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Монокристаллы феррита галлия Ga2 – xFexO3 (x = 0.8, 1 и 1.2) выращены методом оптических пла-
вающих зон. Рентгеноструктурный анализ ясно показал проявление закона Вегарда. Было установ-
лено, что микротвердость для конкретной нагрузки не зависит от времени нагружения. Изменение
нагрузки демонстрирует нелинейное явление, которое подробно обсуждается в тексте. Микротвер-
дость уменьшается с содержанием Fe из-за расширения решетки. Трансформацию от трещин
Палмквиста к срединным трещинам наблюдали во всех композициях монокристаллов с увеличени-
ем нагрузки. Были рассчитаны механические параметры, такие как длина трещины, вязкость раз-
рушения, индекс хрупкости и предел текучести, обсуждается их влияние на концентрацию Fe.
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1. ВВЕДЕНИЕ
Феррит галлия (GaFeO3 или для краткости

GFO) при комнатной температуре является пье-
зоэлектрическим и ферримагнитным материалом
[1, 2], обладающим нецентральносимметричной
орторомбической кристаллической структурой
[3]. GFO находит применение в качестве магнит-
ных датчиков, хранилищ данных, высокочастот-
ных фильтров, оперативной памяти и т.д. [4].
Обычно ферриты являются хрупкими материа-
лами, и поэтому качеству и прочности материала
следует придавать первостепенное значение,
прежде чем использовать для практических при-
менений. Что касается прочности материала, то
механические свойства, такие как анизотропия
твердости, предел текучести, хрупкость и меха-
низмы разрушения, можно спрогнозировать из
экспериментов по испытанию на микротвер-
дость. В общем случае твердость является мерой
сопротивления пластической деформации. Испы-
тание на микротвердость является одним из луч-
ших методов для понимания механических свойств
материалов, таких как упругие постоянные [5],
предел текучести [6], анизотропия пластичности и
твердости [7], поведение при ползучести [8] и пове-
дение при разрушении [9]. Различными фактора-
ми, приводящими к анизотропии твердости, явля-
ются искажение рельефа поверхности вблизи следа
от индентора, внутренняя геометрия и ориента-
ция, упругое восстановление следов индентиро-

вания, которое происходит после разгрузки, рас-
пределение напряжения сдвига в материале под
индентором и локальная ориентация системы
скольжения в окрестности следа от индентора [10].

Качество ферритов определяется их твердостью
по отношению к разрушению, поскольку они явля-
ются нерасщепляемыми хрупкими материалами
[11]. Анизотропное поведение твердости различ-
ных кристаллов показывает периодическое изме-
нение микротвердости при изменении ориентации
кристалла. Многие исследователи сообщали об ис-
следованиях микротвердости монокристаллов ор-
тоферрита [12]. Авторы работы [13] сообщили, что
значения твердости различаются для разных
плоскостей кристалла HoFeO3. Исследования по-
казали, что вязкость разрушения обеспечивает
пластической деформации не последнюю роль в
образовании трещин в хрупких ортоферритах
[14]. Проблема снижения прочности и необходи-
мости замены материалов из-за роста трещин
должна быть тщательно исследована для такого
рода материалов. Несмотря на то, что ферриты
являются хрупкими материалами, очень важно
изучить их механические свойства, чтобы иметь
представление о том, насколько они могут сохра-
нять свою прочность при использовании в жест-
ких условиях. Насколько нам известно, сообще-
ния о микротвердости монокристаллов феррита
галлия отсутствуют. Таким образом, был проведен
подробный и систематический анализ микротвер-
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дости по Виккерсу монокристаллов Ga2 – xFexO3 с
целью исследования зависимости микротвердости
от продолжительности приложения нагрузки, вели-
чины приложенной нагрузки, механизма разруше-
ния и факторов хрупкости материала в зависимости
от концентрации Fe.

2. ЭКСПЕРИМЕНТ

2.1. Выращивание монокристаллов

Исходные материалы Ga2O3 и Fe2O3 взвешива-
ли и смешивали в течение 5 ч в шаровой мельнице.
Смесь предварительно прокаливали при 1373 К, и
наличие орторомбической фазы поликристалли-
ческого феррита галлия Ga2 – xFexO3 было под-
тверждено рентгеноструктурным анализом по-
рошкового материала. Подающий стержень для
выращивания монокристалла готовили путем
компактирования и холодного прессования в
гидравлическом прессе при давлении 70 МПа в
течение 15 мин. Затем, в верхней части стержня
было просверлено отверстие, в которое была
вставлена петля из платиновой проволоки. Окон-
чательное уплотнение стержня осуществляли пу-
тем спекания при температуре 1573 К в верти-
кальной печи Молисили со скоростью 10 мм/ч
при скорости вращения 10 об./мин в течение 24 ч.
В итоге был получен подающий стержень длиной
6 см и диаметром 5 мм. Аналогичным способом
изготовлен затравочный стержень длиной 2 см и
диаметром 3 мм, который используется для на-
чального роста кристаллов Ga2 – xFexO3.

Подающий стержень и затравочный стержень
были подвешены внутри печи. Выращивание
кристаллов осуществляли при избыточном давле-
нии газа кислорода в 10 атм. Верхний и нижний
подвешенные стержни вращали со скоростью от
30 до 50 об./мин во взаимно противоположных
направлениях. Были включены галогенные лам-
пы, и свет от галогенных ламп фокусировали с по-
мощью эллипсоидальных зеркал, создавая в месте
фокуса область высокой температуры. Когда на-
правленные навстречу друг другу кончики подаю-
щего и затравочного стержней плавились, в этот
момент они соединялись вместе, образуя зону рас-
плава. Затем оба стержня опускали таким образом,
что длина подающего стержня, преобразовавшаяся
из поликристаллического в расплавленное состоя-
ние, затем трансформировалась в монокристалл при
медленном охлаждении. Скорость роста составляла
около 2–5 мм/ч. На рис. 1 приведено изображение
выращенного кристалла Ga2 – xFexO3 (x = 1).

Выращенные кристаллы были аттестованы на
фазовый состав кристаллическую структуру ме-
тодами порошковой рентгеновской дифракции.
Для проверки элементного состава кристаллов
был проведен энергодисперсионный рентгенов-
ский анализ.

2.2. Индентационные тесты

Отпечатки индентора были сделаны на плос-
кости (001) с помощью тестера микротвердости
Виккерса (mhp-100). Индентирование произво-
дили при комнатной температуре. Длину диагона-
ли отпечатка и длину трещины измеряли с помо-
щью микрометрического окуляра с увеличением
×500. Микротвердость HV монокристаллов рассчи-
тывали по формуле [15]:

(1)

где P – величина приложенной нагрузки, d – сред-
няя длина диагонали индентационного отпечатка.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
3.1. Анализ структуры и состава

Наличие орторомбической фазы было под-
тверждено методом порошковой рентгеновской
дифракции, а пики были проиндексированы, как
показано на рис. 2. Рентгеновские данные были
уточнены методом анализа Ритвельда с использо-
ванием программного обеспечения FULLPROF.
Результаты показывают, что наблюдается линей-
ное увеличение параметров кристаллической ре-
шетки с содержанием железа, что обеспечивает
надежный контроль за элементным составом, как
показано в табл. 1. Линейное изменение парамет-
ров решетки показало, что Ga2 – xFexO3 следует за-
кону Вегарда.

Для установления стехиометрии выращенных
кристаллов был проведен энергодисперсионный
рентгеновский (ЭДР) анализ. Наличие Ga, Fe и O
близко к стехиометрическому составу, было подтвер-
ждено ЭДР исследованиями, как показано в табл. 2.

( )V = ° = ×2 2  2 sin 68   1.8544     ,P PH
d d

Рис. 1. Изображение выращенного монокристалла
Ga2 – xFexO3 (x = 1).

Таблица 1. Параметры решетки Ga2 – xFexO3

Концентрация Fe, x a (Å) b (Å) c (Å)
0.8 8.7215 9.4671 5.0534
0.9 8.7367 9.4805 5.0628
1.0 8.7482 9.4914 5.0789
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3.2. Механические свойства
3.2.1. Влияние продолжительности 

индентирования на твердость
Значение микротвердости (Hv) материалов мо-

жет зависеть [16] или не зависеть [17] от продол-
жительности вдавливания при индентировании.
Для изучения влияния продолжительности вдав-
ливания на твердость, индентирование монокри-
сталлов Ga2 – xFexO3 проводили при постоянной на-
грузке 50 г в течение 10 с и 10 мин. Наблюдения по-
казали, что Hv остается неизменным (1224 кг/мм2

для Ga2 – xFexO3, x = 1.0) как в течение 10 с, так и в
течение 10 мин и, следовательно, не зависит от
продолжительности вдавливания индентора. Ана-
логичные результаты наблюдали также и для дру-
гих составов (x = 0.8, 1.2). Приведенные выше ре-
зультаты свидетельствуют о возникновении пла-
стической деформации, которая не зависит от
продолжительности воздействия. Ползучесть также
не оказывает заметного эффекта на эти кристаллы.

3.2.2. Влияние величины нагрузки на твердость
До сих пор сообщали о большом количестве

исследований зависимости микротвердости от
нагрузки на различные материалы. Результаты

измерений микротвердости могут быть независи-
мыми от нагрузки [18], увеличиваться с нагрузкой
[19], уменьшаться с нагрузкой [20] и демонстри-
ровать сложные изменения с изменением нагруз-
ки [21]. В настоящем исследовании зависимость
HV от нагрузки была исследована путем приложе-
ния нагрузок, варьирующихся от 10 до 100 г. Было
замечено, что изначально значение HV нелинейно
уменьшается с приложенной нагрузкой и медлен-
но стремится к насыщению, когда она достигает
100 г, как показано на рис. 3. Та же тенденция
была замечена для всех концентраций Fe. Умень-
шение значения HV может быть связано с расшире-
нием решетки, о чем свидетельствуют рентгенов-
ские спектры. В зонах с низкой нагрузкой индентор
проникает только в поверхностные слои, и, следо-
вательно, сопротивление, оказываемое материа-
лом, меньше. Это приводит к высоким значениям
твердости в зонах с низкой нагрузкой.

Однако по мере увеличения глубины проник-
новения в игру вступают внутренние слои кри-
сталла, и поэтому пластическая текучесть матери-
ала становится выше. Поэтому сопротивление,
оказываемое материалом, является высоким, что
снижает твердость. Такого рода нелинейное пове-
дение твердости при нагрузке наблюдается во мно-

Рис. 2. Рентгенограмма кристаллов Ga2 – xFexO3.
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Таблица 2. Состав Ga2 – xFexO3, по данным ЭДР (EDX)

Элемент
Ga Fe O

ат. % вес. % ат. % вес. % ат. % вес. %
x = 0.8 23.90 46.92 16.76 26.35 59.34 26.73
x = 1.0 20.11 40.07 20.56 32.82 59.32 27.13
x = 1.2 15.97 33.25 24.55 39.84 59.48 26.91
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гих других ортоферритах [22] и может быть мате-
матически описано законом Хейса и Кендалла
[23], который является модифицированной фор-
мой закона Кика. Закон Кика [24] задается урав-
нением:

(2)
или

(3)
где K1 – стандартная константа твердости, n – ин-
декс Мейера, который равен 2 для всех инден-
торов.

Из рис. 4 видно, что тангенс угла наклона был
рассчитан по графику, lgP–lgd, и оказался рав-
ным n = 1.48, что меньше 2. Следовательно, закон
Кика становится недействительным, и поэтому
закон Хейса и Кендалла был использован для
объяснения отмеченного расхождения, исполь-
зуя следующее уравнение:

(4)
где W – малое давление сопротивления, K2 – по-
стоянный по величине коэффициент пропорцио-

= 1
nP K d

= +1lg lg   lg ,P K n d

− = 2
2 ,P W K d

нальности, n = 2 – логарифмический индекс. W
воздействует на материал при приложении на-
грузки, и это считается функцией испытываемого
материала.

Подставляя значение P в уравнение (4), полу-
чаем:

(5)
или

(6)

Наклон графика lgP от lgd дает значение n.
Аналогично значения K1, K2 и W могут быть вы-
числены из графика зависимости dn от d2, как по-
казано на рис. 5.

Для определения этих констант использована
подгоночная программа. График зависимости
lg(P−W) от lgd, как показано на рис. 6, дает значе-
ние n ≈ 2 для Ga2 – xFexO3, где x = 1.0, (в дальнейшем
будет записывать GaFeO3), что свидетельствует о
справедливости теории, включающей концепцию
давления сопротивления (W). Аналогичные графи-

= − 2
1 2 nW K d K d

 = + 
 

22

1 1

.n K Wd d
K K

Рис. 3. Зависимость твердости HV от нагрузки.
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ки были построены для других составов (x = 0.8,
1.2), и данные по n, K1, K2 и W, определенные таким
образом для Ga2 – xFexO3, приведены в табл. 3.

Применение закона Хейса и Кендалла дает не-
зависимое от нагрузки значение HV из уравнения:

(7) (7)

или
(8)

Независимые от нагрузки значения HV, рас-
считанные для кристаллов Ga2 – xFexO3, также
приведены в табл. 3.

3.2.3. Механика разрушения

На вязкость разрушения Kc материала влияют
трещины, возникающие в кристалле. В результа-
те вдавливания в материал индентора могут обра-
зовываться два типа систем трещин. Это системы
медианных трещин и трещин Палмквиста. Пере-
ход от вторых к первым реализуется при конкрет-
ной величине c/a, где c – это длина трещины, за-
меренной от центра индентационного отпечатка
(ИО) до еe конца, a – это половина диагонали
ИО. Вязкость разрушения Kc, рассчитывается из
соотношения

(9)

где для виккерсовского индентора βo взято как 7.
Приведенное выше уравнение. (9) основано на

−=V 21.8544 P W
H

d

=V 21.8544 .H K

=
β

c 3 2
o

,P
K

c

том факте, что зарождение трещин может быть
результатом поля упругих напряжений, возника-
ющего под индентором во время его вдавливания
[25]. Когда c/a < 2.5, трещины идентифицируют-
ся как трещины Палмквиста, и Kc был рассчитан
из соотношения

(10)

где l = c–a представляет средняя длина трещины
Палмквиста. В случае Ga2 – xFexO3 трещины начи-
нают появляться при нагрузке 30 г для всех кон-
центраций x, и постепенно длина трещины уве-
личивается и становится более заметной по мере
увеличения нагрузки. Первоначально образовав-
шиеся трещины являлись трещинами Палмкви-
ста, и поэтому для расчета вязкости разрушения
Kc было использовано уравнение (10). Затем, по
мере увеличения нагрузки, трещины становились
трещинами срединного типа и для расчета Kc,
следовательно, было использовано уравнение (9).
Было замечено, что Kc сильно зависит от длины
поверхностной трещины, что может быть связано
с наличием остаточного поверхностного напря-
жения [26]. Изображение индентационной тре-
щины на поверхности монокристалла GaFeO3
представлено на рис. 7.

Также было замечено, что по мере увеличе-
ния концентрации Fe трансформация от тре-
щин Палмквиста к срединным трещинам про-
исходит очень постепенно, как показано на
рис. 8. Это означает, что присутствие большего

=
β

c 1 2
o

,P
K

al

Таблица 3. Результаты анализа микротвердости кристаллов Ga2 – xFexO3

Kонцентрация Fe n K1, кг/мм2 K2, кг/мм2
W, ×10–3 кг HV, кг/мм2

x = 0.8 1.527 67.933 623.512 8.293 1156
x = 1.0 1.485 59.444 554.498 6.842 1028
x = 1.2 1.468 46.981 494.861 6.398 917

Рис. 7. Изображение индентационной трещины на
поверхности кристалла GaFeO3.

Рис. 8. Изменение вязкости разрушения Kc при на-
грузке P.
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количества атомов Fe в решетке пытается проти-
востоять разрушению, но, тем не менее, преобла-
дает образование трещин.

3.2.4. Индекс хрупкости и предел текучести

Хрупкость – это важное свойство, которое да-
ет представление о разрушении, произошедшем в
материале. Индекс хрупкости Bi рассчитывается
из соотношения

(11)

Зависимость индекса хрупкости от нагрузки
для кристаллов Ga2 – xFexO3 представлена на рис. 9.

Происходит внезапный скачок индекса хрупко-
сти, когда характер трещин меняется от типа Палм-
квиста на медианный тип. Очевидно, что индекс
хрупкости для трещин срединного типа выше, чем у

= V
i

c

.H
B

K

трещин Палмквиста. Можно видеть, что для всех
концентраций x в Ga2 – xFexO3 индекс хрупкости
остается почти одинаковым при появлении трещин
Палмквиста, но после перехода к трещинам средин-
ного типа значения Bi различаются для разных соста-
вов. Таким образом, содержание Fe в значительной
степени влияет на трещины срединного типа.

Предел текучести σy можно рассчитать по зна-
чению твердости [27]. Поскольку индекс Мейера
n меньше 2 для кристаллов Ga2 – xFexO3, приве-
денная ниже формула [28] используется для вы-
числения σy:

(12)

Различные механические параметры, полу-
ченные в результате вышеуказанных исследований
для монокристаллов GaFeO3, приведены в табл. 4.

σ = V
y .

3
H

Рис. 9. Изменение показателя хрупкости при нагрузке.
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Рис. 10. График зависимости предела текучести от на-
грузки.
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Таблица 4. Микротвердость (HV), вязкость разрушения (Kc), индекс хрупкости (Bi), предел текучести (σy) и тип
трещин для кристаллов GaFeO3

P, г HV, кг/мм2 Kc, г мкм–3/2 Bi, мкм1/2 σy, кг/мм2 c/a Тип трещин

10 192 – – 643 – –

20 1686 – 562 – –

30 1483 0.898 1.650 494 2.035 Палмквиста

40 1294 0.799 1.618 431 2.189 Палмквиста

50 1224 0.697 1.756 408 2.418 Палмквиста

60 1178 0.211 5.572 392 2.612 Срединный

70 1109 0.201 5.504 369 2.730 Срединный

80 1044 0.183 5.687 348 2.830 Срединный

90 1037 0.164 6.317 345 3.063 Срединный

100 1002 0.147 6.802 334 3.25 Срединный
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Поскольку σy прямо пропорционально HV, очевид-
но, что зависимость σy от нагрузки аналогична по-
ведению HV от нагрузки P, как показано на рис. 10.
Таким образом, предел текучести уменьшается с
увеличением нагрузки.

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Монокристаллы феррита галлия Ga2 – xFexO3

(x = 0.8, 1 и 1.2) выращены методом зонной плав-
ки, обеспечиваемой фокусировкой лучей от гало-
геновых источников света. Состав кристаллов был
подтвержден ЭДР анализом. Линейное увеличе-
ние параметров решетки с увеличением содержа-
ния железа отражает проявление закона Вегарда.
Значения микротвердости кристаллов Ga2 – xFexO3
не зависели от продолжительности индентирова-
ния, что свидетельствует о несущественности
влияния ползучести (крипа). Закон Хейса–Кен-
далла был использован для объяснения нелиней-
ности микротвердости при приложенной нагрузке.
HV уменьшается с содержанием Fe из-за расширения
решетки. Зарождение трещин происходило при на-
грузке 30 г, и довольно интенсивно при нагрузке око-
ло 70 г и выше – почти для всех композиций Fe. Из-
менение типа трещин от Палмквиста до срединного
происходило в GaFeO3 при нагрузке 60 г. Вместе с
тем, это превращение происходило очень постепен-
но с увеличением концентрации Fe, что свидетель-
ствует о том, что Ga2 – xFexO3 пытался противостоять
разрушению, но трещины преобладали.

Авторы очень благодарны за любезную под-
держку и ценные предложения, данные доктором
S.Ganesamoorthy из Индийского Центра атомных
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