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Методом индентирования алмазной пирамидкой Виккерса исследованы микротвердость и трещиностой-

кость нескольких типов образцов двух основных политипов оксида галлия: метастабильного α-Ga2O3 со

структурой корунда и β-Ga2O3 (высокотемпературная фаза) с моноклинной кристаллической структурой.

Насколько известно авторам, это первая попытка сравнить механические свойства двух политипов оксида

галлия.
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Кристаллы оксида галлия в настоящее время нахо-

дятся в поле пристального внимания, поскольку яв-

ляются одним из самых широкозонных полупроводников

и соответственно имеют перспективу множественных

приложений [1,2]. По этой причине достаточно подробно

изучены многие свойства этих кристаллов, в то же

время механические характеристики пока исследованы

недостаточно. Имеется всего несколько работ, в которых

были определены значения микро- и нанотвердости

β-Ga2O3 [3–7]. В табл. 1 обобщены результаты, ранее

полученные на различных кристаллах и слоях [3–12].

Авторы данного исследования располагали большим

набором образцов оксида галлия: как объемными мо-

нокристаллами, выращенными из расплава, так и тон-

кими пленками, полученными путем газотранспортного

осаждения на подложки сапфира. Толщина последних

составляла 2−10µm. Слои α- и β-Ga2O3 были получены

в реакторе хлоридной эпитаксии, разработанном для

этих процессов ООО
”
Совершенные кристаллы“ [13,14].

Объемные кристаллы были двух типов: коммерческая

пластина β-Ga2O3 ориентации (2̄01) и монокристалл

твердого раствора β-(AlxGa1−x)2O3 с x ∼ 0.1, выращен-

ный расплавным методом в сапфировом тигле [15].

Из нескольких существующих вариантов инденторов

для определения микротвердости алмазная четырехгран-

ная пирамидка Виккерса используется наиболее часто.

Стандартная процедура определения микротвердости со-

стоит в приложении постоянной нагрузки на пирамидку

и выдержке в течение 15 s, после чего образец раз-

гружается и производится замер диагонали остаточного

отпечатка. Формула для расчета этого значения следую-

щая: H = 1.854P/d2, где P — нагрузка, d — диагональ

отпечатка. Отпечатки пирамидок на поверхности (0001)
α-Ga2O3 при ее нагружении от 0.2 до 2N с помощью

микротвердомера ПМТ-3М представлены на рис. 1.

Результаты измерения микротвердости образцов ок-

сида галлия при различных нагрузках приведены в

табл. 2. Следует отметить, что значение микротвердости

образцов α-Ga2O3 выше, чем β-Ga2O3, что связано,

вероятно, с более плотной упаковкой структуры, подоб-

ной корунду (R3m), в направлении [0001] для α-Ga2O3,

чем для β-Ga2O3 с моноклинной структурой (C2/m).
Фотографии отпечатков пирамидки на образцах обоих

типов представлены на рис. 2.

При исследовании прочностных свойств относительно

хрупких материалов часто используют величину крити-

ческого коэффициента интенсивности напряжений K1C,

характеризующего вязкость разрушения, как одного из
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Рис. 1. Последовательность отпечатков пирамидки Виккерса

на слое (0001) α-Ga2O3, нанесенном на сапфир, при четы-

рех нагрузках: 0.2 (a), 0.5 (b), 1 (c), 2 N (d). На схеме

внизу: 1 — радиальные трещины, 2 — латеральные трещины,

3 — медианные трещины, 4 — трещины Палмквиста.

4∗ 51



52 В.И. Николаев, А.В. Чикиряка, Л.И. Гузилова, А.И. Печников

20 mm

a

10 mm

a b

Рис. 2. Вид отпечатка пирамидки (нагрузка 2 N) и трещин вблизи него на слоях оксида галлия на сапфире, полученный с

помощью сканирующего микроскопа в топографическом режиме. а — (0001) α-Ga2O3, b — (2̄01) β-Ga2O3.

показателей трещиностойкости покрытия. Использова-

ние такой характеристики объясняется простотой ее

расчета и возможностью определения параметра даже

на небольших образцах.

Таблица 1. Сравнение значений микротвердости HV , модуля упругости E и трещиностойкости K1C в кристаллах и слоях оксида

галлия (данные [3-7]) и различных полупроводниковых кристаллах в направлении базисной оси (данные [8-12])

№

п/п
Образец Ориентация HV , GPa E, GPa

K1C (K1CP),

MPa ·
√

m

1
Монокристалл, полученный

(100) 6.5−7.7 [3]
методом TFM (Tin Flux Method)

Монокристалл, выращенный

2 методом свободной кристаллизации (100) 8.9 [4] 234.0 [4]
(Free Crystallization Method)

(2̄01) 12.5 [5,6]
Монокристаллы β-Ga2O3, (101) 9.7 [6]

3 выращенные из расплава методом EFG (100) 8.5 [7] 230.0 [5,6]
(Edge-defined Film-fed Growth Method) (010) 6.55 [7]

(001) 10.3 [7]

4
Слои β-Ga2O3/c-Al2O3 (толщина ∼ 2µm), полученные с помощью

(2̄01) 12.5 [4] 225.0 [4]
хлорид-гидридной эпитаксии (Hydride Vapour Phase Epitaxy, HVPE)

5
Слои α-Ga2O3/c-Al2O3 (толщина ∼ 7 µm),

(0001) 20.4
264.0

0.3 (0.7)
полученные с помощью HVPE (расчет)

6 Объемные кристаллы GaN (0001) 10.2 [8] 295.0 [9] 1.1 [8]

7 Объемные кристаллы ZnO (0001) 5.0 [10] 111.2 [10] 0.6 [8]

8 Объемные кристаллы Al2O3 (0001) 22.0 [11] 456.5 [12] 6.0 [12]

Пр име ч а н и е. Значения микротвердости и трещиностойкости приведены в соответствии с нагрузкой 0.5N. K1C — значение трещиностойкости,

рассчитанное по формуле (1), K1CP — значение трещиностойкости, рассчитанное по формуле (2).

В работе [16] была предложена математическая мо-

дель распространения радиальных и медианных тре-

щин вблизи отпечатка, позволяющая определить K1C

(рис. 2, a). Радиальная трещина на поверхности образца

Письма в ЖТФ, 2019, том 45, вып. 21



Микротвердость и трещиностойкость оксида галлия 53

Таблица 2. Измеренные значения микротвердости (в GPa)
при различных нагрузках на индентор

Образец
Нагрузка, N

0.2 0.5 1.0 2.0

Эпитаксиальный (0001) α-Ga2O3
16.7 20.4 18.9 19.4

на сапфире (толщина 7µm)

Эпитаксиальный (2̄01) β-Ga2O3
− 12.0 10.7 11.2

на сапфире (толщина 9µm)

Объемный кристалл

(100) β-Al0.1Ga0.9O3 (из расплава 8.3 9.1 9.2 −

в сапфировом тигле)

Объемный кристалл (2̄01) β-Ga2O3
10.8 9.0 9.7 −(коммерческий)

Объемный кристалл (010) β-Ga2O3
5.7 6.2 5.9 −(коммерческий)

видна и измерима, что и позволяет по значению ее дли-

ны сделать оценку вязкости разрушения испытываемого

материала.

Существует большое число работ [17–21], в которых

рассматривается и обосновывается подход к определе-

нию K1C в опытах по микротвердости. В [17] уточне-

но значение коэффициента пропорциональности 0.016,

после чего выражение для определения K1C приобрело

следующий вид:

K1C = 0.016

(

E
H

)1/2 P
c3/2

, (1)

где P — нагрузка, c — длина от центра отпечатка до

края трещины, E — модуль Юнга, H — микротвердость

по Виккерсу. Данная формула наиболее подходит для так

называемой геометрии трещин
”
half-penny“, характерной

для изотропных (керамических) образцов (A на схеме,

показанной внизу на рис. 1).

При разрушении покрытий возникающие в них тре-

щины распространяются через углы остаточного отпе-

чатка в направлении, перпендикулярном границе раз-

дела покрытие−подложка. Для таких трещин (трещины

Палмквиста, B на рис. 1) модель расчета величины вяз-

кости разрушения K1CP была предложена в работе [18].
На наш взгляд, эта модель более подходит для оценки

вязкости разрушения в нашем случае. Для расчета K1CP

использовалась формула [20]:

K1CP = 0.015

(

P
c3/2

) (

l
a

)−1/2 (

E
H

)2/3

, (2)

где a — половина длины диагонали отпечатка, c —

длина отрезка от центра отпечатка до края трещины,

l — длина трещины Палмквиста.

Зеркально-гладкая поверхность эпитаксиального слоя

α-Ga2O3, обусловленная его высоким структурным ка-

чеством [14], позволяет исследовать трещины вблизи

отпечатка и оценить K1C для данного слоя. В случае слоя

β-Ga2O3 (рис. 2, b), полученного в близких условиях,

но при более высокой температуре (∼ 1000◦C), явных
трещин вблизи отпечатка не обнаружено, что может

быть связано с большей пластичностью этого слоя.

По данным рентгеновского структурного анализа [13]
указанный слой имеет широкие кривые качания и обла-

дает поликристаллической текстурой. Однако трещины

не обнаружены нами и при исследовании поверхности

(2̄01) монокристаллического образца данной ориента-

ции, что свидетельствует о некоторой закономерности,

обусловленной в большей степени особенностью гео-

метрии нагружения, чем качеством материала. Кроме

трещин, описываемых упомянутыми выше моделями,

нами наблюдались трещины, связанные с кристаллогра-

фией кристаллической решетки исследуемых образцов.

В случае α-Ga2O3 на базисной поверхности вблизи

отпечатка видны три трещины, расходящиеся под углом,

близким к 120◦, по плоскостям призмы, а на поверхно-

сти (010) монокристаллического образца β-Ga2O3 — две

под углом 180◦ . Такие дополнительные трещины видны

и на фотографиях отпечатков на базисной грани сапфира

(корунда) [22].

Результаты измерения параметров микротвердости и

K1C для всех исследованных нами объектов представ-

лены в табл. 1 и 2. На рис. 3 показаны результаты

вычисления K1C по экспериментальным данным для двух

моделей развития трещин вблизи отпечатка индентора.

Полученные в работе результаты дают представ-

ление о твердости и трещиностойкости разных ти-

пов образов оксида галлия, что позволяет объектив-

но сравнить данный многофункциональный материал с

другими широко используемыми кристаллами. Резуль-

тат сравнения для близких по структуре политипов

важных полупроводниковых кристаллов представлен в

табл. 1.
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Рис. 3. Зависимость K1C при индентировании поверхности

(0001) слоя HVPE α-Ga2O3/Al2O3 от приложенной нагрузки P.
1 — K1C (расчет по формуле (1)), 2 — K1CP (расчет по

формуле (2)).
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