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Ôóíêöèîíàëüíûå ñëîè âûñîêîòåìïåðàòóðíûõ ñâåðõ-

ïðîâîäíèêîâ 2-ãî ïîêîëåíèÿ (ÂÒÑÏ-2), òåêñòóðó êîòî-

ðûõ íåîáõîäèìî êîíòðîëèðîâàòü â ïðîöåññå ïðîèçâîä-

ñòâà, âêëþ÷àþò ïîñëåäîâàòåëüíî íàíåñåííûå íà ìå-

òàëëè÷åñêóþ ëåíòó-ïîäëîæêó áóôåðíûé YSZ (òîëùè-

íà äî 2 ìêì), ñîãëàñóþùèé CeO2 (0,05 ìêì) è ñâåðõ-

ïðîâîäÿùèé YBa2Cu3O7 – x (òîëùèíà 1 – 3 ìêì) ñëîè.

Êîíòðîëü îñòðîòû òåêñòóðû íåîáõîäèì äëÿ âûÿâ-

ëåíèÿ ñòðóêòóðíûõ äåôåêòîâ, êîòîðûå â ñâîþ î÷åðåäü

âëèÿþò íà êðèòè÷åñêóþ ïëîòíîñòü òîêà jc ñâåðõ-

ïðîâîäíèêà [1]. Â îêñèäíûõ ñâåðõïðîâîäíèêàõ òèïà

YBCO (YBa2Cu3O7 – x) ïåðåíîñ òîêà ïðîèñõîäèò â ñëî-

ÿõ CuO2, ïîýòîìó íàðóøåíèå ïîñëåäîâàòåëüíîñòè è

îðèåíòàöèè ñëîåâ ïðèâîäèò ê ñíèæåíèþ âåëè÷èíû

êðèòè÷åñêîãî òîêà. Ñóùåñòâóþùèå ïðîìûøëåííûå

îáðàçöû ÂÒÑÏ-2 äîïóñêàþò ðàçîðèåíòàöèþ êðèñòàë-

ëèòîâ ñâåðõïðîâîäÿùåãî ñëîÿ äî 6° [2].

Íàèáîëåå ðàñïðîñòðàíåííûé ìåòîä èçó÷åíèÿ òåê-

ñòóðû íàïûëåííûõ òîíêèõ ìóëüòèêðèñòàëëè÷åñêèõ

ñëîåâ — ðåíòãåíîñòðóêòóðíûé àíàëèç — íå òðåáóåò

ñïåöèàëüíîé ïîäãîòîâêè îáðàçöà. Ïàðàìåòðû òåêñòó-

ðû îöåíèâàþò ìåòîäîì îïðåäåëåíèÿ ïîëþñíûõ ôèãóð

íà ïëîñêèõ îáðàçöàõ, ñíèìàåìûõ íà îòðàæåíèå. Äëÿ

ýòîãî îáðàçåö çàêðåïëÿþò íà ñòîëèêå, êîòîðûé îáåñïå-

÷èâàåò åãî ïîâîðîò â ïëîñêîñòè, ïåðåïåíäèêóëÿðíîé

ïàäàþùåìó ðåíòãåíîâñêîìó ëó÷ó (îïöèÿ «Êà÷àíèå»),

è âðàùåíèå â ýòîé ïëîñêîñòè ïî àçèìóòó (îïöèÿ «Àçè-

ìóò»).

Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ïàðàìåòðîâ òåêñòóðû ôóíêöèî-

íàëüíûõ ñëîåâ ÂÒÑÏ-2 ðàçðàáîòàíà àâòîìàòèçèðîâàí-

íàÿ òåêñòóðíàÿ ïðèñòàâêà ÒÏÐ-1 äëÿ íàñòîëüíîãî äè-

ôðàêòîìåòðà «Äèôðåé-401».

Çà ïîñëåäíèå 10 ëåò äèôðàêòîìåòðû ñåðèè «Äè-

ôðåé» (ÀÎ «Íàó÷íûå ïðèáîðû», Ðîññèÿ) çàðåêîìåíäî-

âàëè ñåáÿ êàê âûñîêîýôôåêòèâíûå è ýêîíîìè÷íûå íà-

ñòîëüíûå ïðèáîðû äëÿ ýêñïðåññíîãî ðåíòãåíîôàçîâî-

ãî àíàëèçà [3]. Îòëè÷èòåëüíàÿ èõ îñîáåííîñòü — èñ-

ïîëüçîâàíèå ëèíåéíîãî èëè èçîãíóòîãî ãàçîíàïîëíåí-

íîãî âûñîêî÷óâñòâèòåëüíîãî äåòåêòîðà ñ áîëüøèì

óãëîì îäíîâðåìåííîé ðåãèñòðàöèè ðåíòãåíîâñêîãî èç-

ëó÷åíèÿ â ñî÷åòàíèè ñ èñòî÷íèêîì ðåíòãåíîâñêîãî èç-

ëó÷åíèÿ ìàëîé ìîùíîñòè.

Ñ ïîìîùüþ ÒÏÐ-1 (ðèñ. 1) ìåòîäîì íàêëîíà èçìå-

ðÿþò ñïåêòðû «íà îòðàæåíèå». Ïðè ýòîì îáû÷íî èñ-

ïîëüçóþò ìàññèâíûå îáðàçöû è ïëåíêè, òîëùèíà êîòî-

ðûõ áîëåå 1�ì (ìàññîâîãî êîýôôèöèåíòà ïîãëîùåíèÿ

îáðàçöà) [4]. Ýòî ïîçâîëÿåò ïðè ðåíòãåíîñòðóêòóðíîì

àíàëèçå ïîñòðîèòü çíà÷èòåëüíóþ ÷àñòü ïîëþñíîé ôè-

ãóðû è íå ó÷èòûâàòü ïîïðàâêè íà ïîãëîùåíèå ëó÷åé

ïðè èçìåíåíèè óãëà íàêëîíà.

Êàê è áîëüøèíñòâî ñîâðåìåííûõ ïðèñòàâîê,

ÒÏÐ-1 ïîëíîñòüþ àâòîìàòèçèðîâàíà è óïðàâëÿåòñÿ

ïðè ïîìîùè ñïåöèàëüíîãî ÏÎ (Difract Lab). Äèàïàçîí

àçèìóòàëüíûõ ïîâîðîòîâ â ïëîñêîñòè îáðàçöà ñîñòàâ-

ëÿåò 0 ... 360° (øàã 0,001°), íàêëîí îáðàçöà â åãî ïëîñ-

êîñòè — – 60 ... 90° (øàã 0,0006°). Â òàáë. 1 ïðèâåäåíû

ñðàâíèòåëüíûå òåõíè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè òåêñòóð-

íûõ ïðèñòàâîê ðàçëè÷íûõ ïðîèçâîäèòåëåé.

Äèôðàêòîìåòð «Äèôðåé-401» îñíàùåí àâòîìàòè-

çèðîâàííûì óñòðîéñòâîì ïåðåìåùåíèÿ èñòî÷íèêà

ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ (ïîëîæåíèå îò 0 äî 60°, øàã

0,0014°). Ðåãèñòðèðóþùèé ïðèáîð — ãàçîíàïîëíåí-

íàÿ ïðîâîëî÷íàÿ êàìåðà â ôîðìå ñåêòîðà ñ óãëîâîé

ïðîòÿæåííîñòüþ 30°.
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Ðèñ. 1. Ñõåìà èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðîâ òåêñòóðû ïðè óãëàõ íà-

êëîíà îáðàçöà ÷ = 0° (à) è ÷ = 30° (á ). ÒÏÐ-1 (â): 1 – áëîê ðåíòãå-

íîâñêîé òðóáêè; 2 — èçîãíóòûé ïîçèöèîííî-÷óâñòâèòåëüíûé

äåòåêòîð; 3 è 4 — ïîâîðîòíûå ïëàòôîðìû «Êà÷àíèå» è «Àçè-

ìóò»; 5 è 6 — ïåðåìåùåíèå ïî îñÿì Z è X – Y; 7 — äåðæàòåëü

îáðàçöà; 8 — âèäåîêàìåðà



Ðåçóëüòàòû, ïîëó÷åííûå ïðè èññëåäîâàíèè ôóíê-

öèîíàëüíûõ ñëîåâ ÂÒÑÏ-2 ñ ïîìîùüþ ÒÏÐ-1 è

Rigaku Smart Lab (ßïîíèÿ), ñðàâíèâàëè ìåæäó ñîáîé.

Íà îáîèõ ïðèáîðàõ èñïîëüçîâàëè îäíó è òó æå ìåòî-

äèêó: îñòðîòó òåêñòóðû îïðåäåëÿëè ïî ïîëóøèðèíå

íà ïîëîâèíå âûñîòû (ÏØÏÂ) äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ,

ïîëó÷åííûõ ïðè ù- è ö-ñêàíèðîâàíèè îò ïëîñêîñòè

(111) êðèñòàëëîâ äâóîêèñè öèðêîíèÿ, ñòàáèëèçèðîâàí-

íîé èòòðèåì (YSZ) è îñàæäåííîé íà ìåòàëëè÷åñêóþ

ëåíòó-ïîäëîæêó â êà÷åñòâå áóôåðíîãî ñëîÿ ÂÒÑÏ-2

(òàáë. 2). Îáðàçöû ðàçìåðîì 4 × 20 ìì ïðåäñòàâëÿëè

ñîáîé îòðåçêè ìåòàëëè÷åñêîé ëåíòû-ïîäëîæêè (òîë-

ùèíà äî 0,1 ìì) ñ áóôåðíûì ñëîåì YSZ (òîëùèíà äî

2 ìêì).

Áèàêñèàëüíàÿ òåêñòóðà YBCO îáóñëîâëåíà óïîðÿ-

äî÷åííîñòüþ çåðåí ïåðâîãî áóôåðíîãî (YSZ) è âòîðî-

ãî (CeO2) ñëîåâ, ïðè÷åì ðàçîðèåíòèðîâàííîñòü îò

íèæíåãî ñëîÿ ê âåðõíåìó óìåíüøàåòñÿ. Îñòðîòà òåê-

ñòóðû, îïðåäåëÿåìàÿ ïî ïîëóøèðèíå ïèêîâ, ìåíÿåòñÿ

îò 12,4 (YSZ) äî 5,7° (YBCO). Íà ðèñ. 2. ïðèâåäåíà îá-

çîðíàÿ äèôðàêòîãðàììà ñâåðõïðîâîäíèêà YBCO, ïî-
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Òàáëèöà 1. Ñðàâíèòåëüíûå õàðàêòåðèñòèêè òåêñòóðíûõ ïðèñòàâîê

Ïàðàìåòð ÒÏÐ-1 «Äèôðåé-401» ÏÃÒÌ «Äðîí-7» [3]

Bruker D8 Advance

ñ òåêñòóðíîé

ïðèñòàâêîé Ýéëåðà

Rigaku Smart Lab

ñ ïðèñòàâêîé

XRD-Phi-Scan

ö-Äèàïàçîí 0 ... 360°�0,001° 0 ... 360°�0,5° 0 ... 360°�0,01° 0 ... 360°�0,005°

Óãîë íàêëîíà îáðàçöà ÷ –60 ... 90°�0,0006° 0 ... 70°�0,5° –5 ... 95°�0,0001° –5 ... 92°�0,002°
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ïîëóïðîâîäíèêîâî-

ïèêñåëüíûé

HyPix-400

Ðàäèóñ ãîíèîìåòðà (ìì) 114 200 200 – 275 185 – 285

Òàáëèöà 2. Ñðàâíèòåëüíûå õàðàêòåðèñòèêè äèôðàêòîìåòðîâ ïðè àíàëèçå îñòðîòû òåêñòóðû

Îïåðàöèÿ Äèôðåé-401 Rigaku Smart Lab

è-è
1
-Ñêàí Äèàïàçîí — 30 – 135°, ýêñïîçèöèÿ — 5 ìèí�äèàïàçîí Äèàïàçîí — 20 – 80°, ýêñïîçèöèÿ — 12 ìèí�äèàïàçîí

ù-Ñêàí Äèàïàçîí — 17 – 33° (øàã 1°),

ñêîðîñòü — 66°�ìèí, ÏØÏÂ — 4,69°

Äèàïàçîí — 5 – 30° (øàã 0,052°),

ñêîðîñòü — 50°�ìèí, ÏØÏÂ — 4,83°

ö-Ñêàí Äèàïàçîí — 0 – 360° (øàã 1°),

ñêîðîñòü — 10°�ìèí, ÏØÏÂ — 10,60°

Äèàïàçîí — 0 – 360° (øàã 0,02°),

ñêîðîñòü — 5°�ìèí, ÏØÏÂ — 10,64°

Âðåìÿ àíàëèçà, ìèí 26 85
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Ðèñ. 2. Îáçîðíàÿ äèôðàêòîãðàììà ñâåðõïðîâîäíèêà YBCO

18 21 24 27 30 33

0

200

400

600

÷, ãðàä.

I
,
è

ì
ï

.

ù, ãðàä.

à

51 54 57 60

50

100

150
á

â

0 50 100 150 200 250 300 350

20

40

60

80

100

120

140

160

I
,
è

ì
ï

.

ö, ãðàä.

Ðèñ. 3. Ñêàíû ðåôëåêñà (111) YSZ: à – â — ù- (2è
Cr

= 51,81°,

d = 2,6219 Å, äèàïàçîí 17 – 33°, øàã 1°, àïïðîêñèìàöèÿ êðèâîé

êà÷àíèÿ ôóíêöèåé Ãàóññà), ÷- (øàã 0,5°) è ö-ñêàíû (äèàïàçîí

0 – 360°, øàã 0,5°, ÷ = 54°)



ëó÷åííàÿ â ðåæèìå è – è-ñêàíèðîâàíèÿ. Âèäíî, ÷òî ïî-

ìèìî ïèêîâ îò âåðõíåãî òåêñòóðèðîâàííîãî áóôåðíîãî

ñëîÿ (YSZ) òîëùèíîé îêîëî 1 ìêì (çà÷åðíåííûå

äèôðàêöèîííûå ìàêñèìóìû àïïðîêñèìèðîâàííû

ôóíêöèåé Ïèðñîíà) ïðèñóòñòâóþò ïèêè îò ïîäëîæêè

(FeNi) — ëåíòû èç æàðîïðî÷íîé íåðæàâåþùåé ñòàëè.

Ïðèâåäåííûå íà ðèñ. 3, à, á ù- è ÷-ñêàíû îáðàçöà

ëåíòû-ïîäëîæêè ñ áóôåðíûì ñëîåì äåìîíñòðèðóþò

âîçìîæíîñòè ÒÏÐ-1 ïðè òåõíîëîãè÷åñêîì êîíòðîëå

îñòðîòû òåêñòóðû.

Àçèìóòàëüíûì ñêàíèðîâàíèåì â ïëîñêîñòè îáðàç-

öà áóôåðíîãî ñëîÿ (ñì. ðèñ. 3, â ) ïðè ôèêñèðîâàííûõ

ïîëîæåíèÿõ ðåíòãåíîâñêîãî èñòî÷íèêà (â ìàêñèìóìå

êðèâîé êà÷àíèÿ), äåòåêòîðà è íàêëîíå òåêñòóðíîé

ïðèñòàâêè (÷ = 54°) ìîæíî ïîëó÷èòü ö-cêàí ðåôëåê-

ñà (111) YSZ è ðàññ÷èòàòü ïî ïîëóøèðèíàì ìàêñèìó-

ìîâ îñòðîòó òåêñòóðû.

Ïî òåõíîëîãè÷åñêèì òðåáîâàíèÿì äîïóñòèìàÿ ïî-

ãðåøíîñòü èçìåðåíèÿ îñòðîòû òåêñòóðû ñîñòàâëÿåò

±0,1°, ïîýòîìó ïîëó÷åííûå íà ðàçíûõ äèôðàêòî-

ìåòðàõ âåëè÷èíû ÏØÏÂ äèôðàêöèîííûõ ìàêñèìó-

ìîâ ñîïîñòàâèìû. Êðîìå òîãî, âûñîêàÿ ñêîðîñòü ñêà-

íèðîâàíèÿ íà ÒÏÐ-1 (øàã 1°) íå ñêàçàëàñü íà òî÷íîñòè

îïðåäåëåíèÿ ÏØÏÂ.

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííîå èññëåäîâàíèå ïî-

êàçàëî, ÷òî òåêñòóðíàÿ ïðèñòàâêà ÒÏÐ-1 â êîìïëåêñå

ñ íàñòîëüíûì äèôðàêòîìåòðîì «Äèôðåé-401» óäîáíà

â ðàáîòå è íå óñòóïàåò ïî êëþ÷åâûì ïðàðàìåòðàì çà-

ïàäíûì àíàëîãàì. Ïðîãðàììíûå è àïïàðàòíûå õàðàê-

òåðèñòèêè ïðèáîðà ïîçâîëÿþò ïîëó÷àòü ïðåöèçèîí-

íûå ðåçóëüòàòû â ðåæèìå ðåàëüíîãî âðåìåíè, ÷òî íå-

îáõîäèìî â óñëîâèÿõ òåõíîëîãè÷åñêîãî êîíòðîëÿ

ñâåðõïðîâîäíèêîâ íà ðàçëè÷íûõ ýòàïàõ ïðîèçâîä-

ñòâåííîãî öèêëà.
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