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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 1 èþëÿ 2014 ã.

Èññëåäîâàíà ìèêðîòâåðäîñòü ìîíîêðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíòàí-ãàëëèåâîãî ñèëèêàòà òðèãî-

íàëüíîãî êëàññà ñèììåòðèè 32 ïðîñòðàíñòâåííîé ãðóïïû Ð
321

ïî ìåòîäó Êíóïïà. Îáíàðóæåíà

àíèçîòðîïèÿ ìèêðîòâåðäîñòè II ðîäà (ìèêðîòâåðäîñòü ðàçëè÷íûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñ-

êîñòåé êðèñòàëëà) íà êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòÿõ (1120), (0110), (0001). Èçó÷åíî âëèÿíèå

âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà âîññòàíîâëåíèå îòïå÷àòêà ïîñëå èíäåíòèðîâàíèÿ ïî ìåòîäó

Êíóïïà. Óñòàíîâëåíî âëèÿíèå àòìîñôåðû îòæèãà íà àíèçîòðîïèþ ìèêðîòâåðäîñòè II ðîäà íà

îñíîâíûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ ïëîñêîñòÿõ (1120), (0110), (0001) ìîíîêðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà

ëàíãàñèòà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: ìèêðîòâåðäîñòü; àíèçîòðîïèÿ ìèêðîòâåðäîñòè; ìåòîä Êíóïïà; ìàññîïåðåíîñ;

ìîíîêðèñòàëëû ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà; îòæèã â âàêóóìå è íà âîçäóõå; àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîï

(ÀÑÌ).

Êðèñòàëëû ñåìåéñòâà ëàíòàí-ãàëëèåâîãî ñèëèêàòà

(ëàíãàñèò) ïðåäñòàâëÿþò ñîáîé ãðóïïó êðèñòàëëîâ,

èçîñòðóêòóðíûõ êàëüöèé-ãàëëèåâîìó ãåðìàíàòó

(Ca3Ga2GeO14), è îòíîñÿòñÿ ê òðèãîíàëüíîìó êëàññó

ñèììåòðèè 32 ïðîñòðàíñòâåííîé ãðóïïû Ð321. Òàêèå

ñòðóêòóðû óäîáíî ðàññìàòðèâàòü ñîñòîÿùèìè èç êîîð-

äèíàöèîííûõ ïîëèýäðîâ. Â äàííîì ñòðóêòóðíîì òèïå

âäîëü êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îñè Z ïîïåðåìåííî ðàñ-

ïîëàãàþòñÿ ñëîè, ñîñòîÿùèå èç ïîçèöèé òåòðàýäðè-

÷åñêèõ è îêòàýäðè÷åñêèõ ñ äîäåêàýäðè÷åñêèìè [1].

Êðèñòàëëû â ïðîöåññå ðîñòà ôîðìèðóþòñÿ ñëîÿìè,

ðàñïîëîæåííûìè ïåðïåíäèêóëÿðíî êðèñòàëëîãðàôè-

÷åñêîìó íàïðàâëåíèþ [0001] [2].

Êðèñòàëëû ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà è êâàðöà îáëà-

äàþò ðàçëè÷íûìè ïàðàìåòðàìè ðåøåòêè â íàïðàâëå-

íèÿõ Z è X [3], ÷òî ÿâëÿåòñÿ õàðàêòåðíûì äëÿ êðèñòàë-

ëîâ òðèãîíàëüíîé ñèíãîíèè ñ ñèëüíîé àíòèçîòðîïèåé

ñâîéñòâ. Ñîîòíîøåíèå îñåé c�a â ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åé-

êå êðèñòàëëîâ ëàíãàñèòà äîñòèãàåò 0,6.

Ìîíîêðèñòàëëû ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà — ýòî ñèëü-

íûå ïüåçîýëåêòðèêè ñ íèçêîé ñêîðîñòüþ ñäâèãîâûõ

îáúåìíûõ è ïîâåðõíîñòíûõ âîëí è ðåäêîé äëÿ êðè-

ñòàëëîâ âûñîêîé àêóñòè÷åñêîé äîáðîòíîñòüþ. Ýòèì

êðèñòàëëàì ïðèñóùå óíèêàëüíîå ñî÷åòàíèå ðÿäà ôè-

çè÷åñêèõ ñâîéñòâ, âàæíåéøèìè èç êîòîðûõ äëÿ ïðàê-

òè÷åñêîãî èñïîëüçîâàíèÿ ÿâëÿþòñÿ:

îòñóòñòâèå ôàçîâûõ ïåðåõîäîâ âïëîòü äî òåìïåðà-

òóðû ïëàâëåíèÿ 1450 °C;

âûñîêèé êîýôôèöèåíò ýëåêòðîìåõàíè÷åñêîé ñâÿ-

çè, â 2 – 4 ðàçà ïðåâûøàþùèé ÊÝÌÑ á-êâàðöà.

Ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ëàíãàñèòà (ËÃÑ), ëàíãàòàòà

(ËÃÒ), êàòàíãàñèòà (ÊÒÃÑ) è êâàðöà ïðåäñòàâëåíû â

òàáë. 1.
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Òàáëèöà 1. Îáùèå ôèçè÷åñêèå ñâîéñòâà ëàíãàñèòà, ëàíãàòàòà, êàòàíãàñèòà è êâàðöà
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Òåìïåðàòóðà ïëàâëåíèÿ, °C 1470 1470 1320 1728

Òåìïåðàòóðà ôàçîâîãî ïåðåõîäà, °C — — — 570

Òâåðäîñòü ïî Ìîîñó 6,6 6,6 – 7 6,6 – 7 7

ÊÒÐ, 10–6 Ê–1

á
11

(||a, x ) 5,63 6,13 [4] 6,67 [4]

á
33

(||c, z ) 4,08 4,45 [4] 3,3 [4]

Òåðìè÷åñêèå ñâîéñòâà ïðè 27 °C:

óäåëüíàÿ òåïëîåìêîñòü C
p
, Äæ�(ã · Ê) 0,45 0,40 0,57

òåìïåðàòóðà Äåáàÿ È
D
, Ê 740 740 [5] 1000 [4]

Òåìïåðàòóðíàÿ ïðîâîäèìîñòü, Âò�(ì · Ê)

K
X

1,3 1,2 1,5

K
Z

1,9 1,7 2,4

Êîýôôèöèåíò ýëåêòðîìåõàíè÷åñêîé ñâÿçè 15,8 30 7



Ìîíîêðèñòàëëû ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà îòíîñÿòñÿ ê

òâåðäûì õðóïêèì ìàòåðèàëàì ñ òåìïåðàòóðîé óïðóãî-

ïëàñòè÷åñêîãî ïåðåõîäà âûøå 0,9Tïë [6]. Ïîä âîçäåé-

ñòâèåì òåðìîóäàðà è öèêëè÷åñêèõ íàãðóæåíèé ïðè

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ïðè íàãðóçêàõ íèæå ïðåäåëà

òåêó÷åñòè â õðóïêèõ ìîíîêðèñòàëëàõ ËÃÒ îáíàðó-

æåíî ñóùåñòâåííîå èçìåíåíèå ìèêðîñòðóêòóðû, óêà-

çûâàþùåå íà ïðîòåêàíèå ïðîöåññîâ ïëàñòè÷åñêîé

äåôîðìàöèè, — âîçðàñòàíèå ïëîòíîñòè äèñëîêàöèé íà

3 – 4 ïîðÿäêà ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíîé, äâîéíèêîâà-

íèå è îáðàçîâàíèå ìåçîñòðóêòóðû. Ðàçðóøåíèå êðè-

ñòàëëîâ ïðîèñõîäèò â îñíîâíîì ïóòåì ðàñòðåñêèâàíèÿ

ïî ïëîñêîñòÿì Y è X [7].

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ îñíîâíàÿ îáëàñòü ïðèìåíåíèÿ

êðèñòàëëîâ — èçãîòîâëåíèå ÷óâñòâèòåëüíûõ ýëå-

ìåíòîâ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèõ äàò÷èêîâ òåìïåðàòóðû

(äî 150 °C íà îñíîâå êâàðöà è äî 600 °C íà îñíîâå

ËÃÑ), à òàêæå äàò÷èêîâ äàâëåíèÿ, óñêîðåíèÿ, âèáðà-

öèè (íà îñíîâå êðèñòàëëîâ ËÃÒ), ðàáîòîñïîñîáíûõ äî

òåìïåðàòóðû 600 °C. Ðàçðàáàòûâàþòñÿ äàò÷èêè òåì-

ïåðàòóðû äî 1000 °C. Ïðè óñòàíîâêå èõ â äâèãàòåëè

âíóòðåííåãî ñãîðàíèÿ ïüåçîýëåêòðè÷åñêèå ýëåìåíòû

äàò÷èêîâ ðàáîòàþò â ýêñòðåìàëüíûõ óñëîâèÿõ ïåðå-

ìåííûõ íàãðóçîê êàê ìåõàíè÷åñêèõ, òàê è òåðìè÷å-

ñêèõ. Â ñâÿçè ñ ðàñøèðåíèåì ïðèìåíåíèé êðèñòàëëîâ

â óñëîâèÿõ òåðìîìåõàíè÷åñêèõ íàãðóçîê äëÿ îöåíêè

èõ ðàáîòîñïîñîáíîñòè íåîáõîäèìî èçó÷åíèå ìåõà-

íè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê â øèðîêîì èíòåðâàëå òåì-

ïåðàòóð.

Öåëüþ ðàáîòû ÿâëÿåòñÿ èçó÷åíèå àíèçîòðîïèè ìå-

õàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ìîíîêðèñòàëëîâ ãðóïïû ëàíãàñè-

òà. Äëÿ îöåíêè ìåõàíè÷åñêèõ ñâîéñòâ ïî îáúåìó è â

ïëîñêîñòÿõ ñðåçîâ êðèñòàëëîâ èññëåäóåòñÿ âëèÿíèå

âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà àíèçîòðîïèþ ìèê-

ðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà.

Ìàòåðèàëàìè äëÿ èñïûòàíèé ñëóæèëè ìîíîêðè-

ñòàëëû ãðóïïû ëàíòàí-ãàëëèåâîãî ñèëèêàòà, âûðàùåí-

íûå íà ÎÀÎ «Ôîìîñ-Ìàòåðèàëñ» ïî ìåòîäó ×îõðàëü-

ñêîãî. Èç ìîíîêðèñòàëëîâ áûëè âûðåçàíû îáðàçöû

â âèäå ïëàñòèí ËÃÑ è ÊÒÃÑ ñ ïëîñêîñòüþ (0110)

è êóáèêè ËÃÒ ðàçìåðîì 10 × 10 × 10 ìì ñ ðàçëè÷íîé

êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèåé. Ïîâåðõíîñòè

ñðåçîâ îáðàáàòûâàëè ìåõàíè÷åñêè äî ñîñòîÿíèÿ îïòè-

÷åñêîé ïîëèðîâêè. Øåðîõîâàòîñòü Ra ïîâåðõíîñòè

îáðàçöîâ íå ïðåâûøàåò 0,006 ìêì, ïëîñêîñòíîñòü

ïîâåðõíîñòè — 0,255 – 0,650 ìêì íà äëèíå îáðàçöà.

Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèå íàïðàâëåíèÿ â èññëåäóåìîé

ïëîñêîñòè îïðåäåëÿëè ìåòîäîì äèôðàêöèè ðåíòãåíîâ-

ñêèõ ëó÷åé ñ ïîìîùüþ äèôðàêòîìåòðà D8 Discover,

îñíàùåííîãî ñöèíòèëëÿöèîííûì äåòåêòîðîì Bruker.

Ïëîòíîñòü äèñëîêàöèé â èñõîäíûõ êðèñòàëëàõ, âû-

ÿâëåííàÿ èçáèðàòåëüíûì õèìè÷åñêèì òðàâëåíèåì,

íå ïðåâûøàëà 104 ñì–2.

Èçìåðåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà

ëàíòàí-ãàëëèåâîãî ñèëèêàòà ïðîâîäèëè íà ïîëóàâòî-

ìàòè÷åñêîì ìèêðîòâåðäîìåðå Tukon 2100B ïðè âäàâ-

ëèâàíèè àëìàçíîãî èíäåíòîðà ïî ìåòîäó Êíóïïà.

Ïðèáîð ïîçâîëÿåò âàðüèðîâàòü â øèðîêîì äèàïàçîíå

âåëè÷èíó ïðèëàãàåìîé íàãðóçêè, âðåìÿ åå ïðèëîæå-

íèÿ è âðåìÿ âûäåðæêè ïîä íàãðóçêîé (àâòîìàòè÷åñêîå

íàãðóæåíèå è ðàçãðóçêà) ñ èñïîëüçîâàíèåì îñíàùåí-

íîãî ïðèâîäîì óñòðîéñòâà ñ îáðàòíîé ñâÿçüþ. Íà íåì

ìîæíî èññëåäîâàòü òàêèå õðóïêèå ìàòåðèàëû, êàê

êðèñòàëëû ñåìåéñòâà ËÃÑ. Èíäåíòîð Êíóïïà ïðåä-

ñòàâëÿåò ñîáîé àëìàçíóþ ïèðàìèäó ñ óãëàìè ó âåðøè-

íû 130° è 172°30� ñ ðîìáè÷åñêèì îñíîâàíèåì è îò-

íîøåíèåì äëèí äèàãîíàëåé îòïå÷àòêà 1:7. Èíäåíòè-

ðîâàíèå ïî ìåòîäó Êíóïïà âêëþ÷àåò èçìåðåíèå îäíîé

äëèííîé äèàãîíàëè îòïå÷àòêà è ïîñëåäóþùèé ïåðå-

ñ÷åò â çíà÷åíèå ìèêðîòâåðäîñòè. Èçìåðåíèÿ ïðîâîäè-

ëè ïðè íàãðóçêå íà èíäåíòîð Êíóïïà 0,05 êãñ, äëèííàÿ

äèàãîíàëü íà ïîâåðõíîñòè ìàòåðèàëà ñîñòàâèëà

~30 ìêì.

Íà ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ïîëó÷àëè ëåãêî èçìå-

ðÿåìûå íå ðàçðóøåííûå ðîìáè÷åñêèå îòïå÷àòêè, à èç-

ìåðåíèå áîëüøîé äèàãîíàëè îòïå÷àòêà ïîâûøàëà òî÷-

íîñòü èçìåðåíèÿ ïðè ìàëûõ íàãðóçêàõ. Âñå ïðèâåäåí-

íûå â ñòàòüå äàííûå ïî ìèêðîòâåðäîñòè ÿâëÿþòñÿ

ðåçóëüòàòîì ñòàòèñòè÷åñêîé îáðàáîòêè èçìåðåíèé,

êàæäîå çíà÷åíèå — ðåçóëüòàò îáðàáîòêè èçìåðåíèé

17 – 25 îòïå÷àòêîâ. Ìèêðîòâåðäîñòü ðàññ÷èòûâàëè

òîëüêî ïî îòïå÷àòêàì áåç íàðóøåíèé è áåç òðåùèí.

Îòïå÷àòêè ñ òðåùèíàìè â ðàñ÷åò íå ïðèíèìàëè.

Ïîêàçàíî, ÷òî ïðè îòíîñèòåëüíîé âåðîÿòíîñòè

Ñòüþäåíòà 0,95 ñëó÷àéíàÿ ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèé

ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà íå

ïðåâûøàåò 1,5 %.

Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè ñóùå-

ñòâåííî çàâèñÿò îò êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèè

è êà÷åñòâà îáðàáîòêè èññëåäóåìîé ïîâåðõíîñòè, îò

óñëîâèé ïðîâåäåíèÿ èçìåðåíèÿ, âûáîðà íàãðóçêè íà

èíäåíòîð, äëèòåëüíîñòè íàãðóæåíèÿ è âûäåðæêè ïîä

íàãðóçêîé, ïðàâèëüíîãî ðàçìåùåíèÿ îòïå÷àòêîâ íà

èññëåäóåìîì îáðàçöå.

Íà ðàçíûõ ïîâåðõíîñòÿõ àíèçîòðîïíîãî ìîíîêðè-

ñòàëëà â ñâÿçè ñ ðàçëè÷íîé ðåòèêóëÿðíîé ïëîòíîñòüþ

ðàçìåðû îòïå÷àòêîâ, íàíåñåííûõ ïðè îäèíàêîâîé íà-

ãðóçêå, îêàçûâàþòñÿ ðàçëè÷íûìè, çàâèñÿùèìè îò îðè-

åíòàöèè èíäåíòîðà îòíîñèòåëüíî êðèñòàëëîãðàôè-

÷åñêèõ íàïðàâëåíèé â êðèñòàëëå.

Äëÿ îöåíêè àíèçîòðîïèè II ðîäà èñïîëüçóåòñÿ

êîýôôèöèåíò àíèçîòðîïèè ìèêðîòâåðäîñòè [8]
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ãäå Hmax, Hmin — ìèêðîòâåðäîñòü, êãñ�ìì2; dmax, dmin —

äèàãîíàëè îòïå÷àòêîâ èíäåíòîðà, èçìåðåííûå íà ðàç-

íûõ ïëîñêîñòÿõ îáðàçöà, ìì.

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ íåçàâèñèìîñòè èçìåðÿåìûõ

ïàðàìåòðîâ îò òèïà îáðàáîòêè, ðàçíîé òî÷íîñòè îðè-

åíòàöèè ãðàíåé, ìåñòà âûðåçêè îáðàçöîâ ïî ñå÷åíèþ è

ïî äëèíå ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîé áóëè ìèêðîòâåðäîñòü

èçìåðÿëè íà îáðàçöàõ â âèäå êóáèêîâ ìîíîêðèñòàëëîâ
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ËÃÒ, îòîææåííûõ íà âîçäóõå è â âàêóóìå ïðè òåìïå-

ðàòóðå 1000 °C. Îðèåíòàöèþ ãðàíåé êîíòðîëèðîâàëè

ðåíòãåíîâñêèì ñïîñîáîì.

Ñðàâíåíèå çíà÷åíèé ìèêðîòâåðäîñòè íà ðàçëè÷-

íûõ ãðàíÿõ âîçìîæíî òîëüêî ïðè ÷åòêîé êðèñòàëëî-

ãðàôè÷åñêîé îðèåíòàöèè îñè èíäåíòîðà íà èçó÷àåìîé

ïëîñêîñòè. Íà ðèñ. 1 ïðåäñòàâëåíà ñõåìà îðèåíòàöèè

èíäåíòîðà Êíóïïà ïðè èçìåðåíèè ìèêðîòâåðäîñòè

íà ðàçíûõ ãðàíÿõ êðèñòàëëà. Îòïå÷àòêè íàíîñèëè íà

ïîâåðõíîñòü ñ íàïðàâëåíèåì äëèííîé äèàãîíàëè èí-

äåíòîðà ïåðïåíäèêóëÿðíî èññëåäóåìîìó êðèñòàëëî-

ãðàôè÷åñêîìó íàïðàâëåíèþ. Òàêîé âûáîð ãåîìåòðèè

âîçäåéñòâèÿ îïðåäåëÿåò ìàññîïåðåíîñ ìàòåðèàëà ïðè

îáðàçîâàíèè îòïå÷àòêà èíäåíòîðà â íàïðàâëåíèè,

ïåðïåíäèêóëÿðíîì ïîëîæåíèþ äëèííîé äèàãîíàëè

èíäåíòîðà.

Çíà÷åíèÿ ìèêðîòâåðäîñòè ïðè èíäåíòèðîâàíèè ïî

ìåòîäó Êíóïïà êóáèêîâ êðèñòàëëîâ ËÃÒ äî è ïîñëå

îòæèãà ïðè òåìïåðàòóðå 1000 °C íà âîçäóõå è â âàêóó-

ìå ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 2.

Âûñîêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã ïðèâîäèò ê ñíèæå-

íèþ ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ, ÷òî, î÷åâèäíî, ñâÿ-

çàíî ñ ðåëàêñàöèåé ïîñëåðîñòîâûõ íàïðÿæåíèé è

óìåíüøåíèåì ïëîòíîñòè äåôåêòîâ.

Â êðèñòàëëàõ ËÃÒ, îòîææåííûõ íà âîçäóõå è â âà-

êóóìå ïðè 1000 °C, íàáëþäàåòñÿ àíèçîòðîïèÿ ìèêðî-

òâåðäîñòè II ðîäà íà îñíîâíûõ êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèõ

ïëîñêîñòÿõ (1120), (0110), (0001), ñâÿçàííàÿ ñ ðàçëè÷-

íîé ðåòèêóëÿðíîé ïëîòíîñòüþ ãðàíåé è ñ âåëè÷èíîé

ñèë ñâÿçåé â íèõ. Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêèå ïëîñêîñòè

(0001) ÿâëÿþòñÿ ïëîòíîóïàêîâàííûìè ïëîñêîñòÿìè

â êðèñòàëëå ËÃÒ. Â íàèáîëåå ïëîòíîóïàêîâàííîé

ïëîñêîñòè, ãäå ìåæàòîìíûå ðàññòîÿíèÿ ìåíüøå,

äîñòàòî÷íî ëåãêî ïðîèñõîäÿò ïåðåñòðîéêà ñòðóêòóðû

è ñêîëüæåíèå äèñëîêàöèé, òîãäà êàê íà ïëîñêîñòÿõ

(1120), (0110) â íàïðàâëåíèÿõ [1120] è [1010] íåçíà-

÷èòåëüíûå ïîâûøåíèÿ íàïðÿæåíèé âûøå 0,05 êãñ

ïðèâîäÿò ê îáðàçîâàíèþ òðåùèí âîêðóã îòïå÷àòêà

èíäåíòîðà.

Â ðàáîòàõ [9 – 10] ïîêàçàíî, ÷òî âûñîêîòåìïåðà-

òóðíûé îòæèã êðèñòàëëîâ èçìåíÿåò ñîñòîÿíèå òî÷å÷-

íûõ äåôåêòîâ — àññîöèàòîâ èç êèñëîðîäíûõ âàêàíñèé

è ýëåêòðîíîâ.

Ïîñëå âàêóóìíîãî îòæèãà ïîâûøàåòñÿ ïëîòíîñòü

êèñëîðîäíûõ âàêàíñèé, óìåíüøàåòñÿ âàëåíòíîñòü

ãàëëèÿ äî åäèíèöû, îáðàçóþòñÿ êëàñòåðû ëåãêîëåòó-

÷åãî Ga2O, ïðîèñõîäèò èñïàðåíèå Ga2O ñ ïîâåðõíîñòè

ïëàñòèíû [11]. Î÷åâèäíî, ðàñïàä îñíîâíîé ôàçû ËÃÒ

ñâÿçàí ñ òåì, ÷òî ñêîðîñòü (êîýôôèöèåíò) äèôôóçèè

àòîìîâ ãàëëèÿ â ðåøåòêå êðèñòàëëîâ ëàíãàñèòà ïî àíà-

ëîãèè ñ êâàðöåì [12] íàìíîãî ïðåâûøàåò ñêîðîñòü

äèôôóçèè äðóãèõ êîìïîíåíòîâ ñîåäèíåíèÿ êðèñòàë-

ëîâ ëàíãàñèòà. Ýòî ïðèâîäèò ê ïîòåðå ãàëëèÿ ñ îáðàçî-

âàíèåì ëåòó÷åé äâóîêèñè ãàëëèÿ è ïîÿâëåíèåì â ñëîå

îáåäíåííûõ ãàëëèåì îêèñëîâ îñíîâíûõ êîìïîíåíòîâ.

Âûñîêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã â âàêóóìå ïðèâîäèò ê

óâåëè÷åíèþ ìèêðîòâåðäîñòè è óìåíüøåíèþ åå àíèçî-

òðîïèè íà ðàçíûõ ïëîñêîñòÿõ, ÷òî, î÷åâèäíî, ñâÿçàíî

ñ íàëè÷èåì â ïðèïîâåðõíîñòíîì ñëîå êðèñòàëëà ïîñëå

âàêóóìíîãî îòæèãà ïðîäóêòîâ ðàñïàäà îñíîâíîé ôàçû.

Âûñîêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã íà âîçäóõå ñïîñîá-

ñòâóåò ëîêàëèçàöèè ýëåêòðîíîâ íà êèñëîðîäíîé âàêàí-

ñèè, (V
0

••
, 2e)x >V

0

••
. Êðîìå òîãî, áëàãîäàðÿ âûñîêîìó

ïàðöèàëüíîìó äàâëåíèþ êèñëîðîäà è ïîäàâëåíèþ

ïðîöåññà îáðàçîâàíèÿ ëåòó÷åé îêèñè ãàëëèÿ, îí ñîõðà-

íÿåò ôàçîâûé ñîñòàâ êðèñòàëëà è èçíà÷àëüíîå ñîñòîÿ-

íèå ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ. Ïîñëå îòæèãà íà âîçäóõå

íàáëþäàåòñÿ óìåíüøåíèå ìèêðîòâåðäîñòè, ÷òî ñâÿçà-

íî ñ áîëåå ëåãêèì ìàññîïåðåíîñîì âåùåñòâà ïðè èí-

äåíòèðîâàíèè êðèñòàëëè÷åñêîé ïîâåðõíîñòè ìàòå-

ðèàëà áåç äåôåêòîâ, ÷òî ïîäòâåðæäàåòñÿ â ðàáîòå [13]

âûñîêîòåìïåðàòóðíûìè ðåíòãåíîâñêèìè èññëåäîâà-

íèÿìè ôàçîâîãî ñîñòàâà êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãà-

ñèòà â îáëàñòè òåìïåðàòóð îò êîìíàòíîé äî 1200 °C.

Èçó÷åíèå ïðîöåññîâ ìàññîïåðåíîñà ïðè âîññòà-

íîâëåíèè îòïå÷àòêîâ èíäåíòîðà Êíóïïà íà êðèñòàëëàõ

ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà ïðîâåäåíî íà àòîìíî-ñèëîâîì

ìèêðîñêîïå (ÀÑÌ) Integra êîìïàíèè NT-MDT (ðèñ. 2).

ÀÑÌ ïîçâîëÿåò èçó÷àòü ðåëüåô è ñâîéñòâà ïîâåðõ-

 D �������	�
���
�������
�����������	��������������� �� ��������� ��

Ðèñ. 1. Ñõåìà îðèåíòàöèè èíäåíòîðà ïðè èçìåðåíèè ìèêðî-

òâåðäîñòè íà ðàçíûõ ãðàíÿõ

Òàáëèöà 2. Ìèêðîòâåðäîñòü ïðè íàãðóçêå 0,05 êãñ ìîíîêðèñ-

òàëëîâ ËÃÒ ïîñëå îòæèãà

Ïëîñêîñòü

èçìåðåíèÿ

Ìèêðîòâåðäîñòü ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÒ, êãñ�ìì2

äî îòæèãà
îòîææåí

íà âîçäóõå

îòîææåí

â âàêóóìå

(1120) 760 ± 5 745 ± 5 770 ± 5

(1120) 760 ± 5 745 ± 5 775 ± 5

(0110) 800 ± 5 705 ± 5 765 ± 5

(0110) 790 ± 5 700 ± 5 745 ± 5

(0001) 840 ± 5 745 ± 5 775 ± 5

(0001) 830 ± 5 750 ± 5 770 ± 5



íîñòè ìåòîäîì çîíäîâîé ìèêðîñêîïèè, äîñòèãàÿ ïðè

ýòîì àòîìíî-ìîëåêóëÿðíîãî ðàçðåøåíèÿ.

Íà èññëåäóåìóþ ïîâåðõíîñòü (0110) ìîíîêðè-

ñòàëëîâ ËÃÑ è ÊÒÃÑ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå ïðè

íàãðóçêå P = 0,05 êãñ íàíîñÿò îòïå÷àòêè èíäåíòîðîì

Êíóïïà ñ ðàçëè÷íîé îðèåíòàöèåé äëèííîé îñè èíäåí-

òîðà. Äî ñíÿòèÿ íàãðóçêè ðàñ÷åòíàÿ ãëóáèíà ïîãðóæå-

íèÿ èíäåíòîðà ðàâíà 1 ìêì, äëèííàÿ äèàãîíàëü îòïå-

÷àòêà — 30 ìêì (ðèñ. 3).

Ïîñëå ñíÿòèÿ íàãðóçêè ãëóáèíà âîññòàíîâëåííîãî

îòïå÷àòêà èíäåíòîðà óìåíüøàåòñÿ äî 0,7 ìêì, à ïðî-

ôèëü îòïå÷àòêà óêàçûâàåò íà âûíîñ ìàòåðèàëà ñ îáðà-

çîâàíèåì «îòâàëîâ» íàä ïîâåðõíîñòüþ îáðàçöà íà âû-

ñîòó äî 0,15 ìêì. Íà ðèñ. 4 ïîêàçàíû ïðîôèëè ïðî-

äîëüíîãî (ïî äëèííîé äèàãîíàëè) è ïîïåðå÷íîãî ñå÷å-

íèé âîññòàíîâëåííûõ îòïå÷àòêîâ ðàçíîé îðèåíòàöèè:

â íàïðàâëåíèè [1120]) è [0001] íà ìîíîêðèñòàëëàõ

ËÃÑ è ÊÒÃÑ. Óìåíüøåíèå ãëóáèíû îòïå÷àòêà ïðèìåð-

íî â 1,5 – 2 ðàçà ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå óêàçûâàåò

íà âîññòàíîâëåíèå åãî â ðåçóëüòàòå ìàññîïåðåíîñà ïó-

òåì ìèãðàöèè àòîìîâ è ðåëàêñàöèè âûñîêèõ ëîêàëü-

íûõ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, ïðåæäå âñåãî óïðó-

ãèõ. Îáùåé ÷åðòîé ðåàëèçàöèè óñêîðåííîé ìèãðàöèè

àòîìîâ âîêðóã îòïå÷àòêà èíäåíòîðà ÿâëÿåòñÿ óïðóãàÿ

è ïëàñòè÷åñêàÿ äåôîðìàöèÿ ìàòåðèàëà.

Â íàïðàâëåíèè [0001] ïëîùàäü âûíîñà ìàòåðèàëà

ðàâíà 23,9 ìêì2; îáúåì âûíîñà ìàòåðèàëà â îòâàëàõ —

4,9 ìêì3 ïðè îáúåìå îòïå÷àòêà Êíóïïà 12,9 ìêì3

(ðèñ. 5, à).

Ïëîùàäü âûíîñà ìàòåðèàëà íàä ïîâåðõíîñòüþ íà

ìîíîêðèñòàëëå ËÃÑ ñ ïîâåðõíîñòüþ (0110) â íàïðàâ-

ëåíèè [1120] ðàâíà 31,6 ìêì2; îáúåì âûíîñà ìàòåðèà-

ëà — 2,7 ìêì3; îáúåì îòïå÷àòêà Êíóïïà — 13,5 ìêì3

(ðèñ. 5, á ).

Ðàçíûå îáúåìû âûíîñà ìàòåðèëà íà îäíîé ïîâåðõ-

íîñòè êðèñòàëëà ËÃÑ ñâèäåòåëüñòâóþò î ïîëÿðíîé

àíèçîòðîïèè ïîâåðõíîñòè êðèñòàëëà. Îáúåì âûíåñåí-

íîãî ìàòåðèàëà áîëüøå â íàïðàâëåíèè [0001] çà ñ÷åò

áîëüøåãî ñîïðîòèâëåíèÿ ìàòåðèàëà â äàííîì íàïðàâ-

ëåíèè ïðè èíäåíòèðîâàíèè.

Ïëîùàäü âûíîñà ìàòåðèàëà â îòâàëû íàä ïîâåðõ-

íîñòüþ íà ìîíîêðèñòàëëå ÊÒÃÑ íà ïîâåðõíîñòè

(0110) â íàïðàâëåíèè [0001] ðàâíà 23,6 ìêì2; â íà-

ïðàâëåíèè [1120] — 49,6 ìêì2, ÷òî óêàçûâàåò íà çíà-

÷èòåëüíóþ äåôîðìàöèþ ìàòåðèàëà âîêðóã îòïå÷àòêà

è îáúÿñíÿåò ïîëÿðíóþ çàâèñèìîñòü àíèçîòðîïèè

ìèêðîòâåðäîñòè. Â êðèñòàëëàõ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà,

õàðàêòåðèçóþùèõñÿ ñëîèñòîé ñòðóêòóðîé, â íàïðàâ-

ëåíèè [0001] çàòðóäíåí ìàññîïåðåíîñ ÷åðåç ñëîè ïëîò-

íåéøåé óïàêîâêè ïî ñðàâíåíèþ ñ íàïðàâëåíèåì

[1120] âäîëü ñëîÿ. Îáúåì âûíîñà ìàòåðèàëà â íàïðàâ-

ëåíèè [0001] ðàâåí 5,4 ìêì3, â íàïðàâëåíèè [1120] —

1,7 ìêì3; îáúåì îòïå÷àòêà èíäåíòîðà â íàïðàâëå-

íèè [0001] — 16,5 ìêì3 (ðèñ. 5, â ); â íàïðàâëåíèè
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Ñåêòîðíûé

ôîòîäåòåêòîð

Èññëåäóåìàÿ

ïîâåðõíîñòü

Ëàçåð

Çîíä Êàíòèëåâåð

à
á

Ðèñ. 2. Ïðèíöèïèàëüíà ñõåìà (à) è îáùèé âèä (á ) àòîìíî-ñèëî-

âîãî ìèêðîñêîïà ÍÒ-ÌÄÒ

Ðèñ. 3. Ñõåìà ïðîäîëüíîãî ñå÷åíèÿ îòïå÷àòêà èíäåíòîðà Êíóï-

ïà ïðè íàãðóçêå 0,05 êãñ

á

ã

å

ç

à

â

ä

æ

Ðèñ. 4. Ïðîôèëè âîññòàíîâëåííûõ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå

îòïå÷àòêîâ èíäåíòîðà Êíóïïà íà ïîâåðõíîñòè (0110) êðèñòàë-

ëîâ ËÃÑ (à, ã ) è ÊÒÃÑ (ä – ç ), P = 0,05 êãñ: à, â, ä, æ — èçî-

áðàæåíèå ÀÑÌ; á, ã, å, ç — ïðîôèëè îòïå÷àòêîâ ïîñëå ñíÿòèÿ

íàãðóçêè — â ïîïåðå÷íîì ñå÷åíèè ïî êîðîòêîé äèàãîíàëè (1 ) è

â ïðîäîëüíîì ñå÷åíèè ïî äëèííîé äèàãîíàëè (2 )



[1120] — 18,3 ìêì3 (ðèñ. 5, ã ). Íà ìîíîêðèñòàëëå

ÊÒÃÑ òàêæå âèäíà àíèçîòðîïèÿ âûíîñà ìàòåðèàëà.

Â ìîíîêðèñòàëëàõ ËÃÑ è ÊÒÃÑ ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå ìàññîïåðåíîñ âåùåñòâà ïðè èíäåíòèðî-

âàíèè ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò ó÷àñòèÿ òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ

êàê íîñèòåëåé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè êðèñòàëëîâ

ïðè äåéñòâèè ñîñðåäîòî÷åííîé íàãðóçêè. Ïåðåíîñ,

âîçìîæíî, ìîæåò îñóùåñòâëÿòüñÿ è â äðóãèõ êîíôèãó-

ðàöèÿõ ìåæóçåëüíûõ àòîìîâ. Êàê ïðàâèëî, ìåæóçåëü-

íûé ïåðåíîñ ìàññ íå çàìåòåí íà ôîíå âàêàíñèîííîãî

ïðè T = 25 °C, ïîñêîëüêó êîíöåíòðàöèÿ ìåæóçåëüíûõ

àòîìîâ áëàãîäàðÿ âûñîêîé ýíåðãèè èõ îáðàçîâàíèÿ íå-

çíà÷èòåëüíà ïî ñðàâíåíèþ ñ êîíöåíòðàöèåé âàêàíñèé.

Îáíàðóæåíà àíèçîòðîïèÿ ïëîùàäè è îáúåìà âû-

íîñà â îòâàëû (âûäàâëåííîãî èç-ïîä èíäåíòîðà ìà-

òåðèàëà) íà ïëîñêîñòè (0110) â íàïðàâëåíèÿõ [0001]

è [1120] êàê â ìîíîêðèñòàëëå ÊÒÃÑ, òàê è ËÃÑ, ÷òî

óêàçûâàåò íà ïîëÿðíóþ àíèçîòðîïèþ ïëàñòè÷åñêîé

äåôîðìàöèè è äâèæåíèå ìåæóçåëüíûõ àòîìîâ ïðè

äåôîðìàöèè. Òàêæå ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî äâèæå-

íèå ìåæóçåëüíûõ èîíîâ îò ìåñòà âíåäðåíèÿ èíäåí-

òîðà ïðîèñõîäèëî â êðàóäèîííîé êîíôèãóðàöèè. Âàæ-

íåéøèì ïðèçíàêîì äâèæåíèÿ êðàóäèîíîâ ÿâëÿåòñÿ

êðèñòàëëîãðàôè÷åñêàÿ íàïðàâëåííîñòü âûíîñà ìåæ-

óçåëüíûõ òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ èç-ïîä èíäåíòîðà. Îíè

ìîãóò ïåðåìåùàòüñÿ â ñòðîãî îïðåäåëåííûõ êðèñòàë-

ëîãðàôè÷åñêèõ íàïðàâëåíèÿõ — ðàñïîëîæåíèÿ öåïî-

÷åê îäíîèìåííûõ èîíîâ â êðèñòàëëàõ.

Âûñîêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã íà âîçäóõå ïðè

600 °C ìîíîêðèñòàëëà ËÃÑ ïðèâîäèò ê äàëüíåéøåìó

âîññòàíîâëåíèþ îòïå÷àòêà èíäåíòîðà è óìåíüøåíèþ

ãëóáèíû îòïå÷àòêà (ðèñ. 6, à). Ïðîôèëü îòïå÷àòêà ïî

ãëóáèíå íåîäíîðîäåí è íåñèììåòðè÷åí, ÷òî ñâÿçàíî ñ

íåîäíîðîäíûì âîññòàíîâëåíèåì îòïå÷àòêà â ïðîöåññå

îòæèãà è óêàçûâàåò íà ðåëàêñàöèþ âûñîêèõ ëîêàëü-

íûõ ìåõàíè÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, äåôîðìàöèè è äåôåê-

òàì ñòðóêòóðû êðèñòàëëà. Îáúåì âûíîñà ìàòåðèàëà

ðàâåí 4,4 ìêì3 ïðè îáúåìå îòïå÷àòêà 19,2 ìêì3. Âûñî-

êîòåìïåðàòóðíûé îòæèã íà âîçäóõå óñèëèâàåò âëèÿíèå

äåôåêòîâ ñòðóêòóðû íà èçìåíåíèå ïîäâèæíîñòè àòî-

ìîâ â êðèñòàëëå ËÃÑ.

Ãëóáèíà îòïå÷àòêà ïîñëå âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî

îòæèãà íà âîçäóõå ïðè 800 °C ìîíîêðèñòàëëà ËÃÑ

ñîñòàâèëà 0,5 ìêì (ðèñ. 6, á ). Ïëîùàäü âûíîñà ìàòå-

ðèàëà — 2,4 ìêì2 ïðè îáúåìå îòïå÷àòêà 18,3 ìêì3.

Ïðîôèëü îòïå÷àòêà äîñòàòî÷íî ðîâíûé, ÷òî ñâÿçàíî ñ

åãî îäíîðîäíûì âîññòàíîâëåíèåì ïðè áîëåå âûñîêîé

òåìïåðàòóðå.

Â ìîíîêðèñòàëëàõ ÊÒÃÑ âîññòàíîâëåíèå îòïå-

÷àòêà ñ óâåëè÷åíèåì òåìïåðàòóðû ïðîèñõîäèò áîëåå

èíòåíñèâíî. Âûñîêîòåìïåðàòóðíûé îòæèã íà âîçäóõå

ïðè 600 °C òàêæå íåîäíîðîäíî âîññòàíàâëèâàåò îòïå-

÷àòîê èíäåíòîðà. Ãëóáèíà îòïå÷àòêà ðàâíà 0,5 –

0,6 ìêì (ðèñ. 6, â ). Ïëîùàäü âûíîñà ìàòåðèàëà —

28,3 ìêì2 ïðè îáúåìå îòïå÷àòêà 16,9 ìêì3.

Â ìîíîêðèñòàëëàõ ÊÒÃÑ ãëóáèíà îòïå÷àòêà ïîñëå

âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà âîçäóõå ïðè 800 °C

íå èçìåíèëàñü (ðèñ. 6, ã ). Îáúåì âûíåñåííîãî ìàòå-

ðèàëà íàä ïîâåðõíîñòüþ ïîñëå îòæèãà óìåíüøèëñÿ â

äâà ðàçà.

Çàâèñèìîñòü îáúåìà âûíîñà ìàòåðèàëà íàä ïî-

âåðõíîñòüþ ìîíîêðèñòàëëîâ ÊÒÃÑ è ËÃÑ ñ ïîâåðõ-

íîñòüþ (0110) îò òåìïåðàòóðû îòæèãà ïðåäñòàâëåíà

íà ðèñ. 7. Ïîäîáèå êðèâûõ óêàçûâàåò íà îäèíàêîâûå

ïðîöåññû ðåëàêñàöèè âîçìóùåíèé âîêðóã îòïå÷àòêà

èíäåíòîðà ïðè ðàçíîé ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ

ËÃÑ è ÊÒÃÑ.

Ìàññîïåðåíîñ ïðè èíäåíòèðîâàíèè ñóùåñòâåííî

çàâèñèò îò îäíîâðåìåííîãî äåéñòâèÿ íåñêîëüêèõ ïðî-

öåññîâ ðàçëè÷íîé ôèçè÷åñêîé ïðèðîäû, âêëþ÷àþùèõ

èçìåíåíèå ñòðóêòóðíîãî ñîñòîÿíèÿ êðèñòàëëà, îáðàçî-

âàíèå ðàçëè÷íûõ äåôåêòîâ êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè,

âîçíèêíîâåíèå íàïðÿæåíèé è äðóãèå ýôôåêòû. Â êðè-

ñòàëëàõ ËÃÑ è ÊÒÃÑ ïîñëå âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî

îòæèãà ïðè 800 °C â äâà ðàçà óìåíüøàåòñÿ îáúåì âû-

íîñà ìàòåðèàëà íàä ïîâåðõíîñòüþ, ÷òî ñâÿçàíî ñ ïðî-

òåêàíèåì äèôôóçèîííûõ ïðîöåññîâ ìèãðàöèè òî÷å÷-

íûõ äåôåêòîâ, ïðèâîäÿùèõ ê çàëå÷èâàíèþ îòïå÷àòêà.

Ìèêðîòâåðäîñòü HK ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÑ íà ïî-

âåðõíîñòè (0110) ðàâíà (790 ± 5) êãñ�ìì2; HK ìîíî-

êðèñòàëëîâ ÊÒÃÑ — (760 ± 5) êãñ�ìì2; äèàãîíàëü îò-
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Ðèñ. 5. Âûíîñ ìàòåðèàëà íà ïîâåðõíîñòè (0110) ìîíîêðè-

ñòàëëîâ ËÃÑ (à, á ) è ÊÒÃÑ (â, ã ): à, â — â íàïðàâëåíèè [0001];

á, ã — â íàïðàâëåíèè [1120]

à á

â ã

Ðèñ. 6. Ïðîôèëü îòïå÷àòêà èíäåíòîðà Êíóïïà â ïîïåðå÷íîì (1 )

è ïðîäîëüíîì (2 ) ñå÷åíèÿõ íà êðèñòàëëàõ ËÃÑ (à, á ) è ÊÒÃÑ

(â, ã ) ñ ïîâåðõíîñòüþ (0110) ïîñëå âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îò-

æèãà íà âîçäóõå (à, â — ïðè 600 °C; á, ã — ïðè 800 °C)



ïå÷àòêà äëÿ ìîíîêðèñòàëëîâ ÊÒÃÑ è ËÃÑ — 30 ìêì.

Ðåçóëüòàòû âëèÿíèÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà

âîññòàíîâëåíèå îòïå÷àòêà èíäåíòîðà Êíóïïà íà ïëî-

ñêîñòè (0110) è ðåëàêñàöèþ âîçìóùåíèé â îáëàñòè îò-

ïå÷àòêà èíäåíòîðà ïðåäñòàâëåíû â òàáë. 3.

Íåñòàöèîíàðíàÿ äåôîðìàöèÿ, ëîêàëèçóþùàÿñÿ

âáëèçè îòïå÷àòêà, ÿâëÿåòñÿ íåîáõîäèìûì óñëîâèåì

äëÿ ïðîÿâëåíèÿ îáîáùåííîé òåðìîäèíàìè÷åñêîé äâè-

æóùåé ñèëû, îáåñïå÷èâàþùåé óñêîðåííûé ìàññîïå-

ðåíîñ ïðè îòæèãå êðèñòàëëîâ. Àíîìàëüíûé ìàññîïå-

ðåíîñ ïðîèñõîäèò îäíîâðåìåííî ñ äèôôóçèåé è, êàê

ïðàâèëî, ñ ïðîöåññàìè íåäèôôóçèîííîé ïðèðîäû

òèïà «ìåõàíè÷åñêîé äèôôóçèè», âûçâàííîé âíåäðåíè-

åì â êðèñòàëë èíäåíòîðà, ëèáî íàïðàâëåííîãî äâèæå-

íèÿ ïîòîêîâ àòîìîâ, îáóñëîâëåííîãî, íàïðèìåð, äâè-

æåíèåì äèñëîêàöèé. Îäíàêî èõ âêëàä â îáùèé ïîòîê

ÿâëÿåòñÿ ðàçëè÷íûì.

Äèôôóçèîííûé ïîòîê äåôåêòîâ ïðè íàãðóæåíèè

âûçûâàåò ìàññîïåðåíîñ âàêàíñèé â îáëàñòü áîëåå âû-

ñîêèõ íàïðÿæåíèé, à ìåæóçåëüíûõ àòîìîâ — íàâñòðå-

÷ó, â îáëàñòü íèçêèõ íàïðÿæåíèé. Äèôôóçèîííàÿ ïîä-

âèæíîñòü òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ ïðîïîðöèîíàëüíà êîýô-

ôèöèåíòó äèôôóçèè D, à ñêîðîñòü äðåéôà äåôåêòà ÿâ-

ëÿåòñÿ ñêîðîñòüþ òåðìîàêòèâàöèîííîãî ïðîöåññà.

Òðåõìåðíàÿ äèôôóçèÿ â ñðåäå ñ ãðàäèåíòîì êîíöåí-

òðàöèè c [c(x, y, z; t )] îïèñûâàåòñÿ êàê J = – D grad c,

ãäå J — âåêòîð ïëîòíîñòè äèôôóçèîííîãî ïîòîêà;

grad c — ãðàäèåíò ïîëÿ êîíöåíòðàöèè. Ñ ïîâûøåíèåì

òåìïåðàòóðû T (ïðè ïîñòîÿííîì îáúåìå) D âîçðàñòàåò

ïðîïîðöèîíàëüíî T1�2, òàê êàê u ~ T .

Îòïå÷àòîê èíäåíòîðà Êíóïïà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé

ïèðàìèäó ñ îñíîâàíèåì â âèäå ðîìáà, ãëóáèíà êîòîðî-

ãî ïðè èññëåäîâàíèè ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ ñå-

ìåéñòâà ëàíãàñèòà ñîñòàâëÿåò ïðèìåðíî 1 ìêì ïðè

ïðèëîæåíèè íàãðóçêè 0,05 êãñ. Îáðàçîâàíèå îòïå÷àòêà

ñîïðîâîæäàåòñÿ îòâàëîì ìàòåðèàëà íàä ïîâåðõíîñòüþ

ñ âûñîòîé äî 100 íì è îáúåìîì 4 – 5 ìêì3. Èññëåäîâà-

íèÿ ïðîöåññà ìàññîïåðåíîñà ïðè èíäåíòèðîâàíèè ïî

ïðîôèëþ îòïå÷àòêà èíäåíòîðà íà àòîìíî-ñèëîâîì

ìèêðîñêîïå ïîêàçàëè, ÷òî óæå ïðè êîìíàòíîé òåìïå-

ðàòóðå ïðè ñíÿòèè íàãðóçêè ïðîèñõîäèò âîññòàíîâ-

ëåíèå îòïå÷àòêà ñ óìåíüøåíèåì åãî ãëóáèíû äî 50 %.

Ñ ïîâûøåíèåì òåìïåðàòóðû íàãðåâà îáðàçöîâ ñ îòïå-

÷àòêàìè èíäåíòîðà ïðîèñõîäèò äàëüíåéøåå âîññòà-

íîâëåíèå ôîðìû è ãëóáèíû îòïå÷àòêà. Îòæèãè ïðè

òåìïåðàòóðàõ äî 600 °C ïðèâîäÿò ê ñòóïåí÷àòîìó âîñ-

ñòàíîâëåíèþ ãëóáèíû îòïå÷àòêà, ÷òî óêàçûâàåò íà íå-

îäíîðîäíóþ ðåëàêñàöèþ âûñîêèõ ëîêàëüíûõ ìåõàíè-

÷åñêèõ íàïðÿæåíèé, ñîîòâåòñòâåííî, äåôîðìàöèè è

äåôåêòàì ñòðóêòóðû êðèñòàëëà. Ïîâûøåíèå òåìïåðà-

òóðû îòæèãà äî 800 °C ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü áîëåå îä-

íîðîäíîå âîññòàíîâëåíèå èñõîäíîãî îòïå÷àòêà ïðè åãî

çàðàñòàíèè äî 60 % ïî ãëóáèíå, ñâÿçàííîå ñ âûñîêî-

òåìïåðàòóðíûìè äèôôóçèîííûìè ïðîöåññàìè âîññòà-

íîâëåíèÿ íàðóøåííîé èíäåíòèðîâàíèåì ñòðóêòóðû

êðèñòàëëà â ñîîòâåòñòâèè ñ àíèçîòðîïèåé ìàññîïåðå-

íîñà â êðèñòàëëå. Ïðè âûñîêîòåìïåðàòóðíîì îòæèãå

òàêæå óìåíüøàåòñÿ â äâà ðàçà îáúåì îòâàëîâ — âûíî-

ñà ìàòåðèàëà íàä ïîâåðõíîñòüþ îáðàçöà. Âîññòàíîâ-

ëåíèå ôîðìû è ãëóáèíû îòïå÷àòêà, à òàêæå óìåíüøå-

íèå îáúåìà âûíîñà ìàòåðèàëà ïðîèñõîäèò çà ñ÷åò âîç-

íèêøåãî ãðàäèåíòà êîíöåíòðàöèè òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ:

âàêàíñèé ãàëëèÿ è êèñëîðîäà íà ïîâåðõíîñòè êðèñòàë-

ëà è äâèæåíèÿ ìåæóçåëüíûõ àòîìîâ â ãëóáü êðèñòàë-

ëà. Ãðàäèåíò íàïðÿæåíèé â öåïî÷êàõ ïåðåìåùàåìûõ

äåôåêòîâ äàåò âåñîìûé âêëàä â ýíåðãèþ àêòèâàöèè

ïðîöåññà ìàññîïåðåíîñà è ñïîñîáñòâóåò óñêîðåííîìó

ïåðåìåùåíèþ àíñàìáëåé òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ.
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Ðèñ. 7. Òåìïåðàòóðíàÿ çàâèñèìîñòü îáúåìà âûíîñà ìàòåðèàëà

íàä ïîâåðõíîñòüþ äëÿ ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÑ è ÊÒÃÑ ñ ïîâåðõ-

íîñòüþ (0110)

Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû âëèÿíèÿ âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà âîññòàíîâëåíèå îòïå÷àòêà èíäåíòîðà Êíóïïà íà ïëîñêîñòè (0110)

Îïðåäåëÿåìûå õàðàêòåðèñòèêè Íàïðàâëåíèÿ

Òåìïåðàòóðà, °C

ËÃÑ ÊÒÃÑ

25 600 800 25 600 800

Îáúåì îòïå÷àòêà, ìêì3 [1120] 13,5
19,2 18,3

18,3
16,6 15,9

[0001] 12,9 16,5

Îáúåì âûíîñà

ìàòåðèàëà, ìêì3

[1120] 2,7
4,4 2,4

1,7
4,2 2,1

[0001] 4,9 5,4

Ïëîùàäü âûíîñà

ìàòåðèàëà, ìêì2

[1120] 31,6
30,1 20,3

49,6
28,4 10,6

[0001] 23,9 36,5

Ãëóáèíà ïðîôèëÿ, ìêì [1120] 0,5 – 0,6
0,4 – 0,5 0,4 – 0,5

0,5 – 0,7
0,5 – 0,6 0,5 – 0,6

[0001] 0,5 – 0,7 0,5 – 0,6

Ìàêñèìàëüíàÿ âûñîòà «îòâàëà»

íàä ïîâåðõíîñòüþ, ìêì

[1120] 0,12
0,14 0,15

0,18
0,14 0,15

[0001] 0,16 0,12



Ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèé ñîãëàñóþòñÿ ñ íàáëþ-

äàåìûì ìàññîïåðåíîñîì ïðè èíäåíòèðîâàíèè õðóï-

êèõ è ìíîãîêîìïîíåíòíûõ êðèñòàëëîâ â ðàáîòàõ

Ì. Ø. Àê÷óðèíà, Â. Ë. Èíäåíáîìà è äð. [14, 15].

Òàêèì îáðàçîì, îáíàðóæåíî âëèÿíèå àòìîñôåðû

âûñîêîòåìïåðàòóðíîãî îòæèãà íà ìèêðîòâåðäîñòü

êðèñòàëëîâ ËÃÒ è íà óìåíüøåíèå àíèçîòðîïèè ìèê-

ðîòâåðäîñòè, ÷òî ñâÿçàíî ñ ïðåîáðàçîâàíèåì äåôåêòîâ

â ïðèïîâåðõíîñòíîì ñëîå îáðàçöà. Ìèêðîòâåðäîñòü

êðèñòàëëîâ ïîñëå îòæèãà íà âîçäóõå íèæå, ÷åì íà àíà-

ëîãè÷íûõ ïëîñêîñòÿõ êðèñòàëëîâ ïîñëå îòæèãà â âà-

êóóìå.

Óñòàíîâëåíà ðåòèêóëÿðíàÿ àíèçîòðîïèÿ ìèêðî-

òâåðäîñòè (II ðîäà) õðóïêèõ ìíîãîêîìïîíåíòíûõ ìî-

íîêðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà íà áàçèñíîé è

ïðèçìàòè÷åñêèõ ïëîñêîñòÿõ ìîíîêðèñòàëëîâ ËÃÒ,

äîñòèãàþùàÿ 20 %.

Èññëåäîâàíèÿ íà àòîìíî-ñèëîâîì ìèêðîñêîïå

ïðîöåññà âîññòàíîâëåíèÿ îòïå÷àòêà ïîñëå ñíÿòèÿ íà-

ãðóçêè èíäåíòîðà ïîêàçàëè, ÷òî ïðè êîìíàòíîé òåìïå-

ðàòóðå ïðîèñõîäèò âîññòàíîâëåíèå îòïå÷àòêà ïóòåì

óïðóãîé äåôîðìàöèè ñ óìåíüøåíèåì åãî ãëóáèíû äî

50 %. Ñ ïîâûøåíèåì òåìïåðàòóðû îáúåì «îòâàëà» âî-

êðóã îòïå÷àòêà óìåíüøàåòñÿ â äâà ðàçà è ñâÿçàí ñ äâè-

æåíèåì òî÷å÷íûõ äåôåêòîâ.

Ïðîöåññû ðåëàêñàöèè âîçìóùåíèé âîêðóã îòïå-

÷àòêà èíäåíòîðà èìåþò îäèíàêîâóþ ïðèðîäó äëÿ

õðóïêèõ êðèñòàëëîâ ñåìåéñòâà ëàíãàñèòà ïðè ðàçíîé

èñõîäíîé ìèêðîòâåðäîñòè êðèñòàëëîâ.
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Èçëîæåí ìåòîä èçìåðåíèÿ êîýôôèöèåíòà òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè îáðàçöà êðóãëîãî äëèííîãî

ñòåðæíÿ ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ â ðåæèìå èìïóëüñíîãî íàãðåâàíèÿ. Îñíîâíîé öåëüþ ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ

ïîâûøåíèå òî÷íîñòè èçìåðåíèÿ òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëîâ è óìåíüøåíèå âðåìåíè åãî

ïðîâåäåíèÿ ñ ïîìîùüþ îöåíêè òåðìîãðàììû íàãðåâàíèÿ îáðàçöà.

Ðàññìîòðåíî ïàðàáîëè÷åñêîå óðàâíåíèå òåïëîïðîâîäíîñòè äëÿ ïîëóîãðàíè÷åííîãî òîíêîãî ñòåð-

æíÿ ñ òåïëîèçîëèðîâàííîé áîêîâîé ïîâåðõíîñòüþ. Îöåíåíû äâà âàðèàíòà ìåòîäà. Ïåðâûé áàçè-

ðóåòñÿ íà îïðåäåëåíèè âòîðîé ïðîèçâîäíîé îò òåìïåðàòóðû ïî êîîðäèíàòå, âòîðîé — íà èñïîëü-

çîâàíèè ïåðâîé ïðîèçâîäíîé ïî âðåìåíè.

Ïðåäëîæåííûé ìåòîä ìîæåò íàéòè ïðèìåíåíèå â ìåòàëëóðãèè è ëèòåéíîì ïðîèçâîäñòâå ïðè èç-

ìåðåíèè òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè ìåòàëëîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: èçìåðåíèÿ; ìåòàëë; òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòü; èìïóëüñíûé ìåòîä íàãðåâàíèÿ.

Êîýôôèöèåíò òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè îáðàçöà

êðóãëîãî ñå÷åíèÿ èñïîëüçóþò â ìåòàëëóðãèè è ëè-

òåéíîì ïðîèçâîäñòâå, à òàêæå â òåïëîâîé ýíåðãåòèêå,

õèìè÷åñêîé è ìàøèíîñòðîèòåëüíîé îòðàñëÿõ ïðî-

ìûøëåííîñòè.

Ìåòîä îïðåäåëåíèÿ òåïëîôèçè÷åñêèõ õàðàêòåðè-

ñòèê ìàòåðèàëîâ èçëîæåí â ðàáîòå [1]. Ïðè äàííîì ìå-

òîäå íà ïîâåðõíîñòü èññëåäóåìîãî ìàòåðèàëà âîçäåé-

ñòâóþò òåïëîâûì èìïóëüñîì îò ëèíåéíîãî èñòî÷íèêà

òåïëîòû è ðåãèñòðèðóþò òåìïåðàòóðó â äâóõ òî÷êàõ

ïîâåðõíîñòè â ôèêñèðîâàííûé ìîìåíò âðåìåíè.

Êîýôôèöèåíò òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòè ðàññ÷è-

òûâàåòñÿ ïî ôîðìóëå a = 0 36
1

2

1
, ,x ! ãäå x1 — êîîðäè-

íàòà, êîòîðàÿ îòñ÷èòûâàåòñÿ îò îñè ëèíåéíîãî èñòî÷-

íèêà; ô1 — ìîìåíò âðåìåíè, êîãäà ðàçíèöà ÄT (ô1) ðàâ-

íÿåòñÿ èçáûòî÷íîé òåìïåðàòóðå â òî÷êå êîíòðîëÿ, êî-

òîðàÿ èçìåðÿåòñÿ íà ëèíèè íàãðåâàíèÿ è íà çàäàííîì

ðàññòîÿíèè îò ýòîé ëèíèè. Ê íåäîñòàòêàì ýòîãî ñïîñî-

áà îòíîñèòñÿ òî, ÷òî èçìåðåíèå ðàññòîÿíèÿ â äâóõ òî÷-

êàõ îáðàçöà äëÿ äâóõ òåìïåðàòóð ïîâûøàåò âåëè÷èíó

ïîãðåøíîñòè êîíòðîëÿ. Êðîìå ýòîãî, îáðàçåö íå ÿâëÿ-

åòñÿ îäíîìåðíûì è òåïëîòà ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ íå òîëü-

êî ïî ïîâåðõíîñòè, íî è â ãëóáèíó îáðàçöà.

Èçâåñòåí ìåòîä [2, 3], ïðè êîòîðîì ïî òåðìî-

ãðàììå íàãðåâàíèÿ è îõëàæäåíèÿ òûëüíîé ïîâåðõ-

íîñòè îáðàçöà îïðåäåëÿåòñÿ òåìïåðàòóðîïðîâîäíîñòü.

Â îñíîâå åãî ëåæèò òåïëîâîå âîçäåéñòâèå èìïóëüñà

ëàçåðà äëèòåëüíîñòüþ ôu = 1 – 2 ìñ íà ôðîíòàëüíóþ

ïîâåðõíîñòü îáðàçöà è èçìåðåíèå òåìïåðàòóð íà åãî

òûëüíîé ïîâåðõíîñòè. Êîýôôèöèåíò òåìïåðàòóðîïðî-

âîäíîñòè (åñëè òåïëîîáìåíîì ìîæíî ïðåíåáðå÷ü)

â èíòåðâàëå 0 < Fu < 1 (Fu — êðèòåðèé Ôóðüå) ñîñòàâ-

ëÿåò a = 1,37(1 + 0,561ôu�ô1�2)l
2�(ð2ô1�2), ãäå ô1�2 — âðå-

ìÿ äîñòèæåíèÿ òåìïåðàòóðû òûëüíîé ñòîðîíû îáðàç-

öà, ðàâíîé ïîëîâèíå ìàêñèìàëüíîé òåìïåðàòóðû îá-

ðàçöà, ñ; l — äëèíà îáðàçöà, ì.

Íåäîñòàòêîì óêàçàííîãî ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ íåáîëü-

øàÿ òî÷íîñòü èçìåðåíèÿ òåìïåðàòóðû òåðìîïðåîáðà-

çîâàòåëåì, ïîñêîëüêó íåîáõîäèìî òî÷íî çàôèêñèðî-
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