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Спектрометр разработан для экспериментальной станции EXAFS-D Курчатовского источника син-
хротронного излучения в НИЦ “Курчатовский институт” в целях прецизионного измерения отно-
сительных вариаций постоянной решетки монокристаллов. Спектрометр позволяет регистрировать
малые (до 3 · 10–7) относительные изменения параметра решетки, которые могут возникать при на-
рушении стехиометриометрического состава материала или в результате эффектов, вызванных
внешними воздействиями, например, обратного пьезоэффекта. Основным методом, реализуемым
на спектрометре, является метод дифракции рентгеновского излучения в геометрии, близкой к гео-
метрии “обратного рассеяния”, на углы вплоть до 179.5°. Использование синхротронного источни-
ка обеспечивает возможность выбора длины волны излучения, что необходимо для настройки гео-
метрии дифракции, близкой к обратной. Конфигурация спектрометра позволяет одновременно с
измерением вариации параметра решетки осуществлять картирование элементного состава по по-
верхности кристалла.
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ВВЕДЕНИЕ
Монокристаллы пьезоэлектриков широко

применяются в электронной технике. Работы по
синтезу широкого спектра пьезокристаллов, на-
целенные на улучшение их функциональных ха-
рактеристик, потребовали развития все более
точных и обладающих более высокой локально-
стью методов контроля структуры и свойств кри-
сталлов [1–4]. Наряду с традиционными метода-
ми структурных исследований, такими как ин-
терферометрия [5–8], оптическая призменная
спектроскопия [9, 10], нейтронная дифракция
[11, 12] и других, особую актуальность имеют
рентгеновские методы диагностики.

Так, например, работы [13–19] посвящены изу-
чению пьезоэффекта в кристаллах лангасита и лан-
гатата на лабораторных рентгеновских установках.
Стоит отметить, что в этих работах наблюдается
разброс величин измеренных пьезомодулей, при
этом величина указанной авторами относительной
ошибки составляет единицы процентов. Наблю-

даемые различия требуют дополнительных, пре-
цизионных методов измерения. В работах [15, 16,
20–22] отмечается, что такой разброс величин
пьезомодулей может быть связан с условиями ро-
ста и составом кристаллов.

Использование синхротронного излучения за
счет более высокой по сравнению с рентгенов-
скими трубками яркости позволяет существенно
улучшить пространственное разрешение измере-
ний. В работе [23] дифракция синхротронного из-
лучения (HASYLAB/DESY, Германия) использо-
валась для изучения пьезоэлектрических свойств
монокристалла трибората висмута BiB3O6. Мето-
ды высокоразрешающей рентгеновской дифрак-
тометрии и топографии (BESSY, Германия) были
применены в исследованиях акустических [24] и
пьезоэлектрических свойств [13] кристаллов ланга-
тата. Внутренние деформации в пьезоэлектрических
кристаллах BiB3O6, вызванные внешним электриче-
ским полем в результате обратного пьезоэффекта,
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были изучены в работе [25] (HASYLAB/DESY, Гер-
мания).

Методом высокоразрешающей трехкристальной
рентгеновской дифрактометрии обнаружено нали-
чие обратимой перестройки доменной структуры в
приповерхностных слоях кристаллов парателлу-
рита под действием внешнего электрического по-
ля [26–28]. Отклик пьезоэлектрического кри-
сталла на быстрые изменения приложенного
электрического поля изучался методом дифрак-
ции с временным разрешением [14, 29]. Однако в
рассматриваемых работах авторы либо вовсе не
указывают точность определения пьезоэлектри-
ческих модулей, либо приводимые величины
ошибок составляют единицы процентов и выше.

Величина пьезомодуля напрямую определяется
в рентгенодифракционных экспериментах путем
измерения углового сдвига кривой дифракционно-
го отражения (к.д.о.), следовательно, дальнейшее
развитие данного направления связано с повыше-
нием углового разрешения и чувствительности ди-
фракционной картины к изменению межплос-
костного расстояния исследуемого кристалла.

Преимуществом использования дифракции на
углы, близкие к π, по сравнению с вышеперечис-
ленными методами, является сверхвысокая чув-
ствительность дифракционной картины к малей-
шим искажениям кристаллической структуры.
На данный момент не было обнаружено работ по
применению данной методики при изучении
влияния внешних воздействий на пьезокристалл.

В данной работе приводится описание спек-
трометра для исследований деформаций кристал-
лической структуры методом дифракции рентге-
новского излучения на углы, близкие к π, вплоть
до 179.5°. Данный спектрометр уже прошел экс-
периментальную проверку в процессе прецизи-
онных измерений пьезоэлектрического модуля
d11 кристалла лангасита [19].

Вместе с тем потенциал геометрии дифракции
на углы, близкие π, подтверждается, к примеру,
работами по прецизионной монохроматизации
синхротронного излучения. В работе [30] удалось в
такой схеме достичь высокой (до единиц милли-
электронвольт) степени монохроматизации пучка
синхротронного излучения (с.и.) на синхротрон-
ном источнике DESY (Германия), при этом даль-
нейшее улучшение разрешения по энергии было
ограничено только интенсивностью самого излу-
чения.

Реализация обратной дифракции на ондуля-
торном излучении [31] позволила достичь разре-
шения ΔE/E = 10–8 и открывает возможности про-
ведения экспериментов по спектроскопии не-
упругого рассеяния рентгеновского излучения
при изучении слабо упорядоченных структур и
жидкостей, которая ранее была доступна только
нейтронным методам [32]. В работе [33] рассмот-

рена возможность реализации метода обратной
дифракции на лазере на свободных электронах,
что на порядки увеличит энергетическое разре-
шение метода.

СПЕКТРОМЕТР
Разработанный в НИЦ “Курчатовский инсти-

тут” спектрометр для исследований методом ди-
фракции рентгеновского излучения на углы, близ-
кие к π, установлен на экспериментальной стан-
ции EXAFS-D Курчатовского источника с.и. [34].
Для достижения больших углов дифракции в
спектрометре использован прием выноса детек-
тора от исследуемого образца на большое рассто-
яние [30, 31, 35]. Конструкция станции EXAFS-D
позволяет выносить детектор от образца на рас-
стояние до 2 м, что соответствует углу дифракции
179.5°.

Рентгенооптическая схема спектрометра при-
ведена на рис. 1. Белый пучок с критической
энергией 7.1 кэВ из поворотного магнита ускори-
тельно-накопительного комплекса проходит че-
рез узел стабилизации вертикального положения
[36]. Размещение узла стабилизации на расстоя-
нии 22 м от точки излучения позволяет получить
высокую степень стабилизации вертикального
положения пучка на входе в спектрометр. Откло-
нение вертикального положения орбиты пучка не
превышает нескольких микрометров, а ошибка
отклонения вертикального угла порядка 1 мкрад.
Это, в свою очередь, обеспечивает стабильность
углового положения падающего пучка по верти-
кали. В выбранной рентгенооптической схеме
плоскость дифракции образца вертикальна, и
возможная нестабильность вертикального поло-
жения падающего пучка непосредственно влияет
на погрешность измерений.

Пройдя блок щелей, пучок падает на верти-
кально стоящий предварительный монохроматор
М1, представляющий собой плоский монокри-
сталл. Плоскость дифракции этого монохромато-
ра горизонтальна. Монохроматором М1 из спек-
тра с.и. выбирается требуемая длина волны излу-
чения, кроме того, он уменьшает тепловую
нагрузку на далее установленный прорезной мо-
нохроматор М2. Для уменьшения влияния атмо-
сферы предварительный монохроматор М1 нахо-
дится в вакуумном защитном кожухе.

Далее следующие вдоль направления распро-
странения с.и. элементы спектрометра (прорез-
ной монохроматор, узел дифрактометра, детекто-
ры, узел пластины изображения) находятся на
поворотной скамье, которая может поворачи-
ваться вокруг оси предварительного монохрома-
тора. Углы дифракции на нем ограничиваются
выходным бериллиевым окном вакуумной за-
щитной камеры и составляют от 6° до 30°, что со-
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ответствует энергетическому диапазону излуче-
ния 7.6–37 кэВ. Энергетическая ширина пучка ΔЕ
после предварительного монохроматора опреде-
ляется размерами источника с.и., расстоянием до
спектрометра и щелями “белого” пучка с.и. Для
описываемой в данной работе эксперименталь-
ной схемы величина ΔЕ/Е ~ 10–4.

Предварительно монохроматизированный пу-
чок попадает на прорезной монохроматор М2 –
монокристалл Si (nn0). Плоскость дифракции
этого монохроматора вертикальна. Энергетиче-
ская ширина пучка после прорезного монохрома-
тора М2 составляет ΔЕ/Е ~ 10–5. Прорезной моно-
хроматор установлен на узле поворота. Узел по-
ворота, описанный в работе [37], представляет
собой гониометрическое устройство, приводи-
мое в движение пьезодвигателем, с шагом 1''.

В целом выбор описанных выше монохрома-
торов М1 и М2 спектрометра нацелен на то, чтобы
обеспечить:

– возможность выделения из “белого” пучка
с.и. фотонов с энергией, соответствующей углам
дифракции излучения на образце, близким к π;

– минимизацию разности углов Брэгга моно-
хроматоров и образца с целью уменьшения влия-
ние дисперсии на ширину к.д.о. [38, 39];

– стабильность энергии фотонов, падающих
на образец.

В случае одновременного изучения элемент-
ного состава образца энергия фотонов, падающих
на него, должна быть достаточной для возбужде-
ния флуоресценции элементов, входящих в со-
став исследуемого кристалла.

Далее пучок освещает исследуемый образец,
установленный на дифрактометре. Плоскость ди-
фракции образца вертикальна. Вращение образца

вокруг оси θ обеспечивается поворотными меха-
низмами двух уровней. Первый уровень – червяч-
ный привод с шаговым двигателем (43.2''/шаг).
Второй уровень – поворотный модуль на основе
пьезостолба с шагом 1.2'' в диапазоне 120'' (рис. 2).

Накопленная ошибка дифрактометра оценива-
лась на основании сравнения расчетных и изме-
ренных положений дифракционных пиков эта-
лонного образца кремния. Так, на диапазоне 100''
определенная таким способом накопленная
ошибка составила 0.03''. Выбранный для оценки
накопленной ошибки диапазон 100'' является ха-
рактерным при измерении сдвига кривой кача-
ния пьезокристалла, обусловленного изменени-
ем параметра решетки вследствие приложения к
этому кристаллу внешнего электрического поля.

Исследуемый образец крепится на ручной го-
ниометрической головке, установленной на узле
сканирования дифрактометра. Вывод поверхно-
сти образца на ось θ и подстройка его по углу накло-
на ϕ (так, чтобы падающий и отраженный лучи на-
ходились в вертикальной плоскости) осуществляет-
ся вручную гониометрической головкой. Узел
сканирования позволяет локально изучать степень
совершенства кристалла по относительным изме-
нениям межплоскостного расстояния Δd/d. Диа-
пазон сканирования определяется имеющимся
диапазоном перемещения блока подвижек и со-
ставляет 10 × 10 мм. Пространственное разреше-
ние обуславливается минимальным размером ис-
точника излучения (200 мкм) и составляет 20 мкм.
Время сканирования при предельном разреше-
нии определяется набранной статистикой для по-
лучения желаемого разрешения.

Детектор представляет собой ф.э.у. со сцин-
тиллятором NaI и регистрирует дифрагировав-
шие пучки в счетном режиме. Расстояние от кри-
сталла до детектора при использовании вращения

Рис. 1. Рентгенооптическая схема спектрометра.
СП – узел стабилизации вертикального положения
“белого” пучка с.и., Щ – щели пучка с.и., M1 – пред-
варительный монохроматор Si (111), M2 – прорезной
монохроматор Si (440), X–Z – сканер исследуемого
образца (условно показанный), Об – образец, ФЭУ1 –
фотоэлектронный умножитель (ф.э.у.) на кронштейне
дифрактометра, ФЭУ2 – в положении регистрации ди-
фрагированного излучения на углы, близкие к π, ППД –
полупроводниковый детектор, IP (Image Plate) – пла-
стина изображения на вертикальной подвижке.

IP

M1

ФЭУ1

ФЭУ2

ППД X

Z

Об
M2

ЩСП

Рис. 2. Блок дифрактометра в составе спектрометра.
ЧП – червячное колесо привода оси θ, ПС – поворот-
ный пьезомодуль, X–Z – сканер исследуемого образ-
ца Об, детектор – ф.э.у. на кронштейне оси 2θ.

ф.э.у.

ППД ЧП

ПС

Об

X–Z
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детектора на кронштейне дифрактометра 2θ мо-
жет меняться от 200 до 600 мм, обеспечивая воз-
можность работы на углах дифракции вплоть до
2θ = 178.5°. Вращение детектора вокруг оси 2θ ди-
фрактометра имеет червячный привод с шаговым
двигателем (шаг 51''). Для измерений с еще боль-
шими углами дифракции детектор снимается с
кронштейна, вращающегося вокруг оси 2θ дифрак-
тометра, и устанавливается на стойке, которая мо-
жет перемещаться вдоль поворотной скамьи на раз-
личных расстояниях от оси дифрактометра. При
расстоянии детектора 2 м от исследуемого образ-
ца достигается угол дифракции 2θ = 179.5°.

Полупроводниковый энергодисперсионный
детектор (БДЕР-КИ-11К, Институт физико-тех-
нических проблем, Дубна) установлен неподвиж-
но. Энергетическое разрешение детектора со-
ставляет 200 эВ. Он регистрирует флуоресцент-
ное излучение образца, возбуждаемое падающим
пучком с.и. Важно отметить, что флуоресцентные
спектры регистрируются одновременно с измере-
ниями кривых качания.

Для отдельных экспериментов в спектрометре
может использоваться двумерный детектор Image
Plate (IP). С помощью него могут решаться следу-
ющие задачи:

– уточнение угла между осью дифрактометра и
монохроматизированным пучком, падающим на
исследуемый образец; необходимость в решении
этой задачи возникает после перемещения узла
дифрактометра вдоль поворотной скамьи;

– тонкая юстировка образца на оси дифракто-
метра;

– прецизионное измерение угла дифракции.

Все узлы спектрометра объединены в единую
систему управления. На рис. 3 приведена блок-
схема системы управления спектрометром.

Система управления спектрометром построе-
на по клиент-серверной архитектуре и включает
три управляющих компьютера. Первый из них
(ПК1) расположен на рабочем месте эксперимен-
татора и является клиентом. Ко второму (ПК2)
подключены высокоточные подвижки для пере-
мещения IP, плата видео захвата и флуоресцент-
ный детектор. Третий (ПК3) обеспечивает взаи-
модействие с контроллерами моторов дифракто-
метра и привода образца. С этого компьютера
экспериментатор выполняет выбор энергии мо-
нохроматора М1 (рис. 1) и настройку других узлов
экспериментальной установки. В режиме экспе-
римента он выполняет функцию сервера.

Рис. 3. Блок-схема управления спектрометром. БНК – большое накопительное кольцо, ПМ – поворотный магнит,
CCTV – closed-circuit television (закрытые системы кабельного телевидения), ШД – шаговый двигатель, ППД – полу-
проводниковый детектор, ЦСП – цифровой сигнальный процессор, ВН – высокое напряжение, ЛИР – инкремент-
ный преобразователь угловых перемещений.
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РЕЗУЛЬТАТЫ

В работе [19] нами было проведено прецизи-
онное измерение пьезоэлектрического модуля d11
монокристалла лангасита (LGS – La3Ga5SiO14) на
описанном выше спектрометре. Измерения про-
водились методом дифракции синхротронного
излучения на углах, близких к обратному рассея-
нию. Измерялся сдвиг к.д.о. исследуемого образ-
ца при приложении к нему внешнего электриче-
ского поля в следующей последовательности: без
электрического поля, с отрицательным полем,
без поля, с положительным полем (рис. 4). Такая
последовательность измерений повторялась мно-
гократно для повышения точности измерений за
счет уменьшения статистической погрешности.
Перед измерением каждой кривой выдержива-
лась временная пауза 2 мин для релаксации кри-
сталла после внешнего воздействия. Продолжи-
тельность измерения одной к.д.о. составляла око-
ло 8 мин.

Измеряемый угловой сдвиг дифракционного
максимума соответствовал изменению Δd/d ~ 10–5.
Погрешность измерения углового сдвига к.д.о.
составила ~1%. Приняв утроенный доверитель-
ный интервал, граница обнаружения относитель-
ного изменения межплоскостного расстояния со-
ставит 3 · 10–7.

С целью определения связи величины пьезо-
электрического модуля исследуемого образца с его
стехиометрией в спектрометр был включен энерго-
дисперсионный детектор. Был проведен предвари-
тельный эксперимент по элементному картирова-
нию исследуемого образца (LGT – La3Ga5.5Ta0.5O14).
Соотношение интенсивностей линий флуорес-

ценции позволяет определить состав исследуемо-
го образца.

На рис. 5 в качестве примера приведен спектр
LGT. В спектре присутствуют линии флуоресцен-
ции всех (кроме кислорода) элементов, входящих
в состав кристалла. Хорошо разрешаются линии
лантана Lα и Lβ1, линия галлия Kα и линия тантала
Lα. Так же хорошо видна линия хрома E(CrKα) =
= 5.41 кэВ. В процессе напыления на образец се-
ребряных металлических электродов для созда-
ния в его объеме однородного электрического по-
ля на его поверхности был нанесен слой хрома
для лучшей адгезии. Кислород же флуоресцирует
на энергии 520 эВ, которая практически не может
быть зарегистрирована в существующей экспери-
ментальной схеме.

Сформированный оптической схемой спек-
трометра монохроматический пучок с.и. с энер-
гией 10.5497 кэВ падал на образец LGT размерами
8 × 16 × 0.26 мм. На поверхности образца были
выбраны точки размерами 1 × 1 мм с шагом 2 мм.
На рис. 6 приведены отношения площади флуо-
ресцентных линий лантана (LaLα) к площади ли-
ний галлия (GaKα), что может характеризовать
изменение относительного стехиометрического
состава на поверхности образца.

ВЫВОДЫ

На синхротронной станции EXAFS-D НИЦ
“Курчатовский институт” разработан спектро-
метр для регистрации кривых дифракционного

Рис. 4. Пример серии к.д.о., измеренных в автомати-
ческом режиме с переключением высокого напряже-
ния на исследуемом пьезокристалле LGS.
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Рис. 5. Пример спектра флуоресцентного излучения
кристалла лангатата (La3Ga5.5Ta0.5O14), измеренный
полупроводниковым детектором во время измерения
кривой качания этого кристалла с помощью ф.э.у.
(NaI).
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отражения при углах дифракции вплоть до 2θ =
= 179.5°. Предельная чувствительность метода
при измерении относительной вариации пара-
метра решетки при нарушении стехиометриче-
ского состава или под влиянием внешних воздей-
ствий составила 3 · 10–7. Показано, что данный
спектрометр позволяет определять относитель-
ное изменение параметра решетки под внешним
электрическим полем с точностью не хуже 1%.
Как было обнаружено ранее, наибольший вклад в
итоговую погрешность дает статистическая
ошибка измерений. Суммарный вклад в результат
измерений остальных погрешностей оказывается
практически несущественным. Предваритель-
ный эксперимент по картированию элементного
состава образцов показал вариацию состава в вы-
бранных точках. Дальнейшие эксперименты поз-
волят определить связь между стехиометрией и
функциональными свойствами исследуемых об-
разцов и дадут возможность получать уникаль-
ную информацию, имеющую практическое зна-
чение для отработки технологии синтеза новых
материалов с заданными свойствами.
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