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Разработан метод химико-механического полирования поверхности монокристаллов гексаборида самария

SmB6 композициями на базе аморфных частиц кремнезема нанометрового размера. Показано, что метод

химико-механического полирования позволяет достичь шероховатости поверхности монокристаллов SmB6

для бездефектного участка со среднеквадратичным отклонением профиля, не превышающим 0.8 нм.

Обсуждается влияние метода химико-механического полирования на структурные и электронные свойства

поверхностей (100) и (110) монокристаллических образцов SmB6.
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1. Введение

В классе коррелированных топологических изоля-

торов гексаборид самария SmB6 выделяется исклю-

чительной чувствительностью параметров поверхност-

ного электронного транспорта к способу подготовки

граней монокристаллов [1–3]. Необходимым условием

для систематических и воспроизводимых исследова-

ний дефектов поверхности гексаборидов, в частности,

SmB6 и характера их влияния на параметры двумер-

ных дираковских носителей заряда является надежная

процедура подготовки качественной поверхности мо-

нокристаллов SmB6 [4]. В настоящее время для под-

готовки поверхности SmB6 в основном применяются

механическая и (или) химическая полировка (травле-
ние). При обработке поверхности механической поли-

ровкой используются суспензии на основе алмазных

порошков, Al2O3 или SiC [5,6]. Однако в процессе

обработки поверхности такими суспензиями вносятся

существенные нарушения структурного совершенства

в приповерхностном слое, толщина которого может

составлять от десятков нанометров до нескольких мик-

рон [7]. Известно также, что химическое травление

полированных поверхностей (например, водным раство-

ром азотной кислоты) инициирует уменьшение хол-

ловской концентрации поверхностных носителей заря-

да (более чем на 2 порядка по величине) и рост

удельного сопротивления (на порядок по величине)
для поверхностей гексаборида самария [2,3]. В рабо-

те [3] показано, что эффективные параметры поверх-

ностной проводимости зависят не только от метода

специальной обработки поверхности, но и от ее по-

лярности. Травление полированных полярных поверх-

ностей SmB6, образованных плоскостями (100), иници-
ирует уменьшение концентрации и рост подвижности

поверхностных электронов проводимости при 1.9K от

значений 113/a2 (параметр решетки a ≈ 4.134�A) и

1.12 см2/(В · с) до 0.76/a2 и 18 см2/(В · с) соответствен-

но [3]. Однако химическое травление не только не

уменьшает шероховатость рельефа поверхностей, об-

разованных кристаллографическими плоскостями (100),
(110) и (111), после их механической полировки, но

и существенно (в 2−4 раза) увеличивает неровности

рельефа [3].

Качество подготовки поверхности SmB6, достигаемое

в результате механической полировки или химического

травления [3], не позволяет применить методы скани-

рующей туннельной микроскопии (СТМ) для изучения

дефектов поверхности SmB6 и характера их влияния

на параметры двумерных дираковских носителей заряда.

Таким образом, проблема получения для эксперимен-

тальных образцов гексаборида самария поверхностей

различной ориентации (образованных кристаллографи-

ческими плоскостями (100), (110) или (111)) с шерохо-

ватостью на уровне 1 нм становится крайне актуальной.

Цель данной работы заключается в разработке принци-

пиально нового способа подготовки поверхности моно-

кристаллов SmB6 при помощи универсальной, воспро-

изводимой и высокоэффективной технологии химико-

механического полирования (ХМП) [8] с тестировани-

232



XXVII Международный симпозиум
”
Нанофизика и наноэлектроника“ 233

ем структурных и транспортных свойств поверхностей,

подготовленных этим методом.

2. Методика эксперимента

Монокристаллы гексаборида самария были выращены

методом бестигельной индукционной зонной плавки с

двойным проходом зоны в атмосфере аргона. Из выра-

щенных монокристаллов цилиндрической формы выре-

зались пластинки с поверхностями, ориентированными

по кристаллографическим плоскостям (100) и (110).
Толщина и поперечные размеры монокристаллических

пластинок составляли 0.675−0.7 и 6−8мм соответствен-

но. Предварительная подготовка поверхности монокри-

сталла SmB6 производилась посредством полировки ал-

мазными порошками, финишная обработка при помощи

метода ХМП осуществлялась на станках настольного

типа
”
Presi“. Для проверки точности ориентации по-

верхности образцов и контроля отсутствия блочности

использовался рентгеновский дифрактометр Bruker D8

Discover A25. Величина отклонения ориентации граней

образцов от заданных кристаллографических плоскостей

составила ≤ 1−2◦ .

Для исследования влияния ХМП на свойства по-

верхности гексаборида самария после серии измерений

транспортных свойств поверхности, прошедшие ХМП,

подвергались полировке на алмазном порошке с раз-

мером зерен до 0.3 мкм и последующему травлению в

водном растворе HNO3 (1 : 2) в течение 5мин.

Измерения микрорельефа полированных и травленых

поверхностей проводились на атомно-силовом микро-

скопе NT-MDT NTEGRA Spectra и сканирующем тун-

нельном микроскопе GPI-300. Удельное сопротивление

и эффект Холла измерялись в последовательных экспе-

риментах в четырехконтактной схеме с линейным (для
удельного сопротивления) и поперечным (для эффекта

Холла) расположением потенциальных контактов. Для

уменьшения влияния периферийных областей монокри-

сталлических пластинок токовые и потенциальные кон-

такты располагались в центральной части тестируемой

поверхности не ближе 1 мм к краям образца. Характер-

ные расстояния между токовыми контактами составляли

3мм, между потенциальными — от 1мм (для удельного

сопротивления) до 3мм (для эффекта Холла). Величина
постоянного тока выбиралась в диапазоне от 3 мкА до

10 мА для исключения возможного перегрева образца.

Измерения удельного сопротивления проводились при

температурах 1.9−300K. Магнетосопротивление и эф-

фект Холла измерялись при температурах 1.9−4.2K в

магнитных полях до 8 Тл.

3. Результаты и обсуждение

3.1. Подготовка поверхности методом ХМП

Подготовка поверхности образцов SmB6 методом

ХМП осуществлялась в две стадии. На первой стадии

плоскости пластинок монокристалла SmB6 последова-

тельно обрабатывались алмазными порошками АСМ 3/2

и АСМ 1/0. На второй стадии образцы полировались

в кислотных композициях на основе аморфных частиц

коллоидного диоксида кремния, используемых в каче-

стве твердой фазы. Размер частиц составлял от 10

до 100 нм.

Полирование поверхности образцов SmB6 осуществ-

лялось следующим образом. Пластинку монокристалла

SmB6 крепили на специальную оснастку и устанав-

ливали оснастку с образцом на полировальный стол,

на котором приклеен полировальник. Процесс ХМП

осуществляли при разных режимах обработки с непре-

рывной подачей полирующей композиции. После окон-

чания процесса ХМП полированная поверхность об-

разца SmB6 промывалась в теплой дистиллированной

воде, образец удалялся из оснастки, остатки компози-

ции и загрязнения удалялись с поверхности образца

очищающим раствором и далее образец подвергался

сушке.

3.2. Структура поверхности

Исследования поверхностей монокристаллических

образцов SmB6 методом атомно-силовой микроско-

пии (АСМ) показали, что в отличии от абразивной

полировки и химического травления [3] шероховатость

поверхности, подготовленной методом ХМП, не зависит

от ее ориентации. Полученные поверхности характери-

зуются низкой шероховатостью и небольшим искривле-

нием (отклонением от плоскостности) гладкого рельефа

с характерным перепадом высот ≤ 20 нм на длинах

∼ 30 мкм.

Данные СТМ также показали высокую степень глад-

кости поверхности монокристалла на макроскопических

масштабах (рис. 1, а), причем шероховатость поверхно-

стей монокристаллов SmB6 для типичного бездефект-

ного участка не превышала 0.8 нм для среднеквадра-

тичного отклонения профиля рельефа (рис. 1, b). На

СТМ-изображениях поверхности монокристалла SmB6

(рис. 1, c, d) идентифицируются нерегулярные террасы

для плоскостей (100) различной протяженности, раз-

деленные одно- и двухатомными ступенями. Высокая

степень гладкости поверхностей, полученных методом

ХМП, подтверждает перспективность применения это-

го метода для исследования структуры поверхности и

поверхностного электронного транспорта в гексабориде

самария.

3.3. Удельное сопротивление

Температурные зависимости удельного сопротивления

монокристаллических образцов гексаборида самария,

нормированные на значение при 290K, представлены

на рис. 2. Как и следовало ожидать, в области темпе-

ратур, отвечающих объемному зарядовому транспорту

(T > 9K), подготовка поверхности не оказывает какого-

либо заметного влияния на удельное сопротивление

Физика и техника полупроводников, 2023, том 57, вып. 4
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Рис. 1. СТМ-изображения (It = 2 нА, US = −150мВ) поверхности монокристалла SmB6, полученной методом ХМП (размеры:
a — 5.2× 5.2мкм2, c — 194× 194 нм2 и d — 46.2−49.7 нм2). Террасы на изображениях c и d отвечают плоскостям (100),
разделенным одно- и двухатомными ступенями. На панели b приведен рельеф поверхности вдоль линии, указанной на панели a с

мелким масштабом.

измеряемых образцов. Небольшое различие в поведении

ρ(T ), наблюдаемое ниже 15K (рис. 2), связано с различ-

ными условиями роста исходных монокристаллов. Важ-

но отметить, что значения энергий активации, отвеча-

ющих активационному росту удельного сопротивления

в интервале температур 9−15K, практически не раз-

личаются в пределах экспериментальной погрешности

и равны 1 = 56± 1K. В области поверхностной прово-

димости (T < 4.2K) значения удельного сопротивления

исследуемых образцов SmB6 оказываются заметно выше

аналогичных данных для реперного монокристалла с

гранями (100), подвергнутыми химическому травлению

в водном растворе азотной кислоты (см. работу [3]).

Для пластинок с поверхностями (110) с понижением

температуры удельное сопротивление растет по степен-

ному закону ρ ∼ Tα с показателями степени α ≈ −0.57

и α ≈ −0.38 для поверхностей, подготовленных мето-

дом ХМП (обозначение C) и
”
традиционным“ методом

абразивной полировки и химического травления (обо-
значение E) соответственно.

Эффект ХМП сильнее выражен в случае неполяр-

ных поверхностей SmB6. Отношение сопротивлений

для поверхностей (100), обработанных методом ХМП

и
”
традиционным“ методом абразивной полировки и

химического травления, при 1.9K не превышает 3%. Для

поверхностей (110) аналогичное отношение достигает

Физика и техника полупроводников, 2023, том 57, вып. 4
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Рис. 2. Нормированные температурные зависимости удель-

ного сопротивления ρ(T )/ρ(290K) для пластинок монокри-

сталлов SmB6 с поверхностями (100) и (110), полученными
методом ХМП (C) и абразивной полировкой с последующим

химическим травлением (E). Сплошной линией приведены

значения ρ(T )/ρ(290K) для монокристаллического образца

SmB6 с поверхностями (100) после травления [3]. Штрихпунк-

тирными и пунктирными линиями показаны активационные и

степенные асимптотики удельного сопротивления (см. текст).
На вставке приведено отношение ρC (T )/ρE(T ) для образцов

SmB6 с поверхностями (100) и (110) в диапазоне температур,

отвечающих режиму поверхностной проводимости.

15% (см. вставку на рис. 2). Заметный рост отношения

сопротивлений для поверхностей (110), обработанных

методом ХМП и
”
традиционным“ методом, при пони-

жении температуры, по-видимому, следует сопоставить

с уменьшением показателя степени от α ≈ −0.57 до

α ≈ −0.38 после травления (рис. 2). Отметим, что

отсутствие выраженного степенного поведения удель-

ного сопротивления в образце с поверхностью [100]

(рис. 2) не позволяет объяснить зависимости ρ ∼ T α

эффектами, связанными с влиянием межэлектронно-

го взаимодействия в системах с сильным беспоряд-

ком [9], который в SmB6 обусловлен присутствием на

поверхности ступеней различного размера и ориента-

ции (рис. 1). С другой стороны, степенные темпера-

турные зависимости проводимости не характерны для

электронного транспорта в топологических изоляторах,

процессы рассеяния носителей заряда в которых бло-

кируются жесткой связью между спином и импульсом

электрона.

3.4. Гальваномагнитные свойства

Наиболее сильные различия в магнетосопротивлении

проявляются для образца SmB6 с поверхностями (110)
при температуре 1.9K. В отличие от поверхностей (100),
способ подготовки которых практически не влияет на

амплитуду 1ρ/ρ (рис. 3), ХМП поверхности (110) зна-

чительно увеличивает амплитуду отрицательного магне-

тосопротивления в сравнении с поверхностью, подверг-

нутой абразивной полировке и химическому травлению

(от 1ρ/ρ ≈ −13% до 1ρ/ρ ≈ 18% в поле 8 Тл при

температуре 1.9K, рис. 3). Особо отметим близкий к

линейному характер зависимости 1ρ/ρ ∼ B , который

может указывать на электронный транспорт в режиме

сильного беспорядка [10].

Данные для эффекта Холла в SmB6 приведены на

вставке к рис. 3. Для удобства сравнения измеренные

значения нормированы на соответствующую величину

при 4.2K. Видно, что для полярных поверхностей (100)
рост амплитуды коэффициента Холла при понижении

температуры сопоставим с реперным образцом из ра-

боты [3]. В то же время для неполярных поверхно-

стей (110) коэффициент Холла увеличивается менее чем
в 2 раза, причем относительное изменение практически
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Рис. 3. Магнитосопротивление 1ρ/ρ(B) при температу-

ре 1.9K для пластинок монокристаллов SmB6 с поверх-

ностями (100) и (110), полученными методом ХМП (C)
и абразивной полировкой с последующим травлением (E).
Сплошной линией приведены значения 1ρ/ρ(B) при 1.9K

для монокристаллического образца SmB6 с поверхностя-

ми (100) после травления [3]. На вставке приведено отношение

RH(T )/RH(4.2K) для образцов SmB6 с поверхностями (100)
и (110), подготовленными методами C и E, в сравнении с

данными для монокристаллического образца SmB6 с поверх-

ностями (100) после травления [3].
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не зависит от метода подготовки поверхности. Такое

поведение коэффициента Холла с учетом высоких зна-

чений удельного сопротивления для поверхностей (110)
(рис. 2) может быть связано с низкой подвижностью

поверхностных носителей заряда вследствие рассеяния

на дефектах и неоднородностях рельефа. Оценки холлов-

ской подвижности поверхностных носителей заряда для

неполярных поверхностей (110) дают значения от 3 до

5.5 см2/(В−1 · c−1), что хорошо согласуется с известны-

ми данными для поверхностей монокристаллов SmB6 [3].

4. Заключение

В работе впервые показано, что применение разра-

ботанных кислотных композиций на основе аморфных,

нанометровых частиц коллоидного диоксида кремния в

качестве твердой фазы для ХМП поверхностей моно-

кристаллов SmB6, ориентированных вдоль различных —

полярных (100) и неполярных (110) — кристаллографи-

ческих плоскостей, позволяет обеспечить равномерное

саморастворение (полирование) поверхности материала.

Установлено, что наиболее эффективный процесс ХМП

реализуется посредством локализованных электрохими-

ческих парциальных реакций на бездефектных участках,

лежащих между выявленными ростовыми макродефекта-

ми, причем средняя шероховатость подготовленной по-

верхности не превышает 0.8 нм для среднеквадратичного

отклонения профиля рельефа. Применение метода ХМП

в случае SmB6 позволяет существенно модифицировать

параметры электронного транспорта для неполярных

поверхностей (110). Высокая степень гладкости поверх-

ности с относительно небольшим искривлением рельефа

(до 20 нм на длинах до 30 мкм) и наблюдением атомных

террас в изображениях СТМ подтверждает перспектив-

ность применения этого метода для подготовки поверх-

ности SmB6 с последующим исследованием структурных

и электронных свойств методом сканирующей туннель-

ной микроскопии, а также исследования эффективных

параметров поверхностных носителей заряда при помо-

щи эффекта поля.
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Abstract New method of chemical-mechanical polishing (CMP)
with compositions based on nanometer-sized amorphous silica

particles has been developed for the treatment of the surface of

single crystals of samarium hexaboride SmB6. It is shown that the

CMP method makes it possible to achieve surface roughness of the

SmB6 single crystals for a defect-free area with a root-mean-square

profile deviation not exceeding 0.8 nm. The effect of the CMP

method on the structural and electronic properties of the (100)
and (110) surfaces of single-crystal SmB6 samples is discussed.
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