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Використовуючи метод ЯКР, досліджено залежність інтенсивності спектра від орієнтації криста-

лографічних осей анізотропного кристала щодо вектора магнітної компоненти високочастотного поля. 

Наявність залишкової інтенсивності резонансного спектру при Н1c свідчить про присутність в моно-

кристалі дефектів – блоків з малими кутовими границями або іншими порушеннями в атомних ша-

рах. Відпал кристалу при температурі 550 С супроводжується покращенням якості резонансних спе-

ктрів ЯКР та дифракційних максимумів на топограмах.  
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1. ВСТУП 
 

Наявність гексагональної симетрії кристалічної 

структури шаруватих сполук групи GaS, GaSe, InSe 

обумовлює аксіальну симетрію градієнта електрич-

ного поля в металевих вузлах. У цьому випадку сту-

пінь асиметрії градієнта електричного поля (пара-

метр асиметрії)   0 [1]. Це призводить до того, що 

максимальна інтенсивність ЯКР спостерігається 

тільки при орієнтації вектора магнітного поля висо-

кої частоти спектрометра уздовж атомних шарів кри-

стала. Даний ефект можна використовувати як для 

орієнтації кристала в заданих координатах, так і для 

виявлення порушень і дефектів кристалічної будови 

в самому зразку. 

 

2. ЕКСПЕРИМЕНТ І ОБГОВОРЕННЯ 
 

Для проведення експерименту використовувалися 

монокристали InSe, вирощені методом Бріджмена. 

Спостереження ЯКР проводилося з використанням 

імпульсного спектрометра з швидким Фур'є-

перетворенням сигналів спінової індукції ядер 115In. 

Оскільки ядро індію має спін I  9/2, то згідно з прави-

лами відбору існують чотири резонансних переходи: 

 1/2   3/2;  3/2   5/2;  5/2   7/2;  7/2   9/2 

[1]. У InSe для ізотопу 115In були знайдені чотири об-

ласті резонансних частот, середні значення яких 

(10,25; 20,5; 30,8; 41 МГц) приблизно відповідають 

співвідношенню 1 : 2 : 3 : 4  1 : 2 : 3 : 4. 

Співвідношення частот переходів свідчить про не-

значну асиметрію градієнта електричного поля на 
115In, тому його розподіл можна вважати аксіально-

симетричним. Найбільш детально досліджувався ін-

струментально зручний діапазон частот, який відпові-

дає переходу  3/2   5/2. У цьому випадку спектр 

ЯКР 115In при кімнатних температурах розташований 

в області частот 20,4  20,7 МГц (рис. 1 а, б). На рис. 1, 

а-б проілюстровано вплив відпалу зразків InSe, приз-

начених для виготовлення гетерофотодіодов на основі 

структури p-InSe-n-InSe, на зміну спектрів ЯКР. Вид-

но, що спектр ЯКР в вихідному зразку (рис. 1а) є  на-

бором розширених резонансних ліній з нечіткою фор-

мою. Відпал зразків при температурі 550 С на протязі 

6 годин помітно змінює вигляд резонансного спектру 

ЯКР (рис. 1б). У цьому випадку спостерігається упоря-

дкований спектр, де лінії чітко розділяються, що вка-

зує на покращення структурної досконалості зразків.  
 

 
 

 
 

Рис. 1 – Спектри ЯКР 115In в InSe, отримані швидким 

перетворенням Фур'є сигналів ядерної спінової індукції: а - 

резонансний спектр в монокристалічному зразку до відпа-

лювання; б – те ж, після відпалу 
 

Для перевірки досконалості монокристалів мето-

дом орієнтаційної залежності зразок InSe розміщу-

вався таким чином, щоб площини атомних шарів 

змогли повертатися у високочастотному полі котуш-

ки коливального контуру спектрометра. Досліджу-

валася залежність інтегральної інтенсивності резо-
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нансного спектру від кута між напрямком вектора 

Н1 високочастотного поля і напрямком оптичної осі с 

(рис.2, вставка). У випадку ідеальної шаруватої 

структури кристала при Н1с резонансний сигнал 

відсутній, а при Н1с інтенсивність сигналу стає ма-

ксимальною [1, 2]. У реальному кристалі наявність 

дефектів і кристалічних блоків призводить до пору-

шення упорядкованості атомних шарів і супрово-

джується появою  складових компонент сигналу ЯКР 

в напрямку с. 
 

 
 

Рис. 2 – Залежність інтегральної інтенсивності спектру 

ЯКР 115In від кута (α) між атомною площиною (0012) і на-

прямком Н1 (вставка):1 – монокристал InSe до відпалю-

вання; 2 – монокристал після відпалювання протягом 

6 годин при 550 С відпалу 
 

Дослідження проведено для двох зразків. Для від-

паленого зразка 2 така компонента менша, ніж для 

вихідного зразка 1, тому при Н1с крива підходить 

ближче до нульових значень у порівнянні з першим 

зразком. Це указує на те, що при Н1с компонента сиг-

налу більша у вихідному кристалі, ніж у відпаленому. 

Таким чином, зміни в орієнтаційній залежності ЯКР 

поряд з перетворенням у спектрах можуть бути вико-

ристані для дослідження досконалості монокристалів. 

Рентгентопографічні дослідження сполуки InSe 

показали також на  істоті зміни структурної доско-

налості кристалів при відпалі. Рентгенотопограми, 

зняті за методом Берга-Барета [3] для вихідного і 

відпаленого кристалів, наведені на рис. 3. Вхідна 

поверхня представлена сімейством площин {001}, 

площина відбивання – (0012). Як видно з представ-

лених топограм, при відпалі структурна доскона-

лість покращується. У той же час, напруги в криста-

лі повністю не зникають. При цьому, для вихідного 

зразка спостерігаються окремі рефлекси, які свід-

чать про блочність структури. Слід відмітити, що 

блоки зі незначною розорієнтацією залишаються і у 

відпаленому зразку. Дослідження орієнтаційної за-

лежності ЯКР відносно магнітної складової високо-

частотного поля показує, що при відпалі вплив крис-

талічних дефектів зменшується, але їхня дія ще ли-

шається помітною. 
 

 
 

 
 

Рис. 3 – Рентгенотопограми зразка InSe: а – невідпалений 

зразок; б – відпалений при Т  550 С протягом 6 годин. 

Cu Kα - випромінювання. Площина відбивання (0012) 

 

3. ВИСНОВКИ 
 

1. Структура сполуки InSe дозволяє з інтенсивнос-

ті спектру ЯКР визначити напрямок осі градієнта 

електричного поля кристала, а із співвідношення час-

тот спінових переходів оцінити ступінь його симетрії. 

2. ЯКР в поєднанні з рентгеноструктурними дослі-

дженнями дає чутливий метод виявлення кристалічних 

блоків з малими кутовими границями та інших пору-

шень в площині атомних шарів кристалів типу А3В6. 
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Используя метод ЯКР, исследована зависимость интенсивности спектра от ориентации кристалло-

графических осей анизотропного кристалла относительно вектора магнитной компоненты высокоча-

стотного поля. Наличие остаточной интенсивности резонансного спектра при Н1c свидетельствует о 

присутствии в монокристалле дефектов – блоков с малыми угловыми границами или другими нару-

шениями в атомных слоях. Отжиг кристалла при температуре 550 С сопровождается улучшением 

качества резонансных спектров ЯКР и дифракционных максимумов на топограммах. 
 

Ключевые слова: ЯКР, Слоистые соединения, Кристаллографическая ориентация, Отжиг кристалла. 
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The dependence of the spectrum intensity on the orientation of crystallographic axes of anisotropic 

crystal with respect to the magnetic component vector of high-frequency field was studied using NQR 

method. The existence of residual intensity of the resonance spectrum while Н1c indicates the presence of 

defects in single crystal – blocks with small angle boundaries or other violations of atomic layers. Crystal 

annealing at the temperature of 550C is accompanied by improvment of quality of NQR resonance spectra 

and diffraction maxima at topograms. 
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