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Для рентгенографічних досліджень із монокристальних пластин Силіцію КДБ-10 та КЭФ-4.5 було приготовано два порошкових зразка шляхом ретельного розтирання у агатовій ступці. Порошок зразку наносився рівномірним шаром на спеціальну плівку для рентгенівських експериментів на проходження за допомогою клею та фіксувався другою плівкою у кюветі на проходження.
Масиви експериментальних інтенсивностей та кутів відбить від досліджуваних зразків отримано на автоматичному дифрактометрі STOE STADI P (виробник фірма „STOE & Cie GmbH”, Німеччина) з лінійним позиційно-чутливим детектором PSD за схемою модифікованої геометрії Гіньє, метод на проходження (CuKα1- випромінювання; зігнутий Ge-монохроматор [111] типу Іоганна; 2(/(-сканування, інтервал кутів 2θ 25,000≤2θ≤128,185 °2θ з кроком 0,015 °2θ; крок детектора 0,480 °2θ, час сканування в кроці 22 с, температура при зйомці Т = 23,0(5 °С, U = 40 кВ, J = 40 мА). Експериментальні лінійні коефіцієнти поглинання визначено шляхом логарифмічного відношення інтенсивності первинного променя до інтенсивності первинного променя після проходження крізь фоновий та робочий зразки. Атестацію апаратури проведено за допомогою стандартів NIST SRM 640b (Si) та NIST SRM 676 (Al2O3).

Для кожного із двох досліджуваних зразків здійснено по 5 вимірювань в практично однакових умовах рентгенівського експерименту. Перше вимірювання здійснено до поміщення плівки із зразком у магнітне поле, друге – відразу після усунення дії магнітного поля тривалістю 2,5 місяці; трете, четверте та п’яте вимірювання – через 1, 4 та 20 діб після усунення дії магнітного поля, відповідно.
Первинну обробку експериментальних дифракційних масивів, розрахунок теоретичних дифрактограм, індексування параметрів елементарних комірок проводили за допомогою пакету програм STOE WinXPOW (версія 2.21) [1] та PowderCell (версія 2.3) [2]. За даними експериментальних масивів та структурними моделями проводився розрахунок теоретичних інтенсивностей і уточнення параметрів елементарної комірки, координат атомів та ізотропних температурних параметрів атомів по методу Рітвельда з використанням програми FullProf.2k (версія 4.40) [3] із пакета програм WinPLOTR [4]. Рентгенівські рефлекси апроксимувалися функцією профілю псевдо-Войт, можлива переважаюча орієнтація (текстура) зерен фази для силіцію згідно [5] визначалася за допомогою звичайної функції переважаючої орієнтації Рітвельда, імовірний зсув площини зразка враховувався шляхом уточнення геометричних поправок. Кількісний фазовий аналіз проведено під час уточнення методом Рітвельда, використовуючи методику Хілла та Говарда [6]. Розрахунок мікроструктурних параметрів (розміри доменів когерентного розсіювання та внутрішні напруги) в ізотропному наближенні проведено методами інтегральної ширини дифракційних піків за допомогою алгоритмів програм WinPLOTR [4]. Виділення інструментальної складової приладу проведено за первинним променем, оскільки специфіка досліджених зразків (порошок із монокристального Силіцію) така, що дозволяє використовувати їх як еталон для отримання інструментального внеску у розширення дифракційних ліній.
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Узагальнені результати досліджень полікристалічних зразків КДБ-10 та КЭФ-4.5 наведено у табл. 1 та показано на рис. 1 на прикладі зразку КДБ-10. Необхідно відмітити, що всі зразки є двофазними. Силіцій (просторова група Fd
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m, символ Пірсона cF8, Z=8, координати атомів: Si 8(a) 1/8 1/8 1/8; усереднений параметр теплового коливання атомів Biso=0,20(3) Å2) є домінуючою фазою у зразках, в той час як оксид силіцію SiO2 (структурний тип SiO2 ((-кварц), символ Пірсона hP9, Z=3, просторова група P3121) є додатковою фазою.
Табл. 1. Результати рентгеноструктурних досліджень полікристалічних зразків КДБ-10 та КЭФ-4.5.
	Зразок
	Характеристика

зразка
	Параметр елементарної комірки
а, Å
	Вісь текстури, параметр
	Вміст основна/додаткова фази (мас. %)1
	Фактори достовірності 
RB, RF, (2
	Параметри мікроструктури:

Середній розмір доменів когерентного розсіювання (Å);

Середня максимальна внутрішня напруга (%%)

	КДБ-10_1
	Вихідний
	5.43026(4)
	[1 0 0] 0.22(2)
	96.1(2.0) / 3.9(2)
	0.0202, 0.0107, 1.08
	1911(282), 0.38(19)

	КДБ-10_2
	Після магнітного поля
	5.43075(4)
	[1 0 0] 0.25(2)
	96.5(2.1) / 3.5(3)
	0.0170, 0.0103, 1.04
	1982(70), 0.36(18)

	КДБ-10_3
	Після магнітного поля 1 доба
	5.43067(3)
	[1 0 0] 0.17(2)
	95.9(2.0) / 4.1(3)
	0.0276, 0.0167, 1.05
	2405(317), 0.32(21)

	КДБ-10_4
	Після магнітного поля 4 доби
	5.43113(3)
	[1 1 0] -0.33(2)
	97.2(1.1) / 2.8(2)
	0.0320, 0.0236, 1.04
	2073(272), 0.37(24)

	КДБ-10_5
	Після магнітного поля 20 діб
	5.43142(3)
	[1 0 0] 0.20(2)
	96.2 (2.0) / 3.8(2)
	0.0287, 0.0198, 1.06
	2036(197), 0.36(21)

	КЭФ-4.5_1
	Вихідний
	5.42983(3)
	[1 0 0] 0.10(2)
	97.1(1.9) / 2.9(2)
	0.0190, 0.0109, 1.06
	1788(166), 0.41(22)

	КЭФ-4.5_2
	Після магнітного поля
	5.43045(3)
	[1 0 0] 0.11(2)
	96.7(1.9) / 3.3(2)
	0.0199, 0.0132, 1.07
	2137(199), 0.35(21)

	КЭФ-4.5_3
	Після магнітного поля 1 доба
	5.43036(3)
	[1 0 0] 0.19(2)
	96.1(1.9) / 3.9(3)
	0.0216, 0.0136, 1.05
	2046(217), 0.37(23)

	КЭФ-4.5_4
	Після магнітного поля 4 доби
	5.43025(4)
	[1 1 1] -0.30(2)
	97.0(9) / 3.0(2)
	0.0188, 0.0118, 1.08
	2150(227), 0.35(22)

	КЭФ-4.5_5
	Після магнітного поля 20 діб
	5.43043(3)
	[1 0 0] 0.06(2)
	96.5(1.9) / 3.5(2)
	0.0228, 0.0145, 1.04
	1990(187), 0.37(23)


1 – за умови приблизної рівності радіусів зерен фаз, основна фаза Si, додаткова – SiO2.
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Рис.1. Експериментальна (кола), теоретична (суцільна лінія) та різницева (внизу) дифрактограма зразка КДБ-10_2 (після магнітного поля) як типовий результат розрахунків для досліджених зразків.

(верхній ряд рефлексів – основна фаза Si, нижній – додаткова фаза SiO2)
(дифрактометр STOE STADI P, Cu K(1-випромінювання)
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