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Методом атомно−силовой 
микроскопии в режиме силовой 
микроскопии пьезоотклика и 
Кельвин−моде построены карти-
ны распределения индуцирован-
ного состояния и поверхностного 
потенциала в тонких пленках 
ниобата лития, полученных 
осаждением на оксидированную 
подложку Si (100) методом вы-
сокочастотного магнетронного 
распыления. Используя элек-
трическое поле, прикладывае-
мое с помощью проводящего 
кантилевера, показано, что 
возможно сформировать и за-
тем визуализировать индуциро-
ванное состояние поляризации. 
Установлено, что при измерении 
в режиме Кельвин−моды инду-
цированное состояние сохраня-
ется значительно дольше, чем в 
режиме силовой микроскопии 
пьезоотклика.
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Введение

Тонкие ориентированные по-
ликристаллические пленки ниобата 
лития (LiNbO3) представляют боль-
шой интерес для различных элек-
тро− и акустооптических приложе-
ний [1—3]. Преимущество приборов 
на основе таких пленок по сравнению 
с приборами на основе монокристал-
лов, применяемых в настоящее вре-
мя, состоит в следующем:

− возможность использования 
большой разницы показателей пре-
ломления пленки и подложки;

− возможность монолитного ин-
тегрирования с широко используе-
мыми микро− и оптоэлектронными 
компонентами приборов;

− более высокая оптическая 
стойкость пленок [3].

Наиболее перспективно, по−
видимому, получение высокока-
чественных (ориентированных и 
обладающих малыми оптическими 
потерями) тонких пленок LiNbO3 на 
кремнии, так как пластины крем-
ния представляют собой жесткую 
и плоскую основу, идеальную для 
производства методами литографии 
разного рода приборов, использую-
щих электрооптические свойства 
ниобата лития. 

Для определения сегнетоэлек-
трических свойств тонких пленок 
широко применяют метод силовой 
микроскопии пьезоотклика, кото-
рый позволяет выявить направле-
ние поляризации и локальное рас-
пределение доменов [4]. В работах 

[5, 6] показано, что этот метод может 
быть использован для получения ре-
зультатов о характере поляризации 
в пленках LiNbO3 на проводящей 
подложке, тогда как на диэлектри-
ческих и содержащих толстый слой 
SiO2 подложках кремния данный 
метод неприменим.

Ниже представлены результаты 
исследований методами сканирую-
щей зондовой микроскопии, которые 
являются продолжением работы [7] 
о сегнетоэлектрической активности 
состаренных тонких пленок LiNbO3, 
полученных ВЧ магнетронным рас-
пылением на окисленную подложку 
кремния.

Образцы и методы исследования

Пленки толщиной 150 нм по-
лучали методом ВЧ магнетронного 
распыления пластины монокри-
сталла ниобата лития, выращенного 
методом Чохральского. Распыление 
осуществляли в атмосфере аргона 
(6 · 10−1 Па) при мощности магне-
трона 150 Вт. Разброс по толщине 
пленки составлял ±5 нм. Подробное 
описание технологии синтеза пленок 
LiNbO3 изложено в работе [7].

Локальные пьезоэлектрические 
свойства были изучены методом си-
ловой микроскопии пьезоотклика 
(СМП) на сканирующей зондовой на-
нолаборатории NTEGRA Prima (NT−
MDT, Россия). СМП−изображения 
получали в контактной моде путем 
приложения переменного напря-
жения амплитудой 10 В и частотой 

МАТЕРИАЛОВЕДЕНИЕ И ТЕХНОЛОГИЯ. ДИЭЛЕКТРИКИ

brought to you by COREView metadata, citation and similar papers at core.ac.uk

https://core.ac.uk/display/234631716?utm_source=pdf&utm_medium=banner&utm_campaign=pdf-decoration-v1


26 МАТЕРИАЛЫ ЭЛЕКТРОННОЙ ТЕХНИКИ. № 2. 2012

150 кГц. Для СМП−измерений использовали прово-
дящие зонды (жесткость 12 Н · м−1, резонансная ча-
стота 240 кГц, NSG10/Pt, NT−MDT) длиной 15 мкм 
и радиусом кривизны иглы кантилевера ~30 нм. 
Постоянное напряжение в процессе поляризации 
прикладывали к образцу, в то время как зонд был 
заземлен. Профили поверхностного потенциала 
(Кельвин−мода — КМ) получены в полуконтактном 
режиме сканирования. «Остаточная» петля гисте-
резиса пьезоотклик—напряжение (зависимость эф-
фективного модуля от напряжения) была получена 
в импульсном режиме. Локальной переполяризации 
тонких пленок достигали путем подачи на зонд по-
стоянного напряжения различной амплитуды с по-
следующей визуализацией изображений в режимах 
СМП и КМ 

Результаты и их обсуждение

Сканирующая зондовая микроскопия в кон-
тактной моде является эффективной методикой, 
применяемой как для визуализации доменов, так и 
для неразрушающей оценки в наномасштабе пье-
зоэлектрических свойств тонких пленок LiNbO3 [7, 
8]. На рис. 1 приведены изображения топографии и 
пьезоотклика неполяризованной области пленки, 
выращенной на подложке (100) Si. На изображении 
топографии пленки хорошо видны зерна, размер 
которых варьируется в пределах от 100 до 170 нм. 
Из статистического анализа топографии получено, 
что шероховатость тонких пленок ниобата лития со-
ставляет менее 13 нм, что свидетельствует о высоком 
качестве поверхности.

Картина пьезоотклика (см. рис. 1, б) на поликри-
сталлической гетероструктуре LiNbO3/SiO2/Si не 
позволяет выявить пьезоконтраст отдельных зерен, 
которые отражают распределение доменов в подоб-
ных разориентированных сегнетоэлектрических 
пленках. Однако визуализация доменного состоя-
ния возможна после поляризации пленки подачей 
постоянного напряжения на систему кантилевер — 
пленка — подложка (рис. 2, а). Для этого поверхность 
пленки (размером 6 × 6 мкм2) поляризовали сначала 
постоянным напряжением ±20 В, а затем сканирова-
ли больший участок пленки в режиме пьезоотклика 
(7 × 7 мкм2). Результаты исследований представлены 
на рис. 2. Из рис. 2 видно, что индуцированные об-
ласти повторяют профиль, заданный зондом в про-
цессе сканирования. «Темные» и «светлые» области 
свидетельствуют о противоположном направлении 
вектора поляризации. Анализ фазы пьезоотклика 
показал, что темные области соответствуют доменам 
с вектором поляризации, направленным от зонда 
(далее обозначены как «отрицательные» домены), 
светлые — доменам, направленным к зонду (далее 
обозначены как «положительные» домены). Профили 
остаточного сигнала пьезоотклика (см. рис. 2, б) отра-
жают эволюцию во времени созданной индуцирован-

ной структуры в тонких пленках LiNbO3. В отличие 
от полученных ранее результатов по релаксации 
заполяризованных областей в свежеприготовленных 
пленках LiNbO3 [7], где на фоне уменьшения ампли-
туды индуцированной области также происходит 
эволюция ее площади, на состаренных образцах эф-
фекта «превращения» квадратной области в круг не 
наблюдается. Зависимость амплитуды сигнала пье-
зоотклика для «положительных» и «отрицательных» 
индуцированных областей как функции времени 
представлена на рис. 2, в. Сплошные линии на рис. 2, в
соответствуют эмпирической зависимости [9]

  (1)

Время релаксации t0 «положительной» области 
составило 7,7 мин, «отрицательной» — 7,6 мин.

Следующим шагом было исследование ста-
бильности полученной индуцированной структуры 
во времени в зависимости от режимов измерения: 
СМП (контактный), и КМ (бесконтактный) режимы. 
На исходной (предварительно неполяризованной) 
структуре не было выявлено фазового контраста 
как в КМ, так и в СМП−изображении. Поэтому была 
осуществлена поляризация области пленки разме-
ром 6 × 6 мкм2 сканированием зонда по поверхности 

Рис. 1. Топография (а) и сигнал пьезоотклика (б) гетерострук-
туры LiNbO3/SiO2/Si(100)
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в контактной моде. В процессе поляризации между 
зондом и образцом подавали напряжение ±10, ±15 и 
±20 В, в результате были созданы 6 полос размером 
1 × 6 мкм2 (рис. 3). Как видно из рис. 3, амплитуда 
сигнала пьезоотклика и значение поверхностного 
потенциала напрямую зависят от поляризующего 

Рис. 2. Вертикальная компонента пьезоотклика гетерострук-
туры LiNbO3/SiO2 после поляризации напряжением 
±20 В (a), профили сигнала пьезоотклика при различном 
времени t, прошедшем после процесса поляризации (б), 
и релаксационные зависимости сигнала пьезоотклика 
для «светлой» и «темной» областей (в):
б: 1 — t = 5 мин; 2 — 10; 3 — 15; 4 — 20; 5 — 25;
в: 1 — «светлая» область; 2 — «темная»

потенциала [10]: контраст поляризованных областей 
возрастает с увеличением поляризующего потен-
циала. Картины пьезоотклика и потенциала поверх-
ности модифицированной области были получены в 
СМП− и KM−режимах сразу после формирования 
индуцированного состояния (см. рис. 3). На получен-
ной KM−картине виден явный контраст, обуслов-
ленный разностью потенциалов между участком 
образца, находящимся под зондом, и самим зондом, 
которая возникла вследствие нескомпенсированного 
зарядового состояния доменов. Сигнал пьезоотклика 
и контраст поверхностного потенциала (для модифи-
цированной области +20 В, 1 × 6 мкм2) как функция 
времени показаны на рис. 4. Контраст поверхностного 
потенциала для напряжения поляризации +20 В 
убывает от 2 до 1,1 В за 144 мин. Уменьшение кон-
траста поверхностного потенциала наиболее сильно 
в начальный момент времени и в большинстве сво-
ем связано с миграцией заряда в соседние области. 
Наибольшую скорость релаксации поляризованного 
состояния наблюдали в режиме СМП. Полученные 
экспериментальные значения для сигналов КМ и 
СМП, представленные на рис. 4, аппроксимировали 
уравнением (1) (сплошные линии), описывающим 
релаксационное поведение системы. Время релакса-
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Рис. 3. Остаточный сигнал пьезоотклика (a) и карта распреде-
ления потенциала (б) заполяризованных областей, сфор-
мированных при различном поляризующем напряжении
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ции t0 составило 25 мин для сигнала в KM и ~8 мин 
для СМП−изображения. 

Как видно из рис. 4, заполяризованные области, 
просканированные в контактной моде, быстро, в те-
чение нескольких минут, релаксировали, тогда как 
контраст таких же индуцированных областей, визу-
ализированный в КМ сохранялся в течение несколь-
ких часов. Эффект быстрого, по сравнению с экспе-
риментами в КМ, процесса релаксации индуциро-
ванного состояния в СМП−измерениях связан с тем, 
что регистрация сигнала пьезоотклика происходит 
в непосредственном контакте зонда с поверхностью 
пленки при приложении переменного напряжения 
амплитудой 10 В. Если считать, что проводящий зонд 
играет роль верхнего электрода, то в рассматривае-
мом случае получим значение напряженности поля 
под кантилевером, равное 0,6 МВ/см. Это значение 
близко к коэрцитивному полю для тонких гетеро-
структур металл — сегнетоэлектрик — полупровод-
ник на основе ниобата лития [11], что способствует 

процессу деполяризации индуцированной области 
непосредственно в процессе сканирования.

Одновременно релаксация поверхностного по-
тенциала происходит из−за кулоновского отталки-
вания, т. е. если вокруг доменов имеется достаточно 
большая область заряда, сила кулоновского оттал-
кивания делает их нестабильными и заставляет 
сдвигаться в сторону от исходной. Другими словами, 
если имеется большой заряд на поверхности домена, 
он может стать нестабильным в силу кулоновского 
взаимодействия, и в таком случае система будет 
стремиться к своему исходному состоянию, понижая 
свой потенциал.

Также были проведены исследования поле-
вых зависимостей локального пьезоотклика, т. е. 
получены остаточные петли пьезоэлектрического 
гистерезиса [12] в исследуемом образце. В этом слу-
чае измерения сигнала остаточного пьезоотклика 
проводили спустя 10 с после снятия поляризующего 
импульса постоянного напряжения длительностью 
10 с. На рис. 5 представлена петля гистерезиса, по-
лученная на тонкой пленке LiNbO3 при цикличном 
приложении к зонду напряжения в диапазоне от 
–35 В до +35 В с шагом 5 В. Даже при небольшом 
напряжении, приложенном к зонду, возможно полу-
чить напряженность поля величиной до нескольких 
сотен МВ/м. Такое высокое электрическое поле до-
статочно для переполяризации доменов площадью, 
сравнимой с радиусом кривизны зонда, и остаточный 
СМП−сигнал, полученный на тонкой пленке LiNbO3, 
позволяет говорить о ее сегнетоэлектрической при-
роде. Таким образом, можно предположить, что пет-
ля гистерезиса вызвана локальной переполяризаци-
ей доменов под зондом.

Заключение

С помощью сканирующей зондовой микроскопии 
на наномасштабном уровне исследованы качествен-
ные характеристики состаренных тонких пленок 
LiNbO3, полученных методом ВЧ магнетронного рас-
пыления на изолированных кремниевых подложках. 
На основе наличия индуцированного поляризован-
ного состояния и остаточной петли пьезоэлектриче-
ского гистерезиса доказана возможность локальной 
переполяризации образца. Методом зонда Кельвина 
показано, что заряд, т. е. поляризованное состояние, 
сохраняется в течение нескольких часов, в то время 
как при измерении в режиме СМП имеет место бы-
страя (с постоянной времени 8 мин) релаксация поля-
ризации. Из этого следует, что сам процесс измере-
ния в режиме СМП способствует деполяризации до-
менов вследствие высоких значений напряженности 
электрического поля на тонких структурах даже при 
небольших потенциалах. Экспериментально получе-
но качественное отличие «состаренных» образцов от 
исходных — отсутствие эффекта распространения 
(растекания) области поляризованного состояния, 

Рис. 5. Локальная петля пьезоэлектрического гистерезиса 
для пленки LiNbO3 толщиной 150 нм

Рис. 4. Сравнение релаксационных кривых амплитуд заполя-
ризованной линии при напряжении +20 В, снятых метода-
ми СМП (1) и KM (2).
Вставка — сканы КМ, полученные в начальный момент 
измерения (слева) и спустя 2 ч после процесса поляриза-
ции (справа)
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вероятно, вследствие постепенного (медленного) 
экранирования зарядов доменов. 

Установлено, что имеется возможность относи-
тельно устойчивой поляризации тонких слоев нио-
бата лития на электрически изолированных подлож-
ках и формирования новых типов гетероструктур, 
сочетающих сегнетоэлектрические и электрооптиче-
ские свойства LiNbO3 для применения в современной 
электронной технике.
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