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Рассмотрены результаты обработки монокристаллических НРНТ-алмазных подложек методом термо-

химической полировки. Основное применение данного метода — доведение поверхности механически

полированных алмазных подложек до состояния, близкого к атомарно гладкому. С помощью мето-

да оптической профилометрии впервые получены результаты исследования всей площади поверхности

(4× 4mm) алмазных подложек высокого качества. Показано, что термохимическая полировка может

значительно улучшить морфологические характеристики алмазных подложек вплоть до того, что на 80−90%

их площади перепады высот составляют менее 200 nm. Данные, полученные с помощью метода атомно-

силовой микроскопии, свидетельствуют о снижении шероховатости поверхности до уровня Ra (0.5−0.7) nm.

В процессе полировки также формируются углубления различной величины и глубины, распределенные

неравномерно; с увеличением однородности поверхности их количество может увеличиваться. Результаты

исследования демонстрируют значительные перспективы термохимической полировки алмазных подложек

для их промышленного применения в высокотехнологичных областях микроэлектроники и микромеханики,

требующих плоских поверхностей с минимальной шероховатостью.
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Введение

Алмаз — очень перспективный материал для ис-

пользования в электронике [1,2], оптике [3,4], в ка-

честве детекторов ионизирующего излучения [5–7]
и теплоотводов [8] ввиду его уникальных физических

свойств. Для всех этих приложений необходима плос-

кая, ровная поверхность с наименьшей шероховатостью

Ra ≈ 1−3�A [9]. Однако алмаз известен своей высочай-

шей твердостью, что представляет особую сложность

при его полировке. Обычные методы механической по-

лировки (МП) требуют применения алмазного порошка

на вращающемся с большой скоростью железном диске.

С помощью этого подхода обычно достигается уровень

шероховатости поверхности в единицы нанометров (еди-
ницы измерения Ra и Rq — среднее арифметическое

и среднеквадратичное отклонение высот прифиля соот-

ветственно). Более того, данный метод характеризуется

сильной анизотропией по отношению к направлению

полировки, а поверхность, обработанная механически,

значительно исштрихована, что ограничивает ее ис-

пользование в высокотехнологичных приложениях [10].
Поэтому очень часто МП используют как первичную

обработку (шлифовку и полировку), а финишную поли-

ровку делают уже другими методами прецизионной об-

работки поверхности. Были предложены альтернативные

методы полировки, основанные на других физических

принципах: химические реакции (химико-механическая
полировка, травление в плазме), графитизация (термо-
химическая полировка, полировка динамическим трени-

ем), испарение и выбивание атомов углерода (лазерная
полировка, ионное распыление) и некоторые другие [9].
Все методы имеют свои преимущества, недостатки и

физические ограничения.

В 1953 г. в работе [11] был предложен метод по-

лировки с использованием горячего металлического

диска, который в настоящее время называется тер-

мохимической полировкой (ТХП). Активное развитие
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этого метода началось в конце XXв. и проводилось

в работах [12–15]. Метод ТХП основан на способности

некоторых металлов (Fe, Ni, Mn, La, Ce и др.) раство-

рять углерод при нагревании [16]. При этом считается,

что металлы катализируют переход алмаза в неалмазные

формы углерода (графит и аморфный углерод), которые,
в свою очередь, с легкостью диффундируют в металл

при высоких температурах [17]. Сила взаимодействия

металлов с углеродом определяется, в большей сте-

пени, заполненностью d-подуровня. Так, металлы без

электронов на нем (например, Cu, Zn) относительно

инертны к углероду, металлы с почти заполненным

d-подуровнем (например, Ti, V) образуют карбиды, а

металлы с несколькими электронами (например, Fe, Ni)
эффективно растворяют углерод. Последние также ка-

тализируют переход алмаза в графит, поэтому и ис-

пользуются при ТХП [16], современные исследования

демонстрируют также новые возможности использова-

ния Ni для ТХП [18]. В литературе немного инфор-

мации о влиянии различных составов полировального

диска на поверхность алмаза при ТХП. В работе [12]
было показано, что железный диск показывает лучшие

результаты, чем никелевый. Чугунные и молибденовые

диски не оказывают заметного влияния на полируемую

поверхность.

ТХП проходит при вращении (или иногда в статиче-

ском положении) металлического диска, при небольшом

прижиме и скоростях, не превышающих 10 rpm. Наи-

большему воздействию и, как следствие, удалению под-

вергаются выступающие части кристалла, что приводит

к выравниванию поверхности. Минимальная температу-

ра, при которой возможна полировка — 700 ◦С, однако в

таком случае скорость полировки очень мала. При тем-

пературе более 950 ◦С весь графитизированный углерод

не успевает диффундировать в диск, что приводит к его

накоплению, поэтому высокие температуры обычно не

используют, либо проводят ТХП в газообразной среде, в

которой графитизированный углерод образует летучие

продукты (например, CHx в среде водорода) и таким

образом удаляется с границы раздела металл/алмаз. Бо-

лее того, полировку часто проводят в два этапа: сначала

при высокой температуре, а затем при низкой, чтобы

избавиться от всех остатков графитизированного углеро-

да и добиться наиболее качественной поверхности [13].
Помимо температуры другим важным фактором, опре-

деляющим результат ТХП, является состав атмосферы,

в которой она происходит. Проводить полировку можно

в вакууме, водороде, инертных газах и азоте. Скорость

полировки в этом ряду падает от вакуума к азоту.

В условиях вакуума скорость полировки алмаза самая

высокая, так как сцепление полировального диска и

полируемого кристалла увеличивается за счет пони-

женного давления. Более того, остаточный кислород

в камере может дополнительно протравливать алмаз.

В водороде скорость полировки выше, чем в инертных

газах, так как первый способен реагировать с углеродом,

растворенным в полировальном диске, что позволяет ме-

таллу дольше достигать состояния насыщения. Скорость

полировки в азоте меньше, чем в инертных газах, так как

азот поглощается поверхностью металлической пласти-

ны и задерживает диффузию углерода [12]. В работе [14]
было предложено использовать поперечные вибрации

полировального диска для уменьшения сильного трения

с полируемым образцом, которое всегда возникает в

результате образования адгезионного переходного слоя

на границе раздела алмаз−металл. Эти вибрации
”
от-

рывают“ образец от полировального диска. Важной

особенность ТХП является отсутствие существенного

влияния кристаллографической ориентации на конечный

результат [19]. В настоящей работе рассмотрен метод

ТХП и исследованы его возможности при полировке

монокристаллических алмазных НРНТ-подложек. При-

веден детальный анализ параметров геометрии и ше-

роховатости поверхности алмазных подложек после их

обработки методом ТХП.

1. Методы исследования и образцы

В настоящей работе приведены результаты иссле-

дования девяти монокристаллических многосекторных

НРНТ-алмазных подложек типа IIa, ориентации 〈100〉,
размерами 4× 4× 0.5mm. Подложки были предостав-

лены ООО НПК
”
Алмаз“, ООО

”
Нью Даймонд Техно-

лоджи“ (г. Сестрорецк, Санкт-Петербург). Все образцы

сначала были подвергнуты МП, которая отработана

и применяется в промышленных масштабах на дан-

ных предприятиях. Поэтому в качестве демонстриро-

вания результатов МП приведены снимки характерных

образов, отражающих общие особенности обработки

производимых пластин. Можно со значительной сте-

пенью точности гарантировать воспроизводитмость ре-

зультатов МП, так как она производится по единой

для всех подложек технологии на ограночном станке

”
DialitV Super TableTM“ алмазным порошком марки

АСМ 10/7. ТХП производилась в ООО
”
КРИСТАЛИН“

(г. Барнаул), на установке Микротом-3 с вращающимся

железным диском, в атмосфере водорода, при темпера-

туре 750−800 ◦С. ТХП для всех образцов проводилась в

несколько отличающихся локальных условиях (длитель-
ность полировки, степень прижима образца). Изучение

влияния каждого из факторов выходит за рамки задач

настоящей работы. Морфология, шероховатость и плос-

костность поверхности исследовалась атомно-силовом

микроскопе (АСМ) Integra-Aura в ресурсном центре

”
Микроскопии и микроанализа“ СПбГУ и на оптическом

профилометре Zygo ZeGage PRO HR в лаборатории

”
Алмазная СВЧ-электроника“ РТУ МИРЭА. Данный

профилометр позволяет делать 3D-сканы поверхности

на большой площади, впоследствии объединяя участки

методом сшивки. Границы между сшитыми сканами

иногда проявляются на итоговом изображении, но они

не являются характеристикой поверхности.
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Рис. 1. 3D-сканы на оптическом профилометре поверхности алмазных подложек после МП: а — изометричный прогиб в

центральной части подложки; b — профиль по линии, указанной на рис. 1, а; c — U-образный прогиб в центральной части

подложки; d — профиль по линии, указанной на рис. 1, c.

2. Результаты

2.1. Геометрия алмазных подложек
до и после ТХП

2.1.1. Предварительная МП

Геометрия всех исследуемых подложек после МП

характеризуется прогибом в центральной части, с пе-

репадом высот от 1 до 3µm. Эта особенность обу-

словлена стандартным механизмом закрепки подложек

и технологической оснастки, на которую оказывается

неравномерное давление. Последнее приводит к уве-

личенному удалению материала из центральной ча-

сти подложки. В зависимости от равномерности дав-

ления формируется разнообразная геометрия прогиба,

однако находящаяся в пределах технологических до-

пусков. Например, при избыточном, но равномерном

давлении на центральную часть подложки формирует-

ся относительно изометричное углубление (рис. 1, а).
Если при закрепке оказывается неравномерное дав-

ление, могут возникнуть скошенные или даже U-

образные углубления (рис. 1, b). В случае, когда один

из держателей оказывает значительно большее давле-

ние, возможно получение относительно ровной под-

ложки с небольшими перепадами высот в пределах

первых сотен нанометров. Тем не менее на одном

из ее углов будет образоваться уступ в 1−2 микро-

метра.

2.1.2. ТХП

После ТХП пяти алмазных подложек обнаружены

существенные изменения геометрии поверхности, не ха-

рактерные для использованной технологии МП. На двух

образцах наблюдается значительное уменьшение проги-

ба, выравнивание плоскостности поверхности, еще на

двух прогиб сменился незначительно выпуклой цен-

тральной частью, на одной выявлена выпуклость цен-

тральной части до 2µm.

Из особенностей образовавшегося прогиба пластин

после ТХП можно выделить: 1) прогиб, расположенный

в центре пластины, с неравномерными повышениями

к краям (образец 33725, рис. 2, а), перепад высот око-

ло 150 nm в центральной части, 350 nm по всей площади;

2) скошенный U-образный прогиб, проходящий посере-

дине пластины с перепадом высот ∼ 0.6µm в центре

пластины, достигающий 1.8µm на одном из ее краев

(образец 33892, рис. 2, b).

В двух подложках со слабо выраженным неравно-

мерным возвышением в центральной части пластины

наблюдается перепад высот около 200 nm на основной

площади подложки (образцы 35211 и 40113, рис. 3).
Неоднородности, достигающие перепада высот в 1µm,

наблюдаются у краев алмазных подложек № 35211,

40113 и, вероятнее всего, они связаны со стандартным

механизмом закрепки пластин при ТХП.

Геометрия одной из подложек (образец 44271, рис. 4)

существенно отличается от других: в ее центральной

части имеется значительное возвышение с плавными

понижениями к краям. Перепады высот на краях варьи-

руются от 2 до 6µm, тогда как в центральной части

перепад составляет не более 1µm. Кроме того, по-

верхность этой подложки усеяна большим количеством

углублений. Такое существенное изменение геометрии

может быть связано с избыточной продолжительностью

полировки.
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Рис. 2. 3D-сканы на оптическом профилометре алмазных подложек после ТХП: а — прогиб в центре подложки (образец 33725);
b — профиль по линии, указанной на рис. 2, а; c — скошенное U-образное углубление (образец 33892); d — профиль по линии,

указанной на рис. 2, c.
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Рис. 3. 3D-сканы алмазных подложек на оптическом профилометре после ТХП, характеризующиеся слабо выраженным

неравномерным возвышением в центральной части подложки и неоднородностями на ее краях. а — образец 35211, b — профиль

по линии, указанной на рис. 3, а; c — образец 40113; d — профиль по линии, указанной на рис. 3, c.

2.2. Шероховатость поверхности алмазных

подложек до и после ТХП

2.2.1. Предварительная МП

Качественная МП обеспечивает уровень шерохова-

тости поверхности Ra ∼ 1 nm. Дальнейшее снижение

шероховатости поверхности этим методом возможно, но

требует гораздо более скрупулезного подхода. Поверх-

ность после использованной стандартной МП значитель-

но осложнена параллельной штриховкой с различной

периодичностью, которую хорошо видно на профиле

(рис. 5). Перепады высот достигают 8 nm. Следует

отметить, что поверхность любого материала после МП

характеризуется повышенными напряжениями, наруше-
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штриховка с перепадами высот на профиле до 7 nm; b — периодичная штриховка с перепадами высот до 8 nm.

ниями и участками с аморфным углеродом, образован-

ными давлением абразива в процессе полировки.

2.2.2. ТХП

Наиболее важная общая особенность поверхности ал-

мазных подложек после ТХП — отсутствие штриховки

МП или ее значительно более сглаженный характер с

шероховатостью Ra (0.5−0.7) nm. Также на поверхности

появляются скульптуры: углубления округлой и оваль-

ной формы, размерами от ∼ 0.01 до 0.5µm, глубиной

от ∼ 0.001 до 0.2µm. Некоторые из них иногда распола-

гаются сериями. В таблице представлены данные по ко-

личественному и размерному соотношению углублений

на локальных участках поверхности алмазных подложек,

полученные при изучении методом АСМ. Углублениями

считались изометричные локальные понижения высоты

более чем 5 nm. Количество углублений в каждой ячейке
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Рис. 8. АСМ снимки поверхности образца 35211: а — трехмерное изображение его поверхности; b — двухмерное изображение

поверхности, показанной на рис. 8, а; c — профиль высот по линии, проведенной на рис. 8, b.

таблицы указано для различных АСМ снимков площа-

дью 100× 100µm2.

Поверхность алмазной подложки № 38577 (рис. 6)

имеет штриховку, которая является значительно более

сглаженной и редкой по сравнению со штриховкой от

использованной МП. Эта штриховка может быть как

остаточной от механической обработки, так и образо-

ванной из-за неоднородностей полировального диска.

Поверхность образцов 44060 (рис. 7) и 38577 преиму-

щественно однородна, штриховка почти не проявлена,

однако на них более проявлены углубления, распре-

деленные очень неравномерно. Особенно хорошо это

видно на рис. 6, а.

Единственный образец, на котором отсутствуют

углубления, — 35211 (рис. 8). Локальные понижения

на профиле не превышают 4−5 nm, однако вся по-

верхность покрыта штриховкой, явно унаследованной

от механической полировки. Это может указывать на

недостаточную интенсивность или продолжительность

термохимической полировки. Тем не менее шерохова-

тость поверхности снизилась, а перепады высоты на

профиле стали составлять около 3 nm. Более того,

данная штриховка более однородна, чем на пластинах,

полированных только механически, описанных в начале

разд. 2.2.

3. Обсуждение результатов

Метод ТХП оказывает значительное влияние на фор-

мирование геометрии поверхности монокристалличе-

ских алмазных подложек. Можно предположить, что

изначально наследуется геометрия механически полиро-

ванных пластин, однако в процессе съема материала при

ТХП происходит выравнивание поверхности, также во

многом зависящее от технологической оснастки. Техно-

логическая оснастка для закрепки, позиционирования и

прижима алмазных подложек очень существенно влияет

на геометрию итоговой поверхности. Это справедливо

как для метода ТХП, так и для метода МП. При

ТХП возникают также новые особенности геометрии.

Некоторые из подложек характеризуются перепадами

высот, не превышающими 200 nm на (80−90)% площади

пластины. С помощью метода ТХП можно достичь

весьма ровной поверхности, что представляет интерес

для применения данного метода с целью достижения

наилучшей плоскостности алмазных подложек.

Наиболее важная общая особенность шероховатости

поверхности алмазных подложек после ТХП — отсут-

ствие штриховки МП или ее значительно более сгла-

женный характер, и снижение значения Ra до уровня

ангстрем. Обычные перепады высот на профиле состав-

ляют до 3 nm, тогда как для механически полированных
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Количественное и размерное соотношение углублений на локальных участках поверхности алмазных подложек, полированных

термохимически, полученные при изучении методом АСМ

Номер образца Шероховатость поверхности на участке Количество и глубина углублений

98 44

38577

25× 25 µm Rq = 0.891 nm; Ra = 0.554 nm 53 > 10 nm 19 > 10 nm

25× 25 µm Rq = 1.165 nm; Ra = 0.479 nm 23 > 20 nm 8 > 20 nm

20× 20 µm Rq = 1.138 nm; Ra = 0.641 nm 6 > 50 nm 3 > 50 nm

14× 14 µm Rq = 0.909 nm; Ra = 0.482 nm Max 184 nm Max 84 nm

148 127

55 > 10 nm 68 > 10 nm

14 > 20 nm 28 > 20 nm

Max 37 nm Max 63 nm

44060

25× 25 µm Rq = 1.385 nm; Ra = 0.666 nm 120

25× 25 µm Rq = 1.428 nm; Ra = 0.668 nm 92 61 > 10 nm

60× 60 µm Rq = 1.239 nm; Ra = 0.598 nm 37 > 10 nm 26 > 20 nm

55× 55 µm Rq = 1.231 nm; Ra = 0.602 nm 13 > 20 nm 8 > 50 nm

100× 100 µm Rq = 1.935 nm; Ra = 0.716 nm Max 76 nm Max 119 nm

60× 60 µm Rq = 1.366 nm; Ra = 0.739 nm

20× 20 µm Rq = 0.614 nm; Ra = 0.460 nm
72

34 > 10 nm

14 > 10 nm

5 > 50 nm

Max 124

20× 20 µm Rq = 0.829 nm; Ra = 0.639 nm

35211 25× 25 µm Rq = 1.036 nm; Ra = 0.732 nm Отсутствуют

25× 25 µm Rq = 0.844 nm; Ra = 0.679 nm

71

10× 10 µm Rq = 0.636 nm; Ra = 0.483 nm 47 38 > 10 nm

33892

10× 10 µm Rq = 0.755 nm; Ra = 0.490 nm 20 > 10 nm 20 > 20 nm

10× 10 µm Rq = 0.629 nm; Ra = 0.478 nm 9 > 20 nm 7 > 50 nm

Max 85 nm Max 70 nm

135

84 > 10 nm

48 > 20 nm

29 > 50 nm

Max 131 nm

подложек около 8 nm. Термохимический метод обра-

ботки приводит к образованию углублений. На основе

анализа табличных данных можно сделать вывод, что

шероховатость образцов, полированных термохимиче-

ски, по площади изменяется незначительно. С другой

стороны, количество и глубина углублений существенно

варьируются. Это характерно не только для разных

алмазных подложек, но и для одной и той же подложки.

В литературе нет единого мнения насчет механизма

образования углублений. В работе [12] авторы считают,

что углубления образуются в результате травления

газами, составляющими атмосферу, в которой прово-

дится полировка (или остаточными газами в случае

полировки в вакууме). Однако другие исследователи [19]

связывают их образование с повышенной концентрацией

металлов−катализаторов на некоторых участках. Следо-

вательно, эти углубления могут образоваться по тому

же механизму, который отвечает за полировку, но в их

случае реакция продолжается независимо от контакта с

полировальным диском, поэтому протекает дольше.

Заключение

В настоящей работе продемонстрировано влияние

метода ТХП на качество поверхности монокристал-

лических алмазных подложек, а также впервые пред-

ставлены профилограммы всей площади подложек по-

сле ТХП. Данные результаты показывают, что почти

во всех случаях плоскостность алмазных пластин улуч-

шается при ТХП, наиболее ровные пластины имеют

на 80−90% площади перепады высот не более 200 nm.

Этот метод показал возможность эффективного удале-
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ния/сглаживания штриховки, унаследованной от меха-

нической обработки с воспроизводимыми значениями

параметров шероховатости поверхности Ra 0.5−0.7 nm.

Однако параллельно с этим происходит формирование

маленьких изометричных углублений, явных закономер-

ностей в площадном распределении и глубине которых

не обнаружено. Их количество положительно корре-

лирует со степенью однородности пластин, поэтому

необходимы дальнейшие исследования для оптимизации

параметров полировки.
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