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1. Meérés leirasa

A mérésiink célja az volt, hogy miutan el6z6 félévben megismerkedtiink a transzmisszios
elektronmikroszkop miikodésével és hasznalataval, egy Osszetettebb problémat is megold-
junk a hasznalataval. A labor soran egy polikristaly diffrakcio elkészitésével kalibraltuk a
mikroszkopot, majd egy Al,O3 hordozora felvitt GaN réteg iranyitottsagat vizsgaltuk.

Az elektronmikroszkopok miikodési elve részletesen le van irva a mérésleirasban [1],
ebben a részben csupan roviden osszefoglaljuk az alapokat. Az elektronmikroszkopot az
optikai mikroszképhoz hasonl6an kis méreti objektumok szerkezének vizsgélatara hasz-
naljak, de mivel a nagy energiaval rendelkezG energidju elektronok de Broglie-hullamhossza
nagysagrendekkel kisebb, mint a lathato fényé, vagy akar a rontgené, ezért jelentGsen
jobb felbontéas érhetd el az elektronmikroszkoppal. Az elv hasonld az optikai vizsgalatok
vizsgalataval: az elektronhullaimot — miutan az elektronok elérték a megfelel6 energiat —
lencséken keresztiil a vizsgalt targyra iranyitjak, amin az elektronok szorodnak, és a targy
mogott diffrakeios, vagy valodi kép képzadik le az ernyére (ami esetiinkben egy detektor).
Mivel az elektronok toltott részecskék, ezért a lencsék szerepét tekercsek latjak el, amiknek
a méagneses terében az elektronok palyajat gy modositjuk, ahogy azt szeretnénk.

A mi gyakorlatunk sordn 200 keV energidju elektronokkal diffrakcios vizsgélatokat vég-
ziink, igy a targy mogotti optikai rendszert gy allitottuk be, hogy a diffrakcios kép kép-
z3djon le a detektorra. A diffrakcios kép a targy Fourier-transzformaltjaként értelmezhetd,
tehat a kapott kép a targyban felvehetd racsvektorok reciprokbézisan értelmezhets. Ah-
hoz viszont, hogy a pontos méreteket mérni tudjuk, kalibralni kell a mikroszkopot, azaz
meg kell tudnunk mondani, hogy a kapott képen 1évé tavolsagok mekkora tavolsignak
felelnek meg a reciprokracson. A kalibraci6hoz mi nikkel polikristaly mintat hasznaltunk,
amiben minden szem (kristalyszemcse) mashogy allt, igy a diffrakcios képe nem szabélyos
pontracs lett, hanem koncentrikus kérokbdl allt. A korok sugarara levezethets az alabbi
Osszefiiggés:
ahol R; az i. kor sugara, L a kamerahossz (ez a mikroszkop paramétere), A az elektronok
hullamhossza (az altalunk hasznalt 200 keV energia mellett A = 0,0251 A), d; pedig az i.
diffrakcios gytird létrejottéért felelGs sikseregek tavolsagat. Mivel a nikkel anyagszerkezete
ismert, ezért d; értékeit kikeresve, R-eket pedig megmérve, megkaphatjuk L értékeét is.

A kalibracio utan kicseréltiikk a mintat egy masik mintara, amely egy AlyO3 hordozo-
bol és egy ra felvitt GaN réteghdl allt. Készitettiink felvételt a hordozé tartoményarol, a
réteg tartomanyarol, majd egy olyan tartomanyroél is, ahol mindketts latszodik. A diffrak-
cios képek indexelését elvégezve, meghatarozhatd a felvételeken a zonatengelyek iranya,
és ezeket Osszehasonlitva egyméssal, kiszamithato, hogy a két egymésba agyazott minta

orientacidja irdnya mennyivel tér el egymastol.



1. abra. A nikkel polikristaly diffrakcios képe. A korok sugarmérését a vizszintes sotétkék
vonal mentén végeztem. A mérési pontokat és indexeit a vilagoskék vonalkak és szamok
jelzik.

2. Kalibraci6

A kalibraciéhoz nikkel polikristaly mintat hasznaltunk. A diffrakcios kép az 1. abran
lathato.

Ahogy azt a pordiffrakcio elméletébdl varjuk, a kapott képen valéban koncentrikus ko-
rok jelentek meg, ezek sugarat szeretnénk megmérni a kalibracidhoz. Ezt tgy tettiik, hogy
a meghuztuk a direkt nyalabon dtmend vizszintes tengelyt (sotétkék vonal), és leolvastuk
a bels6 7 koncentrikus kdrnek ezzel valdo metszéspontjat. Ugyanahhoz a korhoz tartozo
két metszéspont kiilonbsége a kor atmérGje, aminek fele a sugar. A mért értékeket az 1.
tablazat tartalmazza.

Az (1) osszefiiggés alapjan a koncentrikus korok sugara (R;) és a sikseregtavolsagok
reciprokai (1/d;) kozott linearis Osszefiiggés van, és az aranyossagi tényezs L. d; értékei
hasznélt minta diffrakcios adatlapjarol [2] ismerjiik, ezeket szintén tartalmazza az 1. tab-
lazat. A mért sugarak, és sikseregreciprokok kozotti dsszefiiggést a 2. dbra abrazolja. Az

adatokra egyenest is illesztettiink

= — 2
R; adi+b (2)

egyenlettel. Az illesztési paraméterek kapott értékei: a = (368,6 +£1,9) pxA ésb = (—=1,7+1,7) px.



1. tablazat. A polikristaly diffrakciojaban 1év6 koncentrikus korok mért sugarai, valamint

i || 1 [px] | 22 [px] | R; [px] d; [A] | 1/d; A
1 555 912 178,5 || 2,037180 | 0,490875
2 526 942 208,0 1,764250 | 0,566813
3 440 1027 293,5 1,247510 | 0,801597
4 390 1077 343,5 1,063880 | 0,939956
5) 373 1097 362,0 1,018590 | 0,981749
6 318 1152 417,0 | 0,882125 | 1,133626
7 283 1188 452,5 | 0,809493 | 1,235341

a nikkelracsban 1év§ sikseregek kozott 1évd tavolsagok ismert adatai
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2. abra. A nikkel polikristaly-diffrakciés abrajan 1évé koncentrikus korok sugara a
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sikseregtavolsag-reciprokok fiiggvényében




Ezen értékek ismeretében mar tudunk tavolsagot mérni az abrakon a (2) képlet haszna-

lataval.

3. Osszetett minta vizsgalata

3.1. Indexelés

A mintak indexelését gy végeztiik el, hogy minden felvételen megkerestiik a legvastagabb
diffrakcios pontot (ez a direkt nyalab, O), és ezen kiviil harom masikat (A, B, C). A
felvételen megmeérheték a kivalasztott nyalabok tavolsa a direkt nyalabtol, ezek alapjan
pedig azt, hogy az adott diffrakcids ponthoz tartozo valodi racssiktavolsag milyen messze
van a direkt nyalab altal metszett ponttol (d). A kiszamolt d-értékekbsl az Al,O3 és
a GaN diffrakcios adatlapjarol leolvashatuk [3], hogy mely indexek tartoznak az adott
ponthoz. Mivel jelen esetben a tobbszoros szoras nem hanyagolhato el, ezért az dbrakon
el6fordultak olyan pontok, amik egyébként tiltott reflexibkhoz tartoznanak. Az ehhez
tartozo d-értékeket nem tartalmazzak a diffrakcios adatlapok, de ezek feléhez méar tartozik
megengedett indexelés, igy az indexelés kivalasztasdnal azokat a pontokat hasznéltuk.

Mivel a pontokat minden felvétel esetében tgy valasztottam ki, hogy
——
OA+0B=0C (3)

teljesiiljon, ezért a kapott indexelésnek is olyannak kell lennie, hogy a vektorosszeadas az

indexek szintjén is teljesiiljon, azaz:

ha+ hg = he (4)
byt kg = ke (5)
Ly +lp=lo (6)

Ezek kiviil, mivel a mintak kristalyszerkezete hexagonalis, ezért célszert atszamolni
a haromindexes (hkl) Millerindexelést a négyindexes (hkil) Miller—Bravais-indexelésre,
amely a hatszogracs természetes tengelyeihez igazodik, igy jobban latszodnak réla a szim-

metriatulajdonsagok. Ezt kiszamolni egyszertien a
i=—(h+k) (7)

képlettel lehet.

Az indexelt felvételeket, és az indexelés adatait a 3-8. dbrak mutatjak.



pont || = [px| | v [px] | R [px] | d [A] | duw [A] | REL | hkil
O 793 627 — — — — —
A 880 737 140 2,60 2,99 002 | 0002
B 688 708 132 2,74 2,76 100 | 1010
C 776 820 193 1,87 1,884 | 102 | 1012

3. abra. A GaN rétegrdl késziilt elsg diffrakcios felvétel.

pont || z [px] | y [px| | R [px] | d [A] | duw [A] | REL | Rkil
O 812 | 626 — — — S -
A 917 | 758 | 169 | 2,16 | 2,165 | 006 | 0006
B 680 | 722 | 156 | 2,34 | 2,379 | 110 | 1120
C 796 | 855 | 230 | 1,59 | 1,601 | 116 | 1122

4. abra. A Al,O3 rétegrél késziilt elsé diffrakcios felvétel.




pont || 2 [px] | v [px] | R [px] | d [A] | dpw [A] | Bkl | kil
0 798 | 615 - - - - | -
GaN A || 885 | 727 | 142 | 2,56 | 2,59 | 002 | 0002
GaN B || 693 | 698 | 134 | 2,71 | 2,76 | 100 | 1010
GaN C || 781 | 809 | 194 | 1,88 | 1,884 | 102 | 0012
AlbOs A || 903 | 749 | 170 | 2,14 | 2,165 | 006 | 0006
AlLOs B || 675 | 712 | 156 | 2,33 | 2,379 | 110 | 1120
ALO; C || 782 | 844 | 229 | 1,59 | 1,609 | 116 | 1126

5. abra. A kozos tartomanyrol késziilt elsd diffrakcios felvétel.




pont || z [px] | y [px] | R [px] | d [A] | dpw [A] | REL | kil
o | w7 | e1a | — | - E R
A 832 | 34 | 232 | 157 | 1591 |110] 1120
B 623 659 141 2,58 2,59 002 | 0002
C 697 880 273 1,34 1,357 | 112 | 1122

6. abra. A GaN rétegrdl késziilt masodik diffrakcios felvétel.

pont || = [px] | v [px] | R [px] | d [A] | duw [A] | REL | hkil
0 758 | 620 - - - - | -
A 845 | 873 | 268 | 1,37 | 1,374 | 300 | 3030
B 597 | 673 | 169 | 2,15 | 2,165 | 006 | 0006
C || 682 | 926 | 315 | 1,16 | 1,600 | 306 | 3036

7. abra. A Al,Oj3 rétegrdl késziilt masodik diffrakcios felvétel.




pont || 2 [px| | v [px] | R [px] | d [A] | dur [A] | REL | REil
0 768 | 614 - - - - | -
GaN A || 842 | 832 | 230 | 1,59 | 1,591 | 110 | 1120
GaN B || 634 | 658 | 141 | 2,58 | 2,59 | 002 | 0002
GaN C || 708 | 878 | 271 | 1,35 | 1,357 | 112 | 1122
AlbOs A || 854 | 867 | 267 | 1,37 | 1,374 | 300 | 3030
AlLbOs B || 607 | 667 | 169 | 2,15 | 2,165 | 006 | 0006
ALO; C || 692 | 921 | 316 | 1,16 | 1,600 | 306 | 3036

8. abra. A kozos tartomanyrol késziilt masodik diffrakcios felvétel.




Felvétel (hkl) 4 | (RKD) 5 | [uvw] | [uvtw]

GaN 1 002 100 010 1210
AlL,O5 1 006 110 110 1100
kozos 1 - GaN 002 100 010 1210
k6zos 1 - AlL,O3 006 110 110 1100
GaN 2 110 002 110 2100
Al,O3 2 300 006 010 1210
k6zos 2 -GaN 110 002 110 2100
k6z6s 2 -Al,O3 300 006 010 1210

2. tablazat. A zonatengelyek iranya a kiilonbo6z6 felvételeken.

3.2. Zo6natengelyek

A feladatunk, hogy minden felvételen hatarozzuk meg a zonatengely iranyat. Mivel a
zonatengely meréGleges az altalunk vizsgalt metszetre, biztos, hogy egy ezzel az irdnnyal
parhuzamos vektor kapunk, ha két, a sikban fekvs vektor keresztszorzatat. Az el6z6 rész-
ben indexelt iranyok megfelel6k, igy hasznaljuk ezeket! Fegyelniink kell még a zonatengely
irdnyara is: a konvencié szerint a zonatengely mindig felék mutatd vektor. A 3-8 abrak
mindegyikén gy lettek felvéve a pontok, hogy a @ X @)1 keresztszorzat felénk mutasson,
igy a zonatengelyt ezzel a mitvelettel kaphatjuk meg.

A kiilonboz6 felvételekhez tartozo zonatengelyiranyokat a 2. tablazat tartalmazza, az
indexelés gy lett normélva, hogy az [uvw] értékek a lehetd legkisebb egész szamokat
vegyék fel (a vektor nagysidga nem szamit, csak az iranya). Mivel hexagonalis szerkezetii
mintakrol van sz6, megadtuk a zonatengelyt négyes indexeléssel is. Mivel a zonatengely
vektora valodi racsvektor, ezért az atszamitas méas, mint a reciprokracs vektorainal. Az

[uvw] vektorhoz tartozo négyes [u'v't'w’] irdny:

1
u':§(2u—v)
1
/
— (20—
v 3(v w) ®)
t'——l(quv)
-3
w' =w

3.3. Kozo0s irdny, és az orientacio

Nézziik meg az elsé metszetrdl késziilt képeket (3-5 abrak)! Lathato, hogy az A diffrakcios
ponthoz tartozo reciprokracsvektorok parhuzamosok a GaN és az Al,O3 esetére, ugyanis
a két Miller-Bravais-indexek: (0002) és (0006). Ez tehat azt jelenti, hogy ez az irdny (azaz

a z-irany) kozos a hordozoban és a rétegben.
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Azt is lathatjuk, hogy a B-hez tartozé reciprokracsvektorok mindkét esetben merd-
legesek az el6bb megtalalt kozos tengelyre, hiszen, a hozzajuk tartoz6 Miller—Bravais-
indesek: (1010) és (1120), vagyis egyiknek sincs z-iranyd komponense. Ugyanakkor a
Miller—Bravais-indexelésbél az is latszik, hogy az indexek tipusa nem egyezik meg, vagyis
a két kiilonboz6 szerkezet egymashoz képest el van forgatva, a z-tengely mentén. Felada-
tunk meghatarozni, hogy mekkora a szoge ennek az elforgatésnak.

Az elforgatas szogét meghatarozni az alabbi képlettel lehet [4]:

hd + ke + 5 (he + kd) + 31g (a/c)”
\/h2 + k2 4+ hk + %ZQ (a/6)2\/d2 +e2 4+ de + %92 (a/c)2

(9)

cos p =

ahol a két elforgatott struktira kozos tengelyére merdleges indexelés esetiinkben (hkil) =
(1010) és (defg) = (1120), a két racsparaméter: a = 3,186 és ¢ = 4,758 Ezeket behe-
lyettesitve, az alabbi eredményt kapjuk:

cos p = 0,8792 = @ = 28,5° ~ 30° (10)

Mivel az anyagok szabalyos hatszogracs szerkezettiek, ezért valoszint, hogy a kapott 28,5°
érték valojaban a szimmetriaba beépiilni tudo 30°-ot jelent, mérési hibaval terhelve. Igy

tehat kijelenthetjiik, hogy a réteg orientacioja a hordozohoz képest 30°-kal van elforgatva.
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