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Методи очистки поверхні кристалів алмазу 

Визначено методи поетапної очистки монокристалів алмазу від 
поверхневого забруднення. Основні етапи обробки полягають у хімічній очистці 
поверхні, іонному травленні та очистці ультразвуком. Дані методи забезпечили 
повну очистку поверхні монокристалів алмазу. 
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ВСТУП 

Сучасний розвиток вирощування алмазу на затравці методом 
температурного градієнта дозволяє отримати достатньо досконалі монокри-
стали [1]. Фізичні властивості таких алмазів залежно від умов вирощування 
можуть дуже різнитися, тому важливим є кількісна ідентифікація їх дефект-
но-структурного стану та його впливу на фізичні властивості. Зазвичай кри-
стали алмазу, що отримано при синтезі, містять значну кількість точкових, 
лінійних і планарних дефектів, які визначають основні їхні властивості. Точ-
кові, дефектно-домішкові центри та планарні дефекти для алмазу досліджено 
достатньо повно. Дислокаційну структуру реальних кристалів алмазу, які 
одержують шляхом вирощування на затравці при високих тисках і темпера-
турах, вивчено мало, хоча вона суттєво впливає на механічні властивості 
кристалів та їхній напружений стан. 

Для проведения досліджень дислокаційної структури реальних монокри-
сталів алмазу необхідно отримувати монокристали алмазу з високою чисто-
тою їхньої поверхні. Чистота поверхні монокристалів алмазу є важливим 
фактором, який впливає на стабільність результатів досліджень при визна-
ченні фізико-механічних характеристик. Забруднення поверхні сторонніми 
домішками може призвести до отримання нестабільних результатів. 

Щоб підготувати зразки для подальшої роботи доцільно проводити очист-
ку їхньої поверхні. Існуючі способи очищення монокристалів алмазу такі як 
обробка в автоклавах органічними розчинниками, перекисом водню, суміш-
шю концентрованих соляної та сірчаної кислот при температурах 250–300 °С 
і тисках біля 25 атм. [2] не дають можливості очистити їх від забруднень, 
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оскільки кристали для досліджень запресовують в підкладку-утримувач з 
нітриду алюмінію [3], що призведе до її руйнування. Саме це вимагає точної 
(локальної) очистки поверхні кристалів.  

Метою роботи було визначення локальних методів очистки поверхні 
кристалів алмазу для їх подальших досліджень. 

МЕТОДИКА ЕКСПЕРИМЕНТУ 

Монокристали алмазу типу IIa і Ib для вивчення їхніх фізико-механічних 
характеристик було отримано в області термодинамічної стабільності алмазу 
при тисках 5,7–6,1 ГПа і температурі 1420–1450 °С методом температурного 
градієнта [4] з використанням апаратури високого тиску типу “тороїд” [5]. 
Вони мали кубооктаедричний габітус, розміри 2–4 мм і масу 0,1–0,16 карат. 

Шляхом шліфування паралельно площині (100) з монокристалів алмазу 
отримували пластини товщиною 1,0–1,1 мм; відхилення від паралельності 
становило не більше 1°. Перед дослідженнями пластини обробляли сумішшю 
соляної та сірчаної кислот, після чого відмивали дистильованою водою. Після 
хімічної очистки їх запресовували у підкладку-утримувач і досліджували на 
твердість. Індентування проводили трьохгранними пірамідальними інденто-
рами при температурі 900 °C на модернізованій установці ВИМ-1 [6].  

Далі поверхню пластин ретельно обробляли іонним травленням та ультра-
звуком. Контроль результатів обробки поверхні кристалів і ступеня їх чисто-
ти на різних її етапах виконували за допомогою скануючого растрового елек-
тронного мікроскопа Zeiss EVO 50 XVP (“Carl Zeiss”, Німеччина).  

РЕЗУЛЬТАТИ ТА ОБГОВОРЕННЯ 

Результати дослідження поверхні кристалів після індентування представ-
лено на рис. 1. Як видно, на їхніх поверхнях містяться забруднення у вигляді 
домішок. Для точної очистки було визначено склад забруднень (табл. 1, 2).  

 

 
                               а                                                                  б 

Рис. 1. Поверхня монокристалів алмазу типу ІІа (а) і типу Іb (б) до хімічної обробки. 

 
Як видно з табл. 1 і 2, після вимірювання твердості при високих темпера-

турах на поверхні пластин осідають різні речовини. Елементний склад по-
верхні монокристалу алмазу типу ІІа, виміряний в п’яти точках, складається 
із основного елементу – вуглецю – у кількості від 100 (чиста поверхня) до 
85,75 % і домішок Na, Cl, Fe, Cu у загальній кількості від 2,13 до 14,25 % 
(див. табл. 1). Для монокристалу алмазу типу Іb вміст елементів, виміряний в 
трьох точках, змінюється для основного елементу – вуглецю – від 97,53 до 
93,63 %, а для загальної кількості домішок O і Mo – від 2,47 до 6,37 %. 
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Таблиця 1. Елементний склад поверхні монокристалу алмазу типу ІІа 

Елементний склад, % (за масою) 
домішка Точка основний 

елемент С Na Cl Fe Cu 
загальний вміст 

домішок 

1 90,22 – 1,84 4,36 3,58 9,78 
2 85,75 – 2,79 4,58 6,88 14,25 
3 100,00 – – – – – 
4 97,84 1,27 0,89 – – 2,16 
5 94,87 2,74 2,39 – – 5,13 

Таблиця 2. Елементний склад поверхні монокристалу алмазу типу Іb 

Елементний склад, % (за масою) 
домішка Точка основний 

елемент С O Mo 
загальний вміст 

домішок 

1 93,63 1,75 4,62 6,37 
2 96,60 – 3,40 3,40 
3 97,53 1,67 0,80 2,47 

 
Для вилучення домішок з поверхні пластин, які було запресовано у під-

кладку, проводили локальну точкову хімічну обробку. Для зняття з поверхні 
пластинок монокристалів органічних речовин використовували спеціальні 
розчинники, а потім промивали етиловим спиртом. 

Металічні домішки видаляли обробкою в так званій “царській горілці” 
(суміш соляної і азотної кислот в співвідношенні 3:1). Хімічну очистку по-
верхні монокристалів від залишків графіту здійснювали хромовою сумішшю. 
Реакція окиснення графіту описується наступним рівнянням:  

2CrO3 + 3H2SO4 + 6C = Cr2(SO4) 3 + 6CO + 3H2O. 

Після завершення окиснення графіту монокристали промивали до нейтраль-
ної реакції промивних вод. Потім проводили їх промивку та кип’ятіння в дис-
тильованій воді для видалення залишків реакцій, а затим висушували на повітрі. 

Після проведення хімічної обробки кристали знову перевіряли на наяв-
ність забруднення на їхніх поверхнях. На рис. 2 представлено електронно-
мікроскопічні зображення поверхні монокристалів алмазу типу ІІа і Іb. 

 

 
                               а                                                                   б 

Рис. 2. Поверхня монокристалів алмазу типу ІІа (а) і Іb (б) після хімічної обробки. 
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В табл. 3 наведено елементний склад домішок на поверхні монокристалів 
алмазу типу ІІа і Іb після хімічної обробки. 

Таблиця 3. Елементний склад поверхні монокристалів алмазу типу ІІа 
і Іb після хімічної обробки  

Елементний склад, % (за масою) Точка 
основний елемент С домішка Cl 

Монокристали алмазу типу ІІа 
1 100,00 – 
2 94,74 5,26 

Монокристали алмазу типу Іb 
1 97,65 2,35 
2 100,00 – 

 
З рис. 2 і табл. 3 видно, що поверхню кристалів було оброблено недостат-

ньо, в окремих точках спостерігається наявність хлору. Щоб отримати більш 
чисту поверхню монокристалів алмазу використали іонне травлення після 
чого очищали ультразвуком на диспергаторі УЗДН-А при середній 
потужності протягом 25 хв. 

Після іонного травлення і ультразвукової обробки монокристали ще раз 
перевірили на наявність забруднення поверхні. На рис. 3 і в табл. 4 
відповідно представлено зображення поверхні монокристалу алмазу типу ІІа 
(а) і Іb (б) та елементний склад домішок після іонного травлення та 
ультразвукової обробки. 

 

 
                                а                                                                  б 
Рис. 3. Поверхня монокристалів алмазу типу ІІа (а) і Іb (б) після іонного травлення та 
ультразвукової обробки. 

Таблиця 4. Елементний поверхні монокристалу алмазу типу Іb після 
іонного травлення та ультразвукової обробки 

Елементний склад, % (за масою) Точка 
основний елемент С домішка Au 

1 98,82 1,18 
2 99,06 0,94 
3 98,41 1,59 
4 98,18 1,82 
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Наявність на поверхні алмазу золота (див. табл. 4) пов’язана з застосуван-
ням його для зняття статистичного заряду на поверхні монокристалу алмазу 
типу Іb. Поверхня пластини монокристалу алмазу типу ІІа після іонного 
травлення та ультразвукової обробки чиста (див. рис. 3, а). Тобто після про-
ведення іонного травлення та ультразвукової обробки було досягнуто повну 
очистку поверхні монокристалів алмазів. 

Таким чином, визначено методи поетапної очистки монокристалів алмазу, 
які включають хімічну локальну точкову очистку від органічних і неорганіч-
них з’єднань, іонне травлення та ультразвукову обробку, для їх подальшого 
дослідження. За допомогою даних методів можна забезпечити очистку 
монокристалів алмазу від змішаних забруднень у вигляді різних домішок. 

 
Определены методы поэтапной очистки монокристаллов алмаза от 

поверхностного загрязнения. Основные этапы обработки заключаются в химической 
очистке поверхности, ионном травлении и очистке ультразвуком. Данные методы обес-
печили полную очистку поверхности монокристаллов алмаза. 

Ключевые слова: монокристаллы алмаза, химическая очистка, поверх-
ность, загрязнения. 

 
Methods of step-by-step cleaning of contamination from diamond single crys-

tals surfaces have been developed. The main stages of the cleaning: chemical cleaning of the 
surface, ion etching, and ultrasound cleaning have been discussed. It has been shown that these 
methods offer a complete cleaning the surfaces of diamond single crystals. 

Keywords: diamond single crystals, chemical cleaning, surface, contamina-
tion. 
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