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Ziel aller Untersuchungen - Gliederung

Struktur <==) Geflige <mm) Eigenschaften

Jeder Wolframdraht
farbliche/Grau- alle Kristallite
stufen-Bereich ist bilden Gber das
ein Kristallit — Geflige ein
ein kleiner polykristallines
Einkristall Querschliff Langsschliff Material

Regelméalige Atomanordnungen - Beugung von Rdntgenstrahlen > XRD

Einleitung

Silizidschichtuntersuchungen 1982 — 1995
Reflektometrie

Goebelspiegel und Parallelstrahlanordnung
GID-Untersuchungen Nickeloxid-/Pt-Schichten
Textur-Untersuchungen an Pferdemaulkorb
Derzeitige Arbeiten und Hilfsmittel
Zusammenfassung
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Messungen von Silicidschichten mit HZG3 bzw. HZG4
1983 -1994

Profilanalyse — Fouriersynthese von Schwermetall- und Sicidschichten
Messdaten auf Lochstreifen und Auswertung auf einem HP-Rechner,
Programmiersprache — HP-Basic — grafikfahig, hier auf Plotter

1986- 1994




Beugungsdiagramm —-Bragg-Brentano — WSi, ~ T;- Diffrac-AT
D5000 mit Eulerwiege, Diffrac AT, PDF-2,
Schwermetallsilicidschichten, ab 1994

8 (110)
S (101)
o WSi, auf Silizium
RTA 20s
(103)
. M 12
Q
O
\ka. . H
g ?“ i ]
A
3\ v\\- ANTNY .
Ol
30 35 40 45 50 55 60

2-Theta




Kristallitgrof3e als Funktion Tempertemperatur WSi,
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Kristallitgrof3e (xx nm) aus XRD — Beispiel WSi,

XRD — Kristallitgrof3e — koharent streuenden Bereiche — Ausdehnung in die Tiefe
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Gemessene MoSi,-Schichten auf Silizium (20 nm und 225 nm)

200 ‘

*)

[N
Ul
o
|

=
o
o

Intensitat [*10

225 nm

Diplomarbeit Rhode (1993)

noch mit HZG4,

ohne Knife-Edge,

ohne Leptos-Programm,

unser Fehler = nur linearer Auftrag

Messung erfolgreich oder gescheitert

Frings und ihr Auftreten hangt von Dichteverlauf Gber Tiefe ab!
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Grobabschatzung Probenstatistik und Detektoreigenschaften

nur jedes ca. 10000ste Korn tragt zur Beugung in BB-Anordnung bei

bei Schichten - in meisten Konfigurationen - Eindringtiefe Strahlung
groRRer als Schichtdicke, Si-Wafer — 111 oder 400 Einkristallreflex sehr stark
50% unserer untersuchten Proben sind Schichten auf Chipgr6i3e

5x 5 mm?2 bis 15 x 15 mm?

GID nur erfolgreich mit vollstandiger Parallelstrahlanordnung, seit 1994
waren wir eine der Ersten, die Multilayerspiegel hatten

pBB — kleinere bestrahlte Probenbereiche,

bei vollstandiger Parallelanordnung, keine Fokussierungsprobleme —
keine HOhenabhangigkeit Winkellage

neuestes Diffraktometer D8 Davinci (2017) und Halbleiterstreifendetektor,
kein Metallfilter und 192 Streifen = ,Fast PSD“ Mode

- ca. 400 mal héhere Intensitat, damit schnellere Messung moéglich
Modus , Constant Length” bei dinnen Schichten liefert vergleichbare /
manchmal bessere Resultate zu GID!

Halbleiterstreifendetektor — filtert Fluoreszenzstrahlung von

Fe, Cr ... Proben bei Verwendung von Cu-Ka weg

Flachenzahler VANTEC — wegen gré3erem Chi-Bereich mehr Kérner in
Beugungsstellung, aber Verhalten wie Szintillationszahler

Probenbeschaffenheit und Probenhalter haben Einflul3 auf Ergebnis
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Diffraktometer-Konfigurationen

beleuchtete

, . beleuchtete i .
kleiner Winkel Eliche grofBer Winkel  Flache

88 l
Bl [
BB ’
konstante \4
N
F_’_roben B =
lange
pBB 7
Snout g
=
pBB v
Goebel- 7
spiegel
7/
7/
GID =
I




Exceltabelle zur Abschatzung Anzahl beugender Kristallite

Probenhalter aus Kunststoff (amorph), z.T. mit 3D-Drucker
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Asbestnachweis — Bauschutt —unebene Proben
(Messungen aus Jahr 1997 - Goebelspiegel)

Asbest in Baustoffen?

/@ /w grobes unebenes Material
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CPS

rot (blau) Modus konstanter Offnungswinkel degree 0,34°
schwarz (grin) Modus konstant 10 mm Probenlange;
Auftrag cps und sqgrt Auftrag

blau und grin Messzeit x3

gemessen mit
Halbleiterstreifendetektor 192 Linien
Summation der Impulse tber alle 192 Linien
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20 nm Goldschicht — GID und konstante Probenlange
=1 alle Messungen:
= Anode: Cu —Ka,; = 0,15406 nm, Step 0,02°
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30 40 50 60 70 80 2Theta [°] 100 110 120
0,34° Eingangs-Blende , 420 mm Goniometerradius, 11 min - 0,1 s/Step Step time: 19.2 s
10 mm konst. Length 11 min - 0,1 s/Step Step time: 19.2 s
pBB — Szintilationszahler, 217 mm Goniometerradius, 150 min. Step time: 2 s
& GID 4° Einstrahlwinkel Szintilationszéhler - Step time: 2's
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Wenn (Gold)-Schicht 111 texturiert vorliegt, dann bei GID kaum
Intensitaten, da konstante Probenlange bessere Wahl




BB und GID — Untersuchungen an 250 nm Pt und
50 nm NiO-Schichten auf Al,O;-Substrat fur Sensoren

20000 i‘
] .. Widerspruch 111-Pt in BB und GID starkste Interferenz
B e Schichten bilden Stengelkristallite
| i
— —

15000 — —.  Pt-Peakbreitenanalyse < kohéarent streuende Bereich
- von nur ca. 40 nm bei unbehandelten und 500 °C
B nachbehandelten Schichten bei 250 nm Schichtdicke
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W BB - Step: 0.020 ° - Step time: 1.5 s 14x #  GID - Step: 0.020 ° - Step time: 1.5 s 10x

®00-046-1212 (*) - Corundum syn - Al,O, - Rhombo.Hex R-3c (167) - 6 —a=047587 ¢=12993
= 00-047-1049 (*) - Bunsenite syn - NiO - Cubic - fcc - Fm-3m (225) - 4 — a=0417710
®00-004-0802 (*) - Platinum syn - Pt - Cubic - fcc - Fm-3m (225) - 4 — a=0392310

7 NiO-Schichten — Zusammenarbeit mit
7 -/ TU Bratislava (1993 — 2022)
19 — —
FIB-Schnitt u. Erklarung der Beugungsergebnisse
\l V4 #

- — — 7~ —_—

= = — -~ =

= —

nur bei perfekten Einkristallen
= > bei variablen Einfallswinkel
== wandert Peak
—
200 nm =111 31 nicht festgestellt

Pt-Peakbreitenanalyse - 40 nm - Ursache pordse Pt-Schicht

raues Al,O4 Substrat ist Ursache fir hohe 111-Pt-Intensitat bei BB und GID

20 — I




Rdntgendiffraktometrische Untersuchungen Pferdemaulkorb (2010)

GObelspiegel erlaubt groRere Toleranz Abweichung vom
Fokussierkreis

Fragestellung:

Messingblech,
um 1596

gehdmmert oder
schon gewalzt?

Musterproben
angefertigt und
Textur- und BB-Auf-
Nahmen und Peak-
Breitenanalyse
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Peaks der gehammerten Proben P5 und P2 breiter —
héhere Versetzungsdichte
Ubereinstimmung mit Messungen Pferdemaulkorb —
besteht aus gehammerten Messing




SRM 493 — Fe und Fe;C — pBB - Szintilationszahler (9h) und
BB - LynXEye (12 min)

3000}
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0001 LynXEye  (110) 405
2000
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2-Theta []

Halbleiterstreifendetektor = bessere Energieaufldsung, kein
Metallfilter notwendig = Eisenproben mit Cu-Strahlung
23 untersuchbar = Achtung - Eindringtiefe nur um 1 pm

Teilweise Fehljustage — Probe als Disk hatte eine Schnittecke
Fehler durch exzentrischen Praparatesitz

Vergleichsprobe 1

320 Vergleichsprobe 2
§ # Probe mit SAgekante
500 “ Ohne Sagekante

0 RN AR R RN R N R RN AR RN A RN RN RR R R AN AR R R I I
5 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

2Theta

Probe 1u. 2 Durchmesser 25 mm; Probe 3 Durchmesser 30 mm

24 Bestrahlte Bereiche 2Theta 10°= 22,6 mm 2Theta 100° = 2,6 mm




Einfluld Intensitatsabsorber auf Peakverlauf

%]
c
=}
3 Einfahren [Ausfahren
15000 rberfolie
1 upferfolie mit Schwachungs-
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o5 Drahtziehen = Auftreten von Textur — sehr schneller Nachweis mit VANTEC




Goldschicht auf Tragerstreifen + -rlickseite

11 000
10 000 "
9000
8000 3 Eisen, Nickel > hohe Fluoreszenzstrahlung,
w7 000 3 mit VANTEC-Detektor nicht herausgefiltert!
0.6 000
S
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E o O
4,000 - @
30003 | PDF 00-004-0784 Au Gold syn
2 000+ \
1000 J N\
OE | 1 h . '
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27 2Theta [°]

BB-Aufnahmen an Sn-Proben u. an in Kalte - ausgelagerten Proben

1000

(211)

(101)

Zinnpest
Nachweis
gelungen
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A,
Yoy ™

21 30 40 50 60
Zinn unbehandelt - Step: 0.020 ° - Step time: 0.2 s:
/I Zinn mit Pest - Step: 0.020 ° - Step time: 1.5 s

= 00-004-0673 (*) - Tin syn - Sn - Tetragonal —a = 0.583100 nm - ¢ = 0.318200 nm

'¢1 00-005-0390 (*) - Tin - alpha-Sn - Cubic — a = 0.648900 nm
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tet.-Sn-Pulver-Daten (00-p04-0673) RGR 141 und Sn-Probe — MoKa (2011)
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Grobkristallinitat Sn-Probe — Cu-Str..

2D Detektor 6 min Messzeit

Halbleiterdetektor -8 —+8 mm Step 1.6 mm

2 mm Doppellochblende 0.1 mm Doppellochblende

12 min/Scan = 24.2 h
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2000

[cps]

1000

10 100 10 100
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Messrastere und bestrahlte Flache/Volumina

-8 mm bis 8 mm in x und y mit Schrittweite 1,6 mm 10° bis 120° vermessen
20 > 2 mm Lochblende bestrahlie Lange 23 mm - 2,3 mm V =0,00011 mm3
0,1 mm Lochblende bestrahlte Lange 1,14 mm -0,115mm  V =0,00000027 mm?3

.

11 x 11 Scans mit 2 mm Snout — i
komprimierte Darstellung tog
uniibersichtlich und
stellt nicht Kristallitverteilung
dar!

Index

i alar L e s SR
50 60 70 80 90 100 110 120

31 2Theta A =0,154060 nm

X-Scans, beispielhaft fur (220) und (501)

* 0 - 20 auf (hkl) fest eingestellt; Lochblende 2 mm, langer Sollerspalt,
PSD-0D; -8 bis +8 mm in x und y Richtung mit Stepsize 0,5 mm, 3s/Step

* 55 min. pro Map; Wiederholung mit Probentischdrehung um Phi = 90°

140000 -

120000 E 300007;
. g | (501)
100000 - (220)und (211) &8 | zg = ggizgg:
£80000 6=22170° 20000 s
§ 20 = 44,350° f
60000 E )
40000 é 100007;
20000 é g /\\
= I e s B D BB R 0 - \ wﬁMﬁ—\

0

xondm 2 4 6 &8 8 | 42 X-Igrive [m2m] 4 ° 8
* Phyton-Script zum Export UXD-Files in Excel
« in Excel Uberlagerung der Maps fiir Phi = 0° und Phi = 90°

e Export in Origin fur 3D- und Histogrammdarstellung
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Jede der 6 Ebenen (hkl) hier auf maximale Intensitat skaliert

(200)
(101)
691
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(532)
2400

Auftrag ahnlich Orientierungsdreieck EBSD (kubisch)

X [mm]

Verwendete Uberschlagliche

Darstellung

(501) = (100) hellrot

(220) - (110) gran

(512) - (110) hellgrin
21 (632) 2> (111) blau

(111)
Original Orien-
tierungsdreieck
kubisch
/Schwarzer/
(001) (011)
Verwendete

uberschlagliche
Transformation fur
tetragonale Struktur

(100) Rot
(110) Grin
(111) Blau




kein abschlieffendes Schlusswort

Nichts hier ausgefihrt zu durchgefihrten und umfangreichen:

Spannungsmessungen

Restaustenitbestimmung

Rietveldanaylse - Fundamentalparameteranalyse
Phasenumwandlung Gips- und Zementaushéartung
Reziproke Spacemaps

Bei Verwendung VANTEC traten systematische Storpeaks bei
Einkristalluntersuchungen auf, Ursachen nach 2 Jahren herausgefunden -
demnachst Veroffentlichung

Wichtig bei allen Untersuchungen zu beachten:

Diffraktometeranordnung, bestrahlte Flache
verwendete Detektoren und deren Energiebreite
Filterung der Strahlung
Wechselwirkung Strahlung mit Probe, Eindringtiefe = Untersuchungsvolumen
BB nur jedes 10000 Korn in Beugungsstellung, GID — , schiefe Kérner*
Rontgenographische Korngr63e ist die Messung in Tiefe

XRD - Prazisionstechnik —

eigentlich Anwendung von Picometertechnik
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Nachsten Ziele

2005 (523 S.) 2009 (564 S.) 2019 (635 S.)

» Zu erarbeitende Veroffentlichungen (Storpeaks bei Vantec und Einkristall;
Restaustenit X-Y-Maps; Spannungsmessungen-Messstatistiktik)

» Erarbeitung Erganzungsband
»Moderne Réntgenbeugung“ Ziel Fertigstellung Sep. 2023

» 4. Auflage und eventuell auch englische Version

* Umsetzung mancher Methoden in Programmscripte
37 Excel-Tabelle - mail: lothar.spiess@tu-ilmenau.de




