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1. WSTEP
1.1 Frzedmiot normy. Frzedmiotem normy s§ me-
tody i sposdéb przeprowadzania badai monokryszta-
¥6w krzemu,przeznaczonych do produkcji elementéw
péiprzewodnikowych,

1.2« 4akres stosowania normy, Postanowienia nor-
ny nalezy stosowaé przy wytwarzaniu monokryszta-
26w krzemu i kontroli ich Jjakosci.

1e%. Okreslenia

1e341, Flaszczyzna gérna monokrysztaiu - ptasz-
czyzna powstala wskutek odciecia czesSci monokry-
sztaiu od strony zarodzi.

1.3.2. Plsszczyzna dolna monokrysztaiu - ptasz-
czyzna powstata wskutek odciecia jego cz¢bci od
strony przeciwnej do zarodzi.

1e3.3, DIugosé monokrysztalu - najmniejsza diu-
gosé tworzgcej miedzy dwoma punktami lezgcymi na
gbérnej i dolnej plaszczyinie monokrysztalu,.

1e3.4. Obwdd monokrysztalu - przecigcie powie-
rzchni bocznej monokrysztaiu z piaszczyzng pro-
stopadta do osi wycigganis,.

1¢3+5. Srednica monokrysztaiu - najwiekszg od-
legloéé w linii prostej miedzy dwoma punktami le-
zgcymi na obwodzie monokrysztaiu,

1.2.6. Opér elektryczny wiasciwy -~ stosunek na-
tezenia pola elektrycznego do ggstosdci pradu elek-
trycznego piynacego pod wpiywem tego pola,

le3s7« Czas zycia no$nikéw mniejszosciowych -

czas, po uplywie ktérego koncentracja nadmiarowgh
nosSnikéw mniejszosciowych wprowadzanych rdéwnomier-
nie do catej objetosci monokrysztalu maleje e ra-
2y (gdzie: e - podstawa logarytmu naturalnego).

1.3.8. Typ przewodnictwa - rodzaj wigkszoscio-
wych noénikéw tadunku. Dla krzemu typu n nodnika-
mi wigkszosciowymi 8§ elektrony. Dla krzemu typu
P nodniksmi wiekszosciowymi sg dziury.

1439, Odchylenie piaszcz monokrysztaiu od
ptaszczyzny krystalograficznej -~ kit dwuscienny u-
tworzony przez okreslong ptaszczyzng krystalogra-
ficzng i plaszczyzn¢ monokrysztaiu.

Ab A —

1¢%.10, Gestosé dyslokacii - ilosé liniowych za-
kt6cen sieci monokrysztaiu na 1 cmz, ujawniajgcyxch
si¢ przy trawieniu w postacli Jamek.

163411, Linia dyslokacyjns jamek trawienia - ko-
lejne uXozenie ponad 25 dyslokacyjnych Jjamek tra-
wienia w linii na diugosci 1 mm.,

2. METODY BADAN

2.1, Pomiary geometrii monokrysztaiu

2e1e1. Pomiar diugosci monokrysztaiu wykonuje
si¢ za pomocd suwmiarki,
2e1+2, Pomiar srednicy monokrysztalu  wykonuje

si¢ za pomocq suwmiarki na obwodzie monokryszto-
iu, obracajic go wokdét osi., Maksymalny wynik po-
miaru na danym obwodzie przyjmuje si¢ za Sredni-
c¢ menokrysztaiu., Wynik podsje si¢ w mm z dokiad-
noscia 0,1 nmm,

2ece Pomiar masy monokrysztalu, Mas¢ monokrysz-
tatu wyznacza si¢ za pomoc§ wagl technicznej. Wy-
nik podaje si¢ z dokiadnosciag 1 ge

2.5 Pomiar oporu elektrycznego wiasciwego wy-
konuje si¢ metods czteroostrzowd. Zasada pomiaru

Jest naste¢pujaca: na ptaszczyzng monokrysztaiu u~
stawia si¢ sond¢ 2z czterema ostrzami, przy czym
o0strza sa rozstawione w linii proste]j w jednakowej
odlegtoscl od siebiej; do dwéch skrajnych ostrzy
sondy doprowadza si¢ okresSlony pr3d i mierzy si¢
spadek napi¢cia miedzy dwoma Srodkowymi ostrzami.

Wartosé mierzonego oporu elektrycznego wiasciwe-
go (o) okre$la sig w 0 ¢« cm wg wzoru

- 2:nsTU (1

w ktoryms
U - spadek napiecia pomiedzy Srodkowymi ostrza-
mi sondy, mV,
I - prad zasilania, mi,
s = odleglosé mig¢dzy ostrzami, cm.
Schemat ildeowy ukiadu pomiarowego przedstawiono
ng ryse 1e
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Rys. 1

Ostrza sondy powinny by¢ wykonane z wgglika wal-
fremu, wolframu lub twardej stall o promieniu za-
ostrzenia nie wiekszym niz 50 amm. Rozstawienie
miedzy sasiednimi ostrzami powinno wynosié
1 +0,01 mm lub 1,59 +0,01 mm. Nacisk pojedynczego
ostrza na mierzona powierzchni¢ powinien wynosié
od 60 do 200 g.

3 5

Dopuszczalne nateZenie prgdu als 3 = 1 s;-7rmm.

Dopuszczalny biad pomiaru natezenla pradu -
najwyzej 1%, spadku napigcla - najwyzej 0,%%.

Plaszczyzna monokrysztalu, na ktérej wykonywany
Jest pomlar, powinna Dby¢ wyszlifowana papierem
Sciernym o ziarnistosci 240 + 320 1lub proszkiem
Sciernym o granulacji 800 1 przemyta alkoholem,
Pomiar wykonuje si¢ na gérnej 1 dolnej ptaszczyi-
nle monokrysztalu w 5 punktach na dwéch prosto=-
padiych Srednicach (jeden punkt w Srodku, a 4 po-
zostate o 5 mm od brzegu) wg Iys. 2.

Rys. 2

Pomiar nalezy wykonywaé w temperaturze otoczenia
20 +5°%,

Rozrzut elektrycznego oporu wiadciwego wynosi w
procentach

0 - et e, +te;+¢, (2)
¢ 4 - 100
ec
gdzie:
¢, — elektryczny opdér wiasciwy w
srodku plaszczyzny,
¢y @, 04 @, — elektryczny opér  wlasciwy

punktéw brzegowych,
Btad pomiaru elektrycznego oporu wiasciwego -
nie wig¢kszy niz +105.

2e4, Pomiar niejednorodnosci oporu elektryczne-

go _wilasciwego wykonuje si¢ sonda czteroostrzowg o
rozstawieniu ostrzy co 1 mm w 1linil prostej. Za-
sada pomiaru i1 przygotowanie pitaszczyzny do pomia-
ru - wg 2.3, Pomiar nalezy wykonaé¢ wzdluz 4redni-
cy monokrysztaiu w odlegtosci co najmniej 4 mm od
brzegu w dwéch prostopaditych kierunkach, przy czym
punkty pomiarowe powinny byé odlegie od siebie o
2 mm, Plaszczyzng¢ ostrzy sondy nalezy ustawié pro-
stopadle do Srednicy, na ktérej wykonuje sie po-
miar,

Niejednorodnosé elektrycznego oporu wiasciwego
wynosi w %/mm

Ae

e.
-——-‘;" « 100 (%)

gdzie:

Ap - maksymalns réznica elektrycznych oporéw
wlasciwych miedzy dwoma sgsiednimi punk-
tami pomiarowymi,

¢4, — arytmetyczna Srednia warto8é elektrycz-
nego oporu wiasciwego tych punktow,

| = odlegtosé migdzy sasiednimi punktami po-
miarowymi.

245, Pomiar czasu zycia nosnikéw mniejszoScio-
wych ladunku, Do pomiaru czasu 2zycia nosnikéw

mniejszoSciowych ladunku w krzemie nalezy stoso-
wadés
- metode Spitzer’ a - dla krzemu o elektrycznym
oporze wladciwym od 1 do 200 Q2 - cm i czasach
zycia noSnikéw mniejszosclowych co najmniej 20 us,
- metode fotoprzewodnictwa - dla krzemu ¢ elek=-

“trycznym oporze wiasciwym od 0,1 do 1Q-cm i cza~

sach 2ycia 0,5 ms i dla krzemu o elektrycznym o-
porze wiasciwym co najmnie]j 200 2 - cm i czasach

sycia noénikéw co najmniej 0,5 ms.
- metods kompensacji fazowej - dla krzemu o

elektrycznym oporze wiasciwym co najmniej 200 Q-
- cm 1 czasach 2ycia noénikéw co najmniej 60 us,

a) Pomiar czasu zycia metods Spitzer’s., Zasada
pomiaru polega na modulacji przewodnictwa w kon-
takcie punktowym, przez k%éry podawane s34 w kie=-
runku przewodzenia dwa prostokatne impulsy prado-
we przesuniete w czasie. NoSniki wprowadzone przez
pierwszy impuls (wstrzykujscy) rekombinujaw prze-
rwie miedzy impulsami. Spadek napi¢cia na poczat-
ku drugiego impulsu (pomiarowego) Jjest okreslony
przez koncentracj¢ nosnikéw nadmiarowych, ktoére
anie zdazyly zrekombinowaé w przerwie mi¢dzy impul-
sami (i zalezy od czasu zycia nosnikéw). Réznica
pomi¢dzy spadkiem napigcia U, na poczgtku pierw-
szego impulsu a spadkiem napi¢cia U, na poczgtku
drugiego impulsu jest funkcjg czasu (t) pomig¢dzy
impulsami oraz czasu zycia (r) noéSnikdéw mniejszo-
$ciowych.

ﬂl-t

U,— U, = const e (4)

Schemat ukladu pomiarowego przedstawiono na
ITYSe 3.
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Wymagania dotyczgce ukladu pomiarowegos

- generator podwéJjnych impulsédw prostokgtnych o
czestotliwoscl powtarzania impulsdéw 20 + 200 Hzs
regulowana dlugofé impulséw 50 + 150 usy regulo-
wana amplituda impulséw co najmniej do 50 V§ czas
narastania i opadania impulséw nie wiekszyniz 1us;
odleglosé migdzy impulsami regulowana od O do
2000 ps z dokladnoscig odczytu co najmniej 2%

- przystawka elektronowa powinna zapewniaé do-
pasowanie oporu wewn¢trznego generatora do oporu
szeregowegoy ostrze-monokrysztat, monokrysztak,
monokrysztat-kontakt niklowyy powinna byé wyposa-
2ona w dyskryminator napig¢cia piynnie regulowany

0d O do 50 V3
- synchroskop o pasmie przenoszenis 5.105 Hz,

czulosei 0,05 V/cm i liniowosci wzmocnienia na wy-
sokoéci co najmniej 4 cm ekranu.

Powierzchnie do pomiaru nalesy przygotowaé przez
zeszlifowanie na papierze fciernym wodoodpornym o
ziarnistoéci 150, 240, 360, naste¢pnie na proszku
alundowym 1800. Powierzchni¢ zeszlifowang 1 do=-
ktadnie wyplukang nalezy wytrawlé w mieszance CP-8
o0 nastegpujacym skiadzie:

100 cm? 48 = S51-procentowego HF, cZ.d.a.,

200 cm3 63 <= 65=-procentowego ENOB, cZz.d.8.

Trawié do ujawnienia si¢ brunatnych tlenkéw a-
zotu,.

W celu zmniejszenia oporu elektrycznego kontak-
tu, na powlerzchnie boczne monokrysztaiu nalezZy nae-
niedé elektrolitycznie warstwg¢ niklu o powierz-
chni nie mniejszej niz 1 cmo.

Skiad elektrolitus

NisO, * 7 H20 - 140 g cZ.d.8.,

NasQ, -10 H20 -~ 50 g cz.de8.,

H3BO3 - 20 g cz.d.a.,

NaCl - 5 g CZ.de8ey
H20 destylowana = 1 1,

Materiat elektrod: anoda - niklowa,
krysztax Si.

Gestosé pradu nie moZe przekraczaé 10 m&/cmaxn-
wilerzchni kontaktu.

Do pomiaru krzemu typu n nalezy stosowaé ostrza
aluminiowe. Do pomiaru krzemu typu p nalezy sto-
gsowaé ostrza z fosforobrgzu, Pomiar nalezy wyko-
naé na obu piaszczyznach monokrysztaiu, na dwéch

katoda =

prostopadlych Srednicach, w odleglosci dfs ( d -
érednica monokrysztalu) od brzegu. Czas %ycia nos-
nikéw nalezy mierzyé nie pbéiniej niz w 2 godz po
wytrawieniu.

Kontakt ostrze-monokrysztal krzemu nalezy ufor-
mowaé napigciem stalym., Przez ostrze podaje si¢na
monokrysztal dwa prostokgtne impulsy pradu w kie-
runku przewodzenia. Czas trwania impulsu wstrzy-
kujacego powinien wynosié ¢o najmniej 3 v . Odegmyt
czasu Zycia wykonuje sie¢ 2z nachylenia prostej o-
kreslone,j wzorem

In(U,-U,) =1 (t) (5

w ktérym:
Uu-uU, - ré2nica napieé miedzy dwoma sgsiedni-

mi punktami pomiarowymi,
t - czas miedzy impulsami.

Dopuszcza si¢ odezyt czasu 2ycia noénikéw z dwéch
punk'téw.

Kiedy U - U, =141 U/ - U, =2,7, wbwezas
vr=1 - t, , przy czym opéénienie mi¢dzy impul-

sami t (rys. 4) nie moze byé mniejsze niz 3,
//”
7
e
#
s
7/
'
S / %

Rys. 4

Pomiar czasu 2zycia nalezy wykonywaé przy takich
impulsach pradu, dla ktérych mierzona wartosé cze-
su 2ycla jest niezalezna od wartosci amplitudy
pradu,

Biad pomiaru metody - nie wigkszy niz +2Ck.

b) Pomiar czasu Zycia metodg 2zani fotoprze-
wodnictwa, Zasada pomiaru polega na modulacji
przewodnictwa w prébce pod wplywem odwietlenia
(krétkiego blysku). Zmiana koncentracji noénikéw
w czasie zalezy od czasu zycia noénikéw. Zmiang
te okreéla sie, oceniajac zmiang¢ czasowg napigclia
na prébce, przez ktéra piynie prad. Z krzywej za-
niku napigcia okresls sie¢ czas 2zycias nosnikéw
mnie jszodciowych,

Schemat blokowy ukiadu pomiarowego przedstawio-
no na Iys. Se
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Ryse 5

Zdlin «wiatla, K ~ kondencator optyczny F =
prébka,

filtr,
3z - szczelina, P =

Gyvmeoonia cotyczace ukladu pomiarowegos

syncareoskep z przedwzmacniaczem
- czuiosd Q,5 mV/cm,
6

- zzerokosd pasma przepusze zania 2 - 107 Hz,
syachroskep powinien mieé wyzwalang podstawg czasu

o zakresie prgdkoéci wyzwalania 10 - - ’IO"’3 s/cms
~ generastor RC
~ wnpiccie regulowane 2 mV < 1 V,
- otuiu czasowa regulowana 107% ~ 1072 S,

- apsutetlivoéée 10 £ 100 Hz,

omlam nalesy wykcenywaé przy pradzie polaryza-
S péenym 7 bl 30,38

biysku powinien by¢ nie wigkszy niz
L7 Mne 2o pomdizru nalezy stosowaé filtr krzemowy
Tubogel 200 pwm. Promien Swietlny powinien padad
conuovec. e de nowlerzchni prébki. Niedopuszczal-
Lo geue cSwietlanie kontaktéw 1 brzegédw prédbki. 2
colned czgseli kazdego mierzonego monokrysztalu na-
Loty wycisge »rébke o wymiarach 6X6X25 mm +10%.
Howrzut wortosci oporu elektrycznego wycigtej préb-
i nte powirlien przekraczaé 10%h wartosci Sredniej.
Fowlierzchrnie doczne prébki nalezy zeszlifowaé na
nierze foiernyr wodoodpornym o ziarnistosci:150,
280, 360, 2 nast¢pnie na proszku alundowym 1800,
prébke
CP-8. Na powierzch-
nle czolowe prébki nalezy naniedé elektrolitycznie

viaratwe niklu,

T R o2
VIS SRy

-'-.‘) A

Po doxtedryn zeszlifowaniu i wypiukaniu,
nglezy wytrawlé w mieszance

Cdczyt wartosci czasu zycia wykonaé przez po=-
réwranie doSwizdczalnej eksponencjonalnej krzywej
m krzywa z generatora RC, Przy dokiadnym pokry-
ciu sic krzywych mierzony czas 2ycia jest réwnyRC.

¢} Pomiar czasu zycla metods kompensacji fazy,
Zasadao pomiaru polega na modulacji przewodnictwa
monckrycztait rod wplywem Swiatia, ktoérego nate=-
zenie w czacie zmienia si¢ sinusoidalnie, Zmiana
kcncentrac ji powstatych noSnikéw zalezy od ezasu
ich zycia. Zmiane t¢ okresla sig¢, porownujgc faze

fotopradu piynacego przez monokrysztal z fazg fo-
“opradu ptynacego w obwodzie fotokomérki, przy czym
monokrysztat i fotokombérka s§ oswietlone tym samym
frddiem Swiatta. Opdinienie w fazie fotopradu po-
chodzgcego od monokrysztaiu wystepuje wskutek nie-

Jjednoczesnych zmian koncentrac ji nosnikéw ze zmia-
naml natezenia éwiatla. Réznica faz
fotopraddéw ,jest miarg czasu 2ycia.

wymienionych.

3chemat ukladu pomiarowego

ITySe G

przedstawiono na

Wy g

5 o p o 9

A
M
X T
g
—a ° B

b ORI 58]

Rys, 6

S = £rédio swiatla, M - hadany monokrysztal, B = bateria
zasilajgqca, A ~ miliamperomierz, R = opornik dopasowujsey,
F - fotokomérka, W, W,= wzmacniacz, P = przesuwnik fa=

zowy, O = syncnroskop.

Wymagania dotyczgce ukladu pomiarowego - natezenie
z2rodia Swiatla modulowanym sinusoidalnie W, iW,;
wspdiczynnik wzmocnienia K = 100§ szumy wiasnej
P powinien umozliwiaé zmiany fazy w zakresie O +675%
¢zl 105¢ synchroskopu 5 mV/cm,.

Manipulator powinien umozliwiaé¢ przemieszczenie
2r6dta éwiatila wzdluz ronokrysztaiu,

Pomiar wykonaé przy pradzie polaryzacjiodpowia-
dajacym maksymalne] czulosci uktadu, Na powierz-
chnie poprzeczne monokrysztaiu nanieéé warstwe ni-
klu wg poz. a). Przemieszczajgc 2rdédilo Swiatia
wzdiuz monokrysztalu, Wykonaé poniary w odlegtos-
ci1cmy, 2 cmy, 4 cmy 6 CO sessee itd.

Temperatura w czasie pomiaru od plaszczyzny gor-
neJj do ptaszczyzny dolnej - 20 -.tSOG. Btgd pomiaru
nie powinien by¢ wigkszy niz 20k dla czasdw Zycia
no&nikéw co najmniej 150 mus.

2.6, Okreslenie typu przewodnictwa. Typ rzewod-
nictwa krzemu nalezy okreslié metodg termosondy
dla krzemu o ¢ <100 Q - cm lub metodg charakte-
rystykl pradowo-naspig¢ciowej dla krzemu o g = 100
Q + cn.

a) OkreSlenie typu przewodnictwa zZa pomocq ter—
mosondy oparte jest na zjawisku termoelektrycznym,.
Zetkniecie gorace]j sondy z pdiprzewodnikiem powo-
duje wytworzenie dodatkowych par elektron-dziura.
W obwodzie zamknietym sonda gorgca-péiprzewodnik-
-sonda zimne popiynie prad. Kierunek przepiywu
pradu wskazuje typ przewodnictwa.

Schemat pomiarowy przedstawiono na rys. 7.
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Wymagania dotyczace ukladu pomiarowego - kieru-
nek pradu (typ przewodnictwa) galwanometru z ze-
rem w Srodku skali o czuiobci co najmnie] 1077 A3
pomiar nalezy przeprowadzaé¢ na goérnej 1 dolnej
ptaszczyzinie monokrysztaluj réznica temperatur po-
miedzy ostrzami sondy powinna wynosié 80 - 100°C;
rozstawienie ostrzy sondy - okoito 10 mm,

b) Okreflenie typu przewodnictwa z charakbtery-

styki prgdowo-napieciowej oparte Jjest na zjawisku
prostowania pradu przez kontakt punktowy metal-
~péiprzewodnik., Dla materialu typu n prgd w kie-
runku przewodzenia plynie od péiprzewodnika do
metalicznego ostrza, dla materisilu typu p kieru-
nek prgdu przewodzenia Jest przeciwny.

Schemet ukladu pomiarowego przedstawiono na

TYySe Be

Oscyloskop

= St
220v v
[T —

Rys. 8

Wymagania dotyczace uktadu pomiarowego = oscy=—
loskop o czutosci 20 mV/cm.

Pomiar nalezy przeprowadzié na powierzchniach
czotowych monokrysztaléw. W tym celu nalezy na po-
wierzchnie boczna monokrysztatu naniesé kontakt
omowy. Typ przewodnictwa okresla sie¢ 2z kierunku
pradu przewodzenia,.

2.7, Pomiar koncentracji tlenu w krzemie okres-

la si¢ metodq absorpcji w podczerwieni, wykorzy-
stujge zjawisko wystepowania absorpcji przy diu-
gosci fali 9,1 um uwarunkowane wiazaniem tlen-
~krzem. Pomiar jest mozliwy dla krzemu o0 oporze
elektrycznym wladciwym wiekszym niz O{gr f%- cm
oraz dla koncentrac ji tlenu powyzej 10’ cm -4 Po-

mlar nalezy przeprowadzié na piytkach krzemu o
grubosci 10 mm, Powierzchnie piytek nalezy obu=-
stronnie polerowaé do chropowatosci okoio 0,06 um
z zachowaniem ptaskoréwnoleglosci w granicach 50 um,
a nastepnie oczyscié alkoholem., Fomiar absorpeji
przeprowadzié w zakresie widma 8 + 10 um,

Wykres zaleznoSci przepuszczanego Swiatta przez
badang prébke od drugoéci fali nalezy sporzgdzid
Wg Irys. 9.

J7%k
I

Jf +..72

Rys. 9
Wspbéiczynnik absorpejli (« ) nalezy obliczyé w
cn™! Wg Wzoru
2 2
*T74 A 3 d X
w ktérym:

J, — przepuszczaino$¢ Swiatila w punkcie mini-
malrnego pochtaniania %,

J, = przepuszczalnos¢ Swiatla w punkcie maksy-
malnego pochianiania %,

d = grubosé prébki cm,

J. = 100-procentowa przepuszczalno&é¢ ustawiona
na mierniku,

Koncentrac j¢ tlenu.(Nbb) nalezy wyznaczy¢ w cﬁa

Wg WzOoru

No, = 3ot ° 10" (¢ -a,) 4 (7)

w ktérym:
@, = 0,46 - poprawka uwzglgdniajaca pochtaniaie
spowodowane drganiami sieci,
A - szeroko&é krzywej mierzons na pozio-
mie przepuszczania, —1—§_£14 eV

248. OkreSlenie gestosci dyslokacji oraz linii
dyslokacyjnych nalezy przeprowadzaé metoda trewle-

nia chemicznego i obserwacji optyczrej. Zasada u-
Jjawniania dyslokacji poprzez trawienie chemiczne
polega na usuwaniu przez roztwér chemiczny atomdw
zwigzanych slabiej z siecig monokrysztaiu, Siab=-
sze wigzania istrniejg w miejscach zaklbcen perio-
dycznodci w sieci monokrysztaiu., Dyslokacje po
trawieniu chemicznym wuwidaczniajg sie w postaci
Jamek o geometrii zalezZnej od symetrili krystalo-
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graficznej powlerzchni monokrysztaiu, na ktoérej
ujawnia si¢ dyslokacja. Jamki trawienia na plasz-
‘czytnie /111/ maja ksztalt stozka o podstewie
tréjkata, na plaszczyinie /100/ majg ksztalt stoi-
ka o podstawle kwadratu lub wydiuZonego rombu, a
na plaszczyinie /110/ majq ksztalt stozka 0 pod-
stawie prostokata.

Gestodé dyslokacji okresla sie¢ na powierzchnisch,
ktérych odchylenie od piaszczyzn krystalograficze
nych /111/, /100/ i /110/ nie przekracza 3°. Ba-
dang powierzchni¢ nalezy zeszlifowaé na szkle pro-
szkiem alundowym o ziarnistosci 1800, Po 2zeszli=
fowaniu powierzchnie badanych monokrysztaiéw na—
lezy wytrawié przez 4 + 6 min w roztworze poleru-
Jacym o nast@pujacym skiadzie:

887 c:m5 HF cz.ds8., 48 + 51=-procentowy,

715 c:m5 HNOB cz.d.a8.y, 62 + 65-procentowy,

1000 cm3 CH3COOH cz.d.a.,, lodowaty.

Po wyplukaniu i osuszeniu nalezy wykonaé tra=-
wienie w roztworze ujawniajgcym defekty struktury
(tabl. 1).

Tablica 1

Skladniki roztworu cz.d.a. Czas
PP- ii;:i; - < FH A travienia
r min
5 2| | Cens | 23
1 2 3 41 5 6 7 6
a| 117 | 25 Ps| - = 1183 | &R0
/110/ 100 55 - - 200 20425
3] /100/ | - oo| 300 [ 1000 | - ind

Opér elektryczny wiasciwy wody dejonizowane] po-
winien wynosié¢ minimum 4 M Q - cm. Monokrysztaty o
orientacji /111/, o zakresie opornosci ¢>1 - cm
nalezy trawié 20 min, o zakresie opornosci g < 1
N - cm - 40 min. W przypadku nieujawnienia sig¢
dyslokacjli w monokrysztale podczas trawlenia na-
le%y monokrysztal ponownie trawié razem z prébkg,
tzw, wzorcowq, o ktérej wiadomo, Ze ma dyslokacje
i zakres opornodci odpowiadajjcy opormosci badane-
go monokrysztaliu, Jezell w tym samym procesie tra-
wienia na prébce wzorcowej ujawnig sig¢ dyslokacje,
a nie ujawnig si¢ na badenym monokrysztale, bedzie
to dowodem, %e badany monokryszta nle ma dyslo-
kacji. Roztwory mozna uZywaé po 30 min od czasu
ich przygotowaniay ¢zas przechowywania przygoto-
wanych roztworéw nie moze byé diuzszy niz 2 ty-
godnie,

Gestos¢ dyslokacji nalezy obliczaé za pomoca
mikroskopu metalograficznego w éwietle odbitym,
stosujac pole widzenia o promieniu zaleznym od
Sredniej gestosci dyslokacji.

W tabl. 2 podano zestawienie promieni pél wi-
dzenia w mikroskopie w zaleznosci od Aredniej ge¢-
stoscl dyslokacji,

Tablica 2
Srednia gestosé Promief pola Pole widzenia
dyslokacji, om=2 widzenia, cm em
0+ 2000 0,056 19102
2000+ 5000 0,040 0,5¢1072
5000410 000 0,028 0,25¢10 2
ponad 10 000 0,020 0,125610™2

Obserwacje i obliczenia nalezy przeprowadzié w
9 punktach znajdujacych si¢ na prostopadiych do
sieblie kierunkach wg rys. 10,

Ryse. 10

Wzajemny rozktad punktéw pomiarowych w zalezno=-
8ci od Srednicy monokrysztaiu podano w tabl. 3.

W wybranych polach widzenia nalezy liczyé wszyst-
kie jamki trawienia odpowisdajace dyslokacjom (Jam-
ki o ostro zarysowanych kontursch z wyrainym wie-
rzcholkiem stozks). Nie nalezy liczyé jamek plyt-
kich o zaokrgglonych konturach, bez stozkowego
wierzchotka,

Gestosé dyslokacjl nalezy podawaé w iloscijamek
trawienia przypadajgcych na pole o powierzchni
1 cmz. W wynikach pomiaru nalezy podawaé wszysticde
9 wartofci pomiaru gestoéci dyslokacji. Pomiar
1losci Jjamek dyslokacyjnych w linii dyslokacyjnej
na diugosci 1 mm wykonuje sie za pomocg mikrosko-
pu metalograficznego.

2.9, Pomlar odchylenia plaszczyzny monokryszta=—
tu_od plaszczyzny krystalograficznej (okreslenie

orientacji) wykonuje si¢ metoda dyfracji promieni
rentgenowskich, W zjawisku dyfrakecji wzmocnienie
interferencyjne monochromatycznej wigzki promieni
rentgenowskich zachodzi tylko przy kicie padania
wigzki, speiniajgcym réwnanie:

nA= 2d s8in @ (8)
w ktéryms
n - rzad ugig¢cia,
A = dlugosé fali charakterystycznego promienio-
wanla rentgenowskiego,
d - odleglosé miedzy kolejnymi plaszczyznami
atomowymi o wskasnikach (hkl),
6 - kat padania promieni rentgenowskich na pta-
szczyzny o wskaZnikach (hlk).
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Tablica J
Bl Odleglos$é punktdw obserwacji od krawgdzi, mm
L. SonokryNErisn pole obserwacji | pole obserwacji pole obserwacji| pole obserwacji | pole obserwacji
116 2379 3 k18 519
1 2 3 i+ 5 6 i
1 20 2,9 4,8 10,0 15,2 17,9
2 21 2,1 5,0 10,5 16,0 18,9
3 22 2,2 5,2 11,0 16,8 19,8
4 23 2,2 Syk 11,5 17,6 20,8
5 24 2,3 5.6 12,0 18,4 21,7
6 25 2,4 549 12,5 19,1 22,6
7 26 2,4 6,1 13,0 19,9 23,6
8 27 2,5 643 1345 20,7 24,5
E 28 2,5 6,5 14,0 21,5 25,5
10 29 2,6 6,7 14,5 22,3 26,4
1 30 2,7 6,9 15,0 23,1 27,3
12 31 2,7 741 15,5 23,9 28,3
13 32 2,8 7,3 16,0 24,7 29,2
14 33 2,8 7.5 16,5 25,5 30,2
15 34 2,9 7,8 17,0 26,2 31,1
16 35 3:0 8,0 17,5 27,0 32,0
17 36 3,0 8,2 18,0 27,8 33,0
18 37 3,1 8,4 18,5 28,6 33,9
19 38 341 8,6 19,0 29,4 34,9
20 39 52 8,8 19,5 30,2 35,8
21 40 3,2 9,0 20,0 31,0 36,8
22 41 3,3 9,2 20,5 31,8 37,7
23 42 3,4 9,5 21,0 32,5 38,6
24 43 3.4 9,7 21,5 33,3 39,6
25 iy 345 9,9 22,0 34,1 40,5
26 45 345 10,1 22,5 34,9 41,5
27 46 3,6 10,3 23,0 35,7 42,4
28 47 3.7 10,5 23,5 36,5 43,3
29 48 3,7 10,7 24,0 37,3 44,3
30 49 3,8 10,9 24,5 38,1 45,2
31 50 3,8 1,1 25,0 38,9 46,2
32 51 3,9 14,4 25,5 39,6 47,1
33 53 4,0 11,8 26,5 41,2 49,0
34 Sk 41 12,0 27,0 42,0 49,9
35 55 4,1 12,2 27,5 42,8 50,9
36 56 4,2 12,4 28,0 43,6 51,8
37 57 4,2 12,6 28,5 bdy 4 52,8
38 58 4,3 12,8 29,0 45,2 5347
39 59 4ok 13,0 29,5 46,0 54,6
4o 60 44 13,3 30,0 46,7 55,6
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Dla poszczegdlnych plaszczyzn krystalograficz-

nych krzemu przy wykorzystaniu promieniowania
miedzi Akum; katy 6 yynoaza:
0 ]
8 14y = W,
0
0 r
8 100y = 34361,
przyjmujac stalg siecl dla krzemu agy = 5,430753-
iy o, = 1.54178 R.

W celu okreSlenia orientacji naleiy wyznaczyé
kierunek przeciecia si¢ odpowiedniej plaszczyzny
krystalograficznej z powierzchnig monokrysztaiu
przez obrét monokrysztalu wokér o0s8i wiasnej na
gonioemetrze ustawionym w ten sposéb, aby zacho-
dzilto ugig¢cie na odpowiedniej plaszczyinie kry-
stalograficznej. Nastepnie nalezy ustawié mono=~
krysztat w ten sposéb, aby kierunek przecig¢cia sig
powierzchni z odpowiednig plaszczyzng byl rdéwno-
legty do osi obrotu goniometru. Obracajac mono-
krysztat wokél tej osi, otrzymuje si¢ polozenie,
przy ktérym jest rejestrowana ugieta wigzka pro-
mieni, RézZnica katéw tego ustawienia i kata O dla
danej plaszczyzny krystalograficznej daje wartosé
odchylenis te] plaszczyzny od powierzchni mono-
krysztatu. Kierunek odchylenla wyznacza prostopa-—
dla do kierunku przecig¢cia sile¢ piaszczyzny kry-
stalograficznej z powierzchnig monokrysztaiu. Po-
miar orientacji wykonuje si¢ za pomocg dyfrakto-
metru rentgenowskiego.

Zestaw elementéw wchodzacych w sktad dyfrakto-
metru = wg rys. 11.

Rys. 11

X= £rédio promieniowania rentgenowskiego, G = stolik go-

niometru, M ~ mierzony monokrysztat, L = licznik promie-

niowania rentgenowskiego, W = wskaZnik intensywnosci pro=-
mieniowania,

Powlerzchnie monokrysztalu, na ktérych okresla
sie orientacje, powinny byé plaskie; moga byé
przygotowane przez zeszlifowanie na papierze scier-
nym o ziarnistodci 220 lub 240, Biad pomiaru o-
rientac ji zalezy od typu goniometru i nie powinien
przekraczaé¢ 20° (minut).
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