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Аннотация: Получена метрологическая поверхность со ступенями с атомно-гладкими 

гранями, высоты которых имеют калиброванный размер, кратный высоте одного 

монослоя, на примере эпитаксиальных слоев теллурида свинца с подслоем фторида 

кальция на подложках монокристаллического кремния с кристаллографической 

ориентацией (111). Проведено исследование морфологии рельефа методами атомной 

силовой микроскопии. Произведена оценка ступенчатого рельефа, возникающего в 

результате механических напряжений на интерфейсе «эпитаксиальный слой-

подложка». Установлено, что боковые стенки ступеней ограняются по 

кристаллографическим плоскостям, относящимся к семейству {100}, стенки ступеней 

наклонены на углы 54,7° и 144,7° к плоскости основания тестового образца. 

Предложены рекомендации по применению калибровочных образцов для серии 

эпитаксиальных слоев теллурида свинца (111) для оценки аппаратной функции зондов. 

Ключевые слова: зондовая сканирующая микроскопия, атомно-силовая микроскопия, 

халькогениды свинца, наноматериалы, тестовые структуры. 

 

1. Введение  
В настоящее время актуальное значение имеют нанотехнологии, 

успешное становление которых требует развития локальных методов 

диагностики [1-2]. При этом с материаловедческой точки зрения 

наибольшую сложность представляют анализы диффузионных зон, 

концентраций носителей заряда и состава на интерфейсах, результаты 

правильной интерпретации которых во многом определяются знанием 

размера и формы зонда. Чем уже анализируемые зоны, чем ближе они к 

размерам зонда, тем более существенными являются требования учета 

размеров зонда. Целью настоящей работы является рассмотрение вопросов 

использования тестовых структур сканирующей зондовой микроскопии 

(СЗМ), особенно для атомно-силовой микроскопии (АСМ). 

Известно, что калибровочные решетки в виде острых шипов 

позволяют хорошо прописывать кончики зонда, тогда как прямоугольные 

решетки позволяют установить форму боковой поверхности. 

Комбинирование результатов сканирования данных решеток позволяет 

установить аппаратную функцию зонда и, соответственно, при правильном 

использовании процедур ведения коррекции установить истинное значение 
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измеряемого профиля. 

Поясним математическую сущность проведения коррекции путем 

использования интеграла свертки и процедуры обратной свертки. При этом 

уточним, что всевозможные погрешности, не связанные с влиянием формы 

зонда на искажения анализируемой поверхности, должны быть устранены, 

так как в полезный сигнал СЗМ входят как постоянная составляющая, так 

и постоянный наклон, шумы аппаратуры, нестабильность контакта зонд-

образец, шумы, связанные с внешними вибрациями, и неидеальность 

сканера. С учетом всех этих возможных источников помех и при наличии 

известной функции зонда ( )f x  из экспериментально полученной 

зависимости сигнала ( )h x  возможно определить функцию измеряемого 

профиля ( )g x , согласно формуле ниже: 

 
0 0( ) ( ) ( )h x g x x f x dx




   , (1) 

После этого осуществляется прямое Фурье-преобразование уравнения 

свертки. В Фурье-пространстве интегральное уравнение свертки 

превращается в произведение образов: 

 ( ) ( ) ( )H G F    , (2) 

Если известны аппаратная функция ( )f x  и образ  F  , то возможно 

нахождение образа профиля  G   и при обратном Фурье-преобразовании, 

соответственно, ( )g x . 

Для установления формы рабочей части зонда фирма ООО «НТ-

МДТ» реализовала расширенный набор калибровочных решеток TGL1 для 

АСМ. TGL1 предназначена для калибровки атомно-силовых микроскопов, 

тестирования качества и определения формы рабочей части зондов. TGL1 

содержит по 3 области размерностью 6, 10 и 20 мкм и включает линейные, 

решетчатые и круговые структуры [3]. 

Необходимо отметить, что при автоматизации процедуры 

нахождения ( )g x  при известной аппаратной функции используют перед 

операцией обратной свертки фильтрации сигнала с использованием 

частотных фильтров для устранения шумов. 

Альтернативными методами являются процедуры замены интеграла 

свертки матричным произведением. Так как метод более грубый, его 

применение целесообразно в случаях сложной функции. Например, при 

анализе распределения собственных электрически активных дефектов в 

халькогенидах свинца-олова термозондовым методом. 

Однако для СЗМ имеются свои особенности. Так, в настоящее время 

отсутствуют тестовые структуры, учитывающие локальность метода по 

глубине. Уникальность СЗМ определяется тем, что, в отличие от других 

локальных методов, локальность позволяет анализировать высоты, 
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соизмеримые с межплоскостными расстояниями (ангстремы). На 

ангстремных расстояниях на аналитический сигнал (отклонение по высоте) 

кроме истинной высоты в несколько ангстрем могут влиять и другие 

факторы взаимодействия. Актуальной задачей является создание тестовых 

структур с калиброванными, заранее известными значениями высот. В 

работах [4-6] приведены результаты разработок тестовых структур с 

ангстремными калиброванными высотами. 

В данной работе основное внимание уделено использованию 

механических напряжений, возникающих на интерфейсе «эпитаксиальный 

слой-подложка» для активации скольжения дислокаций несоответствия от 

интерфейса к поверхности слоя с целью получения специального 

ступенчатого рельефа на его поверхности для создания калибровочных 

образцов для серии эпитаксиальных слоев   111PbTe . 

 

2. Методика эксперимента 

Монокристаллические слои PbTe  были получены методом 

молекулярно-лучевой эпитаксии (МЛЭ) на подложках  2 111BaF  и на 

 111Si  с подслоем 2CaF . Фторид кальция толщиной 2 нм использовался в 

качестве буферного слоя. Кремниевые подложки предварительно 

подготавливали для эпитаксии по способу Шираки.  

Способ включал следующие этапы очистки поверхности кремниевой 

подложки: 

1. Удаление жира и пыли: промывка в изопропаноле и ацетоне. 

2. Удаление частиц металла: промывка в концентрированном 

растворе 3.HNO  

3. Удаление органических соединений: промывка в растворе 3NH  и

2 2H O . 

4. Удаление оксида: травление в 5% растворе HF. 

5. Пассивация поверхности: формирование «мокрого» оксида на 

поверхности Si  в растворах HCl и 2 2H O . 

6. Термическое удаление оксида: Si  подложки нагревают до  

T > 1173К. 

Структуры  2/ / 111PbTe CaF Si  были получены в два этапа. На первом 

этапе осуществлялось нанесение фторида кальция на кремний при 

температуре 923К и скорости роста 0,1-0,2 Å/сек. Затем образцы через 

высоковакуумную магистраль передавались во вторую камеру для 

эпитаксии халькогенидов свинца. На втором этапе осуществлялся рост 

халькогенидов свинца при температурах 573-713K, при этом скорость 

роста составляла 1 мкм/час. Для эпитаксии PbTe  использовался 
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дополнительный источник летучего компонента соединения, p -тип 

электропроводности получали при избытке теллура. 

 

3. Результаты 

На рис. 1 приведены данные АСМ в контактном режиме. Измерения 

проводились в вакууме для удаления водной пленки и адсорбата с 

поверхности образца. После получения образцов методом молекулярно-

пучковой эпитаксии, образцы подвергались низкотемпературной 

циклической обработке: температуру изменяли в диапазоне 293-10-293К в 

термостате, количество циклов – 15. 

Как видно из рис. 1 а, б, е, на поверхности PbTe  формируется 

система террас, распространяющихся под углом 60° друг к другу. 

Образование таких террас не связано с артефактами сканирования (в 

работе сканирование проводилось в горизонтальном направлении). Такой 

паттерн поверхности хорошо согласуется с теоретическими 

предоставлениями [7]. В целом, полученные результаты подтверждают 

модельные представления о процессах релаксации механических 

напряжений, предложенные в [8-11]. На рис. 1, в и г, д и е, приведены 

фрагменты поверхности, на которых маркером указаны линии и 

соответствующие им профили поверхности. При этом минимальная высота 

ступени соответствует высоте монослоя в   111PbTe  (~3,75Å). Также 

выявлены ступени, высоты которых кратны нескольким монослоям, как 

показано на рис. 1 д. Высоты террас в этом случае составляют ~ slnh , где 

 1,2,3n   (3,75Å; 7,5Å; 11,25Å). 

Боковые стенки ступеней ограняются по кристаллографическим 

плоскостям, относящимся к семейству {100}, при этом стенки ступеней 

наклонены на углы 54,7° и 144,7° к плоскости основания тестового 

образца. Такую ступенчатую поверхность с известными заранее высотами 

ступеней и атомно-гладкими поверхностями можно использовать для 

калибровки (см. рис. 2).  

Важной особенностью рабочего рельефа предлагаемого 

калибровочного образца в практическом плане является то, что края 

ступеней пересекаются друг с другом в латеральном направлении под 

углом 60°, формируя террасы с определенным геометрическим рисунком 

на поверхности. Это является достоинством данной структуры, т.к. в этом 

случае хотя бы два из трех направлений краев ступеней не параллельны 

направлению движения зонда, что позволяет разделить на полученном 

изображении рельефа данные о реальной форме края ступени и артефакты, 

связанные с движением зонда от линии к линии при проведении 

сканирования. 
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Рис. 1. Рельеф поверхности образца   2111 / /PbTe CaF Si  как вариант исполнения 

тестового образца: в, е – рельеф поверхности по данным АСМ в контактном режиме, 

г – профиль высоты ступеней (высота одной ступени соответствует монослою (при  

x  140 нм, 250 нм) и 2 монослоям (при x  230 нм)), д – профиль высоты ступеней 

(высота ступени при x  550 нм – 1 монослой, при x  690 нм – 5 монослоев). 
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Рис. 2. Схематическое изображение предлагаемого калибровочного образца. 

 

5. Заключение 
Таким образом, в результате технологических операций получена 

метрологическая поверхность со ступенями с атомно-гладкими гранями, 

высоты которых имеют калиброванный размер – кратный известной 

величине – высоте одного монослоя. 

Также следует отметить, что для этого класса анализируемых 

объектов удельное сопротивление верхнего слоя PbTe  не превышает 

≈103Ом·см. В этом случае возможно получение более точной информации 

о форме и геометрических размерах острия зонда не только для 

классической АСМ, но и тех методов АСМ, в которых необходима 

регистрация токов (сканирующая микроскопия сопротивления растеканию, 

локальная туннельная спектроскопия и т.п.). Кроме того, данный тестовый 

образец можно применять как для калибровки сканеров и восстановления 

формы зондов атомно-силовых микроскопов, так и сканирующих 

туннельных микроскопов. 

Указанная совокупность отличительных признаков позволяет 

достичь технический результат, заключающийся в повышении точности и 

уменьшении времени измерения малых длин отрезков, характеризующих 

профиль элемента рельефа, во всем нанометровом диапазоне. Также 

предлагаемая конструкция может быть использована для оценки 

аппаратной функции зондов. В этом случае возможно получение более 

точной информации о форме и геометрических размерах острия зонда на 

различной высоте с использованием одной и той же калибровочной 

структуры. 
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Short Communication 

STRUCTURES ON HETEROEPITAXIAL LAYERS OF PbTe(111)-ON-Si WITH STEPPED 

SUBMICRON SURFACE RELIEF 

D.A. Kozodaev1, A.Yu. Gagarina2, Yu.M. Spivak2, V.А. Moshnikov2 
1«NT-MDT», Zelenograd, Russia 

2St. Petersburg State Electrotechnical University «LETI», St. Petersburg, Russia 

DOI: 10.26456/pcascnn/2023.15.127 

Abstract: A metrological stepped surface with atomically smooth edges, the heights of which have a 

calibrated size that is a multiple of the height of one monolayer, was obtained by using the example of 

epitaxial layers of lead telluride with a sublayer of calcium fluoride on (111) single-crystalline silicon 

substrate. The morphology of the relief was studied using atomic force microscopy. An assessment 

was made of the stepped relief resulting from the occurrence of mechanical stresses at the «epitaxial 

layer-substrate» interface. It has been established that the side walls of the steps are cut along 

crystallographic planes belonging to the {100} set and the walls of the steps are inclined at angles of 

54,7° and 144,7° to the plane of the base of the test sample. Recommendations are proposed for the 

use of calibration samples for a series of epitaxial layers of lead telluride to evaluate the instrumental 

function of probes. 

Keywords: scanning probe microscopy, atomic force microscopy, lead chalcogenides, nanomaterials, 

test sample. 
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