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Аннотация 
В статье приводятся результаты исследования механических свойств и дефектной структуры оксида галлия (Ga2O3) 
при помощи метода составного пьезоэлектрического осциллятора. Объёмные образцы бета фазы Ga2O3 в виде 
монокристаллов и их сростков были получены при помощи роста из расплава с формообразователем (метод Сте-
панова). Исследовались зависимости модуля продольной упругости и затухания упругих колебаний на частоте 100 
кГц от амплитуды деформации. Изменения упругих и микропластических свойств образцов при различной тем-
пературе были сопоставлены с возможными релаксационными явлениями в структуре материала.
Изучение дефектной структуры в образцах чистого и легированного Ga2O3 необходимо для совершенствования 
технологии получения монокристаллов большого размера. Фундаментальными вопросами в данной области яв-
ляются влияние дефектов на анизотропию электропроводности, зонную структуру и другие функциональные 
свойства получаемого полупроводникового материала. Цель данной статьи в установлении особенностей подго-
товки образцов, проведении исследований и интерпретации результатов, полученных методом составного пьезо-
электрического осциллятора для образцов оксида галлия.
В исследуемых образцах возбуждалась первая продольная мода колебаний, что соответствовало длине около 27 мм 
и малому поперечному сечению образца. Отдельно определялись температурные зависимости в области низких и 
высоких амплитуд деформаций. Для оценки кристаллического совершенства образцов, подготовленных для иссле-
дований, использовалась рентгеновская дифракция с анализом кривой качания.
Значение модуля Юнга, полученное вдоль направления роста (кристаллической ориентации <010>), в кристаллах 
Ga2O3 E ≈ 260 ГПа соответствует известным литературным данным. На температурных зависимостях внутреннего 
трения при температуре ~ 280 К обнаружены релаксационные пики, соответствующие различным дислокационным 
взаимодействиям.
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составного пьезоэлектрического осциллятора
Источник финансирования: Исследование выполнено за счет гранта Российского научного фонда № 19-19-00617.
Для цитирования: Каминский В. В., Калганов Д. А., Панов Д. Ю., Спиридонов В. А., Иванов А. Ю., Розаева М. В., 
Бауман Д. А., Романов А. Е. Исследование оксида галлия методом составного пьезоэлектрического осциллятора на 
частоте 100 кГц.  Конденсированные среды и межфазные границы. 2023;25(4): 548–556. https://doi.org/10.17308/
kcmf.2023.25/11484
For citation: For citation: Kaminskii V. V., Kalganov D. A., Panov D. I., Spiridonov V. A., Ivanov A. I., Rozaeva M. V., Bau-
man D. A., Romanov A. E. A study of gallium oxide by using the piezoelectric composite oscillator technique at a frequen-
cy of 100 kHz. Condensed Matter and Interphases. 2023;25(4): 548–556. https://doi.org/10.17308/kcmf.2023.25/11484

  Каминский Владимир Владимирович, e-mail: vvkaminskii@itmo.ru
© Каминский В. В., Калганов Д. А., Панов Д. Ю., Спиридонов В. А., Иванов А. Ю., Розаева М. В., Бауман Д. А., Романов А. Е., 
2023

Контент доступен под лицензией Creative Commons Attribution 4.0 License. 

Конденсированные среды и межфазные границы. 2023;25(4): 548–556



549

1. Введение 
Поиск новых методов изготовления и иссле-

дования монокристаллов b-Ga2O3 больших раз-
меров связан с возможностью создания из них 
подложек и функциональных частей полупро-
водниковых устройств [1]. Благодаря уникаль-
ным свойствам различных форм оксида галлия 
возможно его применение при миниатюризации 
существующих и разработке новых компонентов 
силовой электроники [2, 3]. Наличие собственной 
подложки из b-Ga2O3 в этом случае позволит ис-
пользовать преимущества гомоэпитаксии, упро-
стит технологию производства и обеспечит дол-
говечность эксплуатации готовых устройств [4]. 
Также описаны применения Ga2O3 для создания 
ультрафиолетовых [5, 6] и рентгеновских детек-
торов [7], датчиков газа [8, 9] и других устройств 
[10]. На данный момент получены монокристал-
лы b-Ga2O3 с наибольшими линейными разме-
рами до 11 см [11]. Возникновение собственных 
дефектов (кислородных вакансий [12]) и непред-
намеренное легирование в процессе роста, как 
правило, негативно влияет на их функциональ-
ные свойства [13, 14]. Однако контроль плотно-
сти и распределения дефектов различного вида 
может позволить целенаправленно изменять 
теплопроводность, электропроводность, зон-
ную структуру и многие другие свойства кри-
сталлов [15, 16]. 

Широко применяются методы исследования 
дефектно-примесной структуры полупроводни-
ков, основанные на их оптических и электрон-
ных радиочастотных свойствах [13, 17]. Зонная 
структура Ga2O3 и другие важные для приклад-
ных задач свойства исследуются аналитически 
[18], численно и комплексно [19]. Однако один 
из наиболее универсальных методов анализа 
структуры основан на взаимодействии дефектов 
с полем упругих волн [20, 21]. Для возбуждения 
упругих колебаний широко используется техни-
ка составного пьезоэлектрического осциллятора 
(СПО) [22]. В зависимости от температуры, ори-
ентации кристалла, частоты и амплитуды коле-
баний такому взаимодействию будет соответ-
ствовать различная величина потерь энергии – 
внутреннее трение [21, 23]. Максимальная чув-
ствительность метода СПО к взаимодействию 
дислокаций с точечными дефектами различно-
го рода достигается при амплитудах деформа-
ции от 10–7 до 10–4 в диапазоне частот 103÷106 Гц 
[24, 25]. Амплитудно-независимая часть затуха-
ния упругих колебаний позволяет составить так 
называемые указательные поверхности фона 

внутреннего трения [23], определить ориента-
цию и активность систем скольжения дислока-
ций. Затухание высокоамплитудных колебаний 
характеризует различные процессы размноже-
ния дислокаций и их движения в упругих полях 
других дефектов [26].

Несмотря на большой объем накопленных 
сведений о структурных свойствах b-Ga2O3 [27] 
продолжаются исследования, посвященные ак-
тивации различных систем скольжения дисло-
каций [28, 29]. Также мало изучены механиче-
ские свойства объёмных кристаллов b-Ga2O3, 
необходимые для эффективного изготовления 
пластин-подложек из них. Сложность исследо-
ваний таких свойств обусловлена высокими тре-
бованиями к подготовке образцов нужной фор-
мы и размера, а также необходимостью допол-
нительных исследований другими методами. В 
этой связи исследования механических свойств 
Ga2O3 на данный момент проводились лишь теми 
методиками, которые могли быть адаптирова-
ны для измерений на тонких пленках и мало-
размерных кристаллах. 

Цель данной работы – провести исследова-
ние объемных кристаллов Ga2O3 методом со-
ставного пьезоэлектрического осциллятора на 
частоте 100 кГц с получением информации об 
упругих и пластических особенностях механи-
ческих характеристик Ga2O3.

2. Экспериментальная часть
Объемные кристаллы b-Ga2O3 были получе-

ны методом жидкофазного роста из расплава 
с формообразователем (метод Степанова) [11, 
12] (рис. 1а).

В качестве основного метода исследования 
механических свойств в настоящей работе ис-
пользовалась методика составного пьезоэлек-
трического осциллятора (СПО) с частотой из-
мерений около 100 кГц [25, 26]. Эксперименты 
проводились при амплитудах деформации от 
10–7 до 10–4 в широком температурном диапа-
зоне от 120 до 320 К. 

Составной пьезоэлектрический осциллятор, 
представляет собой два спаянных монокристал-
ла кварца. Исследуемый материал прикрепляет-
ся к осциллятору при помощи различных адге-
зионных веществ. При подаче переменного на-
пряжения на электроды одного из кристаллов 
он начинает осциллировать, передавая упругие 
колебания на образец. Из отношения сигнала на 
электродах второго измерительного кристалла 
к первому получают величину коэффициента 
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затухания. Также измеряют частоту колебаний 
всей системы. С учётом характеристик кварце-
вого осциллятора и коэффициента связи по из-
меренным значениям находят величины вну-
треннего трения и модулей упругости. В данной 
работе измерения проводили на частоте резо-
нанса около 100 кГц для первой моды продоль-
ных колебаний. Изменение частоты при этом 
соответствуют величине модуля Юнга. Модуль 
Юнга и внутреннее трение, определяемые дан-
ным методом, дают интегральную информацию 
о динамических свойствах микроструктуры и их 
изменении под действием деформации в иссле-
дуемом материале:

m m m

m f m f m f
osc osc qu qu sam sam

osc osc qu qu sam sam

,

,

d d d= +
= +

где mosc – масса всего осциллятора; mqu – масса 
кварца; msam – масса образца; dosc – затухания 
колебаний на всем осцилляторе; dqu – затухания 
колебаний на кварце; dsam – затухания колебаний 
на образце; fosc – частота колебаний всего осцил-
лятора; fqu – частота колебаний кварца; fsam – ча-
стота колебаний на образце.

Модуль Юнга для материала образца опре-
деляется как:

E l f= 4 2 2r sam ,

r – плотность исследуемого материала; l – длина 
образца.

Относительное изменение упругих свойств, 
связанное с нагревом образца и его обратимой 
дислокационной деформацией, характеризует-
ся дефектом модуля Юнга. Эта величина в слу-
чае продольных колебаний определяется из со-
отношения:

DE
E E
E

i

i

=
-( ( ))e

,

где Еi – модуль упругости на амплитудно-неза-
висимой стадии, а Е(e) – модуль упругости на 
амплитудно-зависимой стадии, e – амплитуда 
деформации образца.

Для измерения методом СПО были подготов-
лены образцы в форме параллелепипеда с раз-
мерами около 27×2×1 мм3 при помощи дисковой 
пилы с алмазным напылением. Длинная сторо-
на образцов совпадала с направлением роста 
<010> и направлением распространения упру-
гих колебаний от пьезоэлектрического осцил-
лятора к образцу. Для достоверности результа-
тов измерения проводили на трёх однотипных 
образцах (рис. 1б).

Плотность образцов определялась методом 
гидростатического взвешивания при помощи 
весов третьего класса точности GH-252 (A&D 
Company) и измерителя температуры V7-78/1 
(АКИП). Для исследованного материала среднее 
значение плотности составило r = 5915±12 кг/м3.

В данном эксперименте для оценки кристал-
лического совершенства исследуемых образцов, 
помимо метода СПО, использовалась методика 
рентгендифракционного анализа (дифракто-
метр ДРОН-8 CuKa-излучение в щелевой конфи-
гурации, трубка БСВ-29, детектор NaI-Tl). Подго-
товленные для СПО кристаллы исследовались в 
непрерывном и дискретном режимах съёмки в 
широком диапазоне углов. Также исследовались 
кривые качания для максимальной интенсивно-
сти рефлекса (12 0 0). Так как максимум дефор-
мирующего напряжения при первой продольной 
моде локализован в центре образца, исследова-
лась именно эта область. Размер пучка рентге-
новского излучения на поверхности примерно 
соответствовал ширине образца ~ 2 мм.

2. Результаты и обсуждение
Полученные дифракционные данные при-

ведены на рис. 2. На общей картине дифракции 

                                                                               а                                                                                            б
Рис. 1. Внешний вид объемных кристаллов b-Ga2O3 полученных методом роста из расплава с формоо-
бразователем (a) и образцов для исследования методом составного пьезоэлектрического осциллятора (б)
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(рис. 2а) присутствуют четные максимумы пло-
скости (100) различных порядков дифракции. 
Профиль и углы дифракции соответствуют дан-
ным картотеки PDF 01-087-1901. Образец был 
исследован и выставлен по отражению (12 0 0). 
На рис. 2б представлены дифрактограммы реф-
лекса в дискретном режиме для определения 
2QKa1  =  102.24°. Кривая качания для рефлекса 
(12 0 0) получена с помощью узкой щелевой кон-
фигурации дискретного режима при двух зна-
чениях шага (рис. 2в). Профиль кривой качания 
имеет ассиметричную форму с «хвостом» при 
меньших w, ширина на половине максимума 
интенсивности примерно соответствует 0.011°.

При комнатной температуре методом СПО 
получены амплитудные зависимости внутрен-
него трения и модуля Юнга (рис. 3).

Для всех образцов наблюдается амплитуд-
ный гистерезис как внутреннее трение (ВТ), так 
и модуль Юнга (МЮ), иными словами, зависи-
мости, измеренные последовательно при уве-
личении и уменьшении амплитуды, не совпада-
ют друг с другом. Зависимость, измеренная при 
убывании амплитуды, располагается выше зави-
симости, измеренной при возрастании амплиту-
ды. Такое поведение является характерным для 
различных типов кристаллов и поликристаллов 
[30, 31]. С точки зрения теории амплитудный ги-
стерезис указывает на колебательное движение 
дислокаций в силовых полях стопоров – закре-
пляющих дислокации точечных дефектов [32, 
33]. Гистерезис зависит от максимальной ам-
плитуды деформации, при которой снимались 
зависимости. Так, при амплитуде меньше 10-5 
(синие кривые) гистерезис не наблюдался. При 
дальнейшем незначительном повышении ам-
плитуды (красные кривые) возникает неболь-
шой по величине обратимый гистерезис. При 
амплитуде существенно выше 10–5 (черные кри-
вые) наблюдается сильный как обратимый, так 
и необратимый гистерезис.

Данные кривые можно разделить на две ста-
дии: (i) малоамплитудная – характеризующаяся 
умеренным ростом ВТ и падением МЮ; (ii) вы-
сокоамплитудная – при которой наблюдается 
существенный рост ВТ и падение МЮ. При пер-
вой стадии происходят колебания дислокаций, 
закрепленных на точечных дефектах (центров 
пиннинга) в виде атомов примесей и вакансий, 
а при второй – колебания дислокаций уже по-
сле открепления [30]. Переход от первой стадии 
ко второй происходит при амплитуде деформа-
ции около 10–5.

Рис. 2. Рентгеновская дифракция центральной 
области образца b-Ga2O3 в широком диапазоне 
углов (a), профиль и кривая качания максимума 
(12 0 0) (б) и (в) соответственно

б

a

в
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Отдельно на рис. 4 показан дефект модуля 
Юнга, возникающий при деформации образцов 
Ga2O3. Кривые были сняты при трёх температу-
рах: 300, 225 и 118 К. В данном случае амплитуд-
ные зависимости дефекта модуля Юнга связаны 
с двумя стадиями микродеформации образца, 
описанными выше. Несмотря на то, что дефект 
МЮ определяется в первую очередь плотно-
стью дефектных структур и распределением их 
по сечению и длине исследуемого образца, тем-
пература также оказывает существенное влия-
ние на данную характеристику [30]. При повы-
шении температуры рост дефекта МЮ обосно-
ван разблокировкой дислокаций [34]. Отметим, 
что график строился из зависимостей E(e), сня-
тых при самом первом увеличении амплитуды 
на образцах, ни разу не подвергавшихся воздей-
ствию высоких амплитуд.

На рис. 5 показаны температурные зависимо-
сти МЮ и ВТ. В целом при понижении темпера-
туры модуль Юнга растет, в то время как ВТ па-
дает. Данное поведение зависимостей механи-
ческих характеристик является классическим. 
Также произошел небольшой разрыв зависимо-
стей в районе 273 К, по-видимому, связанный 
с наличием остаточной влаги в измерительной 
ячейке. Заметим, что МЮ находится в интервале 
261–272 ГПа (рис. 5а) и при комнатной темпера-
туре полностью соотносится с данными других 
работ [35, 36]. Так, в работе [35] исследуются на-
номеханические резонаторы на основе наноче-
шуек b-Ga2O3, выращенного методом химическо-
го осаждения из паровой фазы низкого давления 
(LPCVD). Измерения, проведенные в этой рабо-
те, показывают модуль Юнга E = 261 ГПа и анизо-
тропное двухосное встроенное растяжение 37.5 и 

                                                  а                                                                                                    б
Рис. 3. Амплитудные зависимости модуля Юнга (а) и внутреннего трения (б) при комнатной темпера-
туре

Рис. 4. Амплитудная зависимость дефекта модуля Юнга
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107.5 МПа. При температуре около 280 К наблю-
дается пик ВТ (рис. 5б), в то время как на темпе-
ратурной зависимости МЮ наблюдается пере-
гиб. Данный пик и перегиб связанны с дислока-
ционными взаимодействиями, по-видимому, c 
релаксацией Хазигути или релаксацией Снука–
Кёстера [37]. Релаксация Хазигути связана с вза-
имодействием дислокаций (перегибов) с собст-
венными дефектами: межузельными атомами, 
вакансиями и их комплексами. Релаксация Сну-
ка-Кёстера в нашем случае может быть связана с 
«волочением» или «отрывом» примесных атмос-
фер при движении дислокаций. Связать получен-
ные результаты можно с технологией получения 
монокристаллических сростков. При ростовых 
температурах расплав нестабилен и подвержен 
разложению на газовые составляющие: двухва-
лентный оксид галлия, одновалентный оксид, 
металлический галлий и кислород: (Ga2O3 → GaO 
→ Ga2O → Ga и O). Этот процесс не может в пол-
ной мере быть компенсирован за счёт избытка 
кислорода в ростовой атмосфере, что, как пра-
вило, приводит к возникновению кислородный 
вакансий в растущем объемном кристалле [38]. 
Логично предположить релаксацию Хазигути ос-
новным механизмов ответственным за форми-
рование пика ВТ и перегиба на зависимости МЮ. 
Однако для достоверности определения приро-
ды пиков требуется проведение дополнитель-
ных исследований. При сравнении эквивалент-
ных образцов из одного исходного материала ре-
лаксационные максимумы Хазигути в части из 
них могут «отжигаться» на стадии возврата [37].

3. Выводы или заключение
Полученный профиль кривой дифракции 

(рис. 2а) и значение параметра a решетки син-
тезированной моноклинной фазы соответствуют 

эталонным данным базы PDF и данным других 
научных публикаций [39], что может свидетель-
ствовать о высокой степени структурного совер-
шенства полученных образцов b-Ga2O3 и малой 
величине остаточных напряжений в кристалле. 
Малое значение (для использованной щелевой 
конфигурации) полуширины кривой качания 
позволяет говорить о высокой степени кристал-
лического совершенства исследуемой области 
образца. Небольшая ассиметричность данной 
кривой в области малых углов может быть об-
условлена различными факторами, такими как 
малоугловая разориентация блоков (зёрен), либо 
наличие двойников. Кристаллическая структура 
исследованных образцов соответствует исходно-
му материалу [11, 12].

При помощи метода СПО получены механиче-
ские характеристики образцов на частоте 100 кГц. 
В результате экспериментов получены и интер-
претированы амплитудные зависимости МЮ и 
ВТ. Амплитудные зависимости можно разделить 
на две стадии: (i) малоамплитудную, при которой 
колебания дислокаций происходит внутри при-
месных атмосфер; (ii) высокоамплитудную, при 
которой колебания дислокаций происходит уже 
вне примесных атмосфер. Получены значения ам-
плитуды, при которой одна стадия сменяет дру-
гую. В результате работы определены температур-
ные зависимости МЮ и ВТ на частоте около 100 
кГц для b-Ga2O3, подтверждающиеся результатами 
других экспериментов. Интерпретация природы 
релаксационного пика ВТ при 285 К, связанного 
с дислокационными взаимодействиями, требует 
дополнительных исследований.
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                                                  а                                                                                                    б
Рис. 5. Температурные зависимости модуля Юнга (а) и внутреннего трения (б) Ga2O3
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