Факультет наук о материалах

Курсовая работа на тему: «Синтез Ce(hfa)3*diglyme и осаждение тонких пленок диоксида церия с использованием Ce(hfa)3*diglyme и Ce(thd)4 в качестве прекурсора»
3.3. Методы исследования
3.3.1. Рентгено-дифракционный анализ
Текстурные измерения с помощью рентгеновских методов были проведены с использованием дифрактометра Rigaku SmartLab с медным анодом в геометрии параллельного пучка и применением германиевого монохроматора (излучение CuKα1) Амеличевым В.А. Съемка образцов велась, как правило, с шагом 0,02º. 2θ/ω-сканирование применялось для определения преимущественной ориентации вне плоскости подложки, φ-сканирование — для определения текстуры в плоскости подложки и ω-сканирование использовалось для оценки остроты текстуры.

3.3.2. Сканирующая электронная микроскопия
Электронная микроскопия с элементным микроанализом проводилась на сканирующем электронном микроскопе Jeol-840A c анализатором Kevex. Получаемый спектр обсчитывали на компьютере по процедуре ZAF-коррекции в предположении объемного образца. Анализ выполняли в 2-3 точках на поверхности образца, после чего полученные данные усредняли. 
Определение ориентации кристаллитов на поверхности пленки проводилось методом дифракции отраженных электронов (англ. EBSD – electron backscattered diffraction) на приборе HKL Channel 5 фирмы Oxford Instruments. В ходе анализа исследовалась квадратная область поверхности со стороной 50 мкм. Дифракция снималась с поверхности площадью около 1 мкм2, определение ориентации проводилось по 6 дифракционным линиям. Как правило, в ходе одного сканирования проводился анализ 2500 точек с шагом в 1 мкм, время накопления сигнала в точке составляло от 10 до 50 мс. Глубина, с которой снимался аналитический сигнал, оценивается величиной в 5 нм. Количество точек, в которых наличествовала дифракция, и ориентация кристаллитов была определена, выраженное в процентах от общего числа точек, использовалось для качественной оценки текстуры. Как правило, для эпитаксиальных пленок этот параметр приближается к 100%. Помимо этого, ДОЭ часто позволяет рассмотреть границы зерен. 
Помимо текстуры оценивалась и шероховатость поверхности пленок CeO2. Для этого применялся сканирующий электронный микроскоп EVO. На нем производилась  съемка как срезов, так и поверхности образцов. 
3.3.3. Термогравиметрический анализ

Термический анализ проводили на приборе фирмы NETZSCH (Германия) серии STA 409 в интервале температур 30-600°С в токе воздуха или аргона (скорость нагревания 10°/мин., навеска 5 мг, алундовый тигель).

3.3.4. Дифференцирующая сканирующая калориметрия (ДСК)

Дифференцирующую сканирующую калориметрию (ДСК) проводили на приборе NETZSCH STA 409 с платиновым тиглем в атмосфере гелия в температурном интервале 20-100°С. Скорость нагрева 5°/мин. Масса навески ~ 10 мг.

3.3.5. Элементный (С/Н) анализ

Элементный анализ координационных соединений проводили на C, H, N анализаторе Vario Micro Cube (Elementar, Германия).
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