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Показана эффективность использования метода микроиндентирования для контроля качества кристаллов
теллурида кадмия. Неоднородное распределение структурных дефектов как вдоль направления роста, так и
по диаметру слитка отчетливо фиксируется в измерениях микротвердости и длины дислокационных лучей
розетки укола. Подвижность α-дислокаций более чувствительна к неоднородностям структуры по сравнению
с подвижностью β-дислокаций и микротвердостью. Установлено качественное соответствие между характе-
ристиками микропластичности и концентрацией германия: жесткость кристалла резко увеличивается, начиная
с концентрации ∼ 1 · 1017 at./cm3, и не чувствительна к изменению содержания Ge в интервале от 3 · 1016

до 1·1017 at./cm3. Проанализирована корреляция между величиной микротвердости и длиной дислокационных
лучей розетки около отпечатка индентора. Получена оценка величины твердости чистого CdTe.

Несовершенства полупроводниковых кристаллов, та-
кие как примеси, собственные нестехиометрические де-
фекты, дислокации, определяющим образом влияют на
их важные для приложений характеристики [1,2]. Струк-
тура и свойства выращенных кристаллов часто оказыва-
ются переменными как по сечению, так и по длине, что
для полупроводниковых материалов нежелательно. По-
этому важным является изучение дефектной структуры
и степени ее однородности с целью совершенствования
режимов роста.

В случае нелегированных кристаллов теллурида кад-
мия была установлена взаимосвязь механических, элек-
трических и оптических свойств [3,4]. Одним из ме-
тодов контроля механической прочности и пластично-
сти материала является метод микроиндентирования,
отличающийся простотой и доступностью. Помимо этих
достоинств преимуществами метода являются неразру-
шающий и локальный характер испытания, а также, что
особенно важно для наших целей, чувствительность к
наличию дефектов структуры.

В данной работе измерения микротвердости и длины
лучей дислокационной розетки в окрестности отпечатка
индентора были использованы для изучения влияния
примеси германия на микромеханические характеристи-
ки теллурида кадмия. Легирование кристаллов CdTe
микропримесью германия позволяет получить высоко-
омный материал, по свойствам близкий к собственно-
му [15], что делает перспективным его использование
для изготовления детекторов ионизирующего излуче-
ния [6], в оптоэлектронике [7].

1. Методика эксперимента

Легированный германием слиток CdTe массой 600 g
был выращен вертикальным методом Браджмена в эваку-
ированной графитизированной ампуле внутренним диа-
метром 35 mm. Скорость кристаллизации составляла

3 mm/h, градиент на фронте кристаллизации 6−7 K/cm.
Начальная концентрация введенной в расплав примеси
c0 = 1.6 · 1019 at./cm3.

Контроль распределения растворенной в кристал-
ле примеси осуществляли использованием навески
германия, меченной радиоизотопом Ge71 (K-захват,
T1/2 = 7 дней), с последующим радиометрическим анали-
зом пластины толщиной 3 mm, вырезанной параллельно
оси роста.

Ориентированная в плоскости (111) пластина толщи-
ной 4 mm для исследований микромеханических свойств
была вырезана вольфрамовой проволокой диаметром
1 mm с помощью суспензии абразивного порошка диа-
метром 3−5µm в керосине. Наклон пластины к оси
роста слитка составлял 60◦. Форма пластины и образца
показаны на рис. 1. После шлифования на стекле
поверхность пластины дважды обрабатывали в полиру-
ющем травителе E [8] состава K2Cr2O7 + HNO3 + H2O
(4 g : 10 ml : 25 ml) сначала на глубину ∼ 20µm, а затем
после индентирования образца дополнительно на глуби-
ну ∼ 500µm.

Индентирование плоскости (1̄1̄1̄)Te осуществляли на
приборе ПМТ-3 стандартной пирамидой Виккерса при
нагрузке на индентор P = 0.1 N. Значение микротвердо-
сти HV определяли по формуле

HV = 1.854P/(2a)2,

где 2a — длина диагонали отпечатка индентора. Ошибка
измерения микротвердости составляла ∼ 3%.

Дислокационную структуру выявляли избирательным
химическим травлением в растворе HF (концентриро-
ванная)+ 50% раствор CrO3 в воде (2 : 3) [9]. Средняя
плотность ростовых дислокаций в изученном образце
была ∼ 2 · 105 cm−2. В ”фоновой” области (см. рис. 1)
наблюдалась высокая плотность плоскодонных фигур
травления, которые обычно образуются на выделениях
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Рис. 1. Форма образца, вырезанного из цилиндрического
слитка CdTe : Ge (очерчен сплошными линиями). AB (проекция
направления роста, слева направо) и CD — линии, вдоль
которых проводили индентирование; слева от образца — от-
коловшееся зерно другой ориентации, справа — осколок, на
котором в точках 1, 2 и 3 измеряли концентрацию германия.
I — ”фон”.

Рис. 2. Дислокационная розетка вблизи отпечатка индентора
в кристалле CdTe + Ge.

точечных дефектов. Поскольку структура дислокацион-
ного ансамбля вокруг отпечатка индентора неравновесна
и со временем происходит спонтанное удлинение дисло-
кационных лучей розетки укола [10], перед травлением
индентированный образец выдерживали при комнатной
температуре в течение суток для релаксации напряжений
в дислокационной системе.

Дислокационная розетка показана на рис. 2. Она
содержит шесть двойных лучей, имеющих направле-
ние 〈110〉. Согласно [11], лучи образованы 60◦

α-дислокациями (длинные лучи) и 60◦ β-дислокациями
(короткие лучи). Отметим, что диаметр фигур тра-
вления на β-дислокациях в 1.4 раза больше, чем на
α-дислокациях. Это различие позволяет в определенной
степени идентифицировать тип дислокации. В работе
приведены средние значения длин α- и β-лучей в ка-
ждой розетке в зависимости от координаты отпечатка на
поверхности образца.

2. Результаты и обсуждение

Исследования проведены на монокристальной части
пластины, выделенной на рис. 1 сплошной линией. Со-
гласно экстраполяции данных радиометрического анали-
за, концентрация германия вдоль аксиального направле-
ния AB изменяется от 3 · 1016 до 2 · 1017 at./cm3. На
отрезке CD, т. е. в радиальном направлении, содержание
примеси можно считать постоянным и, согласно той
же экстраполяции, равным (1−1.5) · 1017 at./cm3. Такой
прогноз хорошо согласуется с результатами исследо-
ваний концентрации германия на осколке образца в
точках 1–3 методом лазерной масс-спектрометрии на
приборе ЭМАЛ-2. Согласно измерениям, c1 = 3.6·10−4,
c2 = 4.7 · 10−4, c3 = 9.7 · 10−4 at.% Ge или 5.3 · 1016,
7.0 · 1016 и 1.4 · 1017 at./cm3 соответственно.

Рис. 3 показывает изменение микротвердости HV в
направлении оси x вдоль прямой AB (проекция направле-
ния роста на поверхность пластины, см. рис. 1) в образце
после удаления поверхностного искаженного слоя на
глубину ∼ 500µm. Видно, что HV(x) не обнаруживает
какой-либо выраженной закономерности. На фоне не-
систематических изменений величины микротвердости
просматривается узкий пик в интервале 20 < x< 30 mm
и некоторая тенденция роста при подходе к точке B. Мак-
симальное и минимальное значения HVmax = 585 MPa
и HVmin = 485 MPa отличаются лишь на 17%. Изме-
рения микротвердости вдоль линии CD, расположенной
примерно в центральной части пластины и перпендику-
лярной направлению роста, показали, что величина HV

изменяется от 530 MPa в точке C до 610 MPa в точке D,
т. е. примерно на 13%. Хотя эти отличия и небольшие,
они превышают ошибку измерения. Это означает, что
приведенные данные характеризуют структурную неод-
нородность в плоскости вырезанной пластины, сформи-
ровавшуюся в процессе кристаллизации слитка.

По сравнению с величиной микротвердости или раз-
мерами отпечатка индентора существенно более чув-
ствительными к неоднородностям структуры оказались
длины лучей розетки lα,β , которые характеризуют по-
движность α- и β-дислокаций. Если диагональ отпечатка
в зависимости от его положения на поверхности образца
изменялась не более, чем в 1.07 раза, микротвердость
в 1.2 раза, то длина лучей розетки — почти в 2 раза.

Рис. 3. Измерение микротвердости матрицы на отрезке AB.
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Данные измерений lα,β вдоль прямых AB и CD пока-
заны на рис. 4. Для направления x характерна немоно-
тонная зависимость длины лучей розетки от координаты
отпечатка (рис. 4, a). На зависимости lα(x) в интервале
20 < x < 30 mm виден провал, отвечающий пику
микротвердости на рис. 3, менее выраженные провалы в
областях x ' 5 и 15 mm и довольно резкое уменьшение
длин лучей lα к концу образца. Такое волнообразное
изменение lα(x) связано, очевидно, с периодическим
включением в твердую фазу примесей, оттесняемых в
расплав на фронте кристаллизации. Отмеченные выше
особености, характеризующие неоднородность структу-
ры образца, слабее выражены на зависимости lβ(x), а при
индентировании пластины, первоначально полированной
на малую глубину, они вообще не выявляются, как видно
на рисунке. Это, по-видимому, обусловлено наличием
остаточных внутренних напряжений в упрочненном в
процессе резки приповерхностном слое, которые огра-
ничивают развитие дислокационной структуры под ин-
дентором. В упрочненном слое лучи розеток уколов
на 25–30% короче, чем в матрице. Это наблюдение
коррелирует с данными работ [12,13]. В [13] было
показано, что микротвердость нелегированного кристал-
ла CdTe по мере снятия искаженного слоя изменялась
в 1.5 раза от 450 до 300–320 MPa после полировки на
глубину 40−50µm.

Качественно массив данных, представленных на
рис. 4, a можно аппроксимировать двумя участками.
В интервале значений x < 20 mm, соответствующем
содержанию германия от 3 · 1016 до 1 · 1017 at./cm3,
длина дислокационных лучей, т. е. пластичность мате-
риала изменяется мало. При дальнейшем увеличении
концентрации Ge величина lα,β как в упрочненном слое,
так и в матрице существенно уменьшается. Такой харак-
тер концентрационной зависимости lα,β коррелирует с
данными [14] об изменении формы вхождения германия
в решетку бриджменовских кристаллов CdTe + Ge при
c = 1 · 1017 at./cm3. Согласно модели, при меньшей кон-
центрации примесь занимает позации Cd, образуя одно-
кратно ионизированные центры GeCd

• . Электронейтраль-
ность кристалла при этом обеспечивается двукратным
содержанием двухзарядных акцепторов вакансий кадмия
V′′Cd. При большей концентрации примесь растворяется
как в форме одиночных центров GeCd

•, так и в форме
ассоциатов (GeCdVCd)

′ . В этой области концентраций
германия решетка теллурида кадмия упрочняется, о чем
свидетельствует уменьшение длин дислокационных лу-
чей и некоторый рост микротвердости (рис. 3 и рис. 4, a).

Линейное уменьшение lα,β вдоль прямой CD (рис. 4, b)
свидетельствует об увеличении жесткости материала по
мере приближения к ”фоновой” области образца, обо-
гащенной точечными дефектами, которыми, вероятно,
являются комплексы вакансий и вакансионные диски. Ха-
рактер зависимости lα,β(y) после снятия упрочненного
поверхностного слоя не изменился.

Представляет интерес сопоставить изложенные ре-
зультаты с имеющимися в литературе данными о ме-
ханических свойствах кристаллов CdTe с примесными

Рис. 4. Изменение длин лучей розеток уколов на отрезках AB
(a) и CD (b). a) lα (1) и lβ (2) — на поверхности образца,
сполированного после резки на глубину ∼ 20 µm, lα (3) и
lβ (4) — после удаления поверхностного слоя на глубину
∼ 500 µm. b) lα (1) и lβ (2) — на поверхности образца,
сполированного после резки на глубину ∼ 20 µm.

и собственными дефектами. Высокоомные нелегирован-
ные кристаллы стехиометрического состава показыва-
ют минимальный предел текучести. Но увеличивается
почти в два раза с ростом концентрации электронов
или дырок (межузельных ионов Cdi

•• или вакантных
узлов кадмия) [3]. Введение в кристалл CdTe изова-
лентной (Zn) [15,16] или донорной (In) [17] примеси
также приводит к увеличению предела текучести [15,16]
и микротвердости [17], тем большему, чем выше кон-
центрация примеси. По величине твердости изученный
нами образец CdTe + Ge находится между самым мягким
образцом CdTe из известных в литературе со значением
HV = 300 MPa [13] и самым твердым со значением
HV = 670 MPa (CdTe + 1.2 · 1017 In/cm3) [17] (сильно ле-
гированный CdTe+2 ·1018 In/cm3 показал максимальную
твердость HV = 1.4 GPa [17]). Однако вряд ли можно
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Рис. 5. График τ0−HV , построенный по данным измерений
предела текучести τ0 и микротвердости HV кристаллов CdTe
разной жесткости и примесного состава, полученным в рабо-
тах [10,11,18-21].

утверждать, что упрочнение связано только с атомами
германия. Скорее, оно обусловлено совместным влияни-
ем дислокаций роста, примеси, вакансий и межузельных
атомов на микромеханизме характеристики.

В заключение рассмотрим связь между измеренны-
ми величинами HV и lα,β . В теории [18], в которой
рассмотрена эволюция дислокационной структуры в по-
лупроводниковом кристалле вблизи укола индентора,
получено соотношение

l0 =

(
ANP
τT

)1/2

,

где l0 — установившаяся длина луча розетки,

A = (1 − 2ν)/π
√
σ , N = 1 + 3

4β
(

cosα + sinα
1−ν

)
,

ν — коэффициент Пуассона, постоянная β > 1,
α = 60◦ — угол между линией дислокации и
вектором Бюргерса, P — нагрузка на индентор, τT —
дальнодействующая компонента предела текучести τ0

или стартовое напряжение для движения дислокаций.
Между пределом текучести τ0 и микротвердостью
HV имеется определенное соотношение. Для хрупких
и сильно деформационно-упрочненных материалов
оно простое: τ0 ' HV/3 [19]; для пластичных
материалов его необходимо устанавливать в
специальных исследованиях. Для ряда щелочно-
галоидных кристаллов показано, что в широком
интервале концентраций примесей τ0 = C(HV−HV0) [20],
где C = const, HV0 — твердость чистого кристалла.
Имеющиеся разрозненные данные о пределе текучести
и микротвердости [12,13,15–17,21–23] и измерения в
этой работе позволяют лишь констатировать факт, что
для кристаллов теллурида кадмия разной жесткости
это последнее соотношение между τ0 и HV качественно
выполняется.

График τ0−HV (рис. 5), на котором минимальным
(из известных) значениям τ0 = 5 ± 2 [21], 2.5 [22,23]
и 4.8 ± 0.5 MPa [24] сопоставлено минимальное зна-
чение твердости HV = 300 MPa [13], а значениям
τ0 = 4 MPa [25] для CdTe и τ0 = 17 MPa [15]
для CdZnTe — измеренные нами значения твердости
HV = 500 и 600 MPa, дает ориентировочную зависи-
мость τ0 = C(HV − HV0), где C = 0.03, а величина
HV0 = 190 MPa должна отвечать значению твердости
чистого кристалла CdTe. Тогда приведенное выше соот-
ношение между l0 и τT можно заменить соотношением
между l0 и микротвердостью в виде

(HV − H∗V)− HV0 = al−2
0 ,

где HV − H∗V = HVT, H∗V — компонента твердости, зави-
сящая от температуры, HVT — атермическая компонента
твердости (аналог τT), a = ANP

C ' 0.5 N (здесь принято
ν = 0.3, β = 1.5).

По условиям эксперимента измеренные длины лучей
розеток lα,β соответствуют установившимся значениям,
дислокационная структура около отпечатка индентора
успевала стабилизироваться за сутки отдыха при комнат-
ной температуре. Временная зависимость lα,β(t) выходит
на насыщение в течение 1–2 h [10]. Предварительные
исследования показывают, что при комнатной темпера-
туре зависимость HV(T) еще сильная и далека до выхода
на атермичность, когда должно выполняться условие
HV(T) = HVT = const.

На рис. 6 показана зависимость между микротвердо-
стью и соответствующими данному отпечатку инденто-
ра длинами дислокационных лучей lα при измерении
вдоль направлений AB и CD. Для β-дислокационных
лучей зависимости аналогичны. Наклоны прямых линий,
проведенных по методу наименьших квадратов, имеют
следующие значения: 0.66 N для лучей α-дислокаций и
0.46 N для лучей β-дислокаций. По порядку величины

Рис. 6. Зависимость между микротвердостью HV и длиной α-
дислокационных лучей розеток lα, измеренных на отрезках AB
и CD (см. рис. 1).
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они достаточно хорошо согласуются с вычисленным на
основании теории [18] значением a = 0.5 N. Отрезок,
отсекаемый на оси HV , соответствует суммарной вели-
чине H∗V + HV0.

Можно сделать вывод о качественной корреляции
между длиной дислокационных лучей и величиной ми-
кротвердости. Однако длины лучей, которые характери-
зуют подвижность дислокаций в кристалле, более чув-
ствительны к несовершенствам структуры. Твердость —
более сложная характеристика, определяемая не только
сопротивлением движению дислокаций, но и процессами
зарождения и размножения дислокаций в материале под
индентором, которые в теории учесть трудно. Поэтому
полного соответствия между lα,β и HV в зависимости от
локальных свойств материала вряд ли следует ожидать.

Относительно полученной из рис. 5 величины
HV0 = 190 MPa, которая может характеризовать твер-
дость чистого теллурида кадмия, заметим следующее.
Ранее сообщалось, что для поликристаллических метал-
лов кубической симметрии хорошо выполняется эмпи-
рическое соотношение HV0 ' 2 · 10−3E [26], а для ряда
щелочно-галоидных кристаллов HV0 ' 5 · 10−3E111 [27],
где E — модуль Юнга поликристалла, а E111 — модуль
Юнга кристалла в направлении [111]. Воспользуемся
этими соотношениями для оценки твердости чистого
теллурида кадмия, понимая, что в первом случае она бу-
дет заниженной, а во втором случае завышенной, учиты-
вая различие в природе сил межатомных связей соответ-
ствующих твердых тел. Следует отметить, что для CdTe
характерна высокая степень ионности связей [28]. Вычи-
слив модули для температуры 300 K E = 5.34·1010 N/m2

и E111 = 5.23 · 1010 N/m2, используя упругие жесткости
ci j для кристаллов CdTe, измеренные в работах [29,30],
получим для HV0 значения 106.8 и 261.5 MPa. Величина
HV0, отсекаемая на оси абсцисс на рис. 5, находится
между вычисленными значениями. Учитывая очевидную
приблизительность принятого подхода, отметим, однако,
что полученная оценка твердости чистого теллурида
кадмия 190 MPa кажется вполне разумной.

Авторы Л.Ф. и С.Л. выражают благодарность В.Д. На-
цику и В.П. Солдатову за полезные дискуссии и крити-
ческое прочтение рукописи.
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