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Pręty 
Grupa katalogowami) Metody badań 

1. WS$P 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są me­
tody i sposób przeprowadzania badań monokryszta­
ł6w krzemu,przeznaczonych do produkcji element6w 
półprzewodnikowych. 

1.2. Zakres stosowania normy. Postanowienia nor­
my nale ży stosować przy wytwarzaniu monokryszta­
łów krzemu i kontroli ich jakości. 

1.3 . Określenia 

1.3.1. Płaszczyzna górna monokryształu - płasz­

czyzna powstała wskutek odcięcia części monokry­
ształu od strony zarodzi. 

1.3.2. Płaszczyzna dolna monokryształu - płasz­

czyzna powstała wskutek odcięcia jego części od 
strony przeciwnej do zarodzi. 

1.3.3. Długość monok;YBztału - najmniejsza dłu­
gość tworzącej między dwoma punktami leżącymi na 
górnej i dolnej płaszczyźnie monokryształu.: 

1.3.4. Obwód monokryształu przecięcie powie­
rzchni bocznej monokryształu z płaszczyzną pro­
stopadłą do osi wyciągania. 

1.3.5. Średnica monokryształu - największą od­
ległośĆ w linii prostej między dwoma punktami le­
żącymi na obwodzie monokryształu. 

1.3.6. Opór elektrycz&ywłaści!y - stosunek na­
tężenia pola elektrycznego do gęstości prądu elek­
trycznego p~nącego pod wp~wem tego pola. 

1.3.7. Czas życia nośników mniejszościowych 
czas, po upływie którego koncentracja nadmiaro~ 
nośników mniejszościowych wprowadzanych równomier­
nie do całej objętości monokr,yształu maleje e ra­
zy (gdzie: e - podstawa logarytmu naturalnego). 

1.3.8. Typ przewodnictwa - rodzaj większościo­

wych nośników ładunku. Dla krzemu typu n nośnika­
mi większościowymi są elektrony. Dla krzemu typu 
p nośnikami większościowymi są dziury. 

1.3.9 . Odchylenie płaszczyZny monokryształu od 
;płaszczyzny krystalograficznej - kąt dwuścienny u­
tworzony przez określoną płaszczyznę krystalogra­
ficzną i płaszczyznę monokr,yształu. 

'1-1"" 

1.3.10. Gęstość d.yslokacji - ilość liniowych za­
kłóceń sieci monokr,yształu na 1 cm2, ujawniaj ąc;)'Ch 
się przy trawieniu w postaci jamek. 

1'3.11. Linia d.yslokacyjna jamek trawienia - ko­
lejne ułożenie ponad 25 dyslokacyj~h jamek tra­
wienia w linii na długości 1 mm. 

2. METODY BADAt 

2.1. PomiarY geometrii monokryształu 

2.1.1. Pomiar długości monokryształu 
się za pomocą suWmiarki. 

wykonuje 

2.1.2. Pomiar średnicy monok:r;yształu wykonuje 
się za pomocą suwmiarki na obwodzie monokryszta­
łu, obracaj ąc go wokół osi. Maksymalny wynik po­
miaru na danym obwodzie przyjmuje się za średni­
cę monokryształu. Wynik podaje się w mm z dokład-
nością 0,1 mm. 

2.2. Pomiar masy monok:r;yształu. Masę monokrysz­
tału wyznacza się za pomocą wagi technicznej. Wy­

nik podaje się z dokładnością 1 g. 

2.3. Pomiar oporu elektrycznego właściwego wy­
konuje się metodą czteroostrzową. Zasada pomiaru 
jest następująca: na płaszczyzn~ monokr,yształu u­
stawia się sondę z czterema ostrzami, przy czym 
ostrza są rozstawione w linii prostej w jedna~ej 
odległości od siebie; do dwóch skrajnych ostrzy 
sondy doprowadza się określony prąd i mierzy się 
spadek napięcia między dwoma środkowymi ostrzami. 

Wartość mierzonego oporu elektrycznego właściwe­
go (e) określa się w n· cm wg wzoru 

w którym: 

e = 2TI s .lL 
I 

(1 ) 

U - spadek napięcia pomiędzy środkowymi ostrza­
mi sondy, mV, 

I - prąd zasilania, mA, 
s - odległość między ostrzami, cm. 

Schemat ideowy układu pomiarowego przedstawiono 
na rys. 1. 

Zgłoszona przez Naukowo-Produkcyjne Centrum Półprzewodników 
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemysłu Elektronicznego UNITRA dnia 12 września 1974 r. 

jako norma obowiązująca w zakresie produkCji i obrotu od dnia 1 lipca 1975 r. 
(Oz, Norm. i Miar nr 2/1975 paz, 4) 
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Ostrza sondy powinny być wykonane z węglika mJ.­
framu, wolframu lub twardej stali o promieniu za­
ostrzenia nie więks~ niż 50 ~. Rozstawienie 
między sąsiednimi ostrzami powinno wynosić 

1 ±O,01 mm lub 1,59 ±O,01 mm. Nacisk pojedynczego 
ostrza na mierzoną powierzchnię powinien wynosić 

od 60 do 200 g. 
Dopuszczalne natężenie prądu - ; .;;;;; I < ; mA. 

DopuszczalllY błąd pomiaru natężenia prądu 

najwyżej 1%, spadku napięcia - najwyżej 0,5'. 
Płaszczyzna monokryształu, na której wykonywany 

jest pomiar, powinna być wyszlifowana papierem 
ścierllYm ci ziarnistości 240 ~ ~20 lub proszkiem 
ścierllYm o granulacji 800 i przemyta alkoholem. 
Pomiar wykonuje się na górnej i dolnej płaszczyź­
nie monokryształu w 5 punktach na dwóch prosto­
padłych średnicach (jeden punkt w środku, a 4 po­
zostałe o 5 mm od brzegu) wg r.ys. 2. 

5 

Pz 
= 

[8H-14!Q891-06-ZI 

Rys. 2 

Pomiar należy wykonywać w temperaturze otoczenia 
20 ±50 a. 

Rozrzut elektr.ycznego oporu właściwego wynosi w 
procentach 

gdzie: 

111 + 112 + 113 + 11. 
(!e- 4 ·100 

(2) 

Ile 

Ile - elektr.yczny opór właściwy w 
środku płaszczyzny, 

11 1 , 11 2 , 11 3 , 114 - elektryczny opór właściwy 

punktów brzegowych. 
Błąd pomiaru elektrycznago oporu właściwego 

nie większy niż ±1~. 

2.4. Pomiar niejednorodności oporu elektryczne­
go właściwego wykonuje się sondą czteroostrzową o 
rozstawieniu ostrzy co 1mm w linii prostej. Za­
sada pomiaru i przygotowanie płaszczyzny do pomia­

ru - wg 2.~. Pomiar" należy wykonać wzdłuż średni­
cy monokryształu w odległości co najmniej 4 mm od 
brzegu w dwóćh prostopadłych kierunkach, przy~ym 
punkty pomiarowe powinny być Qdległe od siebie o 
2 mm. Płaszczyznę ostrzy sondy należy ustawić pro­
stopadle do średnicy, na której wykonuje się po­
miar. 

Niej "ednorodność elektr.ycznego oporu w taBciwego 
wynosi w %/mm 

~ 
11;7 • 100 

I (3) 

gdzie: 
4(ł - maksymalna różnica elektr,yc znych oporów 

właściwych między dwoma sąsiednimi punk­
tami pomiarowymi, 

l1ar - ar.ytmetyczna średnia wartość elektrycz­
nego oporu właściwego tych punktów, 

I - odległość między sąsiednimi punktami po­
miarowymi. 

2.5. Pomiar czasu życia nośników mniejszościo­

wych ładunku. Do pomiaru czasu życia nośników 

mniejszościowych ładunku w krzemie należy stoso­
wać: 

- metodę Spitzer' a - dla krzemu o elektr.ycznym 
oporze właściwym od 1 do 200 a . cm i czasach 
życia nośników mniejszościowych co najmniej 20 ps, 

- metodę fotoprzewodnictwa - dla krzemu o elek-
" t r.yc znym oporze właściwym od 0,1 do 1 a . cm i cza­
sach życia 0,5 ~s i dla krzemu o elektr.ycznym o­
porze właściwym co najmniej 200 a . cm 1 czasach 
życia nośników co najmniej 0,5 ~s. 

- metodą kompensacji fazowej - dla krzemu o 
elektrycznym oporze właściwym co najmniej 200 a· 
• cm i czasach życia nośników co najmniej 60 ~s. 

a) Pomiar czasu ;ycia metodą spitzer'a. Zasada 
pomiaru polega na modulacji przewodnictwa w kon­
takcie punktowym, przez któr.y podawane są w kie­
runku przewodzenia dwa prostOkątne impulsy prądo­
we przesunięte w czasie. Nośniki wprowadzone przez 
pierwszy impuls (wstrzykujący) rekombinująw prze­
rwie między impulsami. Spadek napięcia na począt­
ku drugiego impulsu (pomiarowego) jest określony 

przez koncentrację nośników nadmiarowych, które 
~e zdążyły zrekombinować w przerwie między i~­
sami (i zależy od czasu życia nośników). Różnica 

pomiędzy spadkiem napięcia U1 na początku pi.erw­
szego impulsu a spadkiem napięcia U2 na początku 
drugiego impulsu jest funkcją czasu (t) pomiędzy 

impulsami oraz czasu życia (~) nośników mniejszo­
ściowych. 

t 
U

1
- U

2 
= const e--r (4) 

Schemat układu pomiarowego przedstawiono na 
r.ys. 3. 
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Wymagania dotyczące układu pomiarowego I 
- generator podw6jnych impuls6w prostokątny~h o 

częstotliwości powtarzania impuls6w 20 ~ 200 ~, 
regulowana długość impuls6w 50 -:- , 50 PSł regulo­
wana amplituda impuls6w co najmniej do 50 VI czas 
narastania i opadania impuls6w nie większynit 1,usł 
odległość między impulsami regulowana od O do 

2000 ps z dokładnością odczytu 00 najmniej 2%ł 
- przystawka elektronowa powinna zapewniać do­

pasowanie oporu wewnętrznego generatora do oporu 
szeregowegoł ostrze-monokryształ. monokryształ. 

monokryształ-kontakt niklowy, powinna być wyposa­
tona w dyskryminator napięcia płynnie regulowany 
od O do 50 V, 

- synchroskop o pasmie przenoszenia 5.105 Hz. 
czułości 0,05 V lem i liniowości wzmocnienia na wy­
sokości co najmniej 4 cm ekranu. 

Powierzchnię do pomiaru nale~y przygotować przez 
zeszlifowanie na papierze ściernym WOdoodpornym o 
ziarnistości 150. 240. ~60. następnie na proszku 
alundow,rm 1800. Powierzchnię zeszlifowaną i do­
kładnie wypłukaną nale~y wytrawić w mieszanceCP-8 
o następującym składzie: 

100 c~ 48 ~ 51-procantowego HF, cz.d.a •• 
200 cm~ 6~ + 65-procentowego HRO~. oz.d.a. 
Trawić do ujawnienia się brunatnych tlenk6w a-

zotu. 
W celu zmniejszenia oporu elektrycznego kontak­

tu. na powierzchnie boczne monokryształu nale~na­
nieść elektrolitycznie warstwę niklu o powierz­
chni nie mniejszej ni~ 1 cm2• 

Skład ele ktro 11 tu: 
NiS04 ' 7 H20 - 140 g cz.d.a •• 
NaS04 ·10 ~O - 50 g oz.d.a •• 
H~BO~ - 20 g cz.d.a •• 
NaCI 5 g cz.d.a •• 

H20 destylowana - 1 l. 
Materiał elektrod: anoda - niklowa. katoda -

kryształ Si. 
Gęstość prądu nie mo~e przekraczaĆ 10 rU./cm2 po­

wierzchni kontaktu. 
Do pomiaru krzemu typu n należy stosować ostrza 

aluminiowe. Do pomiaru krzemu typu p na le t y sto­
sować ostrza z fosforobrązu. Pomiar nalet,y wyko­
nać na obu płaszczyznach monokryształu, na dw6ch 

prostopadlychśrednicach. w odległości d/4 (d -
średnica monokryształu) od brzegu~ Czas życia IIOŚ­
nik6. nale~y mierzyć nie p6~niej nU • 2 godz po 
wytrawieniu. 

Kontakt ostrze-monokryształ krzemu nalet,y ufor­
mować napięciem sta~. Przez ostrze podaje sięna 
monokryształ dwa prostokątne impulsy prądu w kie­
runku przewodzenia. Czas trwania impulsu wstrzy- • 
kującego powinien wynosić co najmniej ~ l' • Odcfqt 
czasu życia wykonuje się z nachylenia prostej o­
kreślonej wzorem 

(5) 

w kt6rym: 
U1 - U2 - r6~nica napięć między dwoma sąsiedni­

mi punktami pomiarowym1.. 
t - czas między impulsami. 

Dopuszcza się odczyt ozasu ~ycia nośnik6w z dMXh 

punkt6w. 

v U " .... ledy 1 - U2. = 1 i U1 - U2 = 2.7. w6wczas 
l' = t1 - t 2 • przy czym op6tnienie między il!lpl.1-

sami t (rys. 4) nie mote być mniejsze nit ~. 
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Rys. 4 

188-74/0'14-01-41 

Pomiar czasu tycia nalety wykonywać przy takich 
impulsach prądu, . dla kt6rych mierzona wartość oza­
su tycia jest niezaldna od wartości amplitudy 
prądu. 

Błąd pomiaru metody - nie witkszy nit ±2C1(.. 

b) Pomiar czasu tycia metodą zaniku fotoprze­
wodnictwa. Zasada pomiaru . polega na modulacji 
przewodnictwa VI pr6bce pod wpływem oświetlenia 
(kr6tkiego błysku). Zmiana koncentrac ji nośników 

w czasie zale~y od czasu Zycia nośnik6w. Zmianę 

tę określa się. oceniając zmianę czasową napięcia 

na pr6bce. przez kt6rą płylde prąd. Z krzywej za­
niku napięcia określa się czas życia nośnik6w 

mniejszościowych. 

Schemat blokowy układu pomiarowego przedstawio­
no na rys. 5. 
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~r :óć.l ,.~ , wiat ~a, K - konden::ator optyc zny F - Ultr t 

Sz - szczt!lina. P - próbka. 

\'i;!:~ 2.S; ".n:'a c.otyc 7. ące układu pomiarowego l 
- i,yr!cn:,'oskcp z przedwzmacniaczem 

"'J - "I - cz~~os c u , ~ m. cm, 
- !'J7';C ZX) kozć .pos:~9. przepuszc zania 2 . 106 Hz, 

:,~!nch~oskcp powinien mieć l'Iyzwalanfl podstawę czasu 
() z :lk:re::;ie pręd kości wyzwalania 10-6 - 10-3 s/cm; 

.- >: :.1,;·:'. •• c5.e r'egulowane 2 mV ~ 1 V, 
-6 - ,: t: .. .?:., eZ?30wa regulowana 1 O 

_. '.:':1 " :':::,:cl:~wość 10 ~ 100 Hz • 
. . """.' ,., .. , 'l~ l ,."" . "~ ' kcnywac' przy prądzie - _ •• • • , ~- ...... c..J. .... . ,., '"'J ' -... polaryza-

~:;::; " trv.':m:.u blysku powinien być nie większy niż 

~:. ,.' ,'.: :; • . ::' (''iJCr:,i .~ l'U. należy stosować filtr krzemowy 

"!: '..".!j ·~ ~!.c :' 200 p.o . Promień świetlny powinien padać 

,.: . ,.: " csv:i e "clanie kontaktów i brzegów próbki. Z 

. :.:: :"::: i' j cz.;:sci każdego mierzonego monokryształu na­

:c c::i:r \v.jc 5. ąć ::.'róbkę o wymiarach 6 X 6 X 25 mm ±10}&. 

:; ,CZ I'z\.::c w::: rto :óci oporu elektrycznego wyciętej prób­

;'::1.Q~.ę powinien przekraczać 10}& wartości Średniej. 

?ćm:~ e:rzchr- " 8 ;,oczne próbki należy zeszlifować na 

·.)::\~, :~e;:-ze ::.c.io?'::.yf:: wodoodpornym o ziarnistości: 150, 
2<;·(';, )SO,J .'"c:st~pnie na proszku alundowym 1800. 

::Oc clo :.d 2(t:y,:: zeszlifowaniu i wypłukaniu, próbkę 

:}(l:~eży Wytr:3VJ:" Ć w mieszance CP-8. Na powierzch­

:s io CZ.OLOWE' próbki należy nanieść elektrolitycznie 
yl [-:. r s 'S wę !li. kI D. . 

O<ic zyt wartości czasu życia wykonać przez po­

r-ówr:an:'e clo św~_a.dczalnej ek.sponencjonalnej krzywej 

z lL,:,z;yw ą z generatora RC. Przy dokładnym pokry­

ci'J. s:'.." !a:'z:;wych mierzony czas żJ'cia jest równyRC. 

~ 1 P012?2-.E.... CZ3.3U życia metodą kompensac ji fazy, 
213. 8 [;'.0.(', p orciarll polega na modulacji przewodnictwa 

mon o k'.r;:iC "'. ta h; ];'od wpływem światła, którego natę­

żenie >1 cZ C\E· i e zmienia się sinusoidalnie. Zmiana 
kcncentracji powstałych nośników zależy od czasu 

i ch życia. Zmianę tę określa się, porównując fazę 

f otoprąd);. płynącego przez monokryształ z fazą fo­

'.;oprądu płynącego w obwodzie fotokomórki, przy czym 

:'lonok.ryształ i fotokomórka są oświetlone tym samym 

ź ródłem światła. Op6źnienie w fazie fotoprądu po­

,;:hodzącego od monokryształu występuje wskutek nie-

jednoczesnych zmian koncentracji nośników zezm1a­

nami natężenia światła. Różnica faz wymienionych 

fotoprądów jest miarą czasu życia. 

Schemat układu pomiarowego przedstawiono na 

rys. 6. 

o 

p 

Rys. 6 

5- ir6dło swlatla, M - badany monokry .. ztal, B - bateria 

zasilajqpa, A - miliamperomierz, R - opornik dopasowujqpy, 

F - fotokomórka, W1 W2 - wzmacniacz, p - przesuwnik ta-

zowy, O - syncnroskop. 

Wymagania dotyczące układu pomiarowego -natężenie 

żródła ś wiatła modulowanym sinusoidalnie W1 i W 2 ; 

współczynnik wzmocnienia K = 100; szumy własne; 

p powinien UIOOżliwiać zmiany fazy w zakresie O T 670
; 

cz~~ość synchroskopu 5 mV/cm. 

Manipulator powinien umożliwiać przemieszczenie 

źródła światła wzdłuż ll'.onokryształu • 

Pomiar wykonać przy prądzie pola ryzacji odpowia­

dającym maksymalnej czułości układu. Na powierz­

chnie poprzeczne monok:rysztaJ:u nanieść warstwę ni­

klu wg poz. a). Przemieszczając źródło światła 

wzdłuż monokr;)'ształu, wykonać pOI:liary w o dległoś­

ci 1 cm, 2 cm, 4 cm, 6 cm •••••• itd. 

Temperatura w czasie pomiaru od płaszczyzny f!i;r­

nej do płaszczyzny dolnej - 20 ±5°C. Błąd pomiara 

nie powinien być większy niż 2q~ dla czasów życia 

nośników co najmniej 150 f-lS. 

2.6. Określenie typu przewodnictwa. Typ Irzewod­
nic twa krzemu należy określić metodą termosondy 

dla krzemu o CI < 100 fi • cm lub metodą charakte­

rystyki prądowo-napięciowej dla krzemu o C1 ~ 100 
fi . cm. 

a) Określenie typu przewodnictwa za pomocą ter­

mosondy oparte jest na zjawisku termoelektrycznyD4 

Zetknięcie gorącej sondy z półprzewodnikiem powo­
duje wytworzenie dodatkowych par elektron-dziura. 

W obwodzie zamkniętym sonda gorąca-p6łprzewodnik-

-sonda zimna popłynie prfld. Kieru'1ek przepływu 

prfldu wskazuje typ przewodnictwa. 

Schemat pomiarowy przedstawiono na rys. 7. 
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Wymagania dotyczące układu pomiarowego - kieru­
nek prądu (typ przewodnictwa) galwanometru z ze­
rem w środku skali o czułości co najmniej 10-7 A; 
pomiar należy przeprowadzać na górnej i dolnej 
płaszczyźnie monokryształu; różnica temperatur po­

między ostrzami sondy powinna wynosić 80 - 100°0; 
rozstawienie ostrzy sondy - około 10 mm. 

b) Określenie typu przewodnictwa z charaktery­
styki prądowo-napięciowej oparte jest na zjawisku 
prostowania prądu przez kontakt punktowy metal­
-półprzewodnik. Dla materiału typu n prąd w kie­
runku przewodzenia płynie od półprzewodnika do 
metalicznego ostrza, dla materiału typu p kieru­
nek prądu przewodzenia jest przeciwny. 

Schemet układu pomiarowego przedstawiono na 
rys. 8. 

Si 
lzav O.5Cljl oskop 

x 

Wymagania dotyczące układu pomiarowego - oscy­
loskop o czułości 20 mV/cm. 

Pomiar należy przeprowadzić na powierzchniach 
czołowych monokryształów. W tr,ym celu należy na po­
wierzchnię boczną monokryształu ilanieść kontakt 
omowy. Typ przewodnictwa okreŚla się z kierunku 
prądu przewodzenia. 

2.7. Pomiar koncentraCji tlenu w krzemie okreś­
la się metodą absorpcji w podczerwieni, wykorzy­
stując zjawisko występowania absorpcji przy dłu­

gości fali 9,1 ~ uwarunkowane wiązaniem tlen­
-krzem. Pomiar jest możliwy dla krzemu o oporze 
elektrycznym właściwym większym niż O 1 O • cm 
oraz dla koncentracji tlenu powyżej 101 cm-3• P~ 

5 

miar należy przeprowadzić na płytkach krzemu o 
grubości 10 mm. Powierzchnie płytek należy obu­
stronnie polerować do chropowatości około 0,06 ~ 

z zachowaniem płaskorównoległości w granicach 5O/JIIl, 
a następnie oczyścić alkoholem. Pomiar absorpcji 
przeprowadzić w zakresie widma 8 ~ 10 Mm. 

Wykres zależności przepuszczanego światła przez 
badaną próbkę od długości fali należy sporządzić 

wg rys. 9. 

J% 
JI -- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

I 
1 

1 

Jz -------- - --1--
1 

I ,-
- - -1- - - - - - - -

LI I 
-I 

eV 
lBIf:WP]il1K SJ 

Rys. 9 

Współczynnik absorpcji (CI) należy 

cm -1 wg wzoru 
obliczyć w 

2,,1 
CI = d • 19 

w którym: 

0,'75 
d 

• 
/ - J2 

1 2 (6) 
J2 o 

~ - przepuszczalność światła w punkcie mini­
malnego pochłaniania %, 

J
2 

- przepuszczalność światła w punkcie maksy­
malnego pochłaniania %, 

d - grubość próbki cm, 
Jo 100-procentowa przepuszczalnoŚ'ć ustawiona 

namierniku. 
Koncentrację tlenu 

wg wzoru 

w którym: 

(NO ) należy wyznaczyć w cm-? 
2 

(7) 

Cl g = 0,46 - poprawka uwzględniająca pochłanianie 
spowodowane drganiami sieci, 

.1 - szerokość krzywej mierzona na pozio­
mie przepuszczania, J1 + J2 , eV. 

2 

2.8. Określenie gęstości dyslokacji oraz linii 
dyslokacyjnych należy przeprowadzać metodą trawie­
nia chemicznego 1 obserwacji optycznej. Zasada u­
jawniania dyslOkacji poprzez trawienie chemiczne 
polega na usuwaniu przez roztwór chemiczny- atomów 
związa~ch słabiej z siecią monokryształu. Słab­

sze wiązania istnieją w miejscach zakłóceń perio­
dyczności w sieci monokryształu. Dyslokacje po 
trawieniu chemicznym uwidaczniają się w postaci 
jamek o geometrii zależnej od symetrii krystalo-
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graf1cIlIl8jpowierzchDi mo~kryształu, na kt6rej 
ujawnia się dyslokacja. Jamki trawienia na płasz-

. c zyt nie /111/ mają kaztałt sto tka o podstawie 
tr6jkąta, na plaszczytnie /100/ mają kaztałt sto t­
lI:a o podstawie kwadratu lub wydlutoIl8go rombu, a 
na płaszczy tnie /110/ mają kształt stotka c pod­
stane' prostokąta. 

G,stość dyslokacji okreŚla si, na powierzchni";', 
kt6r,ych odchylenie od płaszczyzn krystalograficz­
nych /111/, /100/ i /110/ nie przekracza 30

• Ba­
daną powierzchnię nalety zeszlifować na szkle pro­
szkiem alundow,ym o ziarnistoŚci 1800. Po zeszli­
fowaniu powierzchnie badaQ7ch monokryształ6w na~ 

lety wytrawić przez 4 + 6 min w roztworze poleru­
jącym o następującym składzie I 

88? cm3 HP cz.d.a., 48 + 51-procentowy, 
715 cm3 KR03 cz.d.a., 62 + 65-procentowy, 
1000 cm?> CH3COCJI cz.d.a., lodowaty. 

Po wypłukaniu i osuszeniu nale:i:y wykonać tra­
wienie w roztworze ujawniającym defekty struktur,r 
(tabl. 1). 

Tablica 1 

Składniki roztworu cz.doa. Czas 

"P. Plaaz- trawienia 
oz~zna ero, :; ~, FH,COOH H20 lllin 

S c.3 caJ 

1 2 3 4 5 6 7 8 

1 /111/ 2,5 11,5 - - 12,5 2~ 

2 /110/ 100 ~55 - - 200 200P25 , /100/ - ~oo 300 1000 - 720 

Op6r elektryczny właściwy wody dejonizowanej po­
winien wynosiĆ minimum 4 M (} • cm. Monokryształy o 
orientacji /111/, o zakresie opornoŚci q>1 (}. cm 
nalety trawić 20 min, o zakresie oporności q ~ 1 
(} • cm - 40 min. W przypadku uieujawnienia się 

dyslokacji w monokrysztale podczas trawienia na­
lety monokryształ ponownie trawiĆ razem z pr6bką, 
tzw. wzorcową, o kt6rej wiadomo, te ma dyslokacje 
i zakres oporności odpow1~ący oporności badane­
go monokryształu. Jeteli w tym samym procesie tra­
wienia na pr6bce wzorcowej ujawnią się dyslokacje, 
a nie ujawnią się na badanym monokrysztale, będz:1e 
to dowodem, te badany monokryształ nie ma dyslo­
kacji. Roztwory motna utywaĆ po 30 min od czasu 
ich przygotowania, czas przechowywania przygoto­
wanych roztwor6w nie mote byĆ dłutszy nit 2 ty­

godnie. 

GęstoŚć dyslokacji nalety obliczać za pomocą 

mikroskopu metalograflczIl8go w świetle odbi tym, 
stosując pole widzenia o promieniu zdetnym od 
średniej gęstości dyslokacji. 

W tabl. 2 podano zestawienie promieni p6l wi­
dzenia w mikroskopie w zaletności od Średniej gę_ 
stości dyslokacji. 

Tablica 2 

~.J"edn1a S<;ultoś6 Promień pola Pole widzenia 
dJalokacji, 0.-2 widzenia, ca cll2 

o.;. 2000 0,056 1'10-" 

2000.;. 5000 0,040 0,5'10-2 

5()00.001 ° 000 0,028 0,25'10-2 

ponad 10 000 0,020 0.1256·10 -2 

Obserwacje i obliczenia należy przeprowadzić w 
9 punktach znajduj~ch się na prostopadłych do 
siebie kierunkach wg r,ys. 10. 

, 
1 

.6 
1 

'7 
1 

l 2 13 " 5 - - --e- -e-- .. - - .. -.--
1 

.8 
I 

'9 
I 
I 

!fttPl41D8ł1-(J$·j(J1 

Rys. 10 

Wzajemny rozkład punkt6w pomiarOwYch w zaletno­
ści od średnicy monokryształu podano w tabl. 3. 

W wybranych polach widzenia nalety liczyćWB~t­
kie jamki trawienia odpowiadające dyslokaojom~am­
ki o ostro zarysowanych konturach z wyratnym wie­
rzchołkiem stożka). Nie należy liczyć jamek płyt­
kich o zaokrąglonych konturach, bez stożkowego 

wierzchołka. 

Gęstość dyslOKacji nalety podawać w ilości jamek 
trawienia przypadających na pole o powierzchni 
1 cm2• W wynikach pomiaru nalety podawać wszystida 
9 wartoŚci pomiaru gęstości dyslokacji. Pomiar 
iloŚci jamek dyslokacyjnych w linii dyslokacyjnej 
na długości 1 mm wykonuje się za pomocą mikrosko­
pu metalograficznego. 

2.9. Pomiar odchylenia płaszczyzny mono krysz ta­
łu od płaszczyzny kr.ystalof!j1'aficznej (określenie 

orientacji) wykonuje się metodą dy!racji promieni 
rentgenowskich. W zjawisku dyfrakcji wzmocnienie 
interferencyjne monochromatycznej wiązki promieni 
rentgenowskich zachodzi tylko przy kącie padania 
wiązki, spełniającym r6wnanie: 

nA= 2d sin e (8) 

w kt6ryml 
n - rząd ugięcia, 

A - długość fali charakterystycznego promienio­
wania rentgenowskiego, 

d- odległość między kolejnymi płaszczyznami 

atomowymi o w skatnikach (hkl) , 
8 - kąt padania promieni rentgenowskich na pła­

szozyzny o wskaźnikach (hlk). 



81-74/0894-06 

Tablica 3 

Średnica 
OdległośĆ pUDkt6w obserwacji od krawtdzi, .. 

Lp. monokryształu pole obserwacji pole obserwacji pole obserwacji pole obserltacji pole obserltacji 
1 i 6 2 i 7 3 4 i 8 5 i 9 

1 2 3 4 5 6 7 

1 20 2,1 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 5,4 11,5 17,6 20,8 

5 24 2,3 5,6 12,0 18,4 21,7 

6 25 2,4 5,9 12,5 19,1 22,6 

7 26 2,4 6,1 13,0 19,9 23,6 

8 27 2,5 6,3 13,5 20,7 24,5 

9 28 2,5 6,5 14,0 21,5 25,5 

10 29 2,6 6,7 14,5 22,3 26,4 

11 30 2,7 6,9 15,0 23,1 27,3 

12 31 2,7 7,1 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 3.1 8.6 19,0 29,4 34.9 

20 39 3,2 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 44 3,5 9,9 22.0 34,1 40,5 

26 45 3.5 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 11,1 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 

3/t 54 4.1 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 44.4 52,8 

38 58 4.3 12,8 29.0 45.2 53,7 

39 59 4.4 13.0 29.5 46,0 54,6 
40 60 4.4 13.3 30,0 46.7 55.6 
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Dla poszczeg6lnych płaszczyzn krystalograficz­
nych krzemu przy w.ykorzystaniu promieniowania 
miedzi " kąty 8 w.ynosząa 

Kcc Cu 

8/111/ - 14
0
44' , 

(1/110/ 23°40 
a O , 
f7 /100/ - 34 36" 

przyjmując stałą sieci dla krzemu aSi = 5,430'73i 
i "KaCU = 1,54178 i. 

W celu określenia orientacji należy wyznaczyć 

kierunek przecięcia się odpowiedniej płsszczyzny 

krystalograficznej z powierzchnią monokryształu 

przez obr6t monokryształu wok6ł osi własnej na 
gonioemetrze ustawionym w ten spos6b, aby zacho­
dziło ugięcie na odpowiedniej płaszczyźnie kry­
stalograficznej. Następnie należy ustawić mono­
kryształ w ten spos6b, aby kierunek przecięcia się 
powierzchni z odpowiednią płaszczyzną był r6wno­
legły do osi obrotu goniometru. Obracając mono­
kr.yształ wok6ł tej osi, otrzymu~e się położenie, 

przy kt6rym jest rejestrowana ugięta wiązka pro­
mieni. R6żnica kąt6w tego ustawienia i kąta 8 dla 
danej płaszczyzny krystalograficznej daje wartość 
odchylenia tej płaszczyzny od powierzchni mono­
kryształu. Kierunek odchylenia w.yznacza prostopa­
dła do kierunku przecięcia się płaszczyzny kry­
stalograficznej z powierzchnią monokryształu. Po­
miar orientacji wykonuje się za pomocą dyfrakto­
metru rentgenowskiego. 

Zestaw element6w wchodZących w skład dyfrakto­
metru - wg rys. 11. 

Rys. 11 

x- łr6dło promieniowania rentgenowskiego. G - stolik go­
niometru, M - mierzony monokrysztal, L - licznik promie­
niowania rentgenowskiego, W - wsltałnik intensywności pro-

lI1eniowania. 

Powierzchnie monokryształu, na kt6rych określa 

się orientację, powinny być płaskie, mogą być 

przygotowane przez zeszlifowanie na papierześ~ 
DylII o ziarnis tości 220 lub 240. Błąd pomiaru o­
rientacji zależy od typu goniometru 1 nie powinien 
przekraczać 20' (minut). 
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