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Ðàçðàáîòàíà ìåòîäèêà ñîçäàíèÿ îáðàçöîâ ìîíîäèñïåðñíîãî àíñàìáëÿ ñôåðè÷åñêèõ

íàíî÷àñòèö îêñèäà êðåìíèÿ äèàìåòðîì (26,6± 3,5)  íì, ðàñïðåäåëåííûõ ðàâíîìåðíî íà

ïîâåðõíîñòè ïîäëîæêè èç ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ ïëîùàäüþ 1 ñì2 ïðè ñðåäíåé

ïîâåðõíîñòíîé êîíöåíòðàöèè ÷àñòèö îêîëî 0,5   øò/ìêì2. Äåìîíñòðèðóåòñÿ

èñïîëüçîâàíèå ïîëó÷åííîé òåñòîâîé ñòðóêòóðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ýôôåêòèâíîãî ðàäèóñà

îñòðèÿ çîíäà ñêàíèðóþùåãî àòîìíî-ñèëîâîãî ìèêðîñêîïà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîï, ðàäèóñ îñòðèÿ çîíäà, ìîíîäèñïåðñíûé

àíñàìáëü íàíî÷àñòèö, ýëåêòðîñòàòè÷åñêîå îñàæäåíèå àýðîçîëüíûõ ÷àñòèö.

A method of creation of samples of monodisperse ensemble of spherical silicon oxide

nanoparticles with diameter of (26,6±3,5) nm uniformly distributed on the 1 cm2 surface of

single-crystal silicon substrate with average surface concentration of particles of about

0,5 pieces/m2 was developed. The use of obtained test structure for determination of the

effective radius of tip of an atomic force microscope probe is demonstrated.

Key words: atomic force microscope, probe ti p radius, monodisperse ensemble of

nanoparticles, electrostatic precipitation of aerosol particles.

Ïðè èçìåðåíèÿõ ïàðàìåòðîâ ïðîñòðàíñòâåííûõ íàíîñòðóêòóð ñ
èñïîëüçîâàíèåì ñêàíèðóþùèõ çîíäîâûõ àòîìíî-ñèëîâûõ ìèêðîñêîïîâ
(ÀÑÌ) íåîáõîäèìî ïðîâîäèòü èõ êàëèáðîâêó, â ïðîöåññå êîòîðîé
îïðåäåëÿþò öåíû äåëåíèé âåðòèêàëüíîé øêàëû ìèêðîñêîïà, øêàëû
ìèêðîñêîïà âäîëü íàïðàâëåíèÿ ñêàíèðîâàíèÿ è ýôôåêòèâíûé ðàäèóñ
îñòðèÿ çîíäà ìèêðîñêîïà Rò. Äëÿ âûïîëíåíèÿ ýòèõ êàëèáðîâîê áûëà
ñîçäàíà óíèêàëüíàÿ òðàïåöåèäàëüíàÿ ðåëüåôíàÿ ìåðà íàíîìåòðîâîãî
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äèàïàçîíà ÌØÏÑ-2.0Ê [1-2], ñôîðìèðîâàííàÿ â âèäå ðåãóëÿðíûõ
ýëåìåíòîâ íà ïîâåðõíîñòè ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ â ôîðìå ÷èïà
ðàçìåðîì 1010 ìì è òîëùèíîé 500 ìêì. Ïðè øèðèíå ïîëîñû
òðàïåöåèäàëüíîãî ðåëüåôà â äèàïàçîíå 10–1500 íì è åãî âûñîòå
100–1500 íì âîçìîæíî âûïîëíåíèå êàëèáðîâîê ñ ïîãðåøíîñòüþ äî ±1 íì.
Ïðè êàëèáðîâêå ÀÑÌ äëÿ îïðåäåëåíèÿ öåíû äåëåíèÿ âåðòèêàëüíîé øêàëû
ìèêðîñêîïà áûë ñîçäàí êîìïëåêò ÑÒÅÏÏ-ÈÔÏ-1 âûñîêîòî÷íûõ ìåð
âåðòèêàëüíûõ ðàçìåðîâ, ñîäåðæàùèõ àòîìíî-ãëàäêèå ó÷àñòêè ñ ìàëîé
ïëîòíîñòüþ ìîíîàòîìíûõ ñòóïåíåé íà êðåìíèè è èõ ñêîïëåíèÿ ñî ñ÷åòíûì
êîëè÷åñòâîì ñòóïåíåé, êîòîðûå ìîãóò áûòü èñïîëüçîâàíû â äèàïàçîíå
0,3–30 íì ñ ïîãðåøíîñòüþ íå áîëåå ± 0,03 íì [3].

Íà ïðàêòèêå ÷àùå (ïðè êàæäîé ñìåíå çîíäà) òðåáóåòñÿ îïðåäåëÿòü
ýôôåêòèâíûé ðàäèóñ îñòðèÿ çîíäà, ÷åì øêàëû ìèêðîñêîïà. Äëÿ îïåðà-
òèâíîãî îïðåäåëåíèÿ Rò  áûëî ïðåäëîæåíî ïðîâîäèòü ñêàíèðîâàíèå
òåñòîâûõ ñòðóêòóð â âèäå ñôåð. Â ÷àñòíîñòè, èñïîëüçîâàëè ïîëèñòè-
ðîëüíûå ñôåðû [4] è ÷àñòèöû çîëîòà [5]. Îäíàêî â ýòèõ ðàáîòàõ ðàçìåðû
ñôåð çíà÷èòåëüíî ïðåâûøàëè 30 íì, à òàêèå ïàðàìåòðû ñëèøêîì âåëèêè
äëÿ èñïîëüçîâàíèÿ èõ â êà÷åñòâå êàëèáðîâî÷íûõ ñòðóêòóð äëÿ òî÷íîãî
îïðåäåëåíèÿ ðàäèóñà îñòðèÿ çîíäà, èìåþùåãî ðàçìåð ìåíåå 30 íì.

Â íàñòîÿùåé ðàáîòå ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ðàçðàáîòêè âîñïðîèç-
âîäèìîãî ôîðìèðîâàíèÿ àíñàìáëÿ ñôåðè÷åñêèõ ìîíîäèñïåðñíûõ
íàíî÷àñòèö îêñèäà êðåìíèÿ äèàìåòðîì ìåíåå 30 íì, ðàâíîìåðíî
ðàñïðåäåëåííûõ íà ïîâåðõíîñòè ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîãî êðåìíèÿ.
Ïîêàçàíî èñïîëüçîâàíèå ïîëó÷åííîé ñòðóêòóðû äëÿ îïðåäåëåíèÿ
ýôôåêòèâíîãî ðàäèóñà îñòðèÿ çîíäà ÀÑÌ.

Òåñòîâàÿ ñòðóêòóðà â âèäå àíñàìáëÿ ñôåðè÷åñêèõ ìîíîäèñïåðñíûõ
íàíî÷àñòèö SiO2 ôîðìèðóåòñÿ íà ïîâåðõíîñòè ìîíîêðèñòàëëè÷åñêîé
êðåìíèåâîé ïîäëîæêè ñ øåðîõîâàòîñòüþ ìåíåå 0,7 íì, ïëîùàäüþ 1,0 ñì2

è òîëùèíîé 500 ìêì. Â êà÷åñòâå ïðåêóðñîðíîãî ðàñòâîðà íàíî÷àñòèö
èñïîëüçîâàí ñòàíäàðòíûé îáðàçåö äèàìåòðà íàíî÷àñòèö êîëëîèäíîãî
ðàñòâîðà SiO2 ÃÑÎ 10145-2012, õàðàêòåðèçóåìîãî óçêèì íîðìàëüíûì
ðàñïðåäåëåíèåì ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì ñ GSD = 1,20 ïðè ñðåäíå÷èñëåííîì
äèàìåòðå (22,7 ± 2,0)  íì. Íàíî÷àñòèöû êîëëîèäíîãî ðàñòâîðà ïåðåâåäåíû
â àýðîçîëüíóþ ôîðìó ïîñðåäñòâîì î÷èùåííîãî âîçäóõà, ðàñïûëåííîãî
ïîòîêîì â êîìïðåññîðíîì íåáóëàéçåðå, è ïîñëåäóþùåãî óäàëåíèÿ
æèäêîñòè ïðè ïðîõîæäåíèè àýðîçîëÿ ÷åðåç äèôôóçèîííûé îñóøèòåëü.
Ñôîðìèðîâàííûé ïîòîê àýðîçîëÿ ñ íàíî÷àñòèöàìè SiO2 ïîäàåòñÿ íà
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âõîä àýðîçîëüíîãî ñïåêòðîìåòðà
SMPS 3936 (TSI Inc.), â ðàçäåëè-
òåëüíîé DMA-êîëîííå êîòîðîãî
ïðîèñõîäèò ðàçìåðíîå âûñîêîñå-
ëåêòèâíîå âûäåëåíèå ôðàêöèè
ìîíîäèñïåðñíûõ ÷àñòèö  äèàìåòðîì
îêîëî 25 íì. Ôîðìèðîâàíèå àýðîçîëÿ
ñ çàäàííîé ìîíîäèñïåðñíîé ôðàê-
öèåé íàíî÷àñòèö îáåñïå÷åíî ïðè
óñòàíîâëåíèè îïðåäåëåííîãî íàïðÿ-
æåíèÿ ìåæäó âíåøíèì è âíóòðåí-
íèì ýëåêòðîäàìè ðàçäåëèòåëüíîé
DMA-êîëîííû. Ýëåêòðîñòàòè÷åñêîå
îñàæäåíèå âûäåëåííîãî ïîòîêà
ìîíîäèñïåðñíûõ íàíî÷àñòèö SiO2 íà

êðåìíèåâóþ ïîäëîæêó îñóùåñòâëåíî ïðè ïîìîùè óñòðîéñòâà îòáîðà
ïðîá NAS 3089 (TSI Inc.). Â òå÷åíèå 10 ìèí íà ïîäëîæêå ôîðìèðóåòñÿ
ðàâíîìåðíî ðàñïðåäåëåííûé àíñàìáëü íàíî÷àñòèö ïðè ïîâåðõíîñòíîé
êîíöåíòðàöèè îêîëî 0,5 øò/ìêì2. Çíà÷åíèå êîíöåíòðàöèè ìîæíî
ðåãóëèðîâàòü èçìåíåíèåì âðåìåíè îñàæäåíèÿ ÷àñòèö.

Îïåðàòèâíûé êîíòðîëü ïîëó÷àåìûõ îáðàçöîâ ñôåðè÷åñêèõ ìîíîäèñ-
ïåðñíûõ íàíî÷àñòèö SiO2 íà êðåìíèåâîé ïîäëîæêå âûïîëíåí ìåòîäîì

Ðèñ. 1. Èçîáðàæåíèå íàíî÷àñòèö SiO2,
îñàæäåííûõ íà êðåìíåâóþ ïîäëîæêó,
ïîëó÷åííîå ïðè ïîìîùè ðàñòðîâîãî

è ïðîñâå÷èâàþùåãî (íà âñòàâêå)
ýëåêòðîííûõ ìèêðîñêîïîâ

Ðèñ. 2. Õàðàêòåðèçàöèÿ íàíî÷àñòèö SiO2 íà ïîâåðõíîñòè êðåìíèåâîé ïîäëîæêè
ñ ïîìîùüþ ÀÑÌ:

à – èçîáðàæåíèÿ íàíî÷àñòèö â ðåæèìå ðåëüåôà;  á – õàðàêòåðíûé ïðîôèëü
ðåëüåôà íàíî÷àñòèöû, îñàæäåííîé íà ïîâåðõíîñòè êðåìíèåâîé ïîäëîæêè
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ðàñòðîâîé ýëåêòðîííîé ìèêðîñ-
êîïèè íà ïðèáîðå JSM-7001F
(JEOL, Ltd.). Ïîëó÷åííûå
èçîáðàæåíèÿ (ðèñ. 1) ñâèäåòåëüñò-
âóþò, ÷òî îñàæäåííûé ìàòåðèàë
âûðàæàåòñÿ â âèäå àíñàìáëÿ íåàãëî-
ìåðèðîâàííûõ ÷àñòèö SiO 2

ðàçìåðîì îêîëî 25  íì. Äîïîëíè-
òåëüíîå èññëåäîâàíèå ýòèõ ÷àñòèö
â ïðîñâå÷èâàþùåì ýëåêòðîííîì
ìèêðîñêîïå JEM-2100 (JEOL, Ltd.)
ïîäòâåðæäàþò ñôåðè÷åñêóþ ôîðìó
îñàæäàåìûõ íàíî÷àñòèö SiO2

(ñì. âñòàâêó íà ðèñ. 1).
Äåòàëüíàÿ õàðàêòåðèçàöèÿ ðàç-

ìåðîâ àíñàìáëÿ íàíî÷àñòèö SiO2 íà
ïîäëîæêå ïðîâåäåíà íà ïîâåðåí-
íîì ÀÑÌ, ìîäåëü NTEGRA Aura
(NT–MDT). Ïî âûáîðêå èç 500
÷àñòèö ïðîàíàëèçèðîâàíû ðàçìåðû è ôîðìà èçîáðàæåíèé. Õàðàêòåðíîå
èçîáðàæåíèå â ÀÑÌ ãðóïïû íàíî÷àñòèö ïðåäñòàâëåíî íà ðèñ. 2, à, ãäå
ìîæíî âèäåòü ïÿòü óåäèíåííûõ ÷àñòèö è îäèí àãëîìåðàò èç äâóõ
÷àñòèö. Ïóòåì àíàëèçà âñåõ ïîëó÷åííûõ èçîáðàæåíèé óñòàíîâèëè,
÷òî êîëè÷åñòâî àãëîìåðèðîâàííûõ íàíî÷àñòèö íà ïîäëîæêå íå
ïðåâûøàåò 9 %.

Â êà÷åñòâå ïàðàìåòðà, õàðàêòåðèçóþùåãî ðàçìåð ÷àñòèö 2r, ïðèíÿòà
âûñîòà ïðîôèëÿ èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö ïî âåðòèêàëüíîé îñè ìèêðîñêîïà
dZ (ðèñ. 2, á). Îíà íå çàâèñèò îò ôîðìû îñòðèÿ çîíäà â îòëè÷èå îò
ëàòåðàëüíîãî ðàçìåðà W, êîòîðûé ñèëüíî èñêàæàåòñÿ âñëåäñòâèå
ýôôåêòà êîíâîëþöèè ðåàëüíîãî ïðîôèëÿ ÷àñòèöû è ôîðìû çîíäà [6].
Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ íàíî÷àñòèö ïî ðàçìåðàì dZ èç äàííûõ
ÀÑÌ, ïðåäñòàâëåííàÿ íà ðèñ. 3, èìååò êàê óåäèíåííûå ÷àñòèöû, òàê è
àãëîìåðàòû ÷àñòèö. Ïðè ýòîì ðàñïðåäåëåíèå óåäèíåííûõ íàíî÷àñòèö
ðàçìåðàìè ìåíåå 35 íì àïïðîêñèìèðóåòñÿ íîðìàëüíûì ðàñïðåäåëåíèåì
ñ ìîäàëüíûì ðàçìåðîì ÷àñòèö 26,6 íì è ïîëóøèðèíîé FWHM = 3,5  íì.
Ýòîò ðåçóëüòàò óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîãëàñóåòñÿ êàê ñ ðàçìåðàìè íàíî÷àñòèö,
èçîáðàæåíèÿ êîòîðûõ ïîëó÷åíû â  ýëåêòðîííûõ ìèêðîñêîïàõ, òàê è

Ðèñ. 3. Ãèñòîãðàììà ðàñïðåäåëåíèÿ
íàíî÷àñòèö SiO2 ïî âûñîòàì èç

äàííûõ ÀÑÌ
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ñ êàëèáðîâêîé DMA-êîëîííû. Òàêèì îáðàçîì, ñôîðìèðîâàííûé àíñàìáëü
ñôåðè÷åñêèõ íàíî÷àñòèö SiO2 íà êðåìíèåâîé ïîäëîæêå ìîæåò áûòü
èñïîëüçîâàí êàê òåñòîâàÿ ñòðóêòóðà ñ ðàçìåðîì ÷àñòèö (26,6 ± 3,5)  íì
äëÿ êàëèáðîâêè çîíäîâ ÀÑÌ.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâåäåì ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýôôåêòèâíîãî
Rò ïî äàííûì ñêàíèðîâàíèÿ ïÿòè óåäèíåííûõ íàíî÷àñòèö â ïîëóêîí-
òàêòíîì ðåæèìå (ðèñ.  2 à, á), âûïîëíåííîãî ñ ðàçðåøåíèåì 800700
ïèêñåëîâ. Çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ ïðîôèëÿ èçîáðàæåíèÿ, ïðîõîäÿùåãî
÷åðåç íàèâûñøóþ òî÷êó (âûñîòó dZ) äëÿ êàæäîé èç ïÿòè ÷àñòèö,
è ëàòåðàëüíîãî ðàçìåðà ïðîôèëÿ W  ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå.

Èçìåðåííûå çíà÷åíèÿ ïàðàìåòðîâ ïðîôèëåé íàíî÷àñòèö è Rò

¹ ÷àñòèöû W, íì d
Z
, íì R

ò
, íì

1

2

3

4

5

54,7

60,6

60,6

52,8

54,7

27,1

25,8

27,4

24,7

26,7

13,8

17,8

16,9

14,1

14,0

Ðàñ÷åò ýôôåêòèâíîãî ðàäèóñà îñòðèÿ çîíäà ïðîâîäèëè â ñîîò-
âåòñòâèè ñ ìîäåëüþ Zenhausern [7] ïî ñëåäóþùåé ôîðìóëå:

2
т 8 ZR W d .                                                          (1)

Ôîðìóëà (1) ïîçâîëÿåò ïîëó÷àòü äîñòîâåðíûå ðåçóëüòàòû ïðè óñëîâèè
äîñòàòî÷íîé ìàëîñòè äèàìåòðà òåñòîâûõ ÷àñòèö

т 2ZR r d  .                                                        (2)
Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ýôôåêòèâíîãî Rò, ïîëó÷åííûå äëÿ

êàæäîé èç ÷àñòèö, òàêæå ïðåäñòàâëåíû â òàáëèöå. Ñðåäíåå çíà÷åíèå
ýôôåêòèâíîãî Rò è ïîãðåøíîñòü åãî îïðåäåëåíèÿ ïî ïÿòè ÷àñòèöàì
ñîñòàâëÿåò (15,3±1,7) íì.

Ñðàâíèâàÿ ñðåäíèå çíà÷åíèÿ Rò è ñðåäíåå çíà÷åíèå ðàäèóñà
íàíî÷àñòèö dZ/2 = 13,1 íì ìîæíî çàêëþ÷èòü, ÷òî óñëîâèå (2) ïðèìåíè-
ìîñòè ïðîñòîé ìîäåëè Zenhausern âûïîëíÿåòñÿ è ðàçðàáîòàííûå
îáðàçöû àíñàìáëåé ñôåðè÷åñêèõ íàíî÷àñòèö SiO2 íà êðåìíèåâîé
ïîäëîæêå ïðèìåíèìû äëÿ îïåðàòèâíîé êàëèáðîâêè ÀÑÌ çîíäîâ.
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