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Измерение высоты ступенек на поверхности монокристаллов

методом фазового контраста в синхротронном излучении
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Проведено экспериментальное и теоретическое исследование синхротронных фазово-контрастных изоб-

ражений микроступенек на поверхности базисно-ограненной сапфировой ленты, выращенной по методу

Степанова. Обсуждается сравнение полученных результатов с данными метода атомно-силовой микроскопии.

Установлено, что высоту ступенек порядка 1 µm можно определить с помощью простой схемы метода

фазово-контрастного изображения на просвет.
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1. Введение

Сапфировые ленты, ограненные поверхностью (0001),
не содержат ступеней в идеальных условиях. Однако

если толщина немного уменьшается от середины к

краям ленты, на ее поверхности образуются ступеньки.

При отклонении поверхности ленты от базисной плос-

кости на углы меньше 1◦ структура ее поверхности

изменяется. Сегменты сингулярной грани прерываются

ступенями, плотность которых невелика; но вицинальная

грань ленты становится негладкой. Для рельефной по-

верхности характерно небольшое различие оптических

свойств, что является одной из причин технического

брака оптического сырья.

Микроморфологию изучают методами оптической

микроскопии. В частности, микроскопия Номарского,

многолучевая интерферометрия и фазово-контрастная

световая микроскопия на отражение очень чувствитель-

ны к обнаружению небольшого рельефа. Для веществ,

поверхность которых выдерживает изготовление реплик,

используют отражательную электронную микроскопию

(ОЭМ). Всю поверхность образца можно рассмот-

реть методом сканирующей электронной микроскопии

(СЭМ). Однако метод ОЭМ имеет разрушающий харак-

тер, а у метода СЭМ сравнительно невысокое разреше-

ние. К этому следует добавить, что анализ морфологии

поверхностей значительного размера методом атомно-

силовой микроскопии (АСМ) — занятие достаточно

затруднительное.

Одним из относительно новых методов оценки мик-

ронеоднородности в кристаллах является метод фазово-

контрастного изображения (ФКИ) в синхротронном из-

лучении (СИ) [1]. Параллельный пучок рентгеновского

излучения, прошедший через образец с неоднородной

электронной плотностью, может сформировать изобра-

жение в пространстве за образцом, если изменение

фазового сдвига приведет к возникновению интерфе-

ренционной картины. При этом когерентность являет-

ся необходимым условием наблюдения интерференции.

Компьютерное моделирование вычисляет распределение

интенсивности для некоторой модели объекта. Подгоняя

расчетные кривые под профили на детекторе, устанав-

ливают параметры объекта [2,3]. В сопоставлении с

вышеперечисленными методами ФКИ имеет безуслов-

ные преимущества. В отличие от световой микроскопии,

методом ФКИ выявляются мелкие неоднородности в

объеме непрозрачных объектов независимо от их толщи-

ны, снимая ограничение, вызванное коротким фокусным

расстоянием оптического объектива. По сравнению с

методами рентгеновской или электронной микроскопии,

которые не позволяют получить статистически значи-

мую информацию, ФКИ предоставляет исследователю

довольно большую площадь, регистрируемую на пик-

сельном детекторе путем перемещения образца. При

этом малый размер пикселя детектора определяет вы-

сокое разрешение.

Благодаря тому, что структура ступеней на вици-

нальной поверхности базисно- ограненной (БО) ленты

простая, а плотность ступеней невелика, ленты являют-

ся удобным модельным объектом для симуляции ФКИ.

В настоящей работе выявлены закономерности измене-

ния фазового контраста, сделана оценка высоты мик-
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роступеньки и проведено сравнение этого результата с

другим независимым методом — АСМ.

2. Эксперимент

Источник СИ Pohang Light Source (PLS) в г. Поханг

работает при энергии электронов 3.0GeV. PLS рас-

полагает станциями 6C и 9D для получения ФКИ

и топограмм. На станции 6C в качестве вставного

устройства работает вигглер, а монохроматор выделяет

узкий пик при заданной энергии из диапазона 23−50 keV.

Благодаря большому расстоянию от вигглера до образца

(35m) и малому вертикальному размеру источника

(29µm) длина пространственной когерентности состав-

ляет несколько десятков микрон.

Система регистрации изображений имеет конструк-

цию светового микроскопа, проецирующего увеличенное

люминесцентное изображение со сцинтилляционного

экрана на матрицу приборов с зарядовой связью (ПЗС).
Максимальное разрешение в вертикальной плоскости

определяется размером пикселя ПЗС-чипа, увеличением

и качеством экрана. ФК-изображения были получены

в излучении с длиной волны λ = 0.054 nm. Детектор

PCO Edge (PCO AG, Kelheim, Germany) с размером

пикселя 6.5× 6.5µm2 и разрешением 2560 × 2160 пик-

селей записывал изображения, увеличенные при помощи

объектива 20×. Сцинтилляционный экран YAG : Ce прак-

тически не имел нарушений.

БО-лента была выращена из расплава методом Сте-

панова со скоростью роста 1mm/min до размера

10× 0.4× 100 (W × H × L)mm3. Разориентация поверх-

ности ленты относительно базисной грани составляла

несколько угловых минут. В схеме экспериментальной

установки метода ФКИ других элементов, кроме детек-

тора, монохроматора и источника СИ, не требуется.

3. Результаты

На рис. 1 представлены ФКИ одного и того же участка

сапфировой ленты, записанные на детектор на разных

расстояниях от образца. На изображении (a) (z = 20 cm)
отчетливо виден сложный рельеф поверхности. Однако

на близком (b) расстоянии (z = 8mm) рельеф поверх-

ности сливается с фоном.

Период когерентных осцилляций ФКИ можно оце-

нить по радиусу первой зоны Френеля: r1 = (λz )1/2

= 0.66µm, где λ = 0.054 nm и z = 8mm. Радиус неров-

ности в нижней части рис. 1, b равен 6.5µm. И он

почти на порядок больше r1 . Период осцилляций в этом

случае меньше разрешения доступных твердотельных

детекторов. С увеличением z от миллиметрового к

сантиметровому диапазону расстояний на краях неров-

ности период осцилляций интенсивности увеличивается.

И все же мелкие осцилляции сливаются между собой,

остаются только самые первые, формируя широкий

50 mm
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Рис. 1. Фазово-контрастные изображения поверхности

сапфировой ленты, полученные на разных расстояниях

образец−детектор z : a) z = 20 cm, b) z = 8mm.

темный ободок вокруг светлой середины. Закономер-

ности формирования контраста микропор рассмотрены,

например, в работах [4,5]. Однако фазовый контраст

микроскопических ступенек на поверхности кристаллов

ранее не исследовался.

В качестве объектов наблюдения выбраны особен-

ности, расположенные в центральной области участка

образца на рис. 1, a. Цифрами 1 и 2 обозначены соответ-

ственно круглая и волнообразная границы характерного

черно-белого контраста. Во втором случае мы имеем

дело с изображением, похожим на другие изображения

аналогичных ступенек, которые повторяют форму фрон-

та кристаллизации. Природа фигуры 1, возможно, свя-

зана с локальным перегревом поверхности, вызванным

осаждением горячей частицы молибдена в эту точку на

некотором удалении от фронта кристаллизации.

Прямое измерение рельефа круглой границы 1 сде-

лано при помощи атомно-силового микроскопа
”
Инте-

гра Аура“ (НТ-МДТ, Зеленоград, Москва). На рис. 2

представлены рельеф поверхности (a) и профиль (b)
фигуры 1, которая оказалась впадиной. Отметим, что

ФКИ это сразу определяет по ориентации контраста.

Из графика следует, что края впадины имеют вид слегка

наклонных ступенек высотой 1.24µm.

В методе ФКИ ступенька имеет вид черно-белой

полосы. Высота ступеньки проявляется только через

контраст. Для правильного сравнения эксперименталь-
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Рис. 2. a) Изображение поверхности сапфировой ленты мето-

дом АСМ. Масштаб 10 µm. b) Профиль толщины ступенек в

том же месте образца.
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Рис. 3. Профили распределения интенсивности поперек

фазово-контрастного изображения микроступеньки: экспери-

ментальный (черный цвет) и теоретический (красный цвет).

ного ФКИ с расчетом необходимо тщательно измерить

экспериментальный профиль интенсивности. Однако па-

разитное рассеяние мешает получению сильных полез-

ных сигналов. Отношение сигнал/шум для границы 2

оказалось больше, чем для границы 1. Эксперимен-

тальные изображения записывались на ПЗС-матрицу

и сохранялись в формате TIFF, 16 bit с диапазоном

значений от 0 до 65536. TIFF-файлы конвертировались

в матрицу чисел, из которой вырезались фрагменты,

предназначенные для моделирования. Измерение про-

филей интенсивности вдоль линий, перпендикулярных

выбранной полосе контраста, выполнялось на картинках,

вновь полученных из матриц.

Экспериментальное распределение интенсивности по-

перек границы 2 на рис. 1, a показано черной линией

на рис. 3. Можно видеть, что отклонения минимума и

максимума от среднего значения примерно равны. Так

и должно быть, исходя из теории ФКИ от ступеньки.

Можно показать, что относительная интенсивность на

изображении ступеньки в параллельном и монохромати-

ческом излучении описывается функцией

I/I0 = 1 + ϕ[S(x/x0) −C(x/x0)],

ϕ = Kδt, x0 = (λz/2)1/2. (1)

Здесь S(x) и C(x) — синус- и косинус-интегралы

Френеля, z — расстояние от объекта до детектора,

ϕ — сдвиг фазы волны на ступеньке. Кривая теорети-

ческого контраста имеет множество осцилляций. Однако

экспериментальное изображение не является достаточно

четким. Оно не показывает мелкие детали, видимые на

расчетных кривых. Этот факт заставляет предполагать,

что, кроме разрешения детектора и размера источника,

необходимо учитывать и другие факторы искажения

изображения, например, вибрации. В процессе каждого

эксперимента необходимо проводить исследование сте-

пени когерентности излучения на модельных объектах.

Однако конкретный пользователь не может как либо

увеличить эту степень.

Для учета всех факторов при теоретическом модели-

ровании вычислялась свертка распределения интенсив-

ности с функцией Гаусса заданной полуширины, которая

была известна из анализа многих других эксперимен-

тальных данных на этой станции. Полуширина гауссиана

равна 3µm. В этом случае теоретический контраст

равен 0.2ϕ. Сравнивая с экспериментом получаем, что

ϕ = 0.2. При E = 23 keV значение декремента показате-

ля преломления для сапфира δ = 1.532 · 10−6 [6]. В ре-

зультате из простого расчета определяем высоту сту-

пеньки t = 1.12µm. Учитывая, что поверхность ленты

состоит из ступенек, образованных гладкими участками

сингулярной грани шириной десятки микрон [7], высоту
соседних ступеней на рис. 1, a допустимо считать почти

одинаковой.

4. Заключение

Таким образом, исследованный участок ленты содер-

жит микроступени высотой порядка 1µm, что совпадает

с результатом метода АСМ. Метод АСМ работает при

содействии довольно сложной аппаратуры. В то же

время нам удалось определить столь малую высоту с

Физика твердого тела, 2024, том 66, вып. 12
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помощью чрезвычайно простого метода ФКИ, т. е. в гео-

метрии на просвет. Ступенчатая структура ростовой

поверхности характерна не только для сапфировых лент,

но и для других материалов. Описанное исследование

раскрывает новый аспект использования ФКИ для ко-

личественного анализа морфологии почти совершенных

кристаллов.
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