Laboration i rontgendiffraktion och laserdiffraktion for E

Anneli Onsten, Mats Goéthelid

Plats: Rum A51 i Electrum 3 i Kista.

Uppgifter: Laborationen bestar av tva delar:
1) strukturbestamning av nagra enkristallina prover mha XRD
2) strukturbestdmning av en “kanalplatta” mha laserdiffraktion

Forberedelse: Las Hook&Hall kap. 2 och 11: Kristallstruktur, reciproka gittret och
rontgendiffraktion. Las pa om strukturfaktorn, hur man raknar fram den
och vilka vinklar som ar tillatna for olika strukturer.

Forberedelsefragor: se texten

Kontakt: onsten@imit.kth.se, och gothelid@imit.kth.se

Inledning

Materialfysiken soker ett samband mellan ett materials makroskopiska egenskaper och
dess mikroskopiska, atomara och elektroniska struktur for att kunna forsta, modellera och
modifiera sammansattning och egenskaper. Man fragar sig dels vilka slags atomer (kemisk
identifiering) som férekommer i strukturen och dels hur de sitter geometriskt. | de flesta fasta
material &r atomerna arrangerade, atminstone lokalt, i valordnade kristallstrukturer. For att
bestdamma kristallstrukturen anvénds olika former av diffraktionsbaserade tekniker. Den
vanligaste och mest kraftfulla formen ar rontgendiffraktion (XRD). For att studera
kristallstrukturer med atomavstand pa ett fatal Angstrom méste man anvénda véglangder i
samma storleksordning. En vanlig réntgenkalla & Cu K, med véglangden 1.54 A. | vart fall
kommer vi att anvanda molybden som rontgenkalla vars vaglangd ni ska bestdmma med hjalp
av ett NaCl prov.
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Diffraktion

Rontgendiffraktion i kristaller kan betraktas som interferens mellan reflexer fran
narliggande plan i samma planskara, enligt figuren. Den infallande strdlen beskrivs av

vagvektorn k, och den reflekterade strdlen av vagvektorn k'. Andringen i vagvektor Ak = k -

k'. For att interferensen ska vara konstruktiv giller Braggs lag: 2dng SINO = A, dar

a iy o . : : )
d,y = ——=————=—=4dr avstandet mellan tva (hkl)-plan i kubiska strukturer och a ar
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I boken beskrivs villkoret for konstruktiv interferens som Ak =G,,, =ha*+kb*+lc*,

dar Gpy &r en reciprok gittervektor och a*, b* och c* ar det reciproka gittrets basvektorer.
Sambandet mellan de direkta basvektorerna och de reciproka dito ges av:

«_ 2m(bxc) b*_27z(C><a) «_ 2r(axDb)
“ao(bxc)’ bo(cxa)’ co(axb)
Strukturfaktorn

Intensiteten for en reflex ges av strukturfaktorn. Pa grund av interferens mellan bidrag
fran olika atomer i enhetscellen slacks vissa reflexer ut och andra forstarks. Vilka reflexer som
slacks ut bestams av den atomara geometrin i enhetscellen. Figuren nedan som visar tillatna
reflexer for kubiska strukturer. Se avsnitt 11.2.4 i H&H.
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Forberedelsefragor: 1) rakna ut strukturfaktorn fér NaCl (fcc med tva atomer i basen)

2) rdakna ut strukturfaktorn zink-blende som beskriver de s.k. II-V
halvledarmaterialen, t.ex. GaAs. Det & samma struktur som diamant,
forutom att halften av atomerna ar fran grupp 11 och halften fran grupp

V i det periodiska systemet.

3) | laborationen mater vi pa enkristallina prover med ett kristallplan
parallellt med provets yta. Hur paverkar det vilka reflexer som syns?

Tank pa att spridningsvektorn ar vinkelrat mot de reflekterande planen.

Utrustning:

Diffraktometern som anvéands i laborationen &r anpassad for undervisning och
intensiteteten ar reducerad med en faktor 30 jamfort med vanliga rontgendiffraktometrar.
Instrumentet &r inneslutet i en "lada” av metall och blyglas som inte ska slappa igenom
stralningen. Ladan ar sékrad, sa om man Gppnar dorren eller pillar pa fel stélle slas apparaten
av. Sa i princip ar ni sakra, men ni ska for sakerhets skull inte peta pa apparaten nar den &r
igang. Om apparaten slar av prata med labassistenten innan ni forsoker atgéarda felet pa egen
hand.

Er labassistent kommer att ha en genomgang av utrustningen i borjan av labben.

Manualer finns pa plats.
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Genomfdrande:

| laborationen ska ni mata olika prover. Det forsta ar ett NaCl prov med kénd
gitterparameter och kristallstruktur. Ni mater ett rontgendiffraktionsspektrum for att bestamma
rontgenvaglangden. Darefter far ni mata pa tva-tre halvledarprover med “okand” struktur.
Proverna ar antingen s.k. I11-V material eller ett material fran grupp I1V. Bestam struktur och

gitterparameter, vilka ar materialen, vilka kristallplan ar parallella med ytan?

Alla matningar gors med maximal spédnning och maximal strom och minsta mdjliga
vinkelsteg AQ = 0.1. Valj 4s som tidssteg. Mét i “coupled mode”, ocksa kallad 6 — 20 scan. Hur
andras spridningsvektorn (scattering vector) nar ni andrar vinkeln? Hur stor del av det

reciproka rummet tacks av en métning?

I: NaCl

NaCl kan beskrivas som ett fcc-gitter med tva atomer i basen, dar gitterkonstanten ar
avstandet mellan tva "horn-CI” eller tva "hérn-Na”. Vilka reflexer ar tillatna? Hur skiljer sej
strukturfaktorn fran ett vanligt fcc-gitter med bara en atom i basen?

- Mt fran 2.5 till 30 grader. Spara data. Prata med er handledare om detaljer.
- Kristallen &r skuren sa att (100) ytan ar parallel med provets yta. Identifiera Miller index for
de observade reflexerna och bestam rontgenvaglangden. Ni kommer att se tre reflexer, bestam

vaglangden med hjélp av alla tre vinklarna, ta medelvardet.

II: Halvledare

- Ni kommer att méata nagra prover for att bestdmma struktur och gitterparameter med
rontgendiffraktion. Er lurige labassistent har flera olika prover att valja mellan sa det &r inte
sakert att ni mater pa samma prov som tidigare grupper.

- Mat mellan 2.5 och 35 grader med alla parametrar samma som i I.

- Hur skiljer sig de tillatna reflexerna mellan diamant och 111-V materialens zink blende

struktur?
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Laser diffraktion

Ytor ar tva-dimensionella (2D) och i den andra delen av laborationen skall ni anvénda
en laser for att studera en 2D-struktur med dimensioner som passar laserljusets vaglangd.
Provet ar en sa kallad kanalplatta med sma kanaler etsade i en kiselbricka. Méatningen liknar
elektrondiffraktion med den skillnaden att strukturens dimensioner och laserns vaglangd &r
“uppskalade”.

Olika kristallplan har olika atomar struktur. Den enkla kubiska strukturen har en atom i
varje kubhérn, (001) planet har en kvadratisk struktur, (101) planet ar rektangulért och (111)
planet har en rombisk struktur.

| tva dimensioner saknas en vektor, sag c. De kvarvarande vektorerna a och b beskriver
atomstrukturen i planet. Ett gott val av a och b &r de primitiva vektorerna som i figuren. De

primitiva vektorerna beskriver den primitiva enhetscellen, dvs den minsta odelbara enheten av

strukturen.

Direkt gitter Reciprokt gitter
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Det tvadimensionella reciproka gittret erhalls genom att ersiatta ¢ med planets
normalvektor n i berédkningen.

_ 2z(bxn) «_ 2r(nxa)

ax=" 0 -
ao(bxn) bo(nxa)

Diffraktionsvillkoret i 2D kan, analogt med 3D, skrivas Ak = G,, = ha*+kb*, dar Gy

ar en reciprok gittervektor och a* och b* ar det reciproka gittrets basvektorer. Man kan alltsa

fran ett uppmatt diffraktionsmaonster rakna ut ett kristallplans symmetri och gitterparameter.
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Genomfdrande:

Lys med lasern pa provet framfor en vagg. Ett punktmonster avbildas pa vaggen. Tejpa
upp en A4 pa véaggen och rita av monstret. Monstret, vari man kan mata de reciproka
vektorernas (a* och b*) langd som avstandet mellan tva narliggande reflexer, ar en direkt bild
av det reciproka gittrets symmetri. For att fa ratt skala maste man ta hansyn till avstandet
mellan provet och vaggen, sa att avstanden ni mater mellan tva reflexer pa vaggen divideras
med avstandet mellan prov och vagg. Tank pa att mata avstandet.

Relationen mellan de avstand ni méater pa vaggen och spridningsvektorerna ges av den
s.k. Ewald-konstruktionen som visas i figuren nedan for transmissionsgeometri.

Den infallande stralen och den del av stralen som gar rakt genom provet beskrivs av
vagvektorn k. Den spridda/diffrakterade stralen beskrivs av vagvektorn k'. Skillnaden mellan

dessa vektorer ar spridningsvektorn Ak. Ljuset har spritts elastiskt sa langden pa vektorn k' &r

densamma som k. Det definierar radien p& Ewaldsféren som |k|= 27”

Ewald sphere

b
ib] lEEN (00)

)

Utrustning: en laserpekare, en kanalplatta (anvands i detektorer), och ett mattband.

Uppgift: Bestdm "gitterparameter” och symmetri i provet. Belys provet med lasern och studera
det transmitterade monstret pa vaggen. Mét de reciproka gittervektorerna och konstruera de

direkta gittervektorerna.

Sékerhet: De lasrar ni anvander &r vanliga laserpekare med ganska lag effekt. Trots detta kan

ett 6ga ta skada redan vid relativt korta exponeringstider. Titta aldrig in i lasern.
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Vagbeskrivning

Laborationen ges Electrum-3 enligt kartan. (Ni gjorde labbarna i Fysik 1 i Electrum-huset
bredvid). Val framme vid huset, tag hissen (eller trapporna) till vaning 5. Svang vanster direkt
efter stora glasdorren, svédng hoger ned i korridoren). Lab-assistenten kommer att vénta

antingen utanfor huset eller pa vaning 5. Telefonnummer (for er som kommer for sent): Anneli

0704-418478, Mats 0708-144682.
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