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Anotacija

Siame darbe sprendziama starkiiy intarpy kiekio safyro gardeje temperatrinés
priklausomylés problema.

Darbo apimtis 38 lapai. Daglsudarojvadas, dvi dalys, iSvados, naudotos litenas
sarasas ir priedai. Darbe pateikiami 23 paveikslai.

Ivade trumpai pateikiama, kédpasirinkta Si darbo tema, iSkeliama darbo prolalem
tikslai, uzdaviniai ir metodai.

Pirmoje dalyje pateikiama teoéinmedziaga, kurioje apzvelgiama kipt kiny
klasifikacija, medziag strukfira, kristal; defektai, strukiros tyrimo metodai, Bregoédnio
panaudojimas defektyrimui

Antroje dalyje supazindinama su darbo metodikagtpisais ir priemoimis kurios
naudojamos atliekant tyrign Pateikiami tyrimo rezultatai.

Panaudojant minkstosios rentgeno spindudisiosukely vakansijy generavim,
ateityje galima tiktis nauj prietais; gamybos technologij

Prieduose pateikiama kompaltiploksStet.

Annotation

Temperature dependency on structural interspacatiuaf sapphire in grating, is
surveyed in this work.

The size of the work is 38 pages. The paper cansisain introduction, two major
parts, conclusions, a list of bibliography, andexpfixes. There are 23 pictures enclosed.

The theme, problems, aims, goals, and methods hoetlys presented in the
introductory part.

The first part introduces theoretical material tretiews classification of solid-state,
composition agent, defects of crystals, composititesearch methods, Bregg law use
researching defects

The second part presents methodology of the waidk gavices used in the research. It
contains the results of the research.

In future using vacancies generation evoked byliatad soft x-rays the development
of the new producing technologies can be hoped.

Appendixes contain the CD.
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Jvadas

Safyras ¢hem.Al,O3) vienas iSjvairiapusisSkiausi atspanju mineral;, labai kietas,
kie¢iausias po deimanto. Siuo metu yra gaminami safgomokristaliniai paéklai, skirti
mikroschemn gamybai. Safyras tai pat naudojamas aukSi@snpos izoliatoriams,
laboratoriniams instrumentams ir banditaikymo indams, dujinj lazeriy indams gaminti.

Norint sukurti aukStos kokys prietaisus, reikalingos aukstos kokybmedziagos.
Tockl atsiranda vis didesnis poreikis nustatitairiu medziag fizikines savybes, kristal
atomirg sandag bei ju grynumo laipsh Siais tyrimais ir uzsiima kietojoako fizika.

Rentgeno spinduliués siveika su medziaga yra svarbi, tiriant jos stiikies
charakteristikas, tadl svarbu Zinoti rentgeno spindulidstpoveikio safyro kristalinei gardelei
rezultatus. MedzZiagsavyles priklauso nuo kristalo struit iSkraipaiy defekty. Svitinimo
minkStja rentgeno spinduliuote metu gali susidaryti valjas, kurios kaip ir kiti kristalo
strukiiros defektai galijtakoti medziag elektrines ir mechanines savybes. Zinoma, kad
vakansij migracija yra atomiés difuzijos ir dislokaciy augimo kristale pagrindénpriezastis
(Janawtius, 2006).

Siuolaikires kieyjy kiny fizikos pamatai buvo p&tl XX a. pradZioje. Pagrindirs
dvi kietyjy kany fizikos Sakos yra metalfizika ir puslaidininki; fizika. Iki Antrojo pasaulinio
karo kietju kiny fizika buvo vig; pirma metal fizika, taiau po karoj prieki iSsiverz
puslaidininkiy fizikiniy savybi; tyrimai ir tebedominuoja iki Siol, vispirma, @l iSskirtinio
vaidmens, tenkaio puslaidininkiams Siuolaikie mikro — ir optoelektronikoje.

Medziagos atomigs strukiiros tyrimo metodai yra difrakciniai metodai. ®bd
skirtingai nuo mikroskopimi metod; medziagos strukta gaunama ne kaip objekto
padidintas vaizdas, o0 gaunama gkaiimo bidy pagalba apdorojant eksperimentiSkai gautus
difrakcinius vaizdus. Tad naudojamas bangos ilgis tutiitblygus atomo matmenims.

Siuo metu yra naudojami rentgeno, elektrdnneutronografiniai metodai strukai
tirti. Skirtumas tarpy remiasi skirtinga rentgeno spinduylielektron ir neutrom saveika su
medZziaga. Bendra tarp fai, kad jie remiasi bendra elastingos sklaidosije

IS principo yra galima bet kokidalely difrakcija nuo kristalo, jeiy de Broglie
bangos ilgis tenkina ~ a glyga (Kutrens, 1978).

D¢l panaudojimo paprastumo pagrindinis krigtatrukiiros nustatymo idxas, tai
Rentgeno spinduliai (X-spinduli arba Rentgeno spinduldifrakcija.

Siuo metu rentgeno spinduligst difrakcija yra pagrindinis instrumentas krigtal
struktiros ypatylems nustatyti (Purlys, 2005).
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Sio darbo metu buvo naudojama Rentgeno fotoelekigospektroskopija. Safyro
(Al,03) bandinys apsvitinimas mink$a Rentgeno spinduliuote kurenergija 1200-1400eV.
Bandymas buvo atliekamas nusts U, = 16kV, L = 25mA bandinys buvo Svitinamas 4-6
val. ir tuo pat metu matuojamas intensyvumas.

Tyrimai buvo atliekami Vilniaus Universiteto, Fizk fakulteto, Kietojo #&no

elektronikos katedroje, vadovaujant Docentui daktRomaldui Purliui.

Problema

Temperairositaka safyro difrakciniam spektrui.

Tikslas

Nustatyti rentgeno spindulisklaidos priklausomybnuo temperatros, safyro kristale.

Uzdaviniali
1. ISanalizuoti defekt jtaka kristalo difrakciniam spektrui mokskje, dalykireje bei
metodirgje literatiroje;
2. Tyrimo stendo sudarymas;
3. Defekty analiz;
4. Rezultaty apdorojimas.

Metodai
1. Literatiros anali;
2. Rentgenografinis kristaltyrimas.

5

«onc™ This PDF was created using the Sonic PDF Creator.
=‘ To remove this watermark, please license this product at www.investintech.com



1. Literat airos apzvalga

1.1.Kietyjy kiiny klasifikacija

Pagal molekuli arba atom iSsickstymn erdwje Kietieji kinai dazniausiai
klasifikuojamii kristalinius ir amorfinius. Tokskirstymy salygoja lydymosi ir kristalizacijos
ypatumai jvairiy fiziniy savybi priklausomy nuo krypties ir kt.

Kietéji kanai, kuriuose atom branduoliai iSsiéste labai tvarkingai — periodiskai.
Tokie kietieji kinai vadinami kristalais. Kristaliniaithkai skirstomii monokristalinius ir
polikristalinius. Polikristalinius &nus sudaro daugylsusijungusi, netaisyklingai orientuat
monokristatliy (Matulis, 2002).

Kristaliniai kiinai turi grieztai apilirzta lydymosi temperata. Tai reiSkia, kad rysi
tarp dalelp nutraukimas vyksta grieztai apéiitame Siluminiame rezime, ir tempeana
nekinta tol, kol visas kietasisikas neissilydys. Energija haudojama tik yy8utraukimui.
Amorfiniai kiinai Sildomi minkStja palaipsniui pléiame temperaty intervale. RySio
energija tarp dalaliskirtinga, todl amorfiniai Kinai neturi apib¥ztos lydymosi temperatos
(Markevkius, 1999).

Kietojo kino savylks priklauso nuo atom kristalineje gardetje iSsickstymo. Tie
patys atomai, iSsiste skirtinga tvarka, gygoja skirtingas medziagos savybes. Anglies
atomai suodziuose iSsslke netvarkingai. Skirtingayj iSsicestymo tvarka slygoja grafito
minkStumy, deimanto kietump ir jdomias fulereno elektrines, chemines savybes. Yra
kristaliniy medziag, kuriy atomy iSsicestymo gardefe variant; gali biti daug daugiau (Al ir
Si junginiai su deguonimi, cemento komporsnit t.t.). Norint tokias medziagas efektyviai
pritaikyti praktiniais tikslais, svarbu nustatyi $truktira, kontroliuotijvairius technologinius
procesus, kuu metu pilnai arba dalinai k&asi atony kristalinéje gardetje iSsictstymas.
(Purlys, 2005).

Monokristalires strukiiros medziagos pasizymi savylanizotropija. Tai reiSkia, kad
medziag charakteristily savyles priklauso nuoy nustatymo krypties.

Amorfiniai kiinai yra izotropiniai. Kristal anizotropija apibdinama vidigs
strukfiros ypatumais. Amorfinbasena ara stabili, ir tam tikroseatygose amorfiniai &nai
kristalizuojasi — pereinatvarkinga bisera. Toks pegjimas vyksta savaime.

Amorfiniais vadiname tokius dnus, kurip atomai ir molekus iSsigsciusios
netvarkingai, nors ir pastebimas tam tikras (10&umhuose) tvarkingas issstymas, daznai
vadinamas artiaja tvarka. Amorfinius &nus galima nagriti kaip perSaldytus skysis su

dideliu klampumo koeficientu.
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1.2. Medziagy struktira

Medziag, strukiira galima nagrigti mikroskopiniame ir makroskopiniame lygyje.
Medziagos mikrostrukta suprantama kaip elementgui dalely (atomy, jony, molekuli)
iISdéstymo charakteris. Jei Sios dakelerdje iSsicste sistemingai — tai kristalinstrukiira.
Jei dalets iSdstytos chaotiSkai — tai amoréirstrukfira.

Makro — strukiira suprantama kaip atskisriciu formavimo charakteris medziagoje.
Siy sriciy matmenys virsija molekuji didj ir turi specifines savybes. Tai feromagnetik
segnetoelektrik duomenig struktira. [vairios medziagos gali téti poréta, sluoksniuad,
pluostirg struktiras (Markewius, 1999).

1.2.1. Safyro kristalin é struktara

Kristalo modelyje atomo branduolys ir jo vidinsluoksni elektronai sudaro vien
darin, o ju visuma — gardés jonin kamiery. Pastarasis kuria periodimlektrin lauka,
kuriame juda iSorinio sluoksnio valentiniai elekten. Vadinasi, IS modelio iSplaukia, kad
kristalas yra joninio kamieno ir valentinelektrony darinys (Pogla, 2003).

Kristaliné strukiira gaunama tada, kai elementariosios medziagosésialatomai,
jonai, molekuts) iSsictste désningai kristalies gardels mazguose. Idealikristaly néra, jie
gali bati tik realis. Idealus kristalas — tai teorinis modelis, kdysiai paprastesnis uz real
kristakh. Modelyje kristali gardet ideali, o j sudaranios daleés stabilios.

Realus kristalas neturienvienos i savybi. Kristaline gardet yra tobula tik tam
tikru laipsniu ir priklauso nuo defaktkiekio. Pagrindiniai defektai: td@ vieta kristaligs
gardebs mazge arba papildoma déldlarp mazg. Kristalo elementariosios datsl ¢l
Silumos poveikio juda. Augant tempenai judéjimo intensyvumas diga. Prie lydymosi
temperairos kristalirt gardet visiskai suyra. Zegjant temperatrai daleliy désningumo
laipsnis didja.

Realis kristalai, pasizymintys labiausiai pasiekiamustaiints gardeis tobulumo
laipsnio, vadinami monokristalais. Jie galitbgamtiniai arba sintetiniai. Pagal savybes
monokristalai labiausiai atitinka teofirdealaus kristalo apraSymDaugelyje reali kristaly
yra daug defekt ir déesningumai pasikartoja tik tam tikroje, palyginti bage srityje, kuri
vadinama kristalitu. Medziagsudaro didelis ska&ius kristality, turinciy skirtingus matmenis
ir forma. Tai polikristalai.
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Safyras ¢hem.Al,O3) vienas iSjvairiapusisSkiausi atspanmju mineral;, labai kietas,
kie¢iausias po deimanto. Siuo metu yra gaminami safgomokristaliniai paéklai, skirti
mikroschemn gamybai. Safyras tai pat naudojamas aukSi@snpos izoliatoriams,
laboratoriniams instrumentams ir banditaikymo indams, dujinj lazeriy indams gaminti.

Rentgeno spinduliués siveika su medziaga yra svarbi, tiriant jos stiikies
charajteristikas, tad svarbu zinoti rentgeno spinduligstpoveikio safyro kristalinei gardelei
rezultatus. MedzZiagsavyles priklauso nuo kristalo struit iSkraipaiy defekty. Svitinimo
minkStja rentgeno spinduliuote metu gali susidaryti vakjas, kurios kaip ir kiti kristalo
strukiiros defektai galijtakoti medziag elektrines ir mechanines savybes. Zinoma, kad
vakansij migracija yra atomiés difuzijos ir dislokaciy augimo kristale pagrindénpriezastis
(Janautius, 2006).

Safyras yra korundo AD; atmaina, turinti gelezies ir titano priemaisSafyro
kristaline gardet yra artima silicio gardelei (http://213.190.52.9).

1.3. Kristal y defektai

Realis kristalai yra toli nuo idealaus iS taisyklingttomy eiliy sudaryto modelio.
Kristale visada yra defekt kurie ketia jo kietumy, skaidrum, elektrin laidum, jautrumy
Sviesai ir t.t. (Purlys, 2005).

Realiame kristale daugelis sawylpriklauso ne tik nuo kristalo strukbs, bet ir nuo
struktiros defeki. Realiame kristale visada yra nukrypinkurie ketia jo savybes.

Nukrypimas nuo tobulosios gardel vadinamas defektu. Jie galitb laikinieji ir
pastowis. Laikinieji defektai atsiranda, kai krisiapaveikiame mechaniskai, Siluminiais ir
elektromagnetiniais svyravimais ir t.t. (pasireskEl kristalinés gardels mazg Siluminiy
virpesiy apie pusiausvyros péiis) ([Llackosickas, 1984).

Pastows defektai gali bti taskiniai (vakansijos, priemaisos), linijiniadiglokacijos),
plokStuminiai (kristalit ribos) ir Giriniai (poros,itrikimai) (Kamkapos, 1999).

TasSkiniai kristalo defektai gali atsirasti aukStdemperairoje. Atomy Siluminiy
virpesiy energija kristale pasiskirsto netolygiai. Kai kugtomai galigyti tiek energijos, kad
jos pakanka suardyti rySiams su gretimais atonTaikie atomai palieka pusiausvyros pad
gardets mazge. Taip atsiranda tigs kristalo gardés mazgas (vakansija) ir dislokuotas tarp
mazg; atomas. Tokio tipo defektai vadinami Frenkefigpéukens) defektais.

Vakansija gali atsirasti, iSgaravus atomui iS RlstpavirSinio sluoksnio, o po to

isiskverbtij kristak. Tokio tipo defektai vadinami Sotkio (Schottky)feltais.
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Taskiny defekty priezastis dar galiti kito tipo — priemai§ — atomai arba jonai
gardeés mazguose arba tarpmazgiuose.

Linijiniai defektai dar vadinami dislokacijomis. §lokacijos apima kali Simty ar
takstartiy gardets periody sritis. Kristalo viduje nuttkus vienai kristalo atominei
plokStumai, jos kraStas sudaro krastafislokacip, kurios aSis yra atomiés pusplokSturis
krastas (Staras, 1995).

Ta3kiniai defektai ir dislokacijos gali jati kristale. Sis § judéjimas gali Zymai
pabloginti reikalingas kristalo charakteristikagSKiniai defektai atlieka naudiagaidmen
formuojant puslaidininkini medzZiag reikalingas savybes, o dislokacjjdéjima stengiamasi
suvarzyti. Kuo daugiau defektai iSkreipia taisygglirkristalo strukiira, tuo zymesnis rentgeno
spinduliuots difrakcinio spektro smaili intensyvumo sumajmas, tuo didesnis jas
atitinkartiy sklaidos kamp pokytis ir tuo daugiau pakinta bendras difrakcinigizdas
(Purlys, 2005).

Dél vienos kristalo dalies Slities kitos kristalo @al atzvilgiu atsiranda sraigén
dislokacija. Sraigtias dislokacijos atveju atomia plokStumos susijungia, sudarydamos
sraigtin pavirsiy.

PlokStuminiai defektai atsiranda&ldkristalo pavirSinio sluoksnio uzterSimo, veikiant
deguoniui, vandens garams ir kitiems aplinkos fa&tos. Dar gali bti ir vidiniai pavirSiniai
defektai polikristalus sudar&m monokristaling grideliy pavirSiuose.

Kiaurymeés ir kanalai kristalo viduje laikomiitiniais defektais. Jie susidaraikstant

atomy ar jony arba esant kristale dugr priemaig intarpams (Staras, 1995).
1.4. Strukt@ros tyrimo metodai

Medziagos atomigs strukiiros tyrimo metodai yra difrakciniai metodai. ®bd
skirtingai nuo mikroskopimi metod; medzZiagos strukta gaunama ne kaip objekto
padidintas vaizdas, o0 gaunama gkaiimo bidy pagalba apdorojant eksperimentiSkai gautus
difrakcinius vaizdus. Tad naudojamas bangos ilgis tutiitblygus atomo matmenims.

Siuo metu yra naudojami rentgeno, elektrdnneutronografiniai metodai strukai
tirti. Skirtumas tarpy remiasi skirtinga rentgeno spinduylielektron ir neutrom saveika su
medZiaga. Bendra tarp fai, kad jie remiasi bendra elastingos sklaidosije

IS principo yra galima bet kokidalely difrakcija nuo kristalo, jeiy de Broglie
bangos ilgis tenkina ~ a glyga (Kutrens, 1978).

Rentgeno spinduly difrakcija. Rentgeno spinduli difrakcija paprastai

interpretuojama kaip interferencija anttirbang;, kurias spinduliuoja atomai, reaguodaimi
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krintantia, pirming bang. Tegul i bandin krenta monochromatin plok&ia banga.
Reaguodamas ja, kiekvienas kno atomy spinduliuoja antrines to paties daznio bangas
(MBeponona, 1972). Sios bangos interferuoja tik tam tikrorkigptimis, kuriomis ir sklinda
sumarirg¢ antrire banga. Jei krintatos bangos ilgis yra optiniame diapazohe; 4000-7000
A, tai antrinip bang, superpozicija gygoja iprastiri optini lazj. Jei bangos ilgis yra
kristalines gardeds periodo eils,
A~ a, (2)
tai antrires bangos sumuojasidifragavusius spindulius, kurisklidimo kryptys iS esks
skiriasi nuo krintatio spindulio krypties.
Taigi difrakcija bus stebima, jei krintéims bangos ilgis tenkina (13lgga. Difraguoti
gali ne tik Rentgeno spinduliai, bet ir elektroaaiéti neutronai. 4 dispersijos ésniai,
h°k? h°k?
" 2m, T 2m,

e =hck, €

(kur k = 2u/A — banginis vektorius, gnir m, — elektrono ir neutrono més) parinkus energij

g, leidZia patenkinth ~ a alyga.

A~ 1,27 Ax(lokevj, A~ 1,23 Ax(looevj, A~09 A X(lOOmer

€ € €
atitinkamai , X-spinduliai, elektronams ir neutroma

Be abejo, Rentgeno spinduliai, neutronai ir elakdiosavaip gveikauja su tiriamo
kino atomais, ir tai atygoja atitinkanmy difrakciniy tyrimy specifike. T&iau pagrindiniai
difrakcijos desningumai yra stebimi naudojant tyrimams betj kidr mircty Saltiniy. Sie
désningumai atskleidziami naggjant difrakcip nuo gardels, t.y. laikant antrini bang;
Saltiniu esant ne gaus atomus, o ekvivaléius taskus, Bravais gardsl mazgus. Taip mes
abstrahuojas nuo konkretaus atamisdestymo, bazs, ir nuo gveikos su krintaia banga
detaly. Difrakcijos slygos, gaunamos Siuo artiniu, yratimos, bet nepakankamos, — jos
nurodo tik galimus difrakcinius refleksus. Ar j@tikryju bus stebimi, priklauso nuo garéel
atomires bazs ir nuo gveikos su krintagia banga poidzio (Kurrens, 1978).

Elektrony difrakcija . Elektron difrakcija 1927 m. atrado Davisson‘as ir Germer'is ir
nepriklausomai nuayjG. P. Thomson‘as.

Pagrindinis elektroum difrakcijos ypatumas, skiriantia puo X-spinduli difrakcijos,
yra mazas elektranpluostelio prasiskverbimags kristak gylis. Elektrom difrakcija esant
~20-100eV elektrom energijai, vyksta tik nuo pirmosios (ar nuo kepirmuyju) atomires
plokStumos, ir atspindzio difrakcijoje yra skanuonjane firiniai, o pavirSiniai atominiai

sluoksniai. Sis elektran difrakcijos ypatumas péai eksploatuojamas tiriant pavirgin
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Kietyju kany atomirg strukiira vadinamuojudty elektron; (¢ ~ 20-100eV) difrakcijos metodu
(LEED, low-energy electron diffraction) (Karpus,d2).

Elektrony difrakcijos tyrimams gretattyjy elektrony yra naudojami greit elektrony
pluosteliai. Siuo atveju eksperimentiniai tyrimaaligni ir pragjimo geometrijoje (leistinas
bandiniy storis sudaro kelis Simtus angstigm Leistinas minimalaus pavirSiaus,
dalyvaujartio greityjy elektrony difrakcijoje, plotas ~L00x 100nY. Tai yra svarbus faktorius
tiriant medziagas kugi kuriose dideli monokristalai — nepasiekiamaslai&s

Kitas esminis greifju elektrony difrakcijos ypatumas yra tas, kad, esan200 keV
krintantiy elektrony energija, y de Broglie bangos ilgis sudaro3-10° A, tad yra keliomis
eilémis mazesnis nei gardsl konstanta, oyjbanginis vektorius — keliomis érhis didesnis
nei atvirkstires gardeds konstanta (Karpus, 2002).

Neutrony difrakcija. Kadangi rentgeno spinduliupsklaido elektronai, o ne
atomy branduoliai, tai aiSku, kad kristalo gargel esantys cheminiai elementai, kuri
elektroniniuose sluoksniuose yra maZzai elekirodifrakciniuose spektruose pasireiSkia
silpniau. Todl ju vieta nustatyti gardeje yra sunku, o vandenilio atomo rentgeno
spinduliuot praktiskai nemato. Siuo atveju kristalo stauki nustatyti yra tikslinga naudoti
neutrom sklaich, kuri sugeba atskirti net vandgnihuo deuterio. Reikia pazytn, kad
neutronai turi saji magnetin momendg. Todl neutrony difrakcija labai gerai tinka
magnetini strukiiry tyrimams. Naudojantis Siuoidu magnetiams strukiroms tirti, buvo
atskleista antiferomagnet@intvarka kristaluose, kai zemiau ¢hd temperairos atonn
magnetiniai momentai sudaro tvarkingrdvire strukiira. Vienoje plokStumoje esam
atomy; magnetiniai momentai orientuojasi tac@ekryptimi, kuri ketiasii prieSing gretimoje
plokStumoje (Purlys, 2005).

Kristaly struktirinei analizei greta Rentgeno spindulir elektrony gali biti
naudojami, o kai kuriais atvejais yra nepélani, neutrom pluoSteliai. 2| palyginti dideks
neutrom mass, my, =~ 1839 my , ju de Broglie bangos ilgis prilygsta kristalo gakdel
konstantai, esant palyginti mazoms ¢nergijos ve#ims, ¢ ~ 82 me\k(lA/x)Z. Tockl
neutrom difrakcijos tyrimams naudotinéti (vadinamieji Siluminiai) neutronai.

Yra du neutron sklaidos atomais mikroskopiniai mechanizmai. Nend, mdami
elektrikai neutrals, yra indiferentiski elektrandebeslio kraviui ir visy pirma aveikauja su
atomy branduoliais. T&au neutronai turi nenulip pusin, spim, kartu ir sagji magnetimp
momend, ir yra galimi p magnetié saveika su elektroniniais atapapvalkalais, jei pastarieji

turi nekompensuatmagnetin momens.
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Difrakcijos eksperimentuose naudojameutron bangos ilgisk ~ 1 A keliomis
eilemis virSija charakteringus branduolio matmenis @~ #). Todl neutronai ,nemato*
vidinés branduolio strukiros.

Atkreipkime vig; pirma i tai, kad neutrom sklaidos vandeniliniu skerdpjis yra
palyginamas su kit branduoly skerspijviais, kai vandenilio skerspyis Rentgeno
spinduliams yra daug mazesnis neiykiélemend, ir X-spinduliai vandenilio praktiskai
,nemato”. Sis ypatumaggalina atsekti vandenilio patis kristaluose neutrandifrakcijos

metodais. MaZa to, neutronai skiria vandemilo deuterio (Karpus, 2002).

1.5. Brego désnio panaudojimas defeki tyrimui

Tiriant kristalie garde¢, naudojamajvairiy bang (rentgeno, elektran neutrom)
difrakcija. Sio reiskinio esmtrumpai tokia.

Krintantis atitinkany bang; srautas g/eikauja su gardele ir difraguoja. Kampas,
kuriuo atsilenkia Sis srautas po difrakcijoaJygojamas kristalias gardeds struktira ir
krintantios bangos ilgiu. Krintantis srautas dalinai atsidp nuo jvairiy atomy plokStumy.
Bet difraguojantys srautai pastebimi tik tuo atyejai srautai, atsispirgt nuo lygiagréiu

plokStumy, pastebimai interferuoj&irrens, 1978).

1 pav. Difrakcija kaip atspindys nuo kristalografiniy plokStumy (Kos6a, 1976)

Si reiskin pirmas iSnagrigjo BregasA bangos ilgio srautas, krentantis kan@i dvi
lygiagretias atony plokStumas nutolusias viena nuo kitos atstumusis@indi nuo .
Eigos skirtumad tarp srauto, atsispigplisio nuo I-os ir lI-os plokStumbus lygus:
A=2dsi®.
Atsispinctjas srautas bus maksimalus, kai
kKA =21n,
¢ia k = 2t/A — banginis skaius.
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Si lygybe gaunama uzsiklojant dviems bangoms, kiranginis vektorius k ir kugi

eigos skirtumas:

KF, — KT, = kA .

IS Cia seka taip vadinamas Bregésdis:

2 d sim = nA,

¢ia n — sveikas bangos ilgskatius.

Brego asnis kela § reikalavimy difraguojaiios bangos ilgiui:

jos pusbangis turitii mazesnis nei atstumas tarp atomipliokStumy (Karpus, 2002).

Todél kristaly struktirinei analizei negaliiiti panaudojamos matomos Sviesos bangos,

kuriy A = (4-8)-18 A, bet tik srautai, kut bangos ilgis yra tos pms eiks kaip ir

elementariosios kristalés gardels matmenys.

Rentgeno spinduliai yra elektromagneésinprigimties kaip ir radijo bangos, Sviesos

spinduliai iry-spinduliai. Rentgeno spindulibang; ilgiai apima plai intervah — nuo kel

Simty angstrem iki Simto tikstantjy angstremo dali P&ios ilgiausios rentgeno spinduli

bangos persidengia su Sviesos spingdultravioletine sritimi. Priklausomai nuglektrinty

daleliy (elektrony, protony) arba fotom saveikos su medziagos atomais susidaro istisinis arba

charakteristinis rentgeno spinduBpektras (www.mechanikas.mf.ktu.lt).

Intensyvumas

S04V

30V

25kY

206V
oo AR e

00Z G03 004 005 405 007 0% 49 0.1

Bangos ilgis nm

2 pav. Rentgeno spindulj iStisiniai spektrai (Tamulevi¢ius, 2005)

13

mg—.:; This PDF was created using the Sonic PDF Creator.

To remove this watermark, please license this product at www.investintech.com



IStisinis spektras sudarytas jdairaus ilgio elektromagnetimibang,, jo charakteris
priklauso nuojtampos paduoto$ rentgeno lemp ir nepriklauso nuo anodo medziagos.
IStisinio spektro gavimui patogiausia naudoti remiy lempas su sunkiais anodais.
Dazniausiai naudojamas volframo anodas.

IStisinis spektras gaunamas tik iki tam tikitempos. Toliau kelianitamm spektro
charakteris kelasi, gaunamas charakteristinio spektro linijos mrieztai apikizty bangos
ilgiu. Charakteristinis spektras sudarytas iS wkederiy linijjy. Sunkiems elementams
gaunamos 5 serijos takiliniju: K, L, M, N, O. Kiekvienai serijai suzadinti reikaga
skirtinga jtampa. K serijos suzadinimgampa didesh uz L serijos suzadinimgtamp. K
serija sudaryta iS mazo bangos ilgio spingully. ketiasi spinduliai. Atskiros serijos bangos
Zymimos graikiSkomis ragamis (o, oo, B1, B2) (TamaSauskas, 1992).

Jeigu suzadinimo metu elektronas iSmusSamas is walersluoksnio, tuomet susidaro
Sviesos spinduliai. Jeigu iSmuSamas vienas eleksrah vidiny atomo sluoksnj, tai po to
sekantys labiau nutolusi elektron; perSokimai iSSaukia charakterigtinrentgeno
spinduliavimy (Javorskis, 1970).

Paprastai struktinio tyrimo metodams naudojama, Kinija, kuri geriausiai yra

matoma.
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2. Darbo teorija

Kiekybiné rentgenostrukiriné analiz paggista fazg linijjy intensyvumo
rentgenogramoje nustatymu. Razkiekis nustatomas lyginant tarp savfaziy linijy
intensyvum arba lyginant tiriamojo bandinio rentgenogramaoddi intensyvum su etalono
linijy intensyvumu. Etalonas galiith sumaiSytas su tiiama medziaga, ¢ta8 ant tiriamos
medziagos ir nepriklausomas (www.mechanikas.mftitu.

Rentgeno spinduliués generuat vakansiy jtaka difrakcinio spektro maksimumams
turi pasireiksti dviem #dais. Vakansijoms skverbiantisbandin gali keistis jo kristalia
strukfira. Dictjant vakansiy koncentracijai gali mai pradire kristaling fazg atitinkartios
medziagos bandinyje kiekis. T@dproporcingai ma&s ir difrakcinio spektro maksimumo
intensyvumas, nors struktnis faktorius liks toks pat:

O=0,-e™ (2)
kur @y — yra daleds struktirinis faktorius, kai kristale éra defekt,, ® — kristalo su defektais
struktirinis faktorius, 2M — Debajaus-Eulerio faktoriusiu dictjant suzadint vakansiy
koncentracijai augs, Debajaus-Eulerio faktoriugjkmazina strukirini faktoriy, o tuo pdiu
ir matuojamo difrakcinio spektro maksimunmtensyvum.

SutrikdZius atom iSsickstymo periodiSkum gardetje, pakinta interferencini
difrakcinio spektro smaili intensyvumas. Atom iSsicestymo pakitim gali lemti gardels
strukiiros defektai ir Siluminis atogjudéjimas.

Sio efekto apradymuj sumirg intensyvumo sklaidos formwlivedamas daugiklis

e ™, kuris vadinamas Debajaus-Eulerio faktoriumirfixens, 1971):
I=l,-e™ 4+, 3)
kur |5 — difuzinio fono intensyvumad,, — intensyvumas pradiniu laiko momentu. Kadangi

difuzinio fono intensyvumas monokrisgakuminiam intensyvumui turi nezymitaka, tai
tolimesniuose skalavimuose gnai atmesime.

Rodiklis M susigs su nuokrypiu nuo atomo pusiausvyrosdbias:

 ecin?
oM :167z2u55'2—2‘9, (4)

v

gia u?

< — vidutire kvadratirt gardets mazg nuokrypa nuoy idealiyju padkciy
struktiroje atspindzio plokStum(hkl) normaés kryptimi;

9 — difrakcijos kampas;

A — charakteringosios rentgeno spindulésdbangos ilgis.

Ivertinus safyro kristalo izotropiSkum

15

«onc™ This PDF was created using the Sonic PDF Creator.
=‘ To remove this watermark, please license this product at www.investintech.com



s=5u- (5)

u? — vidutire kvadratire nuokrypa bet kuria kryptimi.
Tada (4) formu galima perraSyti:
— ain?2
om =102 80 5.
3 A

Bendru atveju, esant bet kuriai bandinio tempeeat kristalo gardéks mazgai bus

(6)

iSvesti iS pusiausvyros péttes tiek @l Siluminio judtjimo, tiek cl tam tikro kiekio
struktiros defekd.. Tockl:

u? =u2, +u (7)

stat

Misy atveju, @l rentgeno spinduliués poveikio susidarys papildomas skas

defekty. Tai padidins vidutines kvadratines nuokrypas diydg. Svitinimo metu suminis

u® didés, nes dids rentgeno spinduliués sﬂygotas@:

u2

= Uy + Uge + U (8)

stat

c

2
stat

Kadangi mus domina tik rentgeno spinduligotslygotas u’, , tai uj, ir u

eliminuojame. Turime

Ugx = 2 In— (9)

— b
Juz, =§(In'—°] A (10)
A I
Kadangi i$ Vulfo-Brego lygties
sm&z 1 , (11)
A 2

tai (10) formué galima perraSyti

— %
@:%(m'ﬂ | (12)

Cia d — gardais tarpplokstuminis atstumas.
Poslinkiai, susi§ su temperatiniais atony svyravimais, vadinami dinaminiais.

Statiniai poslinkiai — tai gardes mazg poslinkiai, atsiragl dél defeki; kristale.

16

«onc™ This PDF was created using the Sonic PDF Creator.
=‘ To remove this watermark, please license this product at www.investintech.com



Rentgeno spinduliués generuotos vakansijos skverbiasi giliyrkristak ir didina
atstum, tarp kaimynini gardeés mazg. Dél to tarp plokStuminis atstumas d kristalografini
plokStumy Seimoje padiéja vidutiniSkai dydziuAd (Opmont, 1973).

2.1.Darbo metodika

Zinoma, kad mink3tosios rentgeno spindulésotsukurtos vakancijos safyro
monokristale pakeia jo elektrin laiduma. Tockl yra idomu iStirti vakancij jtaka safyro
charakteristikoms.

Al O3 kristalo pavirSiniuose sluoksniuose, veikiant nditaai rentgeno spinduliuotei,
déka Oze efekto, tam tikra ADs; kristalo atom dalis pervedama metastabilias ir
tarpmazgines isenas. To pasekoje A); kristale susidaro suzadintos, greitai jutdlas
vakansijos (Jana#ius, 2006).

IS minkStja rentgeno spinduliuote Svitinamo kristalo laidulaiiinés priklausomybs
galima nustatyti vakangjj difuzijos koeficiend. Zinoma, kad vakangjj generavimas gali
vykti esant kambario tempetahi. Toctl yra svarbu nustatyti rentgenografines vakancij
generavimo gygas safyre.

Vakanciy suzadinimas gali i stebimas, esant difrakcinio spektro intensyyum
smailiy pokyiams. Sie poksiai yra susig su gardefje esadiy defekty koncentracij
kitimais. Toal patogu Siais intensyvumo pokgis ivertinti gardets vidutines kvadratines
nuokrypas, kurios yra susijusios su gagdaelefeky koncentracija (Janatius, 2001).

Siame darbe buvo matuojamos intensyvumo priklausémyio laiko. AbOs kristalas
buvo Svitinamas minkga rentgeno spinduliuote. Difrakcinio spektro maksimy tiksli
pacttis ir ju intensyvumai leidziavertinti kristalines medziagos struktos tipa, kokybire ir
kiekybine fazine sudkti, priemaig koncentracy, makratempimus, temperating pailgejimo
koeficiento priklausomyl gardets vidutines kvadratines nuokrypas ir kitas krisksi
medziagos charakteristikas. Rentgeno spinddiugdli silygoti vakansiy ir dislokaciy
suzadinim kristalineje struktiroje. Tocl, atliekant rentgeno spinduliust intensyvum
pasiskirstymo matavimus ypavarbu fati tikram, kad @l bandinio medziagosageikos su
rentgeno spinduliuote nesik& jos kristalinis kvis, 0 tuo paiu ir matuojamas intensyvumas
nepriklauso nuo eksperimento truésn

Difrakciniy spekty maksimuna intensyvumai buvo matuojami naudojant Cy K =
1,5405A) mdingaja Rentgeno spinduliuet Tyrimas buvo atliekamas bendros paskirties
DPOH-3M difraktometru.
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Norédami nustatyti vidutines kvadratines safyro garsl@hazg nuokrypas, minkgja
rentgeno spinduliuote apSvitiname krigtal matuojame difrakcinio spektro smisl(1 0 10)
intensyvumo kitim. Vieno bandymo truké4-6 valandos. Intensyvumas buvo matuojamas
pirmas 90 min. duomenys buvo nuimami kiekgieninuk, o likug laika kas dvi minutes.
Ekspozicijos trukma 10 sekundzi. Su tuo p&iu bandiniu buvo tiriama tik viena intensyvumo
priklausomyk nuo Svitinimo laiko.

Svitinimui naudojamas rentgeno vamzdis su variodan®iafragmos plotis 0,5mm,
aukstis 5mm. Difrakcinio spektro intensyvumas mgomas difraktrometru DPOH-3M.

Aparafiros schema pateikta 3 pav.

3 pav. Principiné aparataros matavimo schema. 1 — rentgeno spinduliués Saltinis, 2,6 — diafragmos, 3,5 —

Solerio plysiai, 4 — bandinys, 7 — registravimgrenginys.

Mums svarbus yra difrakcinio spektro maksimupokytis, atsirandantisétitaskiniy
defekty ir ypatingai @l vakansiji susidarymo safyro gardgt. IS literatiros zinome, kad
tasSkiniai defektai gygoja smaili intensyvumo sumajma (Punkens, 1971). Todl

rentgeno spinduliués suzadinf vakansiy itaka registruojamam intensyvumui:

I =1,-e* (13)

2M :%n2<u$>(sin,9/x2) (14)

II_;: exp(—%;n2<ui2>(sinl9/x2)) (15)

12 = et w (o) (w5 singn. ) 16)
18

«onc™ This PDF was created using the Sonic PDF Creator.
=‘ To remove this watermark, please license this product at www.investintech.com



I
In

2 I(t)
Ju®?) =S5 (17)
NS

Cia I, — intensyvumas pradiniu laiko momentd, — difrakcijos kampas,A —

charakteringosios rentgeno spindulisoKe, bangos ilgis £ =1,5405A), I(t) — matuojamas
intensyvumas/ , — nedefektuoto kristalo intensyvumas (Jatiagi, 2007).

Tiriant safyro monokristalo vidutini kvadrating nuokrypy priklausomyk nuo
Svitinimo laiko, kai anodié rentgeno vamzdzigampa kito 10kV — 25kV intervale, dirbant,
tiek su 25mA, tiek su 30mA anodine srove, diZziasgiardels mazg nuokrypos stebimos,
esant 16 kV anodingiampai. Kai anodiéisrow 25mA vidutires kvadratigs nuokrypos kinta
iki 0,13A, o kai sro¢ 30mA iki 0,18A. Esant tai géai rentgeno vamzdzio srovei, pastebimas
greitesnis gardé$ viduting kvadratinipy nuokryp kitimo jisisotinimas, padidinus anodin
vamzdZziojtamp.

Rentgeno spinduliués suzadintos vakansijos galialygoti statinii vidutiniy
kvadratiniy nuokrypy, o tuo péiu ir defektiSkumo laipsnio safyro gardg mazjima

Safyro gardeis vidutiniy kvadratiniy nuokryp priklausomylké nuo rentgeno vamzdzio

anodo jtampos, kai anodo srés stipris 25mA ir 30mA pavaizduota 4 paKalaciovas,
20086.

.
S
A ——i1 =25 ma
Dig o c----l_=30mA m
. ) E
1
H
L]
0.16 - A
(] ]
i 1
5 L]
]
0.4 H : ¥
1
A
L]
0.42 - e ;
= 1
o,e=== - h ------------------- | |
0.10 -
0.08 o
0.0 —
0.0+ +
rrrrrrrrrrirrrTr T T rTrTrTr T T T T T TT T rTT o T
9 10 11 12 13 14+ 15 16 17 18 15 20 21 22 23 24 25 26

U, kY

4 pav. Safyro vidutiniy kvadratini gy nuokrypy priklausomybé nuo rentgeno vamzdzio anodo
jtampos, kai anodo sroes stipris 25mA ir 30mA (Kalafiovas, 2006)
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Duomenmn apdorojimui haudojamos MS Excel, MS Word, Mathgadgramos. Gauti

duomenys buvo aproksimuojami.
2.2.Darbo rezultatai

Tyrimas buvo atliekamas nustas U, = 16kV, L = 25mA bandinys buvo Svitinamas
4-6 val. temperary intervale 273-493K ir tuo pat metu buvo stebimasmiatuojamas
intensyvumo kitimas. Pirmas 90 min. duomenys buwinami vienos minus intervalais, o
likusi laika kas dvi minutes. Ekspozicijos trukmiO sekundii. Panaudojus gautus duomenis
pagal (9) formu} apskatiuojamos vidutigs kvadratigs nuokrypos.

Miusy tirto safyro monokristal rentgeno spinduliués Cu K,; atspindziui pavyko
nustatyti esant @ = 76,4° kampui, kuris artimiausias (1 0 10) difiako spektro
maksimumui. Kadangi monokristalai su tokia oriefjgacmeauginami, galima teigti, kad
turimi bandiniai stipriai defektuoti, o atspindauname nuo Sios orientacijos polikristajini
intarpu.

2.2.1. Difrakcinio spektro smailés intensyvumas ir kristalo gardeés vidutiniy

kvadratini y nuokrypuy nustatymas

Toliau pateikiamos safyro kristalo koherewtnsklaidos difrakcinio maksimumo
intensyvumo ir gardés mazg vidutiniy kvadratini nuokryp priklausomyks nuo laiko.
Bandinys Saldomas, tempeanst — 273K. Kristalo koherentis sklaidos difrakcinio
maksimumo intensyvumo Kkitimas Svitinimo eigoje padaotas 5 pav., 0 rentgeno
spinduliuote suzadint taskiny defekty salygoty garde¢s mazg vidutiniy kvadratiniy
nuokrypy pokytis pavaizduotos 6 pav.

Esant bandinio tempemati — 273K intensyvumas pirmosiomis 100 min. Kkito
nezymiai, toliau iki 160 min. intensyvumas pagied~1,6%, o toliau iki tyrimo pabaigos

intensyvumas sumaja ~4,6% (5 pav.).
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Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 273K
65 T T I

600—

Imp/10s

45
0 100 200 300 400

VX

t, min

5 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomy® nuo

Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=273K.
6 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniu kvadratinip nuokrypy pokytis. Vidutires

kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 150 min. susj@#*0,03A. Toliau iki tyrimo

pabaigos viduties kvadratigs nuokrypos padigia ~0,06A.

— Safyras 16kV 25mA, T=273 K
u, ,A 0.04

stX !
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0.02
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i 0.00 /\
- R W7V : | : : : |
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—0.00 400
—0.01
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—0.02
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VX
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6 pav. Safyro gardeés vidutiniy kvadratini y nuokrypuy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant

U.=16kV, 1,.=25mA ir T=273K.
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Esant kambario tempefmai — 297K, kristalo koherenits sklaidos difrakcinio
maksimumo intensyvumo Kkitimas Svitinimo eigoje padaotas 7 pav., 0 rentgeno
spinduliuote suzadint taskiny defekty salygoty vidutiniy kvadratinii nuokryp; pokytis
pavaizduotos 8 pav.

Esant bandinio tempefati — 297K. Intensyvumas iki 140 min. pagml~10%, toliau
iki 230 min. intensyvumas sumgd ~4,7%, o toliau iki tyrimo pabaigos intensyvumas

nekinta (7 pav.).

Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 297K
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7 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomy® nuo

Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=297K

8 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniu kvadratinip nuokrypr pokytis. Vidutires
kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 145 min. sugj@z0,07A, toliau iki 300min.
padictja ~0,05A. Toliau iki tyrimo pabaigos vidutis kvadratigs nuokrypos nekinta, ilieka
~0,049A.
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Safyras 16kV 25mA, T=297 K
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8 pav. Safyro gardeés vidutiniy kvadratini y nuokrypy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant
Ua=16kV, 1:=25mA ir T=297K.

Toliau matavimai buvo atliekami esant 323K tempeeat Kristalo koherentiés
sklaidos difrakcinio maksimumo intensyvumo pokypavaizduotas 9 pav., 0 rentgeno
spinduliuote suzadint taskiny defekty salygoty garde¢s mazg vidutiniy kvadratini
nuokrypy pokytis pavaizduotos 10 pav.

Esant bandinio tempefaai — 323K. Intensyvumas iki 50 min. paéal ~1,8%, toliau

visa tyrimo laika vyko intensyvumo magimas ir intensyvumas sumga ~3,6% (9 pav.).
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Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 323K
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9 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomy® nuo

Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=323K

10 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis. Vidutires
kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 50 min. sugjaz0,03A, toliau vig tyrimo

laika vidutines kvadratigs nuokrypos digjo iki ~0,02A.

— Safyras 16kV 25mA, T=323 K
VUi, A 0.0z
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10 pav. Safyro gardeds vidutiniy kvadratini y nuokrypy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant
U.=16kV, 1,.=25mA ir T=323K.
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Esant bandinio tempermmai 368K, kristalo koherentés sklaidos difrakcinio
maksimumo intensyvumo kitimas Svitinimo eigoje padaotas 11 pav., 0 rentgeno
spinduliuote suzadint taskiny defekty salygoty garde¢s mazg vidutiniy kvadratiniy
nuokrypy pokytis 12 pav.

Esant bandinio tempetati — 368K, intensyvumas pirmosiomis 80 min. paphid
~3,9%, toliau iki 120 min. intensyvumas iSlieka foasis. Nuo 200 mins intensyvumas
sumazja ~4,9% ir toliau iki tyrimo pabaigos nekinta (fadv.).

Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 368K
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11 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomyb nuo
Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=368K

12 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis. Vidutires
kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 10 min. sugjaz0,04A, toliau iki tyrimo
pabaigos padigo ~0,03A.
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Safyras 16kV 25mA, T=368 K
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12 pav. Safyro gardeds vidutiniy kvadratini y nuokrypy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant

U.=16kV, 1,:=25mA ir T=368K.

Matavimai atlikti esant 423K tempetiaai. Kristalo koherentiés sklaidos difrakcinio
maksimumo intensyvumo ir rentgeno spinduliuote dinta taskiniy defekty salygoty
gardets mazg vidutiniy kvadratiniy nuokryp pokyiai pateikti atitinkamai 13 ir 14 pav.

Esant bandinio tempemaai — 423K, intensyvumas iki 190 min. suna@z~7,5%,
toliau iki 220 min. intensyvumas padjd ~6,5%, o toliau iki tyrimo pabaigos intensyvumas

sumazjo ~7,6% (13 pav.).
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Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 423K
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13 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomy® nuo

Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=423K

14 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniy kvadratiniy nuokrypy pokytis. Vidutires
kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 10 min. sugjaz0,03A, toliau iki tyrimo

pabaigos viduties kvadratigs nuokrypos padigo ~0,06A.

Safyras 16kV 25mA, T=423 K
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14 pav. Safyro gardeds vidutiniy kvadratini y nuokrypuy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant
U.=16KkV, 1,.=25mA ir T=423K.
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Toliau matavimai buvo atliekama, esant 493K tempeaat Kristalo koherentiés
sklaidos difrakcinio maksimumo intensyvumo pokypavaizduotas 15 pav., o rentgeno
spinduliuote suzadint taskiny defekty salygoty garde¢s mazg vidutiniy kvadratiniy
nuokrypy pokyiai pateikti 16 pav.

Esant bandinio tempefati — 493K, vig tyrimo laika intensyvumas digo ir gavome
intensyvumo padigima ~7% (15 pav.).

Safyras Ua = 16kV, la = 25mA, T = 493K
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15 pav. ISmatuoto ir aproksimuoto safyro difrakcinés smaiks (119) intensyvumo priklausomyb nuo
Svitinimo laiko esant U=16kV, 1,=25mA ir T=493K

16 pav. pateiktas gardsl mazg vidutiniy kvadratinip nuokryp: pokytis. Vidutires
kvadratires nuokrypos nuo tyrimo pradzios iki 10 min. paitid~0,01A, toliau iki tyrimo

pabaigos viduties kvadratigs nuokrypos sumajp ~0,05A.
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Safyras 16kV 25mA, T=493 K
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16 pav. Safyro gardeds vidutiniy kvadratini y nuokrypy priklausomybé nuo Svitinimo laiko esant
Ua=16kV, 1:=25mA ir T=493K.

Visame tirtame 273-493K tempeiliai intervale Svitinimo metu buvo stebimas ir
registruojamas intensyvumo kitimas. Stipriausiatgeno spinduliu@és poveikis, o tuo pau
ir intensyvumo kitimas, vitinimo eigoje buvo stelis esant 297K tempetiaai. Cia kitimas
siekia ~10%Cia intensyvumas i$ pradgil40 min. didja, po to 90 min. maga ir toliau iki
tyrimo pabaigos lieka mazdaug pastovus.

Maziausias rentgeno spinduligstpoveikis buvo stebimas esant 273K tempieaair
intensyvumo pokytis siektik ~1,6%.

Analogiskai intensyvumo kitimo eiga buvo stebesant 423K ir 493K tempeiiadi.
Esant 423K temperatoms buvo stebimas intensyvumo rijahas beveik vig tyrimo laika, o
esant 493K temper@iai intensyvumas digo.

Kadangi rentgenografiniuose tyrimuose gaunami tatail laikomi patikimais kai
intensyvumo matavim paklaida virSija 3-5%, tai rentgeno spinduligtpoveil, safyro
temperairoms esant artimoms kambario, galime laikyti neizym®afyro monokristalo
temperairai esant aukStesnei uz kambario tempegatstipresnio intensyvumo kitimo
Svitinimo eigoje buvo stela ir sielé ~7%.

DidZiausias vidutini kvadratinip nuokrym pokytis buvo gautas esant kambario
temperairai ir sieke ~0,07A. Sis rezultatas gerai atitinka $tgld0 pav. Pirmosiomis 50 min.
vidutinés kvadratigs nuokrypos maga ~0,04A, o toliau padiga ~0,06A. Analogiskas
kitimas esant 368K tempefahi siel¢ atitinkamai ma&a ~0,04A ir didja ~0,03A.
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DidZiausias vidutini kvadratini nuokryp pokytis esant 297K, 423K ir 493K temperraims
siekia ~0,06A.

Visame tirtame temper@at intervale Svitinimo eigoje gaunamas nedidelis
intensyvumo kitimas, kuris silpniausiai pasireiSkeaant 273K tempef@ti ir stipresnis
kitimas buvo pasteitas esant 297K, 423K ir 493K tempeiraims, kur siek ~7-10%. Kitimo
eiga daugumoje atugjkeisdavosi Svitinimo metu iS difincio intensyvumoj mazjant.
Todkl galima teigti, kad Svitinimo pradzioje garédiel esantys (1 0 10) orientacijos kristalitai
auga aplink juos esaim defekt; su netvarkia strulita siskaita. Vadinasi rentgenografiskai
suzadintos vakansijos besiskverbdamosonokristad patvarko kristalografines plokStumas
aplink kristalitus taip, kad auga (1 0 10) kristaiafiniy plokStumy dalis. Atitinkamai maga
liekanti Svitinamo defektuoto monokristalo dalisnaogisSk vakansiy jtaka taskiniams
Al,O;3 monokristalo defektams rodo ir rentgenografiSkalygoty gardets viduting
kvadratiniy nuokrypm priklausomylé nuo Svitinimo trukms. Nuo 273K iki 368K temperarty
intervale Svitinimo eig pradzioje gaunamas rySkus vidutinikvadratini nuokrypm
minimumas, kurio vieta priklauso nuo tempéras. Monokristalo temperaai didjant, Sio
minimumo padtis kekiasi nuo ~150min. Svitinimo eigoje esant 273K terafieai iki
~90min. — esant 368K. Siuo 3vitinimo laikotarpintgenografiskai suzadiptvakancij

2

salygotus /ul, mazina statini defekty salygotas vidutines kvadratines nuokrypqlsuz .

stat
Didéjant temperairai, Sis gardel tvarkargio poveikio laiko intervalas maga ir esant 423K
temperairai Sio poveikio negauname. Didinant Svitinimo lgikkai gardels defeki
koncentracija jau ima sumagusi, tolesnis Svitinimas lemia taskindefekt;, o tuo péiu ir

bandiniy vidutiniy kvadratiniy nuokryp; augims.

2.2.2. Defektuotos safyro kristalo dalies nustatymas

lo, atitinka difrakcinio spektro maksimumo nuo 100%defektuoto safyro kristalo
pradiniu laiko momentu, dy, jau rentgeno spinduliugg Svitintas, bet nepaveiktos safyro
kristalo dalies difrakcinio maksimumo intensyvum@afyro kristalui kampa2®@ =76 370
A =15405A

Pasinaudojant (10) formule galima paskaoti kaip kinta safyro kristalo gardsl
vidutinés kvadratigs nuokrypos priklausomai nuo defelkiiekio procentais kristale.

Turint anksiau nustatyt gardeés vidutiniy kvadratinip nuokrypm priklausomyle
nuo laiko, galime gauti defektuotos dalies procentaafyro kristale, priklausomygbnuo

Svitinimo laiko.
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Pasinaudojant (10) formule paskabjame kaip kinta safyro kristalo gardel

rentgeno spinduliuote suzadinttaskiny defekty salygoty gardeés mazg vidutinés

kvadratires nuokrypos priklausomai nuo defelktiekio procentais kristale (1 lenggl

1 lentek

Kvarco kristalo gardelés vidutinés kvadratinés nuokrypos, kai 20 = 76 37°, o 4 =15405A

X, % T e G Into ; ;
% ., ., Uy A Uy » A

99,95 | 0,9995 | 0,05 | 1,000500 | 0,0005001250,0000238735 0,0048860509
99,9 | 0,999 0,1 | 1,001001| 0,0010005 0,0000477589,0069107829
99,85 | 0,9985 | 0,15 | 1,0015023 0,0015011260,0000716563 0,0084650061
99,8 | 0,998 0,2 | 1,0020040] 0,0020020420,0000955657 0,009775769¢
99,75 | 0,9975 | 0,25 | 1,002506| 0,00250313 0,00011948550109309474
99,5 0,995 0,5 | 1,005025| 0,00501254 0,000239273%015468479¢
99,25 | 0,0925| 0,75 | 1,007557 | 0,0075282660,0003593624 0,0189568553
99 0,99 1 | 1,010101| 0,01005034 0,000479753%50219032762
98 0,98 2 | 1,020408| 0,0202027] 0,0009643778,0310544268
95 0,95 5 | 1,052632| 0,05129329 0,00244848790494821971
90 0,90 10 | 1,111111| 0,10536052 0,00502939  0,070918192
80 0,80 20 1,25 | 0,22314355 0,0106517600,1032074081
70 0,70 30 | 1,428571| 0,35667494 0,017025897 0,1304833208
60 0,60 40 | 1,666667 | 0,51082562 0,02438428781561546919
50 0,50 50 2 0,69314718| 0,033087417D,1818994696
40 0,40 60 2,5 0,91629073 0,04373918610,209139155

30 0,30 70 | 3,333333| 1,20397280 0,057471704%,239732560:
20 0,20 80 5 1,60043791 0,076826603D,2771761231
10 0,10 90 10 2,30258500 0,1099140208,3315328344

5 0,05 95 20 2,09573227] 0,1430014378,3781553085
2 0,02 98 50 3,91202301] 0,1867406239,4321349603
1 0,01 99 100 | 4,60517019 0,219828041 0,4688582312

Bréziame safyro kristalo gardsl vidutiny kvadratiniy nuokryp priklausomyle nuo
defektuotos kristalo dalies, k&® =76 37 1=15405A (17 pav.).

E_i*
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17 pav. Safyro kristalo gardets vidutiniy kvadratini y nuokrypy priklausomybé
nuo defektuotos kristalo dalies, kai2® = 76,37°, A =15405A

Sulygire 6, 8, 10, 12, 14 ir 16 pav. atvaizduagrafiky duomenis su safyro kristalo
gardets vidutinip kvadratinip nuokryp priklausomyks nuo defektuotos kristalo dalies
grafiku (17 pav.), nuziame kaip kito safyro kristalo defektuota dalistifimo eigoje 18,
19, 20, 21, 22 ir 23 pav.

Safyras 16kV 25mA, T=273 K

Defektuotos kristalo dalies kitimas, %

VX

t, min

18 pav. Safyro kristalo bandinio gardeés defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=273K.
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dalies kitimas, %

Defektuotos kristalo

dalies kitimas, %

Defektuotos kristalo

Safyras 16kV 25mA, T=297 K

VX

t, min

19 pav. Safyro kristalo bandinio gardeés defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=297K.

Safyras 16kV 25mA, T=323 K

VX

t, min

20 pav. Safyro kristalo bandinio gardeés defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=323K.
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dalies kitimas, %

Defektuotos kristalo

dalies kitimas, %

Defektuotos kristalo

Safyras 16kV 25mA, T=368 K
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21 pav. Safyro kristalo bandinio garde¢s defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=368K.

Safyras 16kV 25mA, T=423 K
3.5r oS0

2.1

’
'
’
'
’
'
’
'
L
[

150

200 ';

—2.5

P LR

|
w
o

I

VX

t, min

22 pav. Safyro kristalo bandinio garde¢s defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=423K.
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Safyras 16kV 25mA, T=493 K

-2t

Defektuotos kristalo dalies kitimas, %

VX
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23 pav. Safyro kristalo bandinio garde¢s defektuota dalis
Svitinimo eigoje, kai U=16kV, 1.=25mA ir T=493K.

IS nubraizyy grafiky 18, 19, 20, 21, 22 ir 23 pav., juos sulyginus iensyvumo
grafikais 5, 7, 9, 11, 13 ir 14 pav., matosi, kaefettty kiekis safyro kristale kinta
priklausomai nuo intensyvumo kitimo. dnt intensyvumui, vyksta rentgenografinis
kristalo tvarkymasis defektskatius kristale maZa, o intensyvumui majant, vakansij
daugja ir vyksta kristalo ardymas.

IS grafiky 18 — 21 pav., matome, kad esant tempeoans 273K — 368K defelgt
kiekis safyro kristale priklauso nuo kristalo Switho laiko ir nuo kristalo tempef@abs. Kuo
aukStesa monokristalo temperata, tuo gretiau baigiasi monokristalo tvarkymasis ir

prasideda kristalo ardymas (defekkatius monokristale pradeda éig.
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ISvados

ISanalizuota teorihh medziaga ir iStirta rentgeno spinduliemtdifrakcinio spektro
intensyvumo priklausomybnuo safyro kristalo defekt ISmatavus rentgeno spinduligst
difrakcinio spektro intensyvumus, nustatyta garsleVidutines kvadratigs nuokrypos ir
defekiy koncentracijos kitimas, safyro kristale, Svitinirigoje.

1. Esant Cu anodo rentgeno vamzdzig=1B6kV ir 1,=25mA darbo &imui buvo gauta,
kad esant 273-368K AD; monokristalo temperatai Svitinimo pradZioje vyksta
dalies gardek defekiy rentgenografinis naikinimas, ko pasekoje épadefektuota
gardeés dalis.

2. Rentgenografinis garded struktiros tvarkymosi procesas trugjp didjant
monokristalo temperatai ir nutiiksta nepasiekus 423K.

3. Parinkus reikiarp darbo éZima rentgenografiSkai yramanoma sumazinti kristalo
defektiSkumo laipsin

Panaudojant rentgeno spindulig®tsukel vakansiy generavim, ateityje galima

tikétis nauj prietaisi gamybos technologij
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