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Рентгеновская дифрактометрия как один из методов исследования вещества 
имеет свою область применения и свои взаимоотношения с другими методами. 
Эти методологические вопросы рассматриваются на примере двух исследова-
ний. Делается вывод, что при количественном анализе необходимо включать в 
процесс уточнения параметры сразу многих моделей: ростового реактора (мо-
дель роста), модель объекта (обычно только ей и ограничиваются) и модели 
взаимодействия всех используемых измерительных приборов с объектом. При 
этом на качественном уровне должны быть заранее решены вопросы построения 
адекватных моделей и вопросы увязывания (согласования) информации, постав-
ляемой различными методами. 

 
 

ВВЕДЕНИЕ 
 
Эпитаксиальные структуры широко используются в современных технологиях, 

а потому и исследуются всеми существующими методами. Рентгеновская дифрак-
тометрия (РД) занимает при этом свою область как в пространстве объектов изу-
чения (область применения), так и в многомерном пространстве информации об 
объекте. Этот метод можно называть и «рентгеновская кристаллография», что 
правильно отражает его характерные черты. Представляется, что при самом об-
щем подходе эти черты следующие: 

•  определение пространственного строения объекта на уровне атомов; 
•  попытка объяснения свойств объекта, исходя из первичной структуры. 
Используя метод РД в комплексе с другими, мы должны учитывать эти черты 

и, как минимум, ставить перед собой вопросы: 
•  В какой степени первичная структура определяет свойства объекта? 
•  Как складывается информация, поставляемая различными методами? Воз-

никает ли образ объекта как изображение из отдельных кусочков на мозаичном 
панно, или процесс выглядит сложнее? 

Рассмотрим два примера из текущей практики исследования эпитаксиальных 
структур в Институте физики микроструктур РАН, обращая внимание на эти ме-
тодологические вопросы. 

 
 

ПРИМЕРЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 
 
Первый пример [1] — структуры с двумя квантоворазмерными слоями  

InxGa1-xAs, выращенные методом газофазной эпитаксии на подложках 
GaAs(100)+3°. Свойства структуры зависят от кристаллического совершенства 
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слоев и от профиля распределения атомов In по глубине x(z). Спектры РД снима-
лись на дифрактометре ДРОН-4 в режиме 2-х кристального спектрометра с моно-
хроматором GaAs(400), см. пример на рис. 1. Такие спектры имеют высокое раз-
решение в обратном пространстве — хорошо видна интерференция между 
отдельными ямами.  

Рис. 1. Экспериментальный (1) и вычисленный (2) спектры рентгеновской дифракции  
для структуры Н343 с двумя квантовыми ямами вблизи отражения GaAs(400) 

 
 
Это свидетельствует о высоком кристаллическом совершенстве структуры, но 

спектр не дает высокого разрешения в прямом пространстве. Слои тонкие, коге-
рентное рассеяние слабое, спектр РД быстро затухает до уровня фона, и размер 
спектра ограничивает разрешение в прямом пространстве. Поэтому вид профиля 
определяли по интенсивности выхода Оже-электронов In и Ga при послойном 
ионном травлении, где достигается разрешение 1 нм, см. рис. 2. Данные РД позво-
ляли оценить кристаллическое совершенство и количественно определить инте-
гральные характеристики слоев. Знание интегральных параметров дало возмож-
ность уточнить масштабы Оже-профиля по осям. С этой целью Оже-профиль «за 
вычетом» функции разрешения аппроксимировался набором аналитических функ-
ций с примерно заданными параметрами, а в программу расчета спектров РД по 
динамической теории дополнительно введено уточнение масштабов модели по 
осям глубины и концентрации твердого раствора.  
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Рис. 2. а — профиль концентрации атомов In по глубине структуры Н343 по данным  
Оже-анализа; б — восстановленный профиль в приближении линейных градиентов с уче-

том нормировки по данным РД 
 

 
 
Рис. 3. Методика прецизионной нормировки Оже-профилей по данным рентгеновской  

дифракции с учетом функции разрешения Оже-спектрометра 
 
 

h , Ah , a u
0 2 0 0 4 0 0 6 0 0

0

1 0

2 0

3 0

X
(I

n)
 , 

%

x(
In

),
 a

u

( a ) (б )

Модель процесса роста. (Цикл 
потоков, скорости роста, коэфф. 
диффузии, сегрегации и др.) 

Модель профиля 
концентрации твердого 
раствора. (Набор гладких 

функций) 
 

Расчет Оже- профиля с учетом 
глубины зоны перемешивания, 

глубины выхода Оже- 
электронов,  наведенной 

шероховатости, s. 

  

 

 

 

Расчет РД-спектра по 
рекуррентной формуле 
динамической теории с 

разбиением модели на подслои 

 

 

 

 С
ра
вн
ен
ие

 с
 э
кс
пе
ри
м
ен
то
м

 В
ос
ст
ан
ов
ле
нн
ы
й 

пр
оф

ил
ь 

а б 

Å 



 26 

На рис. 3 показана схема такого анализа. Путем сравнения с экспериментом 
уточняются параметры модели структуры — профиль концентрации твердого рас-
твора замещения. Для этого строится математическая модель послойного Оже-
анализа и модель динамической дифракции рентгеновских лучей на многослойной 
структуре. При более общем подходе (показано пунктиром) мы должны были бы 
включить сюда модель процесса роста, а профиль получался бы как промежуточ-
ный результат. 

Возникает вопрос: насколько точен такой профиль? 
Структуры давали четкие линии фотолюминесценции, см. рис. 4. 
Расчет энергетических уровней электронов и дырок в яме по профилю x(z) позво-

лил вычислить энергию перехода (е1 - hh2), и она хорошо совпала с энергией люми-
несценции — в пределах нескольких миллиэлектроновольт. Такая согласованность 
дает уверенность в результатах анализа, а также дает основания считать достаточно 
точными и новую методику анализа профиля с высоким разрешением, и использо-
ванный алгоритм расчета энергетических уровней со всеми заложенными в нем при-
ближениями и численными константами. Методика позволяет анализировать тонкие 
переходные слои и исследовать такие явления, как диффузия и сегрегация. 

 
Структура Н343 бы-

ла выращена при доста-
точно высокой темпе-
ратуре 600 °С. На 
структурах, выращен-
ных при пониженной 
температуре 480 °С, 
подобного совпадения 
мы не наблюдаем. Как 
рассматривать такую 
ситуацию? Какой из 
методов дает сбой? Са-
ми по себе измерения 
остаются точными. Не-
адекватной становится 
используемая модель. 

Анализ показал, что наиболее вероятная причина - в интерпретации данных РД. 
Здесь анализ концентрации твердого раствора проводится через измерение дефор-
мации решетки при замещении атомов Ga на In в приближении линейной связи 
периода решетки с концентрацией (закон Вегарда). Упругая деформация решетки 
слоя при эпитаксии моделью учитывается, но низкотемпературный рост может 
приводить к накоплению в кристалле точечных дефектов вакансионного типа, ко-
торые частично снимают деформацию. При этом рентгеновская концентрация ока-
зывается заниженной, что и наблюдалось на опыте. Фактически рассогласование 
методов дает дополнительную информацию о структуре, надо лишь быть уверен-
ным в корректности экспериментов и уметь дать им правильную интерпретацию. 

Второй пример [2] — это слои металлического Al на поверхности GaAs(100). 
Металл наносили сразу после слоя GaAs в том же реакторе газофазной эпитаксии, 
поэтому возникали в зависимости от условий роста различные эпитаксиальные 
ориентации и текстуры Al.  
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Рис. 4. Спектр фотолюминесценции структуры Н343  

и вычисленное положение пика 
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Рентгенодифракционные спектры снимались методами (Θ-2Θ), ω и ψ-
сканирования. Спектры (Θ-2Θ)- сканирования содержали, кроме пиков подложки, 
пики Al(111), Al(200) и Al(220), слабо разрешенный с сильным GaAs(400). Шири-
на пиков Al(111) и Al(200) в ω-спектрах была в пределах нескольких градусов, что 
определяет углы рассеяния осей текстур Al(111) и Al(100). Положение этих пиков 
по углу ω оказалось сдвинутым относительно соответствующих значений Θ(111) и 
Θ(200) на 3°, отклонение среза подложки, т.е. зерна этих текстур «лежат» не на 
усредненной поверхности подложки, а на ступенях, образованных кристаллогра-
фическими плоскостями GaAs(100). Такое поведение наблюдалось для слоев, на-
чиная с самых низких температур роста, и это свидетельствует о том, что Al осаж-
дается на чистую от загрязнений поверхность GaAs. 

Спектры ϕ-сканирования снимали для зерен Al(110) через пики типа (311), т.е. 
вращением вокруг оси [110] с наклоном на угол ∠ (110),(311) = 31,5°. Спектры со-
стояли из двух систем пиков по 4 пика в каждой, что отражало наличие двух типов 
зерен Al(110), развернутых на 90° вокруг оси φ. Основная система с более силь-
ными рефлексами отвечала эпитаксиальной ориентации (110)[001]Al // 
(100)[011)GaAs, а вторая — (110)[001]Al // (100)[0,1,-1]GaAs. Первая обычно обо-
значается Al(110)R. Таким образом, мы имели для четырех типов зерен Al(111), 
Al(100), Al(110)R и Al(110) по одному отражению (111), (200), (311)R и (311). 
Размер рентгеновского пучка на образце составлял около 2 мм2, поэтому относи-
тельные интенсивности отражений могут служить мерой (ненормированной) инте-
гральных объемов зерен различных ориентаций. На рис. 5 приведены относитель-
ные интенсивности типа I(hkl) / [I(111)+I(200)+I(311)R+I(311)] в зависимости от 
температуры роста слоя. Видна последовательность температур, при которых ка-
ждая из ориентировок достигает своего максимума. Для Tg<140°C доминирует 
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текстура Al(111), что согласуется с максимальной плотностью атомов на плоско-
сти (111). Доля Al(100) ориентированных зерен достигает своего максимума около 
140°С, затем около 200°С имеет максимум Al(110)-ориентировка и далее превали-
рует эпитаксиальная ориентировка Al(110)R. 

С точки зрения периодов кристаллических решеток, плоскости GaAs(100) и 
повернутая на 45° Al(100) — хорошо согласованы для эпитаксии, однако, плотно-
сти атомов существенно отличаются. Отношение поверхностных плотностей ато-
мов As (или Ga) и Al равно (0,5652/0,4042). Это отличие ведет к формированию 
ненасыщенных связей атомов Al в гетеропереходе и препятствует эпитаксии 
Al(100) на чистой поверхности GaAs(100). С другой стороны, известно, что эпи-
таксиальная ориентировка Al(110)R образуется в результате сильных ковалентных 
связей атомов Al на реконструированной поверхности GaAs(100) или AlAs(100). 
Тот факт, что в полученных в настоящей работе слоях при Tg >200°C доминируют 
зерна Al(110)R, свидетельствует об отсутствии промежуточных слоев на гетеро-
границе, кроме, может быть, AlAs. 

Морфологию поверхности и толщину металла контролировали с помощью 
атомно-силового микроскопа (АСМ) Solver-P4 (NT-MDT, Россия). Толщину изме-
ряли с усреднением шероховатости поверхности слоя относительно уровня под-
ложки, измеренного на участке со стравленным слоем. Было проведено более под-
робное сканирование отдельных зерен с целью анализа формы микрокристаллов. 
На рис. 6 приведены примеры пирамидальных образований в плёнке Al с толщи-
ной 220 нм, Tg = 360 °C, где грани наиболее хорошо выражены. 

 

 
Рис. 6. Изображения двух островков Al в атомно-силовом микроскопе:  

а — пирамида Al(111), б — Al(110) 
 
 
Построение сечения пирамиды позволяет во многих случаях определить на-

клон грани к поверхности. Это делает анализ значительно более информативным, 
поскольку углы между гранями сохраняются при любых размерах отдельных гра-
ней кристалла. Значения углов для противолежащих граней усредняли с целью 
компенсации эффектов отклонения поверхности образца от плоскости сканирова-
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ния и от кристаллографической плоскости. Для пирамиды, изображенной на 
рис. 6а, получили углы 33°± 2°. Для широких скатов крыши рис. 6б углы наклона 
32°± 2°, наклон узких граней 45°± 1°. 

Огранка кристаллов Al может быть предсказана для идеальных условий роста, 
исходя из поверхностных плотностей атомов. Наиболее энергетически выгодна 
плоскость (111)Al, 1,4⋅1015 ат/см2, далее (100)Al, 1,2⋅1015 ат/см2, и затем (110)Al, 
0,9⋅1015 ат/см2. Можно было предполагать, что в случае тригональной пирамиды, 
где плоскость (111) параллельна поверхности роста, боковые грани будут плоско-
стями (100). Однако сравнение вычисленных углов ∠ (111),(100) ≈ 54,7°, 
∠ (111),(110) ≈ 35,3° с экспериментальными 33° позволяет однозначно определить 
грани как (110). Видимо, более низкая пирамида с гранями (110) имеет преимуще-
ство по сравнению с (100) за счет меньшей суммарной площади верхних граней 
при одинаковом основании. Отношение площадей (cos35°/cos55°≈1,4) практиче-
ски компенсирует неравенство поверхностных плотностей атомов Al. Несколько 
заниженное экспериментальное значение угла наклона в сравнении с вычислен-
ным может быть объяснено эшелоном ступеней, направленных снизу вверх. 

Кристаллиты на рис. 6б — эпитаксиальные островки (110)Al с осью 2-го по-
рядка. Широкие грани — (111), поскольку экспериментальный угол близок к вы-
численному 35,3°, а узкие — (100), угол 45°, что соответствует поверхностным 
плотностям атомов Al. Хорошо виден эшелон ступеней на широкой грани (111), 
который приводит к уменьшению экспериментального угла наклона к основанию 
по сравнению с вычисленным. Сравнение с вычисленными углами показывает, что 
точность измерения углов микрокристаллов с помощью АСМ сопоставима с точ-
ностью прикладного гониометра в применении к крупным кристаллам. В отличие 
от интегральных данных РД, это дало возможность определить огранку и эпитак-
сиальные отношения для отдельных зерен, хотя РД работает и в случае зеркально 
гладких слоев. Электрофизические исследования подтвердили возможность фор-
мирования барьера Шоттки высокого качества на границе Al - GaAs, либо омиче-
ского контакта при введении дополнительных δ-слоев Si около поверхности GaAs. 
Наиболее качественные контакты получены на слоях с самой низкой кристаллич-
ностью, текстура (111), где минимален размер зерен и наиболее гладкая поверх-
ность. 

 
 

ОБСУЖДЕНИЕ 
 
Приведенные примеры показывают хорошо известные достоинства РД как ме-

тода: высокую чувствительность к кристаллическим фазам, высокую точность в 
измерении деформации решетки, пространственно интегральный характер полу-
чаемой информации. Другой стороной этих особенностей являются недостатки, 
ограничивающие область применения РД.  

Вопрос о том, определяет ли первичная атомная структура все свойства веще-
ства в своей общей постановке, также решается просто: нет, все не определяет, 
поскольку формы движения более высокого уровня относительно не зависимы от 
более низкого. Поэтому и требуется экспериментальное исследование объектов 
самыми разными методами. 
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Исследование должно быть комплексным, с привлечением разнообразных ме-
тодов. Результатом такого совместного исследования становится модель объекта, 
которая объясняет наблюдаемые свойства и численные параметры модели. Кроме 
того, мы имеем дело с искусственными объектами, которые вырастили в реакторе 
с определенной целью, так что приходится вводить еще и модель ростового реак-
тора. Необходимы также модели взаимодействия измерительных приборов с объ-
ектом. При количественном анализе необходимо уточнить параметры всех этих 
моделей.  

Информационные области различных методов существенно перекрываются, и 
возникают различающиеся варианты:  

а) взаимоподтверждение; б) противоречие — очень ценное для дальнейшего 
анализа; в) взаимоуточнение, которое усиливает эффективность отдельных мето-
дов. 
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Д.Г. Ревину. Описанные исследования были поддержаны грантами РФФИ: 99-02-
18037, 00-02-16141 и 00-02-16486. 

 
 

ЛИТЕРАТУРА 
 
1. Дроздов Ю.Н., Дроздов М.Н., Данильцев В.М., Хрыкин О.И. и др. Нанофо-

тоника // Материалы совещания. Н. Новгород, 20 - 23 марта 2000 г. С. 246-249. 
2. Востоков Н.В., Данильцев В.М., Дроздов М.Н., Дроздов Ю.Н. и др. Поверх-

ность // РСНИ. 2000. № 11. С. 84-88. 


