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Представлен комплексный анализ поверхности поликристаллического CVD-алмаза после его статиче-

ской термохимической обработки. Исследование сфокусировано на тонких изменениях в морфологии

и шероховатости поверхности алмаза до и после обработки. Для проведения анализа использованы

методы оптической, атомно-силовой и растровой электронной микроскопии, что позволило детально

охарактеризовать как макроскопические, так и микроскопические изменения. Результаты показали снижение

параметров шероховатости поверхности, существенное изменение рельефа и скульптур на поверхности

алмаза, что свидетельствует об эффективности термохимической обработки такого сложного материала,

как поликристаллический алмаз.
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Введение

Поликристаллический алмаз (PCD) представляет со-

бой материал с очень перспективным сочетанием физи-

ческих свойств, размера (диаметра и толщины пластин

для использования на существующем промышленном

оборудовании), и стоимости. Он находит применение

в полупроводниковых приборных структурах, оптиче-

ских компонентах, теплоотводящих и износостойких

покрытиях [1–7]. Необходимость обработки и полировки

пластин PCD большого диаметра (до 100mm), произ-

водимого методом CVD с целью улучшения качества

поверхности, становится важным этапом его подготовки

для эффективного использования в качестве теплоот-

водов. Процесс последующей тонкой полировки также

очень важен, поскольку он уменьшает шероховатость

поверхности, что, в свою очередь, влияет на сопротив-

ление теплового контакта при установке радиатора на

электронные устройства [8–10]. Хотя теплопроводность

является ключевым свойством для теплоотводов, ани-

зотропия теплопроводности PCD также играет важную

роль. Наличие неоднородности тепловых свойств еще

раз подчеркивают важность понимания и оптимизации

микроструктуры при подготовке этих материалов для

использования в системах терморегулирования [10].

Стандартная механическая шлифовка/полировка PCD

зачастую может привести к повреждению и загрязне-

нию поверхности, скорость удаления материала низкая

(0.1−0.5 µm/h) и позволяет достичь микрошероховато-

сти поверхности около 40 nm [11–13]. Также существуют

методы финишной полировки, например, новый метод

полировки с использованием ультрафиолетового (УФ)
облучения, позволяющий достичь шероховатости по-

верхности 0.2 nm при большей скорости удаления ма-

териала [14]. Использование фиксированных абразивных

инструментов с механохимическими алмазными зернами

для шлифовки и полировки PCD позволяет достичь

зеркальных поверхностей (до 40 nm), особенно при

применении SiO2 и проведении процесса в услови-

ях высокой температуры [15]. Также были проведены

попытки
”
сухой“ полировки, при которой основной

процесс основан на термохимических реакциях, таких,

как графитизация и окисление (итоговая шероховатость

40−60 nm) [16]. В работе [17] показана эффективность

метода, сочетающего диффузионную обработку и фрезе-

рование с использованием свободного абразива. Другие

методы включают использование различных полиро-
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Рис. 1. Изображения с оптического микроскопа PCD до ТХО: a — общее изображение образца № 2; b — увеличенный угловой

фрагмент участка образца № 2.

вальных паст и дисков [18]. Также была предложена

лазерная обработка: низкоэнергетический волоконный

лазер повышает твердость и сохраняет шероховатость

поверхности, вызывая пластическую деформацию зерен

и изменяя площадь межкристаллитных границ [19,20].
Обработка PCD включает в себя различные методы,

каждый из которых имеет свои достоинства и выбира-

ется в зависимости от начальных параметров шерохо-

ватости поверхности, конкретных требований к финиш-

ной чистоте поверхности и природы обрабатываемого

PCD-материала. Методы комбинируются, совершенству-

ются и дополняют друг друга при необходимости.

Термохимическая обработка (ТХО) является одним

из перспективных методов обработки поликристалла

CVD-алмаза. Этот метод направлен на улучшение ме-

ханических свойств поверхности алмаза за счет устра-

нения внутренних напряжений и дефектов [21]. Впервые
он был применен к CVD-алмазным пленкам в начале

1990-х годов [22]. Процесс заключается в прижатии

алмаза к пластине каталитического металла (например,
железа, никеля, марганца или молибдена), нагретой

до 730−900◦C. Алмазный образец при этом может

находиться в движении относительно пластины при

невысоких скоростях и давлении, а может пребывать

в статическом состоянии. Металл, соприкасающийся с

алмазом при высокой температуре, действует как ката-

лизатор, снижая энергию активации для превращения

алмаза в неалмазный углерод. Затем неалмазный угле-

род удаляется с поверхности алмаза за счет диффузии

в металлическую пластину. Скорость трансформации и

диффузии, а также скорость полирования увеличиваются

экспоненциально с повышением температуры, контакт-

ного давления и амплитуды поперечных колебаний [23].
Низкие температуры делают процесс неэффективным, а

высокие температуры, особенно в присутствии кислоро-

да, могут привести к травлению и появлению углубле-

ний [24]. ТХО при 1000−1100◦C позволила достигнуть

итоговой шероховатости около 0.8µm, при этом ско-

рость шлифования составила от 20 µm/h до 3mm/h [25].
Особой разновидностью ТХО и полировки, обеспечи-

вающей более высокую скорость травления, является

термотравление, при котором железо заменяется эле-

ментами с более высокой растворимостью углерода [26].
При температуре 900◦C в атмосфере аргона углерод

диффундирует в марганцевый порошок, фольгу или

узорчатую тонкую пленку, которые находятся в контакте

с поверхностью алмаза. При этом выбор металла имеет

ключевое значение. Например, использование чистого

Ce при температуре 700◦C демонстрирует очень высо-

кую скорость удаления материала (более 25µm/h), хотя
конечная средняя шероховатость поверхности остается

на уровне микрометров [27,28].
В одной из работ исследователи провели тест сухого

шлифования поликристаллического алмаза с использо-

ванием PCD-диска в качестве шлифовального инстру-

мента. Они обнаружили, что термохимические реакции

могут влиять на шероховатость шлифованной поверх-

ности: увеличение электроотрицательности привело к

более шероховатой поверхности из-за ослабления ко-

валентных связей в алмазе [29]. Однако более подроб-

ная информация о начальных размерах кристаллитов и

значениях шероховатости после шлифования в данном

контексте не приводится. Другой коллектив авторов

представил технологию обработки алмазных подложек

с использованием железной пластины и раствора перок-

сида водорода (H2O2). Этот метод использует гидрок-

сильные радикалы (OH-радикалы), образующиеся при

разложении H2O2 на поверхности железа, для дости-
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Рис. 2. Изображения PCD CVD до ТХО в обратно-рассеянных электронах: a — фрагмент центрального участка образца № 2,

b — увеличенный фрагмент края образца № 2, c — увеличенный фрагмент центрального участка образца № 2, d — пластинчато-

ступенчатое концентрически-зональное строение октаэдрической грани кристаллита образца № 2.

жения атомарно гладкой алмазной поверхности [30].
Существует метод термохимической постобработки, на-

правленный на улучшение механических свойств меха-

нически полированного кристалла алмаза. Он позволяет

устранить внутренние напряжения и дефекты, внесен-

ные механическим воздействием, в нарушенном поверх-

ностном слое материала [31]. Кроме того, качество

PCD-структур, зависящее от концентрации дефектов,

таких, как границы зерен и примеси, является ключевым

фактором, определяющим эффективность и результат

шлифовки [31–36].

В настоящей работе методом атомно-силовой микро-

скопии (АСМ) проанализирована морфология поверхно-

сти трех образцов CVD PCD размером ∼ 5× 5mm до

и после ТХО в статическом режиме. Цель настоящей

работы заключалась в детальной характеризации каче-

ства исходных и полученных поверхностей при прове-

дении данного вида обработки. Подбор оптимальных па-

раметров шероховатости поверхности теплоотводящих

PCD-элементов и их обработки является актуальной

прикладной задачей.

1. Объекты и методы исследования

В настоящей работе исследовалось три образца поли-

кристаллического CVD-алмаза (характерных для произ-

водства теплоотводящих элементов конструкции сборок

полупроводниковых приборов), предоставленные АО

”
НПП

”
Исток“ им. Шокина“, являющихся типичными

примерами. Образец № 2 является примером поверх-

ности пластины необработанного поликристаллического

алмаза (размеры образца 3.31× 3.78 × 0.21mm). Об-

разцы № 1 и № 3 изъяты из технологического про-

цесса группового изготовления теплоотводящих эле-

ментов конструкции сборок полупроводниковых при-

боров, изготовлены из одной пластины поликристал-

Журнал технической физики, 2025, том 95, вып. 3
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Рис. 3. Изображения с атомно-силового микроскопа PCD CVD до ТХО: a — 3D-изображение октаэдрических кристаллитов

с центрального участка образца № 2; b — 3D-изображение пластинчато-ступенчатого концентрически-зонального строения

октаэдрической грани кристаллита образца № 2; c — 3D-изображение фрагмента октаэдрической грани кристаллита; d —

продольный профиль участка b.

лического CVD-алмаза и подвергнуты ТХО, применя-

ющейся в АО
”
НПП

”
Исток“ им. Шокина“. Размеры

образцов № 1 и № 3 составляют 9.57× 5.25× 0.19

и 3.05× 3.49 × 0.10mm соответственно. ТХО прово-

дилась в статическом режиме в водородной печи при

температуре около 1100◦C на пластине никеля 9 класса

чистоты. Данная методика обработки позволяет полу-

чить шероховатость поверхности поликристаллического

CVD-алмаза менее 1µm, скорость удаления матери-

ала составляет от 30−50µm/h [37]. Данный вариант

ТХО является разновидностью шлифовки, т. е. грубой

операции подготовки поверхности. Помимо снижения

шероховатости поверхности, он позволяет существенно

выравнивать плоскостность поверхности образцов поли-

кристаллического алмаза. Фотодокументация образцов

проводилась на стереомикроскопе Leica M205 C. Для де-

тального изучения особенностей поверхности поликри-

сталлов использовался многофункциональный растро-

вый электронный микроскоп с интегрированной систе-

мой фокусированного ионного пучка Quanta 200 3D.

Изучение структурных особенностей поверхности об-

разцов проводилось на атомно-силовом микроскопе —

зондовой нанолаборатории INTEGRA-AURA. Исследо-

вания проведены в ресурсном центре
”
Микроскопии и

микроанализа“ Санкт-Петербургского государственного

университета.

2. Результаты

2.1. Поликристаллический алмаз до ТХО

Морфология выращенного CVD PCD до ТХО (об-
разец № 2) представлена сложным агрегатом, состо-

ящим из кристаллитов октаэдрического габитуса раз-

мером до 0.05mm (рис. 1, a). На поверхности об-

разца наблюдается неравномерное распределение кри-

сталлитов: в центре пластины имеется небольшое по-

нижение рельефа изометричной формы. Присутствуют

также вытянутые параллельные зоны возвышающих-

ся кристаллитов. По периферии пластины наблюда-

ются более крупные октаэдрические кристаллиты раз-

мером до 0.1mm, образующие небольшую ступень

(рис. 1, b).

В обратно-рассеянных электронах отчетливо вид-

но, что кристаллиты образца № 2 имеют остроре-

берный октаэдрический габитус и размеры 10−50 µm.

Журнал технической физики, 2025, том 95, вып. 3
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Рис. 4. Изображения с оптического микроскопа PCD CVD после ТХО: a — общее изображение образца № 1; b — увеличенный

фрагмент участка образца № 1; c — общее изображение образца № 3; d — увеличенный фрагмент участка образца № 3.

При этом наиболее четко выделяются параллельные

возвышающиеся вытянутые зоны (рис. 2, a). Вдоль кон-

тура пластины имеются возвышения (рис. 2, b), на

торцах образца кристаллиты существенно более мел-

кие (до 10µm). При крупном увеличении выделяют-

ся двойниковые фрагменты — двойники прорастания

(рис. 2, c, d). Октаэдрические грани кристаллитов име-

ют пластинчато-ступенчатое концентрически-зональное

строение (рис. 2, c, d).

Результаты исследования методом АСМ показали, что

высота октаэдрических кристаллитов PCD CVD до ТХО

достигает 6µm (рис. 3, a), при этом они имеют выражен-

ное пластинчато-ступенчатое строение. При большем

увеличении наблюдается отчетливое концентрически-

зональное наслоение пластин (рис. 3, b). Перепад высот

между ступенями составляет 0.1−0.3 µm. Сами ступени

находятся под уклоном относительно горизонтальной

плоскости (рис. 3, c, d). Торцы ступеней также имеют на-

клон относительно вертикальной плоскости (рис. 3, c, d).

Шероховатость поверхности Ra такого образца на участ-

ке 100 × 100 µm составляет ∼ 2µm, на некоторых участ-

ках она доходит до 20µm.

2.2. Поликристаллический алмаз после ТХО

Изображения в оптическом микроскопе образцов № 1

и № 3 поликристаллического алмаза после ТХО пред-

ставлены на рис. 4. Они характеризуются макроско-

пически гладкой поверхностью со слабовыраженной

штриховкой и текстурой (рис. 4, b, d). При больших

увеличениях наблюдается шероховатая поверхность и

в некоторых областях — небольшие ямки округлой

формы (рис. 4, b). Для образца № 3 после ТХО был

зафиксирован небольшой наклон плоскости, особенно

заметный в центральной части пластины.

При исследовании на растровом электронном микро-

скопе для образцов № 1 и № 3, обработанных ТХО,

наблюдается четко выраженная параллельная штриховка

(рис. 5, a, b). Также наблюдается неоднородность релье-

фа поверхности. Она состоит из небольших бугорков

и углублений, также присутствуют зоны с ячеистой
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d

1 mm 500 µm
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c

Рис. 5. Изображения в обратно-рассеянных электронах PCD CVD после ТХО: a, b — фрагменты центральных участков образца

№ 1 и № 3 соответственно; c — увеличенный фрагмент центрального участка образца № 1 с ячеистой структурой; d —

увеличенный фрагмент центрального участка образца № 3, состоящий из бугорков и углублений.

структурой. Октаэдрические кристаллиты отсутствуют.

При больших увеличениях для PCD после ТХО разли-

чимо микропористое строение (рис. 5, c) и присутствие

небольших округлых сглаженных бугорков (рис. 5, d).
Исследования на атомно-силовом микроскопе выяви-

ли, что поверхность состоит из округлых бугорков

(рис. 6, a), в редких случаях достигающих высоты 4µm.

При этом крупные бугорки микрошероховатой поверх-

ности (рис. 6, b) состоят из множества более маленьких

бугорков (рис. 6, c, d). Перепады высот между круп-

ными бугорками составляют 1−2µm. Шероховатость

поверхности Ra составляет величину порядка 500 nm, с

воспроизводимостью на разных участках.

3. Обсуждение результатов

По результатам исследований методами оптической,

электронной и атомно-силовой микроскопии было уста-

новлено, что изученные образцы PCD CVD, исполь-

зуемые в качестве теплоотводящих элементов, состо-

ят из октаэдрических кристаллитов со ступенчатым

строением граней, характеризуются наличием двойни-

ков прорастания и до ТХО обладают шероховатостью

поверхности в диапазоне 600−2000 nm. Образцы после

ТХО имеют шероховатость 170−600 nm, при этом окта-

эдрические кристаллиты полностью скругляются на всей

поверхности образцов и трансформируются в сглажен-

ные округлые бугорки. Максимальный перепад высот

составил 2.3−5.0 µm для образца № 2 (до ТХО) и

0.9−2.5µm для образов после ТХО. Результаты иссле-

дования шероховатости поверхности и максимальных

перепадов высот представлены в таблице.

Метод ТХО в статическом режиме позволяет снизить

шероховатость сложной поверхности поликристалличе-

ского алмаза, которая практически не поддается стан-

дартной механической обработке. Однако результаты оп-
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Рис. 6. Изображения с атомно-силового микроскопа PCD CVD после ТХО: a — 3D-изображение образца № 3, поверхность

состоит из округлых бугорков; b — продольный профиль участка a; c, d — 3D-изображения поверхности крупного округлого

бугорка.

Сводные результаты исследования шероховатости поверхности и максимальных перепадов высот

№ образца Область
Размер Шероховатость Максимальный

области, µm поверхности Ra, nm перепад высот,µm

2

1 100× 100 627.3 5.0

2 100× 100 1251.9 5.0

3 50× 50 682.1 4.0

4 20× 20 338.9 3.0

5 20× 20 148.0 2.3

1

1 100× 100 418.5 2.5

2 100× 100 450.4 2.5

3 50× 50 426.1 2.5

4 20× 20 338.4 2.0

5 5× 5 170.1 0.9

3

1 100× 100 595.4 2.5

2 100× 100 187.4 2.0

3 50× 50 585.6 2.0

4 20× 20 216.0 1.4

тической и электронной микроскопии свидетельствуют

о некоторой неоднородности обработки: поверхности об-

разцов CVD PCD после ТХО характеризуются наличием

бугорков и углублений, зон с ячеистой структурой и

пор, а также явно проявлена параллельная штриховка.

Шероховатость поверхности в разных зонах образца

отличается, но в установленных пределах.

Таким образом, в настоящей работе наглядно показа-

но, что методы оптической, атомно-силовой и растровой

электронной микроскопии позволяют характеризовать

поверхности PCD различного качества и выявлять ее

дефекты в широком диапазоне величин. Статическая

ТХО является перспективным методом снижения ше-

роховатости поверхности PCD. Необходимо дальней-
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шее совершенствование технологии ТХО крупных PCD

(d ≥ 100mm), а также создание последующего эта-

па термохимической полировки для снижения уровня

шероховатости поверхности теплоотводящих элемен-

тов до десятков нанометров с контролем поверхно-

сти примененными в работе методами. Механизмом

сглаживания поверхности PCD-алмаза является превра-

щение/растворение острореберных октаэдрических кри-

сталлитов в округлые растворенные бугорчатые поверх-

ности, в свою очередь состоящие из более мелких

бугорков.
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