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Методом электросиловой микроскопии исследованы изменения локальных электрических свойств
пленок титан - фуллерит, подвергнутых термическому воздействию в вакууме. Выявленные изме-
нения пространственного распределения электрического поля вблизи поверхности пленок, емкости
системы зонд – образец, поверхностного потенциала свидетельствуют об образовании новых фаз
в пленках титан – фуллерит при отжиге.

Введение
Создание новых материалов с наноразмерными элементами структуры является

одним из приоритетных направлений развития научных исследований. Применение та-
ких материалов в качестве структурных элементов различных микросхем требует де-
тального исследования их свойств. Атомно-силовая микроскопия позволяет с атомар-
ным разрешением не только изучать структурные неоднородности материалов, но и
выявлять области с различной проводимостью. Для этого разработаны методики элек-
тросиловой микроскопии (ЭСМ), которые успешно реализуются на многих моделях
сканирующих зондовых микроскопов различных производителей.

В работе представлены результаты исследования методом электросиловой микро-
скопии локальных электрических свойств пленок титан – фуллерит, подвергнутых тер-
мическому  воздействию. Интерес к исследованиям пленок титан – фуллерит обуслов-
лен широкой перспективой их использования в биомедицине и электронной технике [1,
2].

Методика эксперимента
Пленки получены методом термического напыления в вакууме на установке «ВУП-

5М» при давлении остаточных паров воздуха 1⋅10-3 Па. В качестве исходного материа-
ла использовались титан марки ВТ1-0 и фуллеритовый порошок С60 чистоты 99,9 %.
Сублимация фуллеренов происходила из танталовой лодочки при температуре 870 К.
Пленки наносились на подложки из окисленного монокристаллического кремния: сна-
чала конденсировалась пленка фуллерита, затем титана. Полученные пленки отжига-
лись в вакуумной малоинерционной печи при температуре 570 К. Время отжига со-
ставляло 3 и 6 ч.

Метод атомно-силовой микроскопии использовался для исследования топографии
поверхности и локальных электрических свойств пленок титан – фуллерит. Измерения
проводились на сканирующем зондовом микроскопе «Solver P47 PRO».

В электросиловой микроскопии для получения информации о свойствах поверхно-
сти используется электрическое взаимодействие между зондом и образцом. Если тон-
кий слой на подложке представляет собой полупроводник или диэлектрик, то он может
содержать поверхностный заряд. Подавая между зондом и образцом постоянное и пе-
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ременное напряжения, можно детектировать сигналы, пропорциональные распределе-
нию электрических сил вблизи поверхности, емкости и поверхностного потенциала ис-
следуемых пленок.

При проведении измерений образец устанавливается на подложку с пружинным
контактом. Для исключения влияния рельефа поверхности на результаты исследования
используется двухпроходная методика. В процессе сканирования производится сле-
дующая процедура. На первом проходе сканируемой строки определяется рельеф по-
верхности по полуконтактному методу. На втором проходе зонд отводится от поверх-
ности образца на расстояние dZ. С помощью пьезодрайвера зонд приводится в колеба-
тельное состояние на резонансной частоте, между зондом и образцом подается посто-
янное напряжение смещения U0 и (или) переменное напряжение U1·sin(ωt), и осущест-
вляется повторное сканирование. Зондовый датчик движется над поверхностью по тра-
ектории, повторяющей рельеф поверхности образца. Регистрируя изменения фазы, ам-
плитуды колебаний зонда или напряжения U0 в процессе сканирования, получаем со-
ответственно пространственные распределения электрического поля, емкости или по-
тенциала вблизи поверхности исследуемого образца [3].

В качестве зондовых датчиков использовались стандартные проводящие кантиле-
веры для полуконтактных методов (NSG10/TiN, ω = 266 кГц, коэффициент жесткости
11,5 Н/м, толщина покрытия 20–30 нм, радиус закругления зонда 35 нм, электросопро-
тивление 100 мкОм⋅см). Расстояние от зонда до поверхности на втором проходе со-
ставляло 10 нм (напряжение смещения 1 В) в методах электросиловой микроскопии и
зонда Кельвина и 50 нм (напряжение смещения 3 В) в методе емкостной микроскопии.

Результаты и обсуждение
При конденсации фуллеритовой пленки толщиной 500 и 2500 нм на подложку из

окисленного монокристаллического кремния формируется гранулированная структура
с латеральным размером гранул 20–40 нм и 130–200 нм соответственно. При осажде-
нии титановой пленки толщиной 200 нм на подложки, имеющие различную шерохова-
тость подстилающего слоя фуллерита, формируются слои титана, повторяющие рельеф
фуллеритовой пленки, при этом размер структурных элементов практически не меняет-
ся и составляет 35 и 150 нм соответственно. Установлено, что после 3 ч отжига при T =
570 К пленок С60 (h = 500 нм) – Ti (h = 200 нм) размер гранул увеличился до 35–45 нм,
после 6 ч отжига – до 50–70 нм (рис. 1). После 3 ч отжига пленок С60 (h = 2500 нм) – Ti
(h = 200 нм) размер гранул увеличился до 150–250 нм, после 6 ч – до 200–300 нм, при
этом на поверхности появляются крупные образования размером 500–700 нм (рис. 2).

На рис. 3 представлены ЭСМ-изображения пленок С60 (h = 2500 нм) – Ti
(h = 200 нм) до и после отжига. Отсутствие контраста на исходных пленках свидетель-
ствует об однородном распределении электрических сил вблизи поверхности.
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  а)                                             б)                                                 в)

Рис. 1. АСМ-изображения поверхности пленок С60 (h = 500 нм) – Ti (h = 200 нм): а – до от-
жига;  б – после отжига при T = 570 К, t = 3 ч; в – после отжига при T = 570 К, t = 6 ч (размер
области сканирования 1х1 мкм2)

              
  а)                                             б)                                                 в)

Рис. 2. АСМ-изображения поверхности пленок С60 (h = 2500 нм) – Ti (h = 200 нм): а – до отжига;
б – после отжига при T = 570 К, t = 3 ч; в – после отжига при T = 570 К, t = 6 ч (размер области-
сканирования 9х9 мкм2)

                
  а)                                             б)                                                 в)

Рис. 3. ЭСМ-изображения распределения z-составляющей электрических сил вблизи поверхно-
сти пленок С60 (h = 2500 нм) – Ti (h = 200 нм): а – до отжига;  б – после отжига при T = 570 К
(t = 3 ч); в – после отжига при T = 570 К (t = 6 ч)

Анализ рисунков показал, что электрические свойства отожженных пленок отли-
чаются от исходных, о чем свидетельствует наличие контраста на изображениях. На
ЭСМ-изображениях выделяются области с разной проводимостью, что свидетельст-
вует о наличии разных фаз. Области темного цвета соответствуют фазе с большей
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проводимостью. Фуллерит обладает удельным электросопротивлением 107 Ом⋅см [4],
титан марки ВТ1-0 – 42 мкОм⋅см. Следовательно, темные области на ЭСМ-
изображениях соответствуют фазе, обогащенной титаном, или чистому титану. Изме-
рения емкости системы зонд – образец и поверхностного потенциала отожженных
пленок в течение 3 и 6 ч коррелируют с распределением z-составляющей электриче-
ских сил. Так, на ЭСМ-изображении емкости системы зонд – пленка С60 (h = 2500 нм)
– Ti (h = 200 нм), отожженной в течение 3 ч, можно выделить три характерных оттен-
ка: яркие области, соответствующие участкам с большей емкостью, области темного
цвета и области серого цвета, обладающие меньшей емкостью. Анализируя профиль
сечения вдоль выделенного направления на изображении емкости (рис. 4, д), можно
сделать вывод о том, что емкость отдельных участков пленки отличается в 27 раз.

Среднее значение поверхностного потенциала отожженных пленок составляет
30±15 мВ, однако имеются области, в которых поверхностный потенциал составляет
160 мВ (рис. 4, е).
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Рис. 4. ЭСМ-изображения распределения z-составляющей емкости (а, б, г, д)
и поверхностного потенциала (в, е) пленок С60 (h = 2500 нм) – Ti (h =
200 нм): а, г – после отжига при T = 570 К (t = 3 ч); б, в, д, е – после отжига
при T = 570 К (t = 6 ч)
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Полученные распределения емкости, поверхностного потенциала дают наглядную
качественную характеристику изменения локальных электрических свойств образцов
при отжиге. Появление ярких областей на изображениях емкости и поверхностного
потенциала свидетельствует о присутствии диэлектрической фазы на поверхности.
Этой фазой может быть фуллерит, островки которого появляются на поверхности при
отжиге.

На рис. 5 представлены ЭСМ-изображения отожженных пленок С60 (h = 500 нм) –
Ti (h = 200 нм). Наличие контраста на изображениях свидетельствует об образовании
при отжиге фаз с различной проводимостью. Однако в отличие от пленок с толщиной
фуллерита 2500 нм интенсивность сигнала, пропорционального емкости, в два раза
меньше, поверхностный потенциал изменяется в пределах 1–20 мВ. Эти отличия
обусловлены  меньшим содержанием фуллерита в образцах.
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Рис. 5. ЭСМ-изображения распределения поверхностного потенциала (а, б, г, д) и z-составляющей
емкости (в, е)  вблизи поверхности пленок С60 (h = 500 нм) – Ti (h = 200 нм): а, г – до отжига; б, в, д,
е – после отжига при T = 570 К (t = 6 ч)

Заключение
При напылении пленки фуллерита толщиной 500 и 2500 нм на подложку из окис-

ленного монокристаллического кремния формируется гранулированная структура со
средним размером гранул 30 и 150 нм  соответственно. В результате термического
отжига в вакууме при T = 570 K пленок С60 (d = 500 нм) – Ti (d = 200 нм) и С60 (d =
2500 нм) – Ti (d = 200 нм) происходит увеличение размера гранул до значений  50–
70 нм и  200–300 нм  соответственно. В результате отжига в пленках титан – фуллерит
образуются новые фазы, о чем свидетельствует неоднородность распределения элек-
трического заряда на поверхности отожженных пленок. Локальные электрические
свойства пленок титан - фуллерит изменяются в результате термической обработки:
после отжига при Т = 570 К на поверхности пленок С60 (d = 2500 нм) – Ti (d = 200 нм)
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появляются области со значением поверхностного потенциала, в пять раз превышаю-
щим среднее значение. Установлено, что емкость системы зонд – отожженная пленка
С60 (d = 2500 нм) – Ti (d = 200 нм)  в два раза больше емкости системы зонд – ото-
жженная пленка С60 (d = 500 нм) – Ti (d = 200 нм).

Таким образом, электросиловая микроскопия может эффективно применяться для
исследования локальных электрических свойств материалов, содержащих области с
различной проводимостью.
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