, wykonano bada-
nia na skaningowym mikroskopie elektronowym (SEM)
przedstawione na Rys. 14. Na obrazach SEM widoczne
jest rozdzielanie si¢ materiatu wynikajace z warstwowego
charakteru jego struktury. W celu wykrycia ewentualnych
niejednorodnosci sktadu przeprowadzono badania za po-
mocg mikroanalizy rentgenowskiej EDX. Mikroanaliza
rentgenowska nie ujawnita zadnych innych pierwiastkow
oprocz tych wehodzacych w sktad ScAIMgO, (Rys. 15).
Mapy rozktadu poszczegdlnych pierwiastkow wykonane
w roznych obszarach probki nie wykazaty zadnych zmian
sktadu chemicznego w badanych krysztalach (wybrane
wyniki przedstawiono na Rys. 16).

ScAIMgO,

Rentgenowska odbiciowa topografia dwukrystaliczna

Rys. 13. Rentgenowskie odbiciowe topogramy
dwukrystaliczne probki ScAIMgO,, promie-

Probka 1 | Probka 2

niowanie CuKa, (4 = 0,154 nm).
| Fig. 13. X-ray reflection double-crystal topo-
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graphs of the samples cut out from a ScAIMgO,

8 single crystal, CuKa, radiation (4 = 0.154 nm).

najprawdopodobniej z jego odtupywaniem

Pola o jednakowym zaczernieniu wskazujg obszary o takiej samej efektywnej zmianie kata
Bragga; widoczny kontrast odzwierciedlajacy uszkodzenia krysztatu zwigzane

Struktura warstwowa w ScAIMgO,, krysztal nr 2/10
Skaningowa mikroskopia elektronowa

Widoczne rozdzielanie

jego struktury (analogicznie jak w przypadku miki i grafitu)

Rys. 14. Skaningowa mikroskopia elektronowa probek
wycigtych z krysztalu ScAIMgO,,.

Fig. 14. Scanning electron microscopy measurements of
the samples cut out from a ScAIMgO, crystal.

materiatu wynajae 2z warstwowego harakteru
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ScAIMgO,, plytki napylone Au i Pd
Mikroanaliza rentgenowska

Au Pd

I
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Mikroanaliza}rentgenowska ujawnita w prébce jedynie pierWiastki
wchodzace w sktad ScAIMgO,oraz Au i Pd z procesu napylania

T T T T

Rys. 15. Mikroanaliza rentgenowska probki wycigtej z krysztatu ScAIMgO,.
Fig. 15. X-ray microanalysis of the sample cut out from a ScAIMgO, crystal.

ScAIMgOQ,, plytki napylone Au i Pd
Mikroanaliza rentgenowska, mapy intensywnosci Swiecenia
poszczegolnych pierwiastkow w prébce

Rys. 16. Mikroanaliza rentgenowska: mapy intensywnosci §wiecenia poszczegdlnych pierwiastkdéw w wybranym obszarze probki

wycigtej z krysztalu ScAIMgO,.

Fig. 16. X-ray microanalysis: maps of the fluorescence intensity of particular elements in the selected area of the sample cut out

from a ScAIMgO, crystal.

4. Podsumowanie

W pracy przeprowadzono badania realnej struktury
monokrysztatow MgAl O, i ScAIMgO, otrzymywanych
metodg Czochralskiego. Jakos¢ krysztalow MgALO,
pozwolita na uzyskanie poprawnych topogramow rent-
genowskich.

W Zadnej z badanych probek MgAl O, nie za-
obserwowano kontrastow pochodzacych od pasm se-
gregacyjnych. Wprowadzona domieszka nie powoduje

MATERIALY ELEKTRONICZNE (Electronic Materials), T. 43, Nr 1/2015

istotnych zmian parametru sieciowego i nie jest zrodtem
lokalnych naprezen. Moze to wynika¢ z fatwosci wbu-
dowywania si¢ atomow kobaltu w odpowiednie pozycje
w sieci krystalicznej.

Dotychczasowe wyniki nie pozwalaja jednoznacznie
powigzac¢ struktury defektowej z poziomem domieszko-
wania MgAl O, kobaltem, jednakze struktura defektowa
krysztalow MgALO,:0,135% at. Co i MgAl 0,:0,6% at. Co
wykazuje pewne réznice w stosunku do struktury de-
fektowej MgAlL0,:0,285% at. Co. Topogramy probek
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z dwoch pierwszych krysztaldw ujawniaja istnienie rdze-
nia w centralnej czesci probek z wyraznie zaznaczonymi
obszarami $ciankowanymi, ktére odpowiadajg spowolnio-
nemu wzrostowi na ptaszczyznach z niskimi wskaznikami
Millera. Uktad obszaréw $ciankowanych jest zdetermi-
nowany przez ksztatt powierzchni krystalizacji, mocno
zaleznej od obrotow krysztatu w trakcie wyciggania.
W zewnetrznej czg$ci rdzenia zaobserwowano liczne
kontrasty dyfrakcyjne zwigzane najprawdopodobniej
z defektami objg¢tosciowymi - mikrowtrgceniami oraz
,,solute trails”.

Topogramy centralnej cze$ci monokrysztatu MgALO,:
0,285% at. Co wykazujg stabiej rozwinigte obszary $cian-
kowane oraz brak charakterystycznych kontrastow wskazu-
jacych na obecnos¢ defektow objetosciowych. Zaobserwo-
wano natomiast wystgpienie duzych blokoéw krystalicznych
i wyrazne kontrasty zwigzane z grupami dyslokacji.
Powodem powstawania struktury blokowej sg zbyt duze
napr¢zenia termiczne powstajace podczas nieréwno-
miernego studzenia krysztatu, juz w trakcie narastania
jego koncowych partii. Zaburzenia takie moga powstacé
w wyniku réznych zmian parametrow wyciagania, czy
tez przypadkowych zaburzen geometrycznych, jak np.
wzrost boczny. Przy krytycznym ustawieniu parametrow
wzrostu moze to by¢ nawet wynikiem roznego ksztattu
powierzchni wzrostu i zwigzanym z tym uktadem ob-
szarow $ciankowanych, ktory ma wplyw na sumaryczng
wielko§¢ naprezen. Podanie szczegdlowej przyczyny
byloby tatwiejsze po przebadaniu wigkszej liczby probek
wycietych z réznych miejsc krysztatu, reprezentujacych
kolejne etapy krystalizacji.

Na obrazach wszystkich badanych probek ujawniono
w obszarze poza rdzeniem charakterystyczne kontrasty
dyfrakcyjne odpowiadajace tzw. ,,strukturze komorkowe;j”
utozenia dyslokacji. Na liniach dyslokacyjnych tworza-
cych poszczegoélne ,,komorki” zaobserwowano punktowe
kontrasty zwigzane najprawdopodobniej z wytrgceniami.

Ze wzgledu na tendencj¢ do rozwarstwiania si¢ krysz-
tatu ScAIMgO, badania przeprowadzono na wybranych
probkach otrzymanych przez mechaniczne rozdzielenie
materiatu, co wigzato si¢ z wprowadzeniem dodatkowych
defektow i uniemozliwito pelne wykorzystanie dostepnych
metod. Topogramy dwukrystaliczne ujawnity kontrast dy-
frakcyjny odzwierciedlajacy uszkodzenia probki przy jej
przygotowaniu przez odlupanie sasiednich czegsci wzdhuz
rozwarstwiajacych si¢ ptaszczyzn.

Szczegdly rozdzielania si¢ warstw ujawnity obser-
wacje SEM. Warstwowy charakter krysztatu i tupliwo$¢
wzdhuz ptaszczyzn typu (001) jest najprawdopodobniej
zwigzana ze specyficzng budowa komorki elementarnej
ScAIMgO,, a w szczegolnosci ze stosunkowo duzym
parametrem sieciowym wzdtuz osi c.

5. Podzi¢kowania

Badania zostaly wykonane w ramach tematu statu-
towego realizowanego w 2014 roku w ITME. Krysztaty
zostaly otrzymane w ramach projektu, pt.: Opracowanie
warunkow wytwarzania spinelu magnezowego MgAl,O,,
skandowo-magnezowego ScMgAlO, oraz szkia Er,
Yb, do zastosowania w mikrolaserach dalmierczych
(PBS1/B5/16/2012) finansowanego przez Narodowe Cen-
trum Badan i Rozwoju.
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