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АНАЛИЗ ЛОКАЛЬНЫХ ОБЛАСТЕЙ  
ПОЛУПРОВОДНИКОВЫХ НАНООБЪЕКТОВ МЕТОДОМ  
ТУННЕЛЬНОЙ АТОМНО-СИЛОВОЙ МИКРОСКОПИИ

Рассмотрены основные особенности измерений вольт-амперных характе-
ристик (ВАХ) методами проводящей атомно-силовой микроскопии (АСМ) в 
локальных областях полупроводниковых нанообъектов. Стандартная методи-
ка регистрации ВАХ нередко приводит к возникновению термомеханических 
напряжений в структуре материала и, как следствие, к невоспроизводимости 
результатов измерений. Разработана методика, включающая получение серии 
АСМ-изображений измерения тока по выделенной поверхности при разных 
фиксированных значениях потенциала зонда и последующий пересчет данных 
в виде ВАХ для любой точки на анализируемой поверхности. Программа реа-
лизована в среде LabVIEW. Предложенная методика расширяет возможности 
сканирующей зондовой микроскопии при диагностике наноструктурирован-
ных полупроводниковых материалов.

ПОЛУПРОВОДНИК, НАНООБЪЕКТ, АТОМНО-СИЛОВАЯ МИКРОСКОПИЯ, ВОЛЬТ-
АМПЕРНАЯ ХАРАКТЕРИСТИКА, СРЕДА LABVIEW.

Введение

В современных исследованиях чрез-
вычайно важно провести диагностику на-
ноструктурированных материалов с наи-
большей эффективностью, в частности 
диагностику по анализу вольт-амперных 
характеристик (ВАХ) в локальных областях 
исследуемой поверхности [1]. Из результа-
тов измерения ВАХ можно определить со-
став образующегося оксида на интерфейсе 
полупроводниковых зерен (по значению 
ширины запрещенной зоны), а также поло-
жение p–n-перехода внутри зерна. Это важ-
нейшие параметры для совершенствования 
технологии и дизайна структуры микро- и 
наноматериалов [2]. В связи с вышеизло-
женным настоящая работа представляется 
актуальной.

Различные методы атомно-силовой ми-
кроскопии (АСМ) позволяют решать широ-
кий круг задач в различных областях науки 
и техники:

микро- и наноскопии (картографирова-
ние поверхности в различных аналитиче-
ских откликах);

спектроскопии (регистрация информа-
ции в заданной координате на поверхности 
образца в диапазоне изменений аргумента);

модификации поверхности (нанолито-
графия);

манипуляции микро- и нанообъектами 
(атомы, молекулы, нанотрубки и др), сбор-
ки объектов на атомарном уровне [3, 4].

Краткий обзор  
предварительных исследований

Остановимся подробнее на особен-
ностях двух методов: туннельной атомно-
силовой спектроскопии и анализе сопро-
тивления растекания. Эти методы все шире 
используются при изучении твердотельных 
наноструктур. Метод туннельной АСМ дает 
возможность исследовать полупроводни-
ковые структуры, покрытые естественным 
окислом, а также аналогичные объекты, 
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поверхность которых имеет непроводящие 
участки [5].

Как отмечалось, при построении вольт-
амперных характеристик удается получить 
информацию о ширине запрещенной зоны 
естественного оксида [6] или полупрово-
дникового материала. Однако в процессе 
измерения ВАХ в выбранной точке по-
верхности может возникнуть нарушение 
кристаллической структуры материала. 
Деформации и тепловое воздействие при 
протекании тока приводят к изменению 
свойств контакта, образованию оксидных 
фаз [7] и к нестабильности и невоспроиз-
водимости ВАХ [8]. 

В работе [9], где проводилось экспе-
риментальное изучение образцов Au/Pb/
PbTe, Au/Pb/PbSnSe, In/PbTe, было обна-
ружено, что ВАХ всех объектов, измерен-
ные при статичном положении зонда на 
поверхности контакта, плохо воспроизво-
димы и обладают осциллирующим харак-
тером, который не связан с приборными 
шумами и погрешностями. Пример харак-
терной ВАХ, полученной путем измерения 
образца в вакууме, при температуре около 
130  K, показан на рис. 1. Спектроскопия 
ВАХ проводилась при одном и том же по-
ложении зонда на поверхности контак-
та, вольт-амперные характеристики были 
измерены одна за другой с перерывом в  
20–30 с. Было установлено, что сопротив-

ление диода, рассчитанное по измеренным 
ВАХ вблизи значений 0  В, изменялось в 
пределах 0,72–200 МОм.

В работе [10] также было показано, что 
при регистрации ВАХ в АСМ часто наблю-
даются флуктуации проводимости в широ-
ком диапазоне сопротивлений при стацио-
нарном положении зонда. Так, измерение 
сопротивления контакта зонда, имеющего 
платиновое покрытие, с пленкой золота по-
казало, что такой контакт остается стабиль-
ным только при сильном прижиме зонда к 
поверхности (с силой 500 – 600 нН) и диа-
метре контакта не менее 20  нм [11]. Раз-
брос значений сопротивления контакта 
между зондом с вольфрамовым покрыти-
ем и вольфрамовой пленкой (при поддер-
жании постоянного напряжения на зонде) 
составил 102  –  1010  Ом [12]. Невоспроиз-
водимость ВАХ, по мнению авторов статьи 
[10], вызвана хемосорбцией и физической 
адсорбцией на поверхностях зонда и об-
разца, а также нестабильностью процессов 
туннелирования электронов через адсорбат 
между зондом и образцом из-за флуктуаций 
расстояния между ними. Указанная неста-
бильность отмечается при небольших зна-
чениях силы прижима (составляющей, как 
правило, около 5нН). 

Прежние эксперименты по варьирова-
нию силы прижима зонда к поверхности 
показали, что увеличение силы не приво-

Рис. 1. ВАХ, зарегистрированные при статичном положении зонда 
АСМ одна за другой, с перерывами 20 –30 с
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дит к стабилизации ВАХ. Кроме того, из-
мерения ВАХ проводились в вакууме, и, 
таким образом, снижена вероятность при-
сутствия адсорбата на поверхностях зонда 
и образца [9]. 

Конструктивной особенностью аппара-
туры для измерений с помощью проводя-
щих методик АСМ является чрезвычайно 
малый размер радиуса одного из электро-
дов. Поэтому мы исходили из предполо-
жения, что причиной нестабильности ВАХ 
является значительный локальный разогрев 
материала при протекании тока высокой 
плотности через образец в процессе из-
мерения ВАХ. С учетом площади контакта 
зонд-образец было показано, что плотность 
тока через этот контакт может достигать 
значений порядка 102 – 103 А/см2 [9]. Кро-
ме того, методика чувствительна к химиче-
ской природе объекта исследования. Так, 
наиболее значительные изменения вольт-
амперных характеристик, полученных в 
этих условиях, происходят для узкозонных 
полупроводниковых материалов, например 
халькогенидов IV группы периодической 
системы Менделеева [13].

Настоящая работа продолжает исследо-
вания в этом направлении и нацелена на 
усовершенствование методики туннельной 
АСМ для получения надежных экспери-
ментальных результатов. 

Цель данного исследования – разработ-
ка методики анализа вольт-амперных харак-
теристик, исключающей источник плохой 
воспроизводимости получаемых данных, а 
именно – длительное нахождение зонда в 
выделенной точке.

Особенности методики анализа  
вольт-амперных характеристик

Предлагаемая методика заключается в 
получении серии АСМ-изображений по 
выбранной площади в токовом аналитиче-
ском сигнале. При этом каждый из после-
дующих наборов «топография – карта тока» 
следует регистрировать при последователь-
но изменяющемся потенциале. Специально 
созданное программное обеспечение про-
изводит пересчет зависимости тока от при-
ложенного потенциала на острие зонда для 
каждой выделенной точки. 

Алгоритм методики косвенного постро-
ения ВАХ можно свести к пяти основным 
этапам [14]:

1. Проведение измерений в режиме ото-
бражения сопротивления растекания.

2. Экспорт данных в текстовый формат.
3. Совмещение АСМ-данных.
4. Выбор точки на топографии.
5. Построение ВАХ.
Отметим, что в сканирующем режиме, 

как правило, реализуются условия тунне-
лирования. Режим сопротивления растека-
ния (в идеальном случае) предполагает от-
сутствие барьера на поверхности. 

Иными словами, режим отображения 
сопротивления растекания – один из кон-
тактных режимов АСМ, при котором из-
мерение выполняется проводящим зондом 
при постоянной силе его прижима (изгиб 
кантилевера) к исследуемой поверхности 
[15].

В упрощенном варианте сопротивле-
ние растекания можно описать моделью 
плоского круглого омического контакта на 
поверхности материала и второго полусфе-
рического омического контакта [16, 17]. 
Сопротивление материала, с учетом гео-
метрии таких контактов, можно довольно 
просто представить в аналитическом виде:

2 2
0

arctg ,
2 2( )

r

r

dr r
R

a aa r
ρ ρ
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π π+∫

где a – радиус круглого контакта (зонда);  
r – расстояние от центра контакта (зонда) 
до полусферического контакта; ρ – удельное 
сопротивление области между контактами. 

 Для однородного полубесконечного 
легированного образца с сопротивлением 
ρ при проведении измерений зондом с ра-
диусом закругления a (предполагается, что 
зонд не проникает в образец) сопротивле-
ние растекания R хорошо аппроксимирует-
ся выражением

.
4

R
a
ρ

С помощью выражения (2) можно оце-
нить, насколько выполняются условия тун-
нельного режима или режима сопротивле-
ния растекания. В режиме туннелирования 
токи малы, и по данным ВАХ получаются 

(1)

(2)



34

Научно-технические ведомости СПбГПУ. Физико-математические науки № 1(213) 2015

сильно завышенные значения сопротивле-
ния R.

Экспериментальные зависимости в про-
граммном продукте для обоих режимов 
строятся по одному и тому же алгоритму.

Из программы, управляющей атомно-
силовым микроскопом, полученные данные 
экспортируются в формате ASCII и загру-
жаются в виртуальный прибор, созданный 
в среде LabVIEW. 

Лицевая панель прибора представлена 
на рис. 2: совмещаются топографии, полу-
ченные при разных напряжениях, посколь-
ку наличие температурного дрейфа всегда 
смещает область сканирования на несколь-
ко десятков нанометров. Затем пользова-
тель выбирает точку на изображении топо-
графии, в которой необходимо построить 
ВАХ. Выбранная точка задает позицию в 
каждой из измеренных карт тока. Таким 
образом, на основании напряжений, при 
которых были получены группы изображе-
ний, и значений тока в выбранной точке 
карты распределения тока строится ВАХ. 
Другими словами, полученный набор карт 
тока позволяет построить вольт-амперную 
характеристику в любой точке результи-
рующего топографического изображения, а 
каждое сканирование используется как от-
дельная точка ВАХ.

Реализация методики

По предлагаемой методике были иссле-
дованы тонкие пленки оксида цинка ZnO, 
полученные методом спрей-пиролиза. Вы-
бор оксида цинка для апробации методики 
обусловлен шириной запрещенной зоны 
(3,36 эВ), что препятствует появлению тер-
момеханических эффектов в объеме зерна 
при протекании электрического тока.

Оксид цинка. Данное соединение отно-
сится к перспективным материалам. Нано-
структуры на его основе представляют боль-
шой практический и научный интерес. Он 
связан с возможностью применения этих 
структур в самых разных областях человече-
ской деятельности, например, в медицине и 
солнечной энергетике. Наноструктуры уже 
нашли применение в устройствах разного 
рода: полупроводниковые приборы, гибкие 
экраны, светодиоды и  т.  п. Оксид цинка 
используют и в качестве модифицирующе-
го материала в связи с его полупроводни-
ковыми свойствами (это прямозонный по-
лупроводник). Он обладает проводимостью 
n-типа и большой энергией связи эксито-
нов при комнатной температуре [18, 19]. 

Спрей-пиролиз. Это метод получения по-
рошков и тонких пленок, основанный на 
термическом разложении аэрозоля раствора, 
содержащего ионы синтезируемого матери-

Рис. 2. Лицевая панель виртуального прибора  
(на экран дисплея выводится  АСМ-изображение топографии исследуемого объекта)
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ала в стехиометрическом соотношении. При 
используемой температуре 380 °C раство-
ритель испаряется прежде, чем микрокап-
ли аэрозоля достигают подложки; достигает 
подложки только твердый прекурсор, где он 
и разлагается. Результатом такой технологии 
являются плотные пленки оксида цинка со 
сферической формой кристаллитов, размер 
которых составляет около 50 – 100 нм.

Оборудование для исследований. Экс-
периментальные данные были получены 
с помощью двух типов микроскопов. Во-
первых, использовался сканирующий элек-
тронный микроскоп высокого разрешения 
с электронной пушкой на основе катода с 
полевой эмиссией (катода Шоттки); прибор 
марки TESCAN MIRA LMU. Во-вторых, 
применялся сканирующий зондовый ми-
кроскоп NTegra Therma.

Методика измерений. Для проведения 
исследований материалов с различными 
свойствами предъявляются специальные 
требования к рабочим параметрам зондов 
и методикам на основе АСМ [20], поэтому 
в работе использовались зондовые датчики 
DCP11 (рис. 3), имеющие два прямоуголь-
ных кантилевера. Далее приведены основ-
ные параметры использованных датчиков и 
кантилевера:

размер чипа – 3,6 × 1,6 × 0,4 мм;
радиус закругления острия – около 

100 нм;
высота зонда – 10 – 15 мкм;
длина кантилевера – 100 ± 5 мкм;

ширина кантилевера – 35 ± 5 мкм;
толщина кантилевера – 1,7 – 2,3 мкм;
сопротивление проводящего покры- 

тия – 0,5 Ом∙см.
В ходе измерений в режиме отображе-

ния сопротивления растекания на одну и 
ту же область (1 ×  1 мкм) подавалось на-
пряжение от –5 до +5 В с шагом 1 В. По-
сле этого данные загружались в виртуаль-
ный прибор, выбиралась точка, и строилась 
вольт-амперная характеристика.

Экспериментальные данные

На рис. 4 приведено РЭМ-изображение 
пленки оксида цинка. Анализ представ-
ленного изображения показывает, что рост 
пленки происходил в две стадии; скорее 
всего, это связано с тем, что исходная тем-
пература спрей-пиролиза в 380 °С снизилась 
в процессе получения пленки до 350 °С. 

На рис. 5 представлена АСМ-топография 
пленки оксида цинка, полученная на скани-
рующем зондовом микроскопе в ходе изме-
рений в режиме отображения сопротивле-
ния растекания. Перепад высот исследуемой 
области пленки составляет 0,36 мкм, где 
более светлые участки соответствуют вер-
шинам рельефа поверхности. Как видно из 
топографии, зерна представляют собой уд-
линенные образования длиной 480 – 550 нм,  
что соответствует РЭМ-изображению плен-
ки (см. рис. 4). На токовой картине более 

Рис. 3. Микрофотография зондового датчика  
с алмазоподобным покрытием DCP11

Рис. 4. Изображение пленки ZnO,  
полученное с помощью растрового  

электронного микроскопа
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светлые участки соответствуют большим 
значениям тока.

 На рис. 6 представлен набор карт рас-
пределения тока, полученный в режиме 
отображения сопротивления растекания. На 

одну и ту же область пленки подавалось на-
пряжение от –5 до +5 В. Эти эксперимен-
тальные данные необходимы для построения 
требуемой вольт-амперной характеристики. 
Результат построения приведен на рис. 7.

Кроме того, была построена локальная 
вольт-амперная характеристика в програм-
ме Nova, управляющей атомно-силовым 
микроскопом, при подаче напряжения сме-
щения от –5 до +5 В (рис. 8).

Следует отметить, даже в таком высоко-
омном материале, как оксид цинка, суще-
ствуют области с неустойчивой ВАХ. При-
мер подобной характеристики представлен 
на рис. 9.

Обсуждение результатов

Как отмечалось выше, с помощью выра-
жений (1) и (2) легко отличить режим тун-
нельной атомно-силовой микроскопии от 
микроскопии сопротивления растекания. 
Приближению для туннельной АСМ соот-
ветствуют высокие значения R, по сравне-

Рис. 6. Набор карт распределения тока при следующих напряжениях, В:  
–5,0; –2,0; –0,5; +0,5; +2,0; +5,0 (сверху вниз)

Рис. 5. Топография слоя ZnO  
размером 3 × 3 мкм, полученная методом  

атомно-силовой микроскопии  
(тоновая шкала показывает перепад высот)
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нию с получаемыми по формуле (2), при 
подстановке значения удельного сопротив-
ления ρ исследуемого материала. Так, зна-
чение R для прямой ветви имеет порядок 
величины примерно 1011 Ом.

Из зонной теории физики твердого тела 

[21] следует, что туннелирование носителей 
заряда затруднено из-за соответствующего 
положения уровня Ферми в металле (зонд), 
когда уровень Ферми в полупроводнике (ди-
электрике) находится в запрещенной зоне. 
Эффективное значение тока возникает при 

Рис. 7. Вольт-амперная характеристика пленки ZnO, построенная в среде LabVIEW (линии)  
по данным туннельной атомно-силовой спектроскопии (экспериментальные точки)

Рис. 8. Локальная вольт-амперная характеристика пленки ZnO,  
построенная в программном обеспечении Nova . Черным цветом отображена ВАХ,  

измеренная при подаче напряжения от –5 до +5 В, серым – от +5 до –5 В
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приложении потенциала к зонду, поскольку 
потенциал обеспечивает переход электрона 
из зонда в зону проводимости или из ва-
лентной зоны в зонд (при другом знаке по-
тенциала). Как следует из ВАХ (показанной 
на рис. 7), ширина энергетического зазора 
близка к значению ширины запрещенной 
зоны для объемного ZnO (3,36 эВ). Кроме 
того, можно заключить, что нелегирован-
ные нанослои имеют проводимость n-типа 
(уровень Ферми практически совпадает с 
дном зоны проводимости).

Аналогичные результаты были получе-
ны в работе [22], где с помощью проводя-
щих методик атомно-силовой микроскопии 
были исследованы наноструктуры арсенида 
индия на подложке арсенида галлия. Ав-
торы тоже использовали зондовые датчи-
ки с алмазоподобным покрытием (DCP11)  
(см. рис. 4). Согласно их предположению, 
такое поведение вольт-амперной характе-
ристики обусловлено образованием барьера 
Шоттки между зондом и полупроводником.

Локальные свойства туннельной атомно-
силовой микроскопии дают возможность 
аттестовать однородность распределения 
электрофизических свойств по образцам 
со сложным нанорельефом. Даже в таком 

высокоомном материале, как оксид цинка, 
существуют области с неустойчивой ВАХ. 
Большинство таких областей (см. рис. 9) 
находится на границах зерен поликристал-
лического материала. 

Кроме того, оксид цинка как фаза пере-
менного состава, обладает «мемристивным» 
эффектом, который связан с перемещени-
ем заряженных вакансий кислорода, высо-
кие концентрации которых ответственны 
за n-тип электропроводности ZnO.

Заключение

Разработана новая методика, обеспе-
чивающая оценку энергетической зонной 
структуры поверхностных слоев путем по-
строения ВАХ из совокупности распределе-
ния токов по выбранному участку поверх-
ности образца. Разработанная методика 
применима для анализа широкого класса 
материалов, которые при традиционных 
методах измерения могут разрушаться из-
за механических или термомеханических 
напряжений.

Создан виртуальный прибор в среде 
LabVIEW, который совмещает массивы 
данных, полученные при различных на-
пряжениях, и позволяет косвенно постро-

Рис. 9. Пример неустойчивой вольт-амперной характеристики пленки ZnO,  
построенной в ПО Nova. Черным цветом отображена ВАХ, измеренная  

при подаче напряжения от –4 до +4 В, серым – от +4 до –4 В
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ить ВАХ для каждой точки исследованной 
поверхности. На созданный программный 
продукт подана заявка на получение свиде-
тельства о регистрации программы.

 Результаты работы могут быть полезны 
при проведении исследовательских работ в 
области наноструктурированных полупро-
водниковых материалов для получения ВАХ 
на тех образцах, где локальные измерения 
приводят к перегреву области протекания 
тока и отсутствию воспроизводимости из-
мерений.

Созданный комплекс эксперименталь-
ной методики и программных продуктов 

также полезен при характеризации окисли-
тельных процессов в зернах поликристал-
лических полупроводниковых слоев, а так-
же для оценки типа электропроводности и 
положения p–n-перехода внутри зерна.

Авторы выражают благодарность аспи-
ранту кафедры микро- и наноэлектроники 
СПбГЭТУ «ЛЭТИ» Льву Борисовичу Ма-
тюшкину за консультации в области техно-
логии спрей-пиролиза. 
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