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Äàíà îöåíêà íåîïðåäåëåííîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíûõ ðàñ-

ñòîÿíèé â êðåìíèè íà ëàáîðàòîðíîì äèôðàêòîìåòðå Bruker D8 DISCOVER ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà NIST SRM-2000.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìåæïëîñêîñòíûå ðàññòîÿíèÿ, ðåíòãåíîâñêàÿ äèôðàêòîìåòðèÿ,

íåîïðåäåëåííîñòü ðåçóëüòàòà èçìåðåíèÿ, ïðîñëåæèâàåìîñòü.

The estimation of uncertainty of lattice spacing measurements in silicon by means of

laboratory diffractometer Bruker D8 DISCOVER with use of certified reference material

NIST SRM-2000 is presented.

Key words: lattice spacing, X-ray diffractometry, measurements uncertainty, traceability.

Íåîáõîäèìîñòü ïîâûøåíèÿ òî÷íîñòè èçìåðåíèé äëèíû â íàíîìåò-
ðîâîì äèàïàçîíå è îáåñïå÷åíèÿ ïðîñëåæèâàåìîñòè ðåçóëüòàòîâ ýòèõ
èçìåðåíèé ê ýòàëîíàì åäèíèö Ìåæäóíàðîäíîé ñèñòåìû (ÑÈ) òðåáóåò
êðèòè÷åñêîé îöåíêè ðÿäà øèðîêî ïðèìåíÿåìûõ íà ïðàêòèêå ïðîöåäóð.

Â ïîñëåäíåå âðåìÿ â íàíîìåòðîëîãèè â êà÷åñòâå âíóòðåííåãî
ñòàíäàðòà ïðè èçìåðåíèè äëèíû ÷àñòî èñïîëüçóþò ìåæïëîñêîñòíûå
ðàññòîÿíèÿ â ìîíîêðèñòàëëàõ, ïðåæäå âñåãî â êðåìíèè. Â ÷àñòíîñòè,
òàêîé ïîäõîä ïðèìåíåí ïðè ðàçðàáîòêå ãîñóäàðñòâåííîãî ñòàíäàðòíîãî
îáðàçöà ÃÑÎ 10030-2011 äëÿ êàëèáðîâêè ïðîñâå÷èâàþùèõ ýëåêòðîííûõ
ìèêðîñêîïîâ [1]. Ïðè èçãîòîâëåíèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà (ÑÎ) äëÿ
îáåñïå÷åíèÿ ïðîñëåæèâàåìîñòè çíà÷åíèÿ ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ
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ê ýòàëîíó äëèíû èñïîëüçîâàí ìåòîä âûñîêîðàçðåøàþùåé äèôðàêòî-
ìåòðèè, êîòîðûé ïðèìåíÿþò ïðè èçìåðåíèÿõ â íàíîýëåêòðîíèêå íà
ïðîìûøëåííûõ îáðàçöàõ êðåìíèÿ. Ëåãèðîâàíèå ìàòåðèàëà è âíóòðåííèå
íàïðÿæåíèÿ ìîãóò ïðèâåñòè ê èçìåíåíèÿì ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé.
Ïîýòîìó èñïîëüçîâàíèå â êà÷åñòâå çíà÷åíèé ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿ-
íèé ñïðàâî÷íûõ äàííûõ ÷àñòî ÿâëÿåòñÿ íåîïðàâäàííûì [2]. Åñëè
çíà÷åíèå ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ èññëåäóåìîãî îáðàçöà ïðèìåíÿþò
äëÿ ðàñ÷åòà ðåçóëüòàòà èçìåðåíèé (êàê, íàïðèìåð, ïðè êàëèáðîâêå
ïðîñâå÷èâàþùèõ ýëåêòðîííûõ ìèêðîñêîïîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì
ÃÑÎ 10030-2011 [1]), òî îíî äîëæíî îïðåäåëÿòüñÿ ýêñïåðèìåíòàëüíî.
Ðåçóëüòàò òàêèõ èçìåðåíèé äîëæåí áûòü ïðîñëåæèâàåì ê ýòàëîíó
åäèíèöû äëèíû.

Â äàííîé ñòàòüå îöåíåíà íåîïðåäåëåííîñòü ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé
ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ñåðèéíîãî ëàáîðàòîðíîãî
äèôðàêòîìåòðà Bruker D8 DISCOVER.

Îöåíêà íåîïðåäåëåííîñòè èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé.
Äëÿ èçìåðåíèÿ ïàðàìåòðà êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè ïëàñòèíû ìîíî-
êðèñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ èñïîëüçîâàíà ñõåìà èçìåðåíèé óãëà
ðàññåÿíèÿ äëÿ ðåôëåêñà (004) â ãåîìåòðèè íà îòðàæåíèå. Äëÿ
îïðåäåëåíèÿ äëèíû âîëíû ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ ïðèìåíåí ÑÎ
ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ NIST SRM 2000 ñ àòòåñòîâàííûì
çíà÷åíèåì ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ d220=0,1920161 íì è ðàñøè-
ðåííîé íåîïðåäåëåííîñòüþ 0,0000087 íì (ïðè êîýôôèöèåíòå îõâàòà
k = 2). Â ýòîì ñëó÷àå ìåæïëîñêîñòíîå ðàññòîÿíèå èçìåðÿåìîãî îáðàçöà
îïðåäåëÿåòñÿ ïî ôîðìóëå

004 sin sin /sinSRM SRMd / d      ,

ãäå d
SRM

 – ìåæïëîñêîñòíîå ðàññòîÿíèå ÑÎ ñîãëàñíî ïàñïîðòó;


SRM
,  – ñðåäíèå çíà÷åíèÿ ïîëîâèíû óãëà áðýããîâñêîãî ðàññåÿíèÿ,

èçìåðåííûå äëÿ ÑÎ è èññëåäóåìîãî îáðàçöà, ñîîòâåòñòâåííî.
Áþäæåò íåîïðåäåëåííîñòåé ðåçóëüòàòà èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíûõ

ðàññòîÿíèé ñîñòîèò èç ñëåäóþùèõ íåîïðåäåëåííîñòåé:
íåîïðåäåëåííîñòü, îöåíèâàåìàÿ ïî òèïó À, îáóñëîâëåííàÿ ñëó÷àé-

íûìè ôàêòîðàìè è îöåíèâàåìîé ñòàòèñòè÷åñêèìè ìåòîäàìè;
íåîïðåäåëåííîñòè, îöåíèâàåìûå ïî òèïó Â:
– íåîïðåäåëåííîñòü, îáóñëîâëåííàÿ èçìåíåíèåì óñëîâèé èçìåðåíèé;
– íåîïðåäåëåííîñòü, îáóñëîâëåííàÿ ïðåëîìëåíèåì ðåíòãåíîâñêîãî

èçëó÷åíèÿ íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà;
íåîïðåäåëåííîñòü àòòåñòàöèè ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ ÑÎ.
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Ñóììàðíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿ-
íèÿ ðàññ÷èòûâàåòñÿ êàê

       
      

2 22
004

22 2 2 1/2

[ sin /sin /sin

cos sin /tg ]

c SRM c SRM SRM

SRM SRM c j all

u d u d d

u u d

     

        ,          (1)

ãäå  c SRMu d  – ñóììàðíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿ-
íèÿ d004 ÑÎ ñîãëàñíî ïàñïîðòó;  cu   – ñóììàðíàÿ íåîïðåäåëåííîñòü
èçìåðåíèé áðýããîâñêîãî óãëà ðàññåÿíèÿ;  j allu d  – íåîïðåäåëåííîñòü,
îáóñëîâëåííàÿ ïðåëîìëåíèåì ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ â âåùåñòâå.
Ñëàãàåìîå  cu   çàâèñèò îò èçìåíåíèé âíåøíèõ óñëîâèé ïðè âûïîë-
íåíèè èçìåðåíèé â ëàáîðàòîðèè, íàïðèìåð îò íåâîçìîæíîñòè ïîääåð-
æèâàòü ïîñòîÿííîå çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû âî âðåìÿ èçìåðåíèé  j Tu   ,
è ñëó÷àéíîãî âêëàäà  iu  , îòâå÷àþùåãî çà âñå îñòàëüíûå íåó÷òåííûå
ôàêòîðû, îïðåäåëÿåìîå ïðè ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé â óñëîâèÿõ,
ñîîòâåòñòâóþùèõ âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöèçèîííîñòè:

     2 2 2
c i j Tu u u      .

Äëÿ îöåíêè âñåõ ñîñòàâëÿþùèõ 004( )cu d  ïðîâåäåíû 8 ñåðèé
èçìåðåíèé â óñëîâèÿõ, ñîîòâåòñòâóþùèõ âíóòðèëàáîðàòîðíîé ïðåöè-
çèîííîñòè, âêëþ÷àÿ èçìåðåíèÿ â ðàçíîå âðåìÿ ñóòîê, ðàçíûå äíè è
ñ ðàçíûìè îïåðàòîðàìè. Äëÿ ðàñ÷åòà âëèÿíèÿ èçìåíåíèé òåìïåðàòóðû
îêðóæàþùåé ñðåäû âûïîëíåíà ñåðèÿ èçìåðåíèé â äèàïàçîíå òåìïåðàòóð
îáðàçöà 21,5–28,0 Ñ, ïðè÷åì èçìåíÿëàñü òåìïåðàòóðà âñåé êîìíàòû,
îäíàêî êîíòðîëèðîâàëè òîëüêî òåìïåðàòóðó îáðàçöà â ìîìåíò ïðîâå-
äåíèÿ èçìåðåíèé. Â ðåçóëüòàòå óñòàíîâëåíî, ÷òî ïåðâîå ñëàãàåìîå â (1)
ñîñòàâëÿåò 6,20 ‡10–6 íì, âòîðîå – 3,10‡10–6 íì, òðåòüå – 4,0‡10–6 íì.
Ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ
d004 êðåìíèÿ ïðè k = 2 ñîñòàâèëà 1,5‡10–5 íì, à äëÿ ïàðàìåòðà ðåøåòêè
êðåìíèÿ – 6,0‡10–5 íì.

Ïðîñëåæèâàåìîñòü ðåçóëüòàòîâ äèôðàêòîìåòðè÷åñêèõ èçìåðåíèé.
Ñ öåëüþ îáåñïå÷åíèÿ åäèíñòâà èçìåðåíèé ïàðàìåòðîâ ðåøåòêè íåîáõî-
äèìà ïðèâÿçêà ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ê åäèíèöàì ÑÈ. Ôèçè÷åñêèå
îñíîâû ðåøåíèÿ ýòîé çàäà÷è ñîçäàëè â 1965 ã. Áîíçå è Õàðò. [3],
ðàçðàáîòàâøèå ñïåöèàëüíûé òèï òðåõêðèñòàëüíîãî èíòåðôåðîìåòðà, â
êîòîðîì âîçíèêàëà êàðòèíà ðåíòãåíîâñêîãî ìóàðà. Ñîâìåùåíèå äàííîãî
ïðèáîðà ñ îïòè÷åñêèì ëàçåðíûì èíòåðôåðîìåòðîì ïîëîæèëî íà÷àëî
ìåòîäó îïòèêî-ðåíòãåíîâñêîé èíòåðôåðîìåòðèè. Ïðè ïîìîùè ïîäîáíîé
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óñòàíîâêè áûëà îñóùåñòâëåíà ïðèâÿçêà ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ
êðèñòàëëà êðåìíèÿ ê äëèíå âîëíû ñòàáèëèçèðîâàííîãî He–Ne-ëàçåðà
ïóòåì ïîäñ÷åòà êîëè÷åñòâà ìàêñèìóìîâ èíòåíñèâíîñòè, èçìåðåííûõ
äåòåêòîðîì ïðè ïåðåìåùåíèè îäíîãî èç êðèñòàëëîâ èíòåðôåðîìåòðà
íà çíà÷åíèå äëèíû âîëíû He–Ne-ëàçåðà. Îòíîñèòåëüíàÿ íåîïðåäåëåí-
íîñòü èçìåðåíèé ïàðàìåòðîâ ðåøåòêè êðåìíèÿ äàííûì ìåòîäîì
ñîñòàâèëà 0,15‡10–6.

Ñóùåñòâåííûì ïðåèìóùåñòâîì îïòèêî-ðåíòãåíîâñêîé èíòåðôåðî-
ìåòðèè ÿâëÿåòñÿ òîò ôàêò, ÷òî ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé íå çàâèñÿò îò
äëèíû âîëíû èñïîëüçóåìîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ. Ïðè ïðîâå-
äåíèè èçìåðåíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíîãî ëàáîðàòîðíîãî
îáîðóäîâàíèÿ â ñõåìå ñ èçìåðåíèåì óãëà ðàññåÿíèÿ ðåíòãåíîâñêîãî
èçëó÷åíèÿ è ïîñëåäóþùåì èñïîëüçîâàíèè ñîîòíîøåíèÿ Áðýããà
íåîáõîäèìî ó÷èòûâàòü çíà÷åíèå è íåîïðåäåëåííîñòü äëèíû âîëíû
ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ. Íåñìîòðÿ íà òî, ÷òî äëèíà âîëíû õàðàêòåðèñ-
òè÷åñêîãî èçëó÷åíèÿ ìàòåðèàëîâ ðåíòãåíîâñêèõ òðóáîê èçâåñòíà
ñ âûñîêîé òî÷íîñòüþ (äëÿ ëèíèè ìåäè K1 íåîïðåäåëåííîñòü ïîëî-
æåíèÿ öåíòðà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ñîñòàâëÿåò 6‡10–8 íì [4]), õàðàêòåðíàÿ
îòíîñèòåëüíàÿ øèðèíà ñïåêòðàëüíîé ëèíèè ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ
ðàâíà 3‡10–4 [5]. Èñïîëüçîâàíèå êðèñòàëëîâ, âûðåçàþùèõ îòäåëüíóþ
îáëàñòü ñïåêòðà, äëÿ ìîíîõðîìàòèçàöèè ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ
ñäâèãàåò ñðåäíåå çíà÷åíèå äëèíû âîëíû è òàêèì îáðàçîì âíîñèò
íåîïðåäåëåííîñòü èçìåðåíèé äî 5‡10–5 íì.

Íà áàçå ïðåöèçèîííîãî îïòèêî-ðåíòãåíîâñêîãî èíòåðôåðîìåòðà
èíñòèòóòà PTB (ÔÐÃ) è ðåíòãåíîâñêîãî êîìïàðàòîðà, ñîîòâåòñòâóþùåãî
ñòàíäàðòó NIST (ÑØÀ), áûë ñîçäàí ÑÎ SRM-2000, èñïîëüçîâàííûé â
äàííîé ðàáîòå. Àòòåñòîâàííûì çíà÷åíèåì äëÿ ýòîãî îáðàçöà ÿâëÿåòñÿ
ìåæïëîñêîñòíîå ðàññòîÿíèå â ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîì êðåìíèè d220. Ñõåìà
ïðîñëåæèâàåìîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé
íà ëàáîðàòîðíîì äèôðàêòîìåòðå ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå âíåøíåãî
ñòàíäàðòà SRM 2000 ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåíà â âèäå, ïîêàçàííîì íà
ðèñóíêå. Èçîáðàæåííûé íà ñõåìå ÑÎ NIST SRM 1976a èñïîëüçóåòñÿ
äëÿ êàëèáðîâêè óãëîâîé øêàëû äèôðàêòîìåòðà.

Âûâîäû. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè èçìåðåíèÿõ ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿ-
íèé êðåìíèÿ íà ëàáîðàòîðíîì äèôðàêòîìåòðå ñ ïðèìåíåíèåì âíåøíåãî
ñòàíäàðòà (ÑO NIST SRM 2000) ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü
èçìåðåíèÿ ìåæïëîñêîñòíîãî ðàññòîÿíèÿ d004 êðåìíèÿ ïðè k = 2
ñîñòàâèëà 1,5‡10–5 íì, à äëÿ ïàðàìåòðà ðåøåòêè êðåìíèÿ – 6,0‡10–5 íì.
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Ñõåìà ïðîñëåæèâàåìîñòè ðåçóëüòàòîâ èçìåðåíèé ìåæïëîñêîñòíûõ ðàññòîÿíèé
íà ëàáîðàòîðíîì äèôðàêòîìåòðå
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