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1. Введение. Метод рентгеновской визуализа-

ции кривой качания – один из наиболее современ-

ных и совершенных методов исследования упорядо-

ченных объектов с помощью рентгеновского излу-

чения, который обладает уникальными возможно-

стями по определению локальных изменений в де-

фектной структуре образца и высоким простран-

ственным разрешением. В настоящее время этот ме-

тод активно развивается и широко применяется как

в лабораторных условиях, так и на синхротронных

источниках для решения передовых научных задач

[1, 2]. Например, в работе [3] была реализована осо-

бая техника визуализации кривой качания, которая

позволила получать трехмерные изображения де-

фектов и измерять трехмерные искажения в объеме

кристалла.

Новой и актуальной задачей является изучение

возможностей этого метода для исследования дина-

мических процессов, возникающих в кристаллах в

условиях внешних воздействий, а также его интегра-

ция в комплекс исследовательских методик с времен-

ным разрешением. В данной работе приведены ре-

зультаты исследования распределения деформаций

методом визуализации кривой качания в кристалле

лангасита (La3Ga5SiO14 – LGS), при низкочастотном

ультразвуковом воздействии (возбуждении стоячей

ультразвуковой волны, далее – УЗ).

Кристаллы семейства лангаситов, появившиеся

относительно недавно, сегодня являются объектом

1)e-mail: yan.eliovich@gmail.com

множества исследований и активно применяются в

акустоэлектронике и пьезотехнике [4, 5]. Интерес к

данному типу кристаллов обусловлен, прежде все-

го, превосходными пьезоэлектрическими свойствами

[6–8]. Кристаллы семейства лангасита выгодно от-

личаются от традиционно используемых кристаллов

кварца более высоким коэффициентом электромеха-

нической связи (КЭМС), а также отсутствием фазо-

вых переходов ниже температуры плавления.

Упомянутые преимущества делают кристаллы се-

мейства лангасита перспективным материалом для

изготовления резонаторов, в том числе управляемых

поверхностными волнами [9], и фильтров с высокой

температурной стабильностью [10]. Данные моно-

кристаллы также могут быть использованы для со-

здания эффективных адаптивных элементов рентге-

новской оптики (АЭРО), основанных на стоячих уль-

тразвуковых волнах. Они могут быть использованы

для контролируемого изменения параметра решет-

ки и, тем самым, управления параметрами дифра-

гирующего на таком элементе рентгеновского пуч-

ка [11, 12]. Однако применение кристаллов семейства

лангасита как материала для изготовления тех или

иных устройств требует, помимо прочего, изучения

деформационного поведения кристаллов в условиях,

близких к реальным условиям эксплуатации готовых

приборов на их основе. Ранее подобные исследования

проводились при условии возбуждения в кристаллах

лангасита поверхностных волн [13], однако не прово-

дились исследования при возбуждении стоячих аку-

стических волн.
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Рис. 1. (Цветной онлайн) (а) – Фото образца LGS с токопроводящими контактами, нанесенными на половины боковых
поверхностей, с изображением кристаллографических направлений в кристалле LGS X-среза, повернутом от осей Y Z

на 21
◦ против часовой стрелки вокруг X оси. (b) – График зависимости полуширин КДО, измеренных вдоль боковой

поверхности кристалла в условиях вибрационной нагрузки и в отсутствии внешних воздействий, слева от графика
приведен схематичный вид КДО, полученных в центре исследуемой области при УЗ воздействии (c) и без него (d).
(e) – Схематичное изображение распределения деформаций в кристалле при установлении стоячей волны продоль-
ных колебаний. (f) – Схематичное изображение возникающих при УЗ воздействии деформаций растяжения-сжатия
по длине и, как следствие, по толщине образца.

2. Описание образца и методик проведения

экспериментов.

Описание образца. Исследуемый кристалли-

ческий образец представлял собой пластину из

монокристалла LGS размерами 42 × 10 × 1мм3

(рис. 1а). В работе использовался кристалл X-среза,

повернутый от осей YZ на 21◦ против часовой

стрелки вокруг X оси. Такая ориентация позволяла

получить чистую моду продольных колебаний в

плоскости YZ. Образец закреплялся на много-

кружном гониометре ТРС в специализированном

рентгеноакустическом держателе. Для возбуждения

низкочастотных ультразвуковых колебаний (частота

96.5 кГц – резонансная частота продольной моды

колебаний) на половины боковых поверхностей

образца были нанесены токопроводящие покрытия,

через которые с помощью держателя на кристалл

подавался низкочастотный ультразвуковой сигнал с

лабораторного генератора сигналов.

Метод двухкристальной дифрактометрии.

Первые исследования образца проводились методом

двухкристальной дифрактометрии. В экспери-

менте использовался кремниевый монохроматор

Si(400). Образец юстировался под углом Брэгга

20.3◦ для атомных плоскостей [448̄0] в геометрии

Брэгга. После настройки системы подачи и кон-

троля ультразвуковых колебаний были проведены

предварительные эксперименты, направленные на

определение интегрального распределения деформа-

ций вдоль поверхности образца при низкочастотном

ультразвуке (напряжение сигнала 26.5 В, частота

fres = 96.5 кГц). Для этого проводилась регистра-

ция кривых дифракционного отражения (КДО)

вдоль поверхности образца при ультразвуковом

воздействии. На рисунке 1b представлены значения

полуширины КДО в свободной от электродов обла-

сти кристалла с шагом 2 мм. Точка с абсциссой 0 мм

соответствует левому свободному краю кристалла,

точка 20 мм – центру кристалла. Как видно из

результатов на рис. 1b, в процессе приложения виб-

рационной нагрузки по мере приближения к центру

половины кристалла КДО уширяется, что хорошо
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согласуется с теоретическими моделями и прове-

денными ранее измерениями для кристалла кварца

[14–16]. Для наглядности, в точке наибольшей

деформации, соответствующей координате 10 мм,

отдельно схематично приведены кривые качания

без ультразвука и при его возбуждении (рис. 1c–d).

Видно, что при подаче УЗ полуширина КДО в

этой точке увеличилась в 2.5 раза. Также при

ультразвуке наблюдается характерное двугорбое

уширение кривой качания, указывающее на наличие

синусоидальных колебаний межплоскостного рас-

стояния. Представленные данные свидетельствуют

о наличии градиента деформаций на поверхности

кристалла LGS вдоль его длины, распределение

которых имеет гармонический вид с максимумами в

центрах половин кристалла (рис. 1e, f).

Метод визуализации кривой качания. Описан-

ный метод двухкристальной дифрактометрии, до сих

пор широко применяемый, в том числе для изу-

чения промышленно важных кристаллических ма-

териалов, не позволяет изучать деформации с вы-

соким пространственным разрешением. Для изуче-

ния пространственного распределения деформаций

вдоль всей поверхности кристалла, в том числе по

ширине, лучше подходит метод рентгеновской визу-

ализации кривой качания, являющийся дальнейшим

развитием метода рентгеновской топографии и даю-

щий возможность с высокой эффективностью и ло-

кальностью оценить, где именно происходит измене-

ние структуры за счет высокого пространственного

разрешения [2].

В рамках данной работы метод визуализации

кривой качания также использовался для изучения

исследуемого образца в условиях ультразвуковой на-

грузки. В качестве монохроматора использовался ас-

симетрично вырезанный кристалл кремния с отра-

жением 440, с помощью которого отрезалась MoKα2

линия и уширялось поперечное сечение рентгенов-

ского пучка. Регистрация отдельных топограмм осу-

ществлялась с помощью пиксельного 2D детекто-

ра AdvaPIX TPX3 с CdTe матрицей, расположенно-

го на расстоянии 20 см от образца. Детектор имеет

матрицу 256× 256 пикселей, размер одного пикселя

55 мкм, соответственно “окно” детектора составляет

14× 14мм2.

Применение двумерного детектора позволяет за-

писывать серию топографических изображений при

изменении углового положения образца в процессе ω-

сканирования, тем самым позволяя регистрировать

КДО исследуемого кристалла в каждом отдельном

пикселе детектора, соответствующем определенной

области кристалла (рис. 2). Такая методика называ-

ется визуализацией кривой дифракционного отраже-

ния (качания) и сочетает в себе преимущества рент-

геновской дифрактометрии и рентгеновской топогра-

фии, позволяя характеризовать качество решетки, а

также с высокой локальностью определять распре-

деление дефектов в кристалле [17]. На основании

совокупности всех пикселей серии можно составить

визуальные карты различных параметров КДО (ан-

гл. rocking curve imaging maps или сокращенно RCI

maps), например, ширины кривой качания на поло-

вине высоты (FWHM). Таким образом, при исследо-

вании образца в геометрии Брэгга с помощью пред-

ставленного 2D детектора методика позволяет оце-

нить реальную структуру поверхности кристалла с

разрешением в 55 мкм.

В ходе экспериментов c образцом LGS исследова-

лась свободная от электродов половина кристалла.

Топографические изображения образца регистриро-

вались при отсутствии ультразвукового воздействия

и при низкочастотном ультразвуке (напряжение сиг-

нала 13.3 В, частота fres = 96.5 кГц). Изображения

регистрировались при разных угловых отстройках

образца вокруг точного брэгговского положения (ω-

сканирование), затем полученные кадры группиро-

вались в серию. Серия разбивалась по пикселям для

формирования RCI карты полуширин КДО.

На рисунке 3 приведены карты полуширин для

разных условий. Без нагрузки (рис. 3а) полуширина

по всей поверхности меняется слабо, что свидетель-

ствует об относительной однородности структуры об-

разца. Стоить также отметить наличие напряжений

в виде наклонных полос в ненагруженном состоянии,

они связанны с процессом выращивания кристалла и

называются полосами роста. Их наклон обусловлен

наклоном среза пластинки в плоскости отражения.

При воздействии ультразвука деформации от дан-

ных полос становятся незначительными, при этом

характер распределения деформаций сильно меня-

ется (рис. 3b). На поверхности кристалла становят-

ся хорошо видны зоны с разными значениями де-

формаций. Вдоль оси, смещенной относительно на-

правления Y на 21◦ устанавливается стоячая вол-

на растяжения–сжатия. В центре исследуемой обла-

сти кристалла наблюдается увеличение полуширин

КДО, вызванное увеличением амплитуды деформа-

ций. Несимметричный вид получаемой картины, ско-

рее всего, обусловлен поджимом крепления кристал-

лодержателя, фиксирующего кристалл, что вносит

вклад в “раскачку” кристалла и приводит к измене-

нию деформаций в области контакта.

При попиксельном сравнении полученных RCI

карт друг с другом по величине уширения КДО
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Рис. 2. (Цветной онлайн) Экспериментальная схема, реализованная на базе лабораторного дифрактометра ТРС, ис-
пользуемая для реализации методики визуализации КДО образца, исследуемого в условиях вибрационной нагрузки.
Схема оснащена двумерным детектором, записывающим серию топографических изображений при изменении углово-
го положения образца в процессе ω-сканирования, что позволяет построить RCI карты всей исследуемой поверхности
кристалла за счет попиксельного анализа серии полученных топограмм

Рис. 3. (Цветной онлайн) RCI-карты полуширин КДО, полученные для исследуемой поверхности кристалла LGS без
внешнего воздействия (a) и в условиях ультразвуковой динамической нагрузки (b) с частотой ν = 96.5 кГц и ам-
плитудой подаваемого с генератора сигнала 13.3 В. (c) – Горизонтальные сечения полученных карт, построенные для
фиксированной координаты по ширине образца 7мм. (d) – Карта относительных деформаций, рассчитанная по вели-
чине уширения КДО и смещению пика

и смещению пика при ультразвуковом воздействии

для каждого пикселя была рассчитана величина от-

носительной деформации ∆d

d
. Полученные результа-

ты представлены на рис. 3d. По данным результатам

видно, что в центре исследуемой области кристалла

LGS наблюдается область наибольшей деформации

(∆d

d
= 1.4 ·10−4), соответствующая пучности стоячей

волны растяжения–сжатия.
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3. Заключение. В данной работе методом двух-

кристальной рентгеновской дифрактометрии уста-

новлено, что в условиях вибрационной нагрузки в

кристалле LGS X-cреза возникают неоднородные де-

формации на поверхности образца (глубина экстинк-

ции около 7 микрометров) вдоль его длины, подчи-

няющиеся гармоническому закону. Данные деформа-

ции обусловлены периодическим изменением меж-

плоскостного расстояния d, вызванным продольной

акустической стоячей волной. Методом визуализа-

ции кривой качания было установлено простран-

ственное распределение возникающих деформаций.

По величине уширения КДО при ультразвуковом

воздействии рассчитана относительная деформация

по толщине ∆d

d
и получена двумерная карта толщин-

ных деформаций образца с разрешением 55 мкм. От-

носительная деформация по толщине образца в обла-

сти наибольшей амплитуды стоячей волны составила
∆d

d
= 1.4 · 10−4.

Таким образом, с помощью предложенного под-

хода на основе рентгеновской визуализации кривой

качания удалось определить природу и характер воз-

никающих деформаций структуры кристаллов LGS в

условиях ультразвуковых воздействий, их распреде-

ление вдоль всей поверхности образца, а также про-

извести численную оценку относительной деформа-

ции. Показано, что предложенный подход является

перспективным инструментом для разносторонней

оценки эволюции деформаций в процессе исследова-

ния кристаллов в условиях внешних воздействий и

их характеризации, что открывает новые возможно-

сти для исследования перспективных кристалличе-

ских материалов в условиях внешних воздействий. С

помощью предложенного подхода впервые проведе-

ны исследования кристалла-резонатора продольных

колебаний, показано, что он позволяет эффективно

оценивать распределение деформаций в резонаторах

и оценивать их функциональные характеристики –

в частности, относительную деформацию решетки,

определяющую рабочий диапазон перестройки гото-

вого резонатора.

Также в настоящее время рассматриваются

возможности создания комплекса топографических

рентгеновских методик на основе сочетания метода

визуализации кривой качания и времяразреша-

ющих методик на основе адаптивных элементов

рентгеновской оптики, активно разрабатываемых

коллективом авторов данной работы, что позволит,

в том числе, значительно ускорить проведение

исследований с помощью предложенного подхода.
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