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SAJMENVATTING ' 

B i j d i t onderhoek i s de M e r o s t r u c t u u r van p o l y k r i s t a l l i j n e LPCVD silici„„-

lagan met behulp va„ r S n t g e n d i f f r a c t i e bestudeerd. H i e r t o e z i j n Bragg-re-

f l e c t r e s gemeten van enige preparaten, .„„el i n gekantelde a l s i n ongekan-

t e l d e toestand. Op a l l e r e s u l t a t e n i s l i j n p r o f i e l a n a l y s e toegepast m.b.v, 

een computerprogramma (Delhez,THD). 

Het b l i j k t d a t de m i c r o s t r u c t u u r van de k r i s t a l l i e t e n s t e r k v a r i e e r t met 

hun oriëntatie. De i n v l o e d van l a a g d i k t e , g r o e i t e m p e r a t u u r en t e x t u u r van 

de l a a g op deze v a r i a t i e s l i j k t g e r i n g . S t a p e l f o u t e n vormen geen a f ­

doende v e r k l a r i n g v o o r de v a r i a t i e s i n n f c r o s t r u c t u u r . 

De s p a n n i n g s t o e s t a n d v a n de k r i s t a l l i t e n b l i j k t eveneens met bun oriëntatie 

t e v a r i e r e n , z o d a t een verb a n d l i j k t t e b e s t a a n met de m i c r o s t r u c t u u r . I n 

a l l e g e v a l l e n o n d e r v i n d e n de <nO> georiënteerde k r i s t a l l i e t e n de g r o o t s t e 

t r e k s a n n i n g en z i j n deze k r i s t a l l i e t e n p e r f e c t e r dan k r i s t a l l i e t e n met 

andere oriëntaties. 

Een goede v e r k l a r i n g v o o r de spanningen i n de l a g e n en v o o r de v a r i a t i e s 

van spanningen en m i c r o s t r u c t u u r met de oriëntatie van de k r i s t a l l i e t e n 

xs nog m e t gevonden. De s c h a a r s e , i n de l i t e r a t u u r bekende, theoriën b l i j ¬

ken o n t o e r e i k e n d . 

De m o g e l i j k h e d e n om v i a een warm.tebehandeling een s t a n d a a r d s p a n n i n g s v r i j 

s i l x c x u m - p r e p a r a a t t e maken z i j n o n d e r z o c h t . De v e r s c h i l l e n d e p a r a d o x a l e 

exsen dxe aan h e t p r e p a r a a t g e s t e l d worden, b l i j k e n h e t w e l h a a s t o n m o g e l i j k 

t e maken om van een p o l y k r i s t a l l i j n e s i l i c i u m l a a g een s t a n d a a r d t e maken. 

T e n s l o t t e z i j n v e r s c h i l l e n d e a s p e c t e n van de rëntgendiffractiemetingen en 

van de v e r w e r k i n g s m e t h o d e nader o n d e r z o c h t . Aangetoond w o r d t d a t m e t i n g e n 

op een d i f f r a c t o m e t e r met een t i j d s b e s p a r e n d e p o s i t i e g e v o e l i g e t e l l e r , qua 

n a u w k e u r i g h e i d n i e t onder doen v o o r m e t i n g e n op een d i f f r a c t o m e t e r met ge¬

wone t e l l e r . 
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SUMMARY 

I n o r d e r t o g e t i n f o r m a t i o n about t h e m i c r o s t r u c t u r e o f p o l y c r y s t a l l i n e LPCVD 

s i l i c o n f i l m s , X-ray d i f f r a c t i o n s t u d i e s were p e r f o r m e d . The B r a g g - r e f l e c t i o n s 

o f s e v e r a l specimens were measured i n t i l t e d and u n t i l t e d c o n d i t i o n . For a l l 

t h e r e s u l t s l i n e p r o f i l e a n a l y s i s has been done w i t h a computer program (Delhez 

TH ) , -

I t has been f o u n d t h a t t h e m i c r o s t r u c t u r e o f t h e c r y s t a l l i t e s v a r i e s s t r o n g l y 

w i t h t h e i r o r i e n t a t i o n . The f i l m t h i c k n e s s , growth t e m p e r a t u r e and t e x t u r e o f 

t h e l a y e r seem t o have o n l y a s l i g h t i n f l u e n c e on t h e s e v a r i a t i o n s . These 

v a r i a t i o n s c annot be e x p l a i n e d by s t a c k i n g f a u l t s . A l s o t h e s t r e s s c o n d i t i o n 

o f t h e c r y s t a l l i t e s v a r i e s w i t h t h e i r o r i e n t a t i o n . T h e r e f o r e i t seems r e a s o n a b l e 

t o assume t h a t ,the s t r e s s c o n d i t i o n i s r e l a t e d t o t h e m i c r o s t r u c t u r e I n a l l 

cases t h e { 1 1 0 } o r i e n t e d c r y s t a l l i t e s appear t o have t h e g r e a t e s t t e n s i o n , 

p a r a l l e l t o t h e s u r f a c e and t h e y a r e more p e r f e c t t h a n c r y s t a l l i t e s w i t h o t h e r 

o r i e n t a t i o n s . 

An e x p l a n a t i o n f o r t h e s e s t r e s s e s i n t h e l a y e r s and f o r t h e v a r i a t i o n s i n s t r e s s 

and m i c r o s t r u c t u r e v ^ i t h t h e o r i e n t a t i o n o f t h e c r y s t a l l i t e s has n o t been f o u n d . 

The few t h e o r i e s a v a i l a b l e i n l i t e r a t u r e t u r n o u t t o be i n a d e q u a t e . 

The p o s s i b i l i t y t o make a s t a n d a r d s t r e s s - f r e e s i l i c o n specimen by h e a t -

t r e a t m e n t s has been i n v e s t i g a t e d . I t seems t h a t i t i s a l m o s t i m p o s s i b l e t o 

make such a s t a n d a r d , because o f t h e s e v e r a l p a r a d o x a l demands. 

F i n a l l y , s e v e r a l a s p e c t s o f t h e X-ray d i f f r a c t i o n measurements and subsequent 

a n a l y s i s have been i n v e s t i g a t e d . I t i s shown t h a t a d i f f r a c t o m e t e r w i t h a p o s i t i o r 

s e n s i t i v e d e t e c t o r saves an a p p r e c i a b l e amount o f t i m e , w i t h r e s p e c t t o c o n v e n t i o r 

d e t e c t o r s , w i t h o u t l o s i n g any a c c u r a c y . 
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LIJST V M SYMBOLEN 

a r o o s t e r c o n s t a n t e 

A o p p e r v l a k t e 

A(n) c o s i n u s Fouriercoefficiënt 

b a a n t a l componenten van een r e f l e c t i e , a a n g e t a s t door s t a p e l f o u t e n . 

B(n) s i n u s Fouriercoefficiënten 

c s t i j f h e i d s t e n s o r van h e t êenkristal 

C s t i j f h e i d s t e n s o r van h e t p r e p a r a a t 

C(n) complexe Fouriercoefficiënten 

d v l a k k e n s p a t i e 

D k r i s t a l l i e g r o o t t e 

e m i c r o r e k 

f s t r u c t u r e e l v e r b r e e d p r o f i e l 

F Fouriercoefficiënten f - p r o f i e l 

g i n s t r u m e n t e e l v e r b r e e d p r o f i e l 

G Fouriercoefficiënten g - p r o f i e l 

h gemeten p r o f i e l 

H Fouriercoëfficiënten h - p r o f i e l 

h k l M i l l e r i n d i c e s 

h ^ /h^+k^+1^ 

I i n t e n s i t e i t 

L c o r r e l a t i e a f s t a n d 

n rangnummer 

N gehee l g e t a l 

p s p a n w i j d t e ( p e r i o d e ) 

r i n t e r a c t i e t e n s o r 

R v e r h o u d i n g Ka^ en K a 2 ~ i n t e n s i t e i t 

s s l a p h e i d s t e n s o r van h e t éénkristal 

s' idem g e d e f i n e e r d i n h e t l a b o r a t o r i u m a s s e n s t e l s e l 

S s l a p h e i d s t e n s o r v a n h e t p r e p a r a a t 

t i n t e r a c t i e t e n s o r 

u a a n t a l componenten van een r e f l e c t i e d a t n i e t a a n g e t a s t w o r d t door 

s t a p e l f o u t e n 

2w h a l f w a a r d e b r e e d t e 

z d o o r b u i g i n g 
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a sta'pèif.oQtwaarsehijnli j k h e i d 

g integrale^brèêdte 

Y r i c h t i n g s c o s i n u s 

r oriëntatieparameter z i e f o r m u l e (17) 

e d e f o r m a t i e t e n s o r 

e' idem g e d e f i n e e r d i n h e t l a b o r a t o r i u m a s s e n s t e l s e l 

£(L) d e f o r m a t i e c o m p o n e n t o v e r een a f s t a n d L 

Tl r i c h t i n g s c o - i n u s 

e Bragg-hoek 

K t w e e l i n g - w a a r s c h i j n l i j k h e i d 

A g o l f l e n g t e 

y absorptiecoëfficiënt 

a s p a n n i n g s t e n s o r 

o' idem g e d e f i n e e r d op h e t l a b o r a t o r i u m a s s e n s t e l s e l 

<}) d r a a i i n g s h o e k om een as l o o d r e c h t op h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k 

lf-' k a n t e l i n g s h o e k t u s s e n de normaal op de d i f f r a c t e r e n d e v l a k k e n s c h a r e n 

en de.normaal op h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k 
tó r i c n t i n g s c o s m u s 

s u b s c r i p t e n : 

O s t a n d a a r d o f begin-waarde 

n l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k gemeten 

V V o i g t f u n c t i e 

c C a u c h y f u n c t i e 

g Gauss f u n c t i e 

(j) gemeten onder een hoek (J)met de r i c h t i n g v a n i n h e t o p p e r v l a k 

ijj gemeten onder een k a n t e l i n g s h o e k ijj 

i , j , k , l z i j n sommatie i n d i c e s en s t a a n v o o r de g e t a l l e n 1,2 o f 3 
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INLEIDING 

P o l y k r i s t a l l i j n e s i l i c i u m f i l m s , g e g r o e i d door Chemical Vapour D e p o s i t i o n 

(CVD) op een s u b s t r a a t v a n g e o x i d e e r d s i l i c i u m êenkristal i s een m a t e r i a a l ­

c o n f i g u r a t i e d i e v e e l t o e g e p a s t w o r d t i n de e l e c t r o n i s c h e i n d u s t r i e . Het 

d i e n t b i j v o o r b e e l d a l s b a s i s v o o r geïntegreerde s c h a k e l i n g e n [ 1 ] en geheu­

g e n c e l l e n [ 2 ] , 

I n de p o l y k r i s t a l l i j n e l a a g worden g r o t e i n t e r n e s p anningen a a n g e t r o f f e n 

[ 3 , 4 ] , d i e kunnen lèiden t o t ongewenste e f f e c t e n z o a l s b r e u k van de p o l y ­

k r i s t a l l i j n e l a a g o f k r o m t r e k k e n van de g e h e l e p l a k . 

Deze i n t e r n e spanningen kunnen gemeten worden met b e h u l p van röntgendif-

f r a c t i e . U i t de v e r b r e d i n g van de B r a g g - r e f l e c t i e s v o l g t dan de m i c r o r e k 

[ 5 ] t e r w i j l u i t de v e r s c h u i v i n g v a n de B r a g g - r e f l e c t i e s een v e r a n d e r i n g i n 

r o o s t e r c o n s t a n t e kan worden b e r e k e n d w a a r u i t de macrorek v o l g t [ 6 ] . Deze 

r o o s t e r c o n s t a n t e n b l i j k e n b i j m e t i n g e n aan s i l i c i u m l a g e n s t e r k a f t e hangen 

van de oriëntatie v a n de k r i s t a l l i e t e n [ 4 ] . M o g e l i j k e o o r z a k e n h i e r v a n z i j n 

t e x t u u r , s t a p e l f o u t e n o f macrospanning i n c o m b i n a t i e met e l a s t i s c h e a n i s o ­

t r o p i c . 

Teneinde meer d u i d e l i j k h e i d o v e r de m o g e l i j k e o o r z a k e n t e v e r k r i j g e n z i j n 

röntgendiffractiemetingen v e r r i c h t aan v e r s c h i l l e n d e p r e p a r a t e n . De i n v l o e d 

van de l a a g d i k t e en g r o e i t e m p e r a t u u r en h e t e f f e c t van s t a p e l f o u t e n , t e x ­

t u u r en macrospanningen z i j n o n d e r z o c h t . 
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I I . I ELASTICITEITSMODELLEN 

I I . 1 . 1 I n l e i d i n g 

Het i s m o g e l i j k o m , b i j v o o r b e e l d met röntgendiffractie, r e k k e n t e . e t e n . 0. 

deze r e k k e n o. t e re k e n e n naar spanningen i s een e l a s t i c i t e i t s . o d e l n o d i g 

Daarom worden h i e r e n i g e e l a s t i c i t e i t s m o d e l l e n b e h a n d e l d , a l v o r e n s i n h e t 

tweede d e e l van deze t h e o r i e de r e s t s p a n n i n g s m e t i n g e n t e r sprake komen. 

Aan de b a s i s van i e d e r e l a s t i c i t e i t s m o d e l l i g t de wet van Hooke. Deze i s 

v o o r één k r i s t a l l i e t j e a l s v o l g t op t e s c h r i j v e n : 

' i j l l ' i j k l ^ l 

' i j ^ ' i j k l ^ k l 

D i t w o r d t v o o r t a a n v e r k o r t weergegeven a l s : 

( ] ) 

(een h e r h a l i n g van s u b s c r i p t e n b e t e k e n t sommatie over deze s u b s c r i p t e n ) 

H x e r r n i s s..^^ de s l a p h e i d s t e n s o r , o de s p a n n i n g s - en s de d e f o r m a t i e t e n ­

s o r . De spanningen kunnen ook u i t de r e k k e n worden a f g e l e i d v o l g e n s : 

" i j ^ ' ^ i j k l ^ k l (2) 

w a a r i n c . ̂^̂ ^ ( = s - l ^ ^ ) de s t i j f h e i d s t e n s o r i s . 

Voor een t e x t u u r l o o s p o l y k r i s t a l l i j n m a t e r i a a l g e l d t : 

' ^ i j ' = ' i j k l < \ l > (3) 

met: < e . . > = m a c r o - d e f o r m a t i e t e n s o r ; gemiddelde over a l l e k r i s t a l l i e t e n . 

<a..> = m a c r o - s p a n n i n g s t e n s o r ; gemiddelde over a l l e k r i s t a l l i e t e n . 

' i j k l = - - c r o - s l a p h e i d s t e n s o r ; C..^^ = m a c r o - s t i j f h e i d s t e n s o r . 

i n h e t algemeen g e l d t d a t S^.^^ , <3..^^> en C^.^^ , <e..^^>. 

Er z i j n d r i e bekende e l a s t i c i t e i t s m o d e l l e n [ 6 ] : 

( i ) Het Reuss-model. 

D i t i s h e t , t o t nog t o e , meest g e b r u i k t e model. Het gaat u i t van een 

v o o r a l l e k r i s t a l l i e t e n g e l i j k e s p a n n i n g met per k r i s t a l l i e t w i s s e l e n d e 

d e f o r m a t i e s : 

O..=<o..> 
I J I J 

(4a) 
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.en.dus: 

^ i j k l = ^ ^ i j k l ^ - (^b) 

( i i ) Het V o i g t - m o d e l . 

H i e r b i j w o r d t een g e l i j k e d e f o r m a t i e v o o r a l l e k r i s t a l l i e t e n v e r o n d e r 

s l e l d , met p e r k r i s t a l l i e t variërende spanningen: 

^ i j = < ^ i j > (5a) 

en dus: 

C i j k l = <c.j^^^> (5b) 

( i i i ) Het Kröner-model. 

B i j d i t model w o r d t u i t g e g a a n van een a n i s o t r o o p k r i s t a l l i e t j e i n een 

i s o t r o p e m a t r i x [ 7 ] . De i n t e r a c t i e t u s s e n m a t r i x en k r i s t a l l i e t j e 

w o r d t i n r e k e n i n g g e b r a c h t v i a een zogenaamde e l a s t i s c h e p o l a r i s a t i e , 

w a a r b i j de vorm en de oriëntatie van h e t k r i s t a l l i e t j e i n de b e r e ­

k e n i n g meegenomen worden. D i t l e i d t t o t de vo l g e n d e algemene f o r m u l e s 

°ij(s) = ^ ^ i j k i ^ i j k l ^ g ^ ^ ' ^ ^ k l ^ (^^) 

én: 

^ i j ( g ) = ^ ^ i j k l ' ^ i j k l ( g ) > ' < \ l > 

H i e r i n d u i d t g een oriëntatie-afhankelijkheid aan en z i i n t . . , . , en 

r . . . -.termen v o o r de e l a s t i s c h e i n t e r a c t i e t u s s e n de k r i s t a l l i e t en de 
i j k l 

omringende m a t r i x . 

Het V o i g t - m o d e l en h e t Reuss-model z i j n u i t e r s t e n en b e i d e grove benade­

r i n g e n . Het Krönermodel l i j k t de r e a l i t e i t b e t e r t e benaderen, maar i s ma­

t h e m a t i s c h m o e i l i j k o p l o s b a a r . Het Reussmodel b l i j k t i n v e l e g e v a l l e n rede­

l i j k t e v o l d o e n [ 8 ] , t e r w i j l h e t Kröner-model i n d e r d a a d h e t b e s t v o l d o e t 

[ 9 ] . Het i s ook m o g e l i j k h e t gemiddelde v a n h e t V o i g t - en h e t Reuss-model 

t e nemen, d i t komt b i n n e n 5% ove r e e n met de waarden v o l g e n s h e t Kröner-mo­

d e l [ 6 ] . 

I I . ] . 2 Het Reuss-model t o e g e p a s t op a n i s o t r o p e en i s o t r o p e m a t e r i a l e n . 

A l l e r e e r s t z a l v o o r een a n i s o t r o p i s c h k u b i s c h éénkristal met k r i s t a l a s s e n 

X,y,Z de r e k , gemeten i n een r i c h t i n g v a n een l a b o r a t o r i u m a s s e n s t e l s e l 

Lj,L2,L2 u i t g e d r u k t worden i n de h o o f d s p a n n i n g e n OjsO^jO^- De b e t r e k k i n g e n 

t u s s e n de d r i e o r t h o n o r m a l e a s s e n s t e l s e l s X,Y,Z; L ^ L ^ j L ^ en 0^,02,0^ wor­

den gegeven door d r i e t r a n s f o r m a t i e m a t r i c e s : 



y 

F i g u u r ] . De l i g g i n g van de a s s e n s t e l s e l s 
t. o . v , de k r i s t a l l o g r a f i s c h e a s s e n . [ 1 0 ] . 
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X Y Z 
^1 °2 ^3 

X Y z 

^11 ^12 ^13 ^^12 •^13 °1 n j 2 ^13 

Y22 "̂ 23 '^22 ^23 °2 n 2 j ^22 ^23 

h ^31 Y32 "̂ 33 h ^^31 " 3 2 " 3 3 °3 ^31 ^32 ^33 

H i e r i n z i j n y.-jia.. en n.- de r i c h t i n g s c o s i n u s s e n z o a l s aangegeven i n f i ¬

guur l . I n deze s t e r e o g r a f i s c h e p r o j e c t i e i s a l l e e n Oj aangegeven om de f i - ^ ; -

guur n i e t nodeloos i n g e w i k k e l d t e maken. Tevens z i j n de hoeken aangeduid 

met hun, h i e r v o o r reeds genoemde c o s i n u s s e n . Duiden we de tensorcomponen-

t e n i n h e t l a b o r a t o r i u m s t e l s e l aan met een a c c e n t dan kunnen we de gemeten 

r e k i n de r i c h t i n g a l s v o l g t s c h r i j v e n : 

^33 = ^ i j k l \ l (7) 

De spanningscomponenten z i j n u i t t e d r u k k e n i n de h o o f d s p a n n i n g e n door 

t r a n s f o r m e r e n [ 1 0 ] : 

o l . = üü., ÜJ O, T ' (8) 
I J i k j l k l ^ 

Door nu ook de e l a s t i c i t e i t s c o n s t a n t e n s l . , . , n aar d i e van h e t êenkristal 
i j k l 

^ ^ i j k i " ^ t e t r a n s f o r m e r e n en, met b e h u l p van f i g u u r 1 , e n i g e b e t r e k k i n g e n 

t u s s e n de v e r s c h i l l e n d e r i c h t i n g s c o s i n u s s e n i n t e v o e r e n , kan f o r m u l e (8) 

a l s v o l g t worden h e r s c h r e v e n [ 1 0 ] : 

^33 = " 1 ^ ^ 1 1 2 2 ^ ^ O ^ i i ^ f i ^ ^ 2 S j 2 , 2 ( Y 3 i V ^ ^ 

^2^^122 ^ ^ O ^ i ^ l i ) 2-12]2(^3i^2i^'^ ^ 

^3^^1122 + SQCYL-TI?,) + 2s 

w a a r i n s^ = s - s. 

' 3 i " 3 i ' 

2s, 

" (Y n ) ^ } 
1 2 ] 2 ^ ^ 3 i ' 3 i ' ^ ^ 

(9) 

(9a) 122 ^ " 1 2 1 2 

waarmee de r e k i n de r i c h t i n g van geheel i s u i t g e d r u k t i n de h o o f d s p a n ­

n i n g e n en de éénkristal e l a s t i s c h e c o n s t a n t e n v o o r een a n i s o t r o o p k r i s t a l ­

l i e t . 

De gemiddelde r e k o v e r a l l e , t o t de m e t i n g b i j d r a g e n d e , k r i s t a l l i e t e n i n een 

p r e p a r a a t kan u i t ( 9 ) worden a f g e l e i d . Aangenomen d a t h e t Reuss-model g e l d t 

( a l l e k r i s t a l l i e t e n d e z e l f d e s p a n n i n g s t o e s t a n d ) en d a t en o i n h e t p r e ­

p a r a a t o p p e r v l a k l i g g e n en dus l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k s t a a t , v i n d e n 

Möller en M a r t i n [ 1 0 ] : 

" ^ 3 3 ' = " 1 ^ ^ 1 2 2 ^ ^^0 ^ (^1111 

° 2 ^ ^ 1 ] 2 2 ^ ^^0 ( ^11 )1 

1 122 
3rsQ)a>5,} + 

^ ^ 1 1 2 2 " ^^0 ' ( - 1 1 

- s , j 2 2 - 3 r S o ) - | 2 ^ ' 

- s,,22 -

w a a r i n r "^3)"^31 ci^yOn TooY 
.2 2 
^32 "̂ 33 

2 Y2 
33'̂ 31 

(10) 

( n ) 
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Neemt men b o v e n d i e n aan d a t v o o r h e t gemeten p r e p a r a a t een s p a n n i n g s t o e ­

s t a n d a l s aan een v r i j o p p e r v l a k g e l d t , dan i s = O en v e i r v a l t de l a a t s t e 

t e r m i n f o r m u l e ( 1 0 ) , 

11,2 RESTSPANNINGSMETINGEN MET BEHULP VAN RÖNTGENDIFFRACTIE. 

11,2.1 I n l e i d i n g 

R e s t s p a n n i n g e n o f i n t e r n e s p a n n i n g e n i n de meest algemene z i n z i j n span­

n i n g e n i n een a f g e s l o t e n systeem, waarop geen u i t w e n d i g e k r a c h t e n en momen­

t e n werken. De met r e s t s p a n n i n g e n verbonden i n t e r n e k r a c h t e n en momenten 

b e v i n d e n z i c h i n mechanisch e v e n w i c h t . Dat w i l zeggen d a t de t o t a l e k r a c h t 

op e l k w i l l e k e u r i g d o o r s n i j d i n g s v l a k van h e t systeem, en h e t t o t a l e moment 

r o n d i e d e r e w i l l e k e u r i g e as n u l z i j n . Spanningen t e n gev o l g e van h e t n i e t 

i n e v e n w i c h t z i j n v an n i e t mechanische i n v l o e d e n ( b . v . een t e m p e r a t u u r s g r a ­

diënt i n h e t p r e p a r a a t ) e n spanningen t e n g e v o l g e van v o l u m e k r a c h t e n , d.w.z. 

k r a c h t e n waarvan de g r o o t t e e v e n r e d i g i s met h e t volume ( b . v . z w a a r t e ­

k r a c h t ) , worden n i e t t o t de r e s t s p a n n i n g e n gerekend. 

I n de l i t e r a t u u r w o r d t o n d e r s c h e i d gemaakt t u s s e n v e r s c h i l l e n d e s o o r t e n 

r e s t s p a n n i n g e n . De " D u i t s e s c h o o l " h e e f t a l s o n d e r v e r d e l i n g [ 1 1 ] : 

e 

( i ) s p a nningen van de I s o o r t . 

D i t z i j n s p a n n i n g e n d i e o v e r meerdere k o r r e l s nagenoeg homogeen z i j n en 

d i e t . o . v . e l k e doorsnede weer i n e v e n w i c h t z i j n . Een v e r a n d e r i n g i n d a t 

• e v e n w i c h t h e e f t een macroscopische m a a t v e r a n d e r i n g t o t g e v o l g . 
e 

( i i ) s p a nningen van de I I s o o r t . 

Deze z i j n o v e r een k o r r e l o f k r i s t a l l i e t nagenoeg homogeen. Deze span­

n i n g e n vormen, o v e r voldoende k o r r e l s bekeken, weer een e v e n w i c h t . B i j 

i n g r i j p e n i n d i t evenxsficht kunnen macroscopische m a a t v e r a n d e r i n g e n op­

t r e d e n . 

( i i i ) s p a nningen van de I I I s o o r t . 

D i t z i j n o v e r e n i g e a t o o m a f s t a n d e n inhomogene spanningen, d i e , over een. 

k l e i n b e r e i k (vaak i s reeds een g r o o t d e e l van de k r i s t a l l i e t v o l d o e n ­

de) bekeken, i n e v e n w i c h t z i j n . I n g r i j p e n i n d i t e v e n w i c h t h e e f t geen 

mac r o s c o p i s c h e m a a t v e r a n d e r i n g e n t o t g e v o l g . 

Deze i n d e l i n g w o r d t v e r d u i d e l i j k t met f i g u u r 2. 

De "Amerikaanse s c h o o l " maakt o n d e r s c h e i d t u s s e n m a c r o - ( r e s t ) s p a n n i n g e n en 

m i c r o - ( r e s t ) s p a n n i n g e n [ 1 2 ] , Deze macrospanning komt overeen met de span­

n i n g e n van de I ^ s o o r t ; de m i c r o s p a n n i n g e n b l i j k e n overeen t e komen met de 
e e 

spanningen van de I I en I I I s o o r t tezamen. 



normaal op ( h k l ) 

:iJBÜIGHOEK (26) 

\T.AKKENSCHAAR ( h k l ) 

F i t ^ u u r 3. R e f l e c t i e volgens de wet van Bragg. [5] . 

guur k . Algemene gedaante van een l i j n p r o f i e l . [ S ] 
( l = I n t e n s i t e i t ) . 



1 r " " ' ' " ^ ^ restsp a n n i n g e n d i t e c t te „eten, maat 

wel .s h e t mogeu.k „et t S n t g e n d i f f t a c t i e de deformaties i n een m a t e r i a a l 

n o n - d e s t r u c t r e f te bepalen, „iertoe „orden met een d i f f r a c t o m e t e r of een 

rontgencamera [,3] opnamen gemaakt van de aan de k r i s t a l l i e t v l a k k e n o p t r e ­

dende r e f l e c t i e s . H i e r b i j g e l d t de „et van Bragg [ 1 3 ] , 

2d^^^sin9 -X ^^^^ 

»aarin d^^^ de n e t v l a k a f s t a n d van de r e f l e c t e r e n d e v l a k k e n s c h a a r ( h k l ) e 

de Bragg-hoek, d.„.z. de hoek tossen de i n v a l l e n d e bundel en de r e f l e c ^ e -

rende^vlakken , en . de ge b r u i k t e g o l f l e n g t e van de röntgenstraling i s ( z i e 

Onder i d e a l e omstandigheden ( i d e a l e rSntgenapparatuur met een „neindi. 

sma l e bundel z u i v e r monochromatische r S n t g e n s t r a l i n g en een groot, p l r f e c t 

e e n k r r s t a l a l s p r e p a r a a t , t r e e d t d i f f r a c t i e a l l e e n op b i j de hoeken d i e 

door e „et van Bragg „orden gegeven ( . - f u n c t i e , . Tengevolge van h e t n i e t 

r d e a a l z r j n van de apparatuur en de n i e t p e r f e c t e s t r u c t u u r van h e t pre­

paraat v i n d t „ltsmering van de g e d i f f r a c t e e r d e i n t e n s i t e i t rond deze hoeken 

p l a a t s . E r o n t s t a a t een zogebeten l l j n p r o f i e l . ( z i e f i g u u r « 

zowel „it de l i j n p o s i t i e s a l s „it de l i j n v o r m i s i n f o r m a t i e te v e r k r i j g e n 

over de s t r u c t u u r en de deformaties van het m a t e r i a a l . 

I I . 2 . 2 I n f o r m a t i e u i t de l i j n p o s i t i e s . 

I I . 2 . 2 . 1 atgm^tn 

U i t een gemeten r e f l e c t i e van een homogeen p r e p a r a a t i s met de wet van 

Bragg (12) de n e t v l a k s a f s t a n d ( d ^ ^ ^ t e berekenen. U i t g a a n d e van een 

k u b r s c h m a t e r i a a l ( s i l i c i u m i s , n e t a l s de meeste m e t a l e n , k u b i s c h ) , kan de 

r o o s t e r c o n s t a n t e (a) berek e n d worden v o l g e n s [ 1 3 ] .• 

a = d ^ ^ ^ . / ( h ^ T - k 2 - T T 7 ) ^^^^ 

Een hogere n a u w k e u r i g h e i d w o r d t b e r e i k t door meerdere r e f l e c t i e s t e meten 

en de gevonden r o o s t e r c o n s t a n t e n u i t t e z e t t e n tegen een e x t r a p o l a t i e ­

f u n c t i e ( f ( e ) ) w a a r i n de h o e k a f h a n k e l i j k h e i d van de i n s t r u m e n t e l e a b b e r a -

t x e s i s v e r w e r k t . E x t r a p o l e r e n van de b e s t e r e c h t e l i j n naar f ( 0 ) = 0 , d.w.z. 

26=180,, l e v e r t de j u i s t e r o o s t e r c o n s t a n t e . Voor m e t i n g e n op de, b i j d i t 

onderzoek g e b r u i k t e d i f f r a c t o m e t e r s , i s de e x t r a p o l a t i e f u n c t i e [ 5 J : 

f ( e ) = cosBcte 
(14) 

z i e f i g u u r 5. 



- I I A -

5.3480 -

5.3470 
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5.3450 

"•̂  ^0 1.00 2.00 3.00" ^ 4,00 

cosectje — 

F i g u u r 5. Nauwkeurige r o o s t e r c o n s t a n t e b e p a l i n g van CaF, m.b.v. e x t r a ­
p o l a t i e volgens cosScte. [5] 



- 1 1 -

V i a de r o o s t e r c o n s t a n t e en de n e t v l a k s a f s t a n d e n i s met b e h u l p van l i j n p o s i ­

t i e s ( p i e k p o s i t i e s ) i n f o r m a t i e t e v e r k r i j g e n o v e r r e s t s p a n n i n g e n ( d e f o r m a ­

t i e s ) i n h e t m a t e r i a a l . S t e l , men meet van een b e p a a l d i s o t r o o p , k u b i s c h 

m a t e r i a a l de v l a k k e n s p a t i e (d^j^-,^) van een r e f l e c t i e ( h k l ) i n een r i c h t i n g 

L^' L3 i s t e n o p z i c h t e van de h o o f d s p a n n i n g e n 0.^,0^ ( i n h e t p r e p a r a a t o p p e r ­

v l a k ) en ( l o o d r e c h t op h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k ) v a s t g e l e g d door de hoeken 

(j) en ij) ( z i e f i g u u r 6 ) . Voor de r e k i n de r i c h t i n g g e l d t nu: 

a^ 

Waa r i n d^^ de gemeten s p a t i e i n de r i c h t i n g i s en d^ de s p a t i e i n een 

p e r f e c t k r i s t a l . Het a c c e n t d u i d t aan d a t de r e k gemeten i s t e n o p z i c h t e 

van een o r t h o n o r m a a l a s s e n s t e l s e l L.^,L.^,L^. 

B i j röntgendiffractiemetingen w o r d t vaak gewerkt met de zogenaamde röntgen-

l a s t i s c h e c o n s t a n t e n ( s ^ en S2) [ 6 ] : e 

s , ( h k l ) = Sj,22--^ V 

= s ^ , ^ ^ - s , j 2 2 - V / ' ' ^ 

met.SQ z o a l s g e d e f i n e e r d i n ( 9 a ) . De ( h k l ) d u i d t erop d a t de röntgenelas-

t i s c h e c o n s t a n t e n a f h a n k e l i j k z i j n van de gemeten r e f l e c t i e . Deze a f h a n k e ­

l i j k h e i d z i t i n de f a c t o r T ( z i e f o r m u l e (1 1)) .Aangezien y^^^y^l "̂ 33 

c o s i n u s s e n van de hoeken t u s s e n de normaal op de d i f f r a c t e r e n d e v l a k k e n -

schaar ( h k l ) en de k r i s t a l a s s e n z i j n , i s T ook t e s c h r i j v e n a l s : 

h2k2 + k 2 l 2 + h 2 l 2 

2^2 
(17) 

(h2 + k2 + 1^) 

Waarmee de ( h k l ) a f h a n k e l i j k h e i d van Sj en s^ d u i d e l i j k i s . 

U i t de f i g u r e n 1 en 6 i s a f t e l e i d e n d a t : 

üĵ j = sin\j;cos<}) 

0)^2 = sinij;sin(j) (18) 

0,̂ 2 ^osi|j 

Combineren van ( 1 5 ) , ( 1 6 ) , (17) en (18) met (10) l e v e r t : 

^ 3 > = < % - ^ = s , ( h k l ) ( a , . 0 ^ ) . 

i s 2 ( h k l ) (OjCos2<j) + a2sin2(f)) sin2ij, (19) 

Gezien de g e r i n g e d i k t e van de h i e r beschouwde p o l y k r i s t a l l i j n e s i l i c i u m ­

l a g e n l i j k t h e t g e r e c h t v a a r d i g d t e v e r o n d e r s t e l l e n d a t de s p a n n i n g s t o e s t a n d 

i n de l a a g er een i s a l s aan een v r i j o p p e r v l a k . Daarom i s i n f o r m u l e (19) 

= O, t e r w i j l Oj en gemiddelden z i j n over de l a a g . 



F i t ^ u u r 6. D e f i n i t i e van de hoeken sf: en i)j en de oriëntatie van 
het l a b o r a t o r i u m systeem t.o.v. de hoofdspanningen. [6] 
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Voor de d e f o r m a t i e l o o d r e c h t op h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k <e33> g e l d t (ij; = 0) : 

d^ - d^ 

^^33^ " ^~^^d^ ^ S j ( h k l ) [ 0 j + 0^] (20) 

De v l a k k e n s p a t i e van de r e f l e c t e r e n d e v l a k k e n s c h a r e n d i e e v e n w i j d i g aan h e t 

o p p e r v l a k l i g g e n , i s h i e r i n d^ genoemd. U i t f o r m u l e ( 8 ) en (18) i s a f t e 

l e i d e n d a t v o o r een s p a n n i n g ( o ^ ) i n h e t o p p e r v l a k (ijj = 0) , onder een hoek i> 

met Oj geschreven k a n worden: 

0^ = ajCos2(}, + a^sin^^ ( 2 i ) 

Het i s nu m o g e l i j k om met b e h u l p van S j ( h k l ) en S 2 ( h k l ) u i t t e d r u k k e n 

i n de gemeten n e t v l a k s a f s t a n d e n : 

, - (%4> " 'o ^n - ^0, 1 

i> dg '̂O 5 S 2 ( h k l ) s i n 2 4 ; ^ 

- ^n 

(f. d^ ' l I ^ T b k ï y s ï ^ , (22) 

Een g r a f i e k van d^ " . n 

v e r s u s s m ^ i j j moet dus v o l g e n s deze t h e o r i e (Reuss-mo­

d e l , k u b i s c h m a t e r i a a l , geen voorkeursoriëntatie) een r e c h t e l i j n o p l e v e - . 

r e n . - U i t de h e l l i n g van de l i j n k a n berekend worden. Vandaar de naam 

sin^ijj-methode d i e v e e l g e b r u i k t w o r d t v o o r d i t s o o r t m e t i n g e n . 

B i j een gegeven s p a n n i n g zal de h e l l i n g van de s i n ^ i f ^ - p l o t a f h a n k e l i j k 

z i j n van de gemeten r e f l e c t i e , daar s^ a f h a n k e l i j k i s van ( h k l ) . Omdat ook 

Sj a f h a n k e l i j k i s van ( h k l ) z a l de r o o s t e r c o n s t a n t e b i j i{; = O v o o r v e r ­

s c h i l l e n d e r e f l e c t i e s een v e r s c h i l l e n d e waarde hebben, z o a l s t e z i e n i s i n 

f i g u u r 7, gebaseerd op f o r m u l e ( 2 0 ) . 

De, met de sin^^i-methode gemeten, spanningen v o l g e n u i t een v e r s c h i l i n 

v l a k k e n i s p a t i e v o o r v e r s c h i l l e n d georiënteerde k r i s t a l l i e t e n . Volgens f i g u u r 

2 worden dus de sp a n n i n g e n van de I en de I I s o o r t gemeten. 

I I . 2.2.2 .stinge/u ln -sln^ip-plotè. 

I n p r a k t i j k worden n o g a l eens s l i n g e r s i n een s i n ^ i l ^ - p l o t a a n g e t r o f f e n . Mo­

g e l i j k e o o r z a k e n h i e r v a n z i j n : 

( i ) Gradiënten van sp a n n i n g e n l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k . 

•Een gradiënt i n o^, b i j v o o r b e e l d , h e e f t t o t g e v o l g d a t o n g e l i j k n u l 

w o r d t , z o d a t e r i n f o r m u l e (19) nog een t e r m met cos^ij, b i j k o m t . 

( i i ) T e x t u u r . 

I n d i e n er t e x t u u r o p t r e e d t kan een p o l y k r i s t a l l i j n p r e p a r a a t n i e t meer 

a l s ( q u a s i - ) i s o t r o o p beschouwd worden. B i j de m i d d e l i n g d i e u i t g e v o e r d 
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F i g u u r 7. De r o o s t e r c o n s t a n t e n (a) b i j \l^=0, berekend u i t 
formule ( 2 0 ) . a l s f u n c t i e van de e x t r a p o l a t i e f u n c t i e cosBcij;^ 
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g e b r u i k t e g o l f l e n g t e i s d i e van CoKojjX !78é965 i . 
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i s om van f o r m u l e ( 9 ) , de d e f o r m a t i e v o o r een a n i s o t r o o p êenkristal, 

naar f o r m u l e ( 1 0 ) , de gemiddelde d e f o r m a t i e o v e r a l l e r e f l e c t e r e n d e ' 

k r i s t a l l i e t e n , t e komen, moet nu een f a c t o r v o o r de a n i s o t r o p i e b i j ­

drage t e n g e v o l g e v a n t e x t u u r worden meegenomen. D i t i s gedaan door 

Dölle [ 1 4 ] d i e c o n s t a t e e r t d a t v o o r een {hOO} en een {hhh} r e f l e c t i e , 

o n a f h a n k e l i j k v a n de t e x t u u r , a l t i j d de q u a s i - i s o t r o p e t o e s t a n d g e l d t . 

( i i i ) T e k o r t k o m i n g e n van h e t Reuss-model. 

Reeds e e r d e r i s opgemerkt d a t h e t Reuss-model een grove b e n a d e r i n g i s 

en v o o r een t h e o r e t i s c h f i j n e r e b e n a d e r i n g moet een ander ( K r B n e r ) mo­

d e l g e b r u i k t worden. 

( i v ) S t a p e l f o u t e n . 

H i e r o p w o r d t nog nader teruggekomen. 

Naast s l i n g e r s kan e r b i j m e t i n g e n aan g e s l e p e n p r e p a r a t e n ook ' V s p l i t -

s i n g " voorkomen, d.w.z. d a t v e r s c h i l l e n d e r e k k e n worden gevonden v o o r p o s i ­

t i e v e en n e g a t i e v e ^ [ 6 , 1 5 ] , A a n g e z i e n d i t v e r s c h i j n s e l z i c h n i e t v o o r d o e t 

b i j de CVD s i l i c i u m l a g e n , waar d i t onderzoek o v e r g i n g , z a l h i e r v e r d e r 

n i e t op i n worden gegaan. 

Een geheel andere v e r k l a r i n g v o o r s l i n g e r s i n een s i n V p l o t i s de t h e o r i e 

van M a r i o n en Cohen v o o r p l a s t i s c h gedeformeerde m a t e r i a l e n [ 1 2 ] , A l l e r ­

e e r s t i n t r o d u c e r e n M a r i o n en Cohen een nieuw b e g r i p , n a m e l i j k , de pseudo-

macro s p a n n i n g . D i t z i j n s p a nningen d i e n i e t mechanisch waarneembaar z i j n 

(d.w.z. geen v o r m v e r a n d e r i n g geven na e t s e n o f b o r e n van h e t p r e p a r a a t ) , 

maar we l een p i e k v e r s c h u i v i n g t o t g e v o l g hebben. Het b e s t a a n van d i t s o o r t 

s p anningen w o r d t a a n n e m e l i j k gemaakt door h e t v o l g e n d e model: 

Een p r e p a r a a t w o r d t éénassig b e l a s t t o t i n h e t p l a s t i s c h e g e b i e d en daarna 

w o r d t de b e l a s t i n g weer weggenomen. Nu z i j n e r i n h e t p r e p a r a a t g e b i e d e n 

met: 

( i ) hoge d i s l o c a t i e d i c h t h e i d ; deze hebben een hoge e l a s t i s c h e r e k . Na h e t 

wegnemen van de b e l a s t i n g z u l l e n deze gebieden dus een d r u k s p a n n i n g i n h e t 

p r e p a r a a t v e r o o r z a k e n . Deze gebieden dragen s l e c h t s b i j t o t p i e k v e r b r e d i n g , 

n i e t t o t p i e k v e r s c h u i v i n g . ̂  

( i i ) l a g e d i s l o c a t i e d i c h t h e i d ; deze zorgen v o o r een p i e k v e r s c h u i v i n g . 

De g e b i e d j e s met l a g e d i s l o c a t i e d i c h t h e i d z i j n weer onder t e v e r d e l e n i n 

g e b i e d j e s (A) met een g u n s t i g e p o s i t i e om de a c h t e r b l i j v e n d e d r u k s p a n n i n g , ' 

na wegnemen van de u i t w e n d i g aangebrachte s p a n n i n g , t e r e l a x e r e n en g e b i e d ­

j e s (B) met een o n g u n s t i g e p o s i t i e om de a c h t e r b l i j v e n d e d r u k s p a n n i n g t e 

r e l a x e r e n . .d^ i s i n de r i c h t i n g van de a a n g e b r a c h t e t r e k s p a n n i n g dus g r o t e r 

dan dg. V e r d e r nemen M a r i o n en Cohen aan d a t A en B v e r s c h i l l e n d e oriënta­

t i e s hebben en de e n i g voorkomende " f a s e n " z i j n ( i n w e r k e l i j k h e i d z i j n h e t 
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u i t e r s t e n ) . Het v e r s c h i l i n v l a k k e n s p a t i e v o o r de v e r s c h i l l e n d e " f a s e n " 

v e r o o r z a a k t de a f w i j k i n g van dë r e c h t e l i j n i n een s i n ^ i l j - p l o t . 

11.2,3 I n f o r m a t i e u i t de l i j n v o r m . 

11,2.3. 1 l\ilQMilnQ. 

Naast een i n s t r u m e n t e l e v e r b r e d i n g van h e t l i j n p r o f i e l ' t r e e d t e r ook een 

v e r b r e d i n g t e n gevolge van de n i e t p e r f e c t e s t r u c t u u r op. Oorzaken v a n deze 

s t r u c t u r e l e v e r b r e d i n g z i j n [ 5 , 1 6 ] : 

( i ) K r i s t a l l i e t k l e i n h e i d . 

Wanneer de k o h e r e n t v e r s t r o o i e n d e g e b i e d j e s k l e i n e r z i j n dan ongeveer 

2000 2, h e e f t d i t i n v l o e d op de i n t e r f e r e n t i e en z a l da a r d o o r v e r b r e ­

d i n g van h e t l i j n p r o f i e l o p t r e d e n . 

( i i ) R o o s t e r d e f o r m a t i e s op a t o m a i r e s c h a a l . 

K l e i n e a f w i j k i n g e n van atomen van hun p o s i t i e s op de n e t v l a k k e n hebben 

een v a r i a t i e i n n e t v l a k s a f s t a n d t o t g e v o l g , waardoor l i j n v e r b r e d i n g op­

t r e e d t . 

( i i i ) S t a p e l f o u t e n en t w e e l i n g e n . 

Deze kunnen n a a s t l i j n v e r s c h u i v i n g ook l i j n v e r b r e d i n g en asymmetrie v a n 

h e t p r o f i e l t o t g e v o l g hebben. 

I I . 2 . 3 . 2 CohAe,cjtiz voon. lYi6tAm\(int<ilQ, vthbn-e-dinQ. 

Het gemeten p r o f i e l van een r e f l e c t i e van h e t p r e p a r a a t z a l e r ongeveer zo 

u i t z i e n a l s i n f i g u u r 4. D i t p r o f i e l w o r d t h - p r o f i e l genoemd en h e t be-_ 

s t a a t u i t een c o n v o l u t i e van h e t i n s t r u m e n t e e l v e r b r e d e g - p r o f i e l en h e t 

s t r u c t u r e e l v e r b r e d e f - p r o f i e l : 

h ( x ) = ^ J g ( y ) - f ( x - y ) d y (23) 

Met A h e t o p p e r v l a k onder h e t f - p r o f i e l . Het i n s t r u m e n t e l e ( g - ) p r o f i e l kan 

ook gemeten worden met b e h u l p van een s p a n n i n g s v r i j r e f e r e n t i e p r e p a r a a t 

met voldoende g r o t e p e r f e c t e k r i s t a l l i e t e n . A angezien de i n s t r u m e n t e l e v e r ­

b r e d i n g h o e k a f h a n k e l i j k i s , v e r d i e n t een s t a n d a a r d p r e p a r a a t b estaande u i t 

h e t z e l f d e m a t e r i a a t a l s h e t t e onderzoeken p r e p a r a a t , v e r r e w e g de v o o r k e u r . 

Het g- en h - p r o f i e l kunnen dan b i j h e t z e l f d e b o e k g e b i e d gemeten worden. 

Voor de d e c o n v o l u t i e v a n h e t h - p r o f i e l met h e t g - p r o f i e l z i j n twee metho­

den: 

- de aanname v a n a n a l y t i s c h e f u n c t i e s v o o r f , g en h. 

- v i a fouriercoëfficiënten. 

De e e r s t e methode, de V o i g t - L a n g f o r d methode, v e r e i s t een aanname van ana-
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F i g u u r 8. L i j n p r o f i e l met F o u r i e r r e e k s b e s c h r i j v i n g . [ 5 ] 
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g 
l y t x s c h e f u n c t i e s v o o r de p r o f i e l e n [5,17] en i s daarom minder n a u w k e u r i 

dan de tweede d i e math e m a t i s c h e x a c t i s . De^deconvolutie met bah^ilp van 

Fouriercoëfficiënten, de Stokes d e c o n v o l u t i e [5,16], i s zeer b e w e r k e l i j k 

maar met b e h u l p van een computer zeer e e n v o u d i g t e g e b r u i k e n en i s dan ook 

b i j d i t onderzoek g e b r u i k t . 

De FouriercoSfficiënten A(n) e„ B(„) v.„ een l i j n p r o f i e l I ( x , (x „ordt b.v 

gemeten i n eenheden 26) worden verkregen u i t ( f i g u u r 8 ) : 

. A(n) . l _ t l ( x , „ , 2 p ^ , n = 0.,,2. 

B(n) . 1 f f ( . ) 3 i n ^ = ï d . „ = , . . . 3 „ (,3, 

Of i n complexe n o t a t i e : 

C(n) - i _ f I(.)e.p(-2rinï, 

H 
x e r x n xs n h e t rangnummer van de coëfficiënten en p de " s p a n w i j d t e " d i e 

aan h e t l i j n p r o f i e l I ( x ) w o r d t toegekend ( f i g u u r 8 ) . Voor de s y n t h e s e van 

een p r o f x e l I ( x ) u i t z i j n Fouriercoëfficiënten A(n) en B(n) g e l d t : 

I ( x ) = A ( 0 ) + 2 j j { A ( n ) c o s ^ + B ( n ) s i n ^ } (27) 

en v o o r de complexe vorm: ^ 

K x ) = J ^ C ( n ) e x p ( - 2 . i n | ) ^^8) 

W a a r b i j h e t a l l e n z i n v o l i s -p/2<x<p/2 t e beschouwen. De s p a n w i j d t e (p) 

w o r d t v o o r h e t h - p r o f i e l zo gekozen d a t h e t g - p r o f i e l en dus ook h e t f - p r o -

f i e l omvat worden. 

Het rangnummer n van de Fouriercoëfficiënten xs d i r e c t t e r e l a t e r e n aan de 

c o r r e l a t i e a f s t a n d (L) i n h e t k r i s t a l : 

L = na„ 

3 . (29) 

waarxn een r o o s t e r a f m e t i n g i s d i e v o l g t u i t de genomen s p a n w i j d t e p 

I n goede b e n a d e r i n g g e l d t a 3 = ^ met A de g e b r u i k t e g o l f l e n g t e , p i n r a -

d x a l e n 26 en 6 de Bragg-hoek. a^ Wordt gemeten l o o d r e c h t op de d i f f r a c t e -

rende v l a k k e n s c h a a r . 

De Fouriercoëfficiënten worden g e b r u i k t i n g e n o r m a l i s e e r d e vorm, zo d a t 

A(0) = 1. 

I n v u l l e n van f o r m u l e , ( 2 8 ) i n f o r m u l e (23) g e e f t na e n i g rekenwerk: 

(30) 
2 G ( n ) F ( n ) = H(n) 
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F l g u u r 9. Size-Fouriercoëfficiënten en e f f e c t i e v e 
d e e l t j e s g r o o t t e . [ 5 ] . 
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W a a r i n A de o p p e r v l a k t e v a n h e t f - p r o f i e l i s , en G(n) , F ( n ) en H(n) de coni-

p l e x e Fouriercoëfficiënten v a n ' r e s p e c t i e v e l i j k h e t g-, f - en h - p r o f i e l 

z i j n . I n h e t algemeen i s a l l e n de vorm v a n de p r o f i e l e n i n t e r e s s a n t en k a n 

de f a c t o r ^ w e g g e l a t e n worden, z o d a t een s i m p e l e r e l a t i e o v e r b l i j f t : 

F W - f g f , (31) 

U i t de opgemeten p r o f i e l e n kunnen nu v i a de f o r m u l e s (26) en (31) de Fou­

riercoëfficiënten F ( n ) b e p a a l d worden d i e weer met b e h u l p v a n (28) z i j n om 

t e z e t t e n i n een f - p r o f i e l . 

Twee m o e i l i j k h e d e n doen z i c h b i j deze methode v o o r : 

( i ) Het a f b r e e k c r i t e r i u m [ 1 7 ] . 

B i j n i e t a l t e s m a l l e p r o f i e l e n w o r d t F ( n ) k l e i n b i j g r o t e n. S t a t i s t i ­

sche f l u c t u a t i e s b i j h e t meten van de p r o f i e l e n worden dan v a n g r o t e 

i n v l o e d , waardoor weer g r o t e f l u c t u a t i e s i n F ( n ) o n t s t a a n . Om de e f f e c ­

t e n h i e r v a n op h e t f - p r o f i e l t e v e r m i j d e n kan de sommatie (28) b i j een 

zekere n worden a f g e b r o k e n . Deze n mag e c h t e r n i e t t e k l e i n z i j n daar 
a a 

men dan, a l s h e t ware, een d e e l van h e t p r o f i e l w e g g o o i t . 

( i i ) Het h o e k - e f f e c t . 

Het " h o e k " - e f f e c t o n t s t a a t a l s door b.v. een v e r k e e r d e keuze v a n de on­

d e r g r o n d o f s p a n w i j d t e een t e k l e i n e F ( 0 ) gevonden w o r d t . F ( n ) w o r d t , 

na n o r m a l i s a t i e v o o r k l e i n e n g r o t e r dan 1. Het v e r d i e n t daarom aanbe­

v e l i n g de c u r v e van F ( n ) b i j g r o t e r e n t e e x t r a p o l e r e n naar n=0. 

I I . 2 . 3 . 3 Pe. \}}<xM,m-kvtihhacih anaZy-kd. 

Wordt de v e r b r e d i n g van h e t f - p r o f i e l a l l e e n v e r o o r z a a k t door k r i s t a l l i e t -

k l e i n l i e i d , s t a p e l f o u t e n en/of t w e e l i n g e n dan kan aangetoond worden d a t 

g e l d t [ 5 , 1 6 ] : 

dA^(L) 

dL 
= - ( . ̂  + ^ ) (32) 

LiO °eff \ ^F 

( z i e f i g u u r 9 ) . 

H i e r i n z i j n A ^ ( L ) de cosinuscoëfficiënten (s s t a a t v o o r " s i z e " ) . D^^^ i s 

een e f f e c t i e v e k r i s t a l l i e t g r o o t t e , d i e samenhangt met D^, de o p p e r v l a k t e 

gemiddelde k r i s t a l l i e t g r o o t t e en met D^, d i e v e r o o r z a a k t w o r d t door s t a p e l ­

f o u t e n en t w e e l i n g e n (F s t a a t v o o r " f a u l t i n g " ) . D^^^, D^ en D^ z i j n afme­

t i n g e n i n een r i c h t i n g l o o d r e c h t op de d i f f r a c t e r e n d e v l a k k e n s c h a a r ( h k l ) . 

Dp kan u i t de p i e k v e r s c h u i v i n g en asymmetrie van de l i j n p r o f i e l e n b e p a a l d 

worden. 
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Z i j n onregelmatigheden i n de n e t v l a k s a f s t a n d e n de oorzaak van de ve r b r e d i n g 

van het f - p r o f i e l , dan worden de c o s i n u s Fouriercoëfficiënten aangeduid met 

A''^(L) (D s t a a t voor " d i s t o r t i o n " ) ; b i j goede b e n a d e r i n g g e l d t [5,19]: 
2 

A°(L,d-, J = \-lit^—<z^{-L)> (33) 

% k l . 

£(L) i s h i e r i n een component vande r e k over een a f s t a n d L i n de r i c h t i n g . 

l o o d r e c h t op de d i f f r a c t e r e n d e v l a k k e n s c h a r e n en de < > d u i d e n aan d a t h e t 

h i e r g a a t om een m i d d e l i n g o v e r de d i f f r a c t e r e n d e k r i s t a l l i e t e n . De < e2(L)> 

( f i g u u r 10) z i j n k a r a k t e r i s t i e k v o o r de m i c r o d e f o r m a t i e t o e s t a n d v a n h e t ma­

t e r i a a l . D i s l o c a t i e d i c h t h e d e n , b i j v o o r b e e l d , kunnen d a a r u i t worden b e r e ­

kend [19] . 

I n d i e n de b r e e d t e van h e t f - p r o f i e l v e r o o r z a a k t w o r d t door een c o m b i n a t i e 

k r i s t a l l i e t g r o o t t e en m i c r o d e f o r m a t i e moeten deze e f f e c t e n g e s c h e i d e n wor-

$ 

den. D i t kan door twee o f meerdere orden v a n een r e f l e c t i e aan e e n z e l f d e 

v l a k k e n s c h a a r t e meten. D e z e l f d e r i c h t i n g i n d e z e l f d e k r i s t a l l i e t e n w o r d t 

dan b e s t u d e e r d , w a a r v o o r één k r i s t a l l i e t g r o o t t e en één d e f o r m a t i e t o e s t a n d 

g e l d t . D u i d e l i j k b l i j k t u i t f o r m u l e (32) en (33) d a t A^ n i e t en A"'̂  w e l a f -

h a n k e l i i k i s van d, , , . H i e r o p i s de Warren-Averbach a n a l y s e gebaseerd. 

Aangetoond kan worden d a t h e t f - p r o f i e l een c o n v o l u t i e i s van h e t k r i s ­

t a l l i e t g r o o t t e en m i c r o d e f o r m a t i e v e r b r e d e l i j n p r o f i e l . Voor de c o s i n u s -

Fouriercoëfficiënten (A) van h e t f - p r o f i e l g e l d t , naar a n a l o g i e van (31): 

A(L,d^^^) = A'(L)A^(L,d^^^) (34) 

Met (32) w o r d t d i t : 

A(L,d,, J = A ^ L ) . ( l - 2 T r 2 - i ^ e 2 ( L ) > (35) 
h k l ^2 

h k l 

Wanneer nu 2 o r d e n van een r e f l e c t i e z i j n gemeten, dus 2 s e t s Fouriecoëffi­

ciënten, A(L,d^j^^) en A(L,d^^ ,^, ̂  ,) z i j n v e r k r e g e n , kunnen v o o r i e d e r e L 

A^(L) en <e2(L)> worden o p g e l o s t ( f i g u u r I I ) . U i t A (L) kan v i a (32) weer 

een d e e l t j e s g r o o t t e worden b e p a a l d ( f i g u u r 9). 

= Een d i f f r a c t i e l i j n ( h ' k ' 1 ' ) i s de n-de o r d e r e f l e c t i e aan de v l a k k e n ­

schaar ( h k l ) a l s h'=nh,k'=nk en 1'=nl en n een p o s i t i e f geheel g e t a l i s en 

h,k en 1 k l e i n s t e g e h e l e g e t a l l e n z i j n . Dan g e l d t d^^^: dj^,^,^,=n en d e r ¬

h a l v e i s 26^^^ ^ ^ e ^ ' k - i ' -
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I I . 2 . 3 . 4 Single, line, analyse.. 

Wanneer s l e c h t s één or d e van een r e f l e c t i e i s , o f k a n worden, gemeten, kan 

men v o o r h e t b e p a l e n v a n de k r i s t a l l i e t g r o o t t e en d e f o r m a t i e een " s i n g l e 

l i n e " a n a l y s e t o e p a s s e n . H i e r t o e moet een aanname gedaan worden o m t r e n t de 

vorm van h e t f - p r o f i e l . Een g e v e r i f i e e r d e methode i s de aanname van een 

V o i g t - f u n c t i e v o o r h e t f - p r o f i e l [ 1 7 ] . Een V o i g t - f u n c t i e i s een c o n v o l u t i e 

van een C a u c h y - f u n c t i e en een G a u s s - f u n c t i e : V o i g t = Cauchy * Gauss. B i j 

h e t passen van een V o i g t - f u n c t i e op h e t f - p r o f i e l w e r k t men vaak op 2sine/A 

as. Een Cauchy- en een G a u s s - f u n c t i e en hun Fouriercoëfficiënten z i e n er 

a l s v o l g t u i t ; 

• _ 3 2n3 
Cauchy: f ( x ) = f (0) { 1 + (|-x) 2} 1; F (n) = f ( O ) - ^ x p ( - — ^ ) (36) 

2 3 Tr3^n2 
Gauss: f ( x ) = f ( 0 ) e x p ( - | | - ) ; F (n) = f ( 0 ) - i e x p ( ^ ) (37) 

O ê Pg & ê P P 

En v o o r een V o i g t - f u n c t i e dus: 

3 3 2n3 TTg^n^ 

F = F .F ==> F (n) = f ( 0 ) f ( 0 ) - % ^ x p ( - • — K-) (38) 
V c g V c g p'̂  ^ p p-̂  ^ ^ ^ 

Een v,c r e s p e c t i e v e l i j k g a l s s u b s c r i p t d u i d t aan d a t h e t gaat om een V o i g t 

een Cauchy-, dan w e l een G a u s s - f u n c t i e . 3 i s de i n t e g r a l e b r e e d t e g e d e f i - . 

neerd a l s : 

„ / I ( x ) d x 

I 
max 

(39) 

o f w e l o p p e r v l a k t e g e d e e l d door de maximale i n t e n s i t e i t ( I ) , 
ID3.X 

Op de 2sine/X as i s e r dè m o g e l i j k h e i d om p t e k i e z e n volgens:. 

p.a3 = 1 (40) 

Comb i n a t i e van deze v e r g e l i j k i n g met (29) l e v e r t na s u b s t i t u t i e i n (38) en 

na de n a t u u r l i j k e l o g a r i t m e genomen t e hebben: 

l n F (L) = C - 23 L - TT3^L2 (41) 
V c g 

3 ^ 3 „ 

H i e r i n i s C = l n { f ^ ( 0 ) f ^ ( 0 ) p2°^ een v e r d e r o n b e l a n g r i j k e t erm. 

Met b e h u l p van een computer i s h e t nu e e n v o u d i g een p a r a b o o l t e f i t t e n door 

een p l o t v a n l n |F| a l s f u n c t i e van L. H i e r b i j w o r d t g e w e r k t met de modulus 

F| van de Fouriercoëfficiënten, daar h e t complexe k a r a k t e r van F b i j de 

f i t op de reële F^ van geen b e t e k e n i s mag z i j n . Het v e r d i e n t zowiezo aanbe­

v e l i n g met de modulus t e werken, ook b i j de Warren-Averbach a n a l y s e . De mo­

d u l u s i s nagenoeg g e l i j k aan de cosinuscoëfficiënt, maar minder g e v o e l i g 

v o o r een o n j u i s t e keuze van de o o r s p r o n g . 





v o l g e n s (41) een 3^ en gevonden op 2sine/X s c h a a l . Omdat 
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Daar i s u i t g e g a a n van een p r o f i e l op 2sin0/X s c h a a l worden b i j de p a s s i n g 

ens (41) een 3 en 3 eevonc 
c g 

d(2e) ^ _2_ , de ^ 

,,2sine. 2/A * d s i n e cosO ^̂ '̂ ^ 
d ( - y - ) 

g e e f t v e r m e n i g v u l d i g i n g met A/cose de b r e e d t e n op 2e-schaal. 

Nu w o r d t aangenomen d a t de Cauchy-component h e t g e v o l g i s van k r i s t a l l i e t -

g r o o t t e v e r b r e d i n g [5,17,19]: 

^ = (2e-schaal) (43) 
c 

D i t i s de f o r m u l e van S c h e r r e r [16]. Ook h i e r g e l d t d a t D de g r o o t t e i s v a n 

h e t c o h e r e n t v e r s t r o o i e n d e g e b i e d i n de r i c h t i n g l o o d r e c h t op de d i f f r a c t e -

rende v l a k k e n s c h a r e n . k i s een c o n s t a n t e , k - 0,94. 

De Gauss-component w o r d t t o e g e s c h r e v e n aan de r o o s t e r d e f o r m a t i e s : 

Pg 

^ = 4ïië (^^) 

^ \ k l 
w a a r i n e = — , de r e l a t i e v e a f w i j k i n g van de n e t v l a k s a f s t a n d . 

h k l 

Zowel D a l s e z i j n een gemiddelde, d e , e x a c t e f y s i s c h e i n t e r p r e t a t i e i s nog 

o n d u i d e l i j k . Toch v o l d o e n b e i d e g r o o t h e d e n r e d e l i j k i n v e r g e l i j k e n d e me­

t i n g e n op a t o m a i r e s c h a a l . 

Neemt men a l s b e n a d e r i n g van h e t f - p r o f i e l , een C a u c h y - f u n c t i e i . p . v . een 

V o i g t - f u n c t i e , dan k r i j g t men: 

^ = d I ^ ^ (45) 

N a t u u r l i j k i s de s i n g l e l i n e a n a l y s e , door de n o o d z a k e l i j k e aannamen, m i n ­

der n a u w k e u r i g dan de Warren-Averbach a n a l y s e . 

V e r s c h i l l e n i n d^ ^ ^ b i n n e n de a a n g e s t r a a l d e k r i s t a l l i e t j e s , d i e j u i s t ge­

oriënteerd s t a a n v o o r de r e f l e c t i e { h k l } , geven l i j n v e r b r e d i n g . Volgens f i ¬

e 

guur 2 kunnen dus zowel spanningen van de I I s o o r t a l s ook spanningen van 

de I I I s o o r t l i j n v e r b r e d i n g v e r o o r z a k e n . 

I I . 3 STAPELFOUTEN EN TWEELINGEN. 

S t a p e l f o u t e n en t w e e l i n g e n v e r o o r z a k e n n a a s t l i j n v e r b r e d i n g ook een l i j n ­

v e r s c h u i v i n g en asymmetrie van h e t l i j n p r o f i e l . U i t zeer nauwkeurige me-._ 

t i n g e n kan de s t a p e l f o u t w a a r s c h i j n l i j k h e i d (a) b e p a a l d worden. Voor FCC ma­

t e r i a l e n ( en m a t e r i a l e n met een diamant s t r u c t u u r z o a l s s i l i c i u m ) , 

- u i t de l i j n v e r s c h u i v i n g v o l g e n s [16,21]: 

(26)° = ™ g ^ ; i p i S ^ . I ( i ) ( h . k n ) (46) 

O b 
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- u i t de l i j n v e r b r e d i n g v o l g e n s een v e r a n d e r i n g van de " s i z e " c o s i n u s -

Fouriercoëfficiënten ( A ^ ( L ) ) (32) [ 1 6 , 2 1 ] : 

a',a" en K z i j n r e s p e c t i e v e l i j k de i n t r i n s i e k e , e x t r i n s i e k e s t a p e l f o u t - en 

t w e e l i n g w a a r s c h i j n l i j k h e i d [ 2 1 ] , h^=/(h2+k'^+l2) ,A(2e)° de p i e k v e r s c h u i v i n g 

i n g r a d e n , D de k r i s t a l l i e t g r o o t t e en a de r o o s t e r c o n s t a n t e . Aangezien i n 

m a t e r i a l e n met een diamant s t r u c t u u r s t a p e l f o u t e n a l l e e n voorkomen op de 

{ 1 ] 1 } - v l a k k e n , moeten a l l e m o g e l i j k e oriëntaties van h e t f o u t v l a k t . o . v . 

h e t r e f l e c t e r e n d e v l a k ( h k l ) bekeken worden. D i t kan men doen door (111.) 

aan t e nemen v o o r h e t f o u t - v l a k en a l l e p e r m u t a t i e s v a n { h k l } t e b e k i j k e n 

en v o o r deze componenten t e m i d d e l e n . H i e r u i t v o l g e n de sommaties u i t ( 4 6 ) -

( 4 8 ) . V e r d e r g e l d t : 

u i s h e t a a n t a l componenten o n a a n g e t a s t door f o u t e n , h+k+1 = 3N: (N i s een 

geheel g e t a l ) . 

b i s h e t a a n t a l componenten d a t w e l a a n g e t s t i s door de f o u t e n : h+k+1 =3N±1 

(n i s een gehee l g e t a l ) . Het t e k e n h i e r b e p a a l t h e t t e k e n i n de sommatie. 

I n p r i n c i p e kunnen d r i e v e r g e l i j k i n g e n met d r i e onbekenden (a',a",K) worden 

o p g e l o s t . 

Ook s t a p e l f o u t e n kunnen door v e r s c h i l l e n d e p i e k v e r s c h u i v i n g e n v o o r v e r -

s c h i l l l e n d e r e f l e c t i e s a a n l e i d i n g geven t o t a f w i j k i n g e n v a n een r e c h t e l i j n 

i n een r o o s t e r c o n s t a n t e - p l o t a l s f i g u u r 5 [ 2 2 ] . 

Voor een a a n t a l r e f l e c t i e s i s de coëfficiënt v o o r v e r s c h u i v i n g , v e r b r e d i n g 

en asymmetrie u i t g e r e k e n d D e z e z i j n v e r m e l d i n t a b e l 1, v o o r "random" ge-

o r i i i t e e r d e s t a p e l f o u t e n en v o o r s t a p e l f o u t e n p r e f e r e n t ( o n g e v e e r ) l o o d r e c h t 

op h e t o p p e r v l a k georiënteerd. B i j s t a p e l f o u t e n ongeveer l o o d r e c h t op h e t 

o p p e r v l a k georiënteerd, v a l l e n een a a n t a l termen u i t de sommatie weg, waar­

door de u i t k o m s t e n anders worden. Voor de { 1 1 0 } - georiënteerde k r i s t a l ­

l i e t e n b.v. w o r d t de sommatie g e l i j k aan n u l en z a l er dus geen v e r s c h u i - . . 

v i n g , v e r b r e d i n g o f asymmetrie v o o r de {220} en {440} r e f l e c t i e o p t r e d e n . 

dA^(L) ^ ]_ ̂  l,5(a'+a")+>c 

dL D ah.(u+b) 
h+k+1 (47) 

(48) 
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TABEL 1 . Coëfficiënten v o o r p i e k v e r s c h u i v i n g , v e r b r e d i n g en asymmetie 

t e n g e v o l g e van s t a p e l f o u t e n zonder voorkeursoriëntatie en s t a p e l f o u t e n 

p r e f e r e n t l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k i n m a t e r i a l e n met een diamant 

s t r u c t u u r . (Overgenomen u i t [ 2 3 ] ) . 

u+b 

v e r s c h u i v i n g 

(h+k+1) 
E(±) 

hj"(u+b) 

v e r b r e d i n g 

^1 h+k+1 

hQ(u+b) 

asymmetrie 

, ( , ) . ( h + k + l ) 

h+k+1 

STAPELFOUTEN ZONDER VOORKEURSORIËNTIATIE 

/ 3 
2/2 

/ l l 

k 
/19 

2/6 

3 /3 
3 /3 
4/2 

/ 3 5 

4 
8 
2 

- 1 / n 

+ i 

+ 1/19 

O 

-1/36 

O 

-1/8 

+2/35 

+ i / 3 
+ ^ / 2 
+•3/2/1 ] 
+ 1 
+ 7 / 2 / 1 9 

+ 2 / / 6 
+ 1 7 / 1 2 / 3 
O 

+ I / / 2 
+ 2 / / 3 5 

^2 

O 
+ 1 

_ 1 
2 

+ 5 

STAPELFOUTEN LOODRECHT OP HET OPPERVLAK 

111 /3 6 + 1/3 +/3/3 + 1 

220 2 / 2 2 0 0 0 

311 / l l 6 + 1/33 + 1 / 3 / 1 1 + 1/3 

400 4 2 + i 
-1/19 

+ 1 + 1 

331 /19 6 
+ i 
-1/19 + 7 / 3 / 1 9 + 1/3 

422 2 /6 6 + 1/9 + 2 / 6 / 9 +2/3 

511 3 / 3 6 -10/81 + 1 0 / 9 / 3 -2/3 

333 3 / 3 6 0 0 0 . 

440 4 / 2 2 0 0 0 

531 / 3 5 6 +8/105 + 8 / 3 / 3 5 +2/3 
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p o l y k r i s t a l l i j n S i . 
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F i g u u r 12.De opbouw v a n een p r e p a r a a t . 
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M E E T - EN V E R W E R K I N G S M E T H O D E 

I I I . 1 DE PREPARATEN. 

De p r e p a r a t e n d i e v o o r de m e t i n g e n b e s c h i k b a a r waren, z i j n a l l e Low Pres­

s u r e Chemical Vapour D e p o s i t e d (LPCVD) s i l i c i u m l a g e n [ 2 4 ] . U i t de p l a k k e n 

i s v o o r de röntgendiffractiemetingen een r o n d j e v a n 22 mm. doorsnede ge­

b o o r d met een u l t r a s o o n - b o o r m a c h i n e . D i t s c h i j f j e , waarvan de opbouw i s ge­

te k e n d i n f i g u u r 12, i s dus h e t e i g e n l i j k e p r e p a r a a t . De r e s t a n t e n van de 

p l a k k e n z i j n g e b r u i k t v o o r d o o r b u i g i n g s m e t i n g e n en v o o r e v e n t u e l e SEM-pre-

p a r a t e n . 

Er z i j n röntgendiffractiemetingen gedaan aan: 

( i ) Een p r e p a r a a t g e g r o e i d door K u i p e r ( P h i l i p s Nat. La b . , E i n d h o v e n ) . 

D i t p r e p a r a a t i s g e g r o e i d b i j 625 °C u i t SiH^ op een s u b s t r a a t , be­

staande u i t een met Si02 b e d e k t <]00> s i l i c i u m éénkristal. V e r v o l g e n s 

i s h e t p r e p a r a a t 1 u u r op 800 °C g e g l o e i d . Het p r e p a r a a t i s h i e r d o o r 

onder g e l i j k e c o n d i t i e s g e g r o e i d a l s 2 p r e p a r a t e n gemeten door H e n d r i k s 

[ 4 ] . Het e n i g e v e r s c h i l i s de d i k t e van de p o l y s i l i c i u m - l a a g : b i j Hen­

d r i k s 0,35 ym en 0,75 ym en b i j d i t onderzoek was de l a a g 2,0 ym d i k . 

De d i k t e van h e t éénkristal i s ongeveer 0,35 mm , en van h e t t h e r m i s c h 

g e g r o e i d e Si02 i s de d i k t e 4000 2.. V e r d e r e gegevens van d i t p r e p a r a a t 

s t a a n i n t a b e l 2. 

( i i ) Een tweede s e r i e p r e p a r a t e n waaraan gemeten i s , i s g e g r o e i d door 

Holleman (THT). Deze p r e p a r a t e n z i j n b i j v e r s c h i l l e n d e t e m p e r a t u r e n u i t 

SiH^ g e g r o e i d . Voor e l k e g r o e i t e m p e r a t u u r i s t e g e l i j k e r t i j d een l a a g op 

een, met Si02 b e d e k t , <5]0> en <100> s i l i c i u m éénkristal g e g r o e i d . De 

p r e p a r a t e n z i j n n i e t g e g l o e i d . De d i k t e v a n h e t éénkristal i s ongeveer 

0,4 mm en de d i k t e v a n h e t t h e r m i s c h g e g r o e i d e Si02 i s v o o r de <100> 

georiënteerde s u b s t r a t e n 1000 % en v o o r de <510> georiënteerde s u b s t r a ­

t e n 1200 X. D e r e l a t i e f d i k k e S i 0 2 - l a a g op de <510> s u b s t r a t e n i s ge­

kozen i.v.m. de m o g e l i j k h e i d h e t Si02 weg t e e t s e n en zo een l o s s e 

p o l y l a a g o v e r t e houden. De <100> s u b s t r a t e n z i j n t e g e l i j k e r t i j d g e o x i ­

d e e r d , e v e n a l s de <510> s u b s t r a t e n . Voor v e r d e r e gegevens z i e t a b e l 3. 

A l s s t a n d a a r d r e f e r e n t i e p r e p a r a a t i s een p r e p a r a a t van u i t g e g l o e i d S i poe­

der g e b r u i k t : S i NBS SRM 640/ poeder, g e g l o e i d 114,5 u u r op 1200 °C. D i t 

poeder i s v e r v o l g e n s door een zeef met m a a s w i j d t e 70 ym g e s t r o o i d op een 

p r e p a r a a t h o u d e r met een doorsnede van 22 mm b e d e k t met d u b b e l z i j d i g k l e v e n d 

p l a k b a n d (20 mm b r e e d ) en l i c h t v a s t g e d r u k t . De e f f e c t i e v e d i k t e b e d r a a g t 

8,1 ym. 
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TABEL 2. Gegevens v a n de p r e p a r a t e n a f k o m s t i g v a n de THT. A l l e p r e p a r a t e n 

z i j n g e g r o e i d u i t SiH^ door LPCVD en z i j n 1 uur g e g l o e i d op 800 °C i n N^. 

gemeten code g r o e i t e m p e r a t u u r s u b s t r a a t d i k t e p o l y - S i d i k t e . S i O ^ 

door °c • oriëntatie ym ym 

H u i z e r k88a . 625 <100> 2,0 0,4 

H e n d r i k s 68a 625 <100> 0,75 0,4 

[ 4 ] 49a 625 <100> 0,35 0,4 

TABEL 3. Gegevens van de p r e p a r a t e n a f k o m s t i g van h e t P h i l i p s Nat. Lab. 

Eindhoven. A l l e p r e p a r a t e n z i j n g e g r o e i d u i t SiH^ door LPCVD en z i j n v e r d e r 

n i e t g e g l o e i d . 

code g r o e i t e m p . g r o e i t i j d s u b s t r a a t d i k t e p o l y - S i d i k t e Si02 

°C uur oriëntatie ym ym 

Hl 585 4 510 0,85 1,2 
H2 615 5 510 2 , 1 1,2 

H3 640 2,5 510 2 , 1 1,2 
H4 675 2 510 3,6 1,2 

H5 700 0,4 510 1 ,64 1,2 

HIA 585 4 100 0,85 0,1 

H2A 615 5 100 2 , 1 0,1 

H3A 640 • 2,5 100 2 , 1 0,1 

H4A 675 2 100 3,6 0,1 

H5A 700 0,4 100 1 ,25 0 , 1 

H6 — 510 geen p o l y 1,2 



T 

F i g u u r 13. Een schematisch, o v e r z i c h t van een d i f f r a c t o m e t e r ­
o p s t e l l i n g met h e t monochromatorkristal M i n de g e d i f f r a c t e e r ­
de bundel. P = p r e p a r a a t , B = b u i s , T = t e l l e r . [ 1 3 ] . 
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I I I . 2 DE DIFFRACTOMETERS. 

I I I . 2 . 1 Algemeen. 

I I I . 2.1.1 BuchAljv-lng. 

Een d i f f r a c t o m e t e r i s een a p p a r a a t waarmee nauwkeurige röntgendiffractie 

m e t i n g e n gedaan kunnen worden. De röntgenstraling w o r d t opgewekt i n de 

röntgenbuis, h e t vermogen w o r d t g e l e v e r d door de g e n e r a t o r d i e aan de rönt-

genbuis i s gekoppeld. De s t r a l i n g komt v r i j a l s een d i v e r g e n t e , p o l ychroma-

t i s c h e b u n d e l ( z i e f i g u u r 13). De mate van d i v e r g e n t i e w o r d t door h e t d i -
$ 

v e r g e n t i e s l i t i n h e t d i f f r a c t o m e t e r v l a k en door de " s o l l e r s l i t s " l o o d r e c h t 

op h e t d i f f r a c t o m e t e r v l a k b e g r e n s d . De d i f f r a c t o m e t e r i s v o l g e n s een f o c u s -

serende g e o m e t r i e gebouwd, zo d a t de i n v a l l e n d e b u n d e l onder een hoek 6 op 

h e t p r e p a r a a t v a l t en de g e d i f f r a c t e e r d e b u n d e l onder een hoek 20 met de 

doorgaande b u n d e l i n de o p v a n g s l i t s f o c u s s e e r t ( f i g u u r 13). A c h t e r de op­

vang s l i t s v a l t de b u n d e l op een monochromator êenkristal, d a t e r v o o r 

z o r g t d a t a l l e e n de gewenste g o l f l e n g t e naar de t e l l e r d i f f r a c t e e r t . (Het 

i s ook m o g e l i j k de monochromator d i r e c t a c h t e r de röntgenbuis i n de p r i m a i ­

r e b u n d e l t e p l a a t s e n . ) 

I I I . 2 . 1 . 2 ¥ocLi&6eJu,ng. 

Voor een goede f o c u s s e r i n g i s h e t n o d i g d a t de hoek t u s s e n i n v a l l e n d e bun­

d e l en h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k g e l i j k b l i j f t aan de hoek t u s s e n g e d i f f r a c -

t e e r d e b u n d e l en h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k . H i e r t o e i s h e t n o o d z a k e l i j k d a t er 

een z.g. 6-26 k o p p e l i n g i s t u s s e n de h o e k s n e l h e i d waarmee h e t p r e p a r a a t om 

de 6-as d r a a i t en de h o e k s n e l h e i d waarmee de d e t e k t o r e e n h e i d om de 2e-as 

d r a a i t . Voor een p e r f e c t e f o c u s s e r i n g zou h e t p r e p a r a a t d e z e l f d e kromte-¬

s t r a a l moeten hebben a l s de f o c u s s e r i n g s - c i r k e l ( z i e f i g u u r 1 3 ) , m e e s t a l 

e c h t e r i s h e t p r e p a r a a t v l a k en s t a a t h e t l a n g s een r a a k l i j n aan de f o c u s -

s e r i n g s c i r k e l . Een b e l a n g r i j k g e v o l g v a n deze manier van f o c u s s e r e n , de 

Bragg-Brentano f o c u s s e r i n g , i s d a t a l l e e n r o o s t e r v l a k k e n e v e n w i j d i g aan h e t 

p r e p a r a a t o p p e r v l a k kunnen d i f f r a c t e r e n . B i j v e r s c h i l l e n d e r e f l e c t i e s z i j n 

dus ook v e r s c h i l l e n d e k r i s t a l l i e t e n b e t r o k k e n . 

Het m o n o c h r o m a t o r k r i s t a l s t a a t w e l gebogen l a n g s een f o c u s s e r i n g s c i r k e l 

b i n n e n de d e t e k t o r e e n h e i d , omdat h i e r v o o r de r e f l e c t i e h o e k c o n s t a n t i s . 

c 

- Deze s o l l e r s l i t s , een s e t e v e n w i j d i g e , op k o r t e a f s t a n d van e l k a a r ge­

p l a a t s t e m e t a l e n p l a a t j e s , voorkomen d a t , door d i v e r g e n t i e l o o d r e c h t op h e t 

d i f f r a c t o m e t e r v l a k , asymmetrische p r o f i e l e n o n t s t a a n . S o l l e r s l i t s kunnen 

zowel i n de p r i m a i r e a l s i n de g e d i f f r a c t e e r d e b u n d e l g e p l a a t s t worden. 



b) cü-kanteling 

a) i | ' ~ k a n t e l i n g 

F i g u u r 14. De v e r s c h i l l e n d e k a n t e l i n g s m o g e l i j k h e d e n : 

a) ( i j - k a n t e l i n g en b) w - k a n t e l i n g . [ 2 5 ] . 

F i g u u r 15. Het gebruik van een w — d i f f r a c t o m e t e r veer 
spanningsmetingen.[ 1 3] . a) i>=0 \ b) 

(K = normaal on pre-n. onn., N = normaal ov r e f l . v l a k k en) 
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I I I . 2 . 1 . 3 KanteLLng t.b.v. -i^pannlngémdtlngm. 

Voor s p a n n i n g s m e t i n g e n v o l g e n s de s i n ^ t j j methode i s een e x t r a k a n t e l i n g s m o -

g e l i j k h e i d n o d i g , n a m e l i j k o v e r de hoek (f;, z i e f i g u u r 6. H i e r t o e b e s t a a n -

twee u i t v o e r i n g e n [ 2 5 ] : 

( i ) De i { ' ~ k a n t e l i n g . 

H i e r b i j w o r d t h e t p r e p a r a a t , m.b.v. een iJ;-goniometer, g e k a n t e l d om een 

as d i e l o o d r e c h t op de d i f f r a c t o m e t e r a s s t a a t en i n h e t p r e p a r a a t o p ­

p e r v l a k l i g t ( f i g u u r 14a). 

( i i ) De W - k a n t e l i n g . 

H i e r b i j w o r d t h e t p r e p a r a a t g e k a n t e l d om de e-as, zonder d a t de d e t e k ­

t o r e e n h e i d v i a de 0-29 k o p p e l i n g meebeweegt. I s h e t p r e p a r a a t eenmaal 

g e k a n t e l d , danwordt de m e t i n g v e r d e r met de 6-26 k o p p e l i n g u i t g e v o e r d 

( f i g u u r 14b). 

De naam van de hoek, waarover g e k a n t e l d w o r d t , i s i n b e i d e g e v a l l e n Tp. 

B i j d i t onderzoek i s a l l e e n g e w e r k t met een w - k a n t e l i n g . Voor een w-kan¬

t e l i n g g e l d t : ip i s p o s i t i e f a l s de d r a a i r i c h t i n g d e z e l f d e i s a l s v o o r p o s i ­

t i e v e 28. Deze d e f i n i t i e i s o n a f h a n k e l i j k v a n de o p s t e l l i n g b r u i k b a a r . ( I n 

f i g u u r 14b i s ii dus n e g a t i e f . ) I n f i g u u r 15a i s een d i f f r a c t o m e t e r i n onge-

k a n t e l d e p o s i t i e g e t e k e n d , t e r w i j l i n f i g u u r 15b een ü3-kanteling over een 

hoek ijj u i t g e v o e r d i s . U i t f i g u u r 15 z i j n e n i g e b e p e r k i n g e n van de ü3-kante-

l i n g e n s n e l i n tè z i e n : 

if)|<e; daar anders de hoek t u s s e n g e d i f f r a c t e e r d e o f i n v a l l e n d e b u n d e l en 

h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k k l e i n e r dan n u l graden w o r d t . 

- D e f o c c u s e r i n g . B i j k a n t e l i n g v e r a n d e r t de f o c u s s e r i n g s c i r k e l z o d a n i g d a t 

de o p v a n g s l i t s n i e t meer op de f o c u s s e r i n g s c i r k e l l i g g e n . Er t r e e d t een de-

f o c u s s e r i n g s e f f e c t op. Het i s daarom a l t i j d gewenst een s p a n n i n g s v r i j s t a n ­

daard p r e p a r a a t mee t e meten, z o d a t men v o o r p i e k v e r s c h u i v i n g t . g . v . de-

f o c u s s e r i n g kan c o r r i g e r e n . 

- A b s o r p t i e . De, door de r o n t g e n b u n d e l a f g e l e g d e weg door h e t p r e p a r a a t 

v e r a n d e r t b i j k a n t e l e n , en daarmee de a b s o r p t i e . Ook d i t e f f e c t i s t e c o r ­

r i g e r e n met b e h u l p van een goed s t a n d a a r d p r e p a r a a t . 

Naast de k a n t e l i n g v o o r de hoek ii, i s een d r a a i i n g om een as l o o d r e c h t op 

h e t p r a p a r a a t m o g e l i j k , z o d a t ook de hoek <f) ( z i e f i g u u r 6) v e r a n d e r d kan 

worden. B i j sommige ( g r o f k o r r e l i g e ) p r e p a r a t e n w o r d t met een r o t e r e n d p r e ­

p a r a a t gemeten ( ( | ) - r o t a t i e ) , z o d a t een m i d d e l i n g over meerdere k r i s t a l l i e t e n 

v e r k r e g e n w o r d t . 
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I I I . 2.2 De Siemens t o - F - d i f f r a c t o m e t e r . 

Deze h e e f t een o p s t e l l i n g z o a l s i n f i g u u r ISa, met de g r a f i e t - m o n o c h r o m a t o r 

i n de g e d i f f r a c t e e r d e b u n d e l . Deze Monochromator l a a t van de g e b r u i k t e Co-

b a l t - s t r a l i n g a l l e e n de Ka^ en Ka^ door. 

Z o a l s de naam a l a a n d u i d t i s w - k a n t e l i n g m o g e l i j k . De sta p p e n m o t o r e n v o o r 

de d r a a i i n g om de 6 en de 26 as worden b e s t u u r d v i a een MINC-computer met 

b e h u l p van een meetprogramma. De door de t e l l e r gemeten i n t e n s i t e i t e n wor­

den door de computer v o o r v e r d e r e v e r w e r k i n g opgeslagen op een " f l o p p y d i s k " 

De m e e t c d n d i t i e s en de i n s t e l l i n g en a f r e g e l i n g van de d i f f r a c t o m e t e r en 

r a n d a p p a r a t u u r worden, i n de vorm van een p r o t o c o l , o p geslagen b i j de meet­

waarden. De p r o t o c o l s v a n de m e t i n g e n , u i t g e v o e r d i n h e t kader van d i t on­

de r z o e k , z i j n opgenomen i n a p p e n d i x I , h i e r i n z i j n dus a l l e m e e t c o n d i t i e s 

van m e t i n g e n met de üj-F-diffractometer t e v i n d e n . 

Het meten van een r e f l e c t i e g e b e u r t "step-scannend", d.w.z. d a t de r o t a t i e 

van d e t e k t o r e e n h e i d en p r e p a r a a t s t a p s g e w i j s g a a t . D i t g e b e u r t o v e r een h 

b o e k g e b i e d (26) w a a r i n de t e meten r e f l e c t i e ( s ) l i g g e n , w a a r b i j d i t g e b i e d 

v o l d o e n d e g r o o t moet worden gekozen, z o d a t aan de u i t e i n d e n h e t n i v e a u van 

de o n d e r g r o n d s t r a l i n g v oldoende n a u w k e u r i g w o r d t benaderd. Op e l k p u n t van 

de s t e p - s c a n b l i j f t de d e t e k t o r e e n h e i d een bepaalde ( t e l ) t i j d s t a a n en 

w o r d t de i n t e n s i t e i t gemeten. De t e l t i j d en s t a p g r o o t t e kunnen v i a h e t 

meetprogramma v r i j w e l o n b e p e r k t gekozen worden. 

I I I . 2 . 3 De Siemens D500 met p o s i t i e g e v o e l i g e t e l l e r . 

De Siemens D500 i s een d i f f r a c t o m e t e r met d e z e l f d e b e w e g i n g s m o g e l i j k h e d e n 

a l s de cü-F-diffractometer. De o p s t e l l i n g i s d e z e l f d e a l s i n f i g u u r 15a. 

De germanium éënkristalmonochromator s t a a t i n de p r i m a i r e b u n d e l en l a a t 

a l l e e n C o K a j - s t r a l i n g door b i j g e b r u i k van een c o b a l t - b u i s . De m e t i n g e n be­

hoeven dus n i e t g e c o r r i g e e r d t e worden v o o r de Ka^j h e t g e e n de n a u w k e u r i g ­

h e i d b e v o r d e r t . Het hoge s c h e i d e n d vermogen v a n deze monochromator gaat ge­

paa r d met een v e r l i e s aan i n t e n s i t e i t , waardoor l a n g e r e m e e t t i j d e n n o d i g . 

z i j n . De m e e t t i j d w o r d t e c h t e r weer b e k o r t door de " O r t s - E m p f i n d l i c h e - D e -

t e k t o r " ( B r a u n OED 5 0 ) , d i e over een boekgebied van maximaal 9° (op de D500) 

t e g e l i j k e r t i j d kan meten..Deze t e l l e r b e s t a a t u i t een t e l d r a a d met aan 

w e e r s z i j d e een p u l s d e t e k t o r . V a l t e r nu een röntgenquant op de d r a a d dan • 

z a l e r i n b e i d e r i c h t i n g e n een p u l s gaan l o p e n door de d r a a d . Zodra een 

p u l s h e t u i t e i n d e van de d r a a d b e r e i k t g e e f t de p u l s d e t e k t o r een s i g n a a l 

a f . Het v e r s c h i l i n t i j d t u s s e n h e t door de b e i d e p u l s d e t e k t o r s u i t g e z o n ­

den s i g n a a l i s een maat v o o r de p l a a t s op de draad waar de röntgenquant 

binnenkwam. Het a a n t a l q u a n t e n en hun p l a a t s i n de t e l l e r , w o r d t door een 
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c e l l e r t e l l e r 

a) b) 

Fio-uur. ) 6 . P o s i t i e van de t e l l e r a) voor en b) na het 
doorlopen van h e t scangebied. Voor v e r k l a r i n g z i e t e k s t . 

ROI ROI 

t e l l e r 

I _ ^ 1 
scangebied 

t e l l e r 

1 ( 
scaneebied 

a) b) 

t i g u u r 17. P o s i t i e van de t e l l e r ten o p z i c h t e Van het Region Of I n t e r e s t a) voor 
en b) na het doorlopen van het scangebied, voor de D500 met OED. 



" m u l t i - c h a n n e l a n a l y s e r " ( F r i e s e k e & Hoepfner M i k r a s N) gecombineerd met de 

p l a a t s van de c o n t i n u scannende t e l l e r , t o t een l i j n p r o f i e l d a t op een , 

scherm w o r d t weergegeven. 

Z o l a n g de D500 met OED n i e t computer g e s t u u r d i s , z i j n e r een a a n t a l b i j ­

k o m s t i g h e d e n v a n de OED, waarmee t e r d e g e r e k e n i n g gehouden moet worden. 

B i j v o o r b e e l d de s c h i j n b a a r oplopende ondergrond d i e door de OED b i j c o n t i n u 

scannen w o r d t gemeten. D i t e f f e c t w o r d t geïllustreerd aan de hand van f i ­

guur 16. S t e l d a t de i n t e n s i t e i t van de o p v a l l e n d e röntgenstraling i n h e t 

g e b i e d van L t o t en met R c o n s t a n t i s en de m e t i n g g e s t a r t w o r d t met de 

t e l l e r i n de p o s i t i e van f i g u u r 16a. Na a f l o o p van de m e t i n g s t a a t de t e l ­

l e r i n de p o s i t i e v a n f i g u u r 16b. De s t r a l i n g b i j L i s nu gedurende de ge­

h e l e m e t i n g i n de t e l l e r g e r e g i s t r e e r d , t e r w i j l de s t r a l i n g b i j R e e r s t na 

e n i g e t i j d i n de t e l l e r g e r e g i s t r e e r d i s . Zo w o r d t b i j L een h o g e r e i n t e n ­

s i t e i t gemeten dan b i j R, t e r w i j l i n w e r k e l i j k h e i d b e i d e i n t e n s i t e i t e n ge­

l i j k z i j n . 

Om e r v o o r t e z o r g e n d a t d i t v e r s c h i j n s e l de m e t i n g e n n i e t beïnvloed, moet 

men e r v o o r z o r g e n d a t h e t scangebied en de g r o o t t e van de t e l l e r o p e n i n g 

aan bepaalde voorwaarden v o l d o e n . M i e r e e s t moet men h e t r e g i o n o f i n t e r e s t 

(ROI) , h e t v o o r de m e t i n g i n t e r e s s a n t e b o e k g e b i e d , b e p a l e n . De b e s t e ma­

n i e r van meten i s nu, om de gehele t e l l e r h e t gehele ROI t e l a t e n p asseren. 

U i t f i g u u r 17 v o l g t d a t dan moet g e l d e n : 

, Scangebied (°2e) = t e l l e r o p e n i n g (°2e) + ROI (°2e) (A9) 

Daar de D500 met OED, z o a l s gezegd, nog n i e t computer g e s t u u r d i s , en e r 

d a a r d o o r maar een b e p e r k t a a n t a l m o g e l i j k e c o m b i n a t i e s van t e l t i j d en scan­

g e b i e d v o o r h a n d e n . i s , kan d i t t o t o n n o d i g l a n g e m e t i n g e n l e i d e n . 

I n d i e n ' d e t e l l e r e c h t e r p l a a t s - l i n e a i r i s , d.w.z. d a t een a f s t a n d l a n g s de 

t e l d r a a d r e c h t e v e n r e d i g i s met een h o e v e e l h e i d k a n a l e n i n de M u l t i - c h a n n e l 

a n a l y s e r ( f i g u u r 1 8 ) , dan i s h e t v o l d o e n d e om er v o o r t e z o r g e n d a t h e t ge­

h e l e ROI gedurende de m e t i n g door de t e l l e r b e s t r e k e n w o r d t : 

Scangebied (°2e ) = t e l l e r o p e n i n g (°2e ) - ROI (°28 ) (50) 

Daar h e t a f l e z e n d i r e c t van h e t scherm moet gebeuren i s b i j b r e d e r e (asym­

m e t r i s c h e ) p r o f i e l e n een nauwkeurige p i e k p o s i t i e b e p a l i n g n i e t m o g e l i j k . D i t 

i s z e ker h e t g e v a l a l s de p r o f i e l e n b r e d e r worden dan h e t ROI, d a t n i e t a l ­

t i j d o p t i m a a l t e k i e z e n i s . 

Aangezien a l l e e n h e t midden van de t e l l e r op de f o c u s s e r i n g s c i r k e l l i g t , 

z a l er ook een d e f o c u s s e r i n g o p t r e d e n . Deze kan door een goede i j k i n g van 

de M u l t i - c h a n n e l a n a l y s e r e n i g s z i n s gecompenseerd worden. 



p l a a t s op t e l d r a a d —^ 

F i g u u r 18. Voorbeeld van een-
i d e a a l p l a a t s - l i n e a i r e t e l l e r . 
Het gemeten kanaalnummer i n de 
TTiulti-channel-analyser a l s f u n c t i e 
van de p l a a t s op de t e l d r a a d . 
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Na i j k i n g v a n de OED b l e e k deze een a f w i j k i n g van de p l a a t s l i n e a r i t e i t t e 

hebben v a n maximaal 0,02° (26) óver een t e l l r b r e e d t e v a n 6,5° ( 2 9 ) . Het ge­

b r u i k t e s c a n g e b i e d was 5° {2B ) zodat u i t f o r m u l e (50) een ROI v o l g t v a n on­

geveer 1,5° (26) v o l g t . 

V e r d e r e gegevens b e t r e f f e n d e de a f r e g e l i n g en i n s t e l l i n g van de D500 met 

OED s t a a n i n a p p e n d i x I I . 

I I I . 2 . 4 De t e x t u u r g o n i o m e t e r . 

Ook de t e x t u u r k a n met b e h u l p van een d i f f r a c t o m e t e r gemeten worden. De b i j 

d i t onderzoek g e b r u i k t e d i f f r a c t o m e t e r , was h i e r t o e u i t g e r u s t , met een t e x ­

t u u r g o n i o m e t e r . Deze t e x t u u r g o n i o m e t e r h e e f t de m o g e l i j k h e i d een i ) j - k a n t e -

l i n g u i t t e v o e r e n ( z i e f i g u u r 14, de go n i o m e t e r i s , h e l a a s , n i e t nauwkeu­

r i g genoeg v o o r s i n ^ i j j m e t i n g e n . Voor t e x t u u r m e t i n g e n e c h t e r i s de nauwkeu­

r i g h e i d r u i m v o l d o e n d e , ) . Meet men nu de i n t e n s i t e i t van een r e f l e c t i e 

{ h k l } a l s f u n c t i e v a n de k a n t e l i n g s h o e k ii, v a n h e t p r e p a r a a t , dan z u l l e n , 

i n h e t algemeen, v o o r e l k e hoek ^ andere k r i s t a l l i e t e n t o t de r e f l e c t i e 

b i j d r a g e n . De gemeten i n t e n s i t e i t e n z i j n e v e n r e d i g met de v o l u m e f r a c t i e 

d i f f r a c t e r e n d e k r i s t a l l i e t e n i n de b e t r e f f e n d e s t a n d . I n d i e n er b i j een 

k a n t e l i n g s h o e k ii een maximum i n de i n t e n s i t e i t gevonden w o r d t , b e t e k e n t 
m 

d a t dus een g r o t e v o l u m e f r a c t i e d i f f r a c t e r e n d e k r i s t a l l i e t e n . D i t g e e f t een 

voorkeursoriëntatie aan d i e u i t de hoek ^ en de geueten r e f l e c t i e { h k l } 
m 

g e m a k k e l i j k t e b e p a l e n i s . 

Het i s ock m o g e l i j k om i n een p o o l f i g u u r de ge h e l e i n t e n s i t e i t s v e r d e l i n g 

van h e t p r e p a r a a t d r i e d i m e n s i o n a a l weer t e geven. 

Er z i j n d r i e b e l a n g r i j k e f a c t o r e n d i e een t e x t u u r m e t i n g b e i n v l o e d e n : 

( i ) Ondergrond. 

Deze kan .gemeten worden door h e t p r e p a r a a t e n k e l e graden (6) u i t de 

Bragg s t a n d t e d r a a i e n , z o d a t geen r e f l e c t i e meer w o r d t gemeten. I n de­

ze p o s i t i e gemeten l e v e r t een if)-scan de ondergrond op, d i e van de \p-

scan van de r e f l e c t i e a f g e t r o k k e n kan worden. 

( i i ) A b s o r p t i e . 

De t o t a l e g e d i f f r a c t e e r d e i n t e n s i t e i t (1̂ )̂ v o o r een m a t e r i a a l met d i k t e 

t w o r d t gegeven door [ 1 3 ] : 

Wa a r i n IQ de i n t e n s i t e i t van de p r i m a i r e b u n d e l , ab de d i f f r a c t i e - " e f -
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F i g u u r 19. B l o k d i a g r a m van h e t v e r w e r k i n g s -
programma.(Delhez,THD). 
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f i c i e n c y " p e r volume-eenheid en y de a b s o r p t i e f a c t o r i s . Voor een dun­

ne l a a g , waarvoor de p e n e t r a t i e d i e p t e van de röntgenstraling g r o t e r i s 

dan de d i k t e ( t ) g e l d t dus , b i j ̂  = O, f o r m u l e ( 5 1 ) . B i j O, e c h t e r 

g e l d t : 

a a n g e z i e n de s c h i j n b a r e d i k t e met een f a c t o r —^—— toeneemt. Voor een 
^ cosö 

p r e p a r a a t zonder voorkeursoriëntatie z a l h i e r d o o r b i j k a n t e l i n g de ge­

meten i n t e n s i t e i t t o c h toenemen. H i e r v o o r d i e n t g e c o r r i g e e r d t e worden. 

A l s de i n t e n s i t e i t b i j ijj = O a l s norm genomen w o r d t , kan worden gecor­

r i g e e r d door t e v e r m e n i g v u l d i g e n met een f a c t o r C: 

i-exp(::|H£) 

, , - 2 y t ^^^^ 

'-^^P^sinecose^ 

( i i i ) D e f o c c u s e r i n g . 

B i j k a n t e l i n g i n de t e x t u u r g o n i o m e t e r t r e e d t d e f o c u s s e r i n g op, h i e r v o o r ' 

i s b i j d i t onderzoek n i e t g e c o r r i g e e r d . 

Gegevens o v e r de a f r e g e l i n g en i n s t e l l i n g v an de d i f f r a c t o m e t e r met t e x ¬

: t u u r g o n i o m e t e r s t a a n v e r m e l d i n ap p e n d i x " ' ' I I I . 

I I I . 3 \^RWEEKING VAN DE MEETGEGEVENS. 

I I I . 3 . 1 Het verwerkings-programma. 

De v e r w e r k i n g v a n de meetgegevens a f k o m s t i g v a n de m e t i n g e n op de u - F - d i f -

f r a c t o m e t e r gebeurde met b e h u l p van een computerprogramma v o o r l i j n p r o f i e l ­

analyse,- gemaakt door Delhez (THD, l a b . v o o r M e t a a l k u n d e ) . De w e r k i n g van 

d i t programma z a l b e s c h r e v e n worden aan de hand van h e t b l o k d i a g r a m u i t f i ­

guur 19 : 

- B l o k 1. H i e r worden de d a t a f i l e s met de gemeten i n t e n s i t e i t e n en h e t p r o ­

t o c o l , v o o r zover n o d i g , i n g e v o e r d . 

- B l o k 2. H i e r i n worden e n i g e c o r r e c t i e s u i t g e v o e r d : 

( i ) D o d e - t i j d c o r r e c t i e . 

I e d e r e t e l l e r h e e f t een d o d e - t i j d ( T ) , d i t i s de minimum t i j d t u s s e n . 

twee a f z o n d e r l i j k waargenomen röntgenquanten, d i e i n de t e l l e r v a l l e n . 

D e c o r r e c t i e g aat v o l g e n s de f o r m u l e : 

= -^gemeten ^3^^ 

waar 1 - T I 
gemeten 

( I i n c o u n t s p e r seconde) 
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( i i ) O n d e r g r o n d c o r r e c t i e , 

H i e r t o e moet h e t b o e k g e b i e d , w a a r b i j de m e t i n g h e e f t p l a a t s gevonden, 

zo g r o o t z i j n d a t l / 2 0 - s t e d e e l van de meetpunten aan b e i d e u i t e i n d e n 

h e t n i v e a u v a n de o n d e r g r o n d s t r a l i n g voldoende b e n a d e r t . Het programma 

m i d d e l d o v e r 1/20-ste van de meetpunten aan de l a g e - en hoge-hoekkant 

van h e t p r o f i e l , en i n t e r p o l e e r t v e r v o l g e n s l i n e a i r t u s s e n de h e t l a g e 

hoek gemiddelde en h e t hoge hoek gemiddelde, h e t g e e n i n ons g e v a l een 

goede b e n a d e r i n g van de o n d e r g r o n d o p l e v e r t . Deze " o n d e r g r o n d " w o r d t 

v e r v o l g e n s van h e t gemeten p r o f i e l a f g e t r o k k e n , 

( i i i ) L o r e n t z - P o l a r i s a t i e c o r r e c t i e . 

C o r r e c t i e met de h o e k a f h a n k e l i j k e L o r e n t z en p o l a r i s a t i e f a c t o r ge­

s c h i e d t v o l g e n s [ 2 6 ] , d,w,z, a l s de s t a r t w a a r d e (26^) v o o r h e t h - p r o ­

f i e l 26 <_ 100°, dan w o r d t geen L P - c o r r e c t i e u i t g e v o e r d , I s 26 > 100° 

s s 

dan w o r d t h e t h - p r o f i e l g e c o r r i g e e r d met een L P - f a c t o r : 

-, T-n l + c o s ^ 2 a ( c o s 2 2 6 ) 
h - p r o f i e l : LP = — (55) 

^ sin6> 

h e t g - p r o f i e l w o r d t d a n g e c o r r i g e e r d met een f a c t o r : 

T l + c o s 2 2 a ( c o s 2 2 e ) 

g - p r o f i e l : LP = —^-^nr-—^ ~ (56) 
^ ^ siu'^9cos6 ^ 

H i e r i n i s a de d i f f r a c t i e h o e k van de monochromator, 

( i v ) K a 2 - e l i m i n a t i e . 

De monochromator van de w - F - d i f f r a c t o m e t e r z o r g t e r v o o r d a t a l l e e n de 

•Rttj en K a 2 S t r a l i n g de t e l l e r b e r e i k t . Voor een j u i s t e p i e k p o s i t i e en 

p i e k b r e e d t e - b e p a l i n g i s e r een K a 2 - c o r r e c t i e n o d i g . 

De c o r r c t i e v o l g e n s R a c h i n g e r [ 1 6 ] , i s e r op gebaseerd d a t ( b i j goede 

b e n a d e r i n g ) de Ka^ en K a 2 - p r o f i e l e n g e l i j k v o r m i g z i j n , met een c o n s t a n ­

t e i n t e n s i t e i t s v e r h o u d i n g R, De a f s t a n d t u s s e n de twee p r o f i e l e n (de 

d o u b l e t a f s t a n d ) v o l g t u i t de wet van Bragg (12) door d i f f e r e n t i a t i e : 

A (26^ = 2 t g 6 y ^ (57) 

w a a r i n A ( 2 0 ) ^ de d o u b l e t a f s t a n d op 26-schaal i s . 

De c o r r e c t i e i s i n p r i n c i p e e e n v o u d i g u i t t e v o e r e n . De i n t e n s i t e i t s ­

v e r h o u d i n g R kan worden opgemeten aan een r e f l e c t i e b i j hoge hoek (26) 

van een s t a n d a a r d p r e p a r a a t . De Ka^ en K a 2 - l i j n e n z u l l e n dan zover u i t 

•elkaar l i g g e n d a t de' w e d e r z i j d s e beïnvloeding n i h i l v e r o n d e r s t e l d mag 

worden. 

Na deze c o r r e c t i e s w o r d t de p i e k p o s i t i e b e p a a l d . D i t w o r d t gedaan door een 

p a r a b o o l , een C a u c h y - f u n c t i e , ( 3 6 ) en een G a u s s - f u n c t i e (37) t e f i t t e n op de 

p u n t e n met een i n t e n s i t e i t d i e hoger i s dan 85%,70% en 50% van de t o p i n t e n -
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s i t e i t . U i t de g e f i t t e f u n c t i e s (9 s t u k s ) w o r d t de best-passende gekozen en 

deze l e v e r t de gezochte waarde'. Met b e h u l p van de gevonden t o p p o s i t i e wor­

den de h a l f w a a r d e b r e e d t e (2w) en de i n t e g r a l e b r e e d t e (g) van h e t KO j - p r o -

f i e l b e p a a l d , 

- B l o k 3, H i e r i n w o r d t h e t p r o f i e l e e r s t omgezet op een 2siiö/A s c h a a l . De 

centroïde ( h e t " z w a a r t e p u n t " ) van h e t p r o f i e l w o r d t berekend op deze s c h a a l 

D i t g e b e u r t v o o r h e t , n i e t v o o r g e c o r r i g e e r d e p r o f i e l , z odat de g o l f ­

l e n g t e gegeven w o r d t d o o r : 

^ = ^ ^ ^"2 (58) 

V e r v o l g e n s w o r d t v o o r d i t p r o f i e l de F o u r i e r - t r a n s f o r m b e p a a l d en de Stokes 

d e c o n v o l u t i e ( z i e I I . 2 . 3 . 2 ) u i t g e v o e r d . H i e r d o o r w o r d t a u t o m a t i s c h de Ka2-

component geëlimineerd. 

- B l o k 4. H i e r k a n , i n d i e n gewenst, de S i n g l e l i n e a n a l y s e u i t g e v o e r d wor­

den, door f i t t e n van een p a r a b o o l op de n a t u u r l i j k e l o g a r i t m e van de Fou­

riercoëfficiënten ( I I . 2 . 3 . 4 , ( 4 1 ) ) . H i e r u i t v o l g e n ( i ) en dus de k r i s - , 

t a l l i e t g r o o t t e D ( f o r m u l e ( 4 3 ) ) en ( i i ) 3 en dus de m i c r o r e k e ( f o r m u l e 

( 4 4 ) ) . I n d i e n I n d i e n de aanname van een V o i g t - f u n c t i e v o o r h e t f - p r o f i e l 

n i e t v o l d o e t z a l een van de coëfficiënten u i t (41) n e g a t i e f worden en dus D 

en / o f e n i e t b e r e k e n d kunnen worden. 

- B l o k 5. H i e r worden naar wens de Fouriercoëfficiënten opgeslagen om ze 

vervólgens met d i e van een andere o r d e van een z e l f d e r e f l e c t i e t e combi­

n e r e n v o o r de Warren_Averbach a n a l y s e . 

- B l o k 6. M o g e l i j k h e d e n v o o r t e r u g k o p p e l e n . 

- B l o k 7. De Warren-Averbach a n a l y s e kan h i e r , i n d i e n meerdere o r d e n v a n een 

r e f l e c t i e z i j n v e r w e r k t , u i t g e v o e r d worden op de w i j z e z o a l s b e s c h r e v e n i n 

I I . 2.3.3. H i e r u i t v o l g e n D^^^ en <e^(200^)>. 

I I I . 3.2 E l i m i n a t i e v a n s t o o r p i e k e n . 

B i j h e t meten v a n een r e f l e c t i e van een b e p a a l d p r e p a r a a t , w i l h e t w e l eens' 

voorkomen d a t z i c h n a a s t de t e meten r e f l e c t i e een s t o o r p i e k j e b e v i n d t . 

Zo'n v a l s e r e f l e c t i e kan a f k o m s t i g z i j n van h e t d r a g e r m a t e r i a a l ( p l a k b a n d 

o . i . d . ) , o f v a n i n s l u i t s e l s en v e r o n t r e i n i g i n g e n . Men kan nu aan de hand . 

van de p o s i t i e van de s t o o r p i e k p r o b e r e n t e i d e n t i f i c e r e n van wat v o o r ma-r 

t e r i a a l h e t p i e k j e a f k o m s t i g i s . D i t i s v o o r één p i e k j e n i e t m a k k e l i j k , 

doch z i j n er meerdere s t o o r p i e k e n dan i s h e t vaak m o g e l i j k de o o r z a a k t e 

a c h t e r h a l e n . 

I s de oo r z a a k a l dan n i e t bekend, dan i s de v r a a g , hoe de i n v l o e d v a n h e t 



F i g u u r 20. E l i r n i n a t i e van s t o o r p i e k e n . a) s t o o r p i e k " l o s " van het p r o f i e l ; 
b) p r o f i e l na e l i m i n a t i e ; c) s t o o r p i e k tegen p r o f i e l aan. 
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s t o o r p i e k j e op de l i j n p r o f i e l a n a l y s e t e e l i m i n e r e n i s . H i e r t o e z i j n twee 

s i m p e l e methoden b e p r o e f t . 

( i ) L i n e a i r e i n t e r p o l a t i e . 

Deze methode i s a l l e e n b r u i k b a a r i n d i e n h e t s t o o r p i e k j e v o l d o e n d e " l o s " 

s t a a t van h e t p r o f i e l ( f i g u u r 20a) E e r s t worden de gemiddelden van de 

ond e r g r o n d l i n k s , r e s p e c t i e v e l i j k r e c h t s van de s t o o r p i e k b e r e k e n d , om 

v e r v o l g e n s l i n e a i r t u s s e n deze twee waarden t e i n t e r p o l e r e n . Het s t o o r ­

p i e k j e w o r d t zo ve r v a n g e n door een r e c h t e l i j n ( f i g u u r 20b) . Deze me-̂  

th o d e w o r d t b i j d i t onderzoek t o e g e p a s t en o n d e r z o c h t op b e t r o u w b a a r ­

h e i d . 

( i i ) V e rschoven Rachinger c o r r e c t i e . 

I n d i e n h e t s t o o r p i e k j e n i e t v o l d o e n d e " l o s " s t a a t van h e t gemeten p r o ­

f i e l , kan men h e t nog t r a c h t e n t e e l i m i n e r e n met een v e r s c h o v e n 

R a c h i n g e r c o r r e c t i e . Het gem.eten p r o f i e l v j o r d t h i e r t o e e e r s t ( n o r m a a l ) 

o n t d a a n van de Ka2"" component door de Rachinger c o r r e c t i e ( z i e I I I . 3 . 1 ) 

u i t t e v o e r e n . H i e r b i j z a l eveneens de Ka^- component van h e t s t o o r p i e k ­

j e v e r d v f i j n e n . Nu d o e t men v o o r dc o v e r g e b l e v e n s t o o r p i e k en h e t p r o ­

f i e l de z e l f d e aannamen a l s b i j de Rachinger c o r r e c t i e : 

- De p r o f i e l e n z i j n g e l i j k v o r m i g . 

- e r i s een c o n s t a n t e i n t e n s i t e i t s v e r h o u d i n g R' t u s s e n de p r o f i e l e n . 

De a f s t a n d t u s s e n de p r o f i e l e n z a l n a t u u r l i j k n i e t g e l i j k z i j n aan de 

d o u b l e t a f s t a n d , e v e n a l s R.' n i e t g e l i j k z a l z i j n aan R. Deze b e i d e p a r a ­

m e t e r s e c h t e r z i j n t e s c h a t t e n u i t een p l o t a l s f i g u u r 20c, en zo kan 

de s t o o r p i e k geëlimineerd worden. Het v e r a n d e r e n van R, en v a n de af-.: 

a f s t a n d t u s s e n de twee p r o f i e l e n i s m o g e l i j k i n h e t programma u i t I I I . 3 

.1, z o d a t men s n e l kan z i e n o f de c o r r e c t i e w e r k t o f n i e t . Ook deze me­

thode i s t o e g e p a s t en o n d e r z o c h t . 

Een l a s t i g p r o b l e e m d o e t z i c h v o o r a l s een s t o o r p i e k a l s geheel onder de ge­

meten r e f l e c t i e s c h u i l g a a t . Men kan dan nog p r o b e r e n met de v e r s c h o v e n . . 

Rachinger c o r r e c t i e i e t s t e red d e n , maar m e e s t a l i s h i e r n i e t s meer aan t e 

doen. 

I I I . 4 DOORBUIGINGSMETINGEN. 

Door D i r k s ( p h i l i p s Nat. l a b . , Eindhoven) z i j n op o p t i s c h e w i j z e de d o o r b u i ­

g i n g e n van de s i l i c i u m p l a k k e n gemeten. Deze d o o r b u i g i n g e n kunnen met b e h u l p 

van dc f o r m u l e van Stoney [ 2 7 ] : 

a t = - i . M . z (59) 

omgezet worden i n een gemiddelde s p a n n i n g (o) v o o r de p o l y - l a a g . 
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H i e r i n i s d de s u b s t r a a t d i k t e , t de d i k t e van de p o l y - l a a g , 1 de l e n g t e van 

h e t s u b s t r a a t ( e l k p r o e f s t u k h e e f t de vorm van een s t r i p ) , E de e l a s t i c i - -

t e i t s m o d u l u s v a n h e t s u b s t r a a t en z de d o o r b u i g i n g . 



cosOcte — ^ 

F i g u u r 21 . De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , berekend u i t de CoKaj 
(X=l,788965 /i) p i e k p o s i t i e s , versus de e x t r a p o l a t i e f u n c t i e cosScte, 
voor s i l i c i u m l a g e n met de aangegeven d i k t e . De lagen z i j n gegroeid 
b i j '625 C op een <100> georiënteerd s u b s t r a a t en vervolgens gegloeid 
(1 uur/800 °C), 

D 
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e f f 

600' 

-5 
. 10 

A 0,06-| 
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V • 
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l a a g d i k t e [ y m ] • b) 
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l a a g d i k t e [ y m ] -

F i g u u r 22. a) De e f f e c t i e v e kr i s t a l l i e t g r o o t t e .en'b) de d e f o r m a t i e ­

parameter (<t^(200£)>) a l s f u n c t i e van de l a a g d i k t e , voor s i l i c i u m l a ­

gen gegroeid op <100> s u l i s t r a a t b i j 625 C en gegloeid (1 uur/BOO "^C). 

D en <c2(200X> zi.-jn berekend u i t de {220}-' en { A 4 0 } - r e f l e c t i e met de 
6 t £ 

Warren-Averbach analyse. 
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RESULTATEN 

IV.1 METINGEN AAN HET GEGLOEIDE PREPARAAT. 

Zoals gezegd i s d i t p r e p a r a a t ' o n d e r de z e l f d e c o n d i t i e s g e g r o e i d a l s d i e ge­

meten door H e n d r i k s [ 4 ] ( z i e t a b e l 2 ) . Het e n i g e v e r s c h i l i s de d i k t e van de 

p o l y - l a a g (2,0 pm r e s p . 0,35 pm en 0,75 pm). R e s u l t a t e n van m e t i n g e n aan d i t 

p r e p a r a a t , gedaan op d e z e l f d e d i f f r a c t o m e t e r a l s H e n d r i k s , de i n I I I . 2 . 2 be­

sp r o k e n üi-F-diffractometer, z u l l e n v e r g e l e k e n worden met de r e s u l t a t e n van 

H e n d r i k s . Dc r o o s t e r c o n s t a n t e ( a) i s v o o r v e r s c h i l l e n d e r e f l e c t i e s u i t g e z e t 

t e g e n de e x t r a p o l a t i e - f u n c t i e i n f i g u u r 2 1 . H i e r u i t b l i j k t d a t de r o o s t e r ­

c o n s t a n t e i e t s afneemt met toenemende d i k t e , maar d a t de u i t g e s p r o k e n s p r o n ­

gen v o o r de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e g e l i j k b l i j v e n . I n f i g u u r 22a i s h e t 

v e r l o o p v a n de e f f e c t i e v e k r i s t a l l i e t g r o o t t e a l s f u n c t i e v a n de l a a g d i k t e 

u i t g e z e t . De k r i s t a l l i e t g r o o t t e neemt t o e met de l a a g d i k t e . De r e k p a r a m e t e r 

> b l i j f t e c h t e r o n v e r a n d e r d b i j toenemende l a a g d i k t e ( f i g u u r 2 2 b ) . 

Bovengenoemde r e s u l t a t e n z i j n opgenomen i n t a b e l 1 van appendi x I V . 

U i t o v e r z i c h t s s c a n s i s g e b l e k e n d a t v o o r a l l e d r i e de p r e p a r a t e n een s t o o r ­

p i e k o p t r e e d t n a a s t de { 1 1 1 } - r e f l e c t i e b i j ongeveer 27° (26) v o o r CoKa-stra-

l i n g . De herkomst van deze p i e k i s n i e t d u i d e l i j k . De a a n w e z i g h e i d v a n deze 

s t o o r p i e k v e r o o r z a a k t w e l een i e t s g r o t e r e o n n a u w k e u r i g h e i d i n i n de b e p a - i 

l i n g v an de p i e k p o s i t i e v o o r de { 1 1 1 } - r e f l e c t i e , z o d a t h e t f e i t d a t de r o o s ­

t e r c o n s t a n t e v o o r de 2 ym d i k k e l a a g i e t s hoger l i g t b i j de { 1 1 1 } - r e f l e c t i e 

n i e t s i g n i f i c a n t i s . 

IV.2 tlETINGEN AAN DE PREPARATEN MET VERSCHILLENDE GROEITEMPERATUREN. 

IV.2.1 O v e r z i c h t s m e t i n g e n . 

A l l e r e e r s t z i j n v an a l l e p r e p a r a t e n u i t deze r e e k s o v e r z i c h t s s c a n s gemaakt 

op l o g a r i t m i s c h e i n t e n s i t e i t s s c h a a l o v e r een boekgebied van 20° t o t 130° 

( 2 6 ) . H i e r u i t b l i j k t d a t ook h i e r a l l e p r e p a r a t e n een s t o o r p i e k hebben aan 

de l a g e h o e k k a n t van de { 1 1 1 } r e f l e c t i e . Het p r e p a r a a t met a l l e n een SiO^ 

l a a g j e op een <510> s u b s t r a a t b l i j k t t u s s e n de 20° en 130° geen s t o o r p i e k e n 

t e v e r t o n e n . Op b a s i s van deze o v e r z i c h t s s c a n s z i j n de p r e p a r a t e n u i t g e k o z e n 

v o o r v e r d e r e m e t i n g e n . H i e r b i j v e r d i e n t een p r e p a r a a t op < 5 l O > s u b s t r a a t de 

v o o r k e u r a a n g e z i e n e r de { 4 0 0 } - r e f l e c t i e t e meten i s , t e r w i j l deze r e f l e c t i e 

b i j een p o l y l a a g op <100> s u b s t r a a t geheel i n h e t n i e t v a l t t e n o p z i c h t e van 

de éénkristal-reflectie. 
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F i g u u r 25. De r e l s t i e v e , g e i n t e g r e e r d e , i n t e n s i t e i t ^'sti v e r s c h i l l e n d e r e f l e c t i e s 

als f u n c t i e van- óe k a n t e l i n g s h o e k i^.') , voor s i l i c i u i ^ - l a g e n gegroeid op een 

•!510) georiënteerd s u b s t r a a t b i j oe aangegeven ter;per8turen. 
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F i g u u r 24. De r e l a t i e v e , geïntegreerde, i n t e n s i t e i t (I^^-^) de {220} r e f l e c t i e a l s 

f u n c t i e van oe k a n t e l i n g s h o e k (V), voor s i l i c i u i s - l s g e n gegroeid op een {100} 

gec-riënteerd E u b s t r a a t , b i j de aangegeven t e i r ^ e r a t u u r . 



F i g u u r 25. De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , berekend u i t de CoKaj 
(),= ].788955 ?>) p i e k p o s i t i e s , versus de e x t r a p o l a t i e f u n c t i e cosSctS, 
voor s i l i c i u m l a g e n gegroeid b i j de aangegeven temperaturen op <5)0> 
s u b s t r a a t en voor het r e f e r e n t i e p r e p a r a a t . 
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IV.2.2 T e x t u u r m e t i n g e n . 

Van de p r e p a r a t e n d i e u i t g - z o c h t z i j n v o o r v e r d e r e m e t i n g e n z i j n , met b e h u l p 

van de t e x t u u r g o n i o m e t e r \j;-scans ( z i e I I I . 2 . 4 ) gemaakt. Deze z i j n weergege­

ven i n de f i g u r e n 23 en 24. Deze scans z i j n g e c o r r i g e e r d v o o r o n d e r g r o n d en 

a b s o r p t i e op de w i j z e a l s b e s c h r e v e n i s i n I I I . 2 . 4 . Een v e r a n d e r i n g van de 

s t a n d van de p r e p a r a t e n door r o t a t i e om de as l o o d r e c h t op h e t p r e p a r a a t o p ­

p e r v l a k b l e e k geen i n v l o e d t e hebben op de i|;-scan. De oriëntatieverdeling 

van k r i s t a l l i e t e n i s v o o r a l l e p r e p a r a t e n dus c y l i n d e r s y m m e t r i s c h . De v o o r ­

keursoriëntatie v o l g t u i t de p l a a t s e n van de maxima i n de i|j-scan en s t a a n i n 

de f i g u r e n 23 en 24 v e r m e l d . I n de b u u r t van ^=90° neemt de gemeten i n t e n s i ­

t e i t s n e l a f t e n ge v o l g e v a n d e f o c u s s e r i n g , d i t g e d e e l t e van een \j;-scan l e ­

v e r t dan ook geen b e t r o u w b a r e i n f o r m a t i e . 

I V . 2. 3 M e t i n g e n op de cü-F-diff r a c t o m e t e r b i j ii = O. 

IV.2.3.1 Ve. Kooi,tzficoYü>ta.Yvte.. 

B i j i|) = O z i j n op de Siemens w - F - d i f f r a c t o m e t e r v o o r v e r s c h i l l e n d e prepara-^ 

t e n v e r s c h i l l e n d e r e f l e c t i e s gemeten. De v e r w e r k i n g van de meetgegevens i s 

gedaan met h e t programma v a n Delhez (THD) z o a l s d a t be s c h r e v e n i s i n I I I . 3 . 1 

Voor d r i e s i l i c i u m l a g e n op <510> s u b s t r a a t , t e weten d i e met de g r o e i t e m p e -

r a t u r e n 615 °C, 640 °C en 675 °C, z i j n meerdere r e f l e c t i e s gemeten. Voor êén 

s i l i c i u m l a a g op <510> s u b s t r a a t ( g r o e i t e m p e r a t u u r 585 °C) en 4 s i l i c i u m l a ­

gen op <100> s u b s t r a a t ( g r o e i t e m p e r a t u r e n 585 °C,615 °C, 640 °C en 675 °C) 

z i j n s l e c h t s de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e gemeten. D i t i n verband met de War-

ren- A v e r b a c h a n a l y s e . A l l e m e t i n g e n z i j n gedaan met een r o t e r e n d p r e p a r a a t , 

( ( j ) - r o t a t i e ) om een b e t e r e m i d d e l i n g t e v e r k r i j g e n . 

De r o o s t e r c o n s t a n t e v o o r de d r i e p r e p a r a t e n waarvan meerdere r e f l e c t i e s z i j n 

gemeten i s u i t g e z e t t e g e n de e x t r a p o l a t i e f u n c t i e i n f i g u u r 25. Het b l i j k t 

d a t v o o r de l a g e n g e g r o e i d b i j 615 °C en 675 °C de r o o s t e r c o n s t a n t e n v o o r de 

{22 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e g r o t e a f w i j k i n g e n v e r t o n e n , t e r w i j l v o o r a l l e d r i e 

de p r e p a r a t e n g e l d t d a t v o o r de o v e r i g e r e f l e c t i e s ook ( k l e i n e r e ) a f w i j k i n ­

gen v a n de r e c h t e l i j n o p t r e d e n . Voor de s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 640 °C op 

<510> s u b s t r a a t e c h t e r z i j n de a f w i j k i n g e n v o o r de {220} en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e 

g e r i n g , en d i t p r e p a r a a t l i j k t wat r o o s t e r c o n s t a n t e b e t r e f t d i c h t i n de -

b u u r t van de s t a n d a a r d t e l i g g e n . 

Voor de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e i s de r o o s t e r c o n s t a n t e a l s f u n c t i e v a n de 

g r o e i t e m p e r a t u u r u i t g e z e t i n f i g u u r 26. De r o o s t e r c o n s t a n t e neemt a f met 

toenemende g r o e i t e m p e r a t u u r , met a l s e n i g e u i t z o n d e r i n g h e t p r e p a r a a t met de 
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F i g u u r 26. roosterconstante (a), berekend u i t de CoKaj 
()>=1,788965 A) piekposities van de {220} en {440} r e f l e c t i e s 
als functie van de groeitemperatuur, voor siliciumlagen gegroeid 
op substraten met de aangegeven oriëntaties. 
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F i e u u r 27. =) integrale breedte (£) en b) de halfvaardebreedte (2v) van de gemeten 
pr o f i e l e n als functie van sine, voor siliciumlagen gegroeid b i j de aangegeven temperaturen 
op een <:5!0> georiënteerd substraat en voor het referentie preparaat. 
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p o l y l a a g g e g r o e i d b i j 640 °C op <510> s u b s t r a a t , d a t een d u i d e l i j k a f w i j k e n ­

de ( g r o t e r e ) r o o s t e r c o n s t a n t e v o o r deze r e f l e c t i e s h e e f t . De t e g e l i j k e r t i j d 

g e g r o e i d e l a a g op <100> s u b s t r a a t h e e f t d a a r e n t e g e n een r o o s t e r c o n s t a n t e d i e 

w e l p a s t i n h e t b e e l d van een afname van r o o s t e r c o n s t a n t e met toenemende 

g r o e i t e m p e r a t u u r . Aan de l a g e h o e k - k a n t van de { 2 2 0 } en { 40(.!} r e f l e c t i e van 

h e t s t a n d a a r d p r e p a r a a t b l e k e n s t o o r p i e k e n t e z i t t e n . Deze p i e k e n z a t e n l o s 

van h e t e i g e n l i j k e p r o f i e l , z o d a t ze geëlimineerd z i j n met b e h u l p van l i n e ­

a i r e i n t e r p o l a t i e ( z i e I I I . 3 . 2 ) . 

IV. 2,3. 2 LljnvtfibfiddlnQ. 

De i n t e g r a l e b r e e d t e ( 3 ) i s u i t g e z e t a l s gcos6 v e r s u s s i n e ( f i g u u r 2 7 ) . I n ­

d i e n de k r i s t a l l i e t g r o o t t e en de m i c r o r e k v o o r a l l e k r i s t a l l i e t e n g e l i j k i s , 

en h e t l i j n p r o f i e l een C a u c h y - f u n c t i e (36) i s , moet deze manier van u i t z e t ­

t e n v o l g e n s (45) een r e c h t e l i j n o p l e v e r e n . U i t de f i g u u r b l i j k t d i r e c t d a t 

deze aannamen n i e t opgaan, de i n t e g r a l e b r e e d t e v a r i e e r t s p r o n g s g e w i j s met 

de kristallietoriëntatie, b e h a l v e v o o r de l a a g g e g r o e i d b i j 640°C op 510 

s u b s t r a a t , waar a l l e e n de b r e e d t e v o o r de { 5 3 1 } - r e f l e c t i e een s p r o n g v e r - , 

t o o n t . De h a l f w a a r d e b r e e d t e ( 2 w ) , t e r v e r g e l i j k i n g u i g e z e t a l s 2wcose v e r s u s 

s i n i n f i g u u r 27b, t o o n t h e t z e l f d e b e e l d . Het b l i j k t d u i d e l i j k u i t b e i d e 

f i g u r e n d a t de l i j n b r e e d t e v o o r a l l e r e f l e c t i e s toeneemt met afnemende . . 

g r o e i t e m p e r a t u u r . Voor de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e i s de i n t e g r a l e b r e e d t e " 

u i t g e z e t t e g e n de g r o e i t e m p e r a t u u r . Voor de l a g e n g e g r o e i d op <.100>substraat 

b l i j k t de b r e e d t e g e l e i d e l i j k a f t e nemen met toenemende g r o e i t e m p e r a t u u r , 

maar de p r p a r a t e n g e g r o e i d b i j 615 °C en 640 °C op <510> s u b s t r a a t hebben 

t . o . v . andere p r e p a r a t e n een n o g a l g r o t e i n t e g r a l e b r e e d t e , ( z i e f i g u u r 28) 

De k r i s t a l l i e t g r o o t t e en m i c r o r e k , z o a l s d i e v o l g e n u i t de s i n g l e - l i n e ana­

l y s e z i j n samen met bovenvermelde r e s u l t a t e n v e r m e l d i n t a b e l 2 van appendix 

IV. Voor v e e l r e f l e c t i e s e c h t e r b l e e k de aanname van een V o i g t - f u n c t i e v o o r 

h e t f - p r o f i e l geen rëele waarde v o o r de r e k (en dus v o o r de k r i s t a l l i e t ­

g r o o t t e ) op t e l e v e r e n . 

IV. 2.3.3 "De, p.eJiiJLltcitm van dt WaA.im-AveAhach anatyi,^. 

De Warren-Averbach a n a l y s e i s u i t g e v o e r d op de 220 - 440 - r e f l e c t i e , d i t i s 

de e n i g e r e f l e c t i e met 2 o r d e n d i e met C o K a - s t r a l i n g gemeten kan worden aan 

s i l i c i u m . De r e s u l t a t e n z i j u i t g e z e t a l s f u n s t i e van de g r o e i t e m p e r a t u u r i n 

f i g u u r 29. De e f f e c t i e v e k r i s t a l l i e t g r o o t t e neemt t o e en de r e k ( p a r a m e t e r ) 

neemt a f met toenemende g r o e i t e m p e r a t u u r . De r e s u l t a t e n s t a a n eveneens v e r ­

meld i n t a b e l 3 van a p p e n d i x I V . 



-38A-

o-<100> s u b s t r a a t 

•-<510> 

F i g u u r 28. De i n t e g r a l e breedte (B) a l s f u n c t i e van de groe.i tempera tu u r voor s i l i ­
ciumlagen op s u b s t r a t e n met de aangegeven oriëntaties, a) { 2 2 0 J - r e f l e c t i e ; b) {4A0}-
r e f l e c t i e . 

O - <)00>-substraat 

groeitemp. [ C] — ^ groeitemp. [ C] —>-

3 ) b) 

F i g u u r 29. a) De e f f e c t i e v e d e e l t j e s g r o o t t e d ^ g j ^ en b) de deformatie-parameter 
(<E2(2Ö0S)>) a l s f u n c t i e van de g r o e i tempera t u u r , ^ v o o r s i l i c i u m l a g e n gegroeid op sub­
s t r a t e n met de aangegeven oriëntaties. D̂  ^ en <c2(200X)> z i j n berekend u i t de { 2 2 0 ) -
en { 4 A 0 ) - r e f l e c t i e met de Wsrren-Averbscn'analyse. 
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Om de i n v l o e d v a n de h o e k - c o r r e c t i e ( I I . 2 . 3 . 2 ) op de k r i s t a l l i e t g r o o t t e en 

de r e k p a r a m e t e r t e o n d e r z o e k e n • z i j n v o o r een a a n t a l p r e p a r a t e n v e r s c h i l l e n ­

de c o r r e c t i e s t o e g e p a s t . Het r e s u l t a a t v o o r êën van de p r e p a r a t e n i s v e r ­

meld i n t a b e l 4. De r e s u l t a t e n v o o r de andere p r e p a r a t e n waren overeenkom­

s t i g . 

TABEL 4. De i n v l o e d van de " h o e k " - c o r r e c t i e op de r e s u l t a t e n van de 

Warren-Averbach a n a l y s e v o o r een s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 640°C op 

een <510>substraat. De h o e k - c o r r e c t i e w o r d t h i e r g e k a r a k t e r i s e e r d door 

h e t a a n t a l Fouriercoëfficiënten waarvoor l i n e a i r geïnterpoleerd i s . 

A a n t a l p u n t e n waarvoor 

g e c o r r i g e e f d f . i s . <e^ ( S O Ï ) > ] 0 ^ <e2 (20o£) > 10^ D 

{22Ö1 {440} 1 

0 0 0,295 0.061 460 
2 0 0,228 0,073 460 
8 0 0,234 0,071 440 
8 2 0,316 0,071 440 
6 2 0,273 0,071 440 

IV.2.4 M e t i n g e n op de D500 met OED. 

De p o s i t i e g e v o e l i g e t e l l e r l i j k t een b e l a n g r i j k e o n t w i k k e l i n g d i e b i j de, 

vaak l a n g d u r i g e , m e t i n g e n aan dunne l a g e n een a a n z i e n l i j k e t i j d s w i n s t op '.. 

kan l e v e r e n . Daarom z i j n e n i g e m e t i n g e n met d i t t o e s t e l v e r r i c h t , om een 

i n d r u k t e k r i j g e n van de m o g e l i j k h e d e n en de b e p e r k i n g e n van de OED. 

A l l e r e e r s t i s de t e l l e r g e c a l i b r e e r d en de p l a a t s l i n e a i r i t e i t van de t e l ­

draad gemeten. De OED b l e e k b i j een o p e n i n g van ongeveer 6,5° b i n n e n 0,02° 

(26) l i n e a i r ; b i j k l e i n e r e t e l l e r o p e n i n g w o r d t de l i n e a r i t e i t nog b e t e r . 

Nadat e n i g e oriënterende m e t i n g e n waren gedaan om de w e r k i n g en b e p e r k i n g e n 

( s c h i j n b a a r oplopende o n d e r g r o n d , I I I . 2 . 3 ) tè b e s t u d e r e n , z i j n van 2 p r e p a ­

r a t e n de p i e k p o s i t i e s en h a l f v ? a a r d e b r e e d t e opnieuw gemeten. De r e s u l t a t e n 

z i j n v e r g e l e k e n met d i e b i j m e t i n g op de w - F - d i f f r a c t o m e t e r i n de f i g u r e n 

30 en 3 1 . De overeenkomst l i j k t u i t s t e k e n d , b e h a l v e v o o r de {531} en de 

{ 4 0 0 } - r e f l e c t i e van h e t p r e p a r a a t g e g r o e i d b i j 615 °C, waar de a f w i j k i n g 

vande gemeten r o o s t e r c o n s t a n t e n o g a l g r o o t i s . D i t i s t e w i j t e n aan de 

zwakke en brede r e f l e c t i e s v o o r d i t p r e p a r a a t , d i e de o n n a u w k e u r i g h e i d van 

de m e t i n g op de OED s t e r k v e r g r o t e n . Bovendien i s de p i e k p o s i t i e - b e p a l i n g 

v o o r de br e d e { 5 3 1 } - r e f l e c t i e met b e h u l p van de g e f i t t e f u n c t i e s ook v r i j 
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X - D500 met OED 

• - o j - F - d i f f r a c t o m e t e r 
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F i g u u r 30. De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , berekend.uit de CoKo] 
(),=1,788965) p i e k p o s i t i e s , voor s i l i c i u m j a g e n gegroeid op een 
<S10> georiënteerd s u b s t r a a t b i j a) 675 °C en b) 615 °C rcinus de 
r o o s t e r c o n s t a n t e (a ) voor het r e f e r e n t i e p r e p a r a a t , a l s f u n c t i e 
van de e x t r a p o ] s t i e l u n c t i e cosecte. Metingen op de t o - F - d i f f r a c t o ­
meter en op de D500 met OED. 
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onnauwkeurig (±0,1 ) . Dat n i e t v o o r a l l e r e f l e c t i e s de h a l f w a a r d e b r e e d t e op 

de D500 met OED gegeven i s , komt omdat de b r e d e r e p r o f i e l e n n i e t geheel 

b i n n e n h e t ROI v a l l e n , waardoor de h a l f w a a r d e b r e e d t e n i e t t e b e p a l e n i s . 

De r e s u l t a t e n s t a a n ook v e r m e l d i n t a b e l 4 v a n append i x I V . 

Het b l i j k t d a t , ondanks de Ka^-monochromator, er t o c h nog een r e s t j e Ka^ 

t e z i e n i s , met ongeveer 5% v a n de Ka^- i n t e n s i t e i t . Bovendien b l i j k t h e t 

a p p a r a a t (D500 met OED) een o p s t a r t v e r s c h i j n s e l t e v e r t o n e n . M e t i n g e n met 

een tussenpoos van 5 m i n u t e n , d i r e c t na a a n z e t t e n t o n e n aan d a t de p i e k ­

p o s i t i e z i c h e e r s t na ongeveer 2 uur s t a b i l i s e e r t . 

I V . 2.5 R e s u l t a t e n s i n ^ i j j - m e t i n g e n . 

Deze z i j n zowel op de D500 met OED v e r r i c h t a l s ook, v o o r één p r e p a r a a t , op 

de üü-F-diffractometer. 

B i j h e t k a n t e l e n van h e t p r e p a r a a t neemt de b r e e d t e van de p r o f i e l e n t o e 

t e r w i j l de t o p i n t e n s i t e i t - o n d e r g r o n d v e r h o u d i n g afneemt. Op de D500 met OED 

moet dus h e t ROI g r o t e r genomen worden en de t e l t i j den l a n g e r . Doordat h e t 

a p p a r a a t nog n i e t op een computer i s a a n g e s l o t e n waren t e l t i j d e n en scange­

b i e d s l e c h t s b e p e r k t i n s t e l b a a r , zodat s l e c h t s gemeten k a n worden b i j n i e t 

a l t e hoge k a n t e l i n g s h o e k e n . De r e s u l t a t e n z i j n u i t g e z e t a l s r o o s t e r c o n ­

s t a n t e (a) v e r s u s s i n ^ i j j i n f i g u u r 32. Door de r o o s t e r c o n s t a n t e i . p . v . de 

daarmee e v e n r e d i g e d ^ ^ ^ u i t t e z e t t e n worden a l l e s i n ^ i j j p l o t s genormeerd 

en kunnen i n éên f i g u u r getekend worden. 

De f o u t i n de { 2 2 0 } - m e t i n g e n i s v r i j g r o o t vanwege de l a g e hoek ( 2 6 ) , en 

ook de f o u t i n de { 4 4 0 } - m e t i n g e n i s a a n z i e n l i j k daar h i e r de b r e e d t e g r o o t 

en de i n t e n s i t e i t l a a g i s . De n a u w k e u r i g h e i d van de r e s u l t a t e n v o o r de 

{440}, l i j k t r e d e l i j k , A2e = ±0,Ö2°==> Aa = ± 4.10"'+ 1. Daar de i n t e n s i t e i t 

v o o r de p o l y l a a g g e g r o e i d b i j 675 °C v e e l hoger i s dan v o o r de p o l y l a a g ge­

g r o e i d b i j 615 °C, i s i n h e t e e r s t e g e v a l een n a u w k e u r i g e r m e t i n g m o g e l i j k 

dan i n h e t tweede. Op de o i - F - d i f f r a c t o m e t e r i s dan ook h e t p r e p a r a a t met de 

l a a g .gegroeid op <510> s u b s t r a a t b i j 675 °C gemeten.Tevens i s de s t a n d a a r d 

gemeten ( f i g u u r 3 3 ) . De k a n t e l i n g s h o e k e n z i j n h i e r zo gekozen d a t i n i e d e r 

g e v a l w o r d t gemeten aan de t e x t u u r c o m p o n e n t e n , d.w.z. b i j d i e k a n t e l i n g s ­

hoeken ^, waarvoor b i j de \j;-scan van de { 2 2 0 } r e f l e c t i e ( f i g u u r 23d) een 

maximum i n de i n t e n s i t e i t gevonden werd. V e r d e r e k a n t e l i n g s h o e k e n z i j n zo 

gekozen d a t een g e l i j k m a t i g v e r d e e l d e s e r i e meetpunten v e r k r e g e n werd. 

Het p r e p a r a a t werd b i j geen van de sin^\Jj-metingen g e r o t e e r d ( ( j ) - r o t a t i e ) i n 

ve r b a n d met m o g e l i j k e éénkristalreflecties a f k o m s t i g van h e t s u b s t r a a t . 

De r e s u l t a t e n v a n de m e t i n g e n op de cü-F-diffractometer s t a a n v e r m e l d i n 

t a b e l 5 van ap p e n d i x I V . H i e r b i j z i j n tevens de b r e e d t e m a t e n van a l l e p r o -
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F i g u u r 31. De hEUvsardebreedte (2w) van de gemeten p r o f i e l e n , voor siliciumlagen 
gegroeid b i j a) 615 C en b) 675 C op <510> substraat. Metingen op de w-F-diffractometer 
en op de D500 met OED. 
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a) 

F i g u u r 32. De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , berekend u i t de CoKai 0=1.788965 X) p i e k p o s i t i e s , 
a}s f u n c t i e van sin^-: , voer s i l i c i u m l a g e n gegroeid on <510> s u b s t r a a t b i j a) 615 C en b ) ' 
675 C, 
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f i e l e n v e r m e l d , alsmede de r e s u l t a t e n van de s i n g l e - l i n e a n a l y s e . 

U i t f i g u u r 33 b l i j k t d u i d e l i j k d a t de r e c h t e l i j n , z o a l s d i e v o l g t u i t 

f o r m u l e (22) h i e r n i e t gemeten w o r d t . De overeenkomst t u s s e n de m e t i n g e n 

op de D500 met OED en de a 3 - F - d i f f r a c t o m e t e r i s ook b i j ^ O goed ( v g l . 

f i g . 32 met 3 3 ) . 

De s t a n d a a r d d i e s p a n n i n g s v r i j zou moeten z i j n en dus zeker een r e c h t e l i j n 

had moeten o p l e v e r e n , b l i j k t ook geen r e c h t e l i j n op t e l e v e r e n , h e t g e e n 

a a n t o o n t d a t een goed r e f e r e n t i e p r e p a r a a t v o o r d i t s o o r t m.etingen nog ge­

maakt moet worden. 

Ook de { 4 0 0 } - r e f l e c t i e van de l a a g g e g r o e i d b i j 675 °C i s gemeten b i j ^ ^ O 

de l a g e i n t e n s i t e i t en de v l a k k e p r o f i e l e n maken de p i e k p o s i t i e b e p a l i n g 

e c h t e r m o e i l i j k . B i j de { 4 0 0 } - m e t i n g e n aan de s t a n d a a r d nam de b r e e d t e zo­

d a n i g t o e d a t h e t e e r d e r genoemde s t o o r p i e k j e i n h e t p r o f i e l opgenomen 

werd. Teneinde deze ongewenste i n v l o e d t e e l i m i n e r e n i s de v e r s c h o v e n 

Rachinger c o r r e c t i e u i t g e p r o b e e r d ( I I I . 3 . 2 ) . D i t b l e e k e c h t e r geen b e v r e d i ­

gend r e s u l t a a t op t e l e v e r e n , en h e t u i t v o e r e n van een l i j n p r o f i e l a n a l y s e 

b i j deze m e t i n g e n l e e k dus w e i n i g z i n v o l . 

IV.2.6 Een s c h a t t i n g van de f o u t . 

Een e n k e l e maal i s reeds een f o u t v e r m e l d b i j de r e s u l t a t e n , d i t z i j n 

s c h a t t i n g e n . Een e x a c t e f o u t b e r e k e n i n g ' i s n i e t m o g e l i j k . Van g r o t e i n v l o e d 

z i j n Bragghoek, l i j n v o r m , t o p i n t e n s i t e i t - o n d e r g r o n d v e r h o u d i n g en v e r w e r ­

kingsmethode. 

De f o u t i n de p i e k p o s i t i e s i s t e s c h a t t e n aan de hand van de v e r s c h i l l e n i n 

de t o p p o s i t i e s v o o r de negen, door h e t verwerkingsprogramma g e f i t t e ( I I I . 3 

.1) f u n c t i e s . De f o u t v a r i e e r t van ÉO.,1° (26) v o o r zeer brede {531-}-re-

f l e c t i e s met l a g e i n t e n s i t e i t t o t ±0,001° (26) v o o r { 2 2 0 } en ±0,003° (26) 

v o o r { 4 4 0 } - r e f l e c t i e s met hoge i n t e n s i t e i t . De f o u t i n de Warren Averbach 

a n a l y s e kan geschat worden u i t de i n v l o e d van de h o e k c o r r e c t i e ( t a b e l 4 ) , 

h i e r u i t v o l g t een f o u t v o o r D^^^ van±50 8 en v o o r de r e k p a r a m e t e r : 

A<e2(200S)> = ± 0,005.lO"^ . 

De f o u t i n de b r e e d t e m a t e n i s m o e i l i j k t e s c h a t t e n , maar l i g t v o o r de mees­

t e p r o f i e l e n op ongeveer ±0,003° ( 2 6 ) , v o o r asymmetrische p r o f i e l e n e c h t e r 

z a l de f o u t g r o t e r z i j n . 

Vanwege de v i s u e l e p i e k p o s i t i e b e p a l i n g b i j m e t i n g e n met de D500 met OED 

i s h i e r de asjnnmetrie v a n h e t p r o f i e l b e p a l e n d v o o r de f o u t . B i j k a n t e l i n g 

w o r d t de f o u t i n de p i e k p o s i t i e g r o t e r door de opt r e d e n d e d e f o c u s s e r i n g . 

Voor goede m e t i n g e n i s een s t a n d a a r d dus n o o d z a k e l i j k . 



X- r e f e r e n t i e p r e p . 

675 °C/<510> 

X 

F i g u u r 33. De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , berekend u i t de CoKa] 

(A=1,78SP£5 S) p i e k p o s i t i e s , a ls f u n c t i e van s i n ^ t . , voor een 
s i l i c i u m l a a g gegroeid op <310> s u b s t r a a t b i j 675 °C en voor 
het r e f e r e n t i e p r e p a r a a t . 
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IV.3 Spanningen u i t dev'dbófbuiging. 

U i t 5 s i l i c i u m p l a k k e n met <100> s u b s t r a a t i s een s t r i p j e gezaagd, waaraan 

D i r k s van h e t P h i l i p s n a t . l a b . m e t i n g e n h e e f t v e r r i c h t . U i t de door hem 

op o p t i s c h e w i j z e gemeten d o o r b u i g i n g van de s t r i p p e n i s de s p a n n i n g b e r e - c 

kend met b e h u l p v a n f o r m u l e ( 5 9 ) . De r e s u l t a t e n s t a a n v e r m e l d i n t a b e l 5. 

Door de r e l a t i e f d i k k e s u b s t r a t e n i s de d o o r b u i g i n g g e r i n g . Deze kan b i j 

twee p r e p a r a t e n dan ook n i e t gemeten worden. Het p r e p a r a a t g e g r o e i d b i j 

675 °C b l e e k een t e d o f o p p e r v l a k t e hebben zodat geen, v o o r de m e t i n g 

n o o d z a k e l i j k e , r e f l e c t i e o p t r a d van de l i c h t b u n d e l . Het p r e p a r a a t g e g r o e i d 

b i j 700 °C, t e n s l o t t e , b l e e k twee t e g e n g e s t e l d e krommingen:te v e r t o n e n , 

v e r m o e d e l i j k was h e t s u b s t r a a t a l krom v o o r h e t aanbrengen v a n de p o l y - l a a g 

TABEL 5. R e s u l t a t e n d o o r b u i g i n g s m e t i n g e n aan p r e p a r a t e n met <100> s u b s t r a a t 

De l e n g t e r i c h t i n g van de s t r i p p e n i s de <110> r i c h t i n g van h e t s u b s t r a a t . 

g r o e i t e m p . s u b s t r . d i k t e l a a g d i k t e S i d o o r b u i g i n g t r e k s p a n n i n g 

°C pm ym ym GPa 

585 340 0,85 _ 

615 350 2,10 - -
640 340 2,10 7 0,25 ±0,05 
675 345 3,60 geen r e f l e c t i e 
700 408 1 ,25 s u b s t r a a t a l krom? 
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F i g u u r 34 . Schematisch o v e r z i c h t van de o v e n o p s t e l l i n g 
voor warmtebehandelingen van s i l i c i u m l a g e n . 

F i g u u r 35. Het o v e n s c h u i t j e . 
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W A R M T E B E H A N D E L I N G E N 

V . l INLEIDING. 

Het v o o r de m e t i n g e n g e b r u i k t e s t a n d a a r d p r e p a r a a t van s i l i c i u m poeder 

b l i j k t i n sommige g e v a l l e n n i e t t e v o l d o e n . Daarom i s o n d e r z o c h t o f door 

m i d d e l van wa r m t e b e h a n d e l i n g e n een s i l i c i u m l a a g t o t een s p a n n i n g s v r i j •v' 

r e f e r e n t i e p r a p a r a a t gemaakt kan worden. H i e r t o e i s h e t n o o d z a k e l i j k h e t 

p r e p a r a a t e n i g e t i j d op hoge t e m p e r a t u u r t e g l o e i e n . De t e m p e r a t u u r moet 

boven de r e k r i s t a l l i s a t i e t e m p e r a t u u r van de s i l i c i u m l a a g l i g g e n , maar mag 

n i e t t e hoog z i j n i.v.m. h e t s m e l t p u n t (1410 °C). B i j deze hoge t e m p e r a t u ­

r e n o x i d e e r t s i l i c i u m m a k k e l i j k en z a l e r z e l f s verdamping o p t r e d e n . 

De hoge t e m p e r a t u u r h e e f t v e r d e r nog a l s n a d e e l d a t k o r r e l g r o e i o p t r e e d t , 

z o d a t een g r o f k o r r e l i g p r e p a r a a t v e r k r e g e n w o r d t , w a a r i n s l e c h t s w e i n i g 

k o r r e l s t e g e l i j k e r t i j d aan een r e f l e c t i e b i j d r a g e n , zodat geen goede m i d ­

d e l i n g v e r k r e g e n w o r d t . De k o r r e l mag e c h t e r ook weer n i e t t e k l e i n z i j n 

d a ar dan l i j n v e r b r e d i n g o p t r e e d t . De i d e a l e k o r r e l g r o o t t e l i g t i n de b u u r t 

v a n de 2000 8. 

V.2 DE OVENOPSTELLING 

De o v e n o p s t e l l i n g i s s c h e m a t i s c h weergegeven i n f i g u u r 34. De oven z e l f i s 

een b u i s o v e n met een b u i s van g e s i n t e r d Al^O^- Deze b u i s w o r d t aan b e i d e 

z i j d e n a f g e s l o t e n door gekoelde r o e s t v a s t s t a l e n a f s l u i t d e k s e l s . De g a s a t -

mosfeer i n de oven kan naar b e l i e v e n g e r e g e l d worden door een l e i d i n g e n ­

systeem d a t v i a b e i d e d e k s e l s i n de b u i s u i t m o n d t . V i a d i t l e i d i n g e n s y s t e e m 

kan de o v e n b u i s leeggepompt worden en g e v u l d worden met A r j N ^ ( s p o e l g a s s e n ) 

of H^ ( v o o r u i t e i n d e l i j k e g a s a t m o s f e e r ) . Het i s m o g e l i j k om onder o v e r d r u k 

i n een a f g e s l o t e n oven t e g l o e i e n , dan w e l met doorstromend gas, waarvan de 

f l o w s n e l h e i d r e g e l b a a r i s . De t e m p e r a t u u r i n de oven w o r d t g e r e g e l d met een 

o v e n r e g e l a a r ( E u r o t h e r m ) en gemeten met b e h u l p van een P t - P t R h ] 3 % thermo­

k o p p e l . 

Het p r e p a r a a t w o r d t b i j geopende oven op een o v e n s c h u i t j e van s i l i c i u m , i n 

de o v e n b u i s g e b r a c h t . Nadat de oven i s a f g e s l o t e n en de j u i s t e g a s a t m o s f e e r 

i s i n g e s t e l d , w o r d t h e t s c h u i t j e met p r e p a r a a t de ovenhaard i n geduwd m.b.v 

een t r a s p o r t s t a n g van k w a r t s , d i e door "itêen van de d e k s e l s heen te.bëwegen 

i s ( a f g e d i c h t met een r u b b e r r i n g ) . 

A l s o v e n s c h u i t j e werd e e r s t . e e n h a l v e c y l i n d e r van s i l i c i u m , met v i e r p o o t ­

j e s van Al^O^ g e b r u i k t . D i t b l e e k a l s p o e d i g n i e t t e v o l d o e n , waarop een 

nieuw s c h u i t j e werd ontworpen ( f i g u u r 3 5 ) . H i e r i n l i g t h e t p r e p a r a a t b e t e r 
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a f g e s l o t e n , z o d a t e v e n t u e e l nog aanwezige z u u r s t o f h e t o p p e r v l a k v a n h e t 

p r e p a r a a t n i e t kan b e r e i k e n en de afdamping van de l a a g v e r t r a a g d w o r d t . 

V.3 DE VOORBEHANDELING 

Om e r v o o r t e zorgen d a t n i e t t e g e l i j k met h e t p r e p a r a a t , geabsorbeerde 

s t o f f e n i n de oven t e r e c h t komen w o r d t h e t p r e p a r a a t a l s v o l g t voorbehan-

d e l d . 

2 min. i n t r i c h l o o r e t h e e n 

1 m i n . i n 96% a l c o h o l 

] min. i n g e d e s t . Ĥ O 

10 min. i n kokend HNO^ ( 6 0 % ) 

sp o e l e n met gedest. w a t e r 

30 sec. i n W a t e r s t o f f l u o r i d e HF (40%) 

sp o e l e n met g e d e s t i l l e e r d w a t e r . 

Ook de o v e n s c h u i t j e s k r e g e n e e n z e l f d e v o o r b e h a n d e l i n g . 

V.4 DE GLOEIBEHANDELINGEN. 

V.4.1 E e r s t e s e r i e . 

U i t de s e r i e p r e p a r a t e n g e g r o e i d door Holleman (THT), z i e I I I . 1 , werd de 

s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 640 °C op <510> s u b s t r a a t gekozen v o o r de eer-: 

s t e - s e r i e g l o e i b e h a n d e l i n g e n . D i t p r e p a r a a t l i g t n a m e l i j k wat b e t r e f t 

r o o s t e r c o n s t a n t e v r i j d i c h t b i j de poeder s t a n d a a r d i n de b u u r t ( z i e 

f i g u u r 2 5 ) . De a c h t e r e e n v o l g e n s u i t g e v o e r d e w a r m t e b e h a n d e l i n g e n s t a a n ^ 

v e r m e l d i n t a b e l 6. 

TABEL 6. G l o e i b e h a n d e l i n g e n u i t g e v o e r d op de s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 

640 °C op <510> s u b s t r a a t . H„ a t m o s f e e r , s t i l s t a a n d met l i c h t e o v e r d r u k . 

o p w a r m t i j d: ] u u r , a f k o e l t i j d : 16 u u r . 

g l o e i b e h . g l o e i t i j d _ g l o e i t e m p e r a t u u r 

No. 
o„ 

No. uur C 

1 2 1 100 
2 2 1 100 

3 48 1 1 00 

4 4 1200 

5 1 2 1200 

6 4 1250 

7 12 1250 
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1 100 

b) 

I r 
20 
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60 40 60 80 

cumulatieve g l o e i t i j d [ u r e n ] — > -

F i g u u r 36. a) de rooEterconstante (a)'en b) de halfwaarde breedte (2w) a l s f u n c t i e 

van de cumulatieve g l o e i t i j d voor een s i l i c i u m l a a g gegroeid b i j 640 C op <510> sub­

s t r a a t . Gloeibehandelingen volgens de aangegeven temperaturen, i n de aangegeven volgorde. 
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Na i e d e r e w a r m t e b e h a n d e l i n g z i j n op de D500 met OED de { 2 2 0 } en de { 5 3 1 } -

r e f l e c t i e gemeten. De r o o s t e r c o n s t a n t e en de h a l f w a a r d e b r e e d t e van deze • 

r e f l e c t i e s z i j n u i t g e z e t a l s f u n c t i e van de c u m u l a t i e v e g l o e i t i j d i n f i ­

guur 36. De r o o s t e r c o n s t a n t e n a d e r t v o o r de ^ 5 3 1 } - r e f l e c t i e zeer d i c h t 

de waarde /gemeten aan h e t s t a n d a a r d poeder p r e p a r a a t , d e h a l f w a a r d e b r e e d t e 

e c h t e r schommelt e n i g s z i n s . Voor de { 2 2 0 } - r e f l e c t i e d a a r e n t e g e n n a d e r t de 

h a l f w a a r d e b r e e d t e de waarde v o o r h e t s t a n d a a r d poeder p r e p a r a a t , t e r w i j l 

h i e r de r o o s t e r c o n s t a n t e n o g a l schommelt. 

Het p r o f i e l van de { 5 3 1 } - r e f l e c t i e van h e t p r e p a r a a t v 5 5 f de g l o e i b e h a n ­

d e l i n g e n v i e l b u i t e n h e t ROI, z o d a t de h a l f w a a r d e b r e e d t e h i e r n i e t be­

p a a l d kon worden. De n e t t o i n t e g r a l e i n t e n s i t e i t van de r e f l e c t i e s nam 

met i e d e r e w a r m t e b e h a n d e l i n g a f en was na de l a a t s t e b e h a n d e l i n g zo l a a g 

d a t de r e f l e c t i e s n i e t meer n a u w k e u r i g t e meten waren. Het o p p e r v l a k van 

h e t p r e p a r a a t was e r g g r o f k o r r e l i g geworden, met h i e r en daar w i t t e ( S i 0 2 ) 

p l e k k e n . Op grond h i e r v a n werd h e t o v e n s c h u i t j e u i t f i g u u r 35 ontworpen. 

V.4.2 De tweede s e r i e w a r m t e b e h a n d e l i n g e n . 

H i e r v o o r i s een s p e c i a l e s e r i e p r e p a r a t e n g e g r o e i d door Smid (THD).Deze 

s i l i c i u m l a g e n z i j n g e g r o e i d v o l g e n s h e t CVD p r o c e s b i j I a t m o s f e e r en een 

g r o e i t e m p e r a t u u r v a n 1200 °C u i t t e t r a c h l o o r s i l a a n . De SiO^ l a a g i s 4000 

d i k en de p o l y l a a g 10 ym. Deze l a a g d i k t e z o r g t v o o r een hogere i n t e n s i t e i t 

v o o r de r e f l e c t i e s . De s u b s t r a a t o r i " " e n t a t i e i s <510> 

Het e e r s t e p r e p a r a a t u i t deze s e r i e i s a l s v o l g t b e h a n d e l d : 

g l o e i b e h . g l o e i t i j d g l o e i t e m p . g l o e i b e h a n d e l i n g e n onder stromende 

No. . uur °C H2-atmosfeer ( f l o w = 20ml/min) met 

^ 2^ 1200 o p w a r m t i j d van 1 u u r en een 

2 48 1250 a f k o e l t i j d van 16 u u r . 

3 100 1260 

Ook h i e r z i j n de { 2 2 0 } en de { 5 3 1 } -

g l o e i b e h a n d e l i n g . h e t r e s u l t a a t i s 

a r m t e b e h a n d e l i n g i s de p o l y l a a g op 

verdamping. 

r e f l e c t i e gemeten na a f l o o p van i e d e r e 

u i t g e z e t i n f i g u u r 37. Na de derde 

sommige p l a a t s e n gehee verdwenen door 

V.4.3 De derde s e r i e w a r m t e b e h a n d e l i n g e n . 

E e n z e l f d e p r e p a r a a t a l s v o o r de v o r i g e w a r m t e b e h a n d e l i n g e n werd g e b r u i k t 

i s nu onderworpen aan éên w a r m t e b e h a n d e l i n g van 48 uur op 1250 °C. De 

a t m o s f e e r b e s t o n d u i t H„ ( s t r o m e n d , f l o w = 20 m l / m i n ) , en de o p w a r m t i j d 
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a) b) 

F i g u u r 37. a) De r o o s t e r c o n s t a n t e (a) en b) de halfwaarde breedte (2w) a l s f u n c t i e van 
de cumulatieve g l o e i t i j d voor een s i l i c i u m l a a g gegroeid b i j 1200 "C op <510> s u b s t r a a t . 
Gloeibehandelingen volgens de aangegeven temp e r a t u r e n , i n de aangegeven v o l g o r d e . 
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bedroeg l^^uur, de a f k o e l t i j d 16 u u r . 

Na de g l o e i b e h a n d e l i n g werd h e t p r e p a r a a t gemeten op de a > - F - d i f f r a c t o m e t e r 

De { 4 4 0 } - r e f l e c t i e werd o n d e r z o c h t b i j v e r s c h i l l e n d e k a n t e l i n g s h o e k e n . Het 

b l e e k d a t de r e f l e c t i e n a u w e l i j k s i n b r e e d t e toenam b i j k a n t e l i n g , t e r w i j l 

de i n t e n s i t e i t s t e r k f l u c t u e e r d e . B i j hoge k a n t e l i n g s h o e k e n t r a d e n z e l f s 

B^eerder s m a l l e p i e k e n op i n p l a a t s van één brede p i e k . D i t d u i d t op een t e 

grove k o r r e l , waardoor n i e t goed u i t g e m i d d e l d w o r d t . Deze g r o f k o r r e l i g h e i d 

werd b e v e s t i g d door een zwenk-opname van h e t p r e p a r a a t t e maken: De a f z o n ­

d e r l i j k e b i j d r a g e n van de k o r r e l s aan de r e f l e c t i e waren h i e r b i j goed t e 

z i e n , h etgeen i n d e r d a a d d u i d t op een grove k o r r e l . 

V.5 SILICIUMNITRIDE VORMING. 

Tel k e n s a l s de oven gedurende e n i g e dagen g e v u l d was met l u c h t (oven b u i - • 

t e n g e b r u i k ) o f N^ ( g e b r u i k b i j andere m e t i n g e n ) o n t s t o n d e r b i j h e t u i t - -

s t o k e n van de oven met o v e n s c h u i t j e een w i t t e p a p i e r a c h t i g e a a n s l a g op h e t 

s c h u i t j e . B i j nader onderzoek b l e e k d i t een l a g e t e m p e r a t u u r m o d i f i c a t i e 

van s i l i c i u m n i t r i d e (Si3N^) t e z i j n , d i e b e s t e n d i g i s t o t ongeveer 1400 °C 

De s t i k s t o f w o r d t k e n n e l i j k g eabsorbeerd b i j l a g e r e t e m p e r a t u r e n aan de 

buiswand, en komt e e r s t v r i j boven de 1200 °C waarna h e t d i r e c t met s i l i ­

c ium r e a g e e r t t o t Si3N^. m de a a n s l a g z a t e n geen A l sporen, z o d a t de • 

ovenwand z e l f k e n n e l i j k n i e t b i j d r a a g t aan deze a a n s l a g . 

Het v e r d i e n t dus a a n b e v e l i n g om b i j deze p r o e v e n de oven e e r s t met een l o s 

b l o k j e s i l i c i u m u i t t e s t o k e n op ongeveer 1300 °C. 
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DISCUSSIE 

V I . 1 MICROSTRUCTUUR EN TEXTUUR. 

V I . 1 . 1 Algemeen. 

Voor a l l e b i j d i t onderzoek gemeten LPCVD s i l i c i u m l a g e n b l i j k e n e r i n een 

g r a f i e k v a n r o o s t e r c o n s t a n t e v e r s u s e x t r a p o l a t i e f u n c t i e ( z i e b.v. f i g u u r 

25) a f w i j k i n g e n op t e t r e d e n van de v e r w a c h t e r e c h t e l i j n ( f i g u u r 5 ) . 

V o o r a l v o o r de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e z i j n de a f w i j k i n g e n g r o o t , b e h a l v e 

v o o r de s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 640 °C op <510> s u b s t r a a t , w a a r v o o r 

n a u w e l i j k s a f w i j k i n g e n van b e t e k e n i s worden gemeten ( f i g u u r 2 5 ) . Ook t e n 

o p z i c h t e van h e t t e g e l i j k e r t i j d g e g r o e i d e p r e p a r a a t op <100> s u b s t r a a t 

l i j k t deè;e l a a g qua r e s u l t a a t a f t e w i j k e n ( f i g u u r 26) . Dat d i t v e r s c h i l i s 

t o e t e s c h r i j v e n aan de s u b s t r a a t oriëntatie l i j k t o n w a a r s c h i j n l i j k daar de 

p o l y l a a g g e h e e l g e s c h e i d e n w o r d t van h e t s u b s t r a a t door de amorfe S i 0 2 - l a a g 

Het l i j k t dus w a a r s c h i j n l i j k d a t er b i j de p r o d u c t i e van h e t p r e p a r a a t met 

de p o l y l a a g g e g r o e i d op <510> s u b s t r a a t b i j 640 °C i e t s gebeurd i s , waar­

door d i t p r e p a r a a t geen sprongen i n de r o o s t e r c o n s t a n t e v e r t o o n t . Helaas i s 

n i e t meer t e a c h t e r h a l e n wat er p r e c i e s gebeurd i s , daar d i t m i s s c h i e n een 

i n d i c a t i e zou kunnen geven over de o o r z a a k van de sprongen. 

Hoewel de r e s u l t a t e n van d i t p r e p a r a a t i n r e l a t i e met andere p r e p a r a t e n 

e n i g s z i n s gewantrouwd moet worden, b l i j v e n e r nog genoeg r e s u l t a t a e n o v e r 

om i e t s t e zeggen over de i n v l o e d van de l a a g d i k t e , g r o e i t e m p e r a t u u r , t e x ­

t u u r , s p anningen en s t a p e l f o u t e n op de r o o s t e r c o n s t a n t e . 

VI.1.2 De i n v l o e d v a n de l a a g d i k t e . 

De m e t i n g e n gedaan aan de g e g l o e i d e p r e p a r a t e n tonen aan d a t v o o r l a a g d i k r 

t e n t o t 2 pm de r o o s t e r c o n s t a n t e en sprongen i n de r o o s t e r c o n s t a n t e s l e c h t s 

i n g e r i n g e mate a f h a n k e l i j k z i j n v an de l a a g d i k t e ( f i g u u r 2 1 ) . H i e r u i t mag 

men c o n c l u d e r e n d a t h e t v e r s c h i l i n l a a g d i k t e b i j de s e r i e n i e t g e g l o e i d e 

p r e p a r a t e n eveneens geen g r o t e i n v l o e d z a l hebben op de waargenomen e f f e c - : 

t e n . 

V I .1.3 De i n v l o e d van de g r o e i t e m p e r a t u u r . 

De i n v l o e d van de g r o e i t e m p e r a t u u r op de sprongen i n de r o o s t e r c o n s t a n t e 

l i j k t g e r i n g ( f i g u u r 2 5 ) . R o o s t e r c o n s t a n t e , i n t e g r a l e b r e e d t e en m i c r o r e k 

nemen a f en de k r i s t a l l i e t g r o o t t e neemt t o e met toenemende g r o e i t e m p e r a t u u r 

( f i g u u r 26 en 2 8 ) . 



F i g u u r iö. De t e x t u u r a l s f u n c t i e van de groeitemperatuur voor 
LPCVD s i l i c i u m f i l m s van 0,5 um d i k . [ 2 9 ] 
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Een m o g e l i j k e v e r k l a r i n g v o o r deze i n v l o e d v a n de g r o e i t e m p e r a t u u r i s de 

v o l g e n d e ( S u z u k i [ 2 8 ] ) : B i j hógere g r o i t e m p e r a t u u r neemt de g r o e i s n e l h e i d 

t o e en b o v e n d i e n o n d e r g a a t de reeds g e g r o e i d e l a a g een s o o r t g l o e i b e h a n d e ­

l i n g waarvan de t e m p e r a t u u r dan ook t o e neemt. D i t l e i d t t o t g r o t e r e en 

p e r f e c t e r e k r i s t a l l i e t e n , waardoor de i n t e g r a l e b r e e d t e en m i c r o r e k afnemen. 

Het ( v e r d e r ) afnemen v a n de r o o s t e r c o n s t a n t e i s h i e r n i e t mee t e v e r k l a r e n . 

Z o a l s t e z i e n i s u i t de f i g u r e n 23 en 24 v e r a n d e r t de t e x t u u r van de p o l y ­

k r i s t a l l i j n e l a a g met de g r o e i t e m p e r a t u u r . Voor g r o e i t e m p e r a t u r e n van 

615 °C en 585 °C i s er een overwegende { 1 1 0 } t e x t u u r , t e r w i j l b i j hogere 

g r o e i t e m p e r a t u r e n een {100}téxtuur o p t r e e d t . D i t e f f e c t i s reeds e e r d e r ge­

meten door Kamins [ 2 9 ] aan s i l i c i u m l a g e n van 0,5 pm d i k t e (LPCVD). Kamins 

v i n d t d a t t o t een g r o e i t e m p e r a t u u r van ongeveer 650 °C de { 1 1 0 } t e x t u u r o¬

v e r h e e r s t , en daarboven de { 1 0 0 } t e x t u u r ( f i g u u r 3 8 ) , Deze overgang i n t e x ­

t u u r l i g t v o o r de o n d e r z o c h t e p r e p a r a t e n b i j i e t s l a g e r e t e m p e r a t u u r , t u s ­

sen de 615 °C en 640 °C. D i t k a n w e l l i c h t v e r k l a a r d worden door h e t f e i t 

d a t deze l a g e n ongeveer een f a c t o r 4 d i k k e r z i j n en de g o e i t i j d e n dus ook 

een f a c t o r 4 l a n g e r . 

De { 2 2 1 } - t e x t u u r i n de l a g e n g e g r o e i d b i j 675 °C kan v e r k l a a r d worden door 

v e r t w e e l i n g e n v a n de { 1 0 0 } component. T w e e l i n g v o r m i n g i n s i l i c i u m v i n d t 

p l a a t s op { 1 1 1 } v l a k k e n ; h i e r b i j gaan a l l e { 1 0 0 } r i c h t i n g e n o v e r i n een 

{ 2 2 1 } - r i c h t i n g . E c h t e r n i e t a l l e { 2 2 1 } - r i c h t i n g e n gaan b i j v e r t w e e l i n g e n 

o v e r i n een { 1 0 0 } r i c h t i n g . Daar e r n a a s t de {100} en {221} geen andere t e x ­

t u u r component o p t r e e d t , v o l g t d a t de { 2 2 1 } t e x t u u r èerst na v e r t w e e l i n g e n 

o p t r a d u i t de { 1 0 0 } t e x t u u r en n i e t andersom. 

De t e x t u u r h e e f t geen i n v l o e d op de r o o s t e r c o n s t a n t e ^ e c h t e w e l op de l i j n ­

b r e e d t e . U i t f i g u u r 27a b i j v o o r b e e l d b l i j k t d a t van h e t p r e p a r a a t met de 

s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 675 °C de { 4 0 0 } - r e f l e c t i e een o p v a l l e n d l a g e 

b r e e d t e h e e f t t . o . v . de andere r e f l e c t i e s . D i t i s tevens h e t e n i g e van de 

d r i e p r e p a r a t e n u i deze f i g u u r met een ( { 1 0 0 } / { 2 2 1 } ) t e x t u u r . 

U i t f i g u u r 28 b l i j k t b o v e n d i e n d a t de s i l i c i u m l a g e n met de g r o o t s t e a f w i j ­

kende b r e e d t e n de e n i g e t e x t u u r l o z e p r e p a r a t e n z i j n . De o v e r i g e p r e p a r a t e n 

v e r t o n e n een scherpe t e x t u u r en s m a l l e r e f l e c t i e s . Een m o g e l i j k e o o r z a a k 

v o o r d i t v e r s c h i l z i t eveneens w a a r s c h i j n l i j k n i e t i n de s u b s t r a a t oriënta­

t i e , d a a r deze geheel w o r d t a f g e d e k t met een SiO l a a g . De s t r u c t u u r en 

o p p e r v l a k t e g e s t e l d h e i d van de S i O ^ l a a g zouden e c h t e r w e l een m o g e l i j k e 

o o r z a a k v a n h e t v e r s c h i l i n t e x t u u r kunnen z i j n . 
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VI.1.4 S t a p e l f o u t e n . 

Z o a l s b l i j k t u i t f o r m u l e (46) kunnen s t a p e l f o u t e n een v e r s c h u i v i n g van de 

p i e k p o s i t i e en dus van de r o o s t e r c o n s t a n t e v e r o o r z a k e n . I n t a b e l 1 i s v o o r 

een a a n t a l r e f l e c t i e s de coëfficiënt v o o r de v e r s c h u i v i n g u i t g e r e k e n d . U i t 

h e t f e i t d a t de r o o s t e r c o n s t a n t e n b e r e k e n d u i t de p i e k p o s i t i e s van de {220} 

en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e s t e e d s een v r i j w e l g e l i j k e v e r s c h u i v i n g ondergaan, kan 

worden g e c o n c l u d e e r d d a t de { 1 1 0 } georiënteerde k r i s t a l l i e t e n : 

a) geen s t a p e l f o u t e n b e v a t t e n . T.g.v s t a p e l f o u t e n zouden de { 2 2 0 } en 

{ 4 4 0 } - r e f l e c t i e immers een t e g e n g e s t e l d e v e r s c h u i v i n g o n d e r v i n d e n ( z i e 

t a b e l 1 ) . 

6 f b) S t a p e l f o u t e n b e v a t t e n d i e u i t s l u i t e n d l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k 

s t a a n . I n d a t g e v a l d r a gen ze n i e t b i j t o t p i e k v e r s c h u i v i n g en ook n i e t t o t 

de asymmetrie en v e r b r e d i n g van de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e ( z i e t a b e l 1 ) . 

De g r o t e a f w i j k i n g i n r o o s t e r c o n s t a n t e berekend v o o r deze r e f l e c t i e s moet 

dus een andere oorzaak hebben. Te denken v a l t aan macrospanningen. 

Aangenomen d a t : - { 1 ) 0 } georiënteerde k r i s t a l l i e t e n a l l e e n s t a p e l f o u t e n 

b e v a t t e n d i e l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k s t a a n . 

- p i e k v e r s c h u i v i n g t . g . v . macrospanning v o o r a l l e r e f l e c - , 

t i e s g e l i j k i s ( V o i g t - m o d e l ) . 

Dan moet, a l s a l l e k r i s t a l l i e t e n de s t a p e l f o u t e n ongeveer l o o d r e c h t op h e t 

o p p e r v l a k hebben s t a a n , v o l g e n s t a b e l 1, de v e r s c h u i v i n g van de { 3 3 l } - r e -

f l e c t i e , t . o . v . de { 2 2 0 } e n { 4 4 0 } - r e f l e c t i e t e g e n g e s t e l d z i j n aan de v e r ­

s c h u i v i n g van de o v e r i g e r e f l e c t i e s . Dat d i t n i e t h e t g e v a l i s i s t e z i e n 

i n f i g u u r 30a. 

B l i j f t o v e r de m o g e l i j k h e i d d a t v o o r anders georiënteerde k r i s t a l l i e t e n de 

stapelfoutoriëntatie en h e t s t a p e l f o u t t y p e anders i s . De s t a p e l f o u t waar­

s c h i j n l i j k h e i d i s dan t e ber e k e n e n met b e h u l p van f o r m u l e (46) en onder bo­

vensta a n d e aannamen. De berekende s t a p e l f o u t w a a r s c h i j n l i j k h e d e n ( a ' - a " ) 

z i j n v e r n e l d i n t a b e l 7, v o o r de s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 675 °C op <510> 

s u b s t r a a t . Door combineren van de f o r m u l e s ( 3 2 ) , (47) en (43) i s h e t moge­

l i j k de i n t e g r a l e b r e e d t e t e n ge v o l g e van s t a p e l f o u t e n t e berekenen: 

„ _ X r l , 5 ( a ' + a " ) 

^ ---- {''" ° ^ - E I L J } (60) 

^ cose ahQ(u+b) ^ O 

w a a r b i j i s aangenomen d a t ̂ = 0,k = 1 en k = O. 

De op deze w i j z e b erekende, en de g e m e t e n , i n t e g r a l e b r e e d t e s t a a n v e r m e l d 

i n t a b e l 7. H i e r u i t b l i j k t d a t v o o r zowel s t a p e l f o u t e n met voorkeursoriën­

t a t i e a l s v o o r s t a p e l f o u t e n zonder voorkeursoriëntatie de, op deze w i j z e 

b erekende, b r e e d t e n v e e l t e g r o o t z i j n . B i j d i t p r e p a r a a t i s b o v e n d i e n de 

aanname d a t k = O, de kans op t w e e l i n g e n i s n u l , n i e t g e r e c h t v a a r d i g d , zo-
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a l s b l i j k t u i t de v o r i g e p a r a g r a a f . Ook de aanname - = O, i s n i e t g e r e c h t ­

v a a r d i g d . W e glaten van deze twee aannamen zou e c h t e r l e i d e n t o t een nog 

g r o t e r e berekende i n t e g r a l e b r e e d t e . Hoewel h i e r b i j i s u i t g e g a a n v a n h e t 

V o i g t - m o d e l , z i j n de a f w i j k i n g e n van de r o o s t e r c o n s t a n t e zo g r o o t d a t ook 

met h e t Reuss-model de berekende s t a p e l f o u t w a a r s c h i j n l i j k h e i d t e g r o o t z a l 

z i j n . Het i s dus n i e t m o g e l i j k d a t s t a p e l f o u t e n de oo r z a a k z i j n v a n de g r o ­

t e v a r i a t i e s van de r o o s t e r c o n s t a n t e n met de kristallietoriëntaties. 

TABEL 12. De s t a p e l f o u t w a a r s c h i j n l i j k h e i d ( a ' - a " ) b e r e k e n d u i t de p i e k v e r ­

s c h u i v i n g v o o r v e r s c h e i d e n e r e f l e c t i e s gemeten aan de s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d 

b i j 675 °C op <510> s u b s t r a a t . De i n t e g r a l e b r e e d t e berekend u i t ( a ' - a " ) en 

de gemeten i n t e g r a l e b r e e d t e v o o r s t a p e l f o u t e n zonder voorkeursoriëntatie 

en v o o r s t a p e l f o u t e n p r e f e r e n t ongeveer l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k . 

h k l ( a ' - a " ) B(berekend;°2e)^ 3(gemeten;°26) 

111 -0,028 1,5 

311 0,088 1,35 

400 -0,04 1,5 

331 -0,135 4,4 

422 °= 

532 : 2 i i i Z Ë_5_02 

111 0,021 0,36 

311 -0,264 0,9 

400 -0,04 1,5 

331 0,135 2,94 

422 0,71 1,9 

531 0,088 5,02 

= H i e r b i j i s aangenomen (a'+a") = |a'-a"|. 

0,288 

0,319 

0,276 

0,356 

0,565 

1 ,364 

S t a p e l f o u t e n zonder v o o r ­

k e u r s oriëntatie. 

0,288 

0,319 

0,276 

0,356 

0,565 

1 ,364 

S t a p e l f o u t e n p r e f e r e n t 

ongeveer l o o d r e c h t op h e t 

o p p e r v l a k . 

VI.1.5 Macrospanningen. 

Macrospanningen geven a a n l e i d i n g t o t p i e k v e r s c h u i v i n g e n en v o l g e n s h e t 

Reuss-model z i j n deze p i e k v e r s c h u i v i n g e n a f h a n k e l i j k v a n de r e f l e c t i e ( z i e 

f i g u u r 7 en f o r m u l e ( 2 0 ) ) . Teneinde deze spanningen t e meten z i j n sin^xj; me­

t i n g e n gedaan, maar l e v e r e n n i e t de door (22) v o o r s p e l d e , r e c h t e l i j n op 

( f i g u r e n 32 en 3 3 ) . I n deze f i g u r e n i s d i r e c t t e z i e n d a t de s p r o n g i n 

r o o s t e r c o n s t a n t e v o o r de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e b i j 4; = O v e r d w i j n t v o o r 

^ > 0 . Het b l i j k t dus d a t a l l e e n de k r i s t a l l i e t e n met de { 2 2 0 } v l a k k e n 
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e v e n w i j d i g aan h e t p r e p a r a a t o p p e r v l a k een g r o t e n e g a t i e v e r e k hebben. Met 

toenemende ^ n a d e r t de r o o s t e r c o n s t a n t e v o o r de { 2 2 0 } en { 4 4 0 } - r e f l e c t i e 

s n e l de normale n i e t v e r s p r o n g e n waarde v o o r de s t a n d a a r d , de r e k n a d e r t 

n a a r n u l . D i t k l o p t met h e t f e i t d a t v o o r andere r e f l e c t i e s dan de { h h o } -

r e f l e c t i e s de r o o s t e r c o n s t a n t e n v e e l m i nder v e r a f w i j k e n van d i e v a n de 

s t a n d a a r d . Het zou i n t e r e s s a n t z i j n om t e z i e n wat een { 4 4 0 } - r e f l e c t i e op­

l e v e r t b i j li/ = 60°, w a a r b i j weer aan <110> georiënteerde k r i s t a l l e n w o r d t 

gemeten. Deze k a n t e l i n g i s e c h t e r met een ü3-diffractometer n i e t goed h a a l ­

b a a r . 

De s t e i l e gradiënt v a n de r e k i n deze s i n ^ i j i - p l o t s i s noch met b e h u l p van 

f o r m u l e ( 1 9 ) , h e t Reuss-model v o o r een t e x t u u r l o o s m a t e r i a a l , noch met be­

h u l p v a n ( 9 ) , h e t Reuss-model v o o r een a n i s o t r o o p m a t e r i a a l , t e v e r k l a r e n . 

Daarvoor z i j n de a f w i j k i n g e n van een r e c h t e l i j n t e g r o o t . 

Aangezien voor de dunne l a a g g e l d t d a t = O, kan de n e g a t i e v e r e k l o o d ­

r e c h t op h e t o p p e r v l a k v o o r de <110> georiënteerde k r i s t a l l e n a l l e e n v e r ­

k l a a r d worden met een t r e k s p a n n i n g e v e n w i j d i g aan h e t o p p e r v l a k , d i e een 

c o n t r a c t i e l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k t o t g e v o l g h e e f t . De g r o o t t e van de 

s p a n n i n g i s , daar h e t Reuss-model h i e r d u i d e l i j k t e k o r t s c h i e t , n i e t t e be 

rek e n e n u i t de s i n ^ i f z - p l o t s . 

De d o o r b u i g i n g s m e t i n g e n l e v e r d e n s l e c h t s v o o r h e t p r e p a r a a t g e g r o e i d b i j 

640 °C op <100> s u b s t r a a t een s p a n n i n g op: a = 0,25 GPa. Berekenen v a n de 

sp a n n i n g u i t de gemeten r e f l e c t i e s b i j ij; = O, l e v e r t v o o r de röntgendif-

f r a c t i e m e t i n g e n (aangenomen d a t o = o = a„):a = 0,4lGPa (s (110) = -1,255 

-12 2 . . . - . 

10 m /N). Hetgeen i n de b u u r t l i g t v a n de s p a n n i n g gevonden u i t de door 

b u i g i n g . 

I n de l i t e r a t u u r i s n i e t v e e l bekend o v e r de o o r z a k e n v a n deze spanningen. 

S u z u k i e.a. [ 2 8 ] v i n d e n t r e k s p a n n i n g e n i n p o l y k r i s t a l l i j n e s i l i c i u m l a g e n 

g e g r o e i d u i t S i C l ^ b i j 1200 °C. Z i j t o n e n aan d a t h e t v e r s c h i l i n u i t z e t ­

tingscoëfficiënt t u s s e n h e t s u b s t r a a t êenkristal en de p o l y - l a a g zo k l e i n 

i s d a t d i t n i e t de o o r z a a k kan z i j n van spanningen i n de l a a g . Wel meten 

z i j aan een l o s g e w e e k t s t u k j e p o l y - s i l i c i u m d a t b i j t e m p e r a t u r e n boven de 

1000 °C (1 atm.) c o n t r a c t i e i n de p o l y l a a g o p t r e e d t . Z i j c o n c l u d e r e n d a t 

a c h t e r h e t g r o e i f r o n t een s i n t e r p r o c e s v i a d i f f u s i e p l a a t s v i n d t . 

Of d i t p roces ook o p t r e e d t b i j de v e e l l a g e r e g r o e i t e m p e r a t u r e n v a n h e t 

LPCVD proces i s nog maar de v r a a g , w a a r s c h i j n l i j k s p e e l t dan een ander me­

chanisme een r o l . B i j h o g e r e g r o e i t e m p e r a t u r e n v i n d e n S u z u k i e.a. een a f ­

name van de c o n t r a c t i e i n de l a a g en dus een afname van de t r e k s p a n n i n g . 

Z i j v e r k l a r e n d a t door t e zeggen d a t b i j hogere g r o e i t e m p e r a t u r e n de k r i s -
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t a l l i e t e n p e r f e c t e r en g r o t e r worden, w a t de c o n t r a c t i e t e g e n g a a t . Dat de 

k r i s t a l l i e t e n g r o t e r en p e r f e c t e r worden b l i j k t ook u i t de r e s u l t a t e n b i j 

d i t onderzoek ( V I . 1 . 3 ) , maar de afname v a n de t r e k s p a n n i n g met de g r o e i t e m ­

p e r a t u u r i s i n s t r i j d met onze waarnemingen ( f i g u u r 2 6 ) . De r o o s t e r c o n s t a n ­

t e neemt v e r d e r a f met toenemende g r o e i t e m p e r a t u u r , d.w.z. d a t de n e g a t i e v e 

r e k g r o t e r w o r d t . 

De t b e o r i e van M a r i o n en Cohen i s de e n i g e d i e een p o g i n g d o e t om de v e r ­

s c h i l l e n i n s p a n n i n g s t o e s t a n d v o o r v e r s c h i l l e n d e k r i s t a l l i e t e n t e v e r k l a r e n . 

Toch b l i j k t deze t h e o r i e v o o r de dunne l a g e n n i e t t e k l o p p e n . Een v e r g e ­

l i j k i n g v an f i g u u r 23d met 33 t o o n t n a m e l i j k aan d a t s l i n g e r s i n de s i n ^ i j ; -

p l o t n i e t o v e r e e n komen met minima o f maxima i n de i n t e n s i t e i t v a n een 

{22 0 } ijz-scan. A l s n a m e l i j k de aannamen van M a r i o n en Cohen zouden g e l d e n 

dan moeten de t e x t u u r - c o m p o n e n t e n (A-gebieden) een g r o t e r e a o p l e v e r e n dan 

de o v e r i g e k r i s t a l l i e t e n . D i t i s h i e r n i e t h e t g e v a l , maar h e t i s dan ook 

n i e t z eker d a t h e t s i l i c i u m p l a s t i s c h vervormd i s . 

V I . 2 METEN EN VERTOKKEN 

VI. 2 . 1 Röntgendiffractiemetingen met een d i f f r a c t o m e t e r . 

De dunne s i l i c i u m l a g e n hebben een v r i j l a g e g e d i f f r a c t e e r d e i n t e n s i t e i t . 

Toch b l i j k t u i t d i t onderzoek d a t h e t met goede a p p a r a t u u r m o g e l i j k i s 

n a u w k e u r i g l i j n p r o f i e l e n op t e meten. Deze m e t i n g e n nemen a l l e e n w e l v e e l 

t i j d i n b e s l a g . Een p o s i t i e g e v o e l i g e t e l l e r , z o a l s d i e b e p r o e f d werd op de 

Siemens D500, kan een a a n z i e n l i j k e t i j d s w i n s t o p l e v e r e n , m i t s a l l e moge­

l i j k e c o m b i n a t i e s van scangebied en t e l t i j d , v i a een computer, g e b r u i k t 

kunnen worden. Het be s t u r i n g s p r o g r a m m a zou dan moeten v o o r z i e n i n een be­

v e i l i g i n g t e g e n h e t meten van s c h i j n b a a r oplopende o n d e r g r o n d , b.v. door 

a l l e m e t i n g e n b u i t e n het. ROI weg t e g o o i e n . 

De Kaj-monochromator voorkomt d a t de Rac h i n g e r c o r r e c t i e u i t g e v o e r d h o e f t 

t e worden, maar h e e f t a l s n a d e e l h e t l a g e rendement. D i t i n t e n s i t e i t s v e r ­

l i e s d o e t de t i j d s w i n s t van de OED weer g e d e e l t e l i j k t e n i e t . 

V e r g e l i j k e n we de r e s u l t a t e n van de m e t i n g e n op de D500 met OED met d i e v a n 

de üj-F-diffractometer ( f i g u u r 30 en 31) dan b l i j k t d a t de D500 met OED i n 

n a u w k e u r i g h e i d n i e t h o e f t onder t e doen v o o r de cü-F-diffractometer, t e r w i j l 

de t i j d s w i n s t p er m e t i n g ongeveer een f a c t o r 4 b e d r a a g t . 

VI.2.2 Het röntgendiffractielijnprofielanalyseprogrammapakket. 

Met h e t programma(pakket) van Delhez(THD) i s h e t m o g e l i j k s n e l a l l e m e t i n g ­

en u i t t e werken. Het programma b e v a t a l l e r l e i c o r r e c t i e m o g e l i j k h e d e n v o o r 
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l i j n p r o f i e l e n opgemeten onder de meest u i t e e n l o p e n d e omstandigheden. Wel i s 

e n i g e t h e o r e t i s h e k e n n i s o m t r e n t de l i j n p r o f i e l a n a l y s e n o o d z a k e l i j k , daar 

anders v e r k e e r d e r e s u l t a t e n , o f een v e r k e e r d e i n t e r p r e t a t i e d a a r v a n , t o t 

een f o u t e c o n c l u s i e kunnen l e i d e n . 

De r e s u l t a t e n v a n de s i n g l e - l i n e a n a l y s e b i j d i t onderzoek, z i j n onbetrouw­

b a a r . Vaak i s h e t n i e t m o g e l i j k h e t f - p r o f i e l t e b e s c h r i j v e n met een V o i g t -

f u n c t i e . Voor de p r o f i e l e n waar d i t k e n n e l i j k w e l m o g e l i j k was, moeten de 

r e s u l t a t e n v o o r m i c r o r e k en k r i s t a l l i e t g r o o t t e , v o o r deze s i l i c i u m l a g e n , 

t w i j f e l a c h t i g genoemd worden. O p v a l l e n d i s d a t t u s s e n de k r i s t a l l i e t g r o o t t e 

v o o r de {220} en v o o r de { 4 4 0 } - r e f l e c t i e ongeveer een f a c t o r twee v e r s c h i l 

z i t t e r w i j l h i e r d e e l f d e k r i s t a l l i e t e n gemeten worden. Deze f a c t o r twee, 

s c h i j n t b i j m e t i n g e n aan p r e p a r a t e n van ander m a t e r i a a l n i e t v o o r t e komen, 

zodat d i t v e r s c h i j n s e l w a a s c h i j n l i j k een g e v o l g i s van de o n b e t r o u w b a a r h e i d 

van de s i n g l e - l i n e a n a l y s e b i j deze s i l i c i u m l a g e n en geen methode f o u t . 

VI.2.3 De "hoek" c o r r e c t i e . 

B i j h e t c o r r i g e r e n v o o r h e t h o e k - e f f e c t ( I I . 2 . 3 . 2 ) i s o n d e r z o c h t i n h o e v e r ­

r e d i t i n v l o e d h e e f t op de f y s i s c h e r e s u l t a t e n . De i n v l o e d v a n de h o e k - c o r ­

r e c t i e op k r i s t a l l i e t g r o o t t e en d e f o r m a t i e - p a r a m e t e r v o l g e n d u i t de Warren-

Averbach a n a l y s e i s bereken d en u i t de r e s u l t a t e n ( t a b e l 4) b l i j k t d a t de 

c o r r e c t i e a l l e e n een merkbare i n v l o e d h e e f t op de d e f o r m a t i e p a r a m e t e r v o o r 

k l e i n e (ongeveer 50 X) a f s t a n d e n . Op de k r i s t a l l i e t g r o o t t e en de d e f o r m a t i e 

p a r ameter b i j 200 ^ h e e f t de c o r r e c t i e n a u w e l i j k s i n v l o e d . De a f s t a n d v a n 

200 X i s dus g r o o t genoeg om de i n v l o e d van h o e k - c o r r e c t i e u i t t e s l u i t e n , 

t e r w i j l de a f s t a n d t . o . v . de k r i s t a l l i e t g r o o t t e v o l d o e n d e k l e i n i s , zo d a t 

a l l e e n m i c r o d e f o r m a t i e een r o l s p e e l t . Het v e r d i e n t dus a a n b e v e l i n g om, i n ¬

- d i e n h e t n o o d z a k e l i j k i s h o e k - c o r r e c t i e t o e t e passen, a l l e e n de <e'-X200Al> 

t e beschouwen. 

VI.2.4 S t o o r p i e k e l i m i n a t i e . 

Beide vormen v a n s t o o r p i e k e l i m i n a t i e , z o a l s d i e i n de t h e o r i e z i j n be­

s c h r e v e n ( I I I . 3 . 2 ) z i j n b i j d i t onderzoek u i t g e p r o b e e r d . B i j h e t s t a n d a a r d 

p r e p a r a a t i s b i j v o o r b e e l d g e t r a c h t de s t o o r p i e k e n aan de l a g e h o e k k a n t van 

de {220} en { 4 0 0 } - r e f l e c t i e t e e l i m i n e r e n . U i t de p o s i t i e van de p i e k e n i s 

b e p a a l d d a t ze w a a r s c h i j n l i j k a f k o m s t i g z i j n v a n Ca^SiO^ h e t g e e n m o g e l i j k 

u i t h e t p l a k b a n d k r i s t a l l i s e e r t . B i j = O z i j n b e i d e s t o o r p i e k e n l o s v a n 

h e t gemeten p r o f i e l , zodat h i e r de e l i m i n a t i e door l i n e a i r e i n t e r p o l a t i e i s 

t o e g e p a s t ( I I I . 3 . 2 ) . Voor d a t e l i m i n a t i e u i t g e v o e r d was, b l e e k h e t n i e t mo­

g e l i j k een goede l i j n p r o f i e l a n a l y s e t e doen, daar de s t o o r p i e k een " r i m p e l " 
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op de Fouriercoëfficiënten v e r o o r z a a k t e . Na e l i m i n a t i e d.m.v. l i n e a i r e i n ­

t e r p o l a t i e b l e e k de r i m p e l t e z i j n verdwenen en waren de k r i s t a l l i e t g r o o t t e 

en microdeformatie parameter e e n d u i d i g t e b e p a l e n . 

De verschoven Rachinger methode om een s t o o r p i e k t e e l i m i n e r e n i s toegepast 

b i j de sin^ i / j - m e t i n g e n aan de { 4 0 0 } - r e f l e c t i e van h e t s t a n d a a r d p r e p a r a a t . 

D i t l e v e r d e geen b e v r e d i g e n d e r e s u l t a t e n op. Ondanks variëren van de v e r ­

s c h i l l e n d e p a r a m e t e r s , b l e e f h e t p r o f i e l aan de l a g e - h o e k - k a n t v e r t e k e n d . 

De aanname van een g e l i j k v o r m i g h e i d v o o r h e t gemeten p r o f i e l en de s t o o r ­

p i e k was h i e r k e n n e l i j k n i e t t e r e c h t , i e t s waar b i j toepassen v a n deze c o r ­

r e c t i e m e t h o d e a l t i j d r e k e n i n g d i e n t t e worden gehouden. Het b e o o r d e l e n , of 

een c o r r e c t i e j u i s t i s u i t g e v o e r d b l i j f t i n d i t g e v a l een "educated guess'.' 

V I . 3 HET VERVAARDIGEN VAN EEN STANDAARDPREPARAAT D.M.V. WARI^ITEBEHANDELINGEN. 

Het g l o e i e n v a n een s i l i c i u m l a a g b l i j k t een p r e c i e s w e r k j e t e z i j n w a a r b i j 

de nodige' v o o r z o r g s m a a t r e g e l e n i n a c h t genomen d i e n e n t e worden. De k o r r e l 

mag n i e t t e g r o o t worden, i.v.m. de s t a t i s t i s c h e u i m i d d e l i n g over zo v e e l 

m o g e l i j k k o r r e l s b i j r o n t g e n m e t i n g e n , maar mag a n d e r z i j d s n i e t t e k l e i n 

z i j n i n v e r b a n d met v e r b r e d i n g . Daar k o r r e l g r o e i o p t r e e d t t i j d e n s h t g l o e i ­

en moet u i t g e g a a n worden van een f i j n k o r r e l i g p r e p a r a a t , z5 d a t de k o r r e l ­

g r o o t t e na de g l o e i b e h a n d e l i n g ongeveer 2000 X i s . 

De b r e e d t e van de r e f l e c t i e s b l i j k t i n e e r s t e i n s t a n t i e t e d a l e n na g l o e i ­

en maar na v e r d e r e g l o e i b e h a n d e l i n g e n b l i j f t de b r e e d t e c o n s t a n t o f neemt 

z e l f s weer toe ( f i g u u r 36 en 37).. Oorzaak van de weer oplopende b r e e d t e zou 

h e t afdampen v a n de s i l i c i u m l a a g kunnen z i j n , waardoor de a f m e t i n g v a n de 

k r i s t a l l i e t e n l o o d r e c h t op h e t o p p e r v l a k afneemt. Om d i t afdampen zo v e e l 

m o g e l i j k t e g e n t e gaan b l i j k t u i t de pro e v e n d a t h e t h e t b e s t e i s de warm­

t e b e h a n d e l i n g e n t e r u g t e b r e n g e n t o t éên k o r t e g l o e i b e h a n d e l i n g b i j hoge 

t e m p e r a t u u r . 

Het l i j k t een w e l h a a s t o n m o g e l i j k e opgave om de j u i s t e w a r m t e b e h a n d e l i n g t e 

v i n d e n , d i e van een p o l y k r i s t a l l i j n e l a a g een goed r e f e r e n t i e p r e p a r a a t 

maakt. Het i s daarom h e t overwegen waard om een s t a n d a a r d t e raaken v a n h e e l 

f i j n s i l i c i u m p o e d e r . Het p r o b l e e m h i e r b i j b l i j k t de b e v e s t i g i n g v a n h e t 

poeder op een houder. 
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C O N C L U S I E S 

Het b l i j k t d a t v a r i a t i e s i n r o o s t e r c o n s t a n t e v o o r v e r s c h i l l e n d georiënteer­

de k r i s t a l l i e t e n v e r o o r z a a k t worden door een v e r s c h i l l e n d e s p a n n i n g s t o e ­

s t a n d v o o r v e r s c h i l l e n d georiënteerde k r i s t a l l i e t e n . Het Reuss-model en h e t 

V o i g t - m o d e l z i j n o n t o e r e i k e n d om deze t o e s t a n d t e b e s c h r i j v e n en h e t K r o n e r 

model z a l nader b e s t u d e e r d moeten worden om t e z i e n o f daarmee de v a r i a t i e s 

i n s p a n n i n g s t o e s t a n d e n v e r k l a a r d kunnen worden. 

Om de v e r d e l i n g v a n de spanningen i n de l a a g nader t e onderzoeken z u l l e n 

meer s p a n n i n g s m e t i n g e n ( s i n ^ i j ; m e t i n g e n ) gedaan moeten worden v o o r v e r s c h i l ­

l e n d e r e f l e c t i e s . Voor een goed v e r g e l i j k i s een goed s p a n n i n g s v r i j r e f e ­

r e n t i e p r e p a r a a t o n o n t b e e r l i j k hoewel de p r o d u k t i e h i e r v a n n i e t g e m a k k e l i j k 

z a l z i j n . 

M e t i n g e n op een d i f f r a c t o m e t e r met ij;-goniometer zouden h e t m o g e l i j k maken 

de { 4 4 0 } - r e f l e c t i e t e meten b i j een k a n t e l i n g v a n 60°. H i e r b i j w o r d t weer 

aan <1]0> georiënteerde k r i s t a l l i e t e n gemeten, zodat h i e r u i t weer nieuwe 

i n f o r m a t i e o m t r e n t de s p a n n i n g s t o e s t a n d van deze k r i s t a l l i e t e n t e v e r k r i j ­

gen i s . 

De oorzaak v a n de spanningen i n de l a g e n i s n i e t bekend. Het l i j k t n i e t 

w a a r s c h i j n l i j k d a t de spanningen v e r o o r z a a k t worden door h e t o p t r e d e n v a n 

een s i n t e r p r o c e s i n de l a a g t i j d e n s h e t g r o e i e n , daar de t e m p e r a t u r e n b i j 

h e t LPCVD proces d a a r v o o r t e l a a g z i j n . 

Het b l i j k t b o v e n d i e n d a t n i e t a l l e e n de r r o s t e r c o n s t a n t e v a r i e e r t met de 

kristaloriëntatie, m a a r i g e n l i j k de h e l e m i c r o s t r u c t u u r . D i t i s t e z i e n 

aan de g r o t e v a r i a t i e s i n l i j n b r e e d t e v o o r de v e r s c h i l l e n d e k r i s t a l l i e t e n . 

Deze l i j n b r e e d t e h a n g t samen met de t e x t u u r , t e r t ^ i j l de r o o s t e r c o n s t a n t e 

daar n i e t mee samen l i j k t t e hangen, Een v e r k l a r i n g v o o r d i t v e r s c h i j n s e l 

i s nog n i e t gevonden. 

S t a p e l f o u t e n en t w e e l i n g e n , hoewel van i n v l o e d , b l i j k e n n i e t de oorzaak t e 

z i j n van de v a r i a t i e s i n de m i c r o s t r u c t u u r . De l a a g d i k t e en g r o e i t e m p e r a ­

t u u r hebben n a u w e l i j k s i n v l o e d op de op de aard en de g r o o t t e v a n de v a r i a ­

t i e s . 

De p o s i t i e g e v o e l i g e t e l l e r b l i j k t een t i j d s b e s p a r e n d en vol d o e n d e nauwkeu­

r i g i n s t r u m e n t t e z i j n , d a t v o o r a l b i j l a n g d u r i g e sin^i|;-inetingen v a n g r o o t 

n u t k a n z i j n . Voorwaarde i s w e l d a t scangebied en t e l t i j d i n v e l e combina­

t i e s gekozen kunnen worden. 
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APPENDIX I . 

P r o t o c o l m e t i n g e n op de w - P - D i f f r a c t o m e t e r , ij; = 0. 

' LABORATORY OF METALLURGY, DELFT UNH^ERSITY OF TECHNOLOGY 

SIEMENS TYPE F (OMEGA) DIFFRACTOHETER ( V E R S I O N '. 8 2 0 4 1 8 - 1 Ui^rsma T 

DATE 8 2 0 6 1 7 

Q 0 0 CODE DATA F I L E S ( F i r s t 3 c h a r a c t e r s ) .'EHA 

Q 0 5 T e m p e r a t u r e oP s p e c i f i i e n CC3 

V̂7 r;nm EN^-IS^I^E ESSïEEES'Efet-EEESQM EGteLC 

;ENER£ïa3R 

T u b e n r . F o c u s C m m ] : 0 . 4 * 8 L i n e 

AMP/PHA O r x e c 48G n r , A 

- t 'ü-TF- c^ra-r-.'—^Tr e s^E)=Èi!£i3Tjj:oLc^Ea:_rLS6^ii^sLj=i=ii^^ 
. C o a r s e s a i n : 64 * F i n e s a i n '. 10 * 

e r-frn-j-cr'- o-^m—^y=^-''^=B •fe====t-n_uj_e_T===-jrgLi;Le-i^ 
L o w e r l e u e l r e f e r e n c e , s w i t c h ', i n t e r n a l * 

c ~D ir5cr-"i m i'-T)-5-t. cn—wo-d'e—sw~i^'C-h—,—U-in^ijiie TLe.n-.vrî a.-i 

==^-IB£fg:C0üNTER^Q£zr&G^3S3 ^ r H E E i^É= ' — 

D e a d t i m e - o F s y s t e m Cus3 ' 3.5 

; . • • . r = r = - r - _ r T : . - r ^ . . - ^ = = : : = _ - r ^ - ^ ^ . , . ! = = _ - ^ = ^ ^ ^ ^ . ^ ^ 
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P r o t o c o l m e t i n g e n op de ü)-F-diffractometer, ijj 7̂  0. 

LABORATORY OF METALLURGY, DELFT Ü N I O E R S I T Y GF TEGHNOLOGY 

JEMErvS TYPE F •OMEGA) DIFFRACTOMETER ( U E R S ï C N : 8 2 0 4 1 S-1 W i e r s m a 

DA "E : S 3 0 i ; : , 

Tïi'iE : 16:1-^:23 

0 0 CODE DATA F I L E S { f i r s t 5 c h a r a c t e r s ) :EHC 

C32E SPEC • MEN; : 

0 5 
0 5 
0 7 

S p e c i m e n n o l d a r LCODE - a i am e t e r \-i\asr-. i n m;?\, J I r h l -

T e m p e r a t u r e o f s p e c i m e n ÜCÏ .123 

COMMENTS :3EC0rjD S E R I E S , P S I NOT= 0 

20 

OS M e a s u r e ;Ti e r. t iii a c e d •/ ; E R I K 

GENERATOR : S i e w e n s K r i s t a i l o f l e x n r . 4 

T u b a n r , 1 3 F o c u s C mfis J 10. 4-̂ E L i n e 

p.r, c o s \ Co T a K e - o f f a n s i e C d e s r . j . ' S 

1 ï L k O j - ï m A j : 4 5 - 2 0 

D Z FFRACTOMETER : S i e r n e n s t v p e F ( o m s s a ; 

A l i s n r v i e n t d v : v/D P e r s D a t e : 8 2 1 1 0 3 

Z e r e ceafTi a t 2 t n e t a i d e s r . J : - 0 . 0 0 1 

D i f f r a c t s c beam s o l l s r s i i t s o e l t a - 0. 0 2 1 0 5 

15 

D i v e r s s n c s s i i t- f c 0 d e - D e 3 r , J . : A - 2 
R e c e i u j n s s i i t L c o G e - d s r , 2 t h e t a j ' A - 0 , 0 5 

D i f f r a c t e c beam m o n o c i n r c f i i a t o r 

C r / s t a i ; s r 5 f i e t . KA1 + KA2 

DETECTOR n r . : B t y p e I s c i n t p r e a m p : b u i i t - x n 

HIGH vOL~AGE C r t e c 4 5 6 n r . B 

H i s n M o i t a s e [ 0 1 : 1 2 0 0 ( p d s . ) * 

A f. P / P H A O r t e c 4 S G n r . B 
( b i p o l a r ) ( n e s . ) ( u; i n d o w r a r; s e i 0 J : 10 ) 

C o a r s e s a i n : G4 F i n e s a i n : 10 

P^ndc;.; p o t . m , : 1.4 •» L o w e r l e u e l p o t . m , : 0 , 3 5 

L 0 w e r- 1 c ••. s i r e f e r e n c e s w i t c h I i n t e r n a l 

Discr;ïT^:nator mode s : - ! i t c h l o i f f s r e n t i a i 

TIMER C C Ü M T E R u r t e c 7 7 3 n r , B 

D e a d t : r-- e c f s y s t e (7i i u s 3 : 3.5 
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APPENDIX I I . 

p r o t o c o l m e t i n g e n op de Siemens D500 met OED. 

LABORATORY OF METALLURGY, DELFT U N I U E R S I T Y OF TECHNOLOGY 

S I E M E N S T Y P E D 5 0 0 D I F F R A C T O M E T E R , i ^ I T H PSD ï:0ED3 

DATE : 0 7 - J A N - S 3 

CODE S P E C I M E N : H 2 EN H 4 

CODE SPECIMZNHCLDHR C c o d e-d i HA; s t e r masK ivi mm : P H 1 - 2 0 , E 

"CMMENTS LMAX. 2 5 CHAR.I I OOOR V E R S L A G 

MEA3L!RCMEA:T 3 Y I ERIK 

GENERATOR: p h i l i p s PU 1130 

T u b s n r . ; 1 4 FGGUS Cmm3 ; 0 . 4 * 8 l i n e 

A n o d e Co T a K e - o F f a n s l s L d e s r l ; S 

C K O j - l m A : : 5 0 - 2 0 

D I F F R A C T C M E T E R ; S i e m e n s D 5 0 0 

A l i a n m e n t hv : y / d Pérs D a t e ; S 2 0 9 2 7 

Z e r o beam 2 t h s t a L d e s r J : 0 , 0 0 

D i f F r a c t e d faesiri s e l l e r s l i t s » ? 

i n c i d a n t beam m o n o c h r o m a t o r : GM41 

C r y s t a l : G e K A l 

DIVERGENCE S L I T S C c o d e - d e s r . r J o d e - d e s r . 3 A I - 1 . O, A I I I - l . O 

D E T E C T G R n r 1 1 7 - 2 

C A L I E R A T I C r v r 2 T H E T A T s t a r t 3 a t o h a n n e i n o ; E 5 0 

G a 5 C G Ti t r c 1 ; 

P r e s s u r e & F i o w r a t e C b a r - d i v i s i o n s 3 : 1 3 - 1 0 

H i s h V o l t a a e S u p p l y : 
O u l t a s e C o n t r e i CUV 3 : 4 , 1 

AMP-TAC: 

W i n d o w L 0 3 : 4 . 5 

L o w s r Lsvs: rV3 : 1.5 

TDC : R e s o l u t i o n C d e s r . 3 : 0 . 0 1 

MSC : R e s o l u t i o n C d e s r . j ; 0 , 0 1 

S i i t s I F r o n t Cm(Ti3- bacK Cmm3 > ; 2 2 - - 2 0 j^OI = J 5° 
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APPENDIX I I I . T.H. DELFT, Li'\BORATORIUM VOOR METAALKUNDE, 

r a p p o r t 
röntgendiffraktie, 

TEXTUURGONIOI-IETER 

I / I I 

door : v . d . P e r s / H u i z e r 

datum: 82/83 

o p d r a c h t g e v e r : 

a f d e l i n g : 

p r o j e k t n r . 
t e l , n r . 

t e k s t onder 

p o o l f i g u u r : 

m e t i n g n r . 

p r e p a r a a t 
gegevens : s i l i c i u m l a g e n s e r i e v a n THT 

g e n e r a t o r 

b u i s f o k u s 

r a g . u n i t : 

t e l l e r : 

.7- anode ; . Cu, . . . 

.g?^Po.4. f i l t e r : . N i 

p;:.t^c. s p a n n i n g : . JOOQ. 7 

?j-.(L?-) v e r s t , :.^jc3, ̂ , c . 0,5 

code p r e p . : 

Hl t/m 4 ( a ) 

kV: .45 

mA:.as 

drempel: .1,63. 

k a n a a l : , 0,05. 

b r e e d t e x h o o g t e 

i n t r e e s l i t : , 0,6x0^>4 

u i t t r e e s l i t : , 5. x4. ,x s 

pendelslag:,,P..mm, 

d r a a i i n g om n o r m a a l ( a ) (4>) 

1 o m w e n t e l i n g - sec 

k a n t e l i n g (<!>) (^) ^ 
s t a p g r o o t t e ^ ^ ^ 

s t a r t : . , ? . . , einde:,?P.; 

a f w i j k i n g w a l s r i c h t i n g : . . . . 

26 - . üg^. . 
e = 23,7,. 

} HKL =220 

5 ^ 

XXi 

XEiïX MAN NüLLj 

TELTIJD: . . . P?. feec 

s t a r t opname: 

e i n d e opname: 

t i j d k o n s t . : sec 

ree,schaal:,JOOP.•cps 

p a p i e r s n . :0«5.ïn5i/s 

o n d e r g r o n d l i n k s : 

26 .,44. 23,7' 

o n d e r g r o n d r e c h t s ; 

26 = °, 8 = 

t e l t i j d : sec 

OPM. E e r s t oriëntatie s u b s t r a a t e:!cact v a s t g e l e g d . 
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APPENDIX IV. 

TABEL ] . De r o o s t e r c o n s t a n t e ( a ) , de i n t e g r a l e b r e e d t e ( 3 ) en de u i t de 

{220} en { 4 4 0 } r e f l e c t i e door Warren-Averbach a n a l y s e v o l g e n d e , k r i s t a l l i e t ­

g r o o t t e en m i c r o r e k p arameter <e2(20oX)> v a n de g e g l o e i d e p r e p a r a ­

t e n . 

h k l H u i z e r ^ H e n d r i k s ^ [ 4 ] 

d i k t e p o l y S i [pra] 2,0 0,75 0,35 

a [1] Ui 5,4376 5,4356 5,4370 

220 5,4266 5,4275 5,4287 

31] 5,4333 5,4337 5,4348 

440 5,4232 5,4240 5,4253 

3 1*29] i I J l 1 ,162 1,052 0,917 

220 0,204 0, 189 0,208 

311 0,520 0,441 0,460 

440 0,755 0,397 0,434 

930 800 640 

<e2(200X)>.]0^ 0,055 0,05 0,06 

^ = X = 1,788965X,* = X = 1,540562 ï . 
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APPENDIX I V ( v e r v o l g ) 

TABEL 2. R e s u l t a t e n v a n m e t i n g e n op de w - F - d i f f r a c t o m e t e r b i j ijj = O. 

g r o e i 

temp. 

s u f i s t r . 

r e f l e k t i e 

h k l ' 

t o p 

p o s i t i e 

°2e 

c e n t r o i d e 

p o s i t i e 

°2e 

2w 

°2e 

3 

°2e 

s i n g l e l i n e a 

i 

g r o e i 

temp. 

s u f i s t r . 

r e f l e k t i e 

h k l ' 

t o p 

p o s i t i e 

°2e 

c e n t r o i d e 

p o s i t i e 

°2e 

2w 

°2e 

3 

°2e 

D 

% 

e 

.10^ • 

a 

i 

585 °C 220 55 ,555 55,592 0 ,215 0 ,273 5 ,4287 
<510> 440 • 137 ,715 137,917 0 ,888 1 ,096 392 9,0 5 ,4251 

615 °C 220 55 ,560 55,583 0 ,264 0 ,343 366 2,2 5 ,4282 
<510> 440 137 ,768 137,850 1 , 1 14 1 ,433 5 ,4242 

1 1 1 33 ,123 32,915 0 ,333 0 ,702 5 ,4365 

311 66 ,179 66,205 0 ,399 0 ,582 5 ,4340 

400 82 ,349 82,434 0 ,440 0 ,656 5 ,4347 

422 107 ,655 107,806 0 ,805 ] ,008 5 ,4284 
531 154 ,250 154,433 2 ,186 2 ,395 5 ,4283 

640 °C 220 55 ,517 55,565 0 ,223 0 ,303 5 ,4321 
<510> 440 137 ,507 137,767 0 918 1 ,207 5 ,4290 

1 1 1 33 , 129 33,026 0 ,169 0 ,308 5 ,4357 
311 66 ,201 66,237 0 244 0 ,366 5 ,4323 
400 82 ,406 82,455 0 301 0 ,467 5 ,4316 

422 107 ,595 107,770 0 428 0 ,618 5 ,4305 

531 154 ,101 154,462 1 388 1 ,702 5 4299 

675 °C 220 55 ,573 55,596 0 157 0 ,194 1965. 6,0 5 ,4271 
<510> 440 137 ,806 137,998 0 559 0 708 748 5,4 5 ,4235 

11 1 33 ,116 33,010 0 179 0 288 2407 8,7 5 4364 

31 1 66 ,205 66,224 0 208 0 ,319 5 4320 

400 82 ,396 82,455 0 209 0 ,276 103$ 4,8 5 4321 

422 107 637 107,762 0 422 0 565 5 4290 

531 154 231 154,457 ! 073 1 364 . 409 3,5 5 4285 

331 91 793 91,880 0 240 0 356 5 4297 

585 °C 220 55 '546 55,586 0 224 0 282 788 9,6 5 4295 

<100> 440 137 700 137,912 0 942 1 154 396 10,0 5 4254 

0 
61-5 C 220 55 553 55,592 0 188 0 231 1087 7,4 5 4289 

<100> 440 137 720 137,958 0 745 0 904 564' 8,2 5 4250 

640 °C 220 55 ,558 55,595 0 184 0 233 1077 6,4 5 4285 

<100> 440 137 ,812 137,032 0 689 0 879 553 6,6 5 4234 

675 °C 220 55 566 55,604 0. 169 0 209 2250 8,0 5 4277 

<100> 440 137 815 137,016 0. 639 0 772 1033 8,1 5 4233 

s t a n ­ 220 55 494 55,498 0. 104 0 133 5 4341 

d a a r d 440 137 422 137,652 0, 158 0 221 5 4305 

1 1 1 33 105 33,091 0, 099 0 130 5 4381 

311 66 293 66,234 0, 100 0 123 5 4330 

400 82 403 82,515 0. 106 0 150 5 4317 

422 107 580 107,580 0, 1 1 1 0 148 5 4310 

531 154 052 154,428 0 = 246 0 348 5. 4305 

331 91 756 91,840 0, 099 0 125 5 43)4 
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APPENDIX IV ( v e r v o l g ) . 

TABEL 3. R e s u l t a t e n van de Warren-Averbach a n a l y s e v o o r {220}-{440} 

g r o e i t e m p . s u b s t r a a t <e2(200: 

°C oriëntatie . S .10^ 

5 585 510 53, 1 0,080 

615 . 510 40,5 0,087 

640 510 44,0 0,071 

675 510 107,0 0,046 

585 100 55,2 0,079 

615 100 73,2 0,067 

640 100 80,0 0,P63 

675 100 88,0 0,050 

TABEL 4. R e s u l t a t e n van de m e t i n g e n op de D500 met OED. 

h k l t o p p o s . a 2w 

°2e l °26 

s i l i c i u m l a a g 1 11 33,140 5,4325 0,265 

g e g r o e i d b i j 220 55,605 5,4242 0,241 

615 C op 31 1 66,22 5,4310 -

<510> sub­ 400 82,410 5,4314 -
s t r a a t 331 91 ,88 5,4257 -

422 107,68 5,4275 -

440 137,758 5,4245 -
531 153,95 5,4316 -

s i l i c i u m l a a g 1 1 1 . 33,140 5,4325 0,128 

g e g r o e i d b i j 220 55,608 . 5,4239 0, 136 

675 °C op 31 1 66,240 5,4295 0,213 

<510> sub- 400 82,412 5,4312 0,205 

s t r a a t 331 91 ,83 5,4280 0,235 

422 107,67 5,4279 0,36 

440 137,790 5,4238 0,49 

531 154,20 5,4288 -





APPENDIX IV ( v e r v o l g ) 

TABEL 5. R e s u l t a t e n van de l i j n p r o f i e l a n a l y s e van de { 4 4 0 } - r e f l e c t i e b i j 

v e r s c h i l l e n d e k a n t e l i n g s h o e k e n ijj v o o r een s i l i c i u m l a a g g e g r o e i d b i j 575 

op <510> s u b s t r a a t en v o o r h e t s t a n d a a r d p r e p a r a a t . 

O 

sin^\|) t o p g o s i t i e 

26 4. 2w 

°2e 
^4 

. 10 

D a 

1 
0 0 137,816 0,700 0,570 5,2 709' 5,4233 

9,10 0,025 137,705 0,809 0,669 7,2 688 5,4253 

12,91 0,050 137,582 0,796 0,631 5,4276 

15,89 0,075 137,553 0,753 0,581 5,4281 

19,47 0,111 137,546 0,760 0,578 3,0 515 5,4283 

26,57 0,200 137,527 0,789 0,610 5,4286 

33,21 0,300 137,490 0,895 0,698 5,1 538 5,4293 

45,0 0,5 137,486 0,954 0,740 5,4293 

en v o o r de s t a n d a a r d 

0 0 137,429 0,237 0,154 5,4304 

9,10 0,025 137,415 0,244 0, 174 5,4307 

12,91 0,050 137,440 0,265 0,193 5,4302 

15,89 0,075 137,461 0,298 0,210 5,4298 

19,47 0,111 137,468 0,321 0,237 5,4297 

26,57 0,200 137,440 . 0,387 0,292 5,4302 

33,21 0,300 137,466 0,424 0,329 5,4297 

45,0 0,5 137,501 0,534 0,436 5,4291 



i 
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