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Представлены результаты исследования методом наноиндентирования твердости и модуля Юнга при-

поверхностных слоев гексагонального карбида кремния 4H-SiC, полученного модифицированным методом

Лели, со стороны C-грани (0001̄) и Si-грани (0001) при малых глубинах погружения индентора. Показано,

что различия в упругих свойствах и твердости SiC распространяются от поверхности в глубь кристалла

примерно на глубину 60 nm. Значение модуля Юнга у C-грани практически совпадает с модулем Юнга

объемного образца 4H-SiC (∼ 400GPa), что примерно в 2.3 раза выше, чем значение модуля Юнга у Si-грани

на глубине от 0 до 35 nm (∼ 170GPa). Значение коэффициента твердости SiC в среднем примерно в 1.5

раза выше у поверхности C-грани (0001̄), чем у Si-грани (0001), на глубине от 0 до 60 nm. Поскольку при

деформации или разрушении кристалла (формировании трещин) образуется новая поверхность, на основании

полученных данных сделан вывод, что энергия поверхности С-грани также примерно в 1.5 раза выше, чем

энергия поверхности Si-грани.
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Карбид кремния (SiC) — широкозонный полу-

проводник, обладающий рядом уникальных физико-

механических свойств, таких как высокая термическая,

радиационная и химическая стойкость, высокая твер-

дость и др. Эти свойства делают SiC перспективным

материалом для создания сильноточных и высокочастот-

ных электронных приборов [1]. Кроме того, SiC вызы-

вает в настоящее время значительный интерес в связи

с использованием его в качестве подложек для роста

других широкозонных полупроводников, а также в связи

с получением эпитаксиального графена посредством вы-

сокотемпературной сублимации кремния с поверхности

SiC [2]. Ряд свойств SiC зависит от того, какая грань ис-

пользуется: Si-грань (0001) или C-грань (0001̄) (рис. 1).
Например, в работе [3] показано, что с повышением

температуры возникает различие в твердости кристал-

лов SiC в зависимости от того, какая грань (С- или Si-

грань) используется. Если при комнатной температуре

для микрометровых глубин погружения индентора раз-

ницы практически нет, то при повышении температуры

(до 1200◦C) С-грань становится тверже примерно на

15%, чем Si-грань. В работе [3] это объясняется различи-

ем в природе ядер дислокаций, которые образуются при

высоких температурах в процессе индентирования Si- и

C-граней в микрометровом масштабе. Однако помимо

указанных различий при микрометровом масштабе ин-

дентирования должны наблюдаться различия и в нано-

метровом масштабе индентирования, потому что энер-

гия C-грани (0001̄) SiC существенно выше, чем энергия

Si-грани (0001) [4]. Хорошо известно, что многие меха-

нические свойства, например твердость кристалла, раз-

личные упругие характеристики, тесно связаны с энер-

гией его поверхности, так как в процессах деформации и

разрушения образуется новая поверхность [5]. Поэтому

очевидно, что в некоторой приповерхностной области

механические свойства кристалла SiC будут зависеть от

типа поверхности [5]. Однако до сих пор зависимость

механических свойств SiC от типа грани практически

не исследовалась, что было вызвано нанометровым мас-

штабом этой зависимости. С развитием наноинденторов

и компьютерной техники изучение таких зависимостей

становится возможным. Настоящая работа посвящена

изучению методом наноиндентирования упругих свойств

и твердости SiC вблизи C- и Si-граней 4H-SiC, выращен-

ного модифицированным методом Лели.

Модифицированным методом Лели на затравках-плас-

тинах с C-гранью (0001̄) (рис. 1) были выращены слитки

4H-политипа с экспериментально подобранными темпе-

ратурными и скоростными режимами, обеспечивавшими

практически одновременный рост и стабилизацию в ба-

зисной плоскости 4H-политипа [6]. Температурные гра-

диенты в процессе роста составляли 10−20K/cm; под-
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Рис. 1. Si-грань (0001) (a) и C-грань (0001̄) (b) гексагонального карбида кремния без учета реальной реконструкции поверхности.

держивался уровень легирования азотом ∼ 5 · 1018 cm−3.

На этапе получения монокристаллических пластин SiC

после обдирки выращенного слитка с целью обозначе-

ния кристаллографического направления [112̄0], а так-

же исключения неоднозначности распознавания Si- и

C-граней на скругленный слиток посредством шлифовки

наносились большой и малый базовые срезы. Точные по-

ложения срезов определялись рентгеновским методом.

Последующие стадии получения и обработки пластин

из слитка реализовались уже с детерминированием по

кристаллографическим направлениям. Дополнительное

определение типа грани обработанных пластин SiC

возможно различными методами, в частности методом

химического травления, например, в расплаве KОН.

На этапе производства в целях контрольной проверки

достаточно подвергнуть указанной процедуре любую

полированную пластину, вырезанную из размеченного

слитка. На Si-грани декорируются структурные дефекты,

наблюдается селективное травление, в то время как на

противоположной грани (С-грани) наблюдается изотроп-
ное травление [6]. Различие в рельефе травленой пласти-

ны можно легко наблюдать невооруженным глазом или в

оптический микроскоп. Окончательная подготовка экспе-

риментальных образцов включала двухстадийную четы-

рехчасовую механическую полировку каждой поверхно-

сти двумя различными алмазными пастами с размером

зерна 6 3 и 6 1µm с применением тканевого притира

из искусственного волокна. Измерение суммарной тол-

щины слоя шероховатости и слоя естественного оксида

на эллипсометре М-2000D J.A. Woollam с вращающимся

компенсатором в диапазоне энергий 0.7−6.5 eV дает

следующие значения: общая эффективная шероховатость

(вместе с оксидным слоем) C-грани (0001̄) пластины

SiC равна lC = 8 nm, шероховатость Si-грани (0001)
пластины SiC равна lSi = 5 nm.

Полированные пластины 4H-SiC подвергались нагруз-

ке на наноинденторе Nanotest 600 фирмы Micromaterials

как C-гранью (0001̄), так и Si-гранью (0001) (рис. 1). При

этом использовался алмазный индентор Берковича [7] с
радиусом закругления 100 nm. Скорость нагрузки была

постоянной и равной 0.5mN/s, а максимальная сила на-

грузки на индентор не превышала 1.5mN. Среднее время

между измерениями примерно равно 0.05 s. Для того

чтобы учесть различие в шероховатостях у C-грани и

Si-грани, в качестве начала отчета глубины погружения

индентора выбиралась усредненная точка пересечения

кривой нагрузки и оси абсцисс, т. е. начало слоя SiC.

Прежде всего необходимо отметить, что кривая разгруз-

ки практически полностью совпадала с кривой нагрузки,

т. е. при глубинах погружения наноиндентора ∼ 60 nm

и менее кристалл карбида кремния является упругим

материалом. Разница между процессами нагружения

C-грани и Si-грани представлена на рис. 2. При одинако-

вой нагрузке в интервале 0.3−1.3mN индентор глубже

погружается в Si-грань примерно на 8−10 nm. При глу-

бине погружения менее h < 35 nm зависимости нагрузки

F от глубины погружения можно аппроксимировать

степенной функцией F ∼ h3/2. Очевидно, это связано с

тем, что при таких малых глубинах погружения инден-

тор Берковича идентичен сферическому индентору, для

которого в случае упругого взаимодействия с образцом

справедливо соотношение Герца [7]:

F =
4

3

[

1− ν2
s

Es
+

1− ν2
i

Ei

]

−1

h3/2
√

R, (1)

где E — модуль Юнга, ν — коэффициент Пуассо-

на, индексы s и i относятся к образцу и индентору

соответственно, R — радиус наконечника сферическо-

го индентора. Сопоставляя экспериментальные данные

при h < 35 nm (рис. 2) с соотношением (1), можно

найти модуль Юнга для C- и Si-граней: EC = 400GPa,

ESi = 170GPa. Проведение аналогичных измерений для

тестового образца кварца позволяет оценить погреш-

ность данных измерений модуля Юнга как 5%. Следует

отметить, что модуль Юнга для C-грани практически

совпадает с модулем Юнга объемного образца 4H-SiC

E = 400GPa, который измеряется в пластической об-

ласти при глубинах погружения ∼ 1000 nm. Иными

словами, при малых глубинах погружения Si-грань в 2.3

раза менее упругая, чем C-грань или объемный кристалл.

Расчет твердости кристалла SiC при различных глу-

бинах погружения индентора, выполненный на осно-

ве реальной геометрии индентора, показан для обеих

граней на рис. 3. Твердость H однородного кристалла

всегда нарастает при увеличении глубины погружения

индентора, но в случае 4H-SiC она нарастает по-разному

для C- и Si-граней. Твердость у C-грани нарастает до

твердости объемного кристалла HSiC ≈ 35GPa значи-

тельно быстрее, чем у Si-грани. В среднем при глубинах
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Рис. 2. Диаграмма нагрузка F–глубина погружения h для

C-грани (0001̄) и Si-грани (0001) 4H-SiC в упругой области

погружения < 60 nm при использовании индентора Берковича

с радиусом закругления 100 nm. Сплошными линиями показа-

ны теоретические зависимости (1), полученные для значений

модуля Юнга образца 400 и 170GPa.
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Рис. 3. Зависимость твердости кристалла 4H-SiC для C-грани

(0001̄) и Si-грани (0001) в зависимости от глубины погружения

индентора.

погружения от 10 до 50 nm твердость C-грани примерно

в 1.5 раза выше, чем у Si-грани. Данный результат

напрямую связан с тем, что энергия поверхности C-

грани выше, чем энергия поверхности Si-грани, поэто-

му процесс образования новой поверхности у C-грани

протекает тяжелее.

Таким образом, в работе напрямую показано различие

упругих свойств и твердости 4H-SiC в приповерхност-

ных слоях C- и Si-граней. Данное различие особенно

заметно при глубинах погружения индентора менее

60 nm. При одинаковых нагрузках, меньших 1.2mN,

глубина погружения индентора в C-грань на 8−10 nm

меньше, чем в Si-грань (рис. 2). Модуль Юнга вблизи

С-грани практически совпадает с модулем Юнга объем-

ного кристалла E = 400GPa в направлении (0001), тогда
как модуль Юнга вблизи Si-грани на глубине до 35 nm в

2.3 раза меньше (170GPa). Твердость кристалла 4H-SiC

нарастает с глубиной погружения быстрее у С-грани,

при глубинах погружения от 10 до 50 nm твердость

SiC у C-грани в среднем примерно в 1.5 раза выше,

чем у Si-грани (рис. 3). Поскольку твердость кристалла

напрямую связана с энергией его поверхности [4], на

основании полученных данных можно сделать вывод,

что энергия поверхности С-грани кристалла SiC при-

мерно в 1.5 раза выше энергии поверхности Si-грани,

что согласуется с данными моделирования методом

функционала плотности [5,8,9]. Влияние этой разницы

распространяется в глубь кристалла примерно на 60 nm.
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