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Nationales Vorwort

Das internationale Dokument IEC 49/1041/CD:2013 ,Synthetic quart crystal — Specifications and guidelines
for the use” (CD, en: Committee Draft) ist unverandert in diesen Norm-Entwurf ibernommen worden. Dieser
Norm-Entwurf enthalt eine noch nicht autorisierte deutsche Ubersetzung.

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung des CD entsprechend
der diesbezuglich durch die IEC erteilten Erlaubnis beigefligt. Die Nutzungsbedingungen fir den deutschen
Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermallen auch fiir den englischen IEC-Text.

Das internationale Dokument wurde vom TC 49 ,Piezoelectric and dielectric devices for frequency control
and selection“ der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) erarbeitet und den nationalen
Komitees zur Stellungnahme vorgelegt.

Die IEC und das Europaische Komitee fir Elektrotechnische Normung (CENELEC) haben vereinbart, dass
ein auf IEC-Ebene erarbeiteter Entwurf fir eine Internationale Norm zeitgleich (parallel) bei IEC und
CENELEC zur Umfrage (CDV-Stadium) und Abstimmung als FDIS (en: Final Draft International Standard)
bzw. Schluss-Entwurf fir eine Europaische Norm gestellt wird, um eine Beschleunigung und Straffung der
Normungsarbeit zu erreichen. Dokumente, die bei CENELEC als Europaische Norm angenommen und
ratifiziert werden, sind unverandert als Deutsche Normen zu Gbernehmen.

Da der Abstimmungszeitraum fir einen FDIS bzw. Schluss-Entwurf prEN nur 2 Monate betragt, und dann
keine sachlichen Stellungnahmen mehr abgegeben werden kénnen, sondern nur noch eine ,JA/NEIN*-
Entscheidung maoglich ist, wobei eine ,NEIN“-Entscheidung fundiert begriindet werden muss, wird bereits der
CD als DIN-Norm-Entwurf veréffentlicht, um die Stellungnahmen aus der Offentlichkeit friihzeitig be-
ricksichtigen zu kénnen.

Fir dieses Dokument ist das nationale Arbeitsgremium K 642 , Piezoelektrische Bauteile zur
Frequenzstabilisierung und -selektion® der DKE Deutsche Kommission Elektrotechnik Elektronik
Informationstechnik im DIN und VDE (www.dke.de) zustandig.

Far den Fall einer undatierten Verweisung im normativen Text (Verweisung auf eine Norm ohne Angabe des
Ausgabedatums und ohne Hinweis auf eine Abschnittsnummer, eine Tabelle, ein Bild usw.) bezieht sich die
Verweisung auf die jeweils neueste glltige Ausgabe der in Bezug genommenen Norm.

Fir den Fall einer datierten Verweisung im normativen Text bezieht sich die Verweisung immer auf die in
Bezug genommene Ausgabe der Norm.

Der Zusammenhang der zitierten Normen mit den entsprechenden Deutschen Normen ergibt sich, soweit ein
Zusammenhang besteht, grundsatzlich Gber die Nummer der entsprechenden IEC-Publikation. Beispiel:
IEC 60068 ist als EN 60068 als Europaische Norm durch CENELEC tUbernommen und als DIN EN 60068 ins
Deutsche Normenwerk aufgenommen.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 60758:2009-05 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Alle Abschnitte wurden unter Berlcksichtigung des gesamten Inhalts der vorherigen Ausgabe
entsprechend den aktuellen Anforderungen an Form und Gestaltung Gberbearbeitet.

b) Neuordnung und Bearbeitung der Begriffe.
c) Hinzufiigung der Erlauterung zur Messung des Alpha-Wertes mit dem FT-IR-Spektrometer in Anhang G.
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Synthetischer Quarzkristall -
Festlegungen und Leitfaden fiir die Anwendung

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm gilt fir synthetische Quarzeinkristalle fir die Herstellung von piezoelektrischen
Elementen zur Frequenzstabilisierung und -selektion.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieBlich aller Anderungen).

IEC 60068-1:1988, Environmental testing — Part 1: General and guidance
Amendment 1:1992

IEC 60122-1:2002, Quartz crystal units of assessed quality — Part 1: Generic specification
IEC 60410:1973, Sampling plans and procedures for inspection by attributes

IEC 61994 (alle Teile), Piezoelectric and dielectric devices for frequency control and selection — Glossary

3 Begriffe
Far die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach IEC 61994 und die folgenden Begriffe.

31

hydrothermische Kristallzucht

bedeutet wortlich Kristallzucht, die in der Anwesenheit von Wasser, erhdhten Temperaturen und Drlicken in
einem Kristallwachstumsprozess erfolgt, von dem angenommen wird, dass er geologisch im Erdmantel
ablauft

ANMERKUNG 1 Die industriellen Kristallzuchtverfahren fiir synthetischen Quarz verwenden wasserige alkalische
Lésungen in Autoklaven bei Uberkritischen Temperaturen (330 °C bis 400 °C) und Driicken (700 Atmospharen bis
2 000 Atmospharen).

ANMERKUNG 2 Der Autoklav ist in zwei Kammern geteilt: die Losungskammer mit Rohquarz-Bruchstiicken bei der
héheren Temperatur, die Zuchtkammer mit Kristallkeimen bei der tieferen Temperatur (siehe 7.1.2).

3.2
synthetischer Quarzkristall
Einkristall aus a-Quarz, der nach dem hydrothermischen Verfahren gezichtet wurde

ANMERKUNG  Zuchtquarz hat die gleiche Bedeutung wie synthetischer Quarzkristall.
3.21

synthetischer Quarzkristall, wie geziichtet

Zustand eines synthetischen Quarzkristalls vor dem Schleifen oder Sagen
3.2.2

Y-Barren, wie geziichtet

Kristalle, die mit einem Kristallkeim mit dem langen MaR in Y-Richtung geziichtet wurden

ANMERKUNG Das X-Maf eines Kristallkeims betragt tiblicherweise 3 mm bis 4 mm.
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3.23

Z-Barren, wie geziichtet

Kristalle, bei denen der in Z-Richtung gewachsene Abschnitt viel gréRer als der in X-Richtung gewachsene
Abschnitt ist

ANMERKUNG Die relative GroRRe des Wachstumsabschnitts wird durch das X-MaR der Kristallkeime bestimmt.

3.3
Los synthetischer Quarzkristalle
synthetische Quarzkristalle, die zur gleichen Zeit in einem Autoklaven geziichtet worden sind

3.4
Kristallkeim
Quarzkristallplatte oder -stab mit rechteckigem Querschnitt als Keim fiir das Kristallwachstum

3.5

Wachstumszonen

Bereiche eines synthetischen Quarzkristalls, die durch Wachstum in verschiedene kristallografische Richtun-
gen entstehen (siehe Bild 1)

3.6
Orientierung eines synthetischen Quarzkristalls
Orientierung seines Kristallkeimes hinsichtlich der in 3.7 festgelegten orthogonalen Achsen

3.7

orthogonales Achsensystem eines a-Quarzkristalls

orthogonales Achsensystem, das aus drei Achsen, einer wechselweise vertikalen X-Achse, einer Y-Achse
und einer Z-Achse, besteht

3.71

AT-Schnitt-Platte

eine gedrehte Y-Schnitt-Kristallplatte, die eine Orientierung mit einem Winkel von etwa +35° um die X-Achse
oder etwa —3° von der (kleinen Rhomboeder-)z-Flache aufweist, wie im Bild 3 dargestellt

3.7.2
Achsensystem fiir Quarzkristalle (wie im Bild 2 dargestellt)

ANMERKUNG  Der Kristallkeim des Z-Schnitts kann eine Orientierung mit einem Winkel von weniger als 20°™" zur
Y-Achse aufweisen, wobei in diesem Fall das Achsensystem x, Y', z' angewendet wird.

3.7.3
X-Schnitt-Platte
senkrecht zur X-Achse liegende Kristallplatte, wie im Bild 3b dargestellt

3.74
Y-Schnitt-Platte
senkrecht zur Y-Achse liegende Kristallplatte, wie im Bild 3b dargestellt

3.7.5
Z-Schnitt-Platte
senkrecht zur Z-Achse liegende Kristallplatte, wie im Bild 3b dargestellt

3.7.6
(kleine Rhomboeder-)z-Schnitt-Platte
parallel zur (kleinen Rhomboeder-)z-Flache liegende Kristallplatte, wie im Bild 3a dargestellt

NT) Nationale Funote. Hier muss es richtig ,mit einem Winkel von 20° heilRen.
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3.8

MaRe

zugehodrige Malle beim Wachstum an einem Z-Schnitt-Kristallkeim, der weniger als 20°™? von der Y-Achse
weggedreht ist

3.81

GrobmaRe

Hochstmale in X-, Y- oder Y- und Z- oder Z-Richtungen, die in den X-, Y- und Z-Richtungen gemessen
werden

3.8.1.1

effektives Z-MaR

effektives Z-Mal}, wie gezuchtet, das als Kleinstmal in Z- (@ = 0°) oder Z-Richtung im nutzbaren Y- oder Y*-
Bereich eines gezlchteten Kristalls definiert ist und nach Bild 1 durch Z beschrieben wird

3.8.1.2
kleinstes Z-MaR
kleinster Abstand von der Oberflaiche des Kiristallkeims zur Z-Oberflache, der nach Bild 1d durch Z;,

beschrieben wird

3.9

Einschliisse

alle Fremdstoffe in einem synthetischen Quarzkristall, die bei der Untersuchung des Streulichts einer hellen
Lichtquelle sichtbar sind, wobei der Kristall in eine Flissigkeit mit angepasstem Brechungsindex eingetaucht
ist

ANMERKUNG Besonders haufige Einschliisse sind vor allem die als Akmit und Emeluesit bezeichneten Mineralien.

3.10

Schleier des Kristallkeims

der Bereich der Einschlisse oder Blasen an der Oberflaiche des Kristallkeims, an der ein Kristall gezlichtet
worden ist

3.1

Atzkanal )

entlang einer Versetzungslinie entstandener grober zylindrischer Hohlraum nach dem Atzen eines Quarz-
kristalls

3.12

Dotierung

Zusatzstoff beim Zuchtprozess, der die Kristallbeschaffenheit, chemische Zusammensetzung, physikalische
oder elektrische Eigenschaften des Loses synthetischer Quarzkristalle verandert

3.13

vorgeformter Quarzbarren

Stab aus synthetischem Quarzkristall, dessen Male, wie sie sich durch Ziichten ergeben haben, durch
Sagen, Schleifen, Lappen usw. verandert worden sind, um einer besonderen Mafanforderung zu geniigen

3.14
Konzentration der Verunreinigungen
die auf die Siliziumatome bezogene Konzentration der Verunreinigungen

3.15
Versetzungen
lineare Defekte im Kristall durch versetzte Atomebenen

N2) Nationale FuRnote. Hier muss es richtig ,an einem Z-Schnitt-Kristallkeim, der 20° heil3en.
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317

Autoklav

Behalter fur die Bedingungen von hohem Druck und hoher Temperatur, die fir das Zichten synthetischer
Quarzkristalle erforderlich sind

3.18

Rechtsquarz oder Linksquarz

Drehsinn eines Quarzkristalls, der durch Beobachtung des Drehsinns der optischen Drehung in polarisiertem
Licht bestimmt wird

ANMERKUNG Bei einem Rechtsquarz ist der Kristall rechtsdrehend (dextrorotatorisch), bei einem Linksquarz ist der
Kristall linksdrehend (lavorotatorisch).

3.19

Zwillingskristalle

zwei oder mehr Einzelkristalle der gleichen Kristallart, die entsprechend dem Gesetz der Ebenen- oder
Achsensymmetrie miteinander verbunden sind

ANMERKUNG  Bei synthetischen Quarzkristallen wurden die beiden folgenden Zwillingsarten identifiziert:

a) Elektrische Zwillingskristalle

Ein Quarzkristall, in dem Bereiche mit gemeinsamer Z-Achse vorhanden sind, die eine Polaritdtsumkehr der elektri-
schen X-Achse aufweisen

b) Optische Zwillingskristalle

Ein Quarzkristall, in dem Bereiche mit gemeinsamer Z-Achse vorhanden sind, die eine Umkehrung des Drehsinns
der optischen Z-Achse zeigen

3.20

Infrarot-Absorptionskoeffizient, a-Wert

Koeffizient (als a-Wert bezeichnet), der durch Bestimmung des Zusammenhanges der Absorption zweier
Wellenlangen festgelegt wird

ANMERKUNG 1 Eine Wellenlange mit der kleinsten Absorption aufgrund der OH-Verunreinigung, die andere Wellen-
lange mit starker Absorption aufgrund der Anwesenheit von OH-Verunreinigungen im Kristallgitter. Die OH-Verunreini-
gung erzeugt in den Resonatoren einen Verlust der mechanischen Energie, und deren Anwesenheit steht im Zusammen-
hang mit weiteren verlusterzeugenden Verunreinigungen. Der a-Wert ist ein MaR fiir die OH-Konzentration und steht in
Wechselbeziehung zu den erwarteten Verlusten mechanischer Energie, die durch Materialverunreinigungen verursacht
werden.

ANMERKUNG 2 Der Infrarot-Absorptionskoeffizient, a-Wert, wird mit der folgenden Gleichung bestimmt:

h

1
a =?Iog
T

Dabei ist
a  der Infrarot-Absorptionskoeffizient;
t die Dicke des Y-Schnitt-Probekdrpers, in cm;

T, die Transmission, in Prozent, bei einer Wellenzahl von 3 800 cm™" oder 3 979 cm_1;

T, die Transmission, in Prozent, bei einer Wellenzahl von 3 410 cm™", 3500 cm™ oder 3 585 cm™".

3.21

vorbearbeiteter synthetischer Quarzkristall

ein synthetischer Quarzkristall, dessen X-, Z- oder Z-Oberflachen, wie sie sich durch Ziichten ergeben
haben, durch Sagen, Schleifen, Lappen usw. flach und parallel bearbeitet worden sind, um besonderen Maf3-
und Orientierungsanforderungen zu gentigen
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3.211
vorbearbeiteter Y-Quarzbarren
Quarzbarren, der aus einem Y-Barren, wie er sich durch Ziichten ergeben hat, vorbearbeitet worden ist

3.21.2

vorbearbeiteter Z-Quarzbarren

Quarzbarren, der aus einem Z-Barren, wie er sich durch Ziichten ergeben hat, vorbearbeitet worden ist
3.22

Bezugsoberflache

eine Oberflache des vorbearbeiteten Quarzbarrens, die hinsichtlich einer kristallografischen Richtung
(Ublicherweise der X-Richtung) mit einer spezifischen Ebenheit und Orientierung vorbereitet worden ist

4 Spezifikation fur synthetischen Quarzkristall ,,wie geziichtet*
4.1 Normwerte

411 Orientierung des Kristallkeims
Normwerte fir die Orientierung des Kristallkeims sind Z-Schnitte, gedrehte X-Schnitte, Schnitte parallel zur

kleinen Rhomboederflache (z-Achse) und um 1° 30’ 2°, 5° und 8° 30' gedrehte Z-Schnitte, wobei die Z*-
Achse der drei letztgenannten Kristallkeime entsprechend der Darstellung im Bild 2 gedreht ist.

4.1.2 Konzentration der Einschliisse

Die Konzentration der Einschliisse (gemessen nach 4.2.5.3) darf fur jede Klasse und in jedem geforderten
GroRenbereich die Angaben in Tabelle 1 nicht Gberschreiten.

Tabelle 1 — Konzentration der Einschliisse fiir die Klassen

Klasse / Konzentration je cm?®
GroRenbereich
10 bis 30 30 bis 70 70 bis 100 >100

pum

Ia 2 1 0 0
Ib 3 2 1 1

I 6 4 2 2
11 9 5 4 3
11T 12 8 6 4

Wenn Anwender eine Klasse mit nur einem oder mehreren Groflenbereichen bendtigen, dirfen sie ihre
Festlegungen durch die Klasse und den entsprechenden Grofienbereich angeben.

4.1.3 Angabe der Infrarot-Giite, a3 599 Und a3 585

Jeder Wert des Infrarot-Absorptionskoeffizienten (a-Wert) eines synthetischen Quarzkristalls (gemessen
nach 4.2.6) muss die in Tabelle 2 in den Spalten fur a3 599 Und a3 555 angegebenen Werte fur die einzelnen
Klassen einhalten.
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Tabelle 2 — Angabe der Infrarot-Giite fiir die Klassen

Klasse Hochstwerte vor 1987 @
@ 500 & sg5 0 x 10° Einheiten
Aa 0,026 0,015 3,8
A 0,033 0,024 3,0
B 0,045 0,050 24
C 0,060 0,069 1,8
D 0,080 0,100 1.4
E 0,120 0,160 1,0
@ Diese O-Werte wurden aus a-Messungen und empirischer Korrelation bestimmt und
wurden vor 1987 allgemein angewendet. Zur Kontinuitdt nach dem Wechsel auf die
a-Werte werden sie hier angegeben. « ist das physikalische MaR, welches jetzt
angewendet wird, um die Giite von synthetischen Quarzen zu kontrollieren und
festzulegen.

Die vorstehend angegebenen Prifgrenzwerte entsprechen oder sind gleich mit den o5 g5q0-Grenzwerten

entsprechender Guteklassen, die in der ersten Ausgabe von IEC 60758 angegeben sind (Ausnahme: Grenz-
werte der Klassen B und D). Diese friihere Veréffentlichung hat einige gleiche Klassen hinsichtlich der Anga-

ben fiir die kleinste Giite in 10° Einheiten wie folgt bezeichnet:

A =3,0;
B = 2,2 (hier verwendete Basis), geadndert von 2,4 in der friiheren Ausgabe;
C=18;

D = 1,4 (Uberarbeitet);
E = 1,0 (wie die frihere Klasse D).

4.1.4 Temperaturgang der Frequenz (Bild 4 und 4.2.7)

Der Temperaturgang der Frequenz von Schwingquarzen aus synthetischem Quarz muss durch Bestimmung
der relativen Abweichungen der Messungen bei 15 °C und 35 °C von der Serienresonanzfrequenz bei 25 °C
bestimmt werden. Die relativen Abweichungen missen folgende Bedingungen erfiillen:

— relative Frequenzabweichung bei 15 °C:  +0,5 x 107 bis +1,5 x 10‘6;

— relative Frequenzabweichung bei 35 °C:  —0,5 x 1078 bis -1,5 x 1078,

Die Messungen sind nach IEC 60122-1, 4.7.3, durchzufuhren.

4.1.5 Flichendichte der Atzkanile, p

Wenn gefordert, muss die Flachendichte der Atzkanale, p, je cm? (
Werte in Tabelle 3 einhalten.

gemessen nach 4.2.8) fur jede Klasse die
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Tabelle 3 — Flichendichte der Atzkanile fiir die Klassen

Klasse Hochstwert p je cm?
1aa 2
1a 5
1 10
2 30
3 100
4 300

4.2 Anforderungen und Messverfahren

4.21 Orientierung

Fir die Orientierung des Kristallkeims in den festgelegten Richtungen ist eine Abweichung vom Nennwert
von weniger als 30 Minuten zulassig.

4.2.2 Drehsinn

Der Drehsinn des Kristallkeims muss festgelegt sein, entweder rechtsdrehend oder linksdrehend (siehe
Bild 2).

4.2.3 MaRe synthetischer Quarzkristalle

Die MalRe mussen mit Messschiebern oder Messschiebern mit Messspitzen gemessen werden, mit denen die
Messung der dinnsten Stelle des synthetischen Quarzkristalls mdglich ist (siehe Anhang D).

4.2.31 MaB in Richtung der Y- oder Y*-Achse

Das Mal} muss dem festgelegten Mal} entsprechen (siehe Bild 1d).

4.2.3.2 MaR in Richtung der Z- oder Z"-Achse ist mit einem Hals-Messschieber zu messen

Das MaR in Richtung der Z- oder Z-Achse muss als Grof3tmaf in Richtung der Z- oder Z-Achse in der
grélReren X-Zone festgelegt sein (siehe Bild 1c).

4.2.3.3 MaB Z oder Z'

Das Mal} Z oder Z'o muss als Kleinstmal’ in Richtung der Z- oder Z'-Achse festgelegt sein (siehe Bild 1c).
4234 MaB Z,;,oder Z' i,

Das Mal} muss dem festgelegten Mal} entsprechen (siehe Bild 1c und Bild 1d).

4.2.3.5 MaR in Richtung der X-Achse

Das Grobmal} in Richtung der X-Achse muss dem festgelegten MaR entsprechen (siehe Bild 1c).
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4.2.4 MaRe des Kristallkeims

4241 MaR Z oder Z'

Das Mal} Z oder Z' (d. h. die Dicke) des Z-Schnitt- oder des gedrehten Z-Schnitt-Kristallkeims muss kleiner
als 3 mm sein, sofern nicht anders angegeben.

4242 MaBX

Das MaR X des Kristallkeims muss dem festgelegten Mal} entsprechen.
4.2.5 Fehlstellen

4.2.51 Zwillingsbildung

Im nutzbaren Bereich darf weder elektrische noch optische Zwillingsbildung auftreten. Zwillingsbildung muss
durch Sichtprifung kontrolliert werden.

4.2.5.2 Spriinge und Briiche

Im nutzbaren Bereich durfen keine Spriinge oder Briiche vorhanden sein. Spriinge und Briiche missen durch
Sichtprifung kontrolliert werden.

4.2.5.3 Konzentration von Einschliissen
Die folgenden beiden Messverfahren werden angewendet, von denen ein Verfahren ausgewahlt werden darf.
Verfahren 1

Einschlisse in den festgelegten GroRenbereichen werden bei der Sichtprifung in Stichprobenvolumina je

cm® in einem Kristall mit einem Stereomikroskop bei 30- bis 40-facher VergroRerung gezahlt, das mit einer

Zahimoglichkeit innerhalb eines kreisformigen oder quadratischen Sichtfeldes und einem kalibrierten Gitter-
raster zur Bestimmung von Partikelgrof3en, einer intensiven seitlichen Beleuchtung (z. B. mit einer Halogen-
lampe) Uber einem vertieft liegenden matten schwarzen Hintergrund, einer Flissigkeit mit angepasstem
Brechungsindex (n ~ 1,55) fir die Transparenz und Einrichtungen fiir die Messung der MalRe der ausge-
zahlten Stichprobenvolumina ausgestattet ist.

Verfahren 2

Treten Schwierigkeiten bei der Anwendung des Verfahrens 1 auf, werden die Kristalle mit Bezugsmustern
verglichen, die etwa jeden GroRenbereich reprasentieren, indem sie in eine Flissigkeit mit angepasstem
Brechungsindex (n ~ 1,55) fiir die Transparenz eingetaucht werden oder indem eine derartige Flussigkeit auf
der Oberflache angewendet wird. Die Bezugsmuster miissen zwischen Lieferant und Anwender abgestimmt
worden sein. Ein Beispiel fir das Auswahlverfahren fiir Bezugsmuster wird in Anhang C aufgefihrt.

4.2.5.31 Probenahme

Aufgrund des betrachtlichen Aufwandes an Zeit, Arbeit und Kosten wird Ublicherweise ein Stichprobenplan
zwischen Lieferant und Kaufer vereinbart, der sowohl fur Barren als auch fur die Bereiche gilt, wenn eine
Qualitatskontrolle hinsichtlich der Konzentration der Einschlisse oder der Flachendichte der Atzkanale gefor-
dert ist.

Zweifelsohne ist die bevorzugte kostenglinstige Prifsituation gegeben, wenn die Konzentrationen der
Einschlisse oder die Flachendichte der Atzkanale deutlich unter den Grenzwerten liegen und weniger
haufige Stichproben begrindet werden kdnnen. Weil dies nicht immer erreicht werden kann, sind mitunter
strengere Prufverfahren fir die Konzentration bzw. Flachendichte erforderlich und missen von Lieferant und
Anwender erarbeitet, eingefiihrt und vereinbart werden.
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Fur entsprechend vereinbarte Prifungen des Qualitatsniveaus und zur Sicherstellung, dass die Quarzkristalle
und die auszuzahlenden Volumina ausreichend reprasentativ sind, werden zuverlassige statistische Verfah-
ren gefordert. Da Stichprobenverfahren und statistische Zuverlassigkeitsprifungen in der Fachliteratur
beschrieben sind, werden ihre Grundsatze hier nicht wiederholt.

4.25.3.2  Stichproben von Losen

Bei den meisten Stichproben von Losen wird ein geeigneter Stichprobenbarren oder eine Gruppe von Barren
fir die Gesamtheit des Loses als reprasentativ ausgewahlit. Die Anzahl der Barren hangt von der gesamten
LosgroRRe, dem Kristalltyp, der vorgesehenen Anwendung, dem Abstand zwischen Mittel- und Zielwerten der
Konzentration der Einschlisse sowie den Anforderungen an die geforderte AQL-Vertrauensgrenze ab, um
ausreichend sicherzustellen, dass die Konzentration der Einschliisse des Loses in jedem GréRenbereich
unter dem Grenzwert der jeweiligen Klasse liegt. Die Gruppe der Stichprobenbarren sollte das Los hinsicht-
lich der Konzentration der Einschlisse ausreichend reprasentieren. Auftretende Abweichungen sind zulassig
und mussen zur groBeren Sicherheit in Richtung héherer und nicht niedriger Konzentration der Einschlisse
liegen.

4.2.5.3.3 Volumina in einem Barren

Fir das Zahlen der Einschliisse wird zundchst eine Gruppe von Volumina in jedem Stichprobenbarren
ausgewahlt. Die Grenzen der Volumina ergeben sich aus der Grofle des Gesichtsfeldes des Mikroskops
(oder aus den UmrissmalRen des quadratischen Gitterrasters) und entweder aus der Barrenhdéhe oder aus
dem Bereich der Scharfentiefe des eingesetzten Mikroskops. Es ist notwendig, die Volumina und ihre Anzahl
festzulegen, in denen die Z&hlungen aufsummiert werden. Die fur die Zahlung ausgewahlten Volumina
sollten vor allem Bereiche einschlieBen (Ublicherweise Z-Wachstumszonen nach Bild 3), deren Material in
den Bauelementen verwendet werden soll und aktiv ist, und Volumina mit hohen Konzentrationen der
Einschlisse innerhalb dieser Bereiche nicht ausschlieRen. Fir einen guten statistischen Vertrauensbereich
muss die Anzahl der Volumina je Barren mindestens sechs betragen.

Die Orte der Stichprobenvolumina innerhalb eines Barrens missen in Richtung der X-, Y- und Z-Achsen
geeignet verteilt sein, um die Verteilung der Konzentration der Einschliisse in diesen Richtungen zu erhalten.
Ubliche synthetische Quarzkristallbarren (siehe Bild 3a) haben groRBe MaRe in der Y-Richtung und kleine in
den X- und Z-Richtungen. Die Konzentration der Einschlisse verandert sich Ublicherweise am starksten in
der Richtung des Zonenwachstums, d. h. in Richtung der Z-Achse bei der Z-Zone (siehe Bilder 1a und 3).
Deshalb sollten sich bei groRen Z-Kristallen die Stichprobengebiete in unterschiedlichen Z-Abstanden vom
Kristallkeim befinden, um sicherzustellen, dass die Gruppe der Stichprobenvolumina den Barrenbereich von
Z gut reprasentiert. In ahnlicher Art sollten die Stichproben in X- oder Y-Richtung gebildet werden, wenn
solche Verteilungen festgestellt werden.

Um die Stichprobenvolumina eines Ublichen Barrens geeignet zu verteilen, wird die kleinere X-Oberflache
durch transversale Z-Striche senkrecht zum Kristallkeim in gleichmaRigen 10-mm-Abstanden entlang der
Y-Richtung markiert. Die Stichprobenvolumina zur Zahlung der Einschlisse werden anschlieRend nach
Bedarf innerhalb jeden Quaders aus den Markierungen und den Kristalloberflachen ausgewahlt. Zur Festle-
gung der Stichprobenvolumina mit unterschiedlichen Abstanden vom Kristallkeim sollten bei kleinen Kristallen
(bei denen die Z-Zone kleiner ist als der doppelte Durchmesser der Gesichtsfeldflache des Mikroskops) die
Volumina abwechselnd in der Nahe und in groRer Entfernung vom Kristallkeim gewahlt werden. Bei groferen
Kristallen sollten die Volumina in Z-Richtung je nach Mal} aufeinander folgend gewahlt werden, um sicherzu-
stellen, dass jedes Gebiet der Einschlisse durch die Stichprobenvolumina reprasentiert wird. Einige haufig
angewendete Stichprobenplane werden in Anhang A erlautert.

4.2.5.3.4 Zahlung der Einschliisse

Das ausgewahlte runde oder quadratische Gesichtsfeld fir das Zahlen innerhalb des gekennzeichneten
Rechtecks wird senkrecht zur gewahlten Hohe X innerhalb der Anpassung der Scharfentiefe des Mikroskops
wie folgt abgesucht.

Wenn der Prifling ein Y-Barren mit relativ kleiner Héhe X ist, werden in einer Reihe verschiedene Stellen in
der Z-Richtung entlang deren Lange abgesucht (bei seitlicher Beleuchtung, kleinere X-Oberflache oben). Zu
Beginn wird ein Rechteck an einem Ende des nutzbaren Bereiches ausgewahlt, und die Z&hlung erfolgt in
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einem Volumen des X-Zylinders (oder X-Quaders). Beginnend leicht unterhalb der kleineren X-Oberflache
(um kein Material an der Oberflache auszuzahlen) werden alle in der Brennebene sichtbaren Einschlisse in
Klassen eingeteilt und in jedem vom Anwender geforderten Grofenbereich gezahit: 10 um bis 30 ym, 30 pm
bis 70 pm, 70 ym bis 100 pm und grofer als 100 um. Das Mikroskop wird anschlieRend abgesenkt und die
sich jetzt in der Brennebene befindlichen Einschlisse werden gezahlt und zu ihren GréRenbereichen addiert.
Dieser Prozess wird Uber die gewahlte X-Hohe fortgesetzt und bei der nachsten Stichprobe wiederholt und so
weiter.

Die gezéahlten EinschlUsse in jeder der vier GréRenklassen der Barren-Stichproben werden aufsummiert und

durch das gesamte Stichprobenvolumen dividiert, um fir jede GrdRenklasse eine durchschnittliche Anzahl je

cm? in einem Barren zu ermitteln. Die Mittelwerte in jeder Grofienklasse werden Uber alle Stichprobenbarren

eines Loses gemittelt und wie gefordert als reprasentative GréRenklassenverteilung des Loses aufgezeich-
net. Die grofiten und kleinsten Mittelwerte der Barren kénnen ebenfalls auf Wunsch oder Anforderung proto-
kolliert werden. Ein Zahlenbeispiel ist in Anhang B angegeben.

4.2.6 Bewertung der Infrarot-Giite durch a-Messungen

Die Infrarot-Absorption je Zentimeter bei einer der Wellenzahlen 3 500 cm™" oder 3 585 cm™ wird an einer Y-
Schnitt-Platte abgetastet und als die Differenz der Absorptionen bei der ausgewahlten Wellenzahl und dem
Hintergrund auRerhalb der Bande mit einem Einstrahlgerat bei den Wellenzahlen 3 800 cm™ oder 3979 cm™
gemessen. Weil sich die o-Werte direkt mit der gesamten Z-Wachstum-GréRenverteilung der Kristalle in
einem Los andern, darf der Anwender seine bevorzugte Losverteilung fir die Stichprobenprifung angeben.
Oft wird entweder ein durchschnittlicher oder ein gréter Z-Kristall (zur Bestimmung des héchsten o-Wertes)
ausgewahilt.

Die folgenden beiden Messverfahren werden angewendet, von denen beim Einsatz eines dispersiven Infra-
rotspektrometers ein Verfahren ausgewahlt werden darf, wahrend im Fall eines FT-IR-Spektrometers nur das
Verfahren 2 angewendet werden kann.

Verfahren 1

Die Wellenzahl wird nicht verandert und die positionsabhangigen Transmissionsdaten werden durch Abtasten
des Priflings gemessen.

Verfahren 2

Der Prifling wird nicht verandert und die Transmissionsdaten werden bei ausgewahlten Wellenzahlen an
mehreren Punkten des Priflings gemessen.

4.2.6.1 Vorbereitung der Y-Schnitt-Platte

Die Stichprobe eines synthetischen Quarzkristalls wird auf ein Substrat montiert und anschlieRend mit einer
Quarzsage in Platten geschnitten, von denen mindestens eine Y-Schnitt-Platte nach dem Lappen und
Polieren eine Dicke von 5 mm bis 10 mm haben sollte. Die Dicke von 5 mm ist geeignet fir die Auflésung der
a-Anderungen von Material mit hohem a-Wert, mittlere Dicken fiir mittlere o-Werte, und die Dicke von 10 mm
ist fur die Messung der geringen Absorption von Material mit niedrigstem a-Wert geeignet.

Nach dem Sagen werden die beiden Hauptflachen der Platte gelappt, zuerst mit einer homogenen Mischung
aus 25-uym-Lappmittel und anschlieend mit einer homogenen Mischung aus 3-um-Lappmittel. Ein weiteres
Lappen bis zum Polieren ist freigestellt und ist bei niedrigen a-Werten vorzugsweise anzuwenden.

4.2.6.2 Kalibrierung einer Y-Schnitt-Normalplatte mit einem Infrarot-Spektralfotometer

Das Infrarot-Spektralfotometer wird eingeschaltet, und nach dem Warmlaufen und der Stabilisierung wird
kalibriert. Die tagliche Kalibrierung umfasst die Einstellung der Grenzwerte der Transmission (0 % bis 100 %)
oder der Absorption (log 7 = 1,0 bis 0) und die Anpassung des Papiervorschubs zum synchronen Abtasten
der Platte. Fir die Bewertung und den normalen Einsatz wird eine Blende mit einer Offnungsbreite von
1,5 mm in den Messstrahlengang eingesetzt. Fir die Messung sehr niedriger a-Werte kann eine Blende mit
einer Offnungsbreite von 5 mm notwendig werden. Die Blende sollte nicht héher sein als das X-MaR des
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Kristallkeims oder 5,0 mm. Zunachst wird eine polierte Y-Schnitt-Normalbezugsplatte im Plattenhalter aufge-
nommen, die anschlieBend in der Abtastvorrichtung befestigt wird.

Die Anzeige der Wellenzahl wird auf einen Hintergrundwert eingestellt, Gblicherweise auf (3 800 + 3) cm™’

(auBerhalb, aber in der Nahe der OH-Absorptionsbande), und die Platte wird bei der fest eingestellten
Wellenzahl und bei synchronem Papiervorschub durch den Strahl geflihrt. Dieses Abtasten und Messen wird
nur in den Z-Wachstumszonen der Y-Schnitt-Platte durchgefihrt (in den Bildern 1 und 3 dargestellt). In
bestimmten Fallen kann das Hintergrundrauschen ein Problem darstellen, wenn beispielsweise nur mit einem

Strahl gearbeitet wird, sodass dann eine héhere Hintergrundwellenzahl von (3 979 + 3) cm™! mit kleinerem
Hintergrundrauschen angewendet werden kann. Wenn die Kurve der Hintergrundmessung auf3erhalb des
Kristallkeims nicht ausreichend flach ist, muss ein dinner Film von Fluorolube-Fett auf die beiden Haupt-
flachen der anpolierten Y-Schnitt-Platte aufgetragen werden. Bei einer Hintergrundmessung diirfen die Ande-
rungen der Basislinie 0,02 Absorptionseinheiten nicht Uberschreiten. Nachdem die Hintergrundmessung der

Platte erfolgreich abgeschlossen wurde, wird die Wellenzahl auf den ausgewahlten Wert von (3 500+ 3) cm™

oder (3 585 + 3) cm™ eingestellt. Die Platte wird wieder in die Ausgangsstellung gebracht und das Papier in
die Position zurlickgerollt, an der die Messung begonnen wurde. Die Platte wird dann abgetastet, um die
Infrarot-Absorption in der Absorptionsbande dieser Wellenzahl aufzuzeichnen.

Die a-Werte (hoéchster und niedrigster Wert) der Kalibrierung werden aus dieser Bezugsmessung mit der
folgenden Gleichung berechnet:

A *kk A *
“~ Dicke der Y-Schnitt-Platte in cm

Dabei ist
A* die Absorption bei der gewahlten Wellenzahl 3 800 und 3 979
A** die Absorption bei der gewahlten Wellenzahl 3 410, 3 500 und 3 585

ANMERKUNG 4" ist der Logarithmus (zur Basis 10) des Anteils des Eingangsstrahls, der von der Platte bei der ange-
gebenen Wellenzahl absorbiert wurde.

Das Spektralfotometer wird als richtig kalibriert bewertet, wenn die o5~ und o,;,-Werte innerhalb von
+ 0,004 Einheiten der zugehdrigen Nennwerte reproduzierbar sind. Eine Korrektur der Kalibrierung darf
errechnet und fir den weiteren Einsatz verwendet werden, um die Anzeige des Messgerates auf den
richtigen Wert des Normals zu bringen.

4.2.6.3 Priifung einer Y-Schnitt-Platte

Nach erfolgreicher Kalibrierung wird jede vorbereitete (und moglichst polierte) unbekannte Platte bei den
Wellenzahlen des Hintergrundes und der ausgewahlten OH-Absorptionsbande abgetastet, wobei bei nur
anpolierten Platten gegebenenfalls ein dinner Olfilm aufgetragen wird. Die zugehérigen a-Werte werden mit
der vorstehend angegebenen Gleichung berechnet. Bei dieser Bestimmung werden Bereiche, die innerhalb
eines Abstandes von = 2,0 mm von der Mitte des Kristallkeims liegen, sowie die Wachstumszonen auf3erhalb
der vorgegebenen Male des Barrens ausgeschlossen.

4.2.6.4 Kompensation des a-Wertes durch einen Normalprobekorper
Die Korrelation zwischen den Prifeinrichtungen aller Hersteller kann nicht allein durch Vereinheitlichung der
Messbedingungen und -verfahren sichergestellt werden. Deshalb ist es notwendig, einen Kompensationswert

fur den o-Wert aufzustellen. Der empfohlene Kompensationswert wird von jedem Hersteller nach dem im
Anhang E beschriebenen Verfahren bestimmt.
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4.2.7 Temperaturgang der Frequenz

Die Spezifikationen der Schwingquarze fir die Bewertung des Temperaturgangs der Frequenz werden im
Folgenden angegeben, wobei die Messungen nach IEC 60122-1 durchzufiihren sind:

—  Frequenz: 10 MHz £ 10 kHz (Grundwelle);

—  Bereich des Priiflings: Z-Zone;

—  Orientierung der Platte: AT-Schnitt, 35° 15"+ 30"

— Form der Platte: flache quadratische und parallele Platte mit einer Kante in X-Richtung;
—  Seitenmale der Platte: 8 mm x 8 mm;

—  Durchmesser der Elektroden: (4 +0,1) mm;
—  Frequenzanderung durch

Elektrodenbeschichtung: 70 +20/-0 kHz;
—  Elektrodenmaterial: Silber oder Gold;
— Halterungspunkte: an zwei entgegengesetzten Ecken;
—  Endbearbeitung: Oberflachen gelappt (durchschnittliches Korn des Lappmittels kleiner als

3 ym), anschlieend geatzt auf 200 kHz;

— Ebenheit der Oberflache: bei Beleuchtung mit monochromatischem Licht durch eine optisch plane
Glasplatte darf innerhalb des zu prifenden Kreises mit einem Durch-
messer von 6 mm das Produkt aus Interferenzstreifenkrimmung und
Frequenz in MHz bei Messung mit gelbem Licht nicht 5 und bei Messung
mit griinem Licht nicht 6 Uberschreiten;

— Parallelitat: beide Oberflachen der Platte missen innerhalb von 10" parallel sein;

—  Verschluss: hermetisch dichtes Gehause mit trockener Stickstoffatmosphare bei
Normalklimabedingungen fur Temperatur und Druck
(siehe IEC 60068-1:1988, 5.1).

Die Spezifikation muss die kleinste und grofite Steigung des Temperaturgangs der Frequenz angeben (siehe
Bild 4).

4.2.8 Flichendichte der Atzkanile

Die Flachendichte der Atzkanéle wird gemessen, indem die Kanale einer geétzten AT-Schnitt-Platte einer
Quarzkristall-Stichprobe unter einem Stereomikroskop mit bis zu 35-facher VergréRerung gezahlt werden.

4.2.8.1 Stichproben der Kristalle eines Loses

Um einen geforderten statistischen Vertrauensbereich bei der Bildung von Stichproben eines Loses zu
erhalten, ist die Anwendung von Methoden zur Bestimmung geeigneter AQL-Werte und Vertrauensbereiche
fur die Flachendichte der Atzkanale erforderlich, weil die Verteilung der Atzkanéle sowohl von den Atzkanalen
in den Kristallkeimen als auch von den Verfahren abhangt, nach denen das Material auf den Kristallkeimen
geziichtet wird. Es wird empfohlen, die Kristallkeime hinsichtlich ihrer Flachendichte der Atzkanale
vorzusortieren und zu gruppieren und ihre Positionen in den Autoklaven festzuhalten oder sicherzustellen,
dass passende Stichproben sowohl beziglich der Kristallkeime als auch hinsichtlich des auf ihnen
gezlchteten Materials erhalten werden, weil die Mdglichkeit besteht, dass einige Kristallkeime stark von den
anderen abweichen, wenn der Zichtungsvorgang diesbezuglich nicht kontrolliert wird.

4.2.8.2 Vorbereitung der AT-Schnitt-Platte zum Atzen

Die Stichprobe eines synthetischen Quarzkristalls wird gesagt, um eine AT-Schnitt-Platte (bei 35,25° + 3° zur
Y-Flache) mit einer Enddicke von 10 mm herzustellen. Die Platte sollte vorzugsweise die gesamte Hohe des
Kristallkeims enthalten, obwohl in Sonderfallen auch diinnere Platten und kleinere Héhen des Kristallkeims
unter der Voraussetzung verwendet werden dirfen, dass der festgelegte Materialabtrag beim Lappen erfolgt.
Die Platte sollte mit einem Diamantstift vorzugsweise auf der kleinen X-Oberfliche mit geeigneter Tiefe
gekennzeichnet werden, damit die Kennzeichnung beim Lappen oder Atzen erhalten bleibt.
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Nach dem Sagen und Kennzeichnen werden die beiden groRen Hauptflachen der Platte gelappt; zuerst mit
einer homogenen Mischung eines Lappmittels der Korngréf3e 25 ym und anschlieftend auf einer gereinigten
Lappscheibe mit einer homogenen Mischung eines Lappmittels der KorngrofRe 11,5 uym. In der ersten
Lappstufe betragt der Abtrag mindestens 0,25 mm und in der zweiten Stufe 0,10 mm der Gesamtdicke des
Quarzes. Die Platte ist anschlieRend zu reinigen, um eine einheitliche Atzrate der Oberfléche sicherzustellen,
die durch ihr einheitliches mattes Aussehen nach dem Atzen nachgewiesen wird.

4.2.8.3 Atzverfahren fiir die gelippte AT-Schnitt-Platte

Unter Anwendung ausreichender Sicherheitsausristungen (einschliellich Schiirze, Handschuhen, Schutz-
brille und Splitterschutz) wird unter einer Abzugshaube in einem geeigneten Behalter eine gesattigte Losung
bei (75 +2) °C aus einem Uberschuss von Ammoniumbifluorid und deionisiertem Wasser hergestellt. Mit
einem Wasserbad konstanter Temperatur wird die Ammoniumbifluorid-Lésung bei (75 +2) °C konstant
gehalten. Zur Uberwachung der Temperatur in der Lésung wird ein PTFE-beschichtetes Thermometer
verwendet. Werden andere Atztemperaturen vorgezogen, muss die Atzdauer entsprechend den nach-
folgenden Anforderungen des Atzabtrages angepasst werden.

Die gelappte und gereinigte AT-Schnitt-Platte wird mit einer PTFE-beschichteten Zange oder einem inerten
Plattenhalter in die gesattigte Ammoniumbifluorid-Lésung getaucht. Dabei sollte die Lésung wahrend des
Atzvorgangs umgeriihrt oder die Platte bewegt werden (etwa 25 mm/s). Eine Atzdauer von etwa 4 h sollte
ausreichend sein und ist von der Bewegung und der Anzahl der Platten abhangig, um nicht weniger als
0,10 mm (Minimum) und nicht mehr als 0,12 mm (Maximum) der Gesamtdicke abzutragen. Eine weitere
Anforderung ist eine gleichmaRige Atzrate. Die Quarzplatte muss hinsichtlich der Zeiteinhaltung und der
GleichméRigkeit auf den Plattenflachen periodisch kontrolliert werden. Nach dem Abschluss des Atzens wird
die Platte mit den PTFE-beschichteten Zangen der Atzlésung entnommen, mit heiRem Wasser (85 °C) abge-
spllt und anschlieRend mit Aceton oder anderen Reinigungsmitteln gereinigt, sofern dies zur Vorbereitung
der Stichprobe zur Sichtprifung ohne Hilfsmittel erforderlich ist.

4.2.8.4 Zahlverfahren fiir Atzkanile

Wie im Bild 3a dargestellt, wird die AT-Schnitt-Platte innerhalb der Z-Wachstumszonen mit einem quadrati-
schen Gitter mit bekannten Maen im Bereich von 0,25 cm x 0,25 cm bis 0,50 cm x 0,50 cm gekennzeichnet.
Wahlweise kann darf das Gitterraster nur in den rechteckigen Bereichen der Z-Zonen passend zur Hohe des
Kristallkeims angebracht werden. Es sollten keine Gitterquadrate ausgezahlt werden, die einen kleineren
Abstand als £ 2 mm von der Mitte des Kristallkeims haben.

Jede Platte wird unter einem Stereomikroskop bei 30-facher bis 40-facher VergréRerung betrachtet, wobei
eine starke Lichtquelle die Platte in Richtung der kleineren X-Flache beleuchtet. Dabei ist zu beachten, dass
die Brennebene des Mikroskops auf die obere Flache der Platte eingestellt wird, um zu vermeiden, dass der
Austritt der Atzkanale an der unteren Flache der Stichprobe mitgezahlt wird. Die Atzkanale werden in jedem
einzelnen Gitterquadrat ausgezahlt und protokolliert, wobei die Einstellung der Scharfentiefe des Mikroskops
fir die geeignete Vergroflerung erfolgt. Nach dem Auszahlen aller vorgesehenen Gitterquadrate wird der

Mittelwert berechnet und in einen Mittelwert je cm?, p, durch Multiplikation mit der Anzahl der Gitterquadrate
je cm? umgerechnet, z. B. 16 bei 0,25 cm x 0,25 cm oder 4 bei 0,50 cm x 0,50 cm usw.

4.3 Kennzeichnung
Jeder synthetische Quarzkristall muss wie nachstehend angegeben auf der groReren oder kleineren X-Ober-
flache deutlich gekennzeichnet werden mit:
a) Namen oder Warenzeichen des Herstellers;
b) Orientierung des Materials;
c) Drehsinn des Materials:
RH bei Rechtsquarz;
LH bei Linksquarz;
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d) weiteren Angaben, wenn festgelegt, z. B.:
1) Loskennzeichnung;
2) o-Klasse: Aa, A, B, C, D oder E;
3) Konzentration der Einschliisse: Ia, Ib, I, IT oder III;
4) Flachendichte der Atzkanéle: 1aa, 1a, 1, 2, 3 oder 4.

4.3.1 Lieferanforderungen

Diese Anforderungen missen nach Vereinbarung zwischen Lieferant und Anwender festgelegt werden.

5 Spezifikation fur vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristall
5.1 Normwerte

5.1.1 Grenzabweichungen der MaRe

Die Grenzabweichungen von den festgelegten MaRRen in Richtung der X- und Z- oder Z-Achsen missen
kleiner als 0,2 mm sein (siehe Bild 8).

5.1.2 Ebenheit der Bezugsoberflachen

Die Bezugsoberflache darf nicht unebener als 0,2 mm oder wie festgelegt sein. Die Auswahl des Messverfah-
rens sollte sorgfaltig erfolgen, um Messungen der Abweichungen der Bezugsoberflache von denen der
gegenuberliegenden Seite zu trennen (Parallelitat).

5.1.3 Grenzabweichung des Winkels der Bezugsoberflache

Die Winkelabweichungen der Bezugsoberflache miissen kleiner als 15’ hinsichtlich der festgelegten kristal-
lografischen Richtung sein (siehe Bild 9).

5.1.4 Zentrizitat des Kristallkeims

Die Lage des Kristallkeims in einem vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristall ist im Bild 10 dargestellit.

5.2 Anforderungen und Messverfahren

5.2.1 Quarzbarren ,,wie geziichtet“, die fiir vorbearbeitete synthetische Quarzkristalle verwendet
werden

Die Rohmaterialien fur vorbearbeitete synthetische Quarzkristalle missen mit den Normwerten, betreffenden

Anforderungen und Messverfahren nach Abschnitt 4 dieser Norm Ubereinstimmen.

5.2.2 MaRe von vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristallen

MalRe und Grenzabweichungen mussen mit Messschiebern oder Blgelmessschrauben durch Messung an
mindestens drei Punkten, ein Punkt etwa in der Mitte der Y-Achse und die anderen symmetrisch entlang der
Y-Achse verteilt, bestimmt werden.

5.2.3 Kennzeichnung der Bezugsoberflache

Die Kennzeichnung muss auf der Bezugsoberflache angegeben sein und das Vorhandensein durch Sicht-
prufung bestatigt werden. Inhalt der Kennzeichnung und Kennzeichnungsverfahren miissen zwischen Liefe-
rant und Kunde vereinbart werden.
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5.2.4 Messung der Ebenheit der Bezugsoberflache

Die Ebenheit der Bezugsoberflache muss mit einer Ebenheitsmesseinrichtung, wie zwischen Lieferant und
Kunde vereinbart, gemessen werden.

5.2.5 Messung der Grenzabweichung des Winkels der Bezugsoberflache

Abweichungen des Winkels der Bezugsoberflache missen mit einer Roéntgen-Winkelmesseinrichtung
gemessen werden.

5.2.6 Zentrizitat des Kristallkeims

Die Zentrizitat des Kristallkeims wird durch Messung des Abstands zwischen vorbearbeiteten Oberflachen
und der nachsten Kante des Kristallkeims ermittelt. Zur Erleichterung der Messung kann auf die X-Oberflache
eine FlUssigkeit mit angepasstem Brechungsindex aufgebracht werden.

5.3 Lieferbedingungen

Die Lieferbedingungen sind zwischen Hersteller und Anwender zu vereinbaren.

5.3.1 Kennzeichnung

In der Kennzeichnung der vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristalle muss die Losnummer der Kristall-
zucht angegeben sein.

5.3.2 Verpackung
Der Anwender von Quarzkristallen muss in einer einzigen Verpackung die Menge vorbearbeiteter syntheti-

scher Quarzkristalle erhalten, die ahnliche Mafe in Richtung der X- und Z- oder Z-Achsen aufweisen und
von Kristallen eines einzigen Loses stammen.

5.3.3 Herstellungslos

Es wird empfohlen, dass bei der Lieferung vorbearbeiteter synthetischer Quarzkristalle in grof’en Mengen an
einen Anwender diese Quarzkristalle vorzugsweise aus einem Los hergestellt sind.

6 Prufung von synthetischen Quarzkristallen und vorbearbeiteten synthetischen
Quarzkristallen

6.1 Prufung von synthetischen Quarzkristallen ,,wie geziichtet*

6.1.1 Prifung

Die Prufung synthetischer Quarzkristalle umfasst losweise Prifungen.

6.1.2 Losweise Priifung

Die losweise Priifung besteht aus Prifungen der Gruppe A und der Gruppe B.
6.1.2.1  Priifungen der Gruppe A

Der Prifplan fur die Prifungen der Gruppe A ist in Tabelle 4 angegeben.

Die statistische Stichprobennahme und die Prifung missen nach IEC 60410 oder nach Vereinbarung
zwischen Kaufer und Verkaufer durchgefiihrt werden.
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Die Stichproben, die fur die Prifungen der Gruppe A verwendet werden, durfen als Stichproben fir die
Prifungen der Gruppe B verwendet werden.

Tabelle 4 — Priifbedingungen und Priifanforderungen fiir die losweise Priifung der Gruppe A

Prifung Zerstorend oder Priif- Prif- AQL Anforderungen an das
zerstorungsfrei bedingungen niveau % Leistungsverhalten
(D oder ND) (IL) °

Festgelegte Kleinst- und GréRtmale ND 423 Il 0,1 4231

des synthetischen Quarzkristalls

Zwillingsbildung 4251 4251

Springe und Briiche 4252 4252
Einschlisse ND 1l 0,4 41.2

Abschnitt 4 dieser Norm.
D zerstorend
ND zerstdrungsfrei

IL  Prifniveau

AQL annehmbare Qualitatsgrenzlage

ANMERKUNG Abschnittsnummern fiir Prifbedingungen und Anforderungen

an das Leistungsverhalten beziehen sich auf

6.1.2.2 Prifungen der Gruppe B

Der Prifplan fir die Prifungen der Gruppe B ist in Tabelle 5 angegeben oder zwischen Kaufer und Verkaufer

zu vereinbaren.

Die Stichproben fir die Prifungen der Gruppe B durfen aus den in Gruppe A gepriften Stichproben ausge-

wahlt werden.

Tabelle 5 — Priifbedingungen und Priifanforderungen fiir die losweise Priifung der Gruppe B

Zerstorend oder
zerstorungsfrei
(D oder ND)

Priifung

Priif-
bedingungen

Stichprobengréfe und
Annahmekriterium

N

Anforderungen an das
Leistungsverhalten

Bewertung der Infrarot- D
Gute durch a-Messung

4.2.6

Eine oder mehrere, wie
zwischen Kaufer und
Verkaufer vereinbart,
vorausgesetzt, dass eine
Stichprobe eine fir die
Anwendung vorgesehene
grof3e Gruppe reprasentiert

Flachendichte der D
Atzkanale

Eine oder mehrere, wie
zwischen Kaufer und
Verkaufer vereinbart

Abschnitt 4 dieser Norm.

D zerstorend

ND zerstérungsfrei

N  StichprobengréRe (Z-Barren oder Y-Barren)

C  Annahmekriterium (zulassige Anzahl von Ausféllen)

ANMERKUNG Abschnittsnummern fir Prifbedingungen und Anforderungen an das Leistungsverhalten beziehen sich auf

Die Bestimmung der Flachendichte der Atzkanéle und die Messung des a-Wertes diirfen an denselben Stich-

proben durchgefiihrt werden.
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6.2 Prifvorschrift fiir vorbearbeitete synthetische Quarzkristalle

Die Prufung von vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristallen umfasst losweise Prifungen.
6.2.1 Losweise Priifungen

6.2.1.1 Priiflos

Ein Priflos muss aus allen vorbearbeiteten synthetischen Quarzkristallen bestehen, die zur gleichen Zeit
hergestellt wurden und zur Prifung vorgelegt werden.

Das Rohmaterial flir vorbearbeitete synthetische Quarzkristalle muss mit den in dieser Norm angegebenen
Normwerten, betreffenden Anforderungen und Messverfahren tbereinstimmen.

6.2.1.2 Prifanforderungen
Der Prifplan fir die losweisen Priifungen ist in Tabelle 6 angegeben.

Die statistische Stichprobennahme und die Prifung missen nach IEC 60410 oder nach Vereinbarung
zwischen Kaufer und Verkaufer durchgefiihrt werden.

Tabelle 6 — Priifbedingungen und Priifanforderungen fiir die losweise Priifung

Priifung Zerstorend oder Priif- Priif- AQL Anforderungen an das
zerstorungsfrei bedingungen niveau % Leistungsverhalten
(D oder ND) (IL) °

Mafe und Grenzabweichungen ND 5.2.2 Il 0,4 5.1.1

Ebenheit der Bezugsoberflache 524 51.2
Grenzabweichung des Winkels der 5.25 51.3
Bezugsoberflache

Zentrizitat des Kristallkeims 5.2.6 514
Bestatigung fiir die Kennzeichnung 5.2.3 Il 0,1 5.2.3

auf der Bezugsoberflache

ANMERKUNG Abschnittsnummern fir Prufbedingungen und Anforderungen an das Leistungsverhalten beziehen sich auf
Abschnitt 5 dieser Norm.

D zerstoérend
ND zerstérungsfrei
IL Prifniveau

AQL annehmbare Qualitatsgrenzlage

7 Leitfaden fir die Anwendung von synthetischen Quarzkristallen

7.1 Allgemeines
7.1.1  Einfihrung
Dieser Leitfaden ist auf allgemeinen Wunsch der Anwender und Hersteller erarbeitet worden, um syntheti-
schen Quarzkristall mit allen seinen Vorzligen so gut wie moglich anzuwenden. Dieser Leitfaden hat nicht die

Aufgabe, die angewendeten Techniken der Herstellung von Schwingquarzen aus Quarzkristallen zu erlau-
tern, noch zu versuchen, samtliche Eigenschaften von synthetischem Quarzkristall zu beschreiben.
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7.1.2 Synthetischer Quarzkristall

Synthetische Quarzkristalle werden nach dem Verfahren des hydrothermischen Temperaturgradienten
gezulchtet.

Bei Raumtemperatur wird eine Druckkammer (Autoklav) teilweise mit einer alkalischen Zuchtlésung (z. B.
Na,CO5; oder NaOH) gefiillt. In den oberen Teil werden Kristallkeime eingebracht und nahrende Quarz-

bruchstiicke auf dem Boden des Autoklavs, der dann verschlossen und erhitzt wird. Die Temperatur im
oberen Teil wird niedriger gehalten als im unteren Teil. Dadurch wird das geldste Nahrmaterial mithilfe der
Konvektionsstréome transportiert und auf den Kristallkeimen abgelagert.

Die Formen, Male und physikalischen Eigenschaften der geziichteten Kristalle hangen von der Orientierung,
den MalRen der Kristallkeime und den Wachstumsbedingungen ab. Durch eine gute Kontrolle des
Zuchtungsprozesses werden einheitliche Formen und Malie sowie die Homogenitat der Qualitat gesichert.

7.2 Form und GroBe von synthetischem Quarzkristall

7.21 Bezeichnung von Kristallachsen und -flachen

In Handbiichern und nationalen Normen bestehen Unterschiede bei der Beschreibung von Quarzkristallen
hinsichtlich der Auswahl der Achsen, des Drehsinns und des Achsensystems. Im Bild 5a ist ein Quarzkristall
mit allen seinen natirlichen Flachen dargestellt. Diese Flachen sind bei einem synthetischen Quarzkristall
nicht immer vorhanden. Im Bild 5b sind die entsprechenden Flachen eines synthetischen Quarzkristalls
dargestellt, und weil diese Kristalle an besonders orientierten Kristallkeimen geziichtet wurden, unterscheiden
sich die in den Bildern 5a und 5b dargestellten Formen wesentlich.

7.2.2 Kiristallkeim

Es werden einige Standard-Orientierungen der Kristallkeime angewendet, damit die am haufigsten verwen-
deten Schwingquarze wirtschaftlich hergestellt werden kénnen. Kristalle mit Kristallkeimen des Z-Schnittes
und des kleinen Rhomboederschnittes (z-Schnitt) dienen hauptsachlich der Herstellung von Schwingquarzen
hoher Frequenz, die im Dickenschermode schwingen, und von Schwingquarzen mittlerer Frequenz, die im
Flachenschermode schwingen. Kristalle mit Kristallkeimen des Z-Schnittes eignen sich zur Herstellung von
Schwingquarzen niedriger Frequenz, die im Langsdehnungsmode oder im Biegemode schwingen. In einem
gezlchteten Kristall ist der Kristallkeim haufig von einem diinnen Schleier aus Blasen und Einschllissen
umgeben.

7.2.3 Formen und MaRe

Synthetische Quarzkristalle ,wie gezichtet” werden von charakteristischen Wachstumsflachen umgeben. Im
Bild 6 ist die Ubliche Form eines geziichteten Kristalls mit einem Z-Schnitt-Kristallkeim mit kleinem X-Maf}
dargestellt. Kristalle mit anderen Formen entstehen, wenn der Z-Schnitt-Kristallkeim andere Proportionen
aufweist oder wenn Kristallkeime mit anderen Schnitten verwendet werden.

Die GroRe synthetischer Quarzkristalle ist durch die drei Nennmalie X, Y (oder Y’) und Z (oder Z') festgelegt.
Diese Mal3e liegen in den Richtungen der X-, Y- (oder Y*-) bzw. Z- (oder Z-)Achsen, wie im Bild 6 dargestellt.
Diese Malte werden so gewahlt, dass eine wirtschaftliche Ausbeute sowohl bei der Ziichtung als auch bei der
Fertigung der Quarzbauelemente erreicht werden kann, wobei jedoch betont werden muss, dass die Male
Gegenstand der Vereinbarung zwischen Hersteller und Anwender sind.

Weil die Kristalle ,wie geziichtet® auch derartige Wachstumsflachen wie m-Flachen oder z-Flachen an den
Enden der Y- oder Y'-Achse zeigen, ist die nutzbare Lange fur die Herstellung von Quarzbauelementen
kleiner als das Nennmaf.

Die genaue Messung des Kleinstmalles Z' kann in der Praxis Probleme bereiten, wenn die Z-Oberflachen
nicht eben und mdglicherweise nicht parallel sind. Ebenso ist es schwierig, kleine Grenzabweichungen der
Male einzuhalten. Aus diesen Griinden muss die Anwendung von teilweise bearbeitetem Material in Betracht
gezogen werden, wenn die vom Anwender gewlnschten Grenzabweichungen der Male kleiner sind als die,
die der Hersteller liefern kann (dies wird manchmal als vorvermalfit oder vorbearbeitet angegeben).
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7.2.4 Wachstumszonen

Die Anlagerung des gelosten Materials auf jeder Wachstumsoberflache erfolgt kontinuierlich und manchmal
im Wesentlichen gleichférmig, jedoch unterscheidet sich die Art der Anlagerung von Zone zu Zone. Deshalb
entstehen durch das Wachstum in den verschiedenen Richtungen Bereiche mit unterschiedlichen Eigen-
schaften. Von denen in dieser Norm aufgefiihrten Gblichen Wachstumszonen ergibt die Z-Zone die héchste
Glute, dann folgen die grolkere X-Zone und die S-Zonen. Empfohlen wird deshalb, Dicken- und Flachenscher-
schwing-Quarzbauelemente ganzlich oder grofitenteils aus der Z-Zone herzustellen und fir den Elektroden-
bereich des fertigen Schwingquarzes ausschlieRlich Z-Zonen-Material auszuwahlen. Die kleinere X-Zone
weist die niedrigste Gute auf und wird bei der Herstellung von Schwingquarzen fir hohe Frequenzen
Ublicherweise verworfen.

In den Bildern 3a und 3b sind typische Beispiele gesagter Scheiben fir AT-Schnitt- und X-Schnitt-Platten aus
geeigneten Wachstumszonen dargestellt.

7.3 Standardverfahren zur Bewertung der Qualitdat von synthetischen Quarzkristallen

Der Umfang struktureller und chemischer Fehlstellen in einem synthetischen Quarzkristall hangt von den
Wachstumsbedingungen, den verwendeten Dotierungen und besonders von der Wachstumsgeschwindigkeit
ab, die in der Praxis zwei wichtige Konsequenzen haben. Erstens kann dies den a-Wert des Kristalls ver-
schlechtern (zu héheren Werten). Zweitens kann der Schnittwinkel flr einen bestimmten Temperaturgang der
Frequenz nicht einheitlich sein.

Die Gute (Q-Wert) eines Schwingquarzes wurde friiher als MaR fir die Qualitat des Materials herangezogen.
Bei einem Schwingquarz, hergestellt als Standard-Quarzresonator fir 5 MHz im 5. Oberton, ist sichergestellt,
dass der Q-Wert zwar die inneren Verluste wiedergibt, nicht aber die Montageverluste und die geringen
Unterschiede in den Fertigungsverfahren verschiedener Hersteller beriicksichtigt. Derartige Schwingquarze
sind gro3 und kénnen mitunter nicht nur aus der Z-Zone geschnitten werden.

Als die Absorptionskoeffizienten (a-Werte) als Gultekriterien akzeptiert und angewendet wurden, ersetzten sie
aufgrund ihrer Vorteile und Mdglichkeiten schon bald nahezu vollstandig direkte Gltemessungen als Mittel
zur Beurteilung. Kleine Wachstumszonen kdénnen gemessen und Einzelheiten der Strukturen in den
Wachstumszonen geklart werden; die Prufungen sind nahezu zerstérungsfrei, billiger und viel schneller.

Die Streuung des optimalen Schnittwinkels wird sehr klein und vergleichbar mit der von Naturquarz, wenn der
a3 500-Wert kleiner als 0,06 cm™" ist (Klasse C). Deshalb werden diese Kristalle fiir die Herstellung von
Schwingquarzen hoher Frequenz mit engem Temperaturgang empfohlen.

Die Einheitlichkeit der a-Werte in einem Herstellungslos wird durch eine gute Kontrolle des Zuchtprozesses
sichergestellt. Die Stichprobe eines Herstellungsloses muss einen synthetischen Quarzkristall mit hochster
Dicke in Richtung der Z- oder Z-Achse enthalten. Eine Auswahl dieser Stichprobe bezieht sich auf die Tatsa-
che, dass sich die o-Werte proportional zur Wachstumsgeschwindigkeit verhalten. Deshalb weisen die
Kristalle gréfiter Dicke den hdchsten a-Wert in einem Los auf. Damit ist fur die meisten Anwendungen die
Stichprobenprifung ausreichend.

Als zusatzliches Mittel zur Beurteilung von synthetischem Quarz wird in der Norm ein Schwingquarz zur
Prifung des Temperaturgangs der Frequenz festgelegt. Die Festlegung des Schnittwinkels ist so gewahlt,
dass der Temperaturgang der Frequenz eine lineare Steigung aufweist und empfindlich vom Schnittwinkel
abhangt. Die festgelegte Form und die festgelegten MalRe des Priiflings sind fiir die genaue Bestimmung des
Schnittwinkels geeignet. Die Glte (Q-Wert) dieses Schwingquarzes hangt stark vom Montage- und
Fertigungsverfahren ab und sollte deshalb nicht fiir die Beurteilung der Giite des Kristallmaterials herange-
zogen werden.

7.4 Weitere Verfahren zur Priifung der Qualitat von synthetischem Quarzkristall

Es gibt verschiedene Verfahren zur Prifung struktureller Fehlstellen von synthetischem Quarzkristall, jedoch
wurden die quantitativen Korrelationen zu elektrischen Eigenschaften von Schwingquarzen nicht vollstandig
untersucht. Eine Ausnahme stellt das vorstehend beschriebene Verfahren der Infrarot-Absorption dar,
welches fir die Beurteilung der Qualitat natzlich ist.
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7.41 Sichtpriifung
In Quarzelementen sollte eine UbermaRige Anzahl von Einschlissen vermieden werden.
7.4.2 Verfahren mit Absorption von Infrarot-Strahlung

Einige Radikale, die im Kiristallgitter eingeschlossen sind, absorbieren Infrarot-Strahlung bei bestimmten
Wellenzahlen. Das haufigste Radikal durch Verunreinigung in synthetischem Quarz ist durch Wasserstoff-
briicken gebundenes OH, dessen Menge durch die Absorptionskoeffizienten bei bestimmten Wellenzahlen im

Bereich zwischen 3 400 cm~" und 3 600 cm™~" bestimmt werden kann.

Die Verluste von mechanischer Energie in einem Schwingquarz hangen von der Konzentration der
OH-Radikale ab, und es besteht deshalb ein Zusammenhang zwischen dem Absorptions- und dem Gitewert.
Im Bild 7 sind eine typische Kalibrierkurve und zugehorige Messpunkte dargestellt. Im Bericht einer neueren

Nachkalibrierung [26]1) wird angegeben, dass eine Verschiebung der a-Koordinate um —0,01 diese Kurve an
die wirkliche Gute Os von 5-MHz-Resonatoren anpasst.

Ublicherweise wird die Infrarot-Absorption in der Z-Zone des Kristalls gemessen, in der kleineren X-Zone
weicht sie davon ab.

Es sollte weiterhin beachtet werden, dass die Messung der Infrarot-Absorption noch abhangen kann von
» den MaRen der Blende im Infrarot-Strahlengang;

» dem Ort der Messung relativ zum Ort des Kristallkeims;

» der Polarisationsebene;

» der Luftfeuchte und Temperatur in der Umgebung der Messeinrichtung;

+ dem individuellen Anzeigefehler des Infrarot-Spektrometers.

Ein internationaler Ringversuch zur Messung des Infrarot-Absorptionskoeffizienten « von synthetischem
Quarzkristall?) zeigte deutlich, dass die jeweiligen Infrarotspektrometer charakteristische Abweichungen auf-

weisen, die durch Anwendung genormter a-Quarzscheiben®) korrigiert werden kdénnen. Es wird empfohlen,
eine Korrelationsmessung zwischen den Quarz-Herstellern und -Anwendern hinsichtlich der Kalibrier-
scheiben des Ringversuches durchzufihren.

7.4.3 Verschiedenes

Das weit verbreitete Verfahren des chemischen Atzens zur Prifung auf Zwillingsbildung bei Naturquarz ist
bei synthetischem Quarz nicht notwendig, weil die Zwillingsbildung hier sehr selten auftritt. Das Verfahren
kann zur Erkennung von Atzgruben und -kanalen als ein MaR fiir die Anzahl von Versetzungen angewendet
werden. Zur Beobachtung der Gesamtverteilung von Verunreinigungen wird Gamma- oder Réntgenstrahlung
angewendet. Die Schwarzung durch Bestrahlung hangt von der Konzentration der Verunreinigungen und den
Wachstumszonen ab.

Beugungsbilder der Réntgenstrahlung liefern nutzliche Aussagen uUber die Perfektion von Kristallen. Durch
den niedrigen a-Wert erhalt man mit einem divergenten Roéntgenstrahl scharfere Laue-Muster. Réntgen-
Topographie nach dem Lang-Verfahren ist gut fir den Nachweis der Verteilung von Strukturdefekten
anwendbar.

R Die Zahlenwerte in eckigen Klammern beziehen sich auf die Literaturhinweise.

Dieser Ringversuch wurde zwischen 1990 und 1992 vom Technischen Komitee 49 (Arbeitsgruppe 5) der IEC
durchgefihrt.

Weitere Angaben Uber dieses Verfahren und zur Verfligbarkeit genormter a-Scheiben sind beim Technischen
Komitee 49 (Arbeitsgruppe 5) der IEC oder bei einem beteiligten nationalen Komitee erhaltlich.
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Es sollte jedoch beachtet werden, dass alle diese Verfahren keine quantitative Korrelation zu den elekitri-
schen Eigenschaften des fertigen Schwingquarzes liefern.

7.5 a-Klasse

Sechs Klassen sind festgelegt. Die Klassen Aa, A und B sind fiir Schwingquarze héchster Giite erforderlich.
Die Klasse C ist am besten geeignet fir Schwingquarze hoher Frequenz, die sowohl gute Temperatureigen-
schaften als auch niedrige a-Werte erfordern. Die Klassen D und E werden meist fir Schwingquarze tiefer
Frequenz verwendet, wobei es hauptsachlich um grofe Kristalle zu einem niedrigen Preis geht.

7.6 Zusitzliche Klassifizierung (nur nach Bestellung) fiir Einschliisse, Atzkanile und
Aluminiumgehalt

7.6.1 Einschliisse

Fiunf Klassen sind festgelegt. Die Klassen Ia, Ib und I sind notwendig fiir besondere optische Anwendungen
hoher Gute, wie VCR-Kameras, oder bei der Anwendung photolithographischer Verfahren.

Die Klasse II ist im Allgemeinen erforderlich fir Volumen- oder Oberflachen-(OFW-)Resonatoren hoher
Frequenz oder Giite.

Die Klasse III gilt fur die meisten professionellen und technischen Anwendungen von Schwingquarzen.

7.6.2 Atzkanile

Sechs Klassen sind festgelegt. Die Klasse 1aa oder 1a wird bendtigt fir dicke Quarzsensorelemente, bei
denen ein chemischer Atzprozess von langer Dauer erforderlich ist. Fir dreidimensionale Atzprozesse kann
vor allem die Klasse 1aa angewendet werden. Die Klassen 1 und 2 sind notwendig flir Schwingquarze
bestimmter hoher Giite, wie Grundtonquarze hoher Frequenz, fliir OFW-Bauelemente hoher Frequenz oder
bei besonderen Herstellungsverfahren, wie dem chemischen Atzen. Die Klasse 3 ist fiir die meisten techni-
schen Anwendungen von Schwingquarzen geeignet. Die Klasse 4 eignet sich flir die meisten allgemeinen
Anwendungen von Schwingquarzen.

7.6.3 Aluminiumgehalt

Eine niedrige A*-Konzentration (eine Austauschverunreinigung, die einen Si**-Platz besetzt) verringert

auch ladungsausgleichende einwertige lonen, die Aluminium begleiten (hauptséchlich Na* und Li*). Die
Prufung ist deshalb manchmal erforderlich, wenn eine Bestandigkeit gegen Schwarzung oder Frequenz-
anderung durch Strahlung gefordert ist.

Das Maf fur die Konzentration von Aluminium im Quarzmaterial ist die Anzahl der Aluminiumatome je Million
Siliziumatome. Fur das Reinigungsverfahren der Stichprobe dirfen keine Atzmittel verwendet werden, um
sicherzustellen, dass durch das Atzen nicht schon vorher Verunreinigungen beseitigt werden.

Der Aluminiumgehalt von Quarz kann durch spektrochemische und physikalische Verfahren ausreichend
genau bestimmt werden. Zu den spektrochemischen Verfahren gehoren in der Reihenfolge ihrer Entwicklung:
Verfahren mit Atomabsorption (AA), induktiv gekoppeltem Plasma (ICP) und direktem Stromplasma (DCP).
Mit allen diesen Verfahren kénnen Analysen durchgefiihrt werden, die neben Aluminium auch viele andere
Metalle nachweisen. Sie erfordern jedoch fir genaue Ergebnisse sorgfaltige Laborarbeiten, besonders bei
einem sehr niedrigen Aluminiumgehalt. Dabei lasst sich die Empfindlichkeit verbessern, wenn die SiO,-

Platten in HF-Lésungen getaucht werden (dadurch Beseitigung von Si durch Bildung von SiF-Gas) und wenn
Blindversuche durchgefliihrt werden, um unerwiinschte Verunreinigungen in der verwendeten Flusssaure zu
bestimmen.

Die physikalischen Verfahren umfassen Elekironen-Spin-Resonanz (ESR), auch als paramagnetische
Elektronenresonanz (EPR) bekannt, und Infrarot-Absorption einer elektrolytisch gereinigten Stichprobe bei
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der Temperatur von flissigem Stickstoff. AuBerdem erhalt man zumindest qualitative Aussagen, wenn die
Schwarzung durch Bestrahlung in den Bereichen mit X-Wachstum verglichen wird.

Sowohl die spektrochemischen als auch die physikalischen Verfahren setzen den Einsatz spezialisierter
Ausrustungen mit derartigen Kosten voraus, dass sie Ublicherweise nur in solchen Laboratorien zur Anwen-
dung kommen, wo sie auch haufig genutzt werden. Fur die Bestimmung des Aluminiums im Quarz muss der
Anwender entweder ein gut ausgerustetes spektrochemisches Labor mit gut ausgebildeten Technikern oder
ein mit einer EPR-Ausristung ausgestattetes physikalisches Labor suchen. Brauchbare Ergebnisse sollte
man von beiden erwarten kénnen.

Bei der Vorbereitung von Stichproben fiir die Bestimmung von Aluminium ist zu beachten, dass kein
Fremdmaterial einbezogen wird. Beispielsweise sind Ublicherweise nur eine Wachstumszone und kein
Kristallkeimmaterial erwiinscht. Vorrangig besteht die erwiinschte Zone aus Z-Wachstums-Material.

7.6.4 Elektrolytisch gereinigter Quarz

Eine AI3*-M*-Fehistelle (ein einwertiges lon fiir den Ladungsausgleich) im Quarz wird in AP*—OH tiberfiihrt,
wenn das Alkaliion durch Strahlung dissoziiert vorliegt. Durch diese Uberfiihrung wird eine elastische Ent-

spannung im AP*—M*-Zentrum aufgehoben und die Elastizitatskonstante erhéht. Dies ist der Grund fir die
Frequenzverschiebung des Quarzes bei Bestrahlung. Jedoch kann die Frequenzdrift durch Bestrahlung
verringert werden, wenn die Alkaliionen im Quarz im Voraus durch elektrolytische Reinigung (Diffusions-

prozess im elektrischen Feld) entfernt werden, die zur Uberfihrung von AIR*-M* in AP*—OH oder A**—e~
fuhrt. Mit elektrolytischer Reinigung behandelter Quarz wird als elektrolytisch gereinigter Quarz bezeichnet.
Elektrolytisch gereinigter Quarz wird fur Schwingquarze in Satelliten benutzt, die in der Strahlungsumgebung
des Weltraums arbeiten und alterungsbedingter Frequenzdrift unterliegen. Durch das elektrolytische Reini-
gungsverfahren werden die Alkaliionen bei hoher Temperatur beseitigt, indem eine hohe Gleichspannung in
Richtung der Z-Achse angelegt wird und die Alkaliionen entlang der Z-Achse aus dem Quarz entfernt werden.

7.7 Bestellangaben

Bei Bestellungen sind die folgenden Angaben erforderlich (es sind moglichst genormte Klassen und
Normwerte zu verwenden):

a) synthetischer Quarzkristall ,wie gezichtet oder vorbearbeiteter synthetischer Quarzkristall;

b) Quarztyp (RH oder LH);

c) Orientierung des Kristallkeims;

d) Male;

e) oa-Klasse;

f)  zuséatzliche Klassifizierung, nur wenn erforderlich.
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Bild 1 — Schematische Schnitte eines synthetischen Quarzkristalls, der auf einem
Z-Schnitt-Kristallkeim geziichtet wurde
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Bild 2 — Bezeichnungen der Achsen und Flachen eines Quarzkristalls
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Bild 3a — Lage von AT-Schnitt-Platten in einem rechtsdrehenden synthetischen Quarzkristall
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Bild 3b — Lage von X-Schnitt-Platten, Y-Schnitt-Platten und Z-Schnitt-Platte

Bild 3 — Typische Beispiele von gesagten Scheiben fiir AT-Schnitt-Platten, kleiner Rhomboeder-
Schnitt-Platte, X-Schnitt-Platte, Y-Schnitt-Platte und Z-Schnitt-Platte
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Bild 4 — Temperaturgang der Frequenz fiir die Priifung der Steigung
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Bild 5a — Natiirliche Quarzkristalle
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Bild 5b — Synthetische Quarzkristalle

Bild 5 — Bezeichnung der Achsen und Flachen eines Quarzkristalls
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Bild 6 — Synthetischer Quarzkristall, geziichtet auf einem Z-Schnitt-Kristallkeim mit kleinen
X-MaRBen

(Mit Z-Schnitt-Kristallkeimen anderer Proportionen oder Kristallkeimen anderer Schnitte werden weitere
Kristallformen hergestellt.)
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Bild 7 — Beispiel einer friiheren (1970) Beziehung zwischen dem Absorptionskoeffizienten von
Infrarot-Strahlung und der Giite von synthetischem Quarzkristall

(Eine neuere Kalibrierung der Abhangigkeit zwischen O und a3 50 [26] ergibt fir o549, gemessen mit

modernen Spektrophotometern ohne Strahlkondensor, eine gute Annaherung an realistische Giten der
friheren, hier dargestellten Kurve, wenn man bei den gemessenen a-Werten den a5 g9p-Wert um 0,01 erhéht

und die Gute fur ihre Summe verwendet. Obwohl diese Korrektur von « gering erscheint, wirkt sie sich
betrachtlich auf die Gute im Bereich kleiner o-Werte bzw. groRer O-Werte aus.)
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