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НАНООКСИДИРОВАНИЕ  И  НАНОТРАВЛЕНИЕ  n-In0.53Ga0.43As
С  ПОМОЩЬЮ  АТОМНО-СИЛОВОГО  МИКРОСКОПА

Детально исследована применимость нанооксидирования с помощью атомно-силового микроскопа (АСМ)
к слою InGaAs на InP с согласованным параметром решетки. На поверхности n-InGaAs сформированы вы-
ступы оксида методом АСМ-нанооксидирования. В результате сформированы равномерные оксидные ли-
нии высотой более 6 нм и шириной менее 50 нм. Наноканавки на поверхности n-InGaAs могут быть сфор-
мированы травлением в растворе HF. Показано влияние полуконтактного режима на улучшение геометри-
ческих параметров оксидных точек, а также оксидная природа образования линий и точек.

ВВЕДЕНИЕ

В последнее время разнообразные виды нано-
производственных технологий были исследованы
в попытке получить квантовые и одноэлектронные
приборы (ОЭП) с хорошими характеристиками [1,
2]. В числе таких технологий — процесс сухого
травления, самоорганизованный и селективный
рост наноструктурированных массивов [3–5], тех-
нология оксидирования, зависящая от геометрии
Si-наноструктур (PADOX)[6], и оксидирование,
базирующееся на сканирующей зондовой микро-
скопии (СЗМ) [7–12].

В противоположность другим перечисленным
методам СЗМ-оксидирование реализует резкую
смену материала от полупроводника (или металла)
к оксиду, обеспечивая резкий потенциальный барь-
ер для носителей, что необходимо для получения
сильной квантовой локализации и для применения
в качестве барьеров тунеллирования. Вдобавок к
тому нанометровое разрешение и возможность не-
прерывного наблюдения за процессом также при-
влекательны для нанопроизводства. И в самом де-
ле, сканирующая туннельная микроскопия (СТМ),
или атомно-силовая микроскопия (АСМ), уже при-
менялась для формирования различных видов от-
дельных квантовых приборов и ОЭП [7, 8].

Интенсивные исследования были проведены по
СЗМ-оксидированию металлов, Si, GaAs, AlGaAs,
GaSb, AlGaSb и других полупроводников [7–12].
Система материалов In0.53Ga0.47As и In0.52Al0.48As на
InP с согласованным параметром решетки извест-
на как лучшая система для высокотемпературных
квантовых приборов и ОЭП из-за превосходных
свойств электронного транспорта и большого раз-
рыва зоны проводимости. Однако до настоящего
времени нет сообщений по СЗМ-нанооксидирова-
нию системы материалов InGaAs.

Цель этой работы — показать как примени-
мость АСМ-оксидирования для слоя InGaAs на InP

с согласованным параметром решетки, так и выяс-
нить основные характеристики оксидирования ука-
занного слоя, оптимальные для непосредственного
формирования потенциальных барьеров квантовых
приборов. Сформированы оксидные выступы в
форме точек, линий и относительно больших обра-
зований квадратной формы при разнообразных ус-
ловиях оксидирования. Их характеристики были
исследованы с помощью АСМ в ходе процесса ок-
сидирования. Под оксидной точкой в данной работе
подразумеваются оксидные образования, получен-
ные при фиксированном положении зонда относи-
тельно поверхности под воздействием импульса
напряжения между зондом и поверхностью.

1. ЭКСПЕРИМЕНТ

В данном исследовании в качестве подложки
была использована полуизоляционная подложка InP
со слоем n-типа In0.53Ga0.47As (n = 5×1018 см−3), вы-
ращенного методом молекулярно-пучковой эпи-
таксии (МПЭ). После формирования точечного
омического In-контакта на лицевой поверхности
образца он был помещен в раствор HF на 15 с для
удаления естественного слоя оксида.

Экспериментальная установка для локального
нанооксидирования, использованная в этом иссле-
довании, показана схематически на рис. 1. В каче-
стве базовой была использована система АСМ
с сильно легированными зондами p+—Si, покры-
тыми Pt пленкой толщиной около 20 нм. Для под-
держания влажности окружающей среды на уров-
не 40 % вся система была помещена в пластико-
вую камеру, наполненную влажным азотом. Кон-
троль влажности осуществлялся смешиванием не-
посредственно перед запуском в камеру насыщен-
ного водными парами азота и сухого азота. Для
нанооксидирования поверхности образца к зонду
АСМ было приложено отрицательное напряжение,
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Vtip, в диапазоне 1–20 В. АСМ-оксидирование бы-
ло проведено в условиях темноты и облучения
светом Ar+ лазера. Свет лазера с длиной волны в
488 нм был введен в камеру посредством оптиче-
ского световода.

Сначала была проверена возможность оксиди-
рования поверхности n-InGaAs при приложении
к зонду отрицательного потенциала Vtip, равного

15− В, при сканировании квадратного участка по-
верхности площадью с размерами около
1500×1500 нм2. После формирования оксидных
точек и линий при различных условиях были ис-
следованы основные характеристики процесса
АСМ-оксидирования.

Для формирования оксидных точек к зонду бы-
ло приложено отрицательное напряжение величи-
ной 1–10 В при фиксированном положении зонда

в течение времени оксидирования, tox = 60 с. Для
формирования оксидных линий применялось ска-
нирование зонда на длине 0.2–2 мкм с приложени-
ем отрицательного потенциала Vtip в диапазоне 5–
30 В. Скорость сканирования зонда варьировалась
в диапазоне 10–260 нм/с. Для характеризации ре-
зультатов оксидирования и геометрических пара-
метров оксидных формирований изображения, по-
лученные на поверхности структур, были сняты
тем же зондом, что использовался в локальном ок-
сидировании. Также была исследована возмож-
ность переноса оксидного рисунка в глубь слоя
InGaAs при травлении образца в растворе HF.

2. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ

2.1. АСМ-оксидирование в контактном
режиме

Так же как в процессах АСМ-оксидирования Si и
GaAs, оксидные выступы на поверхности были ус-
пешно сформированы методом АСМ-оксидиро-
вания даже на поверхности n-InGaAs, которая из-
вестна крайне малой скоростью оксидирования при
комнатных условиях и используется в качестве за-
щитного слоя при формировании гетероструктур.

Для подтверждения возможности локального
модифицирования поверхности InGaAs и опреде-
ления композиционного состава образований сна-
чала было проведено оксидирование сравнительно
большого участка поверхности. На рис. 2, а пока-
зано АСМ-изображение оксидного образования,
сформированного приложением к зонду отрица-
тельного напряжения 15− В при сканировании
площадки размером около 1.5×1.5 мкм. Несмотря
на то что образец пребывал на воздухе и вся по-
верхность была покрыта пленкой естественного
окисла, на месте модификации было обнаружено
увеличение концентрации атомов кислорода при
помощи electron-probe microanaliser (EPMA). На
рис. 2, b представлена карта распределения кисло-
рода по поверхности InGaAs после модификации с
помощью АСМ. Яркое пятно соответствует участку
с повышенным содержанием кислорода. Координа-
ты этого участка, измеренные относительно марке-
ра, указанного на рис. 2, а, точно совпадают с окси-
дированным участком. Маркер сформирован
скрайбированием поверхности ножом из нержа-
веющей стали. В силу малой скорости оксидирова-
ния поверхности образца маркер не виден на карте
кислорода, но виден на изображении, сделанном на
сканирующем электронном микроскопе (СЭМ).

Далее был сформирован ряд линий с изменени-
ем скорости сканирования, в диапазоне 10–
100 нм/с с приложенным к зонду отрицательным
потенциалом в диапазоне 15–30 В.

Рис. 1. Система АСМ, использованная в данном
эксперименте

Рис. 2. АСМ-модификация поверхности.
a) — АСМ-изображение модифицированного
при помощи АСМ участка поверхности разме-
ром 1.5×1.5 мкм2; b) — карта распределения ки-
слорода по поверхности, снятая при помощи
electron-probe microanaliser (EPMA). Светлое
пятно на месте АСМ-модификации свидетельст-
вует о локальном увеличении концентрации ки-
слорода
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Пример одной из групп линий, сформирован-
ных при отрицательном потенциале зонда 20 В и
влажности около 40 %, представлен на рис. 3, а.
Как видно из поперечного сечения B—B' (рис. 3,
b), высота линий монотонно уменьшается с увели-
чением скорости сканирования зонда. Семейства
кривых зависимостей высоты и ширины линий от
скорости сканирования для различных напряже-
ний зонда представлены на рис. 4. Было отмечено
увеличение дисперсии данных при увеличении
напряжения выше 20 В, что говорит о существо-
вании некоторого порогового напряжения, выше
которого процесс оксидирования становится менее
управляемым. Было отмечено также, что скорость
сканирования зонда является более критичным
параметром для высоты оксидных линий, чем для
ширины. Таким образом, в контактном режиме
сформированы линии с приемлемой дисперсией
высоты и ширины, с максимальной высотой линий
около 6 нм при ширине линий около 50 нм.

Важным фактором образования оксидных ли-
ний и точек является влажность окружающей сре-
ды. Для определения влияния указанного фактора
был сформирован ряд линий при напряжении на
зонде 15 В, скорости сканирования 10 нм/с и
влажности, варьирующейся в диапазоне 20–40 %
(рис. 5, а). C уменьшением влажности было обна-
ружено снижение воспроизводимости процесса
наряду с уменьшением высоты окисных образова-
ний. Увеличение влажности сверх 40 % приводило
к уменьшению геометрического фактора (отноше-
ния высоты линий к ширине) линий, что неприем-
лемо при производстве квантовых приборов. Та-
ким образом, обнаружено, что 40 % влажность яв-
ляется оптимальной для формирования структур с
приемлемым геометрическим фактором при до-
пустимой воспроизводимости.

Другим важным фактором является сила взаи-
модействия зонда с поверхностью в момент фор-
мирования оксида. Увеличение силы зонда вызы-
вало повышенный износ покрытия иглы. В связи с
этим исследовался только режим отрыва иглы от
поверхности образца. Для определения зависимо-
сти геометрических характеристик линий от силы
контакта иглы с поверхностью была сформирова-
на группа линий при напряжении на зонде 15 В,
скорости сканирования 10 нм/с и влажности 40 %.
Изначально игла находилась в состоянии равнове-
сия, или нулевого изгиба. Затем с формированием
каждой следующей линии зонд двигался от по-
верхности образца, сила отрыва зонда от поверх-
ности увеличивалась, пока не произошел отрыв
зонда от поверхности (рис. 5, b). Примечательно,
что ширина линий практически не зависит от уси-
лия зонда в диапазоне сил отрыва 0–40 нН (рис. 5,
b). При дальнейшем росте отрывающего усилия
происходит уменьшение ширины оксидной линии.
Одной из предполагаемых причин уменьшения

Рис. 3. Оксидные линии, сформированные
при Vtip = −20 В и vscan = 10–100 нм/с. Про-
странственное изображение (а) и  поперечное
сечение (b) оксидных линий

Рис. 4. Зависимости высоты (a) и ширины (b)
оксидных линий от скорости сканирования
vscan

a)

b)
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ширины линии явилось утоньшение водного ме-
ниска вследствие начала выхода вершины зонда из
непосредственного механического контакта с по-
верхностью. Наблюдаемый разрыв последней из
сформированных линий мог произойти из-за от-
рыва зонда от поверхности вследствие уменьше-
ния капиллярной составляющей сил взаимодейст-
вия зонда с поверхностью. Так как в формирова-
нии оксидного слоя участвуют ионы кислорода,
поступающие большей частью из пленки воды, в
ходе формирования последней из указанной серии
линии предположительно произошло локальное
утоньшение водного слоя, что и привело к отрыву
зонда от поверхности.

Отсутствие флуктуации ширины линии может
служить критерием стабильности процесса ло-
кального оксидирования при изменении нагрузки
на поверхности. Из рис. 5, b видно, что при на-
грузке более 20 нН процесс стабилен. Отрыв зонда
произошел в диапазоне 40–60 нН, следовательно,
величина капиллярной составляющей силы взаи-
модействия зонда с поверхностью в процессе
формирования оксида составила приблизительно
50 нН. Сила контакта зонда с поверхностью об-
разца в данном эксперименте должна составлять
приблизительно 50 нН как обеспечивающая луч-
шее значение геометрического фактора линии при
лучшей воспроизводимости процесса.

Пример успешного формирования матрицы ли-
ний представлен на рис. 6. Формирование линий
производилось при напряжении на зонде 15 В,
скорости сканирования 10 нм/с и влажности 40 %.
На поперечном сечении A—A' видна флуктуация
высот линий в пределах шероховатости поверхно-
сти при неизменной ширине линий около 50 нм.

Пример точек, сформированных методом
АСМ-оксидирования в контактном режиме при
влажности 40 %, показан на рис. 7, а. Точки высо-
той более 4 нм и шириной около 50 нм (рис. 7, b)
могут быть легко сформированы при указанных
условиях.

Зависимости высоты, ширины и геометриче-
ского фактора точек от приложенного к зонду
напряжения (рис. 8) показали существование
порогового напряжения, ниже которого форми-
рование точек не происходило. Было обнару-
жено также смещение порогового напряжения в
ходе нескольких десятков циклов формирова-
ния точек с последующим снятием их изобра-
жений при помощи того же зонда. Смещение
порогового напряжения предположительно го-
ворит об увеличении сопротивления  пятна
контакта зонда с  поверхностью в связи с изно-
сом проводящего покрытия зонда. Об износе
покрытия зонда говорит и смещение минималь-
ной ширины сформированных точек в область
бóльших значений ширины, в диапазоне 30–
60 нм в данном эксперименте. Ухудшение

Рис. 5. Зависимость высоты )(  и ширины (• )
оксидных линий от влажности рабочей атмосфе-
ры (а) и силы отрыва зонда от поверхности (b)

Рис. 6. АСМ-изображение матрицы однородных
оксидных линий, сформированных АСМ-
оксидированием. Vtip = 15 В, vscan = 10 нм/с,
влажность 40 %

a)

b)
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геометрического фактора линий также может
быть отнесено к износу зонда.

2.2. АСМ-оксидирование
в полуконтактном режиме

Пример оксидных точек, сформированных ме-
тодом АСМ-оксидирования в полуконтактном ре-
жиме, показан на рис. 9, b. Одна из отличительных
особенностей полуконтактного режима состоит в
том, что зонд АСМ колеблется с частотой в
сотни кГц, касаясь поверхности лишь в нижней
точке колебаний (рис. 9, а). В данном эксперимен-
те амплитуда колебаний в процессе модификации
поверхности составила 2 нм. При сканировании
образца для снятия изображения полученных то-
чек амплитуда колебаний зонда была увеличена

Рис. 7. АСМ-изображение точек, сформирован-
ных АСМ-оксидированием

Рис. 8. Зависимости высоты, ширины и геомет-
рического фактора оксидных точек от прило-
женного к зонду напряжения

Рис. 9. Оксидные точки, сформированные мето-
дом АСМ-оксидирования в полуконтактном ре-
жиме. а) — Движение зонда в полуконтактном
режиме; b) — АСМ-изображение оксидных то-
чек; c) — поперечное сечение оксидных точек

a)

b)
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приблизительно до 20 нм.
Как видно из поперечного сечения точек,

сформированных при напряжении на зонде 12 В
(рис. 9, с), применение полуконтактного режима
позволило вдвое снизить ширину точек оксида
при формировании точек с большей высотой.
К тому же достигнуто несомненное улучшение
формы точек, что свидетельствует о большей ус-
тойчивости процесса.

Зависимости высоты, ширины и геометриче-
ского фактора сформированных в полуконтактном
режиме точек от приложенного к зонду напряже-
ния представлены на рис. 10. Было отмечено уве-
личение порогового напряжения модификации по
сравнению с контактным режимом. Наряду с су-
щественным уменьшением минимальной ширины
точек (от 30 нм в контактном до 6 нм в полукон-
тактном режиме) наблюдалось почти 2-кратное
увеличение нормы роста оксидных точек в полу-
контактном по сравнению с контактным режимом.
Здесь норма роста определена как удельное увели-
чение толщины оксидного слоя на каждый вольт
напряжения зонда.

2.3. Травление оксидных линий
в растворе HF

Оксид, сформированный АСМ-оксидированием
на поверхности n-InGaAs (рис. 3, а), был легко
стравлен погружением образца в раствор HF на
10 с. Выбор HF в качестве травителя обусловлен
высокой селективностью травления оксида InGaAs
на InGaAs. На рис. 11 представлено АСМ-
изображение и поперечный разрез канавок, обна-
руженных на месте оксидных линий (рис. 3, а), по-
сле погружения образца в раствор HF.

Зависимости глубины и ширины канавок от
скорости сканирования зонда в процессе форми-
рования оксида представлены на рис. 12. Отмече-
но увеличение дисперсии глубины канавок по
сравнению с дисперсией соответствующих высот
оксидов. Также отмечено, что ширина линий по-
сле травления уменьшилась, а соотношение глу-
бина канавок/высота оксидных линий составила
приблизительно 1.5.

ВЫВОДЫ

1. Впервые оксидные образования сформиро-
ваны АСМ-нанооксидированием на поверхностях
n-InGaAs.

2. Оксидные формирования легко стравливают-
ся в растворе HF с образованием наноканавок.

3. Полуконтактный режим показал возмож-
ность формирования оксидных образований высо-
той более 5 нм и шириной менее 25 нм, что
показывает применимость метода для производст-
ва наноструктур.

Рис. 10. Зависимости высоты, ширины и гео-
метрического фактора оксидных точек, сфор-
мированных в полуконтактном режиме

Рис. 11. АСМ-изображение и поперечный раз-
рез канавок, обнаруженных на месте оксидных
линий после погружения в раствор HF
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Рис. 12. Зависимости глубины и ширины канавок
от скорости сканирования зонда в процессе фор-
мирования оксида

4. Полуконтактный режим показал лучшую
воспроизводимость и геометрические характери-
стики наноструктур, что говорит о лучшей управ-
ляемости процесса нанооксидирования в полукон-
тактном режиме.
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NANOOXIDATION  AND  NANOETCHING  OF  n-In0.53Ga0.43As
WITH  AN  ATOMIC  FORCE  MICROSCOPE

D. V. Sokolov
Institute for Analytical Instrumentation RAS, Saint-Petersburg

Applicability of AFM-based nanooxidation to InGaAs on InP is investigated in details.  The oxide protru-
sions are successfully formed on n-InGaAs with AFM-nanooxidaion. Oxide is easily etched in HF solution.
Oxide lines with a height of more than 6 nm and width of less than 50 nm are successfully formed. The influ-
ence of the tapping mode on improvement of geometrical parameters of oxide protrusions is demostrated. The
oxide nature of  lines and dots is shown.


