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Lastosowanie metody mikroanalizy rentgenowskiej

do badania sktadu chemicznego warstw epitaksjalnych
Zwiqzkow potrdjnych grupy A'B' na przyktadzie GAi-ALAs
WPROWADZENIE

W ostatnich latach w dziedzinie elektronowych przyrzqdéw pétprzewodnikowych
coraz wieksze zastosowanie ma szybko rozwijajqca sie optoelektronika. Odpowiednimi
materialami do wytwarzania pétprzewodnikowych przyrzqdéw optoelektronicznych sq
zwiqzki podwéijne i potréjne grupy A™ BY [I] . Materialy te znajdujq zastosowanie
w produkeiji diod elektroluminescencyijnych, w produkciji laseréw, wskaznikéw cyfro-
wych itp.

Przez wprowadzenie do zwiqzkéw dwuskladnikowych A" BY trzeciego pierwiastka
grupy Il lub V, otrzymuje sie zwiqzek potréjny np. Gay_ Al _As, GaP Asy_,. Sklad
chemiczny takich zwiqzkéw jest okrelony jednoznacznie wspétczynnikiem x.

W przypadku zwiqzku Gay_,Al As wspétczynnik x wyraza stosunek liczby — atoméw
aluminium do sumy atoméw aluminium i galu w tym zwiqzku.

Wymieniony zwiqzek mozna réwniez zapisaé w postaci /GaAs/|-x /AlAs/, i wtedy
definiuje sie x jako udziat molowy AlAs w tym zwigqzku. W podobny sposéb mozna
zdefiniowaé x dla innych zwiqzkéw potréjnych.

Sktad chemiczny zwigzkéw potréjnych ma zasadniczy wplyw na ich wlasnoéci
fizyczne [2, 3] ~np. w diodach elektroluminescencyinych przez zmiang parametru
x mozna odpowiednio dobraé pasmo promieniowania L4] . Kontrolowanie i badanie
sktadu tych zwiqzkéw umozliwia lepsze opanowanie technologii wytwarzania zwiqzkéw
o zqdanych wlasno¢ciach fizycznych.

Wspétczynnik x w zwiqzkach potréjnych moze byé okrelany kilkoma metodami:
1. metodq dyfrakc|i rentgenowskiej - wspétezynnik x okresla si¢ z pomiaru stalej
sieciowej badanego materiatu; w metodzie tej korzysta sie z reguly Vegarda definivjqcej
liniowq zaleznoéé stalej sieciowej od sk™ 1du molowego badanego materiatu[5],
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2. metodq badania widm luminescencyjnych - polega ona na wyznaczaniu wspétczynnika
x z pomiaru dlugoéci fali wzbudzonego promieniowania [6, 7],

3. metodq mikroanalizy rentgenowskiej - wspétczynnik x okregla sig na podstawie pomia-
ru intensywnoéci wzbudzonego promieniowania charakterystycznego odpowiedniego
pierwiastka wchodzqcego w sklad badanego zwiqzku [8, 9].

W niniejszej pracy oméwiono metode mikroanalizy rentgenowskiej stosowanq do
wyznaczenia,na przykladzie arsenku aluminiowo-galowego,skladu chemicznego zwiqz-
kéw potréjnych.

METODA MIKROANALIZY RENTGENOWSKIEJ

Sposéb okreélenia wspélezynnika x metodq mikroanalizy rentgenowskiej opracowano
badajqc warstwy epitaksjalne Gaj-xAl,As otrzymane na podtozu GaAs metodq epitaksii
z fazy cieklej. Badania przeprowadzono na powierzchniach przekrojéw poprzecznych
przeloméw prébek. Do badar zastosowano mikroanalizator rentgenowski JXABA firmy
JEOL. Warunki pracy mikroanalizatora byly nastgpujqce: napigcie przyspieszajqce
25kV, prqd absorpcji 42 nA, &ednica wiqzki~ 2 pym, krysztat dyfrakcyjny monochro=-
matora - KAP. Jako wzorzec zastosowano Al.

Kolumna
\/ - Dzialo elektronowe

Elektronowy strumien analizujgey

>Soczewki elektromagnefyczne

- Cewki odchylajace
S — Monochromator

Rys. 1. Schemat
mikroanalizatora
rentgenowskiego

>~ TV monifor
obrazu

Zasada pracy mikroanalizatora rentgenowskiego opiera si¢ na wzbudzeniv w wybranej
mikroobjetoéci badanej prébki charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego
i jego rejestracji. Promieniowanie to powstaje w wyniku bombardowania badanego
materialu zogniskowanq wiqzkq elektronéw @ okoto 1 pm o energii od kilku do kil=-
kudziesigciu keV. Padajqce elektrony zostajq czeéciowo zaabsorbowane przez prébke
i powodujq emisjg¢ promieniowania rentgenowskiego charakterystycznego dla pierwiast-
kéw znajdujqcych sie w sferze ich dzialania. Rozmiary analizowanej mikroobjetoéci

sq rzedu kilku mo.
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W zaleznosci od sposobu poruszania sie wiqzki elektronéw na powierzchni prébki
rozréznia sie nastepujqce sposoby wykonywania analizy:

1/ analizo punktowo - strumieri analizujqcy jest zogniskowany na powierzchni prébki
do érednicy okoto 1 ym i pozostaje nieruchomy. W tych warunkach wykonuie sig analize
ilosciowg;

2/ analiza liniowa - strumiefi analizujqcy porusza si¢ po powierzchni prébki ruchem
prostoliniowym, wzdluz wybranego kierunku. W ten sam sposéb wykonuje sie liniowe
rozklady zawartosci pierwiastkéw;

3/ analiza powierzchniowa -strumien analizujqcy porusza sig po powierzchni prébki
ruchem zwrotno=liniowym w kierunku poziomym i pionowym. Przy takim ruchu strumie=-
nia mozna uzyskiwaé obrazy reliefu powierzchni, sktadu chemicznego i powierzchnio-
wego rozmieszczenia pierwiastkéw .

W wyniku analizy prébki strumieniem szybkich elektronéw powstaje widmo emisyjne
promieniowania rentgenowskiego pierwiastkéw znajdujqcych sie na powierzchni prébki.
Widmo emisyjne jest nastepnie analizowane za pomocq dwéch spektrometréw, ktére
zawierajq krysztaly dyfrakcy|ne spetniajqce role monochromatoréw. W oparciu o prawo
Brogga, znajqc kqt ugiecia promieniowania charakterystycznego dla danej plaszczyzny
stosowanego monochromatora, okreéla si¢ analizowanqg dlugosé fali, o tym samym
i rodzaj pierwiastka. Wyselekcjonowane w ten sposéb promieniowanie kierowane jest na
anode detektora jonizacyijnego. Na wyjéciu detektora jonizacyjnego powstajq impulsy
elektroniczne. Intensywno§é impulséw /liczba zliczeh w jednostce czasu/ zalezy od
liczby padajqcych fotonéw, czyli od natezenia promieniowania rentgenowskiego
emitowanego z badanego mikroobszaru, co z kolei zalezy od zawartoéci pierwiastka.
Impulsy po wzmocnieniu mogq by¢ kierowane do nastgpujqcych urzqdzen:

1/ do miernika czestotliwosci, ktérym jest licznik elektroniczny lub wskazniki wychy~-
lowe,

2/ do rejestratora piszqcego,

3/ do monitora obrazu.

Mierzqc intensywno$¢ impulséw uzyskanych z detektora jonizacyjnego i poréwnujqc
iq z intensywnofciq impulséw uzyskanych dla prébki wzorcowej /100% badanego
pierwiastka/ mozno okreéli¢ procentowq zawarto$é pierwiastka w analizowanym mikro-
obkszarze prébki. Powyzsze impulsy skierowane do rejestratora piszqcego dajq informa-
cie o rozkladzie zawartosci badanego pierwiastka i jednorodnosci warstwy wzdtuz
wybranego kierunku, w ktérym porusza si¢ strumiei analizujqcy.

Aby uzyskaé takq informacje, analize nalezy wykonaé w przekroju poprzecznym
warstwy epitaksjalnej w kierunkach prostopadlym i réwnoleglym do granicy warstwa
epitaksjalna ~podloze. Rejestrujqc natezenie promieniowania charakterystycznego na
monitorze otrzymuje sie obraz rozmieszczenia analizowanego pierwiastka no powierz-
chni badanego mikroobszaru /wielko¢é powierzchni zalezy od zastosowanego powigk~
szenia, ktére moze wynosié od 300 - 10.000 razy/.

Obszary, w ktérych znajduje sie badany pierwiastek, zaznaczone sq wys!epowaniem
jasnych kropek, przy czym ich gestosé daje jakoSciowe informacje o zawartosci
pierwiastka.

W mikroanalizatorze rentgenowskim wykorzystuje sie réwniez zjawisko odbicia
czeici elektronéw wiqzki padajqcej od nowierzchni prébki. Skutkiem nieréwnosci
powierzchni i niejednorodnosci sktadu « \emicznego badanego mikroobszaru powstaje
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rézne natezenie strumienia elektronéw odbitych. Dzieki temu, wykorzystujqc detekcie
elekironéw odbitych, mozno otrzymaé na ekranie monitora obrazy reliefu powierzchni

i tzw. obrazy réznic skladu chemicznego. W tych ostatnich zaczernienie w danym
miejscu zalezy od zawartoéci i rozkladu danych pierwiastkéw w analizowanym obszarze.

Na przykladzie zwiqzku Gaj_Ai _As pokazano na zdjeciach /rys. nr 2/ obrazy
reliefu powierzchni, skladu chemicznego i rozmieszczenia pierwiastkéw. Na rysunku
nr 3 pokazano przykladowo wykresy rozkladu zawartoéci poszczeg6lnych pierwiastkéw
w warstwie epitaksjalnej Gay_, Al As.

Punktowa analiza ilosciowa pozwala okreslié procent wagowy zawartoici pierwiastka
w badanej mikroobjetosci. W przypadku warstw Gay_, Al As nalezalo okresli¢ zawar-
tos¢é aluminium. Znajqe procent wagowy Al mozna wyznaczyé wspétezynnik x ze wzoru:

(N, +N_. ) *C

A e A |
As +a / Al

J ., = RN " o
Al Al/ Ga = Al
gdzie: C A~ Zawartosé Al wyrazona w procentach wagowych /pomiary uzyskane za
pomocq mikroanal izatora rentgenowskiego po przeprowadzeniu korekcji/,
N  -ciezary afomowe odpowiednich pierwiastkéw.

Podstawiajqc do powyzszej zaleznoici cigzary atomowe wystepujqeych pierwiastkéw,
a mianowicie NA] =26,98, Np, =74,92, Ngq = 69,72 otrzymuje sig wzér dla
parametru x w zaleznosci od zmierzonej wielkosci Cp |

144,64 * Cp|
2898 + 42,74 Cp;

W celu uzyskania rzeczywistej zawartoéci badanego pierwiastka /w naszym przykia-
dzie aluminium/ nalezy wykonaé punktowq analize ilosciowq i uwzglednié tzw.
poprawki korekcyjne. Podstawq punktowej analizy ilosciowej jest proporcjonalna
zalezno$é pomiedzy natezeniem emitowanego promieniowania charakterystycznego
danego pierwiastka a jego zawartoéciq w badane| mikroobjetosci. W zaleznosci od
skladu chemicznego prébki natezenie emitowanego promieniowania rentgenowskiego
ulega zmianom ze wzgledu na wystepowanie takich zjawisk jak absorpcja /wspétczyn-
nik pochlaniania promieniowania Al przez gal wynosi 6602, przez arsen 6782,
natomiast przez samo aluminium 385 [8]/, dodatkowe wzbudzenie fluorescencyjne
przez widmo ciqgte lub promieniowanie charakterystyczne innego pierwiastka, oraz
na skutek tzw. efektu réznicy liczb atomowych pierwiastkéw znajdujgcych sie

w prébce.

Przy opracowywaniu danych eksperymentalnych uzyskanych z mikroanalizatora
rentgenowskiego wykonano szereg oblicze# korekcyjnych uwzgledniajgeych odpowied-
nie poprawki /na poziom tlo, absorpcje wzbudzonego promieniowania i wplyw czyn-
nika atomowego/. Sposéb wykonania tych obliczefi przedstawiono w nastepnym
rozdziale omawiajqcym opracowanie wynikéw.

/2

X =

OPRACOWANIE WYNIKOW

Metoda mikroanalizy rentgenowskiej nalezy do metod instrumentalnych. Celem
metody jest okreslenie nieznanej koncentracji Cp pierwiastko A w prébce. Osigga
sig to drogq posredniq, mierzqc intensywnos$é promieniowania charakterystycznego
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danego pierwiastka |, 100%~-go wzorca tego pierwiastka i.... oraz tla 1.. wykorzys=-
tujqc zaleznosé tych wielkosci od szukanej koncentraciji:
Co=FA 1,1/ /3/
A p- w F ’
Operacia ta nie jest jednak prosta, gdyz funkcja "f* jest funkciq superponowang
/promieniowanie mierzone - docierajqce do spektrometru rentgenowskiego nie jest

promieniowaniem pierwotnie "zrodzonym" wewnqtrz prébki, lecz tylko pewnq jego
zaleznosciq/.

f=Y-¥ /4/
¥~ zaleznos¢ koncentracji Cp od promieniowania emitowanego pierwotnie przez
obszar wzbudzenia,

¥ - zaleznoé¢ promieniowania mierzonego od emitowanego.
Trudnoéci z okreéleniem funkeji ¥ /lub ¥ ™'/ przedstawiono w pracy (8], zalezno$é
te okregla sie bowiem za pomocq przyblizonych metod empirycznych, zwiqzanych ze
zmudnym obliczeniami, czesto przy wykorzystaniu elektronicznej techniki obliczenio-
wej. Istniejqcy program [12] ETO, wykorzystujqcy metody iteracyjne umozliwia
okreslenie sktadu n-elementowego zwiqzku chemicznego dla danych eksperymentalnych
minimum n-1 skladnikéw.
W przypadku Gaj_,Al,As nie mégt on znale£é zastosowania ze wzgledu na brak
mozliwosci uzycia 100% wzorcéw Ga i As.
Opracowano nowy program obliczer korekcyjnych w jezyku FORTRAN |V dla maszyny
cyfrowej JEC-6 dla zwiqzku Gay_,Al,As, umozliwiajqcy zastosowanie tylko jednego
wzorca /warunkiem dostatecznym dla okre$lenia koncentracii wszystkich skladnikéw
w tym zwiqzku jest znajomosé stezenia jednego z pierwiastkéw - Ga lub Al /i nie
wymagajqcy stosowania metody iteracyjnej. W programie uwzgledniono poprawke
na efekt absorpcji promieniowania charakterystycznego, oraz na efekt réznicy mas
atomowych. Nie uwzgledniono poprawki na fluorescencje, poniewaz serie K i L dla
As i Ga majq dlugosci fal wykraczajqce poza przedziat absorpcii Al. Istnieje kilka
metod korekciji; w programie zastosowano wzory wg Philiberta i Tixiera[10, 11] .
Metoda ta wg danych literaturowych [8] dostarcza najbardziej zadowalajgcych wynikéw
i jest najczesciej stosowano. Wartosci stalych charakterystycznych przyjeto wg
Heinricha [8]

Schemat obliczeh

s

E = . * ,h"'J
Cal =Ca1°Fa"F2 /)

/5/ jest ogélnym réwnaniem korekcii, w ktérym:

| I =1
t

W

!
CA 100
C;\ - zawartoéé Al przed korekcjq [%] )

CA[ - rzeczywista zawartosé Al w prébee [% ]

FA - poprawka na abgorpcje promieniowania rig.

F

W "

7z - efekt réznicy mas atomowych

a/ obliczanie wielkoéci F , :

)] |
A TR0 %
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x) - 1 7
[ £ ], TS /7/

[F0] 7 " | /8/

]4.lm>(]+m1:v_. :5'

e
Funkcja f/ X/ przedstawia zalezno$¢ pomiedzy natezeniem promieniowania emitowanym
w prébce, a wychodzqeym z prébki. Indeksy p i w oznaczajq funkcje prébki i wzorea.
We wzorach /7/, /8/ wystepujq wielkosciX, h ié.
X jest podstawowym czynnikiem, okre§lajqgcym stopier ostabienia promieniowania
emitowanego w materiale.

Al
e « cosec
X, =( 7 )AI osec /9/
Al
) Al Ga =
%, momlcal)) oy cealdly | = ©

%—) ~ masowy wspétczynnik absorpcji pierwiastka B dla promieniowania pierwiast-
A kaA

()= tzw. kqt odblysku /zawarty miedzy promieniem padajqcym a plaszczyznq
krysztatu monochromatora/.

CAs’ CGa - zawartoéci As i Ga w prébee [%)]

- _ 74,92 - 100
Cas™ V44,64 = 42,74 x N/
144,64 - C
— A 12/
2698 + 42,74 - C
Al
Cgq=100-C, =C,. 3/
Wielkos¢ h jest funkcijq liczby atomowej Z i masy atomowej pierwiastka N.
N
Al
h, =1:2 = /14/
Z Al
ho =(har - a1 *hGa * Caa * has * Cas) * 0401 /15/
© jest tzw. stalq Lenarda, zwiqzanq z gtebokoéciq wnikania elektronéw w materiat.
5}
~_ 4,5°10
R . . AL
o "k
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E - energia wiqzki, odpowiadajqca liczbowo napigeciu przyspieszajqcemu, w keV
£, - energia wzbudzenia danego pierwiastka,w keV

b/ - obliczenie wielkosci F_:
e r R b
(=57
F, = ; N/
(s

S
RA - wspétczynnik odbicia elektronéw dla pierwiastka A

()-8 o

r P B

Mo - .
¢+ i~ = wspbtczynniki charakteryzujqce prébke

(—"f)n = 10,8-0,5 W_ N9/

A z Z
Al Ga As
M =0,0'|( C..+ — C. + < ) /20/
P , NAI Al NGa Ga NAs As
/ Z z Z
_ 0,01 /. Al Ga © “As
W = Niog [—M— (Sa1 W 109War *Coa N 109W gt Cay N IonAs)] 121/
p Al Ga As 4

W jest wspStczynnikiem, charakteryzujqcym zdolnoéé materiatu do hamowania
elektronéw wzdtuz ich drogi. W A pierwiastka A dane jest zaleznosciq:

1,166 E A

WaT M5z, &’
Istotq programu jest obliczenie koncentracji mierzonych Al dla zakladanych koncen-
tracji rzeczywistych. Danymi wejéciowymi sq stezenia Al w zakresie 0 - 26,5 %
wagowych (0 <x < 1), wprowadzone co 0,1%. W wyniku otrzymano zaleznos¢
koncentraciji rzeczywistej od mierzonych natezefi /funkcje odwrotnq f~'/, w wygodnej
do zastosowania formie tubelarycznej.
Wyniki wydrukowano w postaci tablicy:

% Al wsp . X - e po korekcji

zmierz. YAl %As %Ga
0,0117 0,0053 0,1000 51,8796 48,0203
0,0234 0,0106 0,2000 51,9616 . 47,8382
0,0351 0,0160 0,3000 52,0437 47,6562
3,8.1 65 0,9952 26,3000 75,3778 0,3221
3,8349 0,9979 26,3999 73,4599 0,1400
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Pozwala to na szybkie i dokladne /ewentualna interpolacja/ przeliczanie danych
do$wiadczalnych na koncentracje rzeczywiste w calym mozliwym zakresie zmian
zawarto$cy Al. Na rys. 4 przedstawiono zaleznos¢é x= f /I_, | , ]/.

& 5

» U8
= J,\ Rys. 4. Zaleznosé wspétczynnika
S 05 udzialu molowego x od zawartoéci
= 04} Al przed korekejq
& 03 L=l
" i:h x:ffk(:’l}-'- f(-lp——T)-lOO% .
o od] 1 ' w 't
0

0 04 08 12 16 20 24 28 32 16
% Al przed korekcjq

Za pomocq wzoru /30/ na str. 29 mozna okreflié blqd wzgledny oznaczenia x dla
danego stezenia Cal.

OCENA PRECYZJI METODY

1. Sformulowanie zagadnienia

‘Miarq precyzji jest rozrzut wartoéci pomiarowych w wyniku btedéw przypadkowych.
Okreslono przypadkowy blqd pomiaru posredniego wspétczynnika x dla zwiqzku
Gaj_,Al,As na drodze statystycznej. 3
Nalezy zwrécié uwage na fakt, ze wiqzka elektronéw analizuje objgtosé 2-5 ym"™;
mikroanaliza rentgenowska jest wigc praktycznie apalizq punktowq. W przypadku
niejednorodnosci prébek /a wiec dla warstw epitaksjalnych/ otrzymany wynik nie moze
byé poréwnywany z wynikami innych metod usredniajqcych.

Dla losowo wybranej prébki wykonano analize ilosciowq, wykonujqc po 50 pomiaréw
natezeh |, 1, oraz i, przy zachowaniu identycznych, jak w poprzednich badaniach,
warunkéw pracy urzqdzenia.

Tak wiec z 3 nieskoficzonych pmulacp mozllwych do otrzymania wynikéw pobrano
préby losowe o liczebnosci 50™ . Wobec nieznajomosci populacji generalnej reprezenta~
tywno$é préb zachowano poprzez ich nietendencyjnos¢. Préba jest nietendencyjna,
jesli fakt zaliczenia jednostki populacji generalnej do préby nie jest zalezny od
przypisywanej tejze jednostce wartosci cechy bedqcej przedmiotem badania.
Zagadnienie mozna zatem sformulowaé nastepujqco:

W wyniku pomiaréw pewnej wielkosci fizycznej A otrzymano liczby x1, %o, ....x;...
00502

Poniewaz prawdziwa wielko§é A jest nieznana, mierzona wielko$é jest zmiennq
losowq ciqglq X, ktérej realizacjami sq liczby x;.

pomiaréw moze byé wg niektérych autoréw [ 13, 14] dostatecznq liczbq dla
okreflenia typu i parametréw rozklad: .
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Rozklad X jest éciéle zwiqzany z rozkladem btedéw &
A-Xx=¢ /23/;

z rozktadu wynikéw pomiaru mozna zatem wnioskowaé o jego btedzie.

2. Okreslenie rodzaju rozktadu wynikéw i jego parametréw

Najpetniejszq informacje o badanej wlasnosci daje znajomosé rozkladu prawdopodo-
biefistwo badanej cechy X. Osiqga sig¢ to przez poréwnanie rozkladu empirycznego z hi-
potetycznym rozkladem teoretycznym. W zagadnieniach fechnicznych, przy duzej
ilosci czynnikéw wplywajqcych na wynik pomiaru z ktérych zaden nie dominuje,rozklad
zmiennej X jest najczescief normalny Weryfikacje postawione| hipotezy przeprowadzo-
no za pomocq testu zgodnoéci X’Pearsona, przedziat ufnosci okrelono metodq najwigk-
szej wiarygodnosci.

Zalozenia:

a/ jako estymatory parametréw populacji generalnej przy jeto éredniq arytmetycznq

z préby X, oraz odchylenie standardowe z préby S;

b/ przyjeto poziom istotnosci &« =0,05;

¢/ wartosci statystyk X “ i t Studenta, oraz dystrybuanty rozktadu normalnego zmiennej
losowe| standaryzowanej przyjeto z tablic [14].

Wyniki obliczer ujeto w tablicy:

Wielkosé Prébka Wzorzec Tto
typ rozkladu normalny normalny normalny
warto$é oczekiwana
E (X)[imp/sek ] 69,680 7972,000 6,230
odchylenie standardowe &
[imp/sek ] 5,524 52,355 0,721
przedziat ufnosci dla E ( X) 68, 668:70,692 |[7956/967:7987,033  6,023:6,437
Limp/sek ]

3. Weryfikacja hipotezy o braku systematycznego przesuniegcia
wynikéw pomiaru

Weryfikacje hipotezy przeprowadzono wg ulepszonego kryterium Abbego [ 13].
Polega ono na poréwnaniu érednie| sumy kwadratéw btedéw pomiaréw ze ¢redniq sumq
kwadratéw ich kolejnych réznic, mniej czulq na systematyczne przesunigcie wartosci
przecigtnej:

P { rérp}=p /24/

gdzie P{ o1 } -prawdopodobiefstwo zaistnienia zdarzenia { coa }
n-1

1

c . _2(n-1) %(Xm‘x.)z

— e (T g 725/
131

p" stabelaryzowane '_13] kwantyle rzedu p zmiennej losowej r.
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Wyniki obliczefi dla p =0,05, przy wykorzystaniu maszyny cyfrowej JEC=6:

Prébka Wzorzec Tlo

| Hipoteza fatszywo prawdziwo prawdziwa

Wyniki pomiaréw natezefi promieniowania |, podlegajq przesunigciu na skutek oddzia-
lywania ta.

4.0kreélenie btedu pomiaru wspétczynnika x

Zgodnie z prawem przenoszenia si¢ btedéw, éredni blqd kwadratowy, £ x majqey
najpoprawniejszy sens statystyczny jako miara precyzji pomiaréw wspétczynnika x we
wzorze Gay_ Al As, wynosi:

d dx | f CAV <2 Car \2 o2 . 130 V2 2 p
€x=(d_é;?)° ECAtzg( dC:}.L)o (3_3?) 53P+(a \h % [E'_ALJ P /24

gdzie: A - wspbtczynnik kierunkowy zaleznosci Cp| = A 'C,’A\l

Cy = T = Js

CAl ~tzw. koncentracja mierzona Al,
Cp| - koncentracja rzeczywista Al /po korekeji/,

(dx ) ( 3C ) ‘ (-a[.‘lm ) \ (aClAl ) - pochodne w punktach war-

dCa /o dlp Jo "\dIw Jo "\ 3t Jo toci oczekiwanych natezen
promieniowaf,

S

Ip’ Slt, 3, -obliczone uprzednio estymatory standardowych odchylei rozkladéw

"™ gestotci prawdopodobiefistw .
Dla 1-krotnego pomiaru Ip’ br IW blqd wzgledny £'x =L;‘u)o-=7,36%.

W praktyce w onalizie ilosciowej do obliczef korekeyjnych podstawia sie wartosci

z 3 odczytéw lor Lo 1y Rozklad statystyki &rednie aryt metycznej z n-elementowej
préby pobrcme| z populocp o rozkladzie normalnym N (m, &) jest réwniez normalny
o wortoci oczekiwanej m i-wariancji .ﬁ?_

Dla 3-krotnego pomiaru 1, i; , lW € v =4,43%.

5. Okre¢lenie wielkoéci btedu oznaczenia wspétczynnika x
w zaleznosci od stezenia Cyuj

E(Car) /27/
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Obliczony uprzednio blqd wzgledny &', mozna wyrazié nastepujqco:

Ex= \(Ex1)? + (ExaY /28/,

€'.1 -blad wzgledny wynikajqcy z czulotci mikrosondy elektronowei,
g~ " . e z wplywu innych czynnikéw.

Czuloéé /najmniejsza wykrywalna ilo$¢ pierwiastka/ mikrosondy elektronowe| wyraza
sig wg [8] wzorem:

Exm = Ca %——%W 9/

P~ -t

przeksztatcajqc wzory /26, 28, 29/ otrzymano:

S

2
' 2 6,98 - 10°° Ca| ) y
b= E/C/ = 119,560 4 ( T,7611C - 0,0286 F s

Wzér /30/ okresla zalezno$¢ btedu wzglednego od koncentracji Al. Dla matych
wartoéci Ca| /powyzej progu czuloéci urzqdzenia/ jest on najwigkszy i wynosi ~ 5,5%.

PODSUMOWANIE

Opracowano metodyke badania sktadu chemicznego warstw epitaksjalnych zwiqzkéw
potréjnych grupy A" BY na przykladzie Gaj-xAl,As przy wykorzystaniv mikroanalizy
rentgenowskiej i elektronicznej techniki obliczeniowej.

Przedstawiona metoda wraz z podanym programem korekcyjnym umozliwia szybkie
i 0 okreslonej precyzji badanie skiadu warstw epitaksjalnych zwiqzku Gaj-,Al As.

ldentyczny sposéb postepowania mozna stosowaé do bodoﬁ i opracowywania wynikéw
eksperymentalnych innych zwiqzkéw potréjnych grupy A" 8, wprowadzajqe tylko
odpowiednie state fizykochemiczne, charakterystyczne dla danego zwiqzku, do
istniejqcego programu ETO obliczer korekcyjnych.

Avutorzy wyrazajq podzigkowanie mgr inz. A.Jagodzie i mgr inz. Z.Muszyfiskiemu -
pracownikom Zakladu Technologii Struktur A" BY Instytutu Technologii Elektronowej
w Warszawie za udostgpnienie prébek warstw epitaksjialnych Gaj_ Al As wykorzysta-
nych przy opracowaniu metody oraz mgr inz. Jackowi Bukowskiemu, pracownikowi
Zakladu Analiz ONPMP za pomoc w ulozeniu programéw dla maszyny cyfrowej JEC - &
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Kazimierz WOLSKI, Andrzej SIWIEC
ONPMP

Badania nad technologia, Struktura i niektorymi wiasnoSciami
drutow z brazu srebrowego

Stosowane w elekirotechnice i elektronice materialy konstrukcyjne takie jak mosiq-
dze, a w szczegblnosci brqzy, oparte w znacznej mierze na bazie miedzi z dodatkami
innych skladnikéw stopowych /Zn, Sn, Be, Pb, Zr, Fe i Ti/, w wielu wypadkach
powinny odznaczaé sie dobrymi wlasno$ciami wytrzymatoSciowymi i niskq opornosciq
wlasciwg.

Z szeregu tych stopbw, ktére majq wysokie wlasnosci wytrzymalosciowe mozna
wymienié stopy Cu - Be z niewielkimi dodatkami innych skladnikéw stopowych, takich
jak Co czy Ni[1,2,3] oraz stopy Cu - Ti. Brqzy berylowe Cu - Be oraz brqzy tytano-
we Cu -Ti[4, 5] utwardzone dyspersyjnie, w polqczeniu z przerébkq plastycznqg
/ciqgnione do Z > 75%/, po przesyceniu, a nastepnie starzeniu majq wytrzymatosé
na rozciqganie R, == 120 - 140 kG/mmz, twardo$¢ HV 0, [~400 kG/m:; oraz wydlu-
zenie Agg = 1%. Parametry te wedlug bada# przeprowadzonych przez Ciszewskiego
i wsp6tpracownikéw sq stabilne w czasie [6] i znacznie wyzsze od stopéw utwardzo-
nych dyspersyinie bez przerébki plastycznej wykonanej pomiedzy przesycaniem a sta-
rzeniem,
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