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Монокристали алмазу, що були отри-
мані методом температурного градієнту, 
досліджували за допомогою вибіркового 
травлення. Травлення проводили з допо-
могою нітриду калію та гідроксиду калію 
при атмосферному тиску та температурі 
550÷580 ˚С. Показано, що монокристали 
алмазу мають високий рівень досконалості 
та повільно травляться при даних темпе-
ратурах

Ключові слова: монокристали алмазу, 
дислокаційна структура, вибіркове трав-
лення, нітрид калію, ямки травлення

Монокристаллы алмаза, получен-
ные методом температурного градиента, 
исследовались с помощью избирательного 
травления. Травление проводили с помо-
щью нитрида калия и гидроксида калия 
при атмосферном давлении и температуре 
550÷580 ˚С. Показано, что монокристаллы 
алмаза обладают высокой степенью совер-
шенства и низкой травимостью при этих 
температурах
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1. Введение

Развитие методов получения монокристаллов ал-
маза позволяет получать кристаллы с разными степе-
нями структурного совершенства. Современное раз-
витие монокристаллов алмаза на затравке методом 
температурного градиента позволяет получать моно-
кристаллы типов Ib, IaA, IIa, IIb [1–4]. В Институте 
сверхтвердых материалов НАН Украины проведены 
широкомасштабные работы относительно получения 
структурно-совершенных монокристаллов алмаза с 
различными свойствами; это позволяет исполнять 
на них последовательные исследования структуры 
образцов, полученных при разных условиях роста и 
путем после ростовой обработки. 

Обычно кристаллы алмаза имеют значительное 
количество точечных, линейных и планарных де-
фектов, которые определяют их свойства. Точечные, 
дефектно-примесные центры и планарные дефекты 
для алмаза исследованы достаточно полно [5]. Дис-
локационная структура кристаллов алмаза, получен-
ных путем выращивания на затравке при высоких 
давлениях и температурах, изучены мало, хотя они 
влияют на механические свойства кристаллов и их 
напряженное состояние. Поэтому исследование дис-
локационной структуры монокристаллов алмаза яв-
ляется актуальным.

2. Анализ литературных данных и постановка 
проблемы

Одним из наиболее доступных и разработанных 
методов выявления дислокаций является избиратель-
ное травление кристаллов. Метод избирательного 
травления применяется для выявления в кристаллах 
алмаза дефектов, которые в значительной степени 
определяют физические свойства. Этот метод даёт 
возможность выявлять дислокации связанные с пло-
скостями скольжения.

Травлению монокристаллов алмаза посвящено 
большое количество работ. Исследователи использо-
вали разные травители и способы травления. Одним 
из первых был Г. Розе, еще в 80-х годах ХІХ в. В работе 
[6] избирательное травление проводили в расплаве 
нитрата калия, при температуре 500÷550 °С. Также 
проводили испытания в нитрате натрия [7] и карбо -
нате натрия [8] при температуре от 540 ° до 600 °С. В 
работах А. В. Варшавського для травления использо-
вали воздух, травление происходило в электропечи 
при 1000 °С [9, 10]. В работе [11] травление проводили 
в хлорате калия при 540 °С и калиевой селитре при 
температуре 540 °С

Для природных алмазов характер и скорость травле-
ния определяются в основном температурой и качеством 
кристалла. Зависимость характера травления от темпе-
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ратуры выражается в основном во времени. Для каждого 
кристалла существует свой температурный режим, при 
котором происходит избирательное травление [11]. 

Изучение и сравнительный анализ травления ал-
маза в расплавах нитратов позволяет обосновывать 
кристалломорфологическую эволюцию в постростои-
вых процессах [12]. С помощью метода избирательного 
травления разработан метод оценки качества природ-
ных и синтетических алмазов [13]. Выращенные на 
затравке кристаллы в беспрессовых аппаратах типа 
«разрезанная сфера» [14] исследовались с помощью 
травления в расплаве KNO3. Установлено, что значи-
тельные области монокристаллов не содержат дис-
локационных дефектов, эти области могут занимать 
до 90 % кристалла. Поэтому было решено провести 
избирательное травление монокристаллов алмаза, по-
лученных методом температурного градиента. 

3. Цель и задачи исследования

Физические свойства монокристаллов алмаза, 
полученных методом температурного градиента, в 
зависимости от условий выращивания, могут отли-
чаться, важна количественная идентификация дефек-
тно-структурного состояния и его влияния на физи-
ческие свойства. В работах [15, 16] описывается, что 
фигуры травления на гранях синтетических алмазов 
похожи на фигуры при травлении природных кристал-
лов. Поэтому целью работы было подобрать методику 
травления и исследовать ямки травления монокри-
сталлов алмаза, полученных методом температурного 
градиента.

Для достижения цели были поставлены следующие 
задачи: 

– определить оптимальные травители; 
– найти температурные режимы травления; 
– провести избирательно травление разных типов 

кристаллов алмаза.

4. Методы исследований монокристаллов алмаза, 
полученных методом температурного градиента

Для исследований были взяты образцы монокри-
сталлов алмаза, полученые методом температурного 
градиента [17]. Кристаллы выращены с использовани -
ем аппарата высокого давления типа «Тороид» [18] в 
области термодинамической стабильности при давле-
нии 5,7–6,1 ГПа и температуре 1420–1450 ˚С. Образцы 
алмаза имели кубооктаэдричесский габитус размера-
ми 2–4 мм; масса кристаллов 0,1–0,26 ct. Исследова-
ния проводились на пластинах (рис. 1, а–в), получен-
ных путем шлифования параллельно плоскости (100). 
Полученные таким образом пластины имели толщину 
~1 мм, при отклонении от параллельности не более 1. 

Для проведения исследований необходимо до-
биться чистоты кристаллов, поскольку загрязнения 
поверхности могут привести к нестабильности ре-
зультатов. Поэтому примеси на поверхности кристал-
лов удаляли смесью соляной и азотной кислот, после 
чего кристаллы обрабатывались хромовой смесью. 
После завершения реакции промывали в дистилли-
рованной воде. 

 
а                                  б                                 в 

Рис. 1. Пластины монокристаллов алмаза: а – тип Ib, 
масса 0,13 ct; б – тип IІa, масса 0,16 ct; в – тип IIb,  

масса 0,26 ct

Очищенные таким образом кристаллы подвергались 
избирательному травлению. Испытания проводили с ис-
пользованием щелочного травления в платиновом тигле 
при атмосферном давлении и температуре 550±10 ˚С 
~580±10 ˚С. Кристаллы травили в муфельной печи с при-
менением гидроксиде калия и нитрата калия. Используе-
мая муфельная печь автоматически поддерживала задан-
ную температуру. Время травления варьировалось от 10 
до 30 мин. После сплавления кристаллы обрабатывались 
сначала в азотной кислоте, а затем в растворе гидроксида 
калия с добавлением пероксида водорода. Потом тщатель-
но отмывались и кипятились в дистиллированной водой 
для удаления остатков реактивов. После окончания про-
мывки кристаллы сушили на воздухе. После травления 
поверхность кристаллов исследовали с помощью метал-
лографического микроскопа «Neophfot 2». 

5. Исследование монокристаллов алмаза методом 
избирательного травления

После анализа литературных источников было 
принято решение начать травление наших образцов 
с температуры 550 ˚С. Первый этап травления провоя-
дили в течении 10 минут. Из табл. 1 видно, что у каж -
дого из кристаллов происходила потеря массы. Хотя 
в местах, где до травления наблюдались царапины, 
полученные при шлифовании, начали проявляться 
ямки, похожие на ямки травления, в остальных местах 
поверхность была зеркально гладкой. 

Таблица 1

Потеря массы кристаллов алмаза разных типов

Тип кристалла t, мин m, ct m, ct Δm, ct

ІIb

10 0,256 0,2555 0,0005
10 0,2555 0,2535 0,002
10 0,2535 0,2525 0,001
25 0,2525 0,252 0,0005
30 0,252 0,2475 0,0045

Ib

10 0,1305 0,1245 0,006
10 0,1245 0,1225 0,002
10 0,1225 0,117 0,0055
25 0,117 0,1095 0,0075
30 0,1095 0,1085 0,001

IІа

10 0,159 0,1585 0,0005
10 0,1585 0,1585 0
10 0,1585 0,157 0,0015
25 0,157 0,1555 0,0015
30 0,1555 0,155 0,0005

Второй этап травления проходил при температуре 
580 ˚С так же на протяжении 10 мин. После травления 
проводили анализ полученных результатов. Процесс 
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травления прошел более активно, плоскости покрыва-
лись углублениями и шероховатостями [13]. При этом 
дислокационные ямки травления не проявились; хотя 
на кристаллах типа ІIа в нескольких местах появились 
ямки, похожие на дислокационные. 

Параметры третьего этапа травления были такими 
же, как и второго. Картины травления второго и треть-
его этапов существенно не отличались. 

После анализа полученных результатов решили 
увеличить время травления до 25 мин. Картины трав-
ления после четвертого этапа были похожи со вторым 
и третьим этапом. При этом наблюдалась потеря массы. 
Хотя ямки на кристаллах типа ІIа были плоскодонныл-
ми, а не пирамидальными. Это дало возможность пред-
положить, что они не являются ямками травления [12].

Последующий этап травления проводили еще  
30 минут. Картины травления практически не меня-
лись, только стали более заметны шероховатости. 

Как можно увидеть на рис. 2–4 после 85 мин. травле-
ния дислокационные ямки не начали проявляться. Это 
свидетельствует о высоком совершенстве кристаллов. 
Ямки травления на начальных этапах не переходили 
в дислокационные. Это были поверхностные дефекты, 
связанные с механической обработкой, а также точеч-
ные дефекты, которые впоследствии растравливались.

Рис. 2. Изменение поверхности образца алмаза типа Ib 
после травления (Х 1000). Время травления 85 мин

Рис. 3. Изменение поверхности образца алмаза типа IIа 
после травления (Х 1000). Время травления 85 мин

Рис. 4. Изменение поверхности образца алмаза типа IIb 
после травления (Х 1000). Время травления 85 мин

Для дальнейшего изучения данных монокристал-
лов алмаза предполагается провести рентгеновскую 
топографию и дифрактометрию, чтобы подтвердить их 
структурное совершенство.

6. Выводы

Как известно, метод избирательного травления 
позволяет получать дополнительные сведения о де-
фектах кристаллического строения алмаза. Для до-
стижения целей с помощью литературных данных 
были определены оптимальные травители (гидрок-
сид калия и нитрата калия); экспериментально подо-
браны температурные режимы на кристаллах алмаза, 
при 550 ˚С и 580 ˚С на протяжении 85 мин. После 
проведения избирательного травления на разных 
типах кристаллов, полученных методом температур-
ного градиента, можно утверждать, что полученные 
кристаллы обладают высокой степенью структурного 
совершенства и низкой травимостью.
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Для бінарних сполук виведено 
вираз ефективних зарядів, залеж-
них від числа молекул в елементар-
ній паралелограмі, площі його пере-
тину поперек зовнішньому полю, 
модулі Юнга і діелектричній про-
никності. Для нітридів бору були 
отримані наступні напівемпіричні 
оцінки: h-BN – 0.35 і 0.09, c-BN – 
0.49, і w-BN – 0.76 і 0.50

Ключові слова: модель точкових 
атомних зарядів, напівемпіричні 
оцінки, нітриди бору

Для бинарных соединений выве-
дено выражение эффективных 
зарядов, зависящее от числа моле-
кул в элементарном параллело-
граме, площади его сечения попе-
рек внешнему полю, модуля Юнга и 
диэлектрической проницаемости. 
Для нитридов бора были получе-
ны следующие полуэмпирические 
оценки: h-BN – 0.35 и 0.09, c-BN – 
0.49, и w-BN – 0.76 и 0.50

Ключевые слова: модель точеч-
ных атомных зарядов, полуэмпи-
рические оценки, нитриды бора
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1. Introduction

Structural modifications of boron nitride (BN) are widely 
used in various technologies. They belong to the class of binary 
compounds with chemical bonds of mixed – covalent–ionic 

type. It has been long noted [1] that, binding polarity is 
an important characteristic significantly affecting electronic 
structure and, consequently, most part of physical properties 
of BN crystals. What a way to find the effective values of static 
atomic charges in boron nitrides is preferable? It turns out that 
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