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Эта работа представляет результаты комплексного исследования механических характеристик сегнетоэлектрических кристал­
лов TGS -  TGS+Cr с послойным введением примеси. В пределах полос разного состава измерены микротвердость и модуль 
Юнга. Применен метод силовой спектроскопии, получены силовые кривые в пределах полос разного состава.

Введение

Н есмотря на длительную историю изучения, сегне- 
тоэлектрические кристаллы триглицинсульфата 

(N+H3CH2COOH)2(N+H3CH2COO-)SO42- (TGS) про­
долж аю т привлекать внимание исследователей и 
как модельные объекты, и как потенциальные м а­

териалы для ИК-детекторов, пьезодатчиков, пиро- 
видиконов и пр. Введение примесей позволяет эф ­
фективно модифицировать свойства TGS. Допол­

нительным инструментом для воздействия на 
свойства служит закономерно неоднородное введе­
ние примеси, поэтому были получены полосчатые 

монокристаллы TGS -  TGS+Cr. Полосчатые кри­
сталлы характеризую тся высокими значениями 
спонтанной поляризации и смещ ающ их полей и 
имеют стабильные характеристики по объему. В 

работе представлены результаты комплексного и с­
следования механических свойств кристаллов TGS 

-  TGS+Cr с послойным распределением примеси.

Экспериментальные установки 
и методики измерений

Объектом исследования служили монокристаллы 
триглицинсульфата с профильным распределением 
примеси ионов хрома (Cr 3+), выращ енные по м ето­

дике, разработанной в Институте технической аку­
стики НАН Белоруси [1]. Кристаллы были вы ращ е­
ны скоростным методом при постоянной темпера­

туре роста 31,4 °С (температура Кю ри TGS -  49,15 
°С), пересыщение чистого раствора было 0,1 °С, 
раствора с примесью -  0,5 °С. Периодическое из­

менение состава достигалось путем доращ ивания 
затравки попеременно в растворах разного состава
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-  в номинально чистом и содержащ ем легирующую 

примесь ионов хрома. Концентрация хрома в рас­
творе находилась в пределах 5 -  6 вес.%. Время 

роста затравки за один цикл составляло: в чистом 

растворе -  1,5 часа, в примесном растворе -  4,5 
часа. Пространственная модуляция состава полу­

ченных кристаллов была подтверждена методом 

рентгенофлуоресцентного анализа [2]. Разница в 
концентрации хрома номинально «чистых» и при­

месных полос составила ~  0.08 вес.%.

Рис. 1. Усредненная зависимость глубины вдавливания от 

прикладываемой нагрузки (зеленая кривая -  полоса с 
примесью, красная -  номинально чистая полоса)

Твердость полос разного состава измерялась двумя 
способами: на нанотвердометре «Nano-Hardness 

Tester» фирмы CSM  (М ИСиС) и на микротвердо- 

метре-приставке к микроскопу Neophot-21 (ИК 
РАН). В первом методе глубина вдавливания со ­
ставляла примерно 100 нм, тип алмазного инден- 
тора -  трехгранная пирамида Берковича. Делалось 

по 10-15 уколов и из них выбирались гладкие кри­
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вые. Результаты приведены в таблице 1. Во втором 
методе индентирование проводилось методом В и к­
керса (вдавливание правильной четырехгранной 

алмазной пирамиды) на оптическом микроскопе 
Neophot-21 со специальной приставкой.

Результаты эксперимента показали, что среднее 

значение микротвердости в полосе чистого TGS 
Hpure = 96,73 кг/мм2 ~  0,967 ГПа, а среднее значение 

микротвердости в полосе TGS+Cr H Cr = 100,30 
кг/мм2 ~  1 ГПа. Таким образом, микротвердость 

полосы с хромом на 3,7% больше, чем чистого 

TGS.

Таблица 1. Результаты измерений, полученные в полосах 

разного состава

Различие в твердостях, полученных двумя спосо­
бами нормально. Н а нанотвердометре измеряют 
приповерхностный слой, который всегда тверже. К 
тому же, при измерении микротвердости нужны 

довольно большие отпечатки, чтобы измерить ди а­
гональ, от них идут трещ ины, которые влияют на 

твердость.

Для более полной картины к полосчатому кри­
сталлу TGS -  TGS+Cr было решено применить 
одну из методик АСМ -  силовую спектроско­
пию. Это -  широко распространённый метод 
измерения локальных механических свойств 
поверхности, основанный на измерении зави­
симости изгиба упругой консоли зондового 
датчика от величины перемещения острия 
зонда, которое осуществляется в таком диапа­
зоне, чтобы острие проходило положения от 
свободного до механического контакта, при 
котором происходит деформация образца, и 
возвращалось в свободное положение. В про­
цессе регистрируется силовая кривая -  зави­
симость изгиба балки кантилевера от пере­
мещения образца/зонда по оси z. Все процеду­
ры по подготовке и изучению поверхности об­

разцов методом силовой спектроскопии про­
водили в контрольно-измерительном комплек­
се «TRACKPORE ROOM-05», класс чистоты 5 
ИСО(100), в составе которого находится ска­
нирующий зондовый микроскоп NTEGRA 
Prima (НТ-МДТ). Были получены силовые 
кривые на участках поверхности, располо­
женных в полосах разного состава. В каждой 
полосе было проведено порядка 25 измерений, 
на рис.2 представлены усредненные кривые.

 чистая полоса
 примесная полоса
 эталонная кривая
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Рис. 2. Усредненные силовые кривые, полученные в пре­

делах полос разного состава

Закпючение

Кристаллы с периодической примесной росто­
вой структурой характеризуются модулиро­
ванной по объему неоднородностью свойств, в 
частности, механических. Проведенные иссле­
дования хорошо коррелируют между собой, из 
полученных результатов можно сделать вывод, 
что полоса с примесью хрома является менее 
однородной и более твердой. Способ послой­
ного формирования в кристаллах областей с 
различной дефектной структурой позволяет 
получать материалы с новой совокупностью 
свойств как диэлектрических, так и механиче­
ских.
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Метод
Нанотвердометр 

(глубина вдавливания 
100 нм)

Микротвердометр 
(глубина вдавлива­

ния 5 мкм)

Характеристика
Модуль 

Юнга, ГПа

Твер­

дость,
МПА

Твердость, МПа

Полоса TGS 25,65 1873,5 967,3
Полоса TGS+Cr 25,24 2096,8 1003
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