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Рассмотрены особенности обработки поверхности монокристаллов калий-гадолиниевого 
вольфрамата, легированного ионами неодима, низко- и высокоэнергетическими кластерными 
ионами аргона. Использованы два кардинально отличающихся режима обработки: 
низкоэнергетический для более эффективного сглаживания поверхности и высокоэнергети-
ческий для более эффективного травления мишени. С помощью метода атомно-силовой 
микроскопии проанализирована топография поверхности мишени до и после ионно-кластерной 
обработки. Показано, что обработка в низкоэнергетическом режиме сглаживает неровности на 
поверхности мишени, образованные химико-механической полировкой, при глубине травления 
менее 100 нм. Проведено сравнение среднеквадратичной шероховатости и максимального 
перепада высот исходной и обработанных поверхностей калий-гадолиниевого вольфрамата, 
легированного ионами неодима. Приведены обзорные рентгеновские фотоэлектронные спектры 
исходной поверхности монокристалла KGd(WO4)2:Nd и после ионно-кластерной обработки 
в различных режимах. Продемонстрировано, что интенсивности пиков калия и гадолиния 
снижаются после ионно-кластерной обработки в обоих режимах. Значительное снижение 
концентрации атомов калия в приповерхностном слое мишени объясняется преимущественным 
распылением калия как более легкого химического элемента. Взаимное снижение концентраций 
атомов гадолиния и калия может быть объяснено слабыми связями этих атомов в решетке 
монокристалла KGd(WO4)2:Nd.
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ВВЕДЕНИЕ

Ионно-кластерная обработка поверхности 
различных материалов представляет собой эф-
фективный метод модификации поверхности 
[1–3]. Этот метод обработки может быть исполь-
зован для высокоточного послойного анализа не-
органических и органических материалов [4–6], 
эффективного травления и сглаживания поверх-
ности [7–9], в том числе для формирования пери-
одических наноструктур [10–12]. При обработке 
кластерными ионами происходит коллективное 
взаимодействие атомов кластера с атомами по-
верхности мишени. Благодаря малым диаметрам 

кластеров (порядка нескольких нанометров) и 
низкой кинетической энергии атома в кластере 
(порядка единиц–десятков электронвольт на 
атом) при воздействии кластеров на поверхность 
мишени происходит высокое локальное энер-
говыделение, вызывающее сильные нелинейные 
эффекты в узкой приповерхностной области с ми-
нимальным повреждением структуры [1–3, 13, 14].

Монокристаллы вольфрамата, легированные 
трехвалентными ионами, широко используются 
в лазерной технике, оптоэлектронике, солнечных 
элементах и других приборах благодаря отлично-
му коэффициенту усиления, низкому порогу ге-
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нерации, химической стабильности и превосход-
ным фотолюминесцентным свойствами [15–17]. 
Калий-гадолиниевый вольфрамат, легированный 
ионами неодима (KGd(WO4)2:Nd, KGW:Nd), 
является многофункциональным материалом, 
который применяется в непрерывных твердотель-
ных лазерах, импульсных рамановских лазерах с 
несколькими длинами волн [18, 19], а также в ка-
честве волноводных пленок [20]. Ранее было пока-
зано, что бомбардировка монокристалла KGW:Nd 
мономерными ионами аргона с энергией 3 кэВ 
приводит к аморфизации припоповерхностного 
слоя с переходом ионов вольфрама в валентные 
состояния с более низкой энергией [21].

В настоящей работе приведены результа-
ты обработки поверхности монокристаллов 
KGd(WO4)2:Nd низкоэнергетическими и высоко-
энергетическими кластерными ионами аргона.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ

В работе использовали образцы монокристал-
лов KGW:Nd с размерами 8 × 7 × 1 мм, получен-
ные методом роста из раствора с затравкой сверху. 
Образцы были предварительно отполированы 
химико-механическим методом с помощью су-
спензии на водной основе с алмазным абразивом 
субмикронного размера. Несмотря на то что 
химико-механическая полировка позволяет полу-
чать сверхгладкую поверхность монокристаллов 
KGW:Nd со среднеквадратичной шероховатостью 
Rq менее 0.3 нм, она неизбежно приводит к фор-
мированию приповерхностного поврежденного 
слоя [22, 23].

Для формирования кластеров использовали 
аргон особой чистоты – не менее 99.999%, что 
гарантированно обеспечивало формирование 
беспримесных кластеров Ar [24]. Формирование 
ионно-кластерного пучка на экспериментальной 
установке КЛИУС кратко описано в [25]. Обра-
ботку монокристаллов KGW:Nd осуществляли 
при нормальным угле падения кластерных ионов 
на поверхность мишени. Для контроля параме-
тров ионно-кластерного пучка, таких как распре-
деление по размерам и средний размер кластеров, 
использовали времяпролетную диагностику [26].

Известно, что распыление поверхности ми-
шени определяется удельной энергией кластеров 
[27–29]. На основе результатов, полученных 
ранее [27], были выбраны два кардинально отли-
чающихся режима обработки: обработка низко-
энергетическими кластерными ионами аргона с 
энергией около 10 эВ/атом, обеспечивающая наи-
более эффективное сглаживание поверхности; 
обработка высокоэнергетическими кластерными 
ионами аргона с энергией около 105 эВ/атом, обе-
спечивающая высокую эффективность распыле-
ния. Для определения глубины травления часть 
поверхности образца прикрывали диафрагмой, 
формировалась ступенька травления – перепад 
высот между исходной и стравленной областя-
ми. Параметры режимов обработки приведены  
в табл. 1. Дозы облучения для режимов подбирали 
таким образом, чтобы обеспечить близкие глуби-
ны травления. Однако в высокоэнергетическом 
режиме коэффициенты распыления KGW суще-
ственно отличались от других материалов [30], что 
привело к заметной разнице глубин распыления.

Топографию поверхности образцов до и после 
ионно-кластерной обработки и глубину травле-
ния измеряли с помощью атомно-силового ми-
кроскопа (АСМ) NTEGRA Prima HD (NT-MDT, 
Россия) с использованием зондов ETALON HA_C 
Scan-Sens (NT-MDT, Россия) с радиусом закру-
гления менее 10 нм. Размер области сканирования 
составлял 10 × 10 мкм с пространственным раз-
решением 1024 × 1024 пикселей. Для повышения 
достоверности результатов измерения проводили 
в разных областях мишени, расположенных на 
расстоянии нескольких миллиметров друг от друга.

Для анализа элементного состава поверхности 
монокристаллов KGW:Nd до и после кластерной 
бомбардировки использовали фотоэлектронный 
спектрометр SPECS (SPECS Surface Nano Analysis 
GmbH, Германия) с источником излучения AlKα 
(hν = 1487 эВ, 150 Вт) и полусферический анали-
затор ФОИБОС-150-МКД-9.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис. 1 представлены АСМ-изображе-
ния исходной поверхности монокристалла 

Таблица 1. Параметры режимов обработки поверхности монокристаллов KGd(WO4)2:Nd ионно-кластерным 
пучком аргона

Режим  
обработки

Энергия атома в кластере  
E/Nmean, эВ/атом

Доза  
облучения, 1015 см–2

Глубина  
травления (H), нм

1 10 20 80
2 105 2.5 45



ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ     № 3     2024

ОСОБЕННОСТИ  ИОННО-КЛАСТЕРНОЙ  ОБРАБОТКИ  ПОВЕРХНОСТИ  МОНОКРИСТАЛЛА 67

KGd(WO4)2:Nd и после обработки кластерными 
ионами аргона. На исходной поверхности на-
блюдается набор параллельных неровностей 
амплитудой около 1 нм, что характерно для 
обработки механической полировкой (рис. 1а). 
Обработка низкоэнергетическими кластерными 
ионами аргона приводит к эффективному сгла-
живанию поверхности (рис. 1б). После высокоэ-
нергетической обработки исходная поверхность 
также изменяется, максимальный перепад высот 
увеличивается (рис. 1в). Указанные особенности 

были отмечены ранее при обработке поверхности 
других материалов [25] и обусловлены особенно-
стями энергообмена при столкновениях газовых 
кластеров с твердой поверхностью в указанных 
режимах [31]. Дополнительно были рассчитаны 
параметры шероховатости, которые представлены 
в табл. 2. Как видно из таблицы, несмотря на то, 
что максимальный перепад высот Rt после низко-
энергетической ионно-кластерной обработки не 
изменился, среднеквадратичная шероховатость Rq  
снизилась на 10%. После обработки высокоэ-
нергетическими кластерными ионами аргона 
максимальный перепад высот Rt увеличивается в  
1.5 раза, а среднеквадратичная шероховатость Rq –  
на 30%. Стоит отметить, что высокоэнергети-
ческий режим обработки можно применять для 
эффективного стравливания приповерхностного 
поврежденного слоя с последующим сглаживани-
ем поверхности мишени в низкоэнергетическом 
режиме обработки.

На рис. 2 продемонстрированы рентгеновские 
фотоэлектронные спектры исходной и обра-
ботанных поверхностей калий-гадолиниевого 
вольфрамата, легированного ионами неодима. 
Там же для сравнения показан спектр монокри-
сталла чистого KGd(WO4)2. Как после низкоэнер-
гетической, так и после высокоэнергетической 
обработки наблюдается значительное снижение 
интенсивности пика калия и небольшое умень-
шение интенсивности пика гадолиния. Снижение 
концентрации атомов калия после обработки 
можно объяснить преимущественным распыле-
нием калия как более легкого химического эле-
мента, что также наблюдается в фотоэлектронных 
спектрах образцов боридов, нитридов и оксидов 
металлов [32]. Как отмечается в [32], в результате 
ионного облучения происходит ионно-стимули-
рованное смешение атомов и образование субсте-
хиометрических стабильных фаз. Дополнительно 
можно отметить, что снижение концентраций как 
калия, так и гадолиния может быть связано со 
структурой монокристалла KGW:Nd. Как показа-
но в [33], атомы калия и гадолиния слабо связаны 
в кристаллической решетке KGW:Nd в отличие от 
сильно связанных соеднинений W–O.

Рис. 1. АСМ-изображения поверхности 10 × 10 мкм 
монокристалла KGW:Nd: а – исходной; б – после 
обработки низкоэнергетическими кластерными ио-
нами аргона; в – после обработки высокоэнергети-
ческими кластерными ионами аргона.

Таблица 2. Параметры шероховатости поверхности монокристаллов KGd(WO4)2:Nd до и после обработки кла-
стерными ионами аргона

Режим обработки Среднеквадратичная шероховатость Rq, нм Максимальный перепад высот Rt, нм
0 (исходный) 0.20 1.3

1 0.18 1.3
2 0.26 2.0
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В работе приведены результаты исследования 
обработки кластерными ионами аргона поверх-
ности монокристаллов KGd(WO4)2:Nd. Показано, 
что низкоэнергетические атомы аргона сглажи-
вают неровности на поверхности монокристалла 
KGW:Nd, вследствие чего среднеквадратичная 
шероховатость снижается на 10%. Глубина трав-
ления не превышает 100 нм. Наблюдается значи-
тельное снижение концентрации атомов калия 
в приповерхностном слое мишени после ион-
но-кластерной обработки, что может быть резуль-
татом преимущественного распыления атомов 
калия как более легких, так и слабосвязанных 
в кристаллической структуре монокристалла 
KGd(WO4)2:Nd.
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ных поверхностей KGW:Nd в различных режимах.
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Features of Cluster Ion Treatment of the Surface of KGd(WO4)2:Nd Single Crystal
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The features of the surface treatment of single crystals of potassium gadolinium tungstate doped with 
neodymium ions with low- and high-energy cluster argon ions are considered. Two radically different 
treatment modes were used: low-energy for more efficient surface smoothing and high-energy for more 
efficient target etching. Using atomic force microscopy, the topography of the target surface was analyzed 
before and after cluster ion treatment. Treatment in a low-energy mode was shown to smooth out irregularities 
on the target surface formed by chemical-mechanical polishing at an etching depth of less than 100 nm. The 
root-mean-square roughness and maximum height difference of the initial and treated surfaces of potassium 
gadolinium tungstate doped with neodymium ions were compared. Survey X-ray photoelectron spectra of 
the initial surface of a KGd(WO4)2:Nd single crystal and after the cluster ion treatment in different modes are 
presented. The intensities of the potassium and gadolinium peaks were shown to decrease after cluster ion 
treatment in both modes. A significant decrease in the concentration of potassium atoms in the subsurface 
layer of the target is explained by the predominant sputtering of potassium as a lighter chemical element. The 
mutual decrease in the concentrations of gadolinium and potassium atoms can be explained by the weak 
bonds of these atoms in the lattice of the KGd(WO4)2:Nd single crystal.
Keywords: KGd(WO4)2:Nd single crystal, gas cluster, cluster ion beam, atomic force microscopy, surface 
morphology, surface roughness, surface sputtering, X-ray photoelectron spectroscopy, elemental composition.


