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GIRIS
ISIN UMUMI XARAKTERISTIKASI

Moévzunun aktualligr vo islonma daracasi. Elektronikanin yiiksok inkisafi
osason onun material bazasmin yeni perspektivli  yarimkecirici materiallarla
tominatindan asilidir. Layli yarimkegirici kristallarin miixtalif xassalorini xarakteriszo
edon fiziki parametrlor genis spektro malikdir vo bu parametrlor asanliqla idars
olunur. Fiziki xassslorinin anizotropluguna gors layh kristallar fotodetoktorlarin,
elektron agarlarin, fotovoltaik elementlorin vo s. hazirlanmasinda genis totbiq edilir.
Gostorilmisdir ki, kimyavi va elektrokimyovi metodlarla litium (Li) ionlar1, hom¢inin
basqa ionlar vo molekulalar bu birlogsmolorin paketlori arasina yerlosdirilo bilor ki, bu

da todqiq olunan materiallarin batareyalarda totbiqinin ol¢atanligini tomin eds bilor.

Yarimkegirici materiallarda aparilan qurulus todqiqatlar1 sayesinds kristallik
qurulusun miioyyonlosdirilmosi onlarda miisahido olunan miixtolif fiziki xasso vo
proseslorin tobistini izah etmoyos imkan verir. Ancaq bir ¢ox hallarda bu vo ya digor
materiallarda diizgiin kristal qurulusu molumatlarinin olmamasi odobiyyatlarda
tomamilo bir-birinin oksino olan kristal qurulusu vo fiziki noticolorin yayilmasina
sobab oldu. Ona gora do kristal qurulusun doqiq diagnostikasi miithiim shomiyyato
malikdir. Xisuson do eyni bir tadqiq olunan layli kristal maddonin oksar hallarda
miuxtolif politiplorin garisi§indan, bozi hallarda iso hotta polimorf fazalarin
qarigigindan togkil olunmasi geyd olunan qurulus todqigatlarmin aparilmasi {i¢iin
xiisusi yanasma tolob edir.

Son onilliklor orzindo ovuntu rentgen difraksiyast (ORD) metodunun etibarli
rentgenqurulus  analizi metoduna ¢evrilmosino baxmayaraq onun ciddi
catisgmamazliglart holo do qalmaqgdadir. Rentgen ovuntu metodunda ii¢ol¢iili
difraksiya molumatlarinin (reflekslorin) hamisi bir istiqgamotdo yigilir. Ona goro do
miistoviloraras1t masafolorinin (d) giymatlori eyni vo ya yaxin olan miixtalif reflekslor
bir — birini Orto va bazi hallarda iss hatta bir — birinin tizarina diiso bilor (xiisusilo da
gofos parametrlorinin qiymatlori boyiik olduqda). Nano ovuntularin dyronilmasi

zamani is9 reflekslorin genislonmasi hesabina bu oOrtmolor vo bir-birinin iizorino
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diismalor daha da ¢oxalir. Oyronilon niimunalor ¢oxfazali qarisiqdan ibarat olduqda
159 rentgenoqrammalar fazalarin hamisindan alinan difraksiyalar1 6ziindo comlosdirir
ki, bu da istonilon kristal qurulusun arasdirilmasini1 daha da ¢otinlosdirir.

Rentgen difraksiya metodlar1 inco qurulus effektlorini (masalon: ifrat gofaslori,
modulyasiyalart vo s.) ayird etmoya do bilor. Ona gbéro do miitlog olavo olaraq
elektron difraksiya todqiqatlar1 aparmaq lazimdir. Monokristal elektron difraksiya
metodlar1 belo alava quruluslarin (ifrat quruluslarm) vo effektlorin todqiqi iigiin ideal
metoddur.

Kristallik qurulusun daqiq toyin edilmasi sayasinde maddalorin fiziki xassalorin
diizglin izah olunmasinin zoruriliyi hazirki dovro qodor molum olan metodlarin
catismamazliqlarint aradan gqaldirmaga imkan veran Yeni elektron difraksiya
metodlarinin yaradilmasini stimullagdirdi. Bu baximdan son zamanlar bark cisimlorin
todqiqi sahosindo nano-texnologiyalara kec¢idin bas vermosi elektron selinin sahosi
nano-metrlorlo Slgiilon yeni elektron difraksiya metodlarinin yaradilmasini daha da
aktuallasdirir.

Molumdur ki, rentgen vo neytron sualarmin difraksiya molumatlarinin yigimi
vo arasdirilmast miixtolif proqramlarin totbiqi ilo yerino yetirilir. Miixtolif
programlardan istifado etmoklo elektron-difraksiya molumatlarinin yigimimin vo
arasdirilmasinin avtomatlasdirilmasi kristallarin qurulus todqigatlarini ¢ox asanlasdira
bilordi.

Elektron stialarinin difraksiya molumatlarinin y1gimi vo arasdirilmasi halo ki,
yar1 avtomatik voziyyotdadir. Biitlin diinyada bir ¢ox qruplar bu islo mosguldurlar.
Onlarin mogsadi bir-birinin {izorine diigmoayon vo tam geyd olunmus halda (yarimgiq
deyil) olan miimkiin godor daha cox reflekslor yigmaqdan ibarstdir. Maosalon,
presession elektron difraksiya (PED) reflekslori ¢evronin daxilinds (sifirinc1 Laue
zonada) vo halganin daxilinds (ikinci, tigiincii vo s. Laue zonalarda) yerlosirlor. Bu
halda (PED-do) nazik monokristal tobogo miistovisine perpendikulyar yerlogmis
kristal qofos parametrinin qiymotindon asili olaraq elektron siiasi tigiin elo donmo

bucaglar1 (2° -3° -dan kicik) secilir ki, miixtolif Laue zonalar bir-birini 6rtmosinlor.



Ona gora do bu halda kristalin se¢imi hamginin onun qafas parametrinin qiymatindon
asihidir. Elektronoqgrammalarda hor bir Laue zonanin sorhodlorinds coxlu sayda
qisman geyd olunmus reflekslor var (bu halda Evald miistovisi firlanaraq tors qofas
(TQ) diiytinlori hocminin ancaq bir hissosini geyd edir).

M.H.Kazimov va basqalarinin [44] vo M.H.Kazimovun [169] islorindo
kristaltutanin (KT) sothino paralel sokildo yerlosdirilmis nazik monokristallik
tobogolordon alinmis elektronogrammalar togdim olunur. Bu hallarda KT nazik
monokristallik tobaqo ilo birlikde 70° - yo godor dondorilir. Amma tez-tez hansisa
sobabdon nazik monokristallik tabagoni vo ya nano-niimunani KT-nin sathino tam
paralel yerlogdirmok miimkiin olmur. ©limizds olanla kifaystlonmali oluruq: KT-nin
sothino tam paralel yerlogmoyon niimunslori todqiq elomok, bunun ii¢iin niimunalori
miixtolif iisullarla firlatmaq, bu firlanmalar1 izah edon va geyri-standart reflekslorin
(masalon, ellipslorin xatlorindon konarda yerloson reflekslor) asanliqla arasdirilmasina
komok edon sxemlori vermok.

Tadqigat obyekti vo predmetinin se¢ilmosi layli kristallarin asanligla laylanmasi
ilo olagodardir vo ona goro do onlardan ¢ox asanligla nano galinliglar1 olan tekstura
(istiqgamoatlonmis polikristal) vo monokristal toboagolori hazirlamaq olar.

Tadgiqatin obyekti vo predmeti: Molum elektron difraksiya firlanma
metodlarini inkisaf etdirmok, yeni elektron difraksiya firlanma sxemlori yaratmaq vo
bu metod vo sxemlori totbiq edorok, (Fe,Ga,In);Ss vo Cd(Mn,Mg)-In-Ga-S,
sistemlorino daxil olan kristallardan elektronoqrammalar alaraq yeni politiplor agkar

etmok.
Tadgigatin maqsad va vazifalori:

Tadqigatin moagsadi tokmillosdirilmis firlanma elektron difraksiya metodlarini vo yeni
firlanma sxemlorini totbiq edorok (Fe,Ga,In).;S; vo Cd(Mn,Mg)-In-Ga-S4
maddolorinin ixtiyari olaraq istiqgamotlonmis monokristallik tobagolorin kristal

quruluslarinin tadqiqi ilo yeni politiplorin askar olunmasidir

Maogsada ¢atmagq li¢iin asagidaki masalalar holl olunmusdur:



1. CdInGaSs, CdInAlSs, MnGalnSs, Gaoglni2Sz layli birlosmalorini  va
Feo25GaosIng 2553,  Feo75GagasIinSs,  Mdo7GaialngsSs  bork  mohlullarinin - galin
nimunslorindon qalinligr 50 nm-don kigik olan monokristal tobagelor vo homginin
nano qalinligh zarraciklorden toskil olunmus istigamatlonmis polikristal tobagalor

(teksturalar) alinmas.

2.Texniki mosalolori holl edorok M.H.Kazimov vo b. torofindon hazirlanmis
firlanma elektron difraksiya metodlarini inkisaf etdirorok bu kristallarin nazik

monokristal tobagolori todqiq etmok

3. Malum difraksiya metodlarinin zaif toraflorini nozors alaraq, ixtiyari olaraq
istigamotlonmis toboagolorin todqiqi li¢lin bu catismazligi aradan qaldiran yeni

elektron difraksiya sxemlorini yaratmagq.

4. Bu sxemlordon istifado edorok kristallarin kristal gqofas vo qurulus tiplorini
mioyyon etmok, qofos parametrlorini vo foza qruplarini toyin etmok vo homginin

kristallik qurulusunu arasdirmaq
5. Bu kristallarin ifrat (alt) qofos vo ifrat qurulus xiisusiyyestlorini todqiq etmok.

6.Alinmis elektronogrammalarin basqa metodlarla alinan

elektronogrammalardan iistiinliiklorini géstormok

Tadqigat metodlar1: Kiristallar miixtolif metodlarla sintez olunmusdur.
Monokristal tobogoalor kristaltutanin (KT) sothino iki clir yerlosdirilorok todqiq
olunmuslar: KT-nin sothino paralel vo onunla miioyyon bucaq toskil etdiyi hallarda.
Todqigatlarin ~ bir hissosi  plastinka  formali teksturalardan alinan  maili
elektronogrammalar vo bir hissosi plastinka vo iyno formali teksturalardan alinan
elektronogrammalar1 xatirladan, amma xiisusi tistiinliiklori olan, monokristal firlanma
elektronoqgrammalar1  osasinda  yerino  yetirilmisdir. Monokristal  firlanma
elektronoqrafik metodlarini inkisaf etdirorok, KT-nin sothino miioyyan bucaq altinda
yerasdirilon nazik monokristal tobagolordon alinan elektronolrammalar da

oyronilmisdir.



Elektronografik todqiqatlarin vacib hissoalorindon biri, hansindan ki, kristallik
qurulusun toyininin doqiqliyi vo etibarliligi asilidir, nazik monokristal tobagolorin
alimmasidir. Nazik monokristal tobogolor layli kristallarin qalin tobagolorindon
yapisan lentlorlo laylandirma yolu ilo alinmasidir. Qoniometrin stolunda niimunonin
dondorilmosi  {igiin  iki donmo oxunun olmast (EG-400 vo ER-102M
elektronoqraflarinda) imkan verdi ki, kristaltutan1 elektron siias1 altinda miixtolif
tsullarla dondororok vo firladaraq, plastinka vo 1yno formali teksturalardan alinan
elektronogqrammalar1 toqlid edon (xatirladan), elektronogrammalar alaq [5, s.1-3], [6,
s. 14], [7, s. 120-160]. Lazim olan miqdarda reflekslori olan elektronogrammalar
almaq TUg¢ilin monokristallik tobagoni KT-nin miistovisi iizorinds vo ona
perpendikulyar olan oxlar otrafinda firlatdiq [2, s. 1139-1140], [5,s. 1-9], [6, s. 14].
Dissertasiyada istifado olunan metodlarin hor biri paralel elektron siialarinin

difraksiyasina aiddir.
Miidafioys ¢ixarilan asas miiddaalar:

1. Layl kristallarda tez-tez sohv olaraq boylik ¢ parametrli politiplor askar
olunur. Politip qarisiglarinin todqiqi zamani yeni eiektron difraksiya metodlarinin

ustinliklorinin tacribi asaslandirilmasi.

2. Monokristal toboqo (MT) kristaltutanin (KT) sothi iizorindo bucaq altinda
yerlosdikdo, MT-nin vo ya KT-nin sothino perpendikulyar olan oxlar otrafinda
firlanmalar1 vo homg¢inin tors gofos diiyilinlorinin ona maili olaraq yerlosmis Evald
miustovisi (EM) iizorindo yigilmalarini izah edon sxemlor. Elektron siiasina
perpendikulyar voziyyotdon ¢ < 60° bucagi qodor dondorildikdon sonra MT- yo (MT
kristaltutanin sohino paralel yerlosdirilmisdir) perpendikulyar olan ox otrafinda
firlanma elektron difraksiya metodlar1 ilo Feo75Gao25InSs — don  alinmis
elektronorammalar asasinda askar olunmus yeni 2H politipi.

3. Monokristal tobagonin KT miistovisi {izorindo (MT kristaltutanin sohino
paralel yerlosdirilmisdir) yerloson oxlar otrafinda firlanmas1 ilo alinan

elektronogqrammalardan Gagglni »Ss kristallarinin askar olunmus yeni 2H politipi



4. Mgo.7Gay4lngsSs vo MnGalnS, kristallarindan alinan elektronoqrammalarda
geyri standart voziyyotlordo(ellipslorin xatlorindon konarda) yerloson refleklorin
monsayini izah edon vo homginin onlarin asan aragdirilmasina komok edon sxemlor.

Bu cxemlor KT {izorinds ixtiyari istigamotlonmis nanoniimunalorin galacok
elektronoqrafik tadqiqatlarinda mithiim shamiyyato malikdirlor.

5. Ixtiyari istigamotlonmis niimunolordon alinan elektronoqrammalar osasinda
MnGalnSs vo Mgo.7Ga.4lnegSs kristallarinda miisahide olunan yeni 2H politiplori vo
homginin  Feg25GagsIng 25S3 vo Fep75Gap25InS;  kristallarinda miisahido olunan
adabiyyatdan malum olan 3R politipi. Yeni sxemlorin aragdirmalarda rolu

Elekronoqrammalar, cokiliso baslamazdan ovvol KT-n1 MT ilo birlikdo (MT
kristaltutanin sothi iizorindo @ bucagi altinda yerlogir) diison elektron siiasina
perpendikulyar voziyyotdon ¢ < 60° bucagi godor dondorilorak, cokilis zaman1 KT-

nin miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda firladilaraq, alinmigdr.
Tadqiqatin elmi yeniliyi:

1. Firlanmadan ovvol diison elektron sliasina perpendikulyar olan voziyyatdon
@<60° bucagi qodor dondorilmis Feo75Gap 25InS3-lin nazik monokristal tobaqgosinin
(MT) (MT kristaltutanin sothino paralel yerlosib) cokilis zamani onun sothino
perpendikulyar olan ox otrafinda firlanmasindan alinmis elektronogrammalar
osasinda  yeni 2H  politipinin  askar  olunmasi.  Teksturadan  alinan
elektronogrammalardan forqli olaraq alimmus monokristal firlanma
elektronogrammalar1 daha boyiik keyfiyyoto vo daha ¢cox molumatliliga malikdirlor
vo an baslicast iso ¢oxlu kristalliklors aid olan {imumilogmis molumatlar: deyil, ayrica
bir kristalliko aid olan yigcam molumatlar1 vo homginin inco qurulus molumatlarini

Verir;

2. Kristaltutanin sothina paralel yerlogson nano-qalinliqli monokrisral tobagonin
kristatutanin sothi iizorindo yerloson ox otrafinda firlanmasi zamanmi Gagglni 2Ss
kristallarindan alinan elektronogrammalar osasinda yeni 2H politipi askar

olunmusdur. Bu metodla alinan elektronogrammalar iyno formali teksturalardan
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alman elektronogrammalar1 xatirladir, amma c¢oxlu kristallikloro aid olan
Umumilogmis molumati deyil, ayrica gotiriilmiis bir kristalliko aid olan konkret
molumati verir;

3. Ovvolcodon (firlanmaya vo c¢okiliso godor) diison elektron siliasina
perpendikulyar olan vaziyyatdon ¢ < 60° bucagi godor dondorilmis MnGalnSa,
Feo,25Gag 51N1,2553 vo Mgo 7Gai 4lng.eSs-Un monokristal tobagolorinin (MT birinci dofs
olaraq kristaltutanin sothino 6 < 5° bucag: altinda yerlosdirilib) KT-nin sothino
perpendikulyar olan ox otrafinda firladilmasi zamani alinmis elektronogrammalar
osasinda yeni 2H politiplorinin askar olunmast;

4. Mgo.7Ga1.4lnpsSs vo MnGalnS, kristallarindan alian elektronogrammalarda
ellipslorin xatlorindon konarda yerloson reflekslorin hansi seriyaya aid olmasini izah
edon vo onlarin asanligla indekslonmosino komok edon sxemlor verilmisdir. Belo
sxemlor KT-nin sothindo ixtiyari olaraq yerlosdirilmis nano-niimunalorin golocak
elektronoqrafik qurulus todqigatlarinda istifads oluna bilor;

5. CdInGaS; kristallar1 ii¢lin aparilmis elektronoqrafik faza analizi, politip
qarisiglarindan ibarat olan layl kristallarin 6yronilmoasindo 6z effektivliliyini tosdiq
etdi. Maili tekstura elektron- difraksiya vo miixtolif oxlar otrafinda monokristal
firlanma metodlariin birgo totbiqi zamani miioyyon edilmisdir ki, todqiq olunan
CdInGaS, ntimunalori 37 politipi deyil 17 vo 3R politiplorinin garisigindan vo 6T
politipi deyil 2H va 3R politiplorinin qarisigindan ibaratdir;

6. Qofos parametrlori a = 3.82, ¢ = 63.41 A, f. qr. R3m vo qurulus tipi
TOTBOOB olan GailnsssS; kristallariin A12 = v7a, As = 2a vo Ai'dy; =22°
parametrli ifrat (alt) kristal gofoslorinin vo tors qofaslorinin yaranma sxemlori
verilmis vo osaslandirilmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, Gaj29ln33sS7 kristallarinda
kiklrd c¢atigmamazligi sobobindon yaranmis yeni torkibli Gaizolnz40S7  vo
Gay.321N3.4557 kristallarinda TO T B paketino daxil oktaedrlordoki ¥ bos olan yerlorin
qismon dolmasi ilo 43 = 2a parametrli ifrat gofosdon olan reflekslor, uygun olaraq,

zaifloyir va yox olur.

Taqdiqgatin praktiki vo elmi ohomiyyoati:
11



1. Odoabiyyatlardan molumdur ki, layli kristallarda boyiik ¢ parametrli elementar
gofaso malik olan ¢oxlu sayda politiplor miisahido olunur. Onlarin igarisinda kifayot
qadar asaslandirilanlari, ham¢inin siibut olunmayanlar1 da var. Bizim todqiqatlarla
siibut olundu ki, bu politiplorin ¢oxu sadoco olaraq kigik ¢ parametrli elementar

qafaslora malik olan politiplarin qarisigindan ibarat ola bilar;

2. Nazik monokristal tabago KT-nin sathine paralel yerlosdikdo tobagonin
sathina vo hamg¢inin monokristal tobaqa KT-nin sathi ilo bucaq toskil etdikds iso KT-
nin sathina perpendikulyar olan oxlar strafinda firlanmalar1 vo hamg¢inin monokristal
tobogo KT-nin sathi ilo bucaq toskil etdikds tors gofas (TQ) diiyiinlorinin TQ-so maili
yerlogsmis Evald miistovisi iizorindo geyd olunmalarini izah edon sxemlor verilmigdir.
Mgo.7Ga1.4INp sS4, MnGalnSs, Feg25Gagsing 25S3 vo Feg75Gag25InSs kristallarindan bu
sxemlo elektronoqrammalar c¢okilmis vo aragdirilmisdir. Mo 7Gai4lngsSs vo
MnGalnSs hallar iiciin standart olmayan yerlordo (ellipslorin xotlorindon konarda)
yerloson bir sira reflekslorin tobiotini (hansi siriyaya aiddirlor) izah edon vo onlarin
asanliqla arasdirilmasina komok edon sxemlor verilmisdir. Bu sxemlor KT-nin
sothindo ixtiyari olaraq istigamotlonmis nano-niimunolorin golocok elektron-qurulus
todqiqatlarinda istifads oluna bilor;

3. Miioyyan edilmisdir ki, layli kristallarin politip qarisiqlarinda miixtalif politip
modifikasiyalar laylara perpendikulyar olaraq boyuydr;

4. Teksturadan alinan elektronoqrammalardan forqli olaraq alinmis monokristal
firlanma elektronoqgrammalar1 daha boyiik keyfiyyoto vo daha ¢ox molumathiliga
malikdirlor vo an baslicasi isa ¢oxlu kristalliklors aid olan timumilogmis molumatlar
deyil, ayrica bir kristalliko aid olan yigcam va inco qurulus molumatlarini verir;

5. Yeni elektron difraksiya metodlar1 elektron mikroskoplarla miigayisodo
alman difraksiya molumatlarinin doqiqliyinin vo xirdaligqlarinin yiiksaldilmasine vo
homginin daha tam qurulus molumatinin alimmasina goro elektronoqraflarin
imkanlarmi  genislondirir.  Elektronoqrafin ~ KT-ninin  horokotliliyi  elektron
mikroskopun qoniometrinin horakatliliyine nisbaton daha ¢oxdur. Bu iso imkan verir

ki, monokristal tobagonin tadqiqi zamani KT-nin lazim olan donms va firlanmalarmi
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vo homginin miixtolif istigamotlordo horokotlorini yerino yetirok vo noticodo TQ-in
biza lazim olan kosiklorinin y1gimini alaq, hansilar ki, bize boyiik miqdarda lazimi vo
asanligla arasdirila bilon molumatlart verir. Bu metodlarin  mikroskoplarda
mivoffoqiyyatlo totbiqi liglin qoniometrlords bir sira doyisikliklor etmok lazimdir. Bu
metodlar fizikada, kimyada, kristaloqrafiyada, biologiyada, metallurgiyada vo basqa
saholordo miivoffaqiyyatls totbiq edils bilor;

6. Toyin olunmus qofos parametrlori vo homg¢inin muayyon edilmis foza qrupu,
qurulus tipi, anionlarin yi1gilma tipi, bir sira hallarda iso yuxarida qeyd olunmus yeni
kristallarin kristallik quruluslar1 bu kristallart vo onlarin izostruktur analoglarimi
Oyronon tadqigatgilar ligiin vacib molumat materiallaridir.

7. Gay29Ing 38S7 kristallarinm 412 = 7 a, A3 = 2a va A1"4> =22° parametrli ifrat
gofoslorinin vo onlarin tors gafaslorinin (elektronoqrammalarinin) yaranma sxemlori
verilmis vo osaslandirilmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, kicik anion catigmamazligi
hesabina yaranan kation artiqligl, 43 = 2a parametrli ifrat qofosin zoiflomosi vo yox
olmasina sobab olur. Bu naticolor bir neg¢o ifrat qurulusa malik olan layl kristallarin
golocok tadqigatlarinda miivoaffoqiyyatlo totbiq edilo bilor.

Dorc olunmus islor.

Dissertasiyanin mdévzusuna uygun olaraq 15 elmi is, 7 moqalo Azorbaycan
AAK-nin zomanot verdiyi yerli vo acnabi jurnallarda dorc olunub, onlardan 3-0
“Kpucramnorpadus” jurnalinda (homginin Crystallography Reports -da) vo 8-si
konfrans materaiallaridir. Dorc olunmus islorin siyahisi dissertasiyanin sonunda
verilib.

Aprobasiyasi va tatbiqi: Dissertasiya iginin asas noticalori asagida qeyd olunan
Beynolxalg vo Respublika elmi konfranslarinda — “XXVIII Poccwmiickas
KoH(pepeHIus 1Mo dieKTpoHHON Mukpockonuu (PKOM 2020”) (YepnoromnoBka,
2020), "V Poccuiickoe coBellaHHE IO TIJIMHAM U TJIWHUACTBIM MHUHEpaaM,
noceamennoe 100-neturo ¢ gua poxaenus b.B. 3earmma” (Mocksa, 2021), “1°
International symposium on recent advances in fundamental and applied sciences”

(Erzurum, 2021), “International Conference on Molecular Spectroscopy dedicated to
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the 100" anniversary of academician L.M. Imanov” (Baki, 2022), “XXIX
Poccuiickas koHdepeHIuss 1O dIeKTpoHHOM wmukpockonuu” (PKOM 20227)
(Uepnoromnoska, 2022, online), “Dedicated to the 100" anniversary of National
Leader Heyder Aliyev Conference on Development of the Theoretical and Applied
Physics” (Baki, 2023), The Third International Forum “Physics -2024” (Samarkand,
2024) — moruzs edilmisdir.

Dissertasiya movzusu lizro toqdim edilon dissertasiyanin sonunda siyahisi dorc

olunan moqalalor asagidaki jurnallarda ¢ap olunmusdur:
Azerbaijan National Academy of Sciences, Transactions, Physics and Astronomy,
2020; Azerbaijan Journal of Physics 2022; M3Bectnsi Hax4dpIBaHCKOTO OTIEICHUS
Hammonanbaoit  Axamemun  Hayk — AzepOaifjpkaHacepusi  €CTECTBEHHBIX |
Texuuueckux Hayk, 2021; Gonc todqiqatgi Elmi-praktiki  jurnal 2021;
“Kpucramnorpapus” vo “Crystallography Reports” 2021, 2022; Crystallography
Reports 2023,

Dissertasiyamin qurulusu vo hacmi. Dissertasiya isino girig, dord fosil, asas
noticalor vo adabiyyat siyahisi daxildir. Isin mozmunu 16 sokil, 5 codval vo 227 adda
odobiyyat siyahist daxil olmaqla 150 sohifodo sorh olunub.

ISIN 9SAS MOZMUNU

Giris. Sec¢ilmis moévzunun aktualligr osaslandirilmig, mogsod vo qarsiya
goyulmus mosalolor formalasdirilmig, elmi yenilik, isin praktiki vo elmi ohomiyyoti
gostorilmis, miidafioyo ¢ixarilan osas miiddoalar sadalanmis vo dissertasiya isinin
fosillori ayriligda qisa sokilds izah olunmusdur.

Birinci fasilda

Birinci fosil elektron difraksiya metodlarmin vo ¢oxkomponentli layh
yarimkegciricilorin kristal quruluslarinin nozordon kegirilmasino hosr edilmisdir.
Plastinka vo iyno formali teksturalarin alinma {sullar1 vo onlardan tocriibi
molumatlarin alimmasi1 vo arasdirilmasi metodlar1 toqgdim olunmusdur. Homginin
monokristal diskret vo kasilmoz elektron difraksiya metodlar1 arasdirilmis, onlarin

bir-birindon vo homginin maili tekstura metodundan forqli vo Tlstun cohatlori
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aragdirilmigdir. Kosilmoz (davamli) elektron difraksiya metodlarinin ovozolunmaz
ustiinliiklori, xiisusile da bizim tadqiqatlarimiz {igiin tesdiglonmisdir.

Miixtolif eksperimental qurgularin vo molumatlarin toplanmasi metodlarinin,
masalon: presessiya elektron difraksiyast (PED), avtomatlasdirilmis difraksiya
tomoqrafiyasi (ADT), elektron difraksiya tomoqrafiyast (EDT), monokristallik
elektron difraksiyasi (MED), presessiya elektron difraksiya tomoqrafiyasi (PEDT),
firlanan (diskret) elektron difraksiyasi (DED), davaml firlanan elektron difraksiyasi
(CRED), mikrokristal elektron difraksiyasi (MikroED) vo kasison siialarin elektron
difraksiyasinin (KSED) rolu arasdirilmigdir. 3ED tsullarinin, xiisuson do davamli
firlanma ilo 3ED tisullarinin iistiinliiklori vo ¢catigmazliglar1 gostorilir. Kegon asrin 80-
ci illorindo f.e.d. M.H. Kazimov vo basqalar1 (“Kpucramnorpapus” 1990, 2014)
torofindon, iynoformali vo  plastinkaformali teksturalarin elektronogrammalarini
xatirladan, ¢oxlu sayda ardicil firlanma elektronoqrammalar1 ¢okilmis vo asanliqla
tohlil etdilmisdir. Bu isdo firlanma ixtiyari oxlar otrafinda da hoyata kegirilmisdir
(nanoniimunalorin kristal tutucunun sothindo doqiq yerlosdirilmosi homiso miimkiin
olmadigina goro) vo geyri-standart yerlordo yerlogson reflekslorin monsoyini asanligla
izah edon sxemlor togdim olunur vo bunlarin kdmoyi ilo reflekslorin hamisi asanligla
indekslonir (Kyazumov M, G., Rzayeva S., Avilov A.S. Crystallography Reports
2022).

Bu fosildo homg¢inin six yigilmanin vo politipizmin osas prinsiplorine do
baxilmigdir. Layli kristallarin politiplorinin kristal quruluslart vo {imumiyyatlo
politipiya hadisolori Ramsdel, Hegg, Jdanov, Belov (vo eyni zamanda Pauling,
Wyckoff vo Yaqodzinski) simvollarini istifado etmoklo asanligla izah edilir. Bu
fosildo ¢oxlu sayda ikiqat, ligqat, kvazi-ligqat (dérdqat) layli yarimkegciricilorin qofas
parametrlori va krisral quruluslari hagqinda adobiyyat molumatlar1 verilmisdir.

Ikinci fosildo  Feo75GapssInSs,  GagglniSs vo  CdInAlSs  layh
yarimkegciricilorinin politiplorinin kristal qurulus todqiqatlarinin noticolori togdim
olunur. Bu fasildo toqdim olunan todqiqatlarda monokristal tobagolor kristaltutanin

sothino paralel yerlosdirilmisdir.
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Monokristal tobago (MT) maili diison elektron slias1 altinda firlandigda, tors
gofasin  (TQ) miixtolif dlyun corgalorinin (mosalon: 10, 01,11,70,01vo 11)
miixtolif hissolori Evald miistovisindo (EM) ellipslorin miixtalif hissalori boyunca
geyd olunur. Qeydos alinmis diiyiinlorin say1 donma bucagi ¢ -nin va firlanma bucagi
® -nin gqiymotindon asilidir. Firlanma bucagmin (® > 60°) gymotindon asili olaraq,
TQ-in miixtalif diyin corgalori EM-nin (ellipslorin) eyni yerlorinds geyd olunar,
intensivliklori iso toplanar. Hom KT-nin sothinds yerloson vo hom do onun sothino
perpendikulyar olan oxlar otrafinda MT-nin firlanmasi vo maili yerlosmis EM-do TQ
diiylinlorinin geydiyyati sxemlori togdim olunur.

® <60° oldugda firlanma oxundan (TQ-in ¢c* oxu) borabaor mosafods yerlogon
miixtolif diiylin cargalorinin (mosalon: 10, 01, 11, 10, 0Ivo 11) miixtolif hissolori
bir-biri ilo tst-listo diismadon ellipslorin miixtalif hissalorine yigilir. Heksagonal
quruluslarda geyd olunan bu reflekslor seriyalarinin hamisi eyni intensivliys malikdir,
lakin triqonal vo romboedrik quruluslarda geyd olunan reflekslor seriyalarinin
intensivliklori farglidir vo ona gora do ellipsin hansi hissasinin hansi seriyaya aid
oldugu bilmok lazimdir. Bunlar iss, reflekslorin intensivliklorinin eksperimental
giymotlorini, onlarin se¢ilmis qurulus modeli {i¢lin hesablanmis qiymsotlori ilo
miiqayiso etmoklo, miioyyon edilo bilor. ®(0>60°) bucaginin qiymoti artdiqca
miuxtolif diiylin corgolorinin miixtolif hissolori bir-biri ilo tist-listo diismoya baslayir.

MT firlandigda, donmo oxunun movqeyindon asili olaraq, EM-do ellipslor
boyunca, avvalca bir diiyiin corgasing aid olan diiyilinlorin bir hissasi, sonra isa digor
diiyiin corgolorino aid olan diiyilinlorin digor hissalori geydo alinir. MT tam olaraq
KT-nin mdistovisindo yerlosirsa, onda diiylin corgolori KT-nin miistovisine
perpendikulyar olar, ona gora do firlanma zamani TQ-in diiylinlori EM-da ellipslorin
xottindo geyd olunur va bir-birini barabor sokildo avoz edir. ©gor MT kristaltutanin
mistovisine bucaq altinda yerlosirso, hkO diiytinlori KT-nin miistovisindon miixtalif
hinddrliklords yerlosirlor vo diiyiin corgolori KT-nin miistovisino perpendikulyar
deyil. Bu halda, vizual qiymoatlondirms ilo miioyyan edilo bilor ki, ellipslor tizorindo

reflekslor arasindaki maosafalor pozulur, bu da sohv olaraq kristal gofosin asagi
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simmetriyasini gostorir. Bazi reflekslor ellipslor xattindon konarda qalir, bu da sohv
olaraq digor fazalarin vo ya faza garisiqlarinin olmasi naticosino gotirir. Amma
oslindo diiylinlorin radius vektorlarinin uzunluqglar1 doyigsmir. Ona goro do,
reflekslorin ellipslorin kigik oxundan olan hiindurliklori azaldiqca, onlar (reflekslor)
ellipslorin boyiik oxundan daha da uzaqlasir vo ellipslorin xottindon konarda qalir.

Feo75GaosINSs kristallarinin ovuntu rentgen difraksiya metodu ilo tadqiqi
gostordi ki, onlar asas, molum olan, politipdon vo az miqdarda namolum fazadan
ibarotdir. Feo75Gag2sINSs —Un  nazik monokristal tobogolorindon, ovvalcodon
(ekspozisiyadan avval) diison elektron siiasina perpendikulyar olan vaziyyatdon ¢ <
70° bucagi godor dondoarildikdon sonra, cokilis (ekspozisiya) zamani kristaltutanin
miistovisina perpendikulyar olan ox otrafinda @ < 60° bucaga godor firladilmagla,
elektronoqrammalar alinmisdir. Bu elektronogrammalar osasinda Fe—-Ga-In-S
sistemindo qurulus modulu y ThO«ThB olan yeni iki paketli heksagonal (2H) politipi
askar edilmisdir. Burada T vo O — uygun olaraq tetraedrlorin vo oktaedrlorin ikidlgiilii
laylaridir, B- paketlorarasi bos fazadir, h vo k- iso mivafiq olarag, kiikiird laylarmin
heksaqonal vo kubik sokilds y1gilmasidir.

Bu fasildo hamginin Gaggln 2Ss —{in nanodlgiilii monokristal tobagalarinin
(tobago KT-nin sathina parallel yerlosir) KT-nin miistovisi {izorindo ( homginin MT-
nin tizorinda) yerloson oxlar strafinda firlanmasi ilo alds edilon elektronogrammalar
osasinda askar edilmis yeni ikipakatli heksagonal 2H politipi toqdim olunur. Bu
tisulla oldo edilon elektronogrammalar iyno formali teksturalardan alinan
elektronogrammalar1 xatirladir.

Qurulus vahidlori TOTB, TOTTTB vo TTOTTB tip paketlordon biri olan
quruluslarda paket- paket kegidlori hh tipino uygun olaraq hoyata kegirilir. Ona goro
do paketlorarasi tetraedrlorin morkazlori vo 0z bazis miistovilori ilo onlara bitisik,
peket daxilindo olan tetraedrlorin, morkozlori ilo Ust-listo diisiir. Bu iso noticado,
paketloraras1 tetrahedral movqelorin kationlarla qismon doldurulmasina vo noticodo

paketlor arasindaki olagolorin shomiyyatli doracodo méhkomlonmasine komoak edir.
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Uclincii fasilda Mo 7Gay4lnosSs, MnGalnS, vo Feg25Gagsing 25Ss kristallarinin
monokristal tabagalorinin elektron difraksiya todqiqatlarinin naticalori toqdim olunur.
Monkristal tobagalor kristaltutanin sathi iizorino miioyyoan 0 bucagi altinda yerlasgir.

Tors gofasin diiyiin cogolorinin ii¢ forqli mévqgeyini ayirmaq (geyd etmok) olar.

1. Kristaltutan1 (KT) diison elektron siiasina perpendikulyar olan vaziyyatdon ¢ <
70° bucagi qador dondordikds va ¢okilis zaman1 KT-nin miistavisine perpendikulyar
ox otrafinda firlatdiqda, radius vektorlari Rnko (h = nhi, k = nki, hi, ki = const.,
n=1,2,3...) tobii donmo (ovvaldon olan donmo) oxuna perpendikulyar olan,
heksaqonal tors gofasin (TQ) hk diiyiin corgalori (masalon,sak. 8b vo 9b-do: 101 vo 1
Ol ) konuslarin sathlori boyunca harokat edacoklor. Konuslarin topalori firlanma oxu
{izarinda tors gofasin (TQ) morkozindon (ha” + ka”)ctgd mosafads yerlosocoklor. Bir-
birinin oksino yerlogmis bu konuslarin EM-si ilo maili en kosiyi, ellipslorin boyiik
oxlar1 boyunca ndvbo ilo oks toroflora siiriisdiiriilmiis, ellipslordir. 0-nin Kigik
qiymotlorindo (ha” + ka®)ctgd mosafasi cox bdyiik oldugundan onlar1 deformasiya
olunmus silindrlor kimi do qgobul etmok olar, ancaq ellipslorin vo uygun olaraq
reflekslorin oyilmolori (siiriismolori) nozors alinmalidir.

2. Kristaltutan1 diison elektron siiasina perpendikulyar olan voziyyatdon ¢ <
70° bucag1 qodor dondordikdo vo ¢okilis zaman1 KT-nin miistovisino perpendikulyar
ox otrafinda firlatdiqda, radius vektorlar1 Rno (h = nhy, k = nky, h;, ki = const.,
n=1,2,3...) tobii donmo oxu iizorindo olan heksagonal TQ-in hk diiyiin corgalori
(mosalon: 121, 24l vo p,, sokil 8b vo 9b-do gdstorilmoyib), mokozlori TQ- sin
mokozinda va topalari iso hiperboloidlorin haqiqi oxlar1 olan, firlnma oxundan (ha” +
ka") mosafoda yerloson hiperboloidlorin sathlori boyunca horokot edacoklor. Bu eyni
oxlu hiperboloidlorin Evald miistovisi ilo maili kasiklori, morkoazlori TQ-in
morkozinds olan, konsentrik ellipslordon ibaratdir.

3. Kristaltutani diison elektron sliasina perpendikulyar olan voziyyotdon ¢ <
70° bucag1 qodor dondordikdo vo ¢okilis zaman1 KT-nin miistovisino perpendikulyar
ox otrafinda firlatdiqda, radius vektorlari Rnko (h = nhy, k = nky, hy, ki = const.,
n=1,2,3...) tobii donmo oxu iizorindo vo homginin ona perpendikulyar olmayan,
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heksagonal TQ-in hk diiylin corgolori (mosalon, sokil 8b vo 9b: 01l vo 11l),
mokazlori, firlanma oxu iizorindo, amma TQ- sin mokazinds olmayan va topalari iso
firlanma oxundan miixtolif masafalordo yerlason, hiperboloidlarin sothlori boyunca
harakat edacaklor.

Kicik 6 (0<3°) bucaqlarinda bu konuslar vo hiperboloidlor deformasiyaya
ugramis koaksial silindrlor, onlarin maili kosiklori is9, mokozlori TQ -in markozinds
yerlason deformasiya olunmus konsentrik ellipslor kimi toqdim oluna bilar.

Bu hiperboloidlorin (6-nin shamiyyatli qiymatlorindo) Evald miistovisi ilo maili
kosiklori, bir-birinin oksi istigamoatlordo ellipslorin bdyilik oxlar1 boyunca forqli
stirismolora moaruz qalan, miixtslif konsentrik ellips qruplar1 verir.

Bu elektronogrammalar, TQ-in hkO miistovisini diison elektron siiasina
perpendikulyar olan vaziyyatdon ¢ < 70° bucagi qodor dondardikdon sonra onun diiz
qofasin ¢ oxu otrafinda @ bucagi gqodor sonraki firlanmasi ilo alds edilon, monoklinik
vo triklinik kristallarin monokristal tobagesindon alinan elektronogrammalara
miloyyon doracodo oxsardir.

Heksaqonal kristal halinda an azi1 bir Rk (h,k = const.) mosafasini bilorok digor
Rhko mosafalorini tapa bilorik. Pifaqor diisturlarini reflekslor seriyalarinin hamisina
totbiq etmoklo ¢ parametrini tapmaq vo biitiin reflekslori indekslosdirmok
mumkundur.

MnGalnS, vo Mg 7Gay 4lng sSs-Uin nazik monokristal tobagoalorindan, plastinka
formali teksturalardan alinan elektronoqrammalar1 xatirladan, elektronogrammalar
almmgdir. MT- ri miivafiq olaraq ¢=40° vo ¢ = 35° bucaga goder ddndordikdon
sonra, ¢okilis zamani onlar1  KT-nin miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda,
uygun olaraq, ®=70° vo ® = 60° bucaga qodor sonraki firlanmalar ilo
elektronogrammalar alimmigdir. Bu elektronogrammalar osasinda qurulus modulu
hThOxThB, foza grupu P6smc vo gofos parametrlori, miivafiq olaraq, a = 3.80 A, ¢ =
24.55 A vo a = 3.80, ¢ = 24.39 A olan yeni iki paketli heksagonal (2H) politiplor

askar edilmisdir.
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Elektronogrammalarda reflekslorin oksoriyyati ellipslor boyunca yerlasir vo onlar
asanligla indekslonir. Ellipslorin xottindon konarda yerloson olavo reflekslorin
mongayini izah edon diaqramlar toqdim olunur. Prinsipco, bu sxemlor ixtiyari
oriyentasiyada KT-nin sothindo yerloson nanometr qalinliginda nazik toboagolorin,
homg¢inin plyonka sistemlorinin, nanoniimunslorin, nanoborularin vo s.-nin Kristal
quruluslarinit 6yronmokdo kdmok etmolidir.

Yuxarida geyd olunan elektron difraksiya firlanma metodu ilo todqiqatlar
Feo25GagsIn1 25S3 kristallar {liglin do aparilmisdir. Bu halda monokristallik tobago
kristaltutanin sothi tizorindo miioyyan bucaq (0 < 5°) altinda  yerlosdirilmisdir. Bu
halda firlanmanin daha da miirokkoblosmosino baxmayaraq asan arasdirilma sxemi
verilmisdir. Miioyyon olunmusdur ki, Feo25GagsIn1 2553 kristallarinin kristal qurulusu
qofos parametrlori a = 3.78A, ¢=36.78A vo foza qrupu R3m olan TOTB qurulus tipli
3R politipina uygun golir.

Dordiincii fasildo kimyovi dasima reaksiyasi iisulu ilo almmis CdInGaSy
birlosmosinin layli kristallarinda politipizmin todqiqinin noticolori toqdim olunur.
Maili yerlosmis plastinka formali teksturalardan alinan elektronogrammalar va
homginin nazik monokristal tobogolordon alinan vo onlar1 xatirladan, firlanma
elektronogrammalar1 todqiq edilmisdir. Gostorilmisdir ki, ancaq maili teksturadan
alman elektronoqrammalardan istifado olunarsa, o zaman molum politiplor 1T, 2H vo
3R ilo yanasi, sohv olaraq 3T va 6R politiplori do miioyyan edilir. Nazik monokristal
tobogolordon alinan firlanma elektronogrammalarint todqiq etmoklo miioyyon
edilmisdir ki, sohv olaraq geyd olunmus 3T vo 6R politiplori aslinds, uygun olaraq,
17 va 3R vo 2H va 3R politiplorinin garisigindan ibaratdirlor.

Aparilmis todqiqatlarin naticalori onu gostorir ki, noinki miixtslif ampulalardan
vo eyni ampulanin miixtolif yerlorindon secilmis kristallar qurulus baximindan
forqlono bilor, hom do eyni bir kristal da miixtolif politiplorin garisigindan toskil
oluna birlasir: 2H vo 3R, 1T vo 3R va ya 1T vo 2H. CdInGaS, kristallarinin miixtolif
politip modifikasiyalar1 laylara perpendikulyar istigamoado bdyiiyiir. Malum olub ki,
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eyni ampulada olan niimunalarin 50%-don ¢oxu miixtalif politiplorin garisiqlarindan
ibaratdir.

Odobiyyatdan molumdur ki, layl kristallarda elementar qofoslori boyilik €
parametrino malik olan ¢oxlu politiplor miisahido olunur. Onlarin arasinda hom asasi1
olan, hom do siibut olunmamis politiplor var. Bu isin naticalori mantiqi sual qoymaga
imkan verir: odobiyyatda togdim olunmus bozi yeni boyuk ¢ parametrli politiplor

Kicik ¢ parametrli miixtalif politiplorin qarigiqlart deyilmi?
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FOSIL 1

Coxkomponentli layh yarimkeciricilorin elektron-difraksiya metodlarimin va
kristal quruluslarin xiilasasi

Stikunatds olan nazik monokristallik tobagodan vo ya nanoniimunalordon alinan
elektronogrammalar LA mastabinda tors qofasin morkozindon kegon miistovilordon
birina uygun golir. Tors gofas haqqinda tam molumat almaq iiciin iso ¢oxlu bels
elektronogrammalar alimmalidir vo onlart  bir-biri  alagalondirmok lazimdir.
Teksturadan alinan bir maili elektronogrammada iso tors qgofosin ¢oxlu sayda
mistovilori 6z diiylinlori ilo qeyd olunurlar. Belo elektronoqrammalarda reflekslor
miloyyon qanunauygunluqla (hk=const. olan ellipslordo vo oksor hallarda iso lay
xatlori boyunca) yerlogirlor ki, bu da onlarin indekslonmosini asanlagdirir. Noticada
kristallik qurulusun boyiik bir hissasindon kristallik qofos vo qurulus molumatlar:
almir.

Kristalliklor toplusu 6zlorinin eyni bir atom miistovilori ilo tutacagin lizorindo
yigilaraq eyni bir istigamoti (miistoviloro perpendikulyar olan istigamotlori) sabit
saxlayirlar. Bu istigamoto teksturanin oxu vo belo kristalliklor toplusuna iso tekstura
deyilir. Mohlullarin ¢ox yavas siirotlo qurudulmasi mozaik monokristal tobagolorin
yanmasina, nisboton siirotli qurudulma iso teksturalarin yaranmasina gotirib ¢ixarir.
Temperaturunun sonraki artimi isa polikristallarin yaranmasina sabob olur.

Plastinka formali teksturalarin on yaxsilar1 layli kristallardan alinir. Plastinka
formali teksturalardan maili elektronoqrammalar alindigina goro (teksturanin oxuna
perpendikulyar olan ¢okilis elektronoqraf vo mikroskoplarin 61ii zonasina diisdiiyiine
gora, miimkiin deyil), onlar1 maili tekstura metodu ilo alinan elektronogqrammalar
adlandirirlar.

Kristalliklor toplusu eyni bir istiqgamotlo (teksturanin oxu olan istigamot)
tutacagin sothino paralel yigilaraq vo onlarin bu oxa perpendikulyar olan eyni qofos
miistovilori (orta vo yiiksok simmetriyali kristallarda) iso bu ox otrafinda miixtolif

azimutal donmolors moruz qalaraq iynovari tekstura yaradirlar.
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Tekstura niimunosindon alinan elektronoqrammalarin keyfiyyati onun {izorino
diison elektron selinin sahasindon da asilidir. Elektron selinin sahasi boyiik oldugda o
daha ¢ox kristalliklor toplusunu ohato edir vo noticodo keyfiyyotli tekstura
elektronogrammalari alinir. Cox kigik sahoyo (monokristal sahoyo) fokuslanma ilo
alman elektronoqrammalar iso ndqte formali olur.

Plastinka formali teksturalarda teksturanin oxu tutacaga perpendikulyar, iyna
formali teksturalarda iso teksturanin oxu tutacaga paraleldir. Teksturanin tors gqofosi
ona daxil olan kristalliklorin tors qofaslorinin comidir (bir-birinin {izorino yigilmast ilo
yaranir). Kristalliklorin ardicil azimutal yigimi bir kristallikin teksturanin oxu
otrafinda firlanmasma ekvivalentdir. Ona goro do teksturanin tors qofosi bazis
miustovisindon miixtolif soviyyolordo yerlogon konsentrik ¢evroalordon ibaratdir.
Elektron seli plastinka formali teksturalarin bazis miistovisino (tobogo miistovisino)
perpendikulyar olaraq diisdiikdo, alinan elektronoqrammalar konsentrik ¢evralordon,
maili olaraq diigdiikdo iso konsentrik ellipslordon ibarat olur.

Orta vo  yiikksok  simmetriyali  kristallarin  teksturalarindan  alinan
elektronoqgrammalarda lay xotlori olur, ancaq asagi simmetriyali kristallarin
(monoklin vo triklin) teksturalarindan alinan elektronoqrammalarda iso lay xotlori
olmur.

Plastinka formali teksturalarda atom gofosinin koordinat miistovilorindon biri
tutacaga paralel yerlosdiklorindon, teksturani yaradan kristalliklorin sinqoniyasindan
asili olmayaraq, onlarin tors qofoslorinin diiyiinlori tutacaga perpendikulyar olan diiz
xatlor lizorinds y18ilacaqlar.

Tors gofosin koordinat miistovilorindon biri teksturanin oxuna perpendikulyar
yerlogdikdo iso lay miistovilori vo uygun olaq, elektronogrammalarda lay xotlori
almir. Bu iso o halda alinir ki, diiz (atom) vo tors qofoslorin uygun koordinat
miistovilari iist-listo diigsiin.

Firlanma rentgenogqrammalarinda firlanma oxu kimi diiz (atom) qofosinin oxu
secildiyindon va bu oxlar iso tors qofos miistovilorine perpendikulyar olduglarindan

rentgenoqrammalarin hamisinda lay xaotlori alinir. Teksturanin oxu iso tors gofosin
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oxu oldugundan asag1 simmetriyali kristallarin  teksturalarindan  alinan
elektronoqrammalarda lay xotlori alinmayacagq.

Iyno formali teksturanimn tutacaq iizorindo yerloson oxu atom gofasinin oxu olduqda
ondan alinan elektronoqrammada lay xatlori olacaq, oks hallarda iso lay xatlori
olmayacaq. Iyno formali teksturamin Evald miistovisi ilo kosiyi 9=90° oldugundan
onun aragdirilmasi daha da asanlasir (bu onunla olagodardir ki, tors gofosin maili
deyil, diiz kesiyi alinir).

Sonma ganunlarinin maskalanmasina sabab olan amillordon ikidlciilii difraksiya
vo ikiqat difraksiyadir. Kigik galinliglt monokristal tobagelorde ikidl¢iilii difraksiya
hesabina tors qofosin paralel miistovilorindon birins aid olan diiyiinlor uzanaraq qonsu
mistovilorin sonmiis diiylinlorinin yerino ¢atirlar. Noticodo sonmiis diiyiinlin yerindo
maskalanmis diiylin dayanir. Masolon, layli kristallarda rast golinon, romboedrik
kristalin monokristallik nazik tobagoalordon alinan elektronoqrammalarda tors gofasin
hkO miistovisinin iizorindoki sonmiis reflekslorin (masolon 100, 200, 230 vo s.)
yerindo hkl miistovisindon olan reflekslorin uzantilar1 dayanir, ki bii da

elektronogrammalarin arasdirilmasini qismon ¢otinlogdirir.

§1.1. Ucolciilii elektron difraksiya metodlarimin xiilasasi

Rentgen ovuntu difraksiyasinda (ROD) biitiin ligol¢iilii difraksiya molumatlari
bir istigamotdo toplanir. Sistemli vo tosadiifi piklorin  {ist-listo diismosi boyiik
elementar qofos parametrlori olan kristallarla igloyorkon problemlor yaradir. Kigik
kristal Olclst vo defektlorin olmasi piklorin genislonmosino gotirib ¢ixarir ki, bu da
6z ndvbasinda iist-iista diismolori artirir. Ustolik, maraq doguran niimuno coxfazali
qarisiq oldugda onun ovuntusundan alinan rentgenoqramma, kristal komponentlorin
hamisindan alinan rentgenoqrammalarin superpozisiyasindan ibarat olur ki, bunlar
da istonilon Kristallik qurulusun arasdirilmasin1 daha da ¢atinlosdirir.
§1.1.1. Elektron difraksiya metodlari

Qorbdo atomun qurulusunu toyin etmok {i¢lin uygun olan stialanma ndvlori
arasinda stirotlonmis elektronlar uzun miiddot daha az perspektivli hesab olunurdu.

Oksing, Sovet Ittifaqinda iso kristallarin qurulus todgigatlarinda maili tekstura
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elektronoqrafik metodu layigli yerini tuturdu. Elektron difraksiyasinin totbiqi, asason

difraksiya intensivliyinin sistemli toplanmasi vo tohlili {igiin ii¢6lgiili metodlarin

totbiqlori ilo alagodar olarag, son onillikda siiratlo artmigdir.

Elektron difraksiya metodlarinin 6ztinomaxsus ustiinliiklori var:

- Olgiilori bir ne¢o nanometr olan paralel elektron zondlarina malik olmaq gabiliyyati

sinxotron mikrofokuslu rentgen siialar1 {igiin uygun olan hocmdon 2-3 tortib Kigik

Ol¢iilii niimuna hacmlori ils difraksiya melumatlarini toplamaga imkan verir;

- eyni nanohocmli  difraksiya vo tosvirlor oldo etmok imkani oks vo diiz foza

haqqinda molumatlar1 vo kristallografik fazalarin eksperimental toyini hagqinda

informasiyalar1 birlosdirmoys imkan verir;

- mohdud kristallifa gors indiys godor namolum galan materiallarin qurulusunu toyin

etmok 1mkani;

- elektronlar vo maddo arasinda giicli Kulon gqarsiligh olagesi, hotta ¢ox nazik

niimunoalordon belo yaxsi signal/kiiy nisbotini tomin edir vo rentgen siialar1 ilo

miiqayisodo litium vo hidrogen kimi ylingiil atomlarin identifikasiyasini asanlagdirir.
Bununla belo, elektronlarin giiclii sopilmosi do ¢oxsayli sopilmoys sobab olur.

Coxsayli sopilmo (dinamik effektlor) oks olunmalarin intensivliyino ohomiyyatli

doracado tosir gostorir.

Tadqiqatgilar diistiniirlorr ki, ED-nin mohdudiyyatlori osason molumatlarin
toplama strategiyasi ilo alagalidir. Niimuno koordinat oxu otrafinda firlandiqda, bir
cox hondosi olagoli oksolunmalarin eyni vaxtda hoyacanlanmasi sobobindon zona
daxilindo dinamik tosirlor maksimuma c¢atir. Alternativ olaraq, Kolb vo onun
homkarlar1 [147, s. 542], [148, s. 763-765], [149, s. 507], [174, s. 758] niimunani
Ixtiyari geyri-kristallografik ox otrafinda firladaraq ED tosvirlorinin aldo edilmasini
toklif etdilor.

Ucolciilii ED metodlar rentgen metodlar1 iigiin totbiqa yararsiz hesab edilon osason
geyri-lizvi materiallarin [115, s. 171-175], [141, s. 1131;1133], [179, s. 3743-
3745;3750], hamginin iizvi vo metal {izvi materiallarin qurulusunu miioyyan etmoaya

imkan verdi [102, s.82], [208, s. 190-195], [212, 5.236], [217, s. 7018-7020].
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Nohayat, ti¢ 6lgiili ED makromolekullara [101, s. 738-743;745], [162, s. 178], [200,
5.895-897;901], [221, 5.667-670] vo digor bioloji quruluglarda [192, s.1132-1135],
[226, s. 197-200] ugurla totbiqini tapd1. Ugdlgiilii ED-2 artan diqqati son bir ildo [98,
s.1652], [99, s. 2441], [150, s.93-95], [173, s. 10241-10245], [203, s. 626], [216, s.
17429], [225, s. 19-22] miivafiq nosrlorin say1 da tosdigloyir. Bu metod son dovrlorin
on mithiim elmi nailiyyatlorindon biri hesab olunur [135, s. 1346-1348].
Difraksiya molumatlarini toplamaq ii¢lin asagidaki miixtolif tocribi metodlar
hazirlanmigdir:
ADT - avtomatlasdirilmig difraksiya tomoqrafiyasi [148, s. 763-768]
EDT- elektron difraksiya tomoqrafiyasi1 [114, s. 51-53;56]
MED -monokristal elektronoqrafiya [98, s. 1652-1654]
PEDT - presessiya elektron difraksiya tomoqrafiyasi [97, s. 6127-6131]
DED - firlanan elektron difraksiyasi (diskret) [214, s. 1863], [227, s. 94-96]
EDKF —kasilmoz firlanma elektron difraksiyasi [222, s. 105;107]
MikroED - mikrokristallarinda elektron difraksiyasi [63, s. 56-58], [142, s.
1587-1589].

Bu cOlcilu elektron difraksiya (3ED) metodlarinin hamisinda ya nimuns 6zl
ixtiyari ox otrafinda firladilir, ya da elektron siias1 mikroskopun optik oxu otrafinda
firladilir. NOmunoni (nazik tobogoni) firlatdiqda, tgolgtli tors qofasin duydnlori
Evald sferasinda geydo alinir, siian1 firlatdigda iso Evald sferasi tors gofosin
daytnlarini 6z Gzorinds geyd edorak firlanir.

KSED (kosison siialarin elektron difraksiyasi) nanodlgiilii [144, s. 71;74], [204,
s.] foza qruplarinin simmetriyasint toyin etmok tgiin 0z0Unl tosdiqlomis glcli
metoddur. KSED -dan istifado etmoklo nanodomenlorin lokal kristal simmetriyas1 vo
polyarizasiyast miioyyon edilo bilor. Kristalin lokal simmetriyasini toyin etmok
qabiliyyati KSED- i seqnetoelektrik faza kecidlorini 6yronmok iiciin ¢ox faydali edir.
Buna misal olaraq seqnetoelektrik BaTiO; monokristalinin todqiqini gdstormok olar
[144,s. 71], [145, s. 107], [198, s. 708-710].
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3D elektron difraksiyasi monokristal rentgenoqraqfiya ilo miigayiso oluna bilso
da, bu metod difraksiya malumatlarinin daha ki¢ik hacmlordon toplanmasina imkan
verir [117, s. 152; 158-162]. Ustolik, ED hotta ¢oxfazali qarisiglarda vo ya bork
matriso yerlosdirilmis monokristallara asanligla daxil ola bilir.

Ucolgiilii elektron difraksiyas: (3ED) metodlar1 miixtalif todgigat saholorindo
nanokristallara totbiq edilir. 3ED metodlar1 yalniz bir neco mikrondan bdyiik olgiilii
kristallar1 tadqiq eds bilon rentgen metodlarinin 6l¢ii mohdudiyyatini aradan qaldirir.
Miixtolif todqiqatlar gostordi ki, 3ED metodlar1 seolitlor [99, s. 2441], MOFs [216, s.
17429-17431], [217, s. 7018] vo hotta ziilallar [162, s. 178;180-184], [221, s. 667-
660] daxil olmaqla, miixtolif materiallarin nanostrukturlarini toyin etmoyo effektiv
komok edo bilor.

3ED metodlar1 asason iki hissayo boliiniir, difraksiyaya moruz qalma zamani
qgoniometrin va ya elektron stiasinin diskret vo koasilmaz firlanmas1 metodlari.

§1.1.2. Diskret elektron difraksiyasinin firlanma metodlari

Bu metodlarda qoniometr vo ya elektron siia diskret addimlarla firlanir. Totbiq
edilon avtomatik difraksiya tomoqrafiyasimi (ADT) [149, s. 510-515], firlanan
elektron difraksiyasin1 (DED) [97, s. 6127], [227, s. 94;98-100] va s. ilkin islorin
coxunda diskret firlanma addimlarindan istifado edilmisdir. Daha sonra presession
elektron difraksiya tomogqrafiyasi (PEDT) [170, s. 126;133-135] totbiq edilmisdir.
Presessiya dinamik effektlori minimuma endirir. DED igiin diskret se¢mo
goniometrin sort ayilmasini (masolon, 1°-3°) vo siia oyilmosinin doqiq addimlarini
(masalon, 0,05°-0,10°) 6ziindos birlosdirir.

Molumat oldo etmoyin on sado strategiyasi, hor donmo morhalosinde ED
molumatlarin1 oldo etmok {i¢lin sabit bucaqli addimlarla kristali addim-addim
dondormokdir [148, s. 763-765], [149, s. 507]. Bununla bels, iki ardicil mdvqe
arasindaki kasilmo sobabindon geyds alinan difraksiya intensivliyi tam doqiq olmur
[113, s. 725]. Bu ¢atigsmayan hocm presessiya rejimindo niimunalor toplamagqla fiziki
olaraq doldurula bilor. Presessiya elektron difraksiya metodunda siia elektron

mikroskopun optik oxundan konara ¢ixir vo niimuns miistovisindo sabitlonmis topasi
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ilo konusvari sothdo yiiksok siiratlo presessiya edir [213, s. 271;275-277]. Stianin
horokotino uygun olaraq Evald sferast (ES) da horokot edorok, optik oxa
perpendikulyar olan miistovi ilo aralarindaki tors qofas (TQ) diiyiinlorini do (elektron
stias1 optik ox ilo ki¢ik do olsa bucaq teskil etdiyindon ES ilo miistovi arasinda
diiylinlor yerloson bosluq yaranir) 6z {izorindo geyd edir. Bu molumatlarin oldo
edilmosi proseduru presessiya ilo elektron difraksiya tomoqrafiyasi (PEDT) adlanir
vo kristallik qurulusun miioyyon edilmoasi {igiin yiiksok miivoffaqiyyat oldo edon ilk
3ED metodudur [147, s. 548-551], [174, s. 758; 760-763].
Alternativ morhoalali yanasma, firlanma elektron difraksiyas1 (FED) adlanir, burada
TEM qgoniometrinin (kristaltutaninin) boyik donmolori zamani yaranan ¢atigmayan
tors qofos zolaglar1 siia donmasinin kigik addimlart ilo doldurulur [214, s. 1865-
1868;1870], [227, s. 94-98]. Siianin donmo bucagi addimi 0.1°- don do Kigik
gotiiriiliir. Beloliklo FED-in tam molumatlarinin toplanmast qoniometrin ardicil
boyik donmolari (2-3°) vo bununla da hor dofs elektron stiasinin 0.1° donmosi ilo
hoyata kegirilir.
§1.1.3. Firlanmanin kasilmaz elektron difraksiya iisullar

Medipix detektorlar1 kimi siirotli elektron detektorlarinin inkisafi ilo kosilmoz
molumat toplamaq miimkiin olmusdur, ¢iinki bu detektorlarin oxuma miiddoti adoton
bir ne¢o millisaniyadir. Kosilmoz molumatlarin oldo edilmosi iisullar1 qoniometrin
davamli firlanmasi ilo difraksiyan1 geyd edir. Qeydo alinmis molumatlar istonilon
ekspozisiya miiddstinin ayrilmaz hissasini togkil edir, buna gora do kosilmoz molumat
liclin intensivliyin ¢ixarilmasi1 adoton daha asan vo daha doqiq olur. Bozi
todgiqatlarda miixtolif materiallara kosilmoz iisullar totbiq edilmisdir [113, s. 718],
[162, s. 178], [177, s. 1223], [199, s.], [216, s. 17429-17431], [217, s. 7018].
Metodlar forqli adlanir, mas. MikroED [21, s. 204], KFED [11, s. 767] va s.

DFED halinda, 3D intensivliyini ¢ixarmaq ii¢lin har bir oksi doqiq sokildo
modellogdirmok lazimdir ki, bunu da bir ¢ox tocriibi parametrlor kifayot qodor doqiq

olmadig1 li¢lin praktik olaraq yerino yetirmok c¢ox ¢otindir. Bunun ovozino, KFED
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miloyyan ekspozisiya miiddstinds intensivliklorin inteqralin1 gotiiriir va belalikla, bu
da daha ¢ox rentgen kristallografiyasinda molumatlarin toplanmasina bonzayir.
Molumat oldo etmok iiciin se¢ilmis tocriibi metoddan (PEDT, DRED vo ya
davamli firlanma) asili olmayaraq, kristal ya se¢ilmis saho rejimindo (SOED) ya da
paralel nanodifraksiya (NED) rejimindo siialana bilor.
SOED rejiminds hodof sahasi segmodon sonraki tosvir miistovisinda yerloson SOED
diafraqrami torofindon secilir, buna goro do niimunonin igiglandirilmis hissosi
difraksiya molumatlarim1 toplamaq t¢iin istifado edilon sahadon daha boytkdiir.
Niimuns siiaya hossasdirsa, siia tokco SOED aperturasinin igarisindo goriinon sahoni
deyil, biitiin kristal1 zadsloyir. ©ksina, NED rejiminds, difraksiya sahosi ilkin
secilmis kondensatora kicik bir desik daxil etmoklo secilir. Niimuna 50-200 nm
Ol¢iilii diapazonda kristalin geyri-difraksiya edon hissasinin zodolonmosinin garsisini
alan paralel siia ilo isiqlandirilir . NED istifado olunan siia diametri {izorinds tam
nozarat imkani1 vo prinsipco, SOED ilo miigayisodo daha kicik sahodo molumat
toplamaga imkan verir. Son noticodo zondun Olgiisii stianin koherentliyi vo
yaxinlagsmasi ilo mohdudlasir. Ki¢ik bir kondensator aperturasi [221, S. 667] ilo NED
rejimindo isloyorkon on kicik siia Ol¢iisii toxminon 30-50 nm olur. Ona goéro do bu
tisul nanodlgiido [112, s. 2645], [150, s. 93], [162, s. 180-184], [175, s. 163; 168-
174], [178, s. ], [191, s. 223; 228-232], [218, s. 17453] asag1 kristalliq, yiiksok
mozaika, nizam pozgunlugu vo politiplilik hallarinda segilir.
PEDT vo DED hallarinda kristal iimumi elektron dozasinda askar artimla daha uzun
miiddot isiglandirilir. Bunun ovazing, kosilmoz firlanma metodu niimunodo hom
maksimum siirati, hom do minimum elektron dozasini tomin edir. Bununla belo,
kosilmoz firlanma kristalin izlonilmosine vo morkozlosmosino imkan vermadiyino
géro maraq doguran kristal xiisusilo yiiksok oyilmo zaman isiqlandirilmis sahadon
konara ¢ixa bilor. Otraf miihitdo basqa kristallar vo ya fazalar oldugu halda, bu ciddi

problema gatirib ¢ixara bilor.
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Mbolumat oldo etmok {iciin tosvir edilon biitiin miixtolif tocriibi {isullar iigiin imumi
olan dinamik sapilmonin diizgiin inteqrasiyas1 vo minimuma endirilmasidir. Hazirda
bir ne¢a 3ED molumat program tominat paketi mévcuddur
Bundan olavo, rentgen kristallografiyasi iigclin hazirlanmis proqram tominati
DIALS99, MOSFLM100 vo XDS41 kimi ED molumatlarinin tohlili {iciin do
uygunlasdirila bilor. Ugdlgiilii ED intensivliyi molumatlar1 sonradan birbasa
metodlardan istifado edorok abinitio strukturunun kinematik "rentgensokilli" toyini
kimi istifads edilo bilor.
81.1.4. 3DED ila strukturun tayini
Sado DED metodikasi strukturun toyini {i¢iin faydali olsa da, onu miistoqil metod
kimi hoyata kegirmok ¢atindir, ¢iinki intensivlik geyri-doaqiq oldugu ii¢iin adoton R-in
yiiksok qiymaotlori vo s. ilo noticolonir. Buna goro do, ononovi DED adoton strukturun
miloyyanlosdirilmasi tigiin olave iisul kimi xidmot edir. XRD molumatlar1 adoton
strukturu tesdiqlomak ii¢iin doqiqlosdirma [224, s. 267; 270-273] mogsadilo lazim
olur.
Indiki dévrdo KFED siiaya hassas materiallarin nanostrukturunu toyin etmok iigiin
effektiv iisula cevrilir. Orientasiya uygunlugu alqoritmi do elektron difraksiya
molumatlarinin dinamik emalinda potensial istifado {i¢lin toklif edilmisdir.
Gostorilmisdir ki, SRED-in molumatlar1 KFED molumatlarindan daha doqiq kadrin
oriyentasiyasinin noticolorini ¢ixara bilor , ¢iinki SRED kadrlar1 sabit oriyentasiyaya
malik olsalar da, KFED kadrlar1 miioyyan oriyentasiya diapazonunda inteqrasiya edo
bilondir.

Avtomatik olaraq toplanan molumat dastlori aslindo ol ilo toplanmis molumatlarla
miigayiso edilo bilon molumat keyfiyyatino malikdir.
EDKF metodu daha doqiq intensivlik 6lgmalorini tomin edir, ¢iinki o, ekspozisiya
middotindo inteqrasiya edir. Kameradan oxunmasi zamani kigik ¢atismazliglar,
eloco do dinamik effektlor kigik geyri-doaqiqliklorlo naticolonsa do, biitiin bunlar XDS
program tominatinda totbiq olunan intensivlik profilinin yaradilmasi iisullarindan

istifado etmoklo minimuma endirils bilar. Son ig il arzindo cRED-dan [11, s. 767],

30



[12, s. 33;35], [14. s. 332-334], [36, s. 256Kitab] istifado edorok bir sira yeni
strukturlar miioyyon edilmisdir. Daha da shomiyyatlisi, KFED molumatlari tez-tez
strukturlar1 tokmillogdirmak {igiin istifads edils bilor [98, s. 1652;1658-1660].

3ED, XRPD interpretasiyasinin bir ne¢a forqli fazadan golon signallarin iist-
listo diismosino mane olan nanokristal qarisiglarin tohlili {i¢lin se¢cim tisuludur. 3ED
har bir niimuno ndqtesinde  bir neg¢a doqigolik zaman c¢orgivalori ilo ¢oxsayl
monokristal donaciklorini tohlil edorok niimunanin ilkin ekrnlagsmasia imkan verir
[112, s. 2645; 2648-2652], [223, s. 2048-2052]. Bu yaxinlarda niimunanin miixtalif
saholorindon c¢oxsayli molumat toplamaq qabiliyystine malik daha siiratli
avtomatlasdirilmis sistemlor toklif edilmisdir [98, s. 1652], [104, s. 77;79].
Bundan olava, elektronlar yilingiil atomlara daha hassas olduglar1 ti¢lin litium [147,
5.542] vo hidrogen [100, s. 506;510-514], [137, s. 5016-5017], [175, s. 163; 168-172]

kimi hissociklori daha asan askar edo bilir.

§1.1.5. Molumatlarin toplanmasi vo emal tisullarinin inkisafi

Elektron difraksiyas1 kristalloqrafiyada nisboton yeni bir saho oldugundan,
molumatlarin emalmin bodyiik bir hissasi holo do yaxsi islonmis rentgen
kristallografiya proqramu ilo hoyata kegirilir. Baxmayaraq ki, DED molumatlari ilo
islomoak ti¢iin bir ne¢a program hazirlanmusdir. Optimallasdirilmasi vacib olan bir ¢ox
tocriibi parametrlor oldugu li¢lin bu proqramlarin boazilorinin oalave inkisafa ehtiyaci
var. Bununla belo, miiasir tendensiya molumatlarin emali {i¢lin rentgen
kristallografiyas1 ii¢iin hazirlanmis program tominatindan istifado etmokdon ibaratdir.
[100, s. 506]. XDS [143, s. 128-130] vo DIALS [219, s. 85; 95] kimi program
tominatlar1 ED ilo tocriibalors uygunlagmagq ii¢iin miioyyon parametrlori tonzimlomoyi
tomin edir.

Kasilmoz molumatlarin oalds edilmasinda [177, s. 1223], istirak etmoyan zolaq,
rentgen stialarinin monokristal roqs difraksiyasinda oldugu kimi, qoniometrin
firlanmas1 zamani difraksiya olunmus intensivliklori geyds alan detektor torafindon

bilavasito Ol¢iiliir. Rentgen siialarindan forqli olaraq, mexaniki qeyri-sabitliyi
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minimuma endirmok {i¢lin molumatlarin alinmasi zamani firlanma he¢ vaxt
dayanmir. Davamli molumatlarin toplanmasit qoniometrin yiiksok sabitliyindon
asilidir.Kosilmoz  dovro molumatlarinin toplanmasi MikroED [176, s. 927-929],
IEDT [113, s. 718] vo ya EDKF [217, s. 7018-7019] kimi miixtalif adlarla taninir.
Rentgen stialarinin sopilmasinin fizikast dorindon tadqiq edilmisdir; molumatlarin
toplanmas1 metodlar1 optimallasdirilmis vo miivafig molumatlarin emali nozori
hesablama ilo tocriibi miisahide arasindaki forq 1%-don az ola bilocok qadar doqiq
aparilmisdir.

Hal-hazirki dovrdo ED molumatlarin emali osason rentgen kristallografiya
programindan asilidir. Bununla bels, elektronlarin maddo vo rentgen stialari ilo
qarsiligl tosiri arasinda bazi asaslt forqlor var. Bir cox hallarda molumatlarin emali
ovvalki kimi naticoyo yonolir vo rentgen siialari iigiin hazirlanmig bozi molumatlarin
emal1 parametrlori elektronlara galdikdo heg bir mona kosb etmir. Ustoalik, elektronlar
maddo ilo rentgen silialarindan daha giiclii qarsiliglt olagodo oldugundan,
elektronoqrafiyada c¢oxsayli sopilmo nozoro alinmali olsa da, rentgen siialari ti¢iin
kinematik yaxinlagma ¢ox vaxt kifayot edir.

Fasil 1

§1.2. Coxkomponentli laylh yarimkeciricilorin Kkristal strukturlarimin qisa
xiilasasi

§1.2.1. Layh kristallarin politipizmi.

Politipiya polimorfizmin xtisusi bir hali olub, eyni ardicilliqla yerloson, har biri
{iciin {imumi olan ikidl¢iilii struktur vahidlorinin (ISV) olmasi ilo xarakterizo olunan
eyni torkibli kristal quruluslarin miixtolifliyi vo yalniz miioyyon kristal kimyovi
sortlora vo mohdudiyyatlors tabe olan garsiligh diiziiliisii ilo forqlonmasidir.

Umumi ISV-lorin va onlarin qarsiliglt yerlosmosinin {imumi xiisusiyyatlorinin (kristal
kimyovi vo hondasi) movcud olmasi miixtalif politip modifikasiyalar: arasinda kigik
enerji forqlori ilo noticolonir, bunun sayesindo onlarin davamli mévcudlugunun

fiziki-kimyoavi saholori iist-iista diisiir vo metastabil hallarinin ehtimali artir [46, S.
312 kitab].
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Politipiya nozoriyyosindon istifado edarak, nozori cohotdon miimkiin olan biitiin
politiplari alds etmak va onlarin difraksiya xiisusiyyatlorini hesablamaq olar ki, bu da
daha sonra obyektlorin qurulusunun ¢ox asagi miikommollik doracasi ilo miioyyan
edilmosi ligiin asas yaradir.

Politiplori tosvir edorkon ¢oxlu sayda oxsar qurulus olaqo va birlosmoalarini
ayird etmok tgilin sorti isaralordon istifado olunur. Ramsdel [186, s.68-70] SiC
politiplorini elementar ©6zok olan tobogolorin sayr 1ilo xarakterizo etmis, H
(heksogonal) vo ya R (romboedrik) harflorini olavo edorok, bununla da qgofss tipini
gostormisdir. Bu geyd timumiloasdirilmis vo biitiin politipik maddslors samil edilmis,
eyni zamanda simmetriya toyinati liclin digor simvollardan istifado edilmisdir
(moasalon, M - monoklinik, Ts - triklinik va s.). Bu geydlor qisa vo sads olsa da,
elementar 6zokdo tobogolorin hoqiqi paylanmasi haqqinda he¢ no demir. Bununla
bels, bu, geyri-miioyyon struktura, lakin molum gofaso malik politiplor {igiin yegano
mimkdin geyddir.

Anionlarin siX yi1gilmasi ilo xarakterizo olunan politip quruluslart six yi§ilmanin
heksoqonal elementar 6zoyindo ABC laylarmin yerlosmo ardicilligini gostormoklo
tosvir edilo bilor. Kristallik qurulusun elementar laylari ¢ox atomlu da ola bilor. Bu
halda A, B vo C hoarflori elementar layda olan bir név atomlarin (anionlarin) yerlorini
gOstorir, basqa nov atomlarn (kationlarin) yerlori iso bu atomlarin
voziyyatlorina(yerloring) nozoron fikso olunur. Belo simvollar (isaralor) qurulusu tam
tosvir etmoyo imkan versa do, onlar simmetriya vo ya qofos tipini birbaga oks etdirmir
vo politiplorin elementar qofoslorindo laylarin say1 artdiqca daha ¢ox yer tutur.

Laylarin ardicilligini gostormok ii¢iin Heqq [133, s.1-4] + isarasi ilo A—B, B-C,
C—A kecidlorini + isarasi ilo isarssi ilo, A—C, C—B, B-A kegidlorini iso - isarasi ilo
toyin etmoyi toklif etmisdir. Beloliklo, ABAB... qurulusu + -+-..., ABCABC...
qurulusu iso +++... kimi gostorilo bilor.
Jdanov [32, s5.235-236], ciit ododdon ibarot simvollardan istifado etmoyi toklif
etmisdir. Bunlardan birincisi dorhal bir-birinin ardinca goalonlorin sayini, tstogal

isaralorini, ikincisi 1s9 ardinca golon manfi isarslorin sayini ifads edir. Belo ki, SiC
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qurulusunda 6H (+++---) tipi (33) kimi, 15R tipi iso (+++ - -)3 iso (32); kimi
isaralonir [37, s. 422-423] [38, s. 192-194]. Bu sorti isaralor ¢ boyiik dovrlorinda
politiplorin quruluslarini xarakterizo etmok {li¢lin olverisli sayilir.

Poling [181, s.], Uaykoff [220, s. 322], Belov [17, s.237] vo Yaqodzinski [140, s.
201-204] bir-birlorindon asili olmayaraq six yigilmalar1 tosvir etmok {igiin hor bir
layin 6ziiniin  har iki torofindo yerloson laylarin mdvqgelorini xarakterizo edon
simvollar toklif etdilor . Demoli, 6zlindon ovvalki vo sonraki laylart eyni movgeyo
malik olan laylar h horfi ilo, forqli mévgeloro malik olan laylar iso k horfi ilo
isarolonir. Masoalon, A lay1 BAB vo ya CAC ardicilliginda h kimi, BAC vo ya CAB
ardicilliginda i1so k kimi isarolonir. Bu isarolonmo nizamsiz birdl¢iilii quruluslarin
konfiqurasiyasinin statistikasini tosvir etmok vo laylar arasinda qarsiligh tosir
enerjisini hesablamagq ii¢iin xiisusilo olveriglidir.

Politipizmin on sado formasi, mosalon, bir sira metallarin vo orintilorin quruluslarini
xarakterizo edon on yaxin sferik yigilmalarin miixtalifliyidir [17, s. 237], [75, s. 204].
Qurulus vahidlori six y1g1lmig atom tobogolori soklindos olan laylardir.

Politipizm bu formas: ilo ¢oxlu sayda politip quruluslar six olagadardir. Burada
atomlardan biri va ya bir negasi laylar soklinds six yigilmanin A, B vo C yerlorindo
(pozisiyalarinda) yerlosir, digor atom qruplar1 iso onlarin yaratdiglar1 tetraedrik vo
oktaedrik a, b, ¢ vo ya a, B, y bosluglarin1 doldurur. Klassik niimayondalora
karborundun politiplari SiC (politipizm dovrii aslindo onlarla basladi) va tetraedrik
toboagolordon omoalo golon ZnS aiddir, hansi ki, onlarin topalorinds bir atom (mosalon,
S), morkazlorindos iso digorlori (Zn) var. [41, s. 673; 6776-679].

Six yigilma ganunlarina uygun diiziilmiis oktaedrik laylarin politiplori kadmium vo
qurgusun halogenidlori [24, s. 274], [76, 5.402] iki va ii¢gvalentli metallarin oksidlori
vo hidroksidlori [82, s. 206] {i¢lin xarakterikdir. Onlarin bozilorindo oktaedral
bosluqglar biitiin mortoboalords tamamilo vo ya qismon tutulur, digorlorindo tutulan
tobagalor vo bos oktaedrlorin laylararasi bir-birini avoz edir, miivafiq olaraq AsB vo
AB kimi simvollarla xarakterizo olunur. CdJ; politiplorinin xiisusi halinda oktaedrlor

har martobadan bir Cd atomlari il tutulur [83, s. 376].
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Hor bir lay (paket, struktur vahid) J ionlarinin iki six yigilmig atom miistovisi
arasinda yerloson Cd ionlarmin bir laymndan ibaratdir. Belo Forti layr “minimal
sendvi¢” adlanir. "Minimal sendvi¢" daxilinds olagalor sirf ion xarakteri dasiyir;
onlar qonsu "sendviglor" arasindaki laylardan qat-gat giicliidiirlor ki, bu da asason
eyni atomlar1 baglayan Van-Der Vaals qlivvealori ilo baghdir. Kristalin heterodesmik
tobioti ona layli strukturlarin miikommal laylara ayrila bilon kimi xarakterik
Xuisusiyyatlorini verir. Politip modifikasiyalar1 J ionlarinin six yigilmast yolu ilo
farglonir; bu zaman Cd ionlarinin yerlori avtomatik miioyyon edilir. Ikilayh A B A B
.. strukturunun heksoqonal elementar 6zoyinin parametrlori borabordir: a=4,24A,
c=6,84A.

Qurgusun selenidinin vo onun PbS, PbSe, SnTe, SnAs analoqlarinin qurulusu
NacCl tipins aiddir. Oktaedrik quruluslarin genis ailosi BizTes tipini togkil edir. Buraya
Bi,Ses, BixTesS vo s. Daxildir. Dovri sistema gora, bu birlosmolordo iifiiqi vo
diaqonal ovozetmoalor do edilo bilor vo ¢ox vaxt omolo golon bu quruluslarin saloflori
ilo ¢oxlu iimumi cohatlori olur. Beloliklo, maraqli ¢oxlayli yigilmalar GeBisTey,
GeBi,Tes, PboBiyTes, GesBixTes, AgBiTe; vo s. omolo gotirir [47, 5.287] [48, s. 972].
Umumi diisturdaki kationlarin vo anionlarin sayr miivafiq olaraq kationlarla
doldurulmus oktaedrik n laylarin {imumi sayini xarakterizo edir.

Biitiin oktaedrik bosluglarin kubik six yigilmada yerlosdirilmoasi NaCl qurulus tipini,
heksoqonal yigilmada yerlogsdirilmosi iso NiAs tipini verir. Qeyd etmok lazimdir ki,
oktaedrik bosluglarda yerlogon atomlarin morkozlori 6zlori six yigilma ganununa
uygun olaraq yerlosirlor vo biitiin qurulusa isa eyni doracods kationlarin yigilmasinda
anionlarin bosluglara yerlosdirilmosi kimi baxmaq olar. Hor iki ndviin atom
morkozlori eyni qofoslori omolo gotirir, lakin bu iki gofos bir-birino nozoron yerini
doyisir. ©gor heksoqonal yigilmada oktaedrik bosluglarin yarisi tutulursa, CdJ; tipi
alinir, bosluglarin tigds ikisinin korund motivi ilo tutulmasi Al,O3 tipini verir. Butln

tetraedrik bosluglarin kubik six yigilmalarda yerlogdirilmosi Li2O tipli qurulusu verir
[23, s. 359].
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a-Al,O3; korundun qurulusu, Na vo ya Cl ionunun AlO3 qrupu ilo avoz
olundugu rombedrik deformasiya edilmis NaCl qurulusu kimi tosvir edilo bilor.
Ikivalentli oksigen ionlar1 togribon heksoqonal six yigilma ...ABABAB... omolo
gatirir, ticvalentli aliiminium ionlar1 isa <1010> istigamatlorinds yerloson oktaedrik
bosluglarin  2/3 hissosini  doldurur. Tutulmus oktaedr citlori tutulmamis ilo
novbalosarak, ¢ oxu boyunca korund yigilma motivini xarakterizo edon 3; vintli
(spiral) oxlar yaradir. Qurulus vahidlorinin ¢ oxu boyunca diiziiliisii alt1 araliq
alliminium ionlar1 lay1 ils alt1 oksigen ion layindan bir tokrarlanir.

Korund 3m trigonal sinqoniya sinfinds kristallasir, foza qrupu R 3¢ olub, ¢ oxu
boyunca qofos parametri 12,97A-a borabordir.

Aliiminium kationlar1 vo oksigen anionlar1 arasinda giiclii elektrostatik caziba

sayosindo oksigen laylar1 ideal heksoqonal six yigilmada yerlosmosi ilo miiqayisodo
bir godor yaxin olur, aliiminium ionlar1 iss (000I) miistovising gora yerdoyisma edir:
onlar nfvba ilo toxminon oksigen ionlarmin tobagalari arasindaki mosafonin 1/3 vo
2/3 hissasing borabaor olan hiindiirliikklordo yer tuturlar.
Al(OH);3 politiplori halinda , dioktaedral ganuna gora oktaedrlor hor martobads 2/3 Al
atomu ilo tutulur. Bayerit (AcBAcB), gibbsit (AcBBcA) vo norstrandit
(AcBBaCCvA) ¢ Al(OH)s politipindan - yalniz birincisinda biitiin OH hidroksillori
on s1x sokildo y1gilir, digor iki qapanmis laylarda iso iki eyni ardicil harf (BB, SS,
AA) ils ifados olunan six yi1gilma pozuntulari ilo qovsaqda yigilir [46, s. 312].

On six yigilmada olan pozuntular, lakin artiq tutulmus tobagonin hiidudlarinda,
tutulmus triqonal prizmalarin six yigilmalarindan tikilmis (AbABaB) molibden
disulfid (molibdenit) vo renium, niobium vo tantalin diselenidlori politiplori ilo
forqlonir. Bozi politiplor hom oktaedral, hom do prizmatik laylardan ibarst olur (TISe:
AcBACABCABCcB).

X —M — M — x tipli ciit metal atomlari ilo tutulan prizmatik tobogoalor bir ¢ox
GaS, GaSe, InSe politiplorinin quruluslarimi  togkil edir. ©n sado politiplor 2H,
AbbAB aaB (f.q. P63/mmc), 2T, AbbABccB (P6m2) vo 3R AbbABccBCaaC (R3m)
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-dir. Bundan basqa, 9R, 12R, 18R1, 18Ry, 21R, 6H va s. politiplori vardir [179, s.
587-589].

ZnmlInySs+m, harada ki, m=1, 2, 3 [29, s. 663], [30, s. 854], [31, s 666], [33, s.
816], [34, s. 813], [35, s. 143], [39, s. 40], [78, s. 11], [79, s.146], [107, s. A49], [146,
s. K5], [183, s. 385], [184, s. K123], [185, s. K129] olan sistemlorin politiplori,
hamg¢inin bu isds obyekt olaraq toadqiq etdiyimiz birlosmalarin politiplari oldugca
diqgotolayiqdir. Burada biitiin anionlar six sokildo yigilmisdir. Paketlor kationlarla
dolu {i¢, dord vo bes moartobadon ibarstdir vo doldurulmamais tok moartobslorlo ayrilir.
Morkoazi mortobs oktaedrik (O) adlanib vo indium atomlari ilo doludur. Ona hor iki
torofdon (yuxar1 vo asag8i) tok vo ya ciit, vo ya bir torofdon tok tobogolor, digor
torofdon iso ciit kationla dolu tetraedrik tobagalori (T) ilo birlasir.

Bu tetraedrik tobagolora hor iki torafdon tok bos araliq laylar birlogir. ©On sado
ZnlInySy politipi bir tigmartabali paketo (TOT) (2:1) vo P3mlfaza qrupuna malik olub,
AbBcAaB

h h h h

simvolu ila tasvir olunur.

Digoar politiplor {i¢iin, prinsipco, ardicil 2:1 tobagalorin yigilmasimnin tabioti, S
2:1 tobaqo daxilindo six y18ilmasi vo In vo Zn atomlar torofindon tetraedrlorin qiitblii
(polyar) tutumunun istiqgamati doyiso bilor [29, s. 663], [34, s. 813], [39, s. 40-42],
lakin oslindo laylar unikal gokildo elo birlosir ki, S sorhod atom miistovilori “r”
voziyyotindo olsun.

[17, s. 237]-do N.V. Belov bu da n-laylarinin verilmis dovrloari ilo on six yigilmalarin
biitlin miimkiin hallarin1 tez bir zamanda miioyyon etmoys imkan veran sado vo eyni
zamanda cox qiymatli qaydalar1 miioyyon etmisdir . Bu  todqiq asagidaki
morhololordon ibaratdir
1.3-5 boliinmayon r vo Y k clit roqgomli k vo r horflorinin biitiin n/3 kombinasiyalar1
secilir. Notica (son ii¢liikdon sonra) n dovriiniin vo C;, =R3m, D, =R3m, O° = Fm3m
simmetriyali biitiin rombedral yiilmalar olur.

2. rtok raqgomli k va r harflorindon n / 2 birlosmoalari segilir. Natica disli oxlar1 (vintli,

ticgirisli 63), olan mohz P63mc vo P63/mmc simmetriyali biitiin yigilmalar olur.
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3. 3-0 boliinmayon r va Yk ciit roqomli k vo r harflorinin biitiin n kombinasiyalar
segilir.  Notico P3ml(Cj, =C3m), P3ml(D:, =C3m) vo P&m2(D;, =C6m2
simmetriyali biitlin triqonal yi1gilmalar olur.

Belo sarlarin iki vo istonilon sayda iist-listo qoyulmus laylari {iclin 3 oxu vo m
miistovisi imumi olur. Belaliklo, an six sar yigilmalarin kosmik simmetriya qruplari
R3ml alt gruplarina malik olan biitiin qruplardir; bunlar (6zlindon basqa) R3m, P ml,
R m, P m2, P63mc, P6s/mmc, Fm3m qruplaridir. Onlardan ilki [23, s. 359] olmagla,
sokkizdir.

32 noqtovi qrup olsa da, yalniz 11-do inversiya morkozlori var. Beloliklo,

difraksiya simmetriyasinin comi 11 miixtolif hali (difraksiya simmetriyasinin
siniflori) mévcuddur.
Difraksiya effektinin morkozi simmetriya ganunu Kkristalin ndqtovi simmetriya
grupunu toyin etmok imkanlarina mohdudiyyst qoyur. Lakin bu mohdudiyyat miitloq
deyil. Burada s6hbot yalniz difraksiya niimunosinin simmetriyasindan néqtovi qrupun
mioyyon edilmosindon gedir. Difraksiya niimunslorini indiki vo olmayan okslorin
sistematikasina uygun olaraq indekslosdirdikdon sonra kristalin foza qrupu haqqinda
miloyyaon naticalor ¢ixarmaq olar vo bir ¢ox hallarda foza qrupu (vo demoli, noqtovi
grup) birmonali olaraq miioyyan edilir. Bundan olave, difraksiya edilmis siialarin
intensivliyindon istifado edorok, prinsipco, oksolunma sistematikasinin birmonali
foza qrupu vermadiyi hallarda belo, kristalin qurulusunu vo noticods, simmetriyasini
toyin edo bilorik. Miixtalif intensivliklorin oksolunma statistikas1 [77, s. 632] vo
atomlararas1 funksiyanin paylanmasinin tohlili [20, S. 488] osasinda inversiya
morkozinin askarlanmasi tisullar1 da mévcuddur.

Tacriibado miisahido edilon politiplori difraksiya niimunslorinin hondoasi vo
intensivliyindo ovvoalcodon ¢ixarilan xarakterik forglor ilo eksperimental olaraq
mioyyon etmok olar. Sonuncu ehtimal kristal quruluslarin todqiqinde sinaq vo
xotalarin on miiasir vo somorali formasi kimi goriiniir. O, kor-korana deyil, stiurlu

sokildo, etibarli secilmis, osasli miimkiin variantlar arasindan axtaris1 vo onun hotta

38



az, lakin unikal olamotdar xiisusiyyatlori ilo son doroca zoif difraksiya nlimunalori
veran ¢ox struktur cohatdon geyri-miikommal obyektlora tatbiqi ilo secilir.

Minerallarin politipizminin elektron difraksiyasinin 6yronilmasi tacriibasi,
avvalco fragmentar adlanan, lakin sonralar onlar {igiin daha uygun bir sarh- modulyar
sorhi secilon kristal quruluslar haqqinda fikirlorin inkisafina boyiik tohfo verdi. Bu o
demokdir ki, quruluslar bazi standart modullardan qurulur ki, fragmentlordon forqli
olaraq onlar hom do qurma funksiyasina malikdir. Umumi halda, bir vo ya iki dl¢iida
sonsuz vo ya strukturlarin sonlu hissolori (laylar) modul kimi xidmot eds bilor, lakin
layli strukturlar on ohomiyyatli vo sociyyovidir. Layli quruluslarin daha dolgun
sokildo tomsil olundugu modul strukturlarin miimkiin sistematikasi [43, s. 104]-do
toklif edilmigdir. O, kristal kimyasiin polisomatizm [207, s. 239; 241-244], qarisiq
lay [36, s. 256], politipizm vo OD [108, s. 107] kimi fundamental anlayislar1 ilo
isaralonon modullugun xiisusi tozahiirlorinin ardicilligini ehtiva edir.

Modul strukturlarin nomenklatura statusu onlar1 toskil edon struktur
bolmolorinin  xiisusi se¢iminin (tosvirin aydinligi, simmetriyanin, qofos vo ya
difraksiya xilisusiyyotlorinin miioyyon edilmosi) miiolliflorin maraqglar1 ilo dikto
edilmosindon vo ya bu vo ya digor sokildo faydali olmasindan asili ola bilor. Bu ciir
sorbastlik sabit strukturun tobogolorinin miixtolif birlosmolordo miintozom olaraq
goriinon atomlararasi olagolorin giicii ilo aydin sokilds forqlondiyi strukturlar {i¢lin do
movcuddur [45, s. 614].

§1.2.2. Coxkomponentli kiikiird birlosmalorinin kristal qurulus verilonlari

Bu kristallarda osason asagidaki qurulus tiplorino rast golinir: spinel, tiogalat
vo bir ¢ox qurulus tipino malik layli quruluslar. Spinel qurulusu osason indiumlu
birlosmolordo miisahido olunur. Tiogalat, yoni, sfaleritin defekt qurulus tipi osason
galium birlosmolorindos, layli tiplori iso hor iki elementin istiraki ilo miigahido olunur.

Biitiin bu qurulus tiplori asagidak: timumi keyfiyyotlora malikdir. Anionlar six
yigilma omoalo gotirir, kationlar iso 6zlorinin yaratdig: tetraedrik (T) vo oktaedrik (O)
bosluglart doldurur. Bu quruluslar arasindaki forq asason oktaedrik koordinasiyali

kationlarin tetraedrik koordinasiyali kationlara nisbati ilo baghdir. Layli quruluslar
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tclin bu nisbat spinel vo tioqalat tiplori arasindadir. Tioqalatin qurulus tipinda
kationlara yalniz tetraedrik movqelordo rast golinir. Layli birlogsmolorde tetraedrik
kationlarin oktaedrik kationlarin sayima nisbati agagidaki kimidir: 770TTB tipi Ugun
4:1, TOTTB tipi Gglin 3:1, TOTB tipi Ggun 2:1, TOOTB vo TOTBOOBTOTB qurulus
tiplori ti¢ilin 1:1 vo TOTBOOB tipi (c¢iin 2:3.

Spinel qurulus tipi {iclin bu nisbot 1:2-0 barabordir. Goriindiiyli kimi oktaedrik
kationlarin say1 artir.

Qeyd etmok lazimdir ki, yalmz layh silikatlar {iclin daha iki qurulus novii

xarakterizo olunur: tetraedrik vo oktaedrik kationlarin saymin nisbati 7OB va
TOTBOB Ugun 1:1, Cr3S; ti¢iin iso 0:3-ddr.
IIk dofo  Zn-In-S sistemindoki ii¢lii kristalla alinaraq todqiq edilon ZnInS4-dir. Bu
birlosmonin kristal qurulusu ilk dofs F.Lappe vo b. [162, s.178] torofindon
Oyronilmisdir. Onlar hor bir paketi dord six yigilmis laydan (—hxxh tipli) kikard
anionlarindan ibarat olan ii¢ paketli romboedrik (3R) politip tapdilar. Paketlordo dérd
kikird laylar1 arasinda omolo golon ii¢ bosluqg Zn vo In kationlar1 ilo dolur,
dordincisi iso bos qalir.

ZnlInySs kristalmin qurulusunu dyronarkon Donika F.G., Semiletov S.A. va
basqalar1 P3ml foza qruplu, anionlarin hhhh tip six yigilmasi ilo xaraktrizo olunan
yeni birpaketli trigonal (1T) politip [34, s. 813], va bir-birindon anionlarin six
yigimlar1 (uygun olaraq — hhhh va hhhh) vo kationlarin kiikiirdloraras: laylarin
doldurulmas1 ilo forglonon iki ikipaketli politip askar etdilor: 277 (f. qr. P3ml)
kationlarin yigimi ...SZn SIn SIn SBSInSInSZnSB... [38,5.192] vo 2H (f. qr.
P6smc) ) kationlarin yigim ...SZn Sn SInSBSZnSiInSiInSB... [37,s. 422]
morkozi var vo bu morkoz paketlor arasinda oktaedrin morkozindo yerlosir.
Birpaketli (1T) vo iigpaketli (3R) politiplordo iso paketdaxili oktaedrik atomun
movqeyino goro biitlin atomlarin mdvgelori morkozo simmetrik (hhyhh vo hx,xh)
yerlosir, yalniz tetraedrdoki kationlarin diiziiliisiindoki forq bu simmetriya morkozini

pozur.
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[96, s. 295] moqalosindo miislliflor ZnIn2S4 politipinin 3R doqiq rentgen
difraksiya todqgigatinin noticalorini togdim etdilor. Onlar todqiq etdiklori kristalda
tetraedrik movqgelorin statistik olaraq Zn vo In atomlar1 torofindon eyni sokildo
dolduruldugunu agkar etdilor. Paket vo naticads biitiin qurulus simmetriya moarkazina
malik oldugu gostorildi.

F.G.Donika, S.A.Semiletov va basqalart Zn-In-S sistemino daxil olan
kristallarin todqiqini davam etdirorok, ZnzIn;Ss birlogsmalori tigiin iki politipli
modifikasiyani- P6smc foza qruplu iki paketli heksoqonal (2H) [31, S. 666] vo R3m
foza qruplu {i¢ paketli rombedrik (3R) [33, s. 816]. Paketlor six y1gilmis bes kiikiird
layindan ibarotdir vo bu bes laylararasi bosluqdan yalniz dordii kationlarla doludur,
besincisi iso bosdur. Laylararasi bosluglarin yalniz birindo kationlar oktaedrik
movqelori tutur, digorlorindos iso tetraedrik movqelor kationlarla dolur. Oktaedrik laya
bir torofdon bir, digor torofdon iso iki tetraedrik lay birlogir, yoni paket TOTTB tipli
olur. 2H politipinds anionlarin yi1gilmas1 miivafiq olaraq hhhh tipina, 3R politipinda
iso hkhh tipino malikdir, hor iki halda kiikiirdiin laylarasinda kationlarin diizilisi
asagidaki kimidir: ...SZnSIn,SZnSInSB... .

Zn3lnySe birlogmosi Tligiin yalniz P 3m1 foza qruplu birpaketli triqonal (1T) politip
mioyyan edilmisdir [29, s. 663], [146, s. K5], . Hom do elementar 6zok olan paket
alt1 s1x yigilmis kiikiird layindan ibaratdir. Morkozi laylararas1 oktaedral saholor
kationlarla doludur va iki tetraedrik lay hor iki torafdon oktaedrik tobogoys bitisikdir
vo altinct kiikiird ara gat1 bosdur vo interpaketdir. Kiikiirdiin gablasdirilmas1 yyyy
tipino malikdir vo ara gatlarin kationlarla doldurulmasi asagidaki formaya malikdir:

Goranduyud kimi ZnslnySe-da paket vo demoli, elementar 6zok oktaedrin
morkozindo yerlogon simmetriya morkozino malikdir. ZnzIn,Ss kristallarinda iso
paketlorin simmetriya morkozi yoxdur. Simmetriya morkozi yalmiz iki paketli
politipin paketlori arasinda oktaedrin morkozindo ola bilor. Belo struktur bu
yaxinlarda Znj 251Nz 5S3Se; kristalinda askar edilmisdir [123, s. 171-173]. Miolliflor

paketin inversion cevrildiyi, simmetriya morkozi olan P3ml foza qruplu, iki paketli
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triqonal (2T) politipi miisahido ediblor. Kiikiirdiin yigilmas:1 hhhh tipino uygun,

kationlarla laylararasinin doldurulmasi asagidaki kimidir:

...5(Zn,In) S Zn SInS (Zn,In) SB S (Zn,In) SIn S Zn S (Zn,In) SB ...
Kiikiirdlorin hhhh tip yigilmasi P3ml faza qrupuna yox, P6smc foza qrupuna

uygun golir. Gorlindilyli kimi, bu halda, six yigilma prinsiplori pozulur, lakin

miislliflor moaqalods bunu qeyd etmirlor.

Homin bu moqalodo [123, s. 171-173] CdosGazInSs vo HgosGaislni 2Ss
tozlarimin rentgen sualarmin difraksiya todqiqatinin naticolorini toqdim edilir.
Miiolliflor bu kristallarin quruluslarimin = Zng 251n25S3Se; qurulusuna izotip (izotop)
oldugunu irali siiriirlor. Bu kristallarin daha avval Attolini vo basqalar1 [94, s.399]
torofindon todqiq edilorok ZnyIn,Ss (II a) kristalina izotip foza qruplu iki paketli
heksoqonal qurulusun (2H) miioyyan edilmosino baxmayaraq, Haeuseler vo basqalari
[123, s. 171] 6z noaticalorini izah edarkon asason CdgsGazlnSs vo HgpsGaiglni 2Ss
kristallarinin toz niimunslorindo, miivafiq olaraq, 113 (birinci niimuns {i¢iin) vo 007
(ikinci ticiin) cox zoif refleks xotlorinin olmasini vurgulayirlar. Bu xotlor kegmis
P6smc foza qruplu quruluslar {iclin 6donilir.

Goriindiiyii kimi, yuxarida nozordon kecirilon kristallarda paketlor miivafiq
olaraq asagidaki tip strukturlara malikdir: TOT B, TOTT Bvo TTOTT B, harada 7, T
vo O miivafiq olaraq kationlarla dolmus tors diiziilmiis tetraedrik vo oktaedrik
tobogolordir, B iso kationlarla doldurulmamis bos paketloraras1 laydir. ZnlnySs -do
sonuncu haldan [23, s. 359] basqa, T vo T tetraedrlor onlarda kationlarin
paylanmasinin miixtalifliyino goro forqlonirlor. Todqiq olunan CdInAlS, [56, s. 26],
[84, s. 303], CdInGaS, [65, s. 28-30], eloco do MnGalnS, [127, s. 145] vo digor
kristallarin paketlorinin strukturu da 7 vo T tetraedrlori forglonon 7OT B tipino
malikdirlor, yoni, paketlordo simmetriya morkozi yoxdur (tobii ki, ikinci fosildo
nozordon kegirilocok xiisusi hallar nozors alinmadan).

Homg¢inin ¢oxlu sayda layli yarimkecirici kristallar movcuddur ki, onlarin
paket strukturu da TOTB tiplidir, lakin 7 vo T tetraedrindoki kationlar mozmunca

eynidir. Bir ¢ox todqiqatcilar belo quruluslart ZnlIn,Ss qurulus tipindon ayirir vo  o-
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FeGaySs [164, s. 415;417], [165, s. 861; 864] (1T, P3ml va MgAIl,Ss [136, s. 392]
(3R, R3m f.qr.) tipi adlandirirlar. Bu kristallarda, miivafiq olaraq, Fe vo Mg atomlari
oktaedrik , Ga vo Al atomlari iso tetraedrik movqalords yerlasirlor. Goriindiiyt kimi,
T vo T tetraedrlori eyni sokildo doldurulur: birinci kristalda Ga, ikincisindo iso Al
atomlar1 ilo. Buna goro do paket vo demoli, elementar 6zok simmetriya morkozino
malikdir. a- FeGayS, tipino  NiGaySs [105, s. 149], [122, s. 15], CoGalnS, [167, s.
118], [201, s. 215], MnGai6Teo4Ss [119, s. 195], MnGay,6SCo,4Ss [128, s. 243] vo
basqalar;, MgALS, - tipino iso MnlnySes [121, s. 737; 740-743], MgAl,Ses [201, s.
215-217], MgIn;Se4 [188, s. 1363] vo basqa kristallar daxildir.

ZnyIn,Ss kristalindan olava, TOTT tip paketli Znj 251n25S3Se2, CdosGazlnSs,
HgosGaielni 2Ss [123, s. 171], CulnsSsSes, CulnsS;Ses [121, s.737] AgGasln,Sg
[125, s. 1204] vo basqa kristallar da var. Bundan basqa elo kristallar da var ki,
onlarin paket qurulusu kiikiirdiin bes gatindan ibarotdir, lakin onlar kationlar iki
oktaedral tobogoni doldurmasi, yoni, paketlorin 7TOOTB qurulus tipino malik olmasi
ilo farglonirlor. Bu tipa Fe,Ga,Ss [166, s. 372], [180, s. 2050-2052], Mn2In;Sz5Se25
[189, s.], MnzIn,Ses [187, s. 355], Mg2AlLSes [109, s. 260] vo s. kristallar1 daxildir.

Gorundlayld kimi, TOTTB paketindo simmetriya morkozi yoxdur, TOOTB
paketi iso anion y1g1lma ndviindon asili olaraq simmetriya morkozino malik ola bilor.
Cadval 1-do bu tip quruluslara malik kristallar verilmisdir.

Biitiin bu polimorf vo politipik quruluslarin {imumi cohati qonsu paketlorin

kiikiirdiin (selenin) sorhad laylariin hamisa hh tipino uygun olaraq yigilmasidir.

Cadval 1.

Uclii va dordlii sulfidlorin qurulus tiplori vo qofas parametrlori.

Birlosmolor Qurulus Qofas parametrlori Odob.
tiplori A (A) c (A) A (A) c (A)
MgGaxCra-xSs FeGaxSs | 3,709 12,187 | 3,711 12,193 [ [126, s.
1,5<x<1,7 457]

MgosGaxlnaxSa | ZnlnyS,y 3,772 36,680 | 3,849 37,120 | [126, s.
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0,6<x<1,4 457]
Mgo,5GazInSs 3,810 |[12,200|[172, s.
781]
MgGalnS, 3,810 30,600 | [172, s.
781]
MnGaxSCo-xS4 FeGayS4 3,735 12,227 | 3,751 12,21 |[[129, s.
1,4<x<1,6 253]
MnGayTi2xSa FeGaySs 3,707 12,184 | 3,709 12,190 [ [120, s.
1,6<x<1,7 1057]
MnGayCr,.xS4 Znln,Sy 3,701 36,491 | 3,698 36,460 | [118, s.
1,5<x<1,7 939]
MnGayInz«Ss Znln,S, 3,749 36,579 | 3,850 37,097 | [132, s.
0,4<x<1,6 145]
FeGaxIn,.xSa FeGaySs 3,654 12,056 | 3,716 12,148 | [124, s.
0<x<0,4 205]
CoGaxIny«Ss FeGaxSs | 3,700 12,106 | 3,814 12,282 | [122, s.
0,4<x<1,6(800°C) 15]
CoGaxTi2xSs FeGaSs | 3,641 12,07 3,643 12,058 | [130, s.
1,7<x<1,8 1371]
CoGaxV2xSs FeGaxSs | 3,645 12,038 | 3,640 12,036 | [131, s.
1,0<x<1,8 324]
CoGaxCraxSs FeGaxS, | 3,639 12,011 |3,6353 |12,00 |[[131, s.
1,4<x<1,6 324]
NiGaxInz«Sa FeGaxSs | 3,706 12,087 | 3,625 11,996 | [124, s.
0<x<1,0 205]
NiGaxCr2xS4 FeGaxSs | 3,625 11,996 | 3,617 11,973 | [202,
0<x<1,0 5.151]
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Uclii va dérdlii sulfidlorin qurulus tiplori vo qofas parametrlori.

Cadval 2.

Birlogsmoalor Qurulus Qofas parametrlori Odab.
tiplori A (A) c (A)
CdGalnS, ZnlIn,Sy 3,858 37,000 [196, s. K77]
HgGalnS, 3,900 31,400 [171,5.1433,
[172,5.781]
MgAl,S, ZnlIn,Sy 3,674 36,100 [110, s. 632]
MgAl,S, MgAl,S, 3,674 36,100 [136, s. 392]
MnAlS, Znln,S, 3,696 36,290 [110, s. 632]
FeAl,S, Znln,Sy 3,639 35,700 [110, s. 632]
MnGazSs ZnlIn,S4 3,695 36,350 [110, s. 632]
ZNg 6Mng 41N2S4 Znin,Sy 3,875 37,208 [190, s. 1-5]
FeGaySs FeGaySs 3,654 12,056 [165, s. 861]
NiGazS, FeGazS, 3,625 11,996 [167,s. 118]
ZnAl»S4 Znln,Sy 3,620 12,070 [172,5.781]
AgGasln,Ss Zn,InySs(l11a) | 3,808 30,764 [121, s. 737]
[125,5.1204]
AgGazlnsSs Zn,In,Ss(11a) | 3,778 30,667 [121,s. 737]
[125,5.1204]
CuGazlInsSg 3,8028 30,734 [121, s. 737]
[125,5.1204]
CuGalnsSs 3,8538 31,045 [121, s. 737]
[125,5.1204]
CdInGaS, Znln,Sy 3,868 12,34 [139,140]
3,868 24,68
3,868 37,02
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CdInAlS, ZnlnaS4(MN) | 3,867 36,978 [141]
CdInAlS, ZnlnzS4(1) 3,867 12,326 [142]
CdInAlS, ZnlnyS4(I1) | 3,867 24,652 [143]
Cadval 3
Uclii va doérdlii sulfidlorin qurulus tiplori vo qofas parametrlori.
Birlogsmoalor Qurulus Qofas parametrlori Odab.
tiplori A (A) c (A)
CoGalnS, 3,758 12,135
3,758 36,405 [144]
Gazln,Se ZnzInaSe(l) 3,81 18,19 [145]
(Ga,In),Ss3 ZnlInaS4(111) 3,816 36,793 [146]
Gay 3lnz 4S7 TOTB;,00B; | 3,82 63,41 [147]
CuGagsIny.167S3 ZnaInSs(11) | 3,861A 30,910 [152]
CuGap 83310 83353 ZnaInaSs(1) | 3,829 46,469 [152]
Cuo 5Gap 251N1,42S3 3,890 9,494 [154]
FeosGap5InSs ZnlnaS4(1) 3,765 12,202 [156,157]
Feo,25Gao 51N1,2553 ZnlnaSa(111) 3,783 36,775 [156,157]
Feo,75Gag,25InS3 ZnlnaSa(111) 3,781 36,662 [156,157]
GagsFe15S28 ZnzIn,Ss(11) 3,650 29,682 [158]
FeGazS4(1) 3,650 12,030
FeGas, 7 ZnzInySs(1) 3,653 29,736 [159]
FeGa S4(I11) | 3,653 36,100
Cadval 4
Ucglii vo dordlii selenidlarin qurulus tiplori va qofas parametrlori
Birlogsmolor Qurulus Qofos parametrlori Odab.
tiplori a (A) c (A
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MgAl,Se4 ZninaS4(I1) | 3,880 38,340 | [109, s. 260]
MgAl,Ses MgAl,S, [188,5.1363]
Mgln,Ses ZninaS4(I) | 4,070 39,500 | [109, s. 260]
Mgln,Sey MgAl,S, [188,5.1363]
MnCrxGaz-xSes ZnlInaSy(11) | 3,866 38,430 | [201, s. 215]
1,3<x<1,6
CoCrosGassSeq ZnlnaSy(11) | 3,805 37,700 [201, s. 215]
FeCrosGay,2Ses MgAlS4 3,8284 37,430 | [168, s. 207]
Mg2Al,Ses h7kOkTkThB | 3,880 16,000 | [109, s. 260]
MnzIn,Ses kThOKTKThB | 4,016 48,734 | [187,s. 355]
Mnln,Sey MgAl,Ss [106,s. 593],
[121, s. 737]
Gap 33lng 67S2Se Zn3In,Se(1) 7,636 18,563 [149]
Znys5InsSes 4,045 59,292 | [150,151]
Cuo 5Gap 33IN1 5S255€0 5 | ZN3INzSe(1) 3,866 18,695 [155]
Gap sFeo 751Ng 755€3 ZnlnaSa(1) | 3,931 38,769 [160]

[125, s. 1204]-da CuGasSs-CulnsSg vo AgGasSs-AglInsSg sistemlorinin
monokristallar1 vo otoxokennble toz nlimunalori rentgen siialarinin difraksiya iisullar
ilo todqiq edilmisdir. AgGaxlnsxSg sistemindo spinel tipli fazalarin x<2
konsentrasiyasinda omolo goldiyi tosbit olunmusdur. Heksoqonal layli qurulusda
kristallagan torkib 2<x<3 konsentrasiyasinda almmisdir. Monokristal AgGaszln,Sg
niimunasinin torkibinin kristal qurulusu izah edilmisdir: f.qr. P6smc, Z=2, a=3,808
A, ¢=30,764 A. Bu qurulus ZnyIn,Ss(Ila) tipino izotipdir. Miioyyan edilmisdir ki,

CuGaxlns«Sg sistemindo 1<x<2 konsentrasiyasinda layli qurulusa malik asagidaki
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parametrlorlo heksoqonal sinqoniyada kristallasan yeni torkib omolo golir: a=3,803 A,
c=30,734 A.

ZNmlN2Sz+m sistemlarinin kristal qurulusu [19, s. 617], [29, s. 663], [31, s. 666],
[33, s. 816], [34, s. 813], [35, s. 143], [107, s. A49] -do otrafli Gyronilmisdir. Burada
ZnmInaSzem (m=1, 2, 3) kristallariin miixtalif politip modifikasiyalarimin Kristal
quruluslar1 izah edilmisdir. Onlardaki qurulus vahidlori (paketlor) bir dolmamis
mortoba ilo ayrilan kationlarla dolmus ti¢, dord vo bes mortobadon ibarstdir. Morkozi
mortoba oktaedrik olub, indium atomlar1 ilo doludur. Bu mortoboayo hor iki torofdon
(yuxar1 vo asag1) bir vo ya iki cit yaxud da bir torafdon iki, diger torafdon In vo Zn
atomlarinin tetrahedrik lay1 (mortobasi) birlogir.

[19, s. 617] adabiyyatinda gofos parametrlori ilo ZnlnyS4 (V1) rombedrik fazasi
gostarilmisdir: ¢=74,15A, a=3,87A, f.qr. R3m, z=6. Qurulus kiikiird atomlarindan
ibarat 24 layli rombedrik y1gilmaya asaslanir.

81.2.3. Cd(Co,Cu,Fe) —-Ga(Al,Fe) —In —S sistemlarina daxil olan layh
kristallarin kristal quruluslari.

Odobiyyatda praktiki olaraq miixtolif miiolliflor torafindon eyni vaxtda yerino
yetirilon iki moqalo vardir [8, s. 238], [40, s. 371]. Peritektik reaksiyadan alian
GalnS; kristallarinin kristal gofos parametrlori uygun golmir:

1.Heksoqonal: a=3,88A, c=17,46A, z=2

2. Heksoqonal : a=3,86A, c=18,504, z=2.

[26, s. 243]-da GalnS; rombik fazasmin kristal qurulusu a=19.06A, b=6.194A,
c=3.811A, Bb2ym f.qr., z=4 qofos parametrlori ilo izah edilmisdir. Ga vo In
elementlori toxminon 1:1 nisbotindodirlor. Kristallar laylidir, parcalanma (00I)-o
uygun olaraq aparilir.

[27, s. 854] isi miivafiq kristal qofos parametrlori agagidaki kimi olan GalnSs
vo GalnSez heksoqonal fazalarinin kristal quruluslarinin toyin edilmosino hosr
olunub: a=6,653A, ¢=17,921A, P6; f.qr. vo a=6,923A, ¢=18,829A, S6, f.qr. GalnS; -
in monokristallar1 agiq sar1 rongdadir, layli deyil, piramidal vo rombedrik formalara

malikdir, GalnSes iso heksoqonal piramida goklinds,layli olmayan , tiind qirmizi
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rongdadir. GalnSe; monokristallar1 dayanigsizdir, havada uzunmiiddatli saxlama
zaman1 mahv olurlar.

[9, s. 39], [11, s. 767]-da GalnSs (b, III) rentgen slialarmin difraksiya (rentgen
qurulus) analizinin naticalori toagqdim edilmisdir. GalnS3 (b, III) kristallar1 sar1 rongda
olub, (000I) miistovisi boyunca miilkommol laylara parcalanma qabiliyyatino
malikdirlor. Kristal qofos parametrlori belodir: a=3.808A, ¢=45.894A, sp.qr. R3m
f.gr.,, V=576.37A%. GalnS; (b, III) qurulusu Zn»In,Ss qurulusunun izostruktur
variantidir [27, s. 854], [33, s. 816-818].

[10, s. 1012]-da tiind qirmizi rongos malik layli GalnS3 (c, 1) kristallar1 da
oyronilmisdir. Heksoqonal qofosin parametrlori: a=3.819A, ¢=21.12A, P3m1 f.r.,
7z=2,33. Qurulusun modeli toklif olunsa da, izahi tam verilmomisdir.

[10, s. 1012]-da GalnS; (c, I) kristallarinin kristal qurulusunun todqiqi davam
etdirilmisdir. Yeni iki paketli (quruluslar1 eyni olmayan) model toklif edilmisdir.
Birinci paket (Gaoz2slni72Ss) y- NSz qurulusu ilo izostruktur, ikinci paket
(Gay,43lng 24S4) iso (ZnlnyS4) vo CdInGaS, quruluslart ilo izostrukturdur.

[15, s. 1298]-do heksoqgonal qofas parametrlori a=3,8134A, ¢=30,656A, P6:mc
f.gr., z=10/3 , kiikiird atomlarmin yigilmas:1 hrkokrhrh (0-oktaedrik mdvge) olan
GalnSs (b, II) kristal birlosmosinin rentgen stialarinin difraksiya todgigatinin
naticalori verilmisdir.

[12, s. 33]-do qofos parametrlori a=3,838A, c=12,226A, P3ml f.qr., z=4/3,
kiikiird atomlarinin yigilmasi hrhohth... olan GagslnisSs kristal qurulusu RDA
metodu ilo todqiq edilmisdir. Bu qurulus daha ovvel izah etdiyimiz {i¢ paketli
rombedrik fazanin (Ga, In),S3 [5, . 19] politip modifikasiyasidir.

[13, s. 642]-do rombik GalnSs; (/) modifikasiyasinin qurulusuna tablama
tosirinin - Oyronilmasinin naticolori toklif edilmisdir. Gostorilmigdir ki, 960°C
temperaturda a=7,62A, ¢=36,6A qofos parametrlori ilo rombedrik fazaya kegid bas
verir. Goriindilyii kimi, miiolliflor torofindon askar edilmis a=7.62A parametrinin

qiymati ovvellor bizim torafimizdon GalnSs-iin monokristallarinda  ifratqofos

parametri kimi miioyyon edilmisdir: ajq=2a=7.62A [5, s.19], [13, s. 642], [44, s.
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1290]. Monkristallardan alinan bir sira elektronoqramlarda st qurulus reflekslori
giiclii (lakin asas reflekslorlo miigayisads zaif qalan), digor elektronnoqramlarda zoif
sokildo askarlanmis, bazi nlimunslords iso tamamils yox olmusdur.

[15, s. 1298], [16, s. 148]-da monokristal sokilda sintez edilmis lizvi molekullu
layli yarimkeciricilorin interkalyatlarinin rentgen difraksiya analizinin naticolori
togdim edilmisdir. Ga-In-S sisteminin iki miixtalif modifikasiyas1 matris kristali kimi
istifado edilmisdir: a) rombik GalnS3(/) b) heksoqonal GalnSs (b, II) vo gonaq
molekullar olan 4- H;NCsHsN (4-aminopiridin).

[14, s. 332]-do qofos parametrlori a=3,814A, ¢=100,04A, R3m f.qr., z=11 olan
Gagsln15S; birlosmosinin tam kristal qurulusu, kikiird atomlarinin yigilmasi va
strukturlarin asili olmayan hissosindo kationlar izah edilmisdir:

..OOB(M)TOTB(TOT) TO T B(T)...

kkk hhkh hhhh

Motarizalor qismon (30%-don az) dolmus tetrahedrik (T) vo oktaedrik (O)
movqelori gostorir.

ZnS kimi CdS birlosmasi do vurtsit vo sfalerit (sink garisigi) kimi quruluslarda
kristallasir.

CdGa,Ss birlogsmasi ilk dofo CdS vo GaySz binar birlosmolorinin tozlarinin
qizdirilib birlogsmasi yolu ilo oldo edilmisdir [134, s. 241;250-253]. Rentgen analizi
noticasindo qofasin parametrlori miioyyon edilmis vo CdGa,Ss-Un S4? faza qrupunda
kristallagdig1 gostorilmisdir. [134, S. 266-269] isindo hom do CdGaySs kristallarinin
rentgen siialarmm difraksiya analizi aparilmisdir. A2B2C.®  birlosmolorinin
oksoriyyatinin kristallasdig: S4? foza qruplu qurulusa tiogallat qurulus deyilir, bels ki,
ilk dofo kadmium tioqallat CdGa;Ss-do miisahido edilmisdir. ZnInySes kristallar1 da
bu qurulusa malikdir (S4? f.qr.). Bu qurulus, atomlarin foza qrupuna uygun olaraq
paylandig1 tetraedrik bosluqlarda olan xalkogen atomlarinin six kubik yigilmasina
osaslanir. Bu qurulus sink qarisigi strukturundan asagidaki kimi oldo edilo bilor.

Sfaleritin A"BY' ( elementar gofosdo hor iki A" m BY!' atomundan 4 var)

elementar qofasini iki dofo artiraraq, vo hor iki A" atomunu A' vo A" atomlan ilo
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ovoz edorok, xalkopiritin (A'A"B,V!) qurulusunu alariq. Xalkopiritin elementar
gofasinda sokkiz BV! atomu va A'vo A" atomlarinin hor birindon iso dérdii var. Sonra
iso bu dord A' atomunu iki A" atomu ilo ovoz edorok tiogallatm A"A,"'B,!(elementar
gofasdo sokkiz BY!, iki A" vo dord A" atomu var) qurulusunu alariq.

[134, s. 241-245]-0 osason CdInpSs; birlosmasi On'-Fd3m (z=8) f.qr-da
kristallasir, qofos sabiti: a=10,797A. Sado rombedrik 6zokds iki Cd atomu, 4 In vo 8
kiikiird atomu var. Ikivalentli Cd atomlar: tetraedrik diiyiinlori, iigvalent In atomlar:
1o oktaedrik movgelori tutur (normal spinel qurulusu). Yb3+ ilo legiro olunduqda
istilik tutumunun, fotoliiminessensiyanin vo elektron spin rezonansinin 6l¢iilmosinin
naticalorindon belo bir fikir yarandi ki, CdInzSs gqismon inversion spinel qurulusunda
kristallagir. Bu halda tetraedrik movgelor eyni ehtimalla iki vo tligvalentli metal
atomlar1 ilo doldurulur. Bu naticolor 1Q vo Raman spektrlorinin dyronilmosi ilo
tosdiqlondi.

CdS-In,S3-GayS3 binar komponentli sistemi dyronarkon, CdInySs vo CdGaySsa
torkibino uygun golon artiq molum olan fazalara olavo olaraq, ekvimolekulyar
nisbatdo gobul edilir, V.A. Sand [196, s. K77], [197, s. 203] ilk dofs CdInGaS,
birlosmosino uygun torkibli faza kogf etmisdir.

Yeni birlosmonin monokristallar1 layli qurulusda kristallagir. Altibucaqli
sistemdo rentgen difraksiya analizinin ilkin molumatlarina goro elementar 6zok
parametrlori asagidaki kimidir: a=4A, ¢=40A; rombedrik sistemde: a;=a,=as=12A,
a=B=y=18°, simmetriya foza qrupu — Cs,°. Ox par¢alanma sothino perpendikulyar
yonoldilmisdir.

A?B2C,® birlosmolori qrupundan ZnIn,S; birlosmosinin  kristallart  oxsar
elementar 6zok parametrlori vo f. qr. simmetriyasina malikdirlor. Goriiniir, bu hal
V.A. Sand1 hor iki birlogsmonin qurulus analogiyasi forziyyasino gotirmisdir .

Sandin forziyyasi onunla oslagodar idiki ZnInySs-do In atomlarindan biri Ga
atomlar1 ilo ovoz olunur.

V.A. Sandin forziyyosina goro, In atomlarindan birinin yerini Ga atomu tutur.

O, ZnInySes vo CdInGaSs birlosmolorine asqgar kimi daxil edilon europiumun
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saviyyalorini ayiraraq Starkovski tacriibalorine goro bu fikri asaslandirmaga ¢alisdu.
Znln;Ses vo CdInGaSy-Un liminessensiya spektrlorinin oldugca oxsar olmasi nadir
torpaq ionunun hor iki qurulusda eyni mévgelori tutdugunu gostorir. Molum oldugu
kimi, nadir torpaq ionunun oktaedrik bosluglar1 tutdugu evropiumla asqarlanmis
CdInGaS:-0n luminessensiya spektrlori ilo miiqayiso gostorir ki, ZnIn2S4 vo
CdInGaS4 quruluslarinda europium ionu oktaedrik boslugu tutur vo Starkin
parcalanma soviyyalorindon toxmin edilir ki, har iki birlosmonin kristallik sahasinin
hacmi toxminan eynidir.

Elmi iglordo CdGa,Ss - CdlIn,Sy sisteminin hal diagraminin todqiqi gostordi ki,
CdGa,S, tarafindon hollolma 5 at.%-2, CdIn,Ss4 torafindon iso 30 at.%-o ¢atir.

[169, s. 503] isindo yiikksok ayirdetmo qabiliyyatine malik elektron
mikroskopdan istifade etmoklo CdInGaS4 kristallarinin nizaml fazalarinin kristal vo
domen quruluslar1 tablama temperaturundan asili olaraq todqiq edilmisdir. 1:2 vo ya
2:1 nisbotindo gotiiriilmiis Ga va In kationlarinin garisiginin siralanmasi ilo olagodar

olaraq tetraedrik tobogolordoki elektron difraksiya qanunlarinda asagidaki
parametrloro uygun list qurulus oks olunmasi miisahido edilmisdir: ai,q,lz\/§ ao. 450°C
temperaturda uzunmiiddotli tablamadan sonra asagidaki parametrloro malik
uzunmiiddotli ifratqgofos omolo golir: alig=16ay vo a’%q=32ap. Uzun dovri
nizamlamalar bazis miistovido miixtalif istiqgamotlords bdyliiyos bilor (miisahido edilon
istiqgamotlor/oriyentasiyalar bir-biri ilo 120° bucaq yaradir).

Tablama temperaturunun 500°C -5 godor artmasi ilo ifratqofosdon uzun miiddot

orzindo oks olunan reflekslor yox olur, ajq' =32y parametrlorino uygun golon
reflekslor iso holo do miisahido olunur. Daha yiiksok temperaturda tetraedrik

tobagolords kationlarin diiziilmosinin pozulmasi ils bu reflekslor todricon yox olur.

[69, s.19] -do iki paketli trigonal 2T politip CdInGaSs-iin kristal qurulusu toqdim

olunur.
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[65, 5.28-30] -da CdInGaSs-iin monokristallar1 ayri teksturalarin elektron difraksiya
tsulu ilo toadqiq edilmisdir. CdInGaSs kristallarimin ti¢ miixtalif politipi oldugu
miioyyaon edilmisdir:

Birlayl triqonal politipin (1T); qofos parametrlori - a = 3.87, ¢ = 12.34 A, P3m1
f.qr., qurulus modulu - W"ThOnThB (h vo k, uygun olaraq, S atom miistovilorinin
heksoqonal va kubik paketloridir)

-ikilayli heksoqonal politip (2H); qofas parametrlori - a = 3.87, ¢ = 24.68 A vo
P6smc f.gr, qurulus modulu - pThOThB.

-liclayli romboedrik politip (3R); qofos parametrlori - @ = 3.87, ¢ = 37.02 A va
R3m f.gr, qurulus modulu - y TO«ThB.

Yeni firlanma dsullar1  ilo  alinmis monokristal nazik tobagolorin
elektronogramlarinda CdInGaS4-in [50, s. 36] 2H politipinin todqiqinds hh2hl vo h-
k=3n siralarinda 63 omoliyyatinin tosiri ilo logv edilmoli 1#2n qiymatli zoif reflekslor
misahido edilmisdir. Molum olmusdur ki, metallarin 63 omoliyyatla miioyyon edilon
movqelori torkibco eyni deyil.

[84, s. 303]-do oyri teksturali elektron difraksiya iisulundan istifado etmoklo qofos
asagidaki parametrlor ilo ticlayli rombedrik (3R) CdInAlS4 politipi toyin olunmusdur:
a=3,867A, c=36,978A vo R3m f.qr.

[55, s. 116], [56, s. 26], -do CdInAlSs; monokristalinin firlanmasinin elektron
difraksiya iisullarindan miivafiq olaraq asagidaki gofos parametrlori olan birlayli
trigonal politip (1T) veo ikilayli heksoqonal politip (2H) yaratmaq ticlin istifado
edilmisdir: a= 3,867A, ¢ =12,326A, P3m1 f.qr vo a= 3,867A, ¢ =24,652A, P6smc
f.qr. [57,s. 617]-do asagidaki qofas parametrlori ilo ColnGaSs-Un muvafiq olaraq 1T
vo 3R politip modifikasiyalar1 oyri teksturalarin elektron diffraksiya metodu ilo
miuoyyaon edilmisdir: a = 3,758 A, c=12,135x n A (n=1,3), P3ml vo R3m f.qr.
Heksoqonal bazisdo parametrlori A=+194, B=413q4, vy =110,485°0lan unikal
monoklinik ifratqofos var, hansi ki , osas gofoslo rasional nisbatlordodir: A=[520],

B=[130].
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Gayln,Se kristallari [25, s. 26-27]-do toz rentgen difraksiyasi vo oyri teksturali
elektron difraksiyasi ilo todqiq edilmisdir. Ga,In,Se kristalinin a=3,81A, ¢=18.19A,
P3ml f.qr. soboko parametrlori vo TTOTTB qurulus tipi ilo tok paketli triqonal
politipi (1T) yaradilmisdir.

[5, s. 19]-da oyri teksturalarin elektron difraksiya iisulu ilo: a=3,816A,
¢=36,793A, R3m g.qr. qofos parametrlorino malik Gai3lnz4S; iigqatli rombedral
politip milayyan edilmigdir.

[66, s. 57-59]-do oyri tekstura tisulu ilo alinmis Gal.3In3.4S7 kristallarindan
elektron difraksiya niimunolorindon istifado edorok a=3.82A, c=63.41A va's. gr. R3m
f.qr. vo TOTB1OOB; qurulus tipi ilo ii¢gatli rombedrik politip (3R) yaradilmisdir.

[64, s. 18]-do Gagzslng, 75Ss-in teksturalarmin elektronoqramlarindan monoklin
qofasin asagidaki parametrlori miioyyon edilmisdir: a = 6,552A, b= 3,783A, ¢ =12,
621A, £=99,997, C2/m f.qr..

[63, s. 56]-do GaoasslnierS2Se-in monokristal  vo  teksturalarinin

elektronoqramlarindan elementar 6zoyin a = 7,636A, ¢=18,563A, P3ml f.qr.

parametrlori vo aiq = 3 a ifratqofosin parametrlori miloyyon edilmisdir.

[61, s. 31], [86, s. 309; 312-314] islorindo ZnislnsSes  kristallar1 tigiin oyri
teksturalarin elektron difraksiya tisullarindan vo monokristal firlanma tisullarindan
istifado edorok : a=4.045 , ¢c=59,292A, R3m f.qr. qofds parametrlori vo TTOTTB
qurulus tipi ilo ilo Tigqat rombedrik politip (3R) yaradilmisdir.

[49, s. 78]-do oyri teksturalardan elektron difraksiya niimunolorindon istifado
etmoklo kristal qofasin parametrlori qurulmus vo CugzznGaxlni e7xSs-tn Kkristallik
qurulusu (n=1;1,5; 3; X=0,5; 0,7; 0,833), hom¢inin galiq kationlarin onlara tasiri izah
edilimisdir.

[68, s. 80]-do CuosGap7Inoe7Ss-iin oyri teksturalarmin elektronoqramlarindan
istifado edarak, tok paketli triklinik (1Tr) qofasin a=6,592A, b=3,806A, c=15,669 A,
a=90,221°, [=96,904°, y=90° parametrlori vo TOTTB qurulus tipi miioyyon
edilmisdir: Mioyyon edilmisdir ki, CugsGagslniie7Ss 1Tr vo 2H (iki paketli

heksoqonal) politiplorin qarisigindan ibaratdir.
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[51, s. 148]-do miioyyan edilmisdir ki, CuosGao2s5In142S3 kristallart iki polimorf
fazanin garisigindan ibarotdir. Osas fazanin asagidaki elementar 6zok parametrlori
miioyyon edilmisdir: a = 3.89A, ¢ = 9.494A vo P ml fqr..

[54, s. 139]-do teksturalarin elektronoqramlarindan istifado etmoklo miioyyon
edilmisdir ki, TOTB vo TOTBOOB qurulus tiplari ilo xarakterizo olunan Gagslng sSs,
kristallarinin qurulusu qgalium (Ga) atomlarinin 1/3-1 mis (Cu) atomlar1 ilo ovoz
edildikdo TOTB tipino (a = 3,861A, ¢ = 30,915A, P63mc f.qr) ,sonradan kiikiird (S)
atomlarmin  1/6  hissosinin  selenium  (Se) ilo  ovozlonmosindo  iso
CuUosGaos3lng 5S255€0s TTOTTB tipine malik olur (a=3.866A, ¢=18.695A, P m1l
f.qr.). Indium (In) atomlarmin 1/9-i galay (Sn) atomlar: ilo ovoz edildikdo, alinmus
GapsSno sIng33S3  kristalmin qurulusu a=7,611A, ¢=36,456A, R3m fqr. qofos
parametrlorino malik TOTB tipli struktura gevrilir.

[54, s. 139]-do Fe-In-Ga-S sistemlorino daxil olan kristallarin rentgen
todqgiqatlarinin naticolori togdim edilmisdir. Miioyyon edilmisdir ki, GaixFexInS;3
(x=0,25; 0,5; 0,75), GagasFexIni75xSs (x=0,25; 0,5) vo GagsFeoaslni 25Ss kristallar:
tomiz 1T (P3ml), 2H (P6smc) vo 3R (R3m) politiplori, bazi hallarda iss onlarin
qarisiglarindan ibarotdir. Bu politiplor uygun olaraq a=7,5721&-7,6241& \)
c=12,176'nA-12,30'nA (n=1,2,3) qofos parametrlorino malik TOTB qurulus tiplorino
aiddir.

[67, s. 129-132 ]-da FeosGagsInSs, Fep25GagsingsSs vo Feo 75Gag 25InSs-Uin
teksturalarinin elektronnoqramlarindan asagida miivafiq olaraq paketlordo kiikiird
anionlarinin kristal qofoslorinin, foza qruplarinin, struktur tiplorinin vo yigilma

ndvlorinin asagidaki parametrlori alinmigdir.

a=3,765A, ¢=12,202A  P3ml fqr. TOTB hhhh
a=3,783A, ¢=36,775A  R3m f.qr. TOTB hxxh
a=3,781A, ¢=36,662A  R3mf.qr. TOTB hxxh

[28, s. 1]-do GaosFeos InSs vo GagsFeo2s Inigs Sz torkiblori toz rentgen
difraksiyasi ilo tadqiq edilmisdir. GagsFeos INS3  torkibi ticiin P3ml foza qruplu va
a=(3,796 x 2) A, ¢=12,210 A qgofos parametrlori olan bir paketli triqonal politip,
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GapsFeo s INgos S ticiin iso R3m faza qruplu, a=(3,786 x 2) A, ¢=36,606A qofos
parametrlori olan {i¢ paketli rombedrik politip miioyyon olunmusdur.

[53, s. 113-115]-do Gags+x Fe15-xSs (X=0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5) torkiblori toz
rentgen difraksiyasi ilo todqiq edilmisdir. MS- 46 “Camega’ mikrozondu ils aparilan
niimunalorin komiyyat kimyovi analizi gostordi ki, hazir torkibds kiikiird atomlarinin
ohomiyyatli hissosi yoxdur. GagsFe1sS28 kristali liglin heksoqonal kristal qofosin
parametrlori miioyyon edilmisdir: a=3,65A, ¢=29,682A, P6smc f.qr.. Poliedrlords
(coxizll) paket strukturu...n,ThOnThThB... . x artdiqca qarisiq soklindo ...,T
hOnThB.... struktur tipli ikinci polimorf triqonal faza omolo golir. FeGaS,g
teksturasinin elektronoqramlarina osason ikinci fazanin kristal gofasinin parametrlori
miioyyan edilmisdir: a=3.65 A, c=12.03A, P3ml1 fqr..

[60, s.108]-da FeGaS,7-nin torkibi elektron difraksiya vo rentgen slialarmin

+

difraksiya tisullar1 ilo Oyronilmisdir. Miioyyon edilmisdir ki, Fe’"Fet,Ga’:, S
kimyovi formullu vo TOTTB struktur tipli fazanin bazasinda 2,5% kiikiird atomlarinin
catigmamasi sobobindon Fe kationlarinin valentliyi  doyisir vo noticodo

Fe’*FeltGa’;,S2~ formullu vo TOTB struktur tipli digar polimorf faza formalasir. Bu

fazalarin elementar dzok parametrlori miivafiq olaraq asagidaki kimidir: a=3.653A,
c=29.736 A, P6smc f.qr. vo a=3.653 A, ¢=36.100 A, Rm f.qr.. Ikivalentli Fe atomlar1
oktaedrik, tigvalentli Fe vo Ga atomlar1 iso tetraedrlori tutur. Bu fazalar ¢ oxuna
perpendikulyar olaraq lay-lay doyisir.

[62, s. 77]-da GagsFeo 751ng,75Se3 teksturalarinin elektronoqramlarindan a=3.931
A, c= 38.769A, R3m f.qr. kristal qofas parametrlori, TOTB struktur tipi vo hkkh
kiikiird anionlarinin yigilma novii alds edilmisdir. T, O vo B mivafiq olaraq tetraedr,
oktaedr vo bos ¢oxiizli, h vo k — kiikiird tobagolorinin heksoqonal vo kubik
paketloridir.

§1.2.4. Yuxarida gostarilon kristallarin bazi fiziki xiisusiyyatlori
Indiyadok layli kvazi-iigqat halkogenidlorin maqnit, optik va elektrik xassalori kifayat
godor  Oyronilmomisdir. MnGaisCrosSs  kristallarinda  77-300K  temperatur

diapazonunda maqnit 6lgmolori 6=-88K vo C=4,418 [111] ilo paramaqgnit davranisi,
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oktaedrlordo yerloson mangan vo xrom atomlarmin antiferromaqnit qarsiliqh
tosirlorinin Ustiinliik toskil etdiyini gostorir. GayeeCrSs kristallarinda iso [111, s.
1483] (130-300K) temperatur diapazonunda paramagnit hal C=1,83, 6=67°K ila
miigsahids edilir ki, bu da asason xrom atomlar1 arasinda ferromaqnit garsiliqh slagoni
gostorir.

CdInGaS; kristallarinin 80K-do qadagan olunmus zonasinin diiz konarinin eni
2.85eV- dur. Bununla belo, sonraki todqiqatlar gostordi ki, bu kristallar
yarimkegiricilordir vo 2,57 eV qiymoati olan diiz olmayan konara malikdirlor [87, S.
K69], [209, s. 747; 749-750]. ZnlIn,Ss vo CdInGaS, kristallar1 ligiin zolaq boslugunun
temperaturdan vo hidrostatik tozyiqdon asililigi [91, s. 747], [209, s.747], [210, s.
291]-da verilmigdir. Bu noticolor gostorir ki, gqadagan olunmus zonanin eni
temperaturun artmasi ilo azalir vo oksing, artan tozyiqlo artir.(temperaturla tors,
tozyiqlo diiz miitonasibdir)

ZnlnySa-tin (1) elektrik kegiriciliyinin 6l¢iilmosi belo naticoyo gotirib ¢ixardi ki,
elektrik kegiriciliyinin anizotropiyasi iigiincii-dordiincii tortibo malikdir (o~103-10%)
[90, s. 595], [89, s. 731]. Milliflor bu yiiksok anizotropiya fenomenini elektron
mikroskoplardan istifado etmoklo miisahido edilon ZnlIn,Ss-iin 6zoklori  arasinda
torkib defektlorinin olmasi ilo izah edirlor. Ancagq Seo vo basqalar1t [194, s. 602],
miloyyan etdilor ki, 400-600°C temperatur intervalinda o elektrik kegiriciliyinin
anizotropiyasi iki (10?) tortibo malikdir. Oxsar 6lgmalor CdInGaS, kristallarida [90,
S. 595] aparilmigdir vo a~10 giymoti miioyyan edilmisdir. CdIn,S,Se; kristallarinda
dastyicilarin yiiriikliiliiyiine dair dorc edilmis molumatlar da elektrik keciriciliyinin
asag1 anizotropiyasindan xobar verir, ¢linki otaq temperaturunda yiiriikliiliikk demok
olar ki, kegiriciliyin istiqgamotindon asili deyildir [95, s. 40], [182, s. 369; 374-378].
Bununla bels, ¢ oxuna paralel vo perpendikulyar aparilan 6lgmolor yiiriiklilyiin oks
temperaturdan forqli xotti artimini gostorir.

Smidt vo Haeuseler [193, s. 585] MnlInySsSex (0,4<x<2,4) monokristallarinda

fotokeciriciliyi tadqiq etmislor.
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CdinGaSs; [138, s. 881] vo CdslnGaSe [92, s. 2803] kristallarinda

fotoliiminessent todqigatlar aparildi, burada intensiv yasil siialanma spektrlori
miisahido edildi.
Odobiyyatda [1, s. 648], [3, s. 68], [4, s. 2479], [6, s. 14], [7, s. 177], [74, s. 201], [93,
s. 231], [103, s. 379], [116, s. 213], [205, s. 595] CdInGaS, birlosmasinin elektrik,
optik vo fotoelektrik xassolorina dair ¢oxsayli molumatlar verilmigdir. CdInGaS4
birlosmosi yiiksok miigavimotli (p~108 omcm) [6, s. 14], spektrin gdriinon oblastinda
is1ga hossas olan n tipli materialdir vo otaq temperaturunda spektrin genis qirmizi
oblastinda giiclii liiminesansiya niimayis etdirir [129. s. 253].

[1, s. 648], [85, s. K81], [88, s. K31] isindo CdInGaS; birlosmalorinin 1Q vo
Raman spektrlorinin  tadqiqinin  noticolori  togqdim  edilmisdir.  Spektrlords
(paketloraras1 dalgalanmalar1 xarakterizo edon) <30 sm™ tezliyinin gdriinmoesindon
asili olaraq, miialliflor bir paketli (bir layli) vo ya coxlayli qurulus toklif edirlor.

[196, s. K77]-do otaq temperaturunda genis spektr oblastinda CdInGaS,
kristallarinda qirmizi fotoliiminessensiya miisahido olunur. [139, s. 2002]-da asagi
temperaturlarda (2.38 eV) olavo olaraq yasil stialanma da miisahido edilmisdir. Bu
todqiqatlar [138, s. 881] isindo davam etdirilmisdir. Miixtolif kristallardan alinan
spektrlords stialanma intensivliyi bir-birindon ¢ox forqlonir. Miislliflor bunu daha ¢ox

Cd atomlar1 olan kristallarin intensiv yasil siialanmaya malik olmasi ilo izah edirlar.
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FOSIL 2
IYNO VO PLASTINKA FORMALI = TEKSTURALARDAN ALINAN
ELEKTRONOQRAMMALARI XATIRLADAN MONOKRISTAL
FIRLANMA ELEKTRONOQRAMMALARI ILO Feo75Gao 251nS3 va Gaoslni 2Ss
KRISTALLARININ TODQIQI.
Monokristal tabagalar kristaltutanin (KT) miistavisindd diiz oturur.
§2.1. Giris. Teksturalar va onlardan elektronlarin difraksiyasi

Cox vaxt kristallar tutacagin sothi {izorindo miioyyon atom koordinat miistovilori
ilo kristallagirlar. Bu halda siikunotdo olan orta vo yliksok sinqoniyali gofasloro
malik kristallarin nazik monokristal tobagoalorindon alinan elektronoqrammalar tors
gofasin koordinat miistovisino (masolon: hkO miistovisino) uygun golir. Ona goro do
kristal qofasin iki parametri asanligla toyin edilo bilir. Ugiincii pametri toyin etmok
liclin monokristal tobagoni ¢=90° dondorib ¢okilis aparmaq lazimdir. Belo ¢okilis
elektronoqraf vo homginin elektron mikroskopun oOlii zonasina diisdiiyiine goro
mimkin deyil. Lakin monokristal tabaqoni ¢=70° - 80° -yo qodor dondormok olar.
(Vaynsteyn)- do diskret ¢okilislordon almman elektronoqrammalarin arasdirilmasi
togdim olunmusdur. Bu zaman tors qofosin on az1 {i¢ miistovisi ¢okilmolidir. Lakin bu
da az ola bilor. Monokristal tobogoys perpendikulyar istiqgamotdo gofos parametri
adoton boyuk oldugundan biz tosadiifon ancaq I-i ciit olan miistovilori ¢oko bilorik vo
noaticado toyin etdiyimiz parametr hoqiqi qiymotindon iki dofo bdyiik alinar. Diskret
cokilisin digor asas monfi cohoti iso ondan ibaratdir ki, belo ¢okilislor zamani Evald
mistovisi tors gqofos dilyiinlorinin boyiik bir hissesinin morkozindon keg¢mir, bir ¢ox
hallarda iso ona ancaq toxunur. Bu halda iso reflekslorin intensivliklori hoqigoati oks
etdirmir.

Kosilmoz (davamli) elektron firlanma tisullar1 bu catismamazliglar1 aradan
gotiirdii. Belo ganunauygun yigilmalarla naticolonon vo ¢ox sado diisturlarla asan
arasdirila bilon (he¢ bir proqramdan istifado olunmadan asanliqla qofas parametrlori
vo foza qruplart toyin olunur) kosilmoz elektron firlanma metodlart Kazimov va b.

torofindon yaradilmisdir. Bu halda hesablamalar kor-korona progqrammalarin

59



ixtiyarina verilmir, he¢ bir programdan istifado olunmadan asanliqla qofas
parametrlori vo foza qruplar1 toyin olunur. 1994-ci ildo (PED ) presessiya elektron
difraksiya metodu vo sonraki illords iso basqa metodlar yaradildi. Ancaq bu metodlar
difraksiya molumatlarinin miixtalif proqgrammalar asasinda geydiyyati vo homginin
onlarin arasdirilmasina aid idi. Hal hazirda da aragdirmalarin ¢oxu rentgen siialarinin
difraksiyas1 ti¢lin yazilmis programmalar asasinda yerina yetirilir.

Elektronoqrafin kristaltutaninin elektron siiasina perpendikulyar olan miistovisi
tizorindo iki istigamotdo siirligmolordon bagqa, elektron siiasina perpendikulyar olan
ox otrafinda donmolor vo homginin siianin oxu otrafinda firlanmalar da aparmagq
miimkiin oldugundan biz tors qofosin istonilon miistovilorini (albatdo, elektronoqrafin
0lii zonasina daxil olmayan) ¢oko bilorik. Ekranda nazik monokristal nlimunodon olan
noqtovi elektronogrammani miisahido edorok, azimutal firlanma ilo elektronoqramma
lizorinda olan istonilon istigamoti (masolon, koordinat oxunu) kristaltutanin donma
oxuna paralel voziyyoto gotirib, donmo oxu otrafinda firlanmalar aparmaq olar.
Noticodo, ekranda tors qofos miistovilorinin elo yigimlarini aliriq ki, burada segilmis
istiqgamot vo onun iizorindoki tors gofos diiylinlori miistovilorin hamisi ligiin imumi
olaraq qalir.

Kosilmoz elektron difraksiya metodlar1 ilo nazik monokristal tobagadon
elektronogrammalarin almmmas1 tors qofosin qeydiyyati (¢okilisi) miimkiin olan
hacminin tam geydiyyati ilo deyil, tors gofosin simmetriyasi nozors alinmaqgla onun
ancaq bir hissosinin, yoni onun simmetrik asili olmayan hissosinin geydiyyati ilo
aparilmalidir. Simmetrik asili olmayan hissodo kristallografik asili olmayan tors qofos
diiytinlori yerlogor. Firlanma bucaginin intervalinin qiymoti firlanma oxuna
perpendikulyar olan tors qofos miistovisinin simmetriyasindan asilidir: C4 vo Cyy -
Uclin 90°, Csy vo Cs - Ugln 60°, Cey - Ugln 30°, Cay - Ucln 4° 5, Cs - Ugun 120°, C; -
Ucln 180°. Ogor tors qofos Cay vo Cs simmetriyasina malikdirsa 60° intervalinda
firlanmalar aparmaqla tors qofosin simmetrik asili olmayan hissosinin ¢okilisini apara
bilorik, sonraki firlamlalar iso bu simmetrik asili olmayan hissonin tokrarindan ibarat

olacaq vo 360° firlanmada 6 dofs tokrarlanacaq (tokrarlanma faktoru, p = 12).
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Asagi simmetriyali kristallarda diiz vo tors qofasin koordinat oxlar1 asason iist-
tsto diigmiir. Triklin sinqoniyaya malik qofosdo onlarin he¢ biri, monoklin
sinqoniyaya malik qofaslords iso ancaq b vo b* oxlarinin istiqgamatlori {ist-listo diisiir,
a va a*, ¢ va ¢* oxlarinin istigamatlori isa iist-lista diigmiir. Ona gora do tors gafasin
a* vo ¢* oxlarm elektron siiasina perpendikulyar olan voziyysto gotirmak iiciin
kristaltutanin (qoniometrin) dord harakoti kifayot deyil. Bunun ii¢iin eyni zamanda
birinci donmo oxunun vo elektron siiasinin istigamotlorine perpendikulyar olan
besinci horokot (donmo) do lazimdir.

Diiz (atom) va ya tors gofaslorin elektron siiasina perpendikulyar olan oxlarindan
birinin otrafinda firlanma zamam alinan elektronoqgrammalar iyno formal
teksturalarin diiz kesiyindon alinan elektronoqrammalari xatirladir.

Ortoqonal (dlizbucaqli) kristal gofasloro malik olan kristallarda diiz vo tors gofos
mistovilori tist-listo diisdiiyiindon onlarin koordinanat miistovilorinin (100, 010, 001
vo liygun olarag- Okl, hOl, hkO ) ikisindon elektronoqrammalar almaqla asagidaki
disturlarla asanliqla tors vo diiz qofas parametrlorini hesablamaq olar:

a=2Rno/2LAh, Db=2Ruo/2LAk, C=2Rgo/2LAI

Masafolorin 6l¢iilma doqiqgliyini artirmaq tigiin diisturlarda simmetrik reflekslor
arasindaki 2R maosafasi gotiiriiliir vo ona goro do LA sabiti do 2-yo vurulur.

Ancaq bu texniki cohatdon ¢otin isdir. Koordinat miistovilorindon birini elektron
stiasina perpendikulyar voziyyoto gotirib elektronoqgramma almaqla gofosin iki
parametrini toyin etmok olar. Qofasin liglincii parametrini toyin etmok ii¢iin iso bu
koordinat  miistovisine  perpendikulyar olan miistovilordon birindon do
eletronoqgramma alinmalidir. Belo ¢okilis iso elektronoqrafin vo qoniometrin ol
zonasina diisdiiylino goro miimkiin deyil. Copbucaqli kristal gofasloro malik olan
kristallarda iso bu mosolo daha da ¢otinlosir. (Kazimov) islorindo qofos
parametrlorinin asanligla toyin edilmasi tigiin qofos diiylinlorinin miioyyon qaydalarla
(ganunauygun) yigilmasini vo noticado iso asanligla aragdirilmasini tomin edon forqli

kasilmoz elektron firlanma metodlaridan istifads olunmusdur.
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Stasionar (horokotsiz) monokristal tobagolori (MT) ¢okorkon ola bilor ki tors
qofas (TQ) diyiinlorinin Evald miistovisine (EM) yalniz toxunmasi vo ya
proyeksiyast bas versin. Kristal firlandigda EM tors gofosin hor bir diiyiiniiniin
tutdugu biitiin hocmdon kegir. Ogor firlanma miintozom sokildo bas verirso vo
reflekslorin {ist-listo diismosi yoxdursa, firlanma elektronogrammalarinda olan
reflekslorin intensivliyliklori haqqinda olds edilon molumatlar haqiqsato yaxindir.
Toklif olunan sxemlordo firlanma (donmo) bucaqlar1 70°-don do ¢ox ola bilor. Ona
gora do, nazik MT-lorin miixtalif firlanma elektron difraksiya tisullari ilo dyronilmasi
xiisusilo vacibdir.

MT-nin, todogo viistovisi (TM) tiizorindo yerlogson ixtiyari oxlar otrafinda
(xiisusi halda diiz gofosin a oxu otrafinda) firlanmas1 zamani (firlanmadan ovval
elektron siialart TM-no perpendikulyar diisiir), TQ- in diiyiin corgolori hk (hk=const.,
I-doyisikliklori) EM- do firlanma oxuna perpendikulyar olan xotlor boyunca qgeyd
olunurlar. Belo elektronoqrammalar iyno formali teksturalardan alinan
elektronoqrammalar1 xatirladir.

Difraksiya siialari, firlanma zamani TQ diiyiinlorinin gqeyd olundugu, Evald
sferasinin (hazirki halda Evald sferasiin istifado olunan hissosi diizdiir vo biz onu
Evald miistovisi adlandiririq) noqtalorindon kegir vo davam edorok. yol, fotoplastinka
mistovisindo geyd olunurlar. Fotoplastinkadaki Rpg mosafolori Evald miistovisindo
Rhki /LA mosafalorine uygun golir.

Layl kristallarda ¢ox vaxt onlarin fiziki xassalorino giiclii tosir edon miixtalif
kompozision qusurlar [89, s. 731] vo qarisiglar [57, s. 617], [65, s. 28], [153, s. 906]
olur. Bir ¢ox hallarda kristal qofos parametrlori ¢ kicik olan miixtalif politip
qarigiqlarinin  difraktoqgrammalari, boyilik ¢  parametrli bozi  politiplorin
difraktogrammalar1 ilo ist-listo diistir [153, s. 906]. Bu iso difraktoqgrammalarin
arasdirilmasini ¢otinlosdirir.

Layl kristallar1 todqiq edorkon, xiisuson do kristallar miixtolif politiplorin
qarisigindan ibarat olduqda, elektron difraksiya tisullar1 daha somorsli olur. Miiasir

nanotexnologiyalarin inkisafi miixtolif difraksiya tisullar1 ilo oldo edilon otrafli
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qurulus molumati olmadan miimkiin deyil. Sonuncu sobob nanoniimunslorin
Oyranilmasinda xiisusi ustiinliiklora malik olan yeni elektron difraksiya metodlarinin
inkisafini stimullagdirir [42, s. 602], [59], [154, s. 486].

Todqiqatlar [65, s. 28], [153, s. 906] gostormisdir ki, nazik (500 A-don az)
monokristal tobagolordo yalniz bir politip modifikasiya olur. [153, s. 906-909] isindo
do gostarilmisdir ki, nazik monokristal tabagalorin tadqiqinds yeni firlanma elektron
difraksiya metodundan istifado qarisigda bir politip fazanin Oyronilmasini xeyli
asanlagdirir. ©gor qarisiqda bir faza molumdursa, digorini do molum etmok asandir.

Struktur toyininin doqiqliyi vo etibarliliginin asili oldugu elektron difraksiya
todgigatlarinin miihiim aspekti nazik tobagoli preparatlarin hazirlanmasidir. Nazik
monokristal tobagolor qalin kristalin yapisan lentlorlo laylandirilmasi (soyulmast)
yolu ilo alinmigdir. Qoniometrin masasinda niimunonin firlanmasi iigiin iki firlanma
oxunun olmasi naticosindo (elektron difraksiya diffraktometrlori EG-400 vo ER-
102M), kristaltutani, elektron siias1 altinda, miixtolif tisullarla dondororok vo
firladaraq iyno vo plastinka formali teksturalardan alinan elektronoqrammalari
xatirladan monokristal firlanma elektronoqrammalar1 aldiq [42, s. 602], [59], [154, s.
486]. Elekronogrammalarda kifayot qodor reflekslor yigim oldo etmok igiin
monokristal tobaqgoni, kristaltutanin miistovisindo yerloson vo ona perpendikulyar
olan, oxlar otrafinda firlatdiq [42, s. 602], [57, s. 617], [59].

Layli kristallarin elektron difraksiya qurulus analizi praktikasinda tez-tez rast
golinir ki, layli yarimkeciricilorin bazal miistovisi iizorindo yerloson kristal qofos
parametrlorinin (heksaqonal vo triqonal qofaslordo a parametri) qiymotlori bir neco,
bozon iso onlarla dofs, ¢ parametrindon daha azdir. Miivafiq ¢ oxu bazal miistoviya
perpendikulyar vo ya maili ola bilor. Diiyiin corgoalori hk (h va k sabitdir, yalniz |-
doyisir) bir-birindon uzaqdir, ¢* oxu boyunca corgalords iso diiyiinlor six yerlogir. Bu
voziyyat monokristal firlanma elektronoqrammalarinda hk diiylin corgolorini ayird
etmoyi asanlasdirir ki, bu da onlarin indekslosdirilmosini vo son naticodo

elektronogqrammalarin arasdirilmasini xeyli asanlasdirir.
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Elektron difraksiya niimunslorinin aragdirilmasini  c¢otinlogsdiron basqa
saboblorin oldugunu da geyd etmok lazimdir. Bunlar, monokristal tobaqo kristal
tutanin (KT) sothindo diizgiin yerlosmodiyi (KT-nin sothino parallel olmayan
yerlosma) vo oasas kristallografik miistovilorin bu sotho miioyyon bucaq altinda
yerlasdiyi hallardir. Bu masals ayrica nazardon kegirilmasini tolob edir.

Bu is monokristal tobogoalorin yeni firlanma sxemlorinin yaradilmasma va
plastinkaformali  teksturalar1  imitasiya edon (xatirladan, toqlid edon)
elektronogrammalarin alinmasina, hom¢inin bu elektronoqgrammalarin komoayi ilo
CdInAlSa, Feo.7s Gag2sInSs vo Mgo.7 Gasa Ing g Ss-lin monokristal tobagoalorinin kristal

quruluslarinin tadqiqine hasr olunur.

§2.2. Kiristaltutamin (KT) sothindo diiz yerloson nazik MT-nin miistovising
perpendikulyar olan ox otrafinda firlanma vo maili yerlosmis EM-dos tors qofos
(TQ) diiyiinlorinin geydiyyati sxemi

MT maili diison elektron siiasi altinda firlandigda, diiylin corgolorinin miixtolif
hissalori ellipslorin miixtolif hissolori (mosolon: 10, 01, , , vo ) Evald miistovisindo
ellipslorin miixtolif hissolori boyunca geyd olunurlar. Diiyiin corgolorinin hansi
hissalorinin, ellipslorin hansi hissolorindo geyd olunacagi iso asason tors gofosin hk0
miustovisi lizorindo yerloson donmo oxunun voziyyastindon asilidir. Qeyds alinmis
diiylinlorin say hoddi donmo bucagi ¢ -nin va firlanma bucagi ®- nin qiymstlorindon
asilidir. Firlanma bucaginin (®) qiymatindon asili olaraq, TQ -in diiyiinlori bir-biri ilo
Ust-listo diiso bilor. ®<60° olduqda kigik h,k qiymotlorindo heksaqonal tors qofasin
diiytinlori tst-listo diismiir. Evald miistovisindo ellipslor boyunca miixtolif diiyiin
cargolorinin yalniz miixtalif hissalori qeyd olunur.

Heksaqonal qurulusa malik kristallarin MT-don alinan elektronoqgrammalarda
diiylin corgolorinin (seriyalarin) hamisinda reflekslorin intensivliyi eyni olmalidir vo
ona goro do, bu halda, hansi diiyiin corgolorinin ellipslorin hansi hissolorinds
yerlogsmasinin ohomiyyati yoxdur. Triqonal qurulusa malik kristallarin monokristal

tobogolorindon alinan elektronoqrammalarda iss ti¢
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Sokil 2.2.1. Heksaqonal kristalin nazik monokristal tobagasindon (MT) alinan,
maili tekstura tipli, firlanma elektronogrammalarin sxemlori. MT Kkrisraltutanin
sathinds diiz sokildas yerlasir. Miixtalif oxlar (100, 110 vo 120) strafinda donmod

vd ardicil firlanmalarda, ellipslor boyunca EM-do miixtalif diiyiin cargalorinin

miixtalif hissalorinin geydiyyati.

seriya 101,11l vo 011, homginin 011,70l vo 111 reflekslorinin intensivliklori eyni
olmalidir. Maili teksturadan alinan elektronoqrammalarda olan reflekslorin tocriibi
intensivliklorinin qiymetlori bir seriyaya aid olan refleklorin hesablanmis
intensivliklorinin giymeotlorinini (mosalon Ijg)) altrya vurularaq miigayise olunurdu.
Indiki halda iso reflekslorin indekslorini doaqiqlosdirmok {igiin reflekslorin tocriibi
intensivliklori T4 vo I'oy togdim olunan modellor iigiin hesablanmus "o vo 1Moy
qiymatlori ilo ayri-ayriligda miiqayiso etmok lazimdir.

®=<60° olduqda firlanma oxundan (tors gofasin ¢ * oxu) eyni mosafods yerlogon
miixtolif diiyiin corgolorinin miixtolif hissalori (masalon: 10, 01, 11, 10, 01 vo 11)
hor biri digori ilo iist-iisto diismodon ellipslorin miixtolif hissolorindo toplanirlar.
Heksaqonal quruluslarda biitiin bu qeyd olunmus reflekslor seriyalart eyni

intensivliys malikdirlor, lakin triqonal vo romboedrik quruluslarda isa qeyd olunan
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reflekslor seriyalarinin  intensivliklori forqlidir vo buna gora do ellipsin hansi
hissosinin hanst siraya aid oldugunun xiisusi ohomiyyoti var. Bu, reflekslorin
intensivliklorinin tocriibi qiymatlorini se¢ilmis qurulus modellori ii¢iin onlarin
hesablanmis qiymotlori ilo miiqayiso etmoklo miioyyon edilo bilor. Q (0>60°)
bucaginin qiymatinin artmasi ilo miixtolif diiylin corgolorinin miixtalif hissolori bir-
biri ilo list-lists dliigmays baslayir. Heksaqonal qurulusa malik kristallar tigiin 0=360°-
do 101, 111, 201 vo s. kimi reflekslor seriyalari tigiin tokrarlanma omsali 6-dir vo 211
(21, 121,3) 1,31, 121, 211, 31,31, 1 21, 2 11, 3 1, 3 1) va s. reflekslor seriyalari tigiin
159 12-5 borabordir. Bu halda yalmz bir reflekslor seriyalarmin intensivliyini
hesablamaq vo onlar1 tokrarlanma omsalina vurmaq (miivafiq olaraq 6 vo ya 12) vo
sonra is9 bu reflekslorin intensivliklorinin qiymsotlorini onlarin tocriibodon alinan
qiymatlori ilo miigayise etmok lazimdir.

Do6nmo oxunun voziyystindon asili olaraq, monokristal tobago (MT) firlandigda
EM-ds ellipslor boyunca avvalco bir diiylin corgosing aid olan reflekSlorin bir hissosi,
sonra iso digor diiyiin corgoloring aid olan reflekslorin digor hissalori geyds alinir. MT
diiz olaraq kristaltutanin (KT) miistovisindo yerlosirso, diiylin corgolori KT-nin
miistovisina perpendikulyardir vo buna goéro do EM-do ellipslor boyunca bir-birini
ovoz edir. Ogor MT kristaltutanin miistovisino bucaq altinda yerlosirso, hk0 diiyiinlori
KT-nin miistovisindon forqli hiindiirliiklordodir vo diiylin corgolori KT-nin
mistovisine perpendikulyar deyil. Bu halda, vizual qiymatlondirms ilo miioyyon edilo
bilor ki, ellipslor tizorindoki reflekslor arasindaki masafalor pozulur ki, bu da sohv
olaraq kristal gofosin asagl simmetriyasint gostorir. Oslindo iso reflekslorin radius
vektorlarinin uzunluqlar1 doyismir. Ona gora do reflekslorin ellipslorin ki¢ik oxundan
olan hiindiirliiklori azaldiqda, reflekslor ellipslorin boyiik oxundan daha da uzaqlasir
vo ellipslorin xottindon konarda qalir (vo torsing).

§2.3. Tocriibi hisso vo naticalorin miizakirasi

Hazirki todqiqatlarda nazik monokristal tobagolor, diiz sothi ilo metal tora vo ya
saybaya yapisdirilmis qalin kristallardan yapisan lentlorlo lay-lay qopardilaraq

alinmisdir. Giris desiyinin diametri toxminon 0,8-1 mm va ¢ixis desiyinin diametri iso
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toxminon 1.5-2 mm olan saybalar kristaltutanin sothino paralel yerlosdirilmisdir.
Monokristal tabaqa iki ciir yerlogsmo halinda dyronildi: kristal tutanin miistovisinda va

ona miloyyan bir bucaq altinda yerlosdikda.

82.3.1. CdInAIS;—iin monoKristal tobaqgasinin elektronoqrafik todqiqi.

CdInAlS; —iin monokristal toboagolori yuxarida gostorilon iisulla kristal
tutucunun sothindo alinmisdir. Ona goro do kristaltutan, diison elektron siiasina
perpendikulyar voziyyato nisboton ¢ bucagi godor dondorilmis, 6z miistovisinin
normal otrafinda firlandiqda tors qofasin hkO diiyiinlori ((hk0O) miistovisi iizerindo
yerloson) elektronoqrammada ellipslorin kigik oxu boyunca qeyd olunacaq vo eyni
Laue zonasina aid digor diiytinlor is9 - ellipslorin ki¢ik oxuna paralel lay xotlorinda
geyd olunacaglar. Elektronoqrammalar 75 kV siiratlondirici gorginlikdo ER-102M
elektronoqrafinda alinmisdir.

Sokil 2a- da plastinka formal teksturadan maili alinmis elektronoqrammalari
xatirladan monokristal firlanma elektronogrammalarinin alinma sxemi gostorilmisdir.
Monokristal tobogonin dondorilmasi tors qofosin hk0 miistovisi lizorindo yerlogon va
diison elektron siiasina perpendikulyar olan oxlar otrafinda aparilir. Gérdiiyiiniiz kimi,
Evald miistovisi (EM) vo ¢okilis miistovisi (CM) bir-birine paraleldir. Ona goro do LA
migyas1 elektronoqrammalarda biitiin istiqgamotlordo saxlanmalidir. Burada L
niimunadon foto 16vhoyo godar olan masafodir (CM-no godor), A- duson elektronlarin
dalga uzunlugudur.

Sokil 2b.-do CdInAlSs —iin nazik monokristallik tobagosindon alinan
elektronogramma gOstorilmisdir. Burada monokristallik tobogo diison elektron
stiasina perpendikulyar voziyyatdon ¢ = 60° bucagi godor dondorildikdon sonra
ekspozisiya zamani tobogo miistovisine perpendikulyar olan ox otrafinda @ = 45°
bucagi qodor firladilir. Miixtalif raflekslor seriyalarinin bir-birinin {izorino diisdiiyii
maili teksturadan alinan elektronoqgrammalardan forqli olaraq, bu halda onlar

miixtolif seriyalar bir-birindon ayrilirlar. Difraksiya nlimunslorinin arasdirilmasi maili
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teksturadan alman elektronogrammalar t¢iin olan molum disturlardan istifads

etmoklo aparilmigdir [46, s. 312]:

Tabaga
mustavisi

7%
-
|~
[ ]
L ]
L
| |
.l
& Evald
miistavisi

Cakilis milstavisi

=
e’

Sokil 2.3.2 a) tors qafosin(TQ) firlanmasi vo onun diiyiinlorinin Evald miistavisi
iizorindo yi1gilma sxemi. Burada, o firlanma bucagi, ¢- nazik monokristal
tobagonin vo hamg¢inin TQ-sin, difraksiyamn ¢akilisina qodor donma bucagi, b)
CdInAlSs-Un nazik monokristal tobaqgasindon alinan firlanma
elektronogqrammasi (¢ = 60°), ® = 45°).
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dioo = ~/3al2 = 2LAh/2Rn0, (1)

Drcy = (R%hi — R%ko) Y2, (2)
AD = ¢*LA = (Dnii — Drkg-1)), 3)
d001 =c¢ = 1/c*= LAAD. (4)

Burada h, k, |1 - Miller indekslori, 2R — elektronogrammada reflekslor arasindaki
mosafa, Rnko - ellipslorin kicik oxlari, dna — mistavilor ararasi moesafo, Dpg- h, k =
const. oldugda LA mastabinda hkl diynlori ilo tors gofasin (hk0) mistavisi arasinda
mosafa, AD- LA mastabinda c* oxu boyunca gonsu diyunlor arasindaki masafa, c*-
tors gofos parametridir.

Osas kristal gofosin parametrlori miioyyon edilmisdir: a = 3,87 A, ¢ = 24,65 A,
f.qr. P6smc. "Zoif" (birinci, Uguncu, dordinci, yeddinci, sokkizinci vo digor)
ellipslorda yerlosan reflekslor yalniz Asyper =~/3 a parametrli super gofase aiddir.

Parametr ¢ = 24,65A sokkiz six yigilmis kiikird gatinin galinligina uygundur.
Moalum oldugu kimi [158, s. 705], 1121 seriyasinda ikinci gucli refleks, yani refleks
1126 qurulus tipini toyin edon indigator- refleksdir. | = 6 = 2 x 3 -in giymati
elementar gofasin iki TO T B tipli paketdon ibarat oldugunu géstorir, burada, O, T v
T- mivafiq olaraq oktaedr vo bir-birinin oksi istigamotdo ydnolmis iki tetraedr
laylaridir, B- laylararas: (paketlorarasi) boslugdur. Bu politip ikipaketli heksagonal
Znin2S4(Iha [37, s. 422] politipinin izostruktur analoqudur. Kiikiird anionlarinin

yigilma névii hhkh-dir, burada h vo k -tobogolorin miivafiq olaraq heksagonal vo

kubik yigilmasidir.

82.3.2. Feo.7s Gao.2sInSs-iin nazik monokristal toabagalorinin firlanma
elektron difraksiya metodu ils tadqiqi.
[27, s. 854], [54, s. 230]-do Fe—Ga-In-S sistemino daxil olan bazi
kompozisiyalar Bridgman iisulu vo I, dasiyict kimi istifado olunmagqla kimyavi naql

reaksiyas1 ilo sintez edilmis vo Debay-Serrer metodu ilo (ovuntudan difraksiya
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metodu) todqiq edilmisdir. O climlodon miioyyon edilmisdir ki, Gag7sFeo.25InSs,
Gag.osFeo2slnisSs vo  GagsFegsInSz  kristallart tomiz  bir paketli trigonal (1T)
politiplordon ibarotdir; GagsFeo 251Ny 25Ss kristallar1 osas faza olan 3R (li¢ paketli
romboedrik) vo az miqdarda bir paketli fazanin qarisiqlarinda togkil olunub,
Gaop.2sFeo.751nS3 kristallart iso 3R politipinin (esas faza) vo az miqdarda iki paketli
fazanin qarisiqlarindan ibaratdir. Bu politiplor TOTB struktur tiplorine aiddir. Burada
T vo O- yuxarida oldugu kimi, miivafiq olaraq, tetraedrik vo oktaedrik toboagolor, B-
iso pakrtlorarast boslugdur. Ikinci fazalar ¢ox az miqdarda olduglarina goro
debayeqrammalarda onlardan ancaq iki vo ya li¢ refleks olur. [67, s. 129]-da togdim
olunmus yiiksok keyfiyyatli tekstura elektronoqrammalar1 gostordi ki, FeqsGagsInSs
niimunasi tomiz 1T politipi, Fep25GagsinisSs vo Feg75Gao 25InS; niimunalori iso

tomiz 3R politiploridir.

Sokil 2.3.3 Feo75Gao 25INSs-iin nazik monokristal tabagalorindon alinan firlanma

elektronoqrammalari (¢ = 40°, ® = 45°).
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Bu isdo Feo 75Gag 25InS;z —iin alt1 nazik monokristal tobago niimunasi alinmisdir.
Elektronogrammalar ovvallor islonib hazirlanmisg firlanma elektron difraksiya
metodundan istifado etmoklo alinmigdir. Qalinligr 50 nm-den az olan tobagalar tadqiq
edildiyi li¢lin bir fazani digerinden ayirmaq miimkiin oldu. Biitiin niimunslorden
yalmiz birinin yeni ikipaketli hesaqonal (2H) politip oldugu ortaya ¢ixdi (Sakil 3).
Qalan niimunalarin tligpaketli romboedrik politip 3R oldugu askar olundu. Bu politip
novbati fosildo togdim olunacagq.

Sokil 3-do diison elektron siiasina perpendikulyar olan vaziyystdon ¢ = 40°
bucagi qodor dondorildikdon sonra, tobago miistovisino olan normal otrafinda = 45°
bucagr qodor firladilan nazik monokristal tobogadon alinan elektronoqgramma
gostorilmigdir. Goriindilyii kimi, elektronoqgramma kristal qurulusun simmetrik asili

olmayan hissasini ohato etmir. Sadolik tigiin sokilds i indekslori buraxilib. Ellipslorin

kicik oxunda yerloson reflekslor arasindaki  Rhpko mosafolorininl: +/3:2: /7
=R100:R110:R200:R210 nisbati kristal qofasin heksaqonal olmasini toyin etdi.

Todqiq olunan kristalin foza qrupu miioyyon reflekslorin sonmolori ilo toyin
edilir. Kristalin yayim (translyasiya) qrupunu (Brave gofaslorini) toyin edon sonmolor
tors qofos fozasinda miixtolif diiyilinlorin ganunauygun sonmolori ilo  xarakterizo
olunur. Todqiq olunan kristallarda siirismo miistovi simmetriyasinin olmasini
xarakterizo edon sonmolor ancaq tors qofosin (hk0), (Okl), (hOl) vo yaxud ((hhl)
miustovilori {izorindoki diiylinlordo ola bilor. Kristallik qurulusda vint oxu
simmetriyasinin olmasi iso tors gofos oxlarinin tizorindoki diiyiinlorin ganunauygun

sonmolori ilo slagodardir.

Birinci  ellipsdo (seriyalOiI) yerloson  reflekslor arasindaki  Rig

mosafdlorindon qofas parametrlori @ = 3,78 va ¢ = 24,44 A, iimumi tip reflekslorda

olan sdnmoloro gora iso f.qr. P63mc miioyyan edilmisdir. Ikinci ellipsda (seriya 11 2 )

tok | indeksli reflekslorin olmamasi bu niimunonin qurulusunun iki paketdon ibarot

oldugunu gostorir. Ikinci ellipsdoki (seriya 11 zl) reflekslor arasindaki Ry

mosafdlorino asason, paketlorin galnhgr (12,22 A) vo bu seriyadaki ikinci giicll
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refleks 1126 -min | = 6 indeksino gors TOTB qurulus tipi miioyyon olundu [158, s.
705].

Paketlor hor iki torofdon tetraedrik (T) laylarin birlosdiyi morkozi oktaedrik (O)
laylardan ibaratdir vo sonuncu paketlorarasi lay bosdur (B). Qurulus vahidinin TOTB,
TOTTB vo TTOTTB paketlorindon biri oldugu quruluslarda paketdon pakets kecidlor
hh tipino uygun olaraq hoyata kegirilir, yoni, paketlorin topa hissoloindo
(diiytinlorindo) yerloson anionlar hh-o géra gablasdirilir. Bunu vo N.V Belovun six
yigilma haqqinda vacib qaydalarini nozors alaraq [18, s. 88], miioyyan edilmisdir ki,
Feo.75Gap 25InS; kristalinda kiikiird anionlart hhkh tipi ilo yigilir. Hor bir ionun ion
radiuslarinin Slgiilorini vo valentliklorini nazors alaraq, toklif etdiyimiz qurulus
modellorindo iigvalent indium ionlarinin bir hissosi oktaedrlords, qalan ionlar iso
tetraedrlordo  yerlogir. Sokil 4-do Feo75GagsInSs-tin 2H - politipinin - kristallik
qurulusunun (11 20) miistovisino proyeksiyasi gostorilmisdir, harada ki, anionlar A(0;
0), B(1/3; -1/3) va C(-1 /3; 1/3) kimi six yigilmanin xiisusi movgelarini tutur,
kationlar iso anionlarin yaratdigi tetraedr (T) vo oktaedrlorin (O) morkozlorindo
paylanirlar. 1011 vo 101l reflekslorin tocriibi intensivliklorinin (Iioc) onlarin modellor
liclin hesablanmis qiymotlori ilo miiqayisosi toklif olunan modelin diizgiinliiyiinii

gostordi.
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Sakil 2.3.4. Feo75Gao251nSs -Uin ikipaketli heksagonal (2H) politipinin kristal

qurulusunun (11 2 0) miistavisina proyeksiyasi.

Feo75Gap 25InS; kristalinda kiikiird atomlar1 (1/3; -1/3; -0.125) va (-1/3; 1/3; -
0.042), (1/3; -1/3; 0,042) , (0; 0; 0,125) movqeloari, tetraedrlords yerloson kationlar ((-
1/3; 1/3; -0,104) va (1/3; -1/3; 0,104) movqelori vo oktaedrlordo yerlogon indium
kationlar1 iso ( 0; 0; 0) movqelori tutur.

Bu politip ZnIn2S4(1l)a [37, s. 422] va CdInGaS4 [65, s. 28], [153, s. 906]

kristallarinin 2H politipinin izostruktur analoqudur.

82.3.3. Gaogglny 2Ss-iin nazik monokristal tabagalarinin elektronoqrafik
tadqiqi.
Adoton miixtalif politiplorin qarisiglarindan ibarot olan layli kristallarin
ovuntular1 vo ya qalin niimunalori miixtslif difraksiya iisullar1 ilo dyranilir: rentgen,
elektron, neytron vo s. Qalinligi 500A-don az olan nazik monokristal tobagalor iso

yalniz tomiz politiplordon ibaratdir
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Sukunotdo olan monokristal tobagolori (MT) ¢okorkon tors qgofas (TQ)
diiytinlorinin Evald miistovisine (EM) yalniz toxunmasi va ya proyeksiyasi bas vera
bilor. Kristal firlandiqda, EM-si tors qofosin har bir dilyiiniiniin tutdugu biitiin
hacmdon kegir. Ogor firlanma barabar siiratlo bas verirsa vo reflekslorin bir-birini
ortmosi yoxdursa, reflekslorin intensivliklori haqqinda oldo edilon molumatlar
haqigots yaxindir. Toklif olunan sxemlords firlanma bucaqlar1 (donmalari) 70°-don
cox ola bilor. Ona gora do, nazik MT-lorin miixtolif firlanma elektron difraksiya
tisullar ilo 6yronilmosi xiisusilo vacibdir.

Monokristal tobaqa onun miistavisi tizarinds yerlogon haor hansi oxlar atrafinda
(xiisuson do diiz gofosin a oxu otrafinda) firlandiqda (firlanmadan avval, elektron
stialar1 tobogo miistovisino perpendikulyar diisiir), tors gofosin diiylin siralar1 hk
(hk=const., I-dayisikliklori) EM-si iizorindo firlanma oxuna perpendikulyar olan
xotlor boyunca PE-do qeydo alimir. Belo elektronoqgrammalar iyno formali
teksturalardan alinan elektronoqrammalar1 xatirladir.

Iyno formali teksturanmn tutacaq iizorindo yerloson oxu atom qofdsinin oxu
oldugda ondan alman elektronoqrammada lay xotlori olacaq, oks hallarda iso lay
xotlori olmayacaq. Iyno formali teksturanin Evald miistovisi ilo kosiyi ¢=90°
giymoatinds oldugundan onun arasdirilmasi daha da asanlasir( bu onunla slasqodardir
ki, tors gofosin maili deyil, diiz kosiyi alinir).

Yuxarida geyd olunan kosilmoz monokristal firlanma metodunda iss firlanma
oxunun istigamotini vo onun EM-si ilo kosiyinin ndviinii do biz 6ziimiiz segirik, vo
ona goro bizim kosilmoz monokristal firlanma metodu ilo aldigimiz
elektronogrammalarda lay xatlori alinir.

Difraksiya stialar1 Evald sferasinin o noqtolorindon kegir ki, (haziki halda Evald
sferasinin istifado olunan hissosi diizdlir vo buna goro do biz onu Evald miistovisi
adlandiririq), harada ki MT-nin firlanmas1 zamani tors qofos diiylinlori geydo alinib,
sonra iso davam ederok fotoplastinka I&vhosinin miistovisindo qeyd olunurlar.
Fotoplastinkadaki Rpx mosafolorine Evald miistavisinda Ry /LA masafalorine uygun

golir.
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[5, s. 19] isindo (Ga,In),S; kristalnin qofas parametrlori a = 3.816 A, ¢ = 36.793 A,
f.gr. R3m, qurulus tipi. nTkOkTh olan Ugpaketli rombedrik 3R politipinin kristal
qurulusu verilmisdir.

Nazik MT-lor galin kristalin yapisan lentlo soyulmasi (laylandirilmasi) yolu ilo
olds edilmisdir. Elektron difraksiya niimunalori V=350 kV siiratlondirici gorginlikdo
EG-400 elektron difraksiya geyd cihazinda oldo edilmisdir. Sadolik iiglin R
vektorlarma olan 1/LA vurgusu firlanma sxemindon ¢ixarilmisdir (sokil 4a). Qeyd
etmak lazimdir ki, sokildoki rongli xatlor dilyiin corgalorini va tors gofos vektorlarini
gostarir. Qara xotlor firlanmanin baslangicinda movgelori Evald miistovisi (PE) ilo
Ust-iisto diison vektorlar1 vo diiyilinlori vo firlanmadan sonra EM-do geyds alinan
diiytinlarive vektorlar1 gostorir.

Tors gafasin hOl (h=const., I-dayisir, rongli diiyilinlor) diiyiin corgalori mévgelori
EM-si ilo Tst-listo diison Rpoo radius-vektorlarma (h-doyisir, qara xatlor)
perpendikulyardir. Ona gora do, Rnoo (N-doyisir, qara xatlor), onun va hOI (h=const, I-
doyisir, rongli diyiinlor) diiylin corgolorinin osasinda qurulmus, hor bir diizbucaqh
ticbucagin imumi kateti, Rpg (rongli diiylinlor) diiylinlor iso bu diizbucaqli
ticbucaglarin hipetenuzalaridir. hOl diiytin corgalorinin EM-da gqeyds alinmis Rng (h, |
= const, |-dayisir, gara xatlor) vektorlarinin uzunluglari doyismoz qalir. Ona gora do
sokildo ticbucagin diizbucaqli olmamasima (bucaq 120°) baxmayaraq (sok. 5a, b.),
Pifaqor teoremi halo do tatbiq oluna bilor [153, s. 906], [154, s. 486].
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Evald

a)

Sokil 2.3.5. a) Heksaqonal Kkristalin (rongli diiyiinlor) tors qofasinin diiyiin
cargalorinin diiziiliisii vo diiz gofasin a oxu atrafinda firlanma zamani onlarin
Evald miistovisinds (qara diiyiinlor) geydiyyati. Elektron siias1 firlanma oxuna
perpendikulyardir, b) va ¢) Gaoslni2Ss-iin 2H politipinds elektronoqrammalar:
b) bu sxemd ((a) sxemind) uygun olaraq firlanma elektronoqrammasi, c¢) tors
gafasin hk0 miistovisino uygun golon elektronoqramma, d) yuxari1 tetraedrlor
layinin qurulusunun ¢ oxu istigamatinds proyeksiyasi. ¢) 2H politipinin kristal
qurulusunun 11 2 0) miistavisina proyeksiyasi.

Layli kristallarin hamar sothlori metal setka vo ya saybanin (halga) sothino
yapisdirilir vo onlardan yapisqan lentlo soyularaq (laylandirilaraq) nazik MT-lor
almir. Saybalar tam olaraq kristaltutanin (KT) sothino yerlosdirilir vo elektron
siasinin  tosiri  altina, KT-nin firlanmas1 ilo asanligla arasdirila bilon
elektronoqrammalar alinir. Bu firlanma elektronoqrammalar1 iynoformali (iynovari)

teksturalardan alinan elektronoqrammalar1 xatirladir [57, s. 617], [65, s. 28].
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Sokil 5b-do Gapglng 2S3 —lin monokristal tabagasinin diison elektron siiasina
(ES) perpendikulyar yerlogmis diiz gofasin a oxu astrafinda firlanmasi naticesinds alda
edilon elektronogramma gostorilmisdir. Qeydiyyat tors qofosin hkO miistovisindon
(MT miistovisi) basladigina gora bu miistovinin ES altinda kifayst qodor gecikmosino
sabab olub. Miixtalif diiylin corgalori (reflekslor seriyasi) ayri-ayriligda ¢ixir, lakin
har bir hk (h, k = const, 1- doyisilir) diiyiin corgasindoa I-lorinin qiymatlori ki¢ik olan
diiliinlor birlegir. Birlogson diiyiinlorin sayr c*- nin qiymetindon vo hk diiyilin
corgasinin firlanma oxundan (& oxundan) masafasindon asilidir.

Elektronogrammalarin aragdirilmasi maili tekstura iiclin yuxarida verilon
diisturlarla yerina yetirilmisdir [46, s. 312].

Ikinci ellipsdo (seriya 1121) ikinci gclii refleks | = 6 = 2 x 3 olan refleksdir.
Burada, 2-paketlorin saymi, m = 3 iso paketlorin TOTB tipini gostorir [158, s. 705].
Kristal qafasin parametrlori miioyyan edilmisdir: a = 3,824, ¢ = 24,53A.

Gagglny 2Ss3-1in iki paketli politiplorinin kristal quruluslarinin modellori CInGaS, —
iin iki paketli triqonal (2T) vo iki paketli heksaqonal (2H) politiplorinin kristal
quruluslarina oxsarliga asaslanaraq qurulmusdur [65, s. 28-30], [69, s. 19-20].

1. ...ApsBcAa,BgA:B:A;Bs...
2. ... ApB:A.CeA.CpA,Bs...

Harada, A, B, C- kiikiird anionlarinin six yigilmada movqelari, a, b, ¢ - Ga va
In kationlarinin kiikiird anionlarinin omolo gotirdiyi tetraedrlor vo oktaedrlordo
miivafiq movgelori, b-bos laydir.

Elektronogrammada (sok. 5b) €#2n tip sonmolorin olmasi birinci modeli, iKi
paketli trigonal politipi aradan ¢ixarir.

Intensivliklorin qiymetlori vizual olaraq miioyyon edilmisdir. Qurulus
faktorlara (amplitudlarina) ke¢id asagidaki diisturla aparilmisdir [22, $.314]:

Ihi = F 2 P dhio i

Burada: Ing - reflekslorin lokal intensivliklorinin qiymeti; Fna —struktur

(qurulus) faktoru; P - tokrarlanma faktoru (emsali); d — miistovilor aras1 mosafa.
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Qurulus faktorlarmin (amplitudlarinin) hesablanmis qiymatlorinin tacriibi
intensivliklorlo miiqayisesi (atomlarin koordinatlari ¢oxiizliillorin moarkazlorinin

movgelaring uygundur) qurulus modelinin diizgiin se¢ildiyini gdostordi.

Cadval 5.

Gap sln; 2Ss-lin ikipaketl heksaqonal(2H) politipinds atomlarin koordinatlari.

Atomlar Atomlarin kordinatlar1 2H Gag glni 2Ss3
x/a y/b z/c
S1 0,000 0,000 0,062
Sz 0,333 0,667 0,194
Ss 0,000 0,000 0,500
Sq 0,667 0,333 0,438
In, Ga 0,667 0,333 0,250
In 0,333 0,667 0,094
Ga, In 0,000 0,000 0,406

Nazik monokristal tobogolordon alinan elektronoqrammalarda zoif ifratqurulus

reflekslori var (sok.5¢). Miioyyon edilmisdir ki, bu zoif reflekslor ¢ parametrinin+/3

dofo boyiimosine uygundur %iq= V3a.

Qallium indiumla ovoz olunduqda laylarda kiikiird atomlarinin valentlik
balansinda doyisiklik olmur. Bu halda onlarin ionlarmin radiuslart ohomiyyatli
dorocodo farglonir. Indium atomlar1 (ion radiusu- 0,92A) oktaedrik laylarin
oktaedrlorindo, qalium atomlar: (ion radiusu - 0,62A) vo qalan indium atomlar1 iso
yuxart vo asagl tetraedrik laylarin tetraedrlorinds yerlosir. Bunu nozoro alaraq,
ifratqurulus reflekslorinin tobiotinin daha inandirict izahi, yuxar1 (vo yaxud asagi)
tetraedrik laylarda tetraedrlorin 2/3-nin gallium atomlari, 1/3 hissasinin iso indium
atomlar1 torafindon tutulmasi oldu. (Sokil 5d).

Yeni ikipaketli 2H politipinin parametrlori miioyyen edilmisdir: a = 3.82A, ¢ =
2453A, f. qr. P6smc vo qurulus modulu ... nThOKThB..., eloco do ifratqofasin
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parametri: 4 =+/3a. Harada ki, T vo O, miivafiq olaraq, iki 6l¢iilii tetraedrik vo
oktaedrik laylardir, B- bos paketloraras1 lay, h vo k miivafiq olaraq kiikiird
tobagolorinin heksaqonal vo kubik yigilmasidir. Sakil 4e Gapglni 2Ss-Un iki paketli
heksaqonal (2H) Gapsglni2S; politipinin kristal qurulusunun (1120) miistovisino
proyeksiyasint gostorir. Gaoglni 2Ss-Un 2H politipi  ZnInySa(Ia [37, s. 422] vo
CdInGaS4 [65, s. 28] kristallarinin 2H politiplorinin izostruktur analoqudur.

§2.4. NOTICO

Plastinka formali teksturalardan maili alinan elektronoqrammalar1 xatirladan
monokristal firlanma elektronogrammalarindan asagidaki kristallarin foza qruplar
P6smc olan 2H politiplori miioyyon edilmisdir: CdInAIS, (a = 3.87, ¢ = 24.65 A) vo
Feo.7sGao2sInS3 (a = 3.78, ¢ = 24.44 A). Monokristal tobagolor kristaltutanin sathindo
diiz yerlogmislor.

Feo.75Gag.25INSs—iin  ovuntularmin rentgen todqiqati gostordi ki, onlar osas
molum politipdon vo az migdarda namolum fazadan ibarotdir. Plastinka formali
teksturalar1 xatirladan monokristal firlanma metodundan istifade etmoklo Fe—Ga—In—
S sisteminda qurulus modulu h ThOThB olan yeni ikipaketli heksaqonal (2H) politipi
miuoyyon edilmisdir.

Gagglni2Ss monokristal tobogolorinin  (MT), diison elektron siiasina
perpendikulyar olan vo MT miistovisi lizorindo yerloson oxlar otrafinda ¢=70° bucaga
godar firlanmasi ilo alinan elektronogrammalar todqiq edilmisdir. Yeni ikipaketli 2H
politipinin parametrlori miioyyon edilmisdir: a = 3.82A, ¢ = 24.53A, f. gr. P6smc vo
struktur modulu ... ThOKTHB..., eloco do ifratqofos parametrlori: A=+3a.
Reflekslorin monsoyini izah edon sxem verilmisdir. Belo elektronogrammalar iyno
formali teksturalardan alinan elektronoqrammalar1 xatirladir.

Iyno formali teksturanin tutacaq iizorindo yerloson oxu atom qofasinin oxu
oldugda ondan alinan elektronoqgrammada lay xotlori olacaq, oks hallarda iso lay
xotlori olmayacaq. Iyno formali teksturanin Evald miistovisi ilo kosiyi ¢=90°
qiymatinds oldugundan onun aragdirilmasi daha da asanlasir( bu onunla slagadardir

ki, tors gofasin maili deyil, diiz kasiyi alinir).
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Yuxarida geyd olunan kosilmoz monokristal firlanma metodunda iso firlanma
oxunun istigamatini vo onun EM-si ilo kasiyinin noviinii do biz dziimiiz secirik, vo
ona goro bizim kosilmez monokristal firlanma metodu ilo aldigimiz
elektronogrammalarda lay xatlori alinir.

Toklif olunan sxemlordo donmo bucaqlart 70° -don c¢ox ola bilor. Natico
etibarilo geyd olunmus diiyiinlorin say1, donmo bucagi ~3° olan PED halinda geyds
alimmus diiylinlorin sayindan qat-gat ¢ox olacaqg.

Miixtolif diiyiin corgalori (reflekslor seriyasi) ayri-ayriligda ¢ixir, lakin a < < ¢
oldugda hk (h,k=const, I-doyisir) diiyiin corgolorindo | —nin giymatlori kicik olan
reflekslor bir-birinin {izorino yigilir vo hk diiylin corgalorinin firlanma oxundan
mosafosi no qodor boylikdiirso, daha ¢ox reflekslor {ist-listo diisocok. Bu
catigmazliglar1 neco diizoltmok olar?

MT-ni tobogo miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda dondormoklo, todqiq
olunan hk diiylin corgosini firlanma oxuna qodor elo mosafoyo yaxinlagdirmaq olar
ki, firlanma zamani reflekslor ayri-ayriliqda alinsin.

Heksaqonal vo daha yliksok simmetriyaya malik kristallarin MT-nin tors gofosin
(TQ) koordinat oxlar1 otrafinda firlanmasi zamani (mosolon, a*), miixtolif diyiin
cargoalori, masalon, hkl vo h,k + 1,1 (h, k = const, | - doyisir) | —in boyiik qiymotlorinda
bir-biri ilo birloss bilor. Bundan slava, belo donmolor zamani tors qofasin miixtalif
mistovilori névba ilo EM-ds geyd olunur. Bu baximdan, ikincil elektron difraksiyasi
reflekslorin hamisinin intensivliyino giiclii tosir géstors bilor.

Monokristal tobaga koordinat oxlar1 otrafinda deyil, TQ-sin koordinat
mistovisindo yerloson oxlar otrafinda firlandigda, alinmis elektronogrammalarda
reflekslorin I-rinin qiymatlari boyiik olduqda {ist-iista diismalor bas vermir. Bundan
olava, belo firlanmalarda EM-do eyni vaxtda yalniz bir ne¢o TQ diiyiinii qeyd olunur.

Aydindir ki, bu halda kinematik  sopilmo  distiinlik  toskil  edir.
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FOSIL 3

KRISTALTUTANIN MUSTOVISINO MUOYYON BUCAQ ALTINDA
YERLOSON Mgo7GaislnosSs, MnGalnSs VO FeoxsGagsinisSs NAZIK
MONOKRISTAL TIOBIOQOLOIRININ ELEKTRON DIFRAKSIYA
TODQIQATLARI

§3.1. GIRIS

Layl kristallarda ¢cox vaxt kompozision qiisurlar (defektlor) [89, s. 731] vo
miixtalif politiplorin qarisiglar: [57, s. 617], [65, s. 28], [153, s. 906] olur ki, bunlar
da kristallarin fiziki xassolorina giiclii tesir gostorir. Bir ¢ox hallarda kicik kristal
qofos parametrlori ¢ olan miixtalif politiplorin qarisiglarinin difraksiya sokillori
(difraktogrammalar1) vo € parametrinin qiymati bdyiik olan bozi politiplorin
difraksiya sokillolri ilo reflekslorin hondosi yerlosmolorino gora tam sokildo {ist-iisto
diisiir [153, s. 906-909]. Bu iso difraktoqrammalarin arasdirilmasini ¢atinlosdirir.
Qarisiqdaki hor bir politipin toxminon borabor faizi ilo miixtolif politiplordon alinan
raflekslorin intensivliklori forqlonmir. Ona goro do diizgiin politipi miioyyon etmok
geyri-miimkiin olur. Qarisigdak: hor bir politipin torkibinin faizlori ¢ox forqlidirsa,
mixtolif politiplordon olan oks olunmalarin (reflekslorin) intensivliyi do ¢ox forqli
olacaqdir. Ona gors do, difraktoqgrammalarin (bizim halda iso elektronoqrammalarin)
daha diqqotli tohlili ilo hoqiqi politiplor miioyyon edilo bilor. Qarisigdaki hor bir
politipin torkibinin faizlori ¢ox forqlidirss, bu politiplordon birinin oks olunma
intensivliyi ohomiyyotsiz dorocodo olacaq (fon soviyyasindo) vo bu politip askar
edilmoyacokdir.

Layli kristallar1 todqiq edorkon elektron difraksiya tisullari, xiisuson do
onlar miixtolif politiplorin qarigigindan ibarst oldugda, daha somoroli olur. Miiasir
nanotexnologiyalarin inkisafi miixtolif difraksiya tisullar1 ilo oldo edilon otrafli kristal
qurulusu molumati olmadan miimkiin deyil. Sonuncu hal nanoniimunslorin
todqiqindo digor difraksiya tisullarindan xiisusi tstiinliikloro malik olan yeni elektron
difraksiya tisullarmin islonib hazirlanmasini stimullasdirir [42, s. 602], [59], [154, s.

486].
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[65, s. 28], [153, s. 906] odabiyyatlarinda verilon tadqiqat naticolori gostordi
ki, nazik (500 A-don az) monokristal toboqolordo (MT) yalniz bir politip
modifikasiyasi qalir. Homginin [153, s. 906]-do gostorilmisdir ki, nazik monokristal
tobogolorin dyronilmosinds yeni firlanma elektron difraksiya metodundan istifado
qarigiqdaki bir politip fazanin askarlanmasini xeyli asanlasdirir. ©gar garisiqda bir
politip molumdursa, digari do asanliqla agkar olunur.

Elektron difraksiya todqiqatlarinda vacib bir moqam (kristal qurulusun
toyininin  doqiqliyi vo etibarliligi ondan asilidir) nazik tobagoli niimunolorin
hazirlanmasidir. Todqiqatlarimizda nazik monokristal tobagolor qalin kristalin
yapisqan lentlorlo soyulmasi (laylandirilmasi) ilo oldo edilir. Layli kristalin diiz sothli
metal setka vo ya saybaya yapisdirilir vo onlar yapisqgan lentlo soyularaq nazik
monokristal tobogolor alinir. Saybalar kristaltutanin (KT) sothino yerlogdirilir, burada
giris guxurunun diametri toxminan 0,8 - 1 mm, ¢ix1s guxuru iso toxminan 1,5 mm-dir.
Qoniometr stolunda niimunonin iki firlanma oxunun olmas1 sobobindon (EG-400 vo
ER-102M elektron difraksiya yazicilarinda) elektron siias1 altinda miixtoalif tisullarla,
KT-n1 dondormokls vo firlatmaqgla, plastinka formali vo iyno formali teksturalardan
aliman elektronoqrammalar1 xatirladan elektronoqrammalar alinir. [42, s. 602], [59],
[154, s. 486]. Elektronoqrammalarda lazimi miqdarda reflekslor doasti aldo etmok
ticlin nazik monokristal tobogo (MT) kristaltutanin (KT) miistovisi ilizorindo yerloson
va ona perpendikulyar olan oxlar otrafinda firladilir [42, s. 602], [59], [57, s. 617].

Layli kristallarin (o ciimlodon yarimkegiricilorin) elektron difraksiya qurulus
analizi praktikasinda layl kristallarin bazal miistovi iizorindo yerlogon kristal qofos
parametrlorinin qiymatlorinin (heksaqonal halda a parametri) bir ne¢o, bazon iso on
dofolorlo krisral gofasin € parametrinin qiymatindon az olmasi hallarina tez-tez rast
golinir. Bunula belo, ¢ oxu bazal miistovisinoe perpendikulyar da vo maili (miioyyan
bucaq altinda) do ola bilor. Diiyiin corgoalori hk (onlarda h vo k sabitdir vo yalniz I-
doyisir) bir-birindon kifayot qodor ¢ox uzaqda yerlosir, diyiinlorin 6zlori isa tors
qofasin ¢* oxu boyunca uzanan hk diiyiin corgalorindo ¢ox six yerlosirlor. Mohz bu

hal monokristal firlanma elektronoqgrammalarinda hk diiylin corgolorinin ayird
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edilmosini asanlagdirir ki, bu da hk diiylin corgslorinin indekslogdirilmosini vo son
naticads elektronoqrammalarin sorhini xeyli asanlagdirir.

Elektronogrammalarin arasdirilmasini ¢otinlogdiron bir voziyyatin (sabobin)
oldugunu da geyd etmok lazimdir. Bu, nazik tobogonin KT-nin sothino bucaq altinda
yerlogsmasi va naticads asas kristallografik miistovilorin bu KT —nin sathino miioyyon
bucag altinda yerlosmosi hallaridir. Bu moasalo ayrica nozordon kegirilmosini tolob
edir.

Bu fasil monokristallik tobagolordon (MT), deformasiyaya ugramis plastinka
formali teksturalardan aliman elektronoqgrammalar1  toqlid edon, firlanma
elektronogrammalarinin alinmasinin yeni sxemlorinin islonib hazirlanmasi vo onlarin
Feo,75Gao 251nS3, MnGalnSs vo Feg 25GagsINg 2553 —nin MT-nin kristallik quruluslarinin

todqiqino totbiqino aiddir.

§3.2.1. Kristaltutamin miistovisine bucaq altinda yerloasan MT-nin, onun
miistavisind perpendikulyar olan ox otrafinda, firlanma v tors qofos
dityiinlorinin maili yerlosmis EM-si iizorinds geydiyyati sxemlari

Forz edok ki, heksaqonal kristalin monokristal toboqosi (MT) tam olaraq
kristaltutanin (KT) miistovisindo yerlosir. MT elektron siiasinin perpendikulyar olan
ilkin movgeyindon (difraksiyaya moruz qgalmadan ovval) ¢ < 70° bucagir qodor
dondorildikdon sonra MT 6z miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda firlanir.
Alimmis elektronoqrammalarda konsentrik ellipslor (h, k = konst., | - doyisir) vo lay
xatlori (I = const., h, k - doyisir) iizerindo yerlogsmis reflekslor miisahido olunur. Belo
elektronoqgrammalar plastinka formal teksturalardan maili alinan
elektronoqrammalari (sok. 2 vo 3) xatirladan.

Monokristal tobago KT-nin miistovisino maili olaraq yerlasib, yoni monokristal

tobaqo vo KT-nin miistovilori arasinda 6 bucagi var.
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[LAW IS
Sokil 3.2.1. KT-min miistavisine maili (0 bucagi) yerloson monokristal
tobagonin (ilkin olaraq ¢ < 70° bucagi1 qadar dondorilmis) onun miistovising

perpendikulyar olan ox atrafinda firlanmasi vo tors qofas diityiinlorinin EM-da

geydiyyati sxemi.

[lkin olaraq (difraksiyaya moruz qalmazdan ovval) ¢ < 70° bucagi qodor
dondorildikdon sonra difraksiya todqiqati zamani heksaqonal kristalin nazik
monokristal tobagosi (MT) kristaltutanla birlkdo MT-nin miistovisine perpendikulyar
olan ox otrafinda firlanir (sok. 6). Tars gofas dilyiinlori (mosalon: 101, 011,111,70l,01
| vo 111) I= const. oldugda firlanma oxundan (heksaqonal halda ¢ oxundan) vo MT
miistovisindon (miistovi 0001) eyni mosafodadir. Belo firlanma zamam tors gofas
diiytinlori vo Evald miistovisinin sothino nisbaton maili yerloson koaksial silindrlorin
sothindo konsentrik ¢evralor ¢okocokdir. Ona goro do, elektronoqrammalarda, maili
yerlosmis konsentrik ellipslor iizorindo yerlogon, reflekslor (h, k = const, 1 doyisir)
alimacaq. Bu ciir elektronogrammalar asanliqla arasdirila bilor, lakin bu ciir
elektronoqrammalar1 almaq texniki cohotdon cox c¢otindir, ¢iinki yalmiz CD ona

perpendikulyar bir ox atrafinda firlanir. Onun iizorinds maili yerlosmis MT-ni onun
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sothino perpendikulyar olan ox otrafinda firlatmaq iiclin iso olavo mexanizmlor
lazimdr.

§3.2.2. Kristaltutanin miistavisina bucaq altinda yerloson MT-nin,
kristaltutanin miistovisino perpendikulyar olan ox Jtrafinda, firlanma v tors
qafas diiyiinlorinin, maili yerlosmis EM-si iizorinds, qeydiyyati sxemlori

Baxilan halda, ilkin olaraq (difraksiyaya moruz qalmazdan oavval) ¢ < 70°
bucagi qodor dondorildikdon sonra, difraksiya ¢okilisi zamami kristaltutan (KT)
monokristal tobago ilo birlikdo KT-nin miistovisino (MT-nin miistovisine deyil)
perpendikulyar olan ox otrafinda firlanir (Sokil. 7). Tors qofosin hkO diiyiinlori KT-
nin miistovisindon miixtalif hiindiirliiklords yerlogir vo hk diiyilin siralar1 iso KT-nin
miistovisine perpendikulyar deyil. MT miistovisindon va C oxundan eyni masafalords
yerloson TQ diiyiinlori (mosalon: 10I, 01l,111,70l,011 vo 11l, I= const.), birinci
haldan forqli olaraq, firlanma oxundan vo KT-nin miistovisindon miixtalif
mosafolordo olacaqglar. Ona goro do, KT- nin miistovisino perpendikulyar olan ox
otrafinda firlanma zamani, bu diiylinlor miixtolif Bnqg radiuslu dairalor boyunca vo
KT- nin miistovisindon forqli moasafalords horokot edacoklor.

Kicik 6 (6 < 5° bucaglarinda alimmis elektronoqgrammalarda reflekslor
deformasiyaya ugramis ellipslorin lizorindo yerlosocok vo lay xotlori olmayacagq.
Vizual qiymotlondirmo ilo belo bir noticoyo golmok olar ki, ellipslor boyunca
reflekslor arasindaki mosafolor eyni deyil vo bu sohv olaraq kristal qurulusun asagi
simmetriyasini gostorir. Amma oslindo TQ-in diiyiinlorinin (elektronogrammada iso
reflekslorin) radius vektorlarinin uzunluglar1 doyismir. Ona goro do ellipslorin kigik
oxundan diiyiinlorin (reflekslorin) hiindiirliiyli azaldigda, onlar ellipslorin bdyiik
oxundan daha da uzaqlasir vo ellipslorin xattindon konarda qalirlar.

Kristaltutan 6z miistovisine normal olan ox otrafinda @ <60° bucagi qodor
firlandiqda, TQ-in diiylinlori EM-si {izorindo sifir (0) va ikinci (2) ellipslor (Sakil 7b)
arasindaki yerlordo yigilir, > 90° olan firlanmalarda iso TQ-in diiyilinlori EM-sindo

birinci (1) vo ikinci (2) ellipslor arasindaki yerlords geyd olunurlar (sok. 7a).
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Sakil 3.2.2. a) Ellipslarin, uygun olaraq, 0) 6 = 0°, 1) 6 = -5° va 2) 0 =5° bucaglara
donmoalori, b) Uzarinds nazik MT-nin maili olaraq (6 bucag altinda) yerlosdiyi
KT-mn ilkin olaraq ¢ < 70° bucagi qadar dondarildikdon sonra, onun (KT-nin)
miistavisind perpendikulyar olan ox oatrafida firlanma(® <60° ) vo TQ

dityiinlorinin EM-ds y1gilma sxemi.

Kristaltutan 6z miistovisine normal olan ox otrafinda ®w> 60° bucagi godor
firlandigda, h vo k-nin qiymatlori kigik olan hkl (I=const.) diiyiinlori (masalon: 100,
010,110,700,010 vo 110) bir-biri ilo birlosir vo ona goro do uzanir vo genislonir.
Amma donmo oxunun mdvqgeyindon asili olaraq yalniz boyiik h vo k giymatlorino

malik TQ-in diiytinlori ayri-ayriligda alina bilor.

§3.3. Kiristaltutanin miistovisino maili yerlosmis Mgo7Gai4lnegSs-Uin

monokristal tadagasinin elektronoqrafik tadqiqi

[126, s. 457] isindo qofos parametrlori a = 3,77-3,85 A, ¢ = 36,628-37 A vo
faza qrupu R3m olan MgGaxln, -xSs (0.6 < x < 1.4) -n (g paketli rombedral (3R)
politipinin kristal qurulusu verilmisdir. Bu qurulusda elementar qofos 12 kiikiird

86



atomlar1 layindan, elementar paket iso dord kiikiird layindan ibarstdir. Paketlords
tetraedrik laylar hor iki torofdon morkozi oktaedral laya bitisir. Paketlorarasi oktaedrik
vo tetraedrik laylar bosdur.

[126, s. 457] isinoda qofos parametrlori a = 3.81 A, ¢ = 12.20 A va f.qr .
P3mlolan MgGalnS4-iin bir paketli triqonal (1T) politipinin kristal qurulusu
verilmisdir. Bu qurulusda elementar gofos vo homginin paket dord kiikiird atomundan
ibaratdir. [126, s. 457] isinodo hamginin qofas parametrlori a = 3.81 A, ¢ = 30.60 A,
f.gr. P6smc olan MgosGazInSs -in iki paketli heksagonal (2H) politipinin Kkristal
qurulusu toesvir edilmisdir. Bu qurulusda elementar qofas on kiikiird atomu, elementar
paket iso bes kiikiird atomundan togkil olunub. Paketlordo bir torofdon bir tetraedrik
lay, digor torofdon iso iki tetraedrik lay morkozi oktaedrik laya bitisir. Paketlorarasi
oktaedrik vo tetraedrik laylar bogsdur. Magsod layli yarimkegiricilor {igiin xarakterik
olan yeni politiplorin vo unikal ifrat gofaslorin miioyyon edilmosi mogsadilo
miubolliflor torofindon islonib hazirlanmis elektron difraksiya {isullarindan istifado
etmoklo MgGaxln; _«Ss kristallarinin qurulus todqigatlarin1 aparmaqdir.

Tocrilibo {i¢lin kristallar miixtolif ampulalardan vo eyni ampulanin miixtolif
yerlorindon gotiiriiliib. MgGaxIn, xSs  kristallarimin - diizbucaqli  sokildo kosilmis
hissolori elektron difraksiya todqiqatlar1 aparmaqdan 6trii lazim olan nazik
monokristal toboagolori almaq ti¢lin istifado edilmisdir. Elektron difraksiya todqigatlari
gostordi ki, monokristal tobogo kristal tutanin miistovisino maili voziyyotdo yerlosir.
ovvollor miolliflor torafindon hazirlanmis monokristal tobagonin ilkin olaraq
donmosindon sonra firlanmast metodu (iisulu) alinmis elektronoqrammalar1 izah
etmok tigiin istifado edilmisdir.

Sokil 8-do ilkin olaraq diison elektron selino perpendikylyar olan voziyyotdon
¢ = 35° bucag1 qodor dondarilmis KT, ¢okilis zamani olave olaraq nazik monokristal
tobaqo ilo birlikdo KT- nin sathino perpendikulyar olan ox otrafinda @ = 60° bucaga
qodor  firladirmaqla aliman  elektronoqramma  gostorilmigdir.  Sadolik  iicilin

elektronogrammada i indeksloari buraxilib.
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Sakil 3.3.3. @) Mgo.7Ga14lnesSs (@ = 35°, @ = 60°) -Un 2H-politipinin nazik
monokristal tabagasindon (MT) alinan firlanma elektronoqrammasi, (b)- tars
gafasin firlanmas1 vo onun diiyiinlorinin Evald miistovisi (EM) iizorindd

yigilmasi sxemi. Qirmzi ilo isarslonmis diiyiinlor tors gafasin 000l oxuna paralel

yerlasib va firlanma zamam EM-si iizarinds yigilan 011 tipli vo 111 —don iso 115
dilyiinii ag dairalorlo gostorilmisdir, T.D. oxu- Kristal tutamin miistovisina

88



ndzaran tdbaqanin ilkin donma oxu, 0 —Kkristaltutamin vo MT-nin miistavilori
arasindaki bucaqdir.

[lkin olaraq @= 35°bucag: godor déndarldikdon sonra (okspozisiyadan avval)
elektronogrammalarin ¢okilisi zamani kristaltutan nazik monokristal tobogo ilo
birlikdo kristal tutanin miistovisino (MT-nin miistovisino yox) normal otrafinda
firlanir (sok. 8a,b). ¢ oxundan vo MT miistovisindon eyni mosafolords yerloson tors
qofasin diiyiinlori (masalon, 101, 011, 1, 1, 0 1 vo 1, 1 = const), MT-nin KT-nin sathi
tizorindo diiz yerlosdiyi haldan fargli olarag, indiki halda (MT-nin KT-nin sothi
tizorindo maili yelogdiyi halda) KT-nin sohino normal olan ox otrafinda firlanma
zaman1 diylnlor firlanma oxu vo KT-nin miistovisindon miixtolif mosafolorde
olacaglar. Ona gora do, belo diiyiinlor ti¢lin Rpq -nin uzunluglarimin eyni olmasina
baxmayaraq, kristal tutanin miistovisino normal otrafinda firlandiqda, bu diiyiinlor
kristal tutucunun miistovisino nisboton miixtalif hiindiirliiklordo vo miixtolif radiuslu
cevralor boyunca horokot edocokdir.

Kicik bucaqlarda (0<5°) elektronoqgrammalarda deformasiyaya ugramis
ellipslordo yerloson reflekslor goriiniir vo bu halda lay xotlori yoxdur. Vizual
gqiymotlondirmo, ellipslor boyunca bozi okslor arasindaki mosafalorin eyni olmadigi
gonastino gotiro bilor ki, bu da sohv olaraq kristal qurulusun asagi simmetriyali
olmasin1 gostora bilor. Oslindo, diyiinlorin radius vektorlarinin Rng uzunluglari
doyismoadiyino goro, ellipslorin kicik oxuna nisboton (oyilmo oxuna nisboton)
diiytinlorin hiindiirliiyiiniin azalmasi ilo reflekslor ellipslorin boyiik oxundan daha ¢ox

uzaqlasir vo ellipslorin xattindon konarda qalir.

MT-nin miistovisindon vo € oxundan eyni mosafods yerloson 015 vo 115
diiytinlori, MT-nin kristaltutanin sothindo diiz yerlosdiyi vo firlanma zamani
diiytinlorin  Ust-tisto diisdiiyti 1-ci  haldan (Fosil 2) forqli olarag, bu halda
elektronogrammada vo sxemdo diyiinlor(reflekslor) ayri-ayriligda miixtolif yerlords

cixirlar  (sokil 8a, b). Sokil 8a-dan gOriindiiyti kimi, firlanma zamani

elektronogrammada 111 diiyiin corgosindon yalniz 115 diiyiinii qeydo alinmigdur.
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Elektronogrammadan (sok. 8a) kristal qofosin a = 3,80 A vo ¢ = 24,39 A
parametrlori toyin edilmisdir. Parametr ¢ sokkiz six yigilmig kiikiird laylarinin
qalinligina uygundur. Belaliklo, elementar qofasds sokkiz kiikiird atomu, elementar
paketda 1so dord kiikiird atomu var.

Tadqiq olunan kristalin foza qrupu miisyyan reflekslorin sonmalori ilo toyin
edilir.

Kristalin yayim (translyasiya) qrupunu (Brave gofaslorini) toyin edon sénmalar
tors gofos fozasinda miixtolif diiylinlorin qanunauygun sénmolori ilo  xarakterizo
olunur. Kristallik qurulusda vint oxu simmetriyasinin olmasi iso tors qofas oxlariin

lizorindoki dilyiinlorin ganunauygun sonmaslori ils slagodardir.
Ikinci ellipsda ikinci giiclii refleks 1126 -dir (sokil 8a). Malum oldugu kimi

[28, s. 1], 1121 seriyasinda ikinci giiclii refleks, qurulus tipini toyin edon indikator-
refleksdir. Indeks | = 6 = 2 x 3 qurulus tipinin gostaricisidir. 2 roqomi politipin
elementar qofosindoki paketlorin sayini gostorir, 3 rogomi iso paketlorin TOTB tip
olmasini gostoarir [158, s. 705; 707-710]. 1121 seriyasinda 1 # 2n olan okslor yoxdur.
iki paketli P6smc politipinin kosmos qrupu oks Reflekslordo olan sonmolor osasinda
P6smc foza qruplu iki paketli heksaqonal (2H) politipi miioyyon edilmisdir. Kiikiird
anionlarmin six yigilma novii — hhkh -dir. Bu politip ZnIn,S4(Ia [37, s. 422] vo
CdInGaS, [65, s. 28] [153, s. 906] —iin 2H politipinin izostruktur analoqudur.

§3.4. Kiristaltutamin miistovisine maili yerlosmis MnGalnSs -Un
monokristal tadagasinin elektronoqrafik tadqiqi

[132, s. 145] -isindo gofss parametrlori a = 3,749A - 3,850A, ¢ = 36,579A —
37,097A va f.qr. R3m olan lgpaketli rombedrik (3R) MnGaxIn,Ss (0,4<x<1,6)
politipinin kristal qurulusu verilmigdir. Bu qurulusda elementar qofos on iki kiikiird
atomu, elementar paket iso dord kiikiird atomundan ibarotdir. Paketlordo morkozi
oktaedrik laya hor iki torofdon (yuxari vo asagidan) 6z topolori ilo tetraedrik laylar

bitisir. Paketlorarasi oktaedrik vo tetraedrik laylar bosdur.
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Bu isin moagsadi layli yarimkegiricilor tigiin xarakterik olan yeni politiplori
miloyyan etmok liciin yeni firlanma elektron difraksiya metodlarindan (iisullarindan)
istifado etmoklo MnGalnSs-iin nazik monokristal tabagalarindon elektronogrammalar
almagla hom metodu inkisaf etdirmoak, hom do yeni politip miioyyon edildikdo onun
kristallik qurulugunu 6yronmak idi.

Tacriiba liclin kristallar miixtalif ampulalardan va eyni ampulanin miixtalif
yerlarindon gotiiriiliib. MnGalnS4 kristallarinin miiayyon diizbucaqli sokido kasilmis
hissolori elektron difraksiya todqiqatlari li¢lin lazim olan nazik monokristal tobagalori
almaq TUgiin istifado edilmisdir. Onlar yapisan lentlorlo galin kristaldan nazik
monokristal tobaqgolorin soyulmasi yolu ilo oldo edilmisdir.

Sokil 9-da MnGalnS, -iin nazik monokristal tobagesinin (MT) ilkin olaraq
diison elektron sliasina perpendikulyar olan voziyyotdon ¢ = 40° bucagi godor
dondorildikdon sonra, MT -nin miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda @ = 70°
bucaga qodoar firlatmagla alinan elektronoqramma gostarilmisdir. Sadolik {igiin Miller
indekslori i sokildo gostarilmir.

IIkin olaraq (cokilisdon ovval) ¢ bucagi qodor dondorildikdon sonra
elektronogrammalarin ¢okilisi zaman1 KT monokristallik tobogo ilo birlikdo KT-nin
mistovisino perpendikulyar (MT-nin deyil) olan ox otrafinda firlanir (sokil 9a,b).
Tors gofosin ¢ oxundan vo MP miistovisindon eyni mosafodo yerloson diiyiinlori
(mosalon: 101, 01l,111,T0l,011 vo 111, | = const.), 1-ci haldakindan (Fasil 2) farqli
olaraq firlanma oxundan vo KT-nin miistovisindon miixtolif masafolords yerlosir. Ona
gora do, belo dilyiinlor tigiin Ry -nin uzunluqlarinin eyni olmasina baxmayaraq, KT -
nin miistovising perpendikulyar olan ox otrafinda firlanarkon, bu diiylinlor KT -nin
miistovisindon miixtalif hiindiirliiklorde olan forqli radiuslu ¢evralor boyunca horokot
edacaklar.

Tors qofasin 015 vo 115 (homginin 016 vo 116) diiyiinlori ¢ oxundan vo MT-nin
miistovisindon eyni mosafodo yerlosirlor, Sokil 2 vo 3-doki vaziyyatdon forqli olaraq,
harada ki, bu reflekslor bir-biri ila tist-listo diigmali olduglar1 halda, hazirk: halda bu

diiyiinlor EM-si lizorindo miixtalif yerlordo yigilir (sok. 9a, b). Sokil 9a -dan
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gorindiiyti kimi firlanan zaman1 EM-da 111 diiyiin corgalorindon yalniz iki diiyiin 115
va 116 geydo alinur.
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Sokil 3.4.4. a) politip MnGalnSs (¢ = 40°, @ = 70°) -Un 2H-politipinin nazik
monokristal tabagasindon (MT) alinan firlanma elektronoqrammasi, (b)- tars
gofosin firlanmas1 vo onun diiyinlorinin Evald miistovisi (EM) uzorindd
yigilmasi sxemi. Qirmizi ilo isaralonmis diiyiinlor tors gafasin 000l oxuna paralel

yerlasib va firlanma zamam EM-si iizarinds yigilan 011 tipli vo 111 —don iso 115
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va116 diiyiinlori ag dairalorlo gostorilmisdir, T.D. oxu- Kkristal tutamn
miistavisind nazoran tobaqonin ilkin dénmo oxu, 0 —kristaltutanin vo MT-nin
miistovilari arasindaki bucaqdar.

Elektronoqrammadan kristal qafasin a = 3,80 A vo ¢ = 24,55 A parametrlori
toyin edilmisdir. ¢ = 24,55 A qiymoti sokkiz six yigilmis kiikiird laylarinm
qalinhiglarina uygundur. Belsliklos, elementar qoafosda sokkiz kiikiird atomu, elementar
paketds iso dord kiikiird atomu vardir.

Sokil 9a-da ikinci ellipsds ikinci giiclii refleks 11 26 refleksidir. Malum oldugu
kimi [158, s. 705], 111 seriyasinda ikinci giiclii oks, yoni. refleks1126 qurulus tipini
toyin edon indikator- refleksdir. 1 =6 =2 x 3 qiymoti qurulus tipinin gostoricisidir. 2
qiymati politipin elementar gofosindoki paketlorin sayina uygundur, 3 rogomi iso
qurulus tipinin TOTP tip olmasini géstorir [158, s. 705]. 1121 seriyasinda | # 2n olan
reflekslor yoxdur. Reflekslorin sonmolori osasinda faza qrupu P6smc olan ikipaketli
hesagonal (2H) politipi askar olunmusdur. Kiikiird anionlarmin six yigilma tipi —
hhkh -dir. Bu politipin kristal qurulusu ZnIn2S4(I)a [37, s. 422] vo CdInGaS4 [65, s.
28], [153, s. 906] kristallarinin 2H politipinin izostruktur analoqudur.

§3.5. Kristaltutanin miistovisino maili yerlosmis Feo2sGaosln: 25Ss -Uin nazik
monokristal tadaqgoasinin elektronoqrafik tadqiqi
Sokil 10-da nazik monokristal tobagosi KT-nin miistovisi ilo 6 bucagi omolo
gotiron (tobii donmo) Feo 25GagsIn: 25S3-don aliman elektronoqramma gostorilmisdir.
Kristaltutan nazik monokristal tobaqo ilo birlikds ilkin olaq (¢okilisdon avval) ¢ =55°
bucaga qodor dondorildikdon (stini donmo) sonra KT-n1 onun miistovisinoe (MT-nin
miistovisino deyil) perpendikulyar olan ox otrafinda @ = 60° bucaga qodor ilo
firladiriq.
Diiytin cargalari hk KT-nin miistovisine maili sakilds yerlasir. ¢* oxundan va
tars qofasin hkO miistovisindon eyni mosafalordo yerloson TQ diiylinlori KT-nin
miustovisindon miixtolif hiindiirliiklordo olmaqla forqli radiuslu cevrolor boyunca

horokot edocoklor. Kigik 6 (0<5°) bucaqlarinda, cevrolorin hiindiirlikklori vo
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radiuslarindaki kigik farqo gora kigik h va k giymatli hkl (I=const.) reflekslori bir-biri

ilo birlosir, genislonir vo uzanirlar.

Sokil 3.5.5 Fep2sGaoslnisSs (@ = 55°, @< 60°) —iin 3R politipindon
monokristal firlanma elektronoqrammasi. Nazik monokriktal tobaqa (MT)
kristaltutamin (KT) muistavisina 0 bucagi altinda yerlasib(tobii donmoa). 110
refleksinin KT-nin donma oxunun istigamoatindon a bucagi qodor donmosi MT -

nin 6 bucag qadar donmasi ils slagadardir.

Elektronogrammada (Sok.10) deformasiya olunmus ellipslor tizorindo yerloson
reflekslor goriinlir vo lay xotlori iso yoxdur. Vizual qiymotlondirmo sohv olaraq
kristal qurulusun asagi simmetriyali oldugunu gostora bilor. Oslindo, reflekslorin
radius vektorlarinin Rng uzunluglart doyigsmadiyine goro, reflekslorin ellipslorin kigik
oxundan hiindiirliiyliniin azalmasi ilo (donmo oxundan) onlar (reflekslor) ellipslorin
boyiik oxundan daha ¢ox uzaqlasir va ellipslorin xatlorindon konarda qalir.

Tadqiq olunan kristalin foza qrupu miioyyan reflekslorin sonmalari il toyin edilir.

Kristalin yayim (translyasiya) qrupunu (Brave qoafaslorini) toyin edon sonmolor tors
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gofos fozasinda miixtalif dilyiinlorin qanunauygun sonmalori ilo xarakterizo olunur.
Kristallik qurulusda vint oxu simmetriyasinin olmasi iso tors qgofos oxlarmin
tizarindoki diiyiinlorin ganunauygun sonmaloari ils slagoadardir.

Sonma qganiinlarmin  maskalanmasma sabab olan amillordon ikidl¢iili
difraksiya va ikiqat difraksiyadir. Kicik galinligli monokristal tabagalords ikidlgiilii
difraksiya hesabina tors gofosin paralel miistovilorindon birino aid olan diiyiinlor
uzanaraq qonsu miistovilorin sonmiis diiylinlorinin yerina catirlar. Noticado sonmiis
diiytinlin yerindo maskalanmis diiyiin dayanur.

R110—in giymatini bilorak, Rnko vektorlarinin basqa qiymatlori do hesablanir. h — k #
3n (hk-const., I-dayisir) seriyalarinda har {igiincii refleks soniir, h-k=3n seriyalarinda
189, oksing, ancaq har li¢lincii refleks goriiniir. Bu 1so kristallik qurulusun romboedrik
olmasini gostarir.

Asagida verilon diisturlarla qofos parametrlori asanligla toyin edilir.

R100 = Ri10/+/3, di10 = 2LA / 2Ri110, dioo = /3 di1o,

a = 2d100/~/3=3.783A,
D = (R%w1 — R?%mko)Y?, 4D = ¢* LA = (D — Dhig-1)),
¢ = doo1 = 1/c* = LAAD = 36.775 A.

Paketlor hor iki torofdon tetraedrik (T) tobagolorin birlogsdiyi moarkozi oktaedrik
(O) tobogolordon ibaratdir vo paketlorarasi toboqo (B) bosdur. Qurulus vahidinin
TOTB, TOTB vo TTOTTB tip paketlorindon biri oldugu quruluslarda paket- paket
kecidlori hh tipino uygun olaraq hoyata kegirilir. Yoni paketlorin topsalorinds yerloson
anionlar hh tipi ilo six yigilirlar. Bunlar1 vo N.V. Belovun six yi1gilma haqqinda vacib
qaydalarin1 nozoro alaraq [18, s. 88], miioyyon edilmisdir ki, Feo25Gagslni 253
kristalinda kiikiird anionlar1 hkkh tipi ilo yigilirlar. Hor bir ionun ion radiuslarinin
Olgiilorini vo valentliklorini nozoro alaraq, toklif etdiyimiz qurulus modellorindo
ticvalentli indium ionlarinin bir hissasi oktaedrlords, qalan ionlarin hamisi iso

tetracdrlordo yerlosir. Sokil 11-da. Feg7sGapsInSs -un 2H politipinin Kkristallik
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qurulusunun (1120) miistovisino proyeksiyasi gostorilmisdir, burada anionlar A(0;
0), B(1/3; -1/3), C(-1/3; 1/3) kimi six yigilmanin xiisusi moévqelorini tuturlar vo
kationlar 1sa ¢oxiizliilorin T va O markazlorinds paylanir.

1011 vo 101l reflekslorinin tocriibi intensivliklorinin (lie) qiymotlorinin
onlarin hesablanmis qiymatlori ilo miigayisasi toklif olunan modelin dogru oldugunu
gostordi.

Feo25GaosIn1 25Ss-0n foza qruplu R3m olan tgpaketli romboedrik 3R politipi
askar olunmusdur. Bu politipin kristallik qurulusu ZnInaS4(l11) [37, s. 422] vo
CdInGaS, [65, s. 28] kristallarinin tigpaketli romboedrik 3R politipinin izostruktur
analoqudur.

Feo25Gagsing 25Ses kristalinda kiikiird atomlart (0; 0; -0.125), (-1/3; 1/3; -
0.042), (1/3; -1/3; 0.042) va (0 ; 0; 0,125) movgelorini, tetraedrik kationlar (-1/3; 1/3;
-0,104) vo (1/3; -1/3; 0,104) movgelorini, oktaedrik indium kationlar1 iso (0; 0; 0)

maovgeyini tuturlar.

A BC A
Sokil 3.5.6 Feo2sGaosIng2sSs -Un dgpaketli romboedrik 3R politipinin kristallik

qurulusunun (11 20) miistavisino proyeksiyasi.
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§3.6. Kristaltutanin miistovisina maili yerlosmis Feo7sGao2sInSz -Un nazik

monokristal todagasinin elektronoqrafik tadqiqi

Kristaltutanin (KT) sothino 6 = 5° bucagi altinda yerloson nazik monokristal
toboqo (MT) kristaltutanla birlikde diison elektron selina perpendikulyar olan
voziyyatdon ¢=45° bucagi qodor dondarildikdon sonra KT-nin sathino perpendikulyar
olan ox atrafinda @ =35° bucagi qodor firladilir (sok.2.). Harada ki, 1.- MT-nin 6 =~ 5°
bucagi qodor tobii donmosi ilo olagodar olarag 300 refleksinin KT-nin donmo
oxundan o=3° bucagi qodor donmasidir, 2- KT-nin dondorms oXunun vaziyyati, hansi
ilo MT ¢ bucagi qodor dondorilir, 3- firlanma oxunun Evald miistivisi iizorine
proyeksiyasidir

Sokil 12-do hk-lar1 sabit., I-lori isa doyison, tamamlanmamus ellipslor aydin
gorindr. Gorinduyl kimi, deformasiyaya ugramus ellipslorin sag torofindo yerloson
reflekslorin radius vektorlar1 ellipslorin sol torofindo yerlogson reflekslorin radius
vektorlarina borabor deyil. Bu o demokdir ki, kristallik qurulus no heksaqonal, no do
triqonaldir. Bozi ellipslordo hkO reflekslorinin qeyd olunmamasina baxmayaraq, Ri1o-
rin qiymoatini bilmoklo, digor Rnko-rin do radius vektorlarinin giymsotlorini asanligla
hesablamag olar.

Bu sokildo h-k#3n (hk-const., |-doyisikliklor) reflekslor seriyasinda bir-birindon
borabor masafodo olan hor {i¢lincii refleks soniir, h-k=3n seriyasinda iso oksino, yalniz
har tigiincii refleks miisahido edilir. Bu iso, rombedrik qurulusa isaro edir. Bu halda
hor refleks iiclin hkl indekslori asanligla miioyyon edilo bilor. Qoafos parametri a - ni
toyin edorkon, biz basqalarindan segilon 300 refleksinin Rspp —nin qiymotindon
istifado etdik.

Qofas parametrlori asagidaki diisturlardan asanliqla miioyyon edils bilor:
Rioo = Rs00/3, 0100 =2LA/ 2R100, @ = 20100/+/3 = 3,781A
Dik1 = (R%hki — R%w0)2, AD = c¢* LA = (Dni— Drkg-1),
¢ = door = 1/c* = LA/AD = 36,662A
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Feo,75Gao25INS3 kristalinin R3m faza qruplu Ugpaketli rombedrik 3R politipi
Feo.75Gap 25INS3 askar olundu.

Kigik 0<5° bucaglarinda kigcik h vo k qiymatlori olan hkl (l=const.)) TQ
ditylinlori (mosalon: 100, 010,110,700,010 vo 110) bir-biri ilo birlosir vo ona gors
do uzanir vo genislonirlor. Ancaq donma oxunun movqgeyindon asili olaraq yalniz
bdyiik h vo k-lar1 olan reflekslor ayrica ¢ixa bilir.

3.7.NOTiCO
Diison elektron siiasina perpendikulyar olan voziyystdon ¢ < 50° bucaga qodor
dondorilon (difraksiyaya moruz gqalmazdan ovvol) kristaltutanin miistovising
perpendikulyar olan ox otrafinda @ <70° bucaga qodor firladilaraq Mgo 7Gas.4lNo gSa,
MnGalnS;s  vo  Feo2sGagsini2sSs-Un nazik  monokristal  tobagolorindon
elektronogrammalar alinmigdir. Monokristal nazik tobogo KT-nin  miistovisine
miioyyan 6 bucag altinda yerlosir.

Mgo.7Ga1.4lnpsSs-lin - nazik monokristal tobagolori KT-nin miistovisino
mioyyon 0 bucag altinda yerlogir. Bu tobogolordon plastinka formali teksturalari
toglid edon elektronogrammalar alinmigdir. Elektronoqrammalar nazik MT-lorin
@=35° bucaga qodor dondorildikdon sonra onlarin kristal tutucunun miistovisino
normal olan ox otrafinda ®w=60° bucaga qodor firlanmasi1 ilo oldo edilmisdir.
Elektronogrammalarda osas reflekslor ellipslor boyunca yerlosir vo asanligla
indeksloasirlor. Bu elektronoqrammalar asasinda foza qrupu P6smc olan yeni ikipaketli
heksaqonal (2H) politipi agkar olunub.

MnGalnS; -lin nazik monokristal tobagolorindon plastinka formali teksturalari
toglid edon elektronoqrammalar alinmisdir. Elektronoqrammalar nazik MT-lorin ¢ =
40° bucaga qodor dondorildikdon sonra onlarin kristal tutucunun miistovisine normal
olan ox otrafinda ®=70° bucaga qodor firlanmas1 ilo oldo edilmisdir. Bu
elektronoqrammalarla P6smc foza tipli vo hThOxThB qurulus modullu yeni ikipaketli
heksaqonal (2H) politipi agkar olunub.

Mdo.7Ga14lngsSs vo MnGalnSs- don olan elektronoqrammalarda reflekslorin

oksoriyyeti ellipslor boyunca yerlosir vo asanliqla indekslosdirildi. Ellipslorin xatlori
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tizorindo olmayan olava reflekslorin monsayini izah edon diagramlar togdim olunub.
Prinsipco, bu sxemlor KT-nin iizorindo ixtiyart bucaq altinda yerlogsmis nanometr
qalinliginda olan nazik monokristal tobagoalorin va tobago sistemlorinin, monokristal
firlanma elektronogrammalarindan istifado etmoklo Feg25Gagsing 2sS3-Un R3m foza
gruplu molum {igpaketli romboedrik 3R politipi askar olunmusdur. Bu halda
monokristal nazik tobaqo KT-nin miistovisine miioyyan 6 bucag altinda yerlogdirilib.

Tors gofasin diiylin corgslorinin ii¢ forqli mévqelorini qeyd edok (arasdiraq).

Kristaltutanin (KT) nazik MT ilo birlikdo ¢<70° bucagi qodor dénmasi vo
cokiliso baglayan andan KT-nin miistovisino perpendikulyap olan ox otrafinda o
bucagi qodar firlanmasi zamani, radius vektorlari1 Rnko (h = nhy, k = nky, hy,k; = const.,
n=1,2,3...) tobii (ilkin) déonmo oxuna perpendikulyar olan, heksaqonal TQ-in hk
(mosalon, sok..8b vo 9b.: 10l vo 10I) diiyiin corgolori konuslarin sothi boyunca
horokot edacoklor. Bu zaman konuslarin topalori TQ-in morkozindon (ha™+ka”)/sin®
mosafodo firlanma oxu iizorindo yerlosogoklor. Bu bir-birina tors yerlosmis konuslar
seriyalarinin Evald miistovisi ilo kosiyi ellipslorin boylik oxu boyunca névba ilo oks
toroflors siirtisdiiriilmiis ellipslordon ibarat olacagq.

Kristaltutanin (KT) nazik MT ilo birlikdo ¢<70° bucagi godor dénmosi vo
cokiliso baglayan andan KT-nin miistovisino perpendikulyap olan ox otrafinda o
bucagi godar firlanmasi zamani, radius vektorlar: Rnko (h = nhy, k = nky, hy,k; = const.,
n=1,2,3...) tobii (ilkin) ddnmos oxunun iizorinds olan heksaqonal TQ-in hk (masalon,
12l vo24l, hansilar. ki sok..8b vo 9b- do gostarilmoyib) diiyiin corgalori, morkozlori
TQ-in morkozindos va topalori iso hiperboloidin tobii oxu olan firlanma oxundan (ha”
+ ka")cosO godor mosafado yerloson, hiperboloidlorin sothi boyunca horokot edacok.
Bu eynioxlu hiperboloidlorin Evald miistovisi ilo kasiklori moarkazlori TQ-in
morkozinds yerlogon eynimorkozli (konsentrik) ellipslordon ibarat olacaq.

Kristaltutanin (KT) nazik MT ilo birlikdo ¢<70° bucagi qodor donmasi vo
cokiliso baslayan andan KT-nin miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda o
bucagi gqodar firlanmasi1 zamani, radius vektorlar: Rnko (h = nhy, k = nky, hy,k; = const.,

n=1,2,3...) tobii (ilkin) donms oxu flizorinds vo ona perpendikulyar olmayan,
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heksagonal TQ-in hk (mosalon, sok..8b vo 9b.: 01l vo 11l) diiyiin corgolori
morkozlori firlanma oxu iizorindo TQ-sin morkozindon miixtolif mosafolordo vo
topalori iso firlanma oxundan miixtalif mosafalords yerlogon hiperboloidlorin sathi
boyunca harakat edacaklor. Bu hiperboloidlorin Evald miistovisi ilo kasiyi ellipslorin
boyiik oxlar1 boyunca bir-birino oks istigamotlordo miixtalif siirligmalors moruz galan
miixtalif qrup eynimarkazli (konsentrik) ellipslordan ibarat olacagq.

Kigik 6 (6<3°) bucaqlarinda bu konuslara vo hiperboloidlora deformasiya olunmus
eynioxlu silindrlor vo onlarin Evald miistovisi ilo kasiklorine isa- morkazlori TQ-sin
morkozindon hiss olunmayan dorocodo siirlismiis vo deformasiya olunmus
eynimorkozli (konsentrik) ellipslor kiimi baxmagq olar.

Bu elektronoqrammalar, nazik monoklinik va triklinik monokristallarin TQ-sinin
hkO miistovisini diison elektron siiasina perpendikulyar mévqedonp<70° bucagi qodar
dondorib, diiz gofasin (DQ) ¢ oxu atrafinda ® bucagi qodor sonraki firlanmasi zamani
alinan elektronoqrammalara bonzoyir. Bu halda hkO miistovisino perpendikulyar olan
ox otrafinda firlanma zamani yalniz TQ-in hO (h-const., I-doyisir) diiyiin corgalori
koaksial konuslar ¢okir. Yuxarida qeyd edildiyi kimi, monokristal nazik tobogo KT-
nin miistovisino perpendikulyar ox otrafinda firlanarkon, yalniz 1-ci halda, yoni
radius vektorlart Rpg tobii dénmo oxuna perpendikulyar olan hk (hk-const., I-
doyisikliklor) diiyiin corgolori koaksial konuslar ¢okir.

Bu, 2 vo 3-cl hallara da aiddir. 2-ci haldan farqli olaraq, monoklinik kristalin
nazik MT-ni  TQ-sin hkO miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda firlatdiqda,
yalniz Ok (k-const., I-doyisir) diiyiin corgalori morkozlori TQ-sin morkozindos yerloson
hiperboloidlor ¢okir.

Homginin, 3-cii haldan forqli olaraq, monoklinik kristalin nazik MT-ni TQ-sin
hkO miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda firlatdiqda, yalniz h vo ya k-lar1
sifira borabor olmayan hk (hk-const., I-doyisir) diiylin siralar1 morkozlori TQ-sin
morkozindon miixtalif mosafolordo firlanma oxu {izorindo yerlogson hiperboloidlor

cokir.
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Heksaqonal kristal halinda an az1 bir Rnko (h,k = const.) masafasini bilmoklo bagqa
Rhko (h,k = doayisir) masafolorini do asanligla tapmaq olar. Pifaqor diisturlarini biitiin
reflekslor seriyalarina totbiq etmoklo € parametrini tapmaq vo biitiin reflekslori
indekslomok olar. Monoklinik kristaldan alinan elektronoqrammalarda iso Pifaqor

diisturu yalniz Okl (k = const., I-doyisir) reflekslor seriyalarina totbiq edils bilar.
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FOSIL 4
ELEKTRON DIiFRAKSIYA METODLARI IL® LAYLI CdInGaSs
KRISTALLARINDA POLITIPIZMIN ODONILMOSI

§4.1.1. GIRIS

Odobiyyat molumatlarindan molum olur ki, laylh kristallarda elementar
qafaslorinin ¢ parametrlori boyiik olan ¢oxlu politiplor mévcuddur. Onlarin arasinda
hom asaslandirilmig, hom da siibut olunmamus politiplar var. Asagida bazi politiplorin
qarisiglar1 verilmisdir ki, onlardan alinan difraktoqrammalar boyiik ¢ parametrli yeni
tomiz politiplarlordon alinan difraktoqgrammalarla sohv salina bilon:
1T+ 3R #3T, (2T) + 3R # 6T(6H, 6R), 2H(2T) + 9R # 18T(18H, 18R),
3R +4H # 12T(12H, 12R), 4H + 6H # 12T(12H, 12R).

Adoton, miixtolif difraksiya tisullari ilo, mosolon rentgen, elektron, neytron vo
s., layli kristallarin ovuntular1 vo ya qalin niimunalori dyranilir ki, onlar da ¢ox vaxt
miixtalif politiplorin qarisiglarindan ibarat olur. Qalinlig1 500 A-don az olan nazik
monokristal tobagoalor yalniz tomiz politiplordon ibaratdir [65, s. 28-30], [69, s. 19].

Molumdur ki, layli kristallarin sintezi prosesindo adoton miixtolif politiplorin
qarisiglart bag verir. Ona goro do layh kristallarin tomiz politiplorini sintez elomok,
xiisuson kimyovi noql reaksiyalar1 metodu ilo, ¢ox ¢atindir.

Fotoelektrik, optik, liiminessent va digar xassalorino géro CdinGaS, kristallar
optoelektronikada perspektivli yarimkegirici kimi maraq kosb edir. Fiziki xassalorinin
anizotropiyasina gors layli kristallar fotodetektorlarin, elektrik acarlarinin, fotovoltaik
qurgularin vo digor cihazlarin hazirlanmasinda genis totbiq olunur. Miioyyon
olunmusdur ki, litium, eloco do digor ionlar vo molekullar bu birlosmoalorin laylar
arasinda kimyovi vo elektrokimyovi metodlarla yerlosdirilir, ona goro bu materiallar
batareyalarda genis totbiq olunur.

[65, s. 28]-dan malumdur ki, CdInGaS4 kristallarinin {i¢ miixtalif politipi var:
1T, 2H vo 3R. Bu politiplorin strukturlarinda elementar paket (struktur vahidi) hor bir

politipds forqli olaraq six sokildo y1g1lmis kiikiird atomlarinin dérd layindan ibarotdir.
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Paketlordo tetraedral tobaqolor hor iki torofdon 6z topslori ilo morkezi oktaedral
tobogoya birlosir. Paketlorarasi oktaedrlor vo tetraedrlor bosdur.

[69, s. 19]-do CdInGaSs-iin ikipaketli triqonal 2T politipinin kristal qurulusu
togdim olunur. 2H [65, s. 28] vo 2T [69, s. 19] politiplorinin kristal qurulusulari
onunla forqglonir ki, 2H politipinds simmetriya markazi yoxdur, 2T politipinda s var.

Ikipaketli heksagonal 2H politipindon alinan difraktoqrammalarda, 2T politipindon
forqli olarag, 000l, hh2hl ve hamginin hkl (h — k = 3n olduqda) seriyalarinda 1# 2n

olan reflekslor qgadagandir.

[1, s. 648], [2, s. 1139], [5, s. 19] isindo gotorilmisdir ki, molum difraksiya
metodlar1 arasinda politiplorin todqiqi liglin on uygun metod oyri tekstur
elektronografik metodudur. Bu metodla miioyyon yolla orientasiya olunmus
polikristallik, xlisuson do teksturlagmis niimunolor Gyronilir. Metod yliksok foza
ayirdetmosino malik elektronoqrafik qurulus analizi tigiin licol¢iilii reflekslor dostini
almaga imkan verir. Qeyd etmok lazimdir ki, teksturalarin elektronogqrammalari
(eloco do ovuntularin rentgenoqrammalar1) mikro vo nanodlgiilii kristallar ¢coxlugu
osasinda inteqral-ortalasmis informasiyanmi verir, ona goro ki, bu oblastda genis
elektron dostasi (diametri toqriban 0,5 mm olan) ¢ox bdyiik migdarda nanokristallarin
tizorino diistir.

Lakin bu metodun da 6z ¢atismamazliqlar1 var. Birincisi, “6lii zonanin” olmasi
onunla olagodardir ki, texniki olaraq teksturalasmis toboqonin miistovisini elektron
siiasina perpendikulyar olan vaziyyatdon 65°-70° —ni ke¢on bucaq godor dondormok
miimkiin deyil. Bu zaman {i¢dl¢iilii reflekslor dostosinin miioyyan hissasi itir. IKinci
xiisusiyyat kicikdispers orientasiya olunmus tobogolorin hazirlanmasi ilo baghdir,
onlarin da asasini ozilmo va ultrasas dispersloma toskil edir. Miioyyoan olunmusdur ki,
moasalon, disperslomo tokco kristallik qurulusun mitkommoliyini pozmur, eloco do bir
cox hallarda faza g¢evrilmolorino gotirib c¢ixarir. Mosalon, qrafitin ozilmasi
(liytidiilmoasi) ¢ox zaman 2H—3R politip keg¢idino sobab olur.

Monokristalin firlanma elektronoqramu [6, s. 14-17], [7, s. 177], [8, s. 238], [9,

s. 39] teksturlarin elektronoqramlari ilo miigayisaodo miioyyan istiinliikkloro malikdir,
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bunlardan osas1 oxsar elementar qofas parametrlorino malik olan quruluslardan alinan
reflekslori ayirmaq qabiliyyatidir. Bu xiisusiyyat osason hazirki isds geyd edilon
poltip  modifikasiyalarin ~ struktur  analizi zamami  xiisusilo  miithiimdiir.
Elektronogrammalarin hondosi tohlilindo niimunalorin arasdirilmasini asanlasdiran
eyni dorocodo vacib bir voziyyat, rentgen siialarinin difraksiya tisullarindan forqli
olarag, Evald sferasinin kigik vo orta difraksiya bucaqglar1 bolgasindo miistovi ilo avoz
olunmasidir.

Monokristalin firlanma metodunu son zamanlar intensiv inkisaf edon elektron
dostosinin konusun sothi boyunca pressesiyasi — “pressesiyali elektron difraksiya”
metodu ilo miiqayiso etmok mogsaduygun olardi. Bu metodda konusun oxu Kkimi
adoton mioyyon kristallografik ox istifado edilir [10, s. 1012]. Konusun topasi ayri
kristallikdo yerlosir. Bu metod firlanma metodu kimi, lokal qurulus informasiyasi
almaga imkan verir. Presession elektron difraksiya metodunda difraksiya monzorasi
konusun toposindo miioyyon bucaqdan baslayaraq dostonin hor bir konkret
voziyyotindo tokco “sifirinci Laue” zonasinin deyil, homg¢inin yliksok tortibli
zonalarin da reflekslorini 6zlindo birlosdirir. Beloliklo, elektron siias1 konus boyunca
tamamilo  firlandigda, konus oxuna perpendikulyar miistovido yerloson
elektronogramma konusun toposindoki bucaq ilo mohdudlasan {lig¢dlgiilii reflekslor
toplusunu gostorir. Difraksiya nlimunosinin formalagmasinin xtisusi hondososino gors
dinamik difraksiyanin tosirlori shomiyyatli doracads azalir [10, s. 1012], [41, s. 673-
675]. Hor iki metodda (presession elektron difraksiya vo monokristalin firlanmasi)
Evald sferasinin tors qofosin biitlin dilyiinlorindon kegon zaman reflekslorin
intensivliyinin inteqrallagmasi bas verir, bunun noticosindo do struktur amplitudlarin
toyin olunma doqiqliyi artir. Eyni zamanda firlanma metodunda “6lii zonalarin”
coxluguna baxmayaraq ii¢Olciilii reflekslorin say1 presession metodla miigayisado
daha ¢oxdur.

Niimunonin firlanmasi totbiq edilon daha bir metod — hal-hazirda islonilon
elektron-difraksiya tomoqrafiya metodudur, o hom¢inin avtomatlasdirilmisdir [11, s.
767], [12, s. 33], [13, s. 642], [14, s. 332]. Tam doqiq qurulus analizinin aparilmasi
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liclin maksimum sayda ii¢Olciilii reflekslorin tam dostinin alinmasi mogsadilo bu
metodda niimunanin miixtalif orientasiyalarina vo uygun olaraq tors qafasin miuixtalif
en kosiklorino uygun olan elektronoqramlar dosti fikso olunur. Elektronogramlar
miioyyan kristallografik orientasiyaya uygun olmasi he¢ do vacib olmayan soarbast 0x
otrafinda qoniometrin komoyi ilo dondorilmis niimunslordon alinir. Bu dénmolor
miioyyon addimla hoyata kegirilir, mosolon 1° vo hor addimdan sonrabirinciya
perpendikulyar ox otrafinda diison elektron stiasinin dondorilmasi naticosinds kicik
bucaq altinda (~0,05° ) ikinci dénmo bas verir. Bundan sonra elektronoqram qeyda
aliir. Difraksiya verilonlrinin(malumatlarinin) qeyds alinmasi va islonmasi uygun
kompiiter programlarindan istifado edilmoklo yariavtomat rejimde hoyata kegirilir
[13, s. 642], [14, s. 332].

Elektron-difraksiya tomografiya metodu monokristal tglin rentgen-difraksiya
metodunu  xatirladir. Lakin  ondan forqli olarag, tomoqrafiya metodunda
elektronogrammalarm alinma bucaqlar1 60°-65° doraco qiymatlori ilo mohdudlasir,
boyiik bucaqlarda niimunodon elektronlarin ke¢mo yolu ¢ox bdoyilkdiir vo qeyri-
elastiki sopilmo noticosindo yaranan fon artir. Hor bir konkret halda qeydo alinan
reflekslorin say1 boylik deyil, ona goro do ¢oxsayli sopilmo vo dinamik effektlor
nozoracarpacaq dorocado azalir.

Hal-hazirki is maili tekstura metodu vo homginin nazik monokristal
tobogolordon donmo vo firlanma metodlar1 ilo alinan, plastinka vo iyno formali
teksturalari toqlid edon, elektronoqramlardan istifado etmoklo CdInGaS, kristallarinda
politizm hadisosinin vo miixtolif poltiplorin qarisiglarinin  dyronilmasino hosr

olunmusdur.

84.1.2. Tacriibi hissa

CdInGaS; kristallar1 kimyavi naql reaksiyalar metodu ilo sintez olunmusdur.
Biitiin alinmis kristallar 16vhovari formaya malikdir. Struktur todqiqatlar iiciin
kristallar miixtolif ampulalardan vo eyni ampulalarin  miixtslif yerlorindon

gotlriilmiisdir.
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[k olaraq onlar iigiin kimyavi miqdari analiz aparilmisdir. Olgmolor MS-46
“Cameca” mikroanalizatorunda aparilmisdir. Analizin aparilma sortlori asagidaki
kimidir: ig¢i gorginlik 20 kV, udulan elektronlarin corayani 40 nA, zondun 6lgiisii 2
mkm. Miiqayiso etalonlari: GaAs (GaKy), CdS (CdLo), InAs (InLg), ZnS (ZnKo).
Konsentrasiyada nisbi intensivliklorin hesablanmasi “PUMA” proqrami vasitasilo
apartlmigdir [15, s. 1298]. Analizin naticalori yuxarida gostarilon torkibi tasdiq etdi.

Faza torkibinin toyin olunmas ti¢iin aparilan ilkin struktur tadqiqatlar ovuntu
rengenoqrafiya metodu ilo D8 ADVANCE difraktometrindo aparilmisdir. Biitiin
alimmis difraktogramlar ¢ox miirokkob soklo malik idi, bir-birini oOrton boyiik
miqdarda, xiisusilo orta vo uzaq difraksiya bucaqli reflekslorlo xarakterizo olunur.
Alinmig politiplorin elementar qofaslorinin  parametrlori kifayot qodor bdoyiik
olduguna gors, miixtalif fazalarin oksolmalarini ayirmaq miimkiin olmadi.

Monokristal rentgen metodunun istifado olunmasi cohdlori oldu. Lakin todqiqat
ticlin keyfiyyatli kristallar hazirlamaq miimkiin olmadi. Difraktrometrdo yerlosdirmok
iclin ondan kig¢ik bir kristallikin qopardilmas1 mogsadilo niimunoays edilon kicik bir
tosir onun layli qurulusunda deformasiyaya sobob oldu. Bu sobobdon Syntax P2(2)
avtomatik rentgen difraktrometrindo qurulus todqiqatlar {igiin yararlhi difraksiya
naticolori almaq miimkiin olmadi. Miioyyan olundu ki, boazi hallarda hotta gqalinlig
0,1 mm olan CdInGaS,; niimunlori do miixtolif politip garisiglarindan ibaratdir.
Elektronoqrafik qurulus analizi ii¢iin, qalinlig1 bir ne¢co on nanometr olan vo praktiki
olaraq bir politipdon ibarot olan, nazik monokristallik laylar1 ayirmaq miimkiindiir.
Bu da firlanma metodundan istifado edilmoklo novboti elektronoqrafik analizin
gedisindo tosdiq edilmisdir. Ampulalardan gotiiriilmiis nisboton galin niimunolordon
laylara perpendikulyar soklindo kosilmis niimunalor miixtolif politip garisiglarindan
ibarat olmusdur.

Faza analizi iiclin istifado edilmis plastinka formali CdInGaS, kristallar1 0,4-

0,6 mm qalmhga vo 4x6 mm?

sahoyo malik olmusdur. Onlardan laylarla
perpendikulyar olaraq diizbucaqli formali niimunolor kosilmisdir. Daha sonra bu

diizbucaqli hissa nazik monokristallik tobagalorin alinmasi ligiin, niimunslarin galan
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hissasi iso (kosilmis) tekstura alinmasi tgiin  istifado olunmusdur. Teksturalar,
qalinlig1 bir ne¢a on angstrem olan selluloid tabaga ilo Ortiilmiis metal torun {izorine
suda suspenziyadan nano vo mikroskopik kristalliklorin hopdurulmasi ilo, alinmisdir.
Kristalliklor toplusu 6zlorinin eyni bir atom miistovilori ilo tutacagin iizorinda
yigilaraqg eyni bir istigamati (miistovilora perpendikulyar olan istiqgamatlori) sabit
saxlayirlar. Bu istigamats teksturanin oxu va belo kristalliklor toplusuna iso tekstura
deyilir. Hopdurulma prosesindo kristalliklor bir ox boyunca — teksturanin oxu
boyunca orientasiya edilmisdir.

Kristalliklorin ardicil azimutal yigimi bir kristallikin teksturanin oxu otrafinda
firlanmasina ekvivalentdir. Ona goro do teksturanin tors gofosi bazis miistovisindon
mixtolif soviyyolordo yerlogon konsentrik c¢evrolordon ibarotdir. Elektron seli
plastinka formali teksturalarin  bazis miistovisino (tobogo  miistovisino)
perpendikulyar olaraq diisdiikde, alinan elektronoqrammalar konsentrik ¢evralordan,
maili olaraq diigdiikdo iso konsentrik ellipslordon ibarat olur.

Nazik tobogolor girig kosiyinin diametri togribon 0,8 — 1 mm, ¢ixis kosiyinin
diametri iso toqribon 2 mm olan metallik saybalara yerlosdirilmisdir. Bu saybalar
niimunani ~70° bucaga qodor dondormoya imkan vermisdir.

CdInGaS, niimunoalari iki elektron-difraksiya metodlar1 ilo tadqiq olunmusdur:
maili tekstura metodu vo monokristallarin firlanmasi metodu. Elektronoqramlar
350KV siiratlondirilmis garginliyinde EQ-400 elektronoqrafinda vo ER-102M (75kV)
elektronografinda alinmisdir. Hor iki cihazda qoniometrin stolunda niimunonin
dondorilmosi Uglin iki oxun olmasi sayoesindo nazik monokristalik tobogeni,
nanohissociyi vo digor niimunolori dondororok vo firladaraq gabaqcadan miioyyon
edilmis hondasi oblastlar1 ayirmaq vo gofasin istonilon hissasindon oksolmani geyd
etmok vo noticoads elementar gofasin parametrlorini 0,01 A doqiqliklo toyin etmok

mumkunddr [6, s. 14], [7, s. 177], [8, s. 238], [9, s. 39].

§4.1.3. NOTICOLOR VO ONLARIN TOHLILI
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Bu politiplorin kristallik strukturu [3, s. 68] isindo gostorilmisdir. Onlar
qurulusca Znln,Ss [17, s. 237], [18, s. 88], [19, s. 617] vo CdInAlSs [20, s. 488]
birlosmolorino uygundur. Birpaketli triqonal 1T politipi a=3,87, c¢=12,34 A gofosi
parametrlori, P3ml foza qrupu vo qurulus modulu yThOnTh (h vo k — uygun olaraq S
atom laylarmm heksaqonal vo kubik gablasmasidir) ilo xarakterizo olunur. Ikipaketli
heksaqonal 2H politipi a=3,87, c=24,68 A qofos parametrlori, P63mc faza qrupu vo
nThOxThB qurulus modulu ilo xarakterizo olunur. Ugpaketli romboedrik 3R politipi
heksagonal koopdinatlarda a=3,87, ¢c=37,02 A qofas parametrlori, R3m faza qrupu vo
hTkOThB qurulus modulu ilo xarakterizo olunur. Politiplorin hamisinda A=v3a
parametrli ifratqofos miisahido edilir.

Sokil 12a -da ilkin diagnostikada qofos parametrlori a=3,87, ¢=37,02 A, foza
grupu P3m1 olan vo tigpaketli trigonal 3T politipino uygun golon teksturadan alinan
elektronoqrammalar gdstorilmisdir. Ikinci ellipsdo yalmiz 1=3m (m=1, 2, 3, ...) olan
reflekslor vardir, ikinci ellipsdo ikinci giiclii refleks | = 9 = 3 x 3 = 3m olan
refleksdir, burada 3 paketlorin TOTP tipini gostorir [16, s. 148]. Lakin kristallik
qurulus kiiklird atomlarinin six gablasdirilmasini xarakterizo edon ili¢ paketdon ibarot
oldugundan, six gablasma qanunlarina gora 3T-politipi miisahido olunmamalidir [21,
S. 204]. Burada T vo O miivafiq olaraq ikidlgiilii tetraedrik vo oktaedrik laylardir, B
paketlorarasi boslugdur.

Reflekslor elektron sliasina perpendikulyar miistovido geydo alinib. Reflekslor
h, k-nin sabit vo yalniz | doyisdiyi konsentrik ellipslordo vo | sabit vo h vo k-nin
doyisdiyi layli xotlordo yerlosdiyino goro, kristal gofosin parametrlori molum olan
diisturlarla toyin edilir. [46, s. 312]. Elektronoqrammalarin arasdirilmasi oksolunma
(Evald) sferasinin miistoviyo yaxinlagmasi naticosindo maili teksturalar {igiin oldo

edilon asagidaki diisturlardan istifado etmoklo yerino yetirilmisdir [46, s. 312]:

leO = (3/4)1/23 = 2L7\,h/2Rhoo, (1)
Dt = (R%hwi — R2ho) Y, 2)

108



Sokil 4.1.1 CdInGaSs -iin elektronoqrammalari: a — teksturalarin qarisiqlari,

1T va 3R politiplari; b — nazik monokristal tobaqa, 3R-politipi.
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AD = ¢*LA = (Dnk — Dhkg-1y), (3)
doo1r = ¢ = 1/c* = LA/AD. 4)

Yuxarida gostorildiyi kimi, CdInGaSs kristallarinin miisyyan diizbucaqli
hissasi elektronoqrafik todqiqatlar tigiin yararli nazik monokristallik tobagolorin
alinmasi ticlin istifade olunmusdur. Onlar galin kristaldan yapisgan lentin komoyi ilo
nazik lovhaciklor soklinde ayrilmaqla hazirlanmisdir. Sonra lentlor monokristallik
tobogo ilo birlikdo epoksid yapisqani ilo metallik sayba vo ya mis tora yapisdirilir.
Epoksid yapisqan quruduqdan sonra bir ne¢o saat orzindo yapisgan lentin komoyi ilo
nanoqalinligli monokristal laylarin ayrilmasi isi davam etdirilmisdir. Qalinliga
nozarot qayidan ag isigin miixtolif bucaqglar altinda miisahidosi zamani nazik
monokriktallik laylar {izorinde ndvbs ilo yaranan biitov interferensiya rongloring
osaslanaraq aparilmigdir.

Heksaqonal kristal halinda elektronoqrammalar nazik monokristal tabagonin
tobogo miistovisindo yerloson ox otrafinda vo ya difraksiyanin ekspozisiyasina qodor
diison elektron siiasmna perpendikulyar olan vaziyyotdon ¢<70° bucagi qodor
dondorildikdon sonra layli tobogonin miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda
firladilmas1 noticosindo almmisdir. Noticodo iynovari (birinci halda) vo lovhovari
(ikinci halda) teksturami xatirladan elektronoqramlar alinmisdir. Bu elektronoqramlar
osasinda kristallik gofosin parametrlorini asanliqla toyin etmok vo faza analizini
aparmaq miimkiin olmusdur. Hor bir hk diiylin sirasinda (burada h,k=const vo |
doyisir), Rno timumi katetin vo Rnko timumi katet osasinda qurulmus diizbucaqh
ticbucaglarin  Rng  hipotenuzlarinin  uzunluglarint geydo almaq olar. (2)-(4)
dusturlarina asasan digar Dpy (burada h,k -sabitdir vo |- doyisir) katetlorin do
uzunluqlar1 vo ¢ qofos parametri toyin olunmusdur.

Sokil 12b-do gostorilon elektronogramma EG-400 qurgusunda cokilmisdir.
Elektronogramma, ekspozisiyadan ovval diison elektron siiasina perpendikulyar
voziyyotdon ¢@=45°bucagi qodor dondorildikdon sonra, ekspozisiya zamani nazik
toboqo mustovisino perpendikulyar olan ox otrafinda ®=55° bucagina qodor

firladilaraq alinmisdir. Bu firlanmalar zamani elektronoqrammalarda miixtalif diiyilin
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corgoloring uygun golon reflekslor seriyalar1 goriiniir. —h + k + 1 # 3n tipli sonmoalorin
olmas1 niimunanin romboedrik qurulusa, 3R politipine iiygun goldiyini gostorir. 1T
politipindon olan reflekslor tam olaraq 3R politipindo s6nmiis olan reflekslorin
movgelarinds yerlosir (sokil 12a). Bu iso qarisigda olan ikinci fazanin 1T politipinin
olmasi naticasing gatirib ¢ixarir.

Sonradan ampulanin basga yerindon ilkin qalinlig1 0,6 mm va sahosi 4 X 6 mm?
olan basqa bir niimuna istifade edilmisdir. Ondan tobagoalora perpendikulyar olaraq

2 olan yeni diizbucaqli niimuno kosildi.

0,6 mm galinliginda vo sahosi 3x4 mm
Niimunoanin bu hissasindon firlanma isulu ilo todgigat Uc¢lin monokristallik nazik
tobagalor aldo etmok figiin istifado edilmisdir. Niimunonin qalan hissalori tekstura
niimunolorinin alinmasi tigiin istifado edilmisdir.

Sokil 13a-da CdInGaS4 teksturalarindan alman elektronogrammalar
gostorilmigdir. Reflekslorin yerlogsmosina gore ilkin diagnostikaya asason onu qofos
parametrlori a = 3.87, ¢ = 74.04 A vo f.qr. R3m olan altipaketli romboedrik 6R
politipina aid etmak olar. O [22, s. 314]-do tasvir edilon ZnIn,Ss (VI) birlosmosinin
izostruktur variantidir. Bununla bels, elektronoqgramda —h + k + 1 # 3n tipli
sénmolorin olmamas1 bu niimunonin 6R politipi olmadigin1 gostorir. ikinci ellipsdo
(seriya 1121) yalniz | = 6n (n = 1, 2, 3....) olan reflekslor var. Ikinci ellipsdaoki ikinci
glcli refleks 11218 refleksidir, burada | = 18 = 3 x 6 paketin qurulus tipinin TOTB
olmasini, m = 6 iso elementar qofosdoki paketlorin sayimni gostorir [16, S. 148]. Bu iso
belo noticoys gotirib ¢ixarir ki, bu niimuns ya 6T politipidir, ya da 3R vo 2H
politiplorinin qarisiglarindan ibarotdir.

Novbati qurulus analizi iiclin bu niimunanin diizbucaqli hissesindon (0,6 mm
galmhiginda va 3 x 4 mm? sahodo) nazik monokristal tobagaler almmgdir. Tobagoni
diiz gofosin a vo b oxlarindan biri vo ya tors gofosin a* vo b* oxlar1 otrafinda
firladaraq, hor bir hk (h, k = const, I- doyisir) dilylin corgosini ayrica (digor hk diiyiin
corgolori ilo lst-listo diismodon) toplamaq vo onlardan istifado etmoklo asanliqla

kristal gofas parametrlorini toyin etmok vo faza analizini aparmaq miimkiindiir. Sokil
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13b-do elektron siliasina perpendikulyar olan tors qofosin a* oxu otrafinda
monokristal tobagonin firlanmasi 1ls alds edilon elektronoqramma gostorilmisdir.

Hor bir hk (h.k = const, I- doyisir) diiyiin corgasinda, timumi Rnko (hk = const)
katetinin uzunlugu vo eyni limumi katet tizorindo qurulmus diizbucaqli iigbucaqglarin
Rna (h,k = const, | -dayisir) hipotenuzlar1 geyds alinib. Pifaqor diisturu (diisturlar (2) -
(4)) ilo, digar Dnu (h,k - const, I- dayisikliklor) katetlorin uzunluglarin vo naticads isa
gofas parametri c- ni miloyyon etmok miimkiindiir. —4 + k + [ # 3n tipli sénmoalorin
olmas1 3R politipini gostarir vo reflekslorin movqelori iso yuxarida gostorilon gofos vo
ifratqofos parametrlori ilo uygun golir.

Bels firlanmalarin ¢atigmazliglar: ondan ibaratdir ki, a << ¢ oldugda hk (h, k =
const, |- doyisir) diiyiin corgolorinds | indeksinin kigik giymotlorindo reflekslor bir-
birinin tizoring diislir vo hk diiylin cargalorinin firlanma oxundan mosafasi no qodor
cox olarsa., Ust-iisto diison reflekslor do daha ¢ox olar. Bu ¢atinliklori aradan
galdirmaq {i¢lin niimunoni toboqo miistovisino perpendikulyar olan ox otrafinda
firladaraq todqiq olunan hk diiylin corgesini firlanma oxuna elo mosafoyo
yaxinlasdirmaq lazimdir ki, firlanma zamanmi reflekslori ayri-ayriligda oldo etmok
mumkun olsun.

Sokil 13a- dan gorindiyd kimi, 3R politipi qarisigda ikinci fazadan daha
coxdur. Qarisigdaki ikinci fazanin 2H politipi olmasi ehtimali daha yiiksokdir,
Qarisiqda basqa fazalarin olmasi ehtimali istisna edilmir. Onlar1 doqiq miioyyon
etmok ii¢iin niimunonin qalan hissesindon (0,3 mm qalinliginda vo sahasi 3 x 4 mm?)
tobogolora perpendikulyar olan 1 mm enindo bir hisso kosilmis, onlardan
teksturlasmis niimunolor hazirlanmigdir. Sokil 13¢ bu niimunalordon (teksturalardan)
alman elektronogramma gostorilmisdir. Elektronoqgrammadaki reflekslorin movgelori
vo intensivliyi ilkin olaraq gostorir ki, bu hisso do 2H vo 3R politiplorinin
qarigiqlarindan ibarotdir. Amma bu halda 2H politipindon olan reflekslor 3R
politipindon olan reflekslordon gat-qat giiclii olur. 2H politipindo olan 1T vo 2T
politiplorinin qarisiglarini reflekslorin movqelorino osason toyin etmok muimkin

deyil, ¢iinki bu politiplordon olan reflekslorin movgelori tamamilo Ust-
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Sokil 4.1.2 CdInGaS:-iin elektronogrammalari: a - 3R va 2H politiplorinin
teksturalarimin qarisiqlary, harada ki, 3R-in miqdar1 2H-don coxdur b - 3R
politipinin nazik monokristal tabaqasi, ¢ - 2H va 3R politiplorinin teksturalarinin
qarisiqlary, burada 2H-in miqdar1 3R-dan ¢oxdiir, d - 2H- politipinin nazik

monokristal tabaqosi.
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tisto diiglir (1T-don olan reflekslor 2H-dan olanlarin yarisi ilo, 2T- don olan reflekslor

iso 2H-dan olanlarin hamus ilo). 0001, hh2hl vo homg¢inin h - k = 3n oldugda hkl
seriyalarinda | # 2n indeksli reflekslorin olmamasi, qarisigda 2T politipinin
olmamasin1 gostarir.

Politiplori tomiz halda (politip qarisig1 olmadan) almaq {¢iin sonuncu
niimunonin qaligindan nazik monokristal tobogolor hazirlanmisdir. Sokil 13d-do
cokiliso baslamazdan ovval diison elektron siiasina perpendikulyar olan voziyyatdon
¢=52 ° bucagi qodor dondorildikdon sonra ¢okilis zaman1 KT-nin (homginin, nazik
tobogonin) miistovisine perpendikulyar olan ox otrafinda ® = 60 ° bucaga qodor
firlanma noticosindo alinan elektronoqramma  gdstorilmisdir. Bu halda, miixtolif

reflekslor seriyasi ayrica miisahido edilir. Zoif (birinci, li¢lincii, dordiincii, yeddinci,

sokkizinci vo basqalar) ellipslorde yerlogon reflekslor yalniz 4 = +/3a parametrli
ifratqofoso aiddir. CdInGaSs-iin elektronogrammasindaki (sokil 2d) giiclii ellipslorin
tizorindo olan reflekslorin mdévqelori vo intensivliyi onun ikipaketli heksaqonal 2H
politipi olmasini gdstorir. Bu sobabdon ikinci niimuna (sok. 2a) 6R politipi deyil vo
yalniz 3R va 2H politiplorinin garigsiqlarindan ibaratdir.

Monokristaltoboagolorin firlanma metodunda ikincil difraksiya effektlori yarana
bilor ki, bu da simmetriya ilo qadagan edilmis reflekslorin miimkiin goriiniisiino sobob
olar vo bu da yekun noticolora tosir edo bilor. Maili tekstura elektronogrammalarini
toglid edon nazik monokristal tobagolordon alinan elektronogrammalarda (sok. 12D,
13d) eyni vaxtda yalniz bir neco refleks qeydo alinir. Ikinci difraksiya monboyinin
Evald sferasindan uzaqlagmasi noticosindo holo geydo alimmamis ikinci difraksiya
reflekslori sOniir [6, S. 14], ona géro do bu halda kinematik sopilmo istiinliik toskil
edir. lIkinci firlanma sxemindo (sokil 13b) ¢ bucagmin doyismosi ilo
elektronoqgrammalarda novbs ilo tors qofosin, ¢oxsayli diiyiinlori olan, ayri-ayri
miistovilori fikso olunur (goriiniir). Bu halda ikinci tortib difraksiya effektlori vo

dinamik sopilmanin giiclonmasi miimkiindiir.
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Monokristal tobagoni tors gofasin koordinat miistovisinds yerlogon, lakin onun
diiylinlorindon ke¢moyon (elektron tomoqrafiyada da belo olur) oxlar otrafinda
firlatdigda elektronoqrammalarda eyni vaxtda yalniz bir neco refleks geyds alinir, bu

da kinematik sopilmonin tam iistiinliik toskil etdiyini gostorir.

§4.1.4. NOTICO

Miixtolif difraksiya tsullar1 ilo XTR (kimyovi dasima reaksiyasi) ilo alinan
layli CdInGaS4 kristallarini todqiq ederkon asagidakilar miisahide olunur:

- onlar1 toz rentgen difraksiya Usullar1 ilo todqiq edorkon, eyni toz niimunasindo
kicik gofos parametrlorina malik miixtalif politiplorin istiraki ilo slagadar olaraq,
boyiik qofos parametrlorino malik politiplor ¢ox vaxt sohvon miioyyon edilir;

- oyri teksturalar tisulu ilo aparilan todgigatda (asma bir galin niimunadon hazirlanir
vo mioyyan edilmigdir ki, bu niimunslor 50% hallarda politiplorin garisigindan
ibaratdir) miixtolif politiplorin say1 vo miivafiq olaraq, bu politiplordon oks olunma
intensivliyi cox da farqlonmir, boyiik gofas parametrlori olan sohv politiplar qurulur;

- nazik (50 nm-don az) monokristal plyonkalarin istifado edildiyi monokristal
firlanma dsullar1 ilo aparilan todqigatda biitlin hallarda yalmz ki¢ik gofos
parametrlorino malik tomiz politiplor miisahido edilir.

Politip garisiqlarindan ibarot olan kristallarin gofos parametrlori vo qurulus
tipinin miioyyon olunmasi zamani monokristal firlanma vo maili tekstura
metodlarinin  birgo istifadesinin istiinliiklori gostorilmisdir. Teksturadan alinan
elektronoqrammalarin ikinci ellipslorinda (11 21 seriyas1) reflekslorin sonmolorine vo
yerlosmolorino goro paketlorin (laylarin) saymi vo qalinligini, homginin bu seriyada
olan ikinci giiclii reflekso goro (refleks-indikator) — struktur tipini (bu halda TOTB
tipi) asanligla toyin etmok olar. Yalniz teksturadan olan elektronogrammalarin birinci
ellipslorindo (101l seriyasi) (sok.12a, 13a, 13c) olan reflekslorin yerlosmolorino gora
elementar qofos parametrlorinin toyini sohvloro gotirib ¢ixarir. 3T vo 6T politiplori
sohv olaraq belo toyin olunmusdur. Ona goro do olavo olaraq c¢okilis zamani
CdInGaS;-iin nazik monokristal tobagoalorini tobago miistovisine perpendikulyar olan
ox otrafinda firladaraq (hans1 ki, c¢okilisdon ovval diison elektron dostasing
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perpendikulyar olan voziyyatdon ¢ bucagi godor donderilmisdir) (sok.12b, 13d) va
hamg¢inin elektron dastasino perpendikulyar olan tors gofesin a* oxu otrafinda
firladaraq (sok.2b) elektronogrammalar alinmisdir. Monokristal tobagonin kigik
galinliglt olmas1 (50 nm-dan kigik) sobabindon onda yaniz bir politip qalir vo uygun
olaraq almmus firlanma elektronoqramlarinda yalniz tomiz politiplor miisahide
olunur. Belolikls, maili tekstura vo miioyyon oxlar otrafinda firlanma
elektronogrammalarinin birgs tatbiqi zamani miisyyan olunmusdur ki, tadqiq olunan
niimunalar 3T avazino 1T va 3R politiplarinin, 6R avazina isa 2H va 3R politiplorinin
qarigiqlaridir. Aparilan elektronoqrafik qurulus analizi politip qarisiglart olan layl
kristallarin 6yronilmosinds 6z effektivliyini tosdiq etdi.

Alinmig elektronoqrammalarin hamisinin aragdirilmasi onu gostorir ki,tokco
miixtolif ampulalardan vao eyni ampulanin miixtolif yerlorindon gotiiriilmiis kristallar
qurulusuna gora bir-birindon forqlonmir, eloco do ayrica gotiiriilmiis bir kristal da
miuxtolif politiplorin qarisigindan ibarot olur: 2H vo 3R, 1T vo 3R vo ya 1T vo 2H.
CdInGaS; kristallarinin miixtalif politip modifikasiyalar1 laylara perpendikulyar
olaraq yetigir. Miioyyon olunmusdur ki, eyni bir ampulada olan niimunalorin 50%-
don ¢oxu miixtalif politiplorin qarisigindan ibaratdir.

Odobiyyat materiallarindan molumdur ki, layli kristallarda boyiik ¢ parametrli
elementar gofaslori olan ¢oxlu politip miisahido olunur. Onlar arasinda siibut olunmus
vo siibut olunmamis politiplor var. Toqdim olunan isin noticolori belo bir
qanunauygun sual qoymaga imkan verir: oadobiyyatda toqdim olunan bozi yeni

politiplor kigik ¢ parametrli miixtalif politiplorin qarigiqlaridirmi?

§4.2. KUKURD CATISMAMAZLIGININ Gailns3sS7 KRISTALLARININ
QURULUS VO IFRAT QURULUS XUSUSIYYOTLORINO TOSIRI.

[11, s. 767] isinda (Ga,In),Ss (C,1) -Un a = 3.826, ¢ = 21.144A qofas parametrli,
P3m1l foza qruplu birpaketli triqgonal (1T) politipinin, [66, $.56] isinds iso Gai 3In3 4S7
-nina =3.82, ¢ = 63.41 A qofas parametrli, R3m faza qruplu, iigpaketli romboedrik
(3R) politipinin kristallik qurulusu toqdim olunmusdur.
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Malumdur ki, bir ¢cox hallarda layli kristallarin sintezi zaman1 ampulada
az da olsa halkogen atomlar1 qalir vo onlarin miqdarlar1 sintez soraitindon asili
olaraq doyisir. Qeyd olunan quruluslarda anionlar six yigilmislar. Ona gore do
onlarda boyiik migdarda anion ¢atigmazlig1 ola bilmoz. Qeyd etmok lazimdir ki,
anion catismamazligina kation artighigi kimi do baxmaq olar. Ona gora do
naticolorin asan izahi {i¢lin, biz anion c¢atismamazligr oldugu halda kation

artigligindan danisacagiq.

Ga1.291n3 38S7-nin avvalcodon sintez olunmus orintisi kimyoavi dagima metodu ilo
yetisdirilmisdir. Kristallar 120 saat orzindo sonluglari 870 K vo 970 K
temperaturlarinda yerlosdirilmis ampulalarda yetisdirilmisdir. Miixtolif kristallarda
mixtilif midarda anion ¢atigmazlig1 askar olunmusdur. Elektronogrammalar EQ-400
vo ER-102M elektronograflarinda, uygun olaraq, 350 kV va 75 kV siiratlonmo
gorginliklorindo alinmisdir.

Teksturadan alinan maili elektronoqgrammalar(maili tekstura metodu ilo)
osasinda kristal qofasin [66, . 56]-don molum olan a = 3.82, ¢ = 63.41 A parametrlori
va R3m faza qruplu askar olunmusdur. Qurulus vahidi iso, iki kicik TO T B vo OOB
paketlorindon toskil olunmus, TO T BOOB paketidir.

Nazik monokristal tobogolor qalin monokristallardan yapisan lentlorlo
laylandirilma {isulu ilo almmusdir. Sok.14a vo sok. 16 ab -do bir ampuladan
gotiiriilmiis {i¢ nliimunodon alinan elektronoqrammalar  gostorilmisdir. Bu
elektronoqgrammalarda kiikiird atomlarinin six yigilmasindan yaranan elementar
heksagonal a=3.826 A bazisdon alman giiclii reflekslordon toskil olunmus setkalardan
olavo, bu cetka ilo ganunauygun bagliliglar1 olan, zoif reflekslordon toskil olunmus

cetkala da var.
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(c)
.

Sokil 4.2.3 (a)- Gaioolnz3sS7-nin nazik monokrisrallik tobagolorindon alinan
elektronogramma. (b) — OOB paketinin, uygun olaraq, O1 vo O oktaedrik laylarinda
yaranan A = 7Y2a parametrli ifrat (alt) gofoslor (A1 vo A2 arasindaki bucaq 22°-dir),
(c) — TOTB paketinin oktaedrik layinda(O) yaranan A4z = 2a parametrli ifrat qofos (a
vo a* — diiz va tors gofasin oxlari, A1, Az vo Az — ifrat qofosin oxlar1). Qara dairalor-

indium atomlar1 ilo dolmus oktaedrik yerlordir, ¢evralor isa- bos oktaedrik yerlordir.

Gai.29IN3.38S7 monokristallarindan alinan elektronoqramma (sok.14a) oasasinda,
OOB paketina daxil olan oktaedrlarin (O) 6/7 hissasinin In atomlar1 ilo vo 6z bazislori

ilo OOB paketino toxunan, paketlorarast Bi(T) vo By(T) tetpaedrlorinin iso 1/7
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galium atomlart ilo tutulmasi noticosindo yaranan, 41, =+/7 a parametrli ifrat qofaslor
askar olundu (sok.14b). Homg¢inin bu elektronogramma (sok.14a) asasinda, TOTB
paketlorino daxil olan oktaedrlorin 3% hissosinin In atomlar1 ilo doldurulmasi va
onlarin 1/4 -nin bos qalmasi naticosindo yaranan, 43 = 2a parametrli ifrat qofos do

askar olundu (sok.14c)

Sokil 4.2.4 Ucpaketli romboedrik (3R) politiplorin coxiizliilorlo verilon Kristal
quruluslarimin (21 10) miistavisi iizorinda proyeksiyasi:: a — Gai.291n338S7, b, ¢ —

Ga1.321n3.45S7 (uygun olaraq, paket vo onun bir hissasi).

Sokil 15-do Gaj 291n3.38S7-nin Ugpaketli romboedrik (3R) politipinin poliedrlorlo

verilmis kristal qurulusunun (21 10 ) miistavisino proyeksiyasi verilmisdir. Miqdari
kristaldan kristala doyison kiikiird atomlarinin catismazligi sobobindon, TOTB
paketlorindoki oktaedrik (O) yerlorin kationlarla dolma miqdar1 doyisir. Novbaoti iki
niimunonin miqdari analizi gostordi ki, onlarmm kimyovi torkibi Gaisolnz40S7 vo
Gais2lnz 4557 kimidir. Gaizolnz40S7 vo GapslnzasS7-nin  teksturalarindan alinan
elektronogrammalarin arasdirilma naticolori gostordi ki, onlarin kristallik quruluslari

Gay.29IN3.38S7 -nin qurulusu ilo eynidir.
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Sakil 4.2.5 Gai30lnz.40S7 (a) va Gai2lnz4sS7 (b)-nin nazik monokrisrallik

tobagalorindon alinan elektronogqrammalar. Harada ki, a* vo Ai1*, A2*— uygun

olaraq, asas va ifrat (alt) tars gofaslorin koordinat oxlaridir, 4*12 = a*/ /7.

Sokil 16 a,b -do axirinci iki torkibli monokristal niimunslorin nazik
tobogolorindon alinan elektronogrammalar  gostorilmisdir.  Sokil 14a -daki
Ga1.29IN3 3857 —don alinan vo 4 = 2a ifrat qofos parametrli ifrat qurulusa aid olan giiclii
reflekslor, Gai3olnz40S7 -don alinan elektronoqrammalarda zoifloyir (sok.16a),
Gai.321n3 4557 -don alian elektronoqrammalarda iso tamamilo yox olur (sok.16b).

Metal artigligi oldugda TOTB paketlorindoki % bos qalan oktaedrik (O)
yerlorin bir hissasi kationlarla dolur vo noticodo A = 2a parametrli ifrat gqofoso aid

olan reflekslor zoifloyir (sok. 16a) vo ya tomamilo yox olur (sok.16b). Bu halda
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paketo diison miisbat yiiklorin miqgdart manfi yiiklorin miqdarindan ¢ox olur. Paketin

elektroneytralliginin tomin olunmasi ti¢iin tipik T vo T tetraedrlorinda olan kationlarin

bir hissosi, uygun olaraq, tipik olmayan Bi(T) vo Ba(T) paketlorarasi tetraedrlora
kecirlor. Eyni atomlar arasinda metallik olagolor yaranir ki, noticade paketlordoki
elektroneytralliq borpa olunur.
Gai.321n3.4557 (Sok. 15b, 16b) niimunslorinds kation artiqhigi X = 4.77 — 4.67 =
0.1 godordir. ...OB4(T,T)TOTB,(T,T)O... paketindo ¢ oxu boyunca atomlarin
yerlogsmosi asagidaki kimidir:
...816/7Ino S 1/7Ga, + 1/2X_ S3(Ga,In), — 1/2X, S4 (3/4Ino + XIno) Ss (Ga,In). —
112X _ Sg 1/2X + 1/7Ga_S76/7Ino. ..

TOT B paketindo, (3/4Ino + Xlng) ilo dolu olan oktaedrlorin topoloring, hor iki
torafdon 6z topsleri ilo T [(Ga,In), — 1/2X:] vo T[(Ga,In). — 1/2X_] tetraedrlori

birlogirlor ki, onlar da bib- biri ilo inversiya morkozi ilo baghdirlar.

Harada ki, Biy(T,T) va B2(T,T), bir-birinin oksino yonolmis va 1/3-don ¢ox

olmayaraq dolmus [1/7Ga, + 1/2X_] vo [1/2X; + 1/7Ga_], six y1gilmis anionlarin

tetraedrik yerloridir.

In vo Ga atomlari 3 miisbat valents malik olduglarina géro TOTB100B; paketi,
4.77 (miisbat ionlarin say1) x 3 (valentliyi) = 14.31 (yiikiin migdar1), miisbat yiiko vo
7 x 2 = 14 monfi yiikko malikdir. Demoli miisbot yiiklorin sayr monfi yuklorin
sayindan ¢oxdur(14.3 — 14 = 0.3). Paketin elektroneytralliginin barpasi tligiin TOTB
paketinin T vo T tetraedrlorinin hor birindon 0.5X = 0.05 miqdarda Ugvalentli metal
Bi(T), BaT) vo B(O)-lara kegmolidir. B1(T) ilo Bi(T) vo Bo(T) ilo iso Bo(T)
metallar1 metallik olagolor (qantellor) yaradaraq onlarin hor biri 6z valent
elektronlarindan birini istifado edirlor. Noticodo artiq olan miisbot yiiklor itirilir. B(O)
oktaedrindo olan kationlar iso ,oksino, OOB paketindo itirilon yiiklori borpa edir.

Noticads isa paketin(qurulus vahidinin) elektroneytralligi barpa olunur.
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9SAS NOTICOLOR

1. Diison elektron siiasina perpendikulyar olan mévgedon ¢ = 40° bucagi qodor
dondorildikdon sonra, c¢okilis zamam Fep75Gag2sInSs-in nazik  monokristal
tobogosinin kristaltutanin sothino perpendikulyar olan ox otrafinda ® = 45° bucagi
qadar firladilmasi ilo oalds edilon elektronoqrammalar asasinda qofas parametrlori a =
3.78, ¢ = 2444 A vo f qr. Pésmc olan yeni 2H politipi askar edilmisdir.
(Monokristal tobago kristaltutanin sathina paralel yerlosdirilmisdir) ;

2. Cokilis zaman1 Gagglny 2S3 -iin nazik monokristal tobaqoasinin, kristaltutanin
sothi tlizorindo yerlogon vo diison elektron siliasina perpendikulyar olan ox otrafinda,
¢=70° bucag1 qador firladilmasi ilo oldo edilon elektronoqrammalar asasinda qofos

parametrlori a = 3,82A, ¢ = 24.53A 1. gr.P6smc, qurulus modulu K ThO«ThB vo ifrat

qofosinin parametri 4 =~/3a olan yeni ikipaketli heksaqonal (2H) politip askar
edilmisdir. MT kristaltutanin sothino paralel yerlosdirilib;

3. Monokristal toboqo (MT) kristaltutanin (KT) sothindo bucaq altinda
yerlosdiyi halda MT-nin KT-nin sathina perpendikulyar olan ox atrafinda firlanmasini
vo maili yerlogmis Evald miistovisindo tors qofosin (TQ) diiylinlorinin geydiyyatini
izah edon sxemlor togdim olunmusdur. Bu sxemlor osasinda c¢oxlu sayda
elektronogrammalar ¢okilmis vo aragdirilmisdir. Bu sxemlor kristaltutanin sothino
ixtiyari bucaq altinda yOnoalmis nanoobyektlorin golocok elektron qurulus
todqiqatlarinda istifads oluna bilor;

4. Kristaltutanin MT ilo birlikde xiisusi donmo vo sonraki firlanmasi ilo alinmis
elektronoqrammalarin komayi ilo asagidaki kristallarin yeni 2H-politipi (f. qr. P6smc)
askar edilmisdir:

- Mgo.7Ga1.4lng sS4, qofos parametrlori: a = 3.81, ¢ = 24.39 A,

- MnGalnS,, gofas parametrlori: a = 3,80 A, c=2455A,

Hor iki halda qeyri standart yerlodo yerloson reflekslorin monsoyini izan edon vo
elektronogrammalarin ¢ox asan arasdirilmasina komok edon sxemlor verilmisdir.

MT-lor KT-n1in sathino bucaq altinda yerlosdirilib.
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Homginin asagidaki kristallarin molum 3R-politiplori (f. qr. R3m) miioyyon
edilmisdir:

-Feo 25Gao 5112583, qofos parametrlori: a = 3.78A, ¢=36.78A,

-Feo.75Gag 25INS3, gqofos parametrlori: a = 3.78, ¢ = 36.66A:

MT-lor KT-n1in sothins ixtiyari bucaq yerlosdirilib;

5. Kimyovi dasima reaksiyasi tisulu ilo alinmis CdInGaSs birlogsmosinin layh
kristallarinda politipizmin tadqiqinin naticolori gostordi ki, ancaq maili teksturadan
alman elektronoqrammalardan istifade olunarsa, o zaman malum politiplor 1T, 2H va
3R ilo yanasi, sohv olaraq 3T vo 6R politiplori do miioyyan edilir. Nazik monokristal
tobogolordon alinan firlanma elektronogrammalarint todqiq etmoklo miioyyan
edilmisdir ki, sohv olaraq geyd olunmus 3T vo 6R politiplori aslinds, uygun olaraq,
1T va 3R vo 2H va 3R politiplorinin garigigindan ibaratdir;

6. Qofas parametrlori a = 3.82, ¢ = 63.41 A, f. qr. R3m v qurulus tipi
TOTBOOB olan Gaiglns Sy kristallarinin 412 = 7 a, Az = 2a vo A A, =22°
parametrli ifrat (alt) kristal qofaslorinin vo tors qgofoslorinin yaranma sxemlori
verilmis vo osaslandirilmigdir. Miioyyon edilmisdir ki, Gai29lnz3sS7 kristallarinda
kikird ¢atigsmazligi sobabindon yaranmis yeni torkibli Gai30lnz40S7 vo Gai320n3.45S7
kristallarinda TOTB paketino daxil oktaedrlordoki 1/4 bos olan yerlorin qismon
dolmasi ilo A3 = 2a parametrli ifrat qofosdon olan reflekslor, uygun olaraq, zsifloyir

vo yox olur.
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SORTI ISAROLORIN SIYAHISI

1T — birpaketli trigonal politip. Ramsdel simvolu — elementar gofasda olan paketlorin
sayin1 va qoafas tipini gostarir.
2H - ikipaketli heksagonal politip,
3R - licpaketli romboedrik politip,

2M - ikipaketli monoklin politip,

1Tr - birpaketli triklin politip,
A, B, C — Xeqqin simvolu — halkogenlorin (anionlarin) six yigilmada yerlorini
gostarir,

a, b, ¢ — six yi1gilmada metallar (kationlar) iigiin oktaedrik vo tetraedrik yerlor,

h va k — Polingin simvolu (Poling, Uaykof, Belov vo Yaqodzinski simvolu) — anion
laylarinin heksaqonal vo kubik tip yigilmalarini gostarir,

h, k, | - Miller indekslori,

d — miustavilorarast masafo,
T vo T - bir-birinin torsino yonalmis tetpaedrlor, O — oktaedrlor, B vo B1, B2— uygun
olaraq, bos va qismon dolmus (1/3- don az) paketloraras1t T vo O poliedrlori,
IQV - ikidl¢iilii qurulus vahidi,

MOO — mikroskopun optik oxu,

ES — elektron siiasi,

LZ — Laue zonalar,

ES— Evald sferasi,

EM - Evald mistovisi,

TQ — tors qofss,

MT — monokristallik toboaqpo,

TM - tobogo miistovisi,

PED — Presession elektron difraksiya,

IR — indikator reflekslor,

KT -kristaltutan,

MTM — Maili Tekstura Metodu,
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3ED — Ugélciili elektron difraksiya,

MED - monokristallik elektron difraksiya,

ADT- avtomatlasdirilmis difraksiya tomoqrafiyasi,
EDT- elektron difraksiya tomoqrafiyasi,

EDTP- elektron difraksiya tomoqrafiyasi presessiya ilo,
DED - firlanma (diskret) elektron difraksiyasi,

DFED- diskret (kasilon) firlanma ilo elektron difraksiyast,
KFED- kosilmoz firlanma elektron difraksiyasi,
MikroED — mikrokristallarda elektron difraksiyast,
KSED- kosison siialarin elektron difraksiyast,

END - elektronlarin nanodifraksiyasi,

SAED - secilmis oblastdan elektron difraksiyast,
ORD- ovuntu rentgen difraksiyasi,

TEM —transmissiya elektron mikroskopu,

PEDT — pressesiya elektron difraksiya tomoqrafiyasi

T.D. (tobii donmo) — bizdon asili olmadan méveud olan donmo,

S.D. (siini donmo) — donmo, monokristal vo ya tekstura tobogolorini dondorarok,

bizim yerins yetirdiyimiz donmo.
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