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Представлен метод изготовления электропроводящих алмазных микроигл путем селективного окисления

поликристаллических алмазных пленок. Показана возможность их использования в качестве зондов для

сканирующей туннельной микроскопии (СТМ). Поверхностная электропроводность исходных микроигл была

увеличена с помощью обработки сфокусированным пучком ионов галлия. Исследование автоэлектронной

эмиссии из обработанных образцов выявило возможность эффективного управления величиной их электриче-

ского сопротивления. СТМ-измерения, проведенные с использованием изготовленных проводящих микроигл,

показали их высокую эффективность и устойчивость к деградации.

Ключевые слова: алмаз, газофазное осаждение, селективное окисление, автоэлектронная эмиссия,

сканирующая туннельная микроскопия.

DOI: 10.61011/PJTF.2026.19.63592.20728

Алмаз обладает исключительными механическими,

термическими, оптическими и другими свойствами, что

делает его привлекательным для широкого круга при-

ложений. В частности, алмазные иглоподобные кристал-

литы с нанометровым радиусом вершины в настоящее

время широко используются в сканирующей зондовой

микроскопии [1], нанолитографии [2], квантовых сенсо-

рах [3] и инденторах [4]. В некоторых областях приме-

нения, таких как сканирующая туннельная микроскопия

(СТМ) или автоэмиссионные источники электронов,

необходима относительно высокая электропроводность

алмазных игл. Для этой цели обычно используется

алмаз, сильно легированный бором, азотом, фосфором

или другими примесями [5]. Альтернативным подходом

к обеспечению проводимости является аморфизация

приповерхностного слоя алмазной иглы, например, с

использованием облучения ионным пучком [6].

Для производства алмазных игл используются раз-

личные методы, основанные как на подходе
”
снизу

вверх“ [7], так и на подходе
”
сверху вниз“ [8]. Эффектив-

ная методика массового получения высококачественных

монокристаллических алмазных микроигл была предло-

жена, в частности, ранее в работе [9]. Она основана на

комбинации химического газофазного осаждения поли-

кристаллической алмазной пленки и ее последующего

селективного окисления. Однако основным недостатком

этого метода является значительный разброс геометри-

ческих параметров и размеров вершин алмазных микро-

игл в получаемом материале.

В настоящей работе предложен метод, позволивший

унифицировать геометрию исходных алмазных микроигл

и уменьшить радиус их вершин. С использованием дан-

ного подхода была изготовлена серия игл, для которых

с помощью ионной обработки была проведена модифи-

кация поверхности, выполнено сравнительное исследо-

вание автоэмиссионных характеристик и продемонстри-

рована возможность использования таких микроигл для

СТМ-измерений.

Изготовление исходных алмазных микроигл включа-

ло несколько этапов. Сначала изготавливались поли-

кристаллические алмазные пленки на кремниевых под-

ложках с использованием плазмохимического осаждения

из смеси метана и водорода, активируемой разрядом

постоянного тока в соответствии с экспериментальными

условиями, детально описанными в [9]. Полученные

пленки состояли из микроразмерных алмазных кри-

сталлитов, окруженных разупорядоченным углеродом.

В результате нагрева в воздушной атмосфере при 600 ◦С

в течение 20 h производилось полное удаление разупо-

рядоченной углеродной фазы за счет газификации про-

дуктов окисления. Порошкообразный материал, остав-

шийся после такого окисления, состоял из игольчатых

алмазных кристаллитов (рис. 1, а), размеры которых

варьировались в некотором диапазоне, определяемом

продолжительностью и другими параметрами процес-

са осаждения. В частности, толщина исходной пленки

определяла максимальную длину алмазных микроигл,

которая для образца, показанного на рис. 1, а, составляла

Lmax ≈ 100µm. Микроиглы имели форму, близкую к

пирамиде с квадратным основанием. Длина стороны

основания составляла около 5µm. Внутренняя структура

микроигл, полученных описанным способом, соответ-

ствовала монокристаллическому алмазу [9]. Небольшое

количество игл переносилось на кремниевые подложки

для дальнейших исследований и обработок.

Дополнительное окисление на воздухе порошкообраз-

ного алмазного материала проводилось для кристалли-

тов, распределенных на кремниевой подложке (рис. 1, а).
Температура при этой дополнительной обработке (око-
ло 700 ◦С) и продолжительность процесса (20 h) были

12



5 августа 2026 г. 20:23 1st draft

Алмазные микроиглы для сканирующей туннельной микроскопии 13

50 mm 10 mm 2 mm 2 mm 2 mm 20 nm

100 nm 100 nm 100 nm

a b

Рис. 1. a — изображение исходных алмазных микроигл, перенесенных на кремниевую подложку (слева), и увеличенное

изображение отдельной микроиглы (справа), полученные с помощью растрового электронного микроскопа (РЭМ). b —

изображения алмазных микроигл, полученных после дополнительного окисления (внизу слева), соответствующие увеличенные

изображения острия микроигл (вверху слева) и типичное РЭМ-изображение острия заточенной алмазной микроиглы (справа).
Пунктиром на типичном РЭМ-изображении показана полуокружность радиусом 10 nm.

10 mm 2 mm

DT100 DT20 DT20FIB20s DT20FIB40s

2 mm 2 mm

Рис. 2. РЭМ-изображения алмазных микроигл, закрепленных на металлических держателях.

подобраны для обеспечения контролируемого удаления

материала (травления) с поверхности алмазных игл

большого размера и полного удаления кристаллитов

небольших размеров с длиной менее определенного

заданного значения Lmax. В результате такого дополни-

тельного окисления на подложке оставались алмазные

микроиглы примерно одинакового размера и формы

(рис. 1, b, слева). Кроме того, травление приводило

к дополнительной заточке микроигл, в результате че-

го характерный радиус острия составлял менее 10 nm

(рис. 1, b, справа).

Для дальнейших исследований алмазные микроиглы

были закреплены на держателе в виде заостренных

вольфрамовых проволок диаметром 125µm. На рис. 2
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приведено изображение исходной алмазной микроиглы

длиной 100µm (обозначена DT100), закрепленной на

держателе с использованием проводящего эпоксидно-

го клея Epo-tek H20E. Микроиглы, полученные после

дополнительного окисления, имели длину около 20µm

(обозначены DT20) и были закреплены на держателях

посредством создания платинового контакта, осажде-

ние которого индуцировалось сфокусированным пучком

ионов галлия. Данная методика закрепления была от-

работана ранее и детально описана в работах [10,11].
Поверхность алмазных игл дополнительно облучалась

нормально падающим пучком ионов галлия (ускоряю-
щее напряжение 30 kV, ток 40 pA) в течение 20 и 40 s

соответственно для образцов, обозначаемых далее как

DT20FIB20s и DT20FIB40s. Данные операции выполнялись

с использованием двулучевого электронно-ионного раст-

рового микроскопа FEI Helios NanoLab 460F1.

Автоэлектронная эмиссия из алмазных микроигл ис-

следовалась в диодной конфигурации, в которой ано-

дом служила пластина из нержавеющей стали. Рассто-

яние между вершиной микроиглы и анодом составляло

500µm. Постоянное напряжение V подавалось между

анодом и катодом с использованием источника питания

Fug HCN 140-3500. Автоэмиссионный ток I измерялся

с помощью токового предусилителя Femto DLPCA-200.

Исследования проводились при комнатной температуре

и уровне вакуума ∼ 10−9 mbar.

Микроиглы с наименьшим сопротивлением были ис-

пользованы в качестве СТМ-зондов. Измерения прово-

дились с помощью сверхвысоковакуумной (10−9 mbar)
установки СТМ (производство CreaTec) при комнатной

температуре (T ≈ 300K) либо при температуре жидкого

азота (T ≈ 77K). В качестве тестового образца в этих

исследованиях использовался монокристалл Cu(110),
очищенный травлением ионами Ar+ при 1 kV с после-

дующим отжигом при 830K. Между образцом и иглой

прикладывалось напряжение Vb и измерялся проходящий

через микроиглу ток I t . Сканирующая туннельная спек-

троскопия дифференциальной проводимости (dI t/dVb)
выполнялась при приложении синусоидального напря-

жения и регистрации первой гармоники токового откли-

ка с помощью синхронного усилителя.

На рис. 3 представлены полученные вольт-амперные

кривые автоэлектронной эмиссии для серии из четырех

алмазных микроигл, показанных на рис. 2. Кривые

приведены в координатах Фаулера−Нордгейма, т. е. в

виде зависимости ln(I/V 2) от 1/V . Видно, что автоэмис-

сионные свойства микроигл существенно различались.

В частности, наклон вольт-амперной кривой заметно

возрастал с увеличением продолжительности обработки

ионным пучком.

Вольт-амперные характеристики в координатах

Фаулера–Нордгейма имели существенно нелинейный

вид, что характерно для полупроводниковых

эмиттеров [12]. Можно выделить три характерные

области напряжений. При низких напряжениях

(участок AB , отмеченный на кривой 2 на рис. 3)
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Рис. 3. Вольт-амперные характеристики автоэлектронной

эмиссии в координатах Фаулера−Нордгейма для образцов

алмазных микроигл, представленных на рис. 2. Серые кривые

соответствуют линиям постоянного тока с указанием его

величины.

кривая демонстрирует линейное поведение, как в случае

металлических эмиттеров. С увеличением напряжения

(участок BC) наблюдается заметное уменьшение

наклона кривой — так называемый эффект
”
насыщения“

эмиссионного тока. При высоких напряжениях

(участок CD) наблюдается резкое увеличение наклона.

Эффект насыщения связан со значительной величиной

падения напряжения в теле микроиглы при протека-

нии через нее тока, которое приводит к уменьшению

коэффициента усиления поля на ее вершине [12]. По-

следующее увеличение наклона вольт-амперной кривой

может быть обусловлено изменением механизма прово-

димости (например, ударной ионизацией или эффектом

Пула−Френкеля), возникающим вследствие сильного

электрического поля, создаваемого внутри эмиттера [11].

Электропроводность эмиттера можно охарактеризо-

вать уровнем тока Is , соответствующим началу об-

ласти насыщения (точка B на рис. 3). Как следу-

ет из сравнительного исследования автоэмиссионных

свойств алмазных микроигл с различной степенью по-
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Рис. 4. Результаты СТМ-измерений поверхности монокристалла Cu(110) с использованием алмазной микроиглы в качестве

зонда. а — СТМ-изображение в режиме постоянного тока (Vb = 5V, It = 0.6 nA, T ≈ 300K); b — СТМ-изображение, полученное

после царапания поверхности зондом (Vb = 5V, It = 0.6 nA, T ≈ 300K); c — профиль топографии терраса−ступень, показанной

на вставке (Vb = 10V, It = 0.2 nA, T ≈ 77K); d — спектры It(Vb) и dIt/dVb , полученные после стабилизации при Vb = 5mV,

It = 50 pA, T ≈ 77K.

верхностной графитизации [13], сопротивление микро-

иглы можно приближенно оценить с помощью выраже-

ния R ≈ 1V/Is . Таким образом, сопротивление образ-

цов DT100 и DT20 без ионной обработки составляло

около 1T� (Is ≈ 1 pA). Благодаря обработке ионами

сопротивление образца DT20FIB20s снизилось до 100G�

(Is ∼ 10 pA), а сопротивление образца DT20FIB40s умень-
шилось еще больше (на несколько порядков) — пример-

но до 10M� (Is ∼ 100 nA).

Микроигла DT20FIB40s с наименьшим сопротивлением

была использована в качестве СТМ-зонда. СТМ-изо-

бражения, полученные в режиме постоянного тока

(рис. 4, а), демонстрируют чистые террасы на поверх-

ности Cu(110), разделенные моноатомными ступеня-

ми. Профили топографии терраса−ступень (рис. 4, c)
показывают, что высота ступеней составляет около

0.13 nm, что соответствует ожидаемым значениям для

поверхности Cu(110) [14]. При использовании напря-

жения Vb ниже 2V процесс сканирования становился

нестабильным из-за прямого контакта между зондом

и поверхностью. Это продемонстрировано на рис. 4, b,

где представлено СТМ-изображение, полученное после

сканирования области в верхней части изображения

при Vb = 1.5V. На изображении наблюдаются впадины

глубиной около 1 nm, что свидетельствует о форми-

ровании зондом царапин на поверхности в процессе

сканирования при низком напряжении. Однако после

увеличения напряжения сканирование снова приводи-

ло к получению четких изображений. Такое поведение

отличается от поведения металлических СТМ-зондов,

для которых сканирование обычно невозможно после

прямого контакта с поверхностью.

Результаты сканирующей туннельной спектроскопии

с использованием алмазной микроиглы представлены

на рис. 4, d. Измерения вольт-амперных характери-

стик I t(Vb) и спектров дифференциальной проводимости

dI t/dVb указывают на наличие широкой запрещенной

зоны в использованном алмазном СТМ-зонде. Пересе-

чение касательных к кривой dI t/dVb (отмечены штрихо-

выми линиями) с нулевым уровнем показывает, что края

зоны расположены при −3 и 2.2V, что соответствует ши-

рине запрещенной зоны Eg = 5.2 eV. Это значение близ-

Письма в ЖТФ, 2026, том 52, вып. 19
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ко к ширине запрещенной зоны алмаза, составляющей

около 5.5 eV [15]. Следует отметить, что подобные спек-

тры обычно регистрируются с использованием тради-

ционных металлических СТМ-зондов при исследовании

образцов алмазоподобных углеродных пленок, содер-

жащих значительное количество sp3-гибридизованных

атомов [16].

Таким образом, в настоящей работе представлен

метод получения алмазных иглоподобных кристалли-

тов путем селективного термического окисления поли-

кристаллических алмазных пленок. Дополнительное

травление кристаллитов позволило получить алмазные

микроиглы с идентичной геометрией и уменьшенным ра-

диусом вершины (менее 10 nm). Для серии таких микро-

игл было проведено облучение пучком ионов галлия в

течение различного времени. Измерения автоэлектрон-

ной эмиссии показали, что обработанные ионами микро-

иглы демонстрируют значительно более слабый эффект

насыщения тока и на несколько порядков более низкое

электрическое сопротивление. СТМ-измерения с исполь-

зованием проводящей алмазной микроиглы позволили

получить четкие изображения моноатомных ступеней на

образце Cu(110). Измерения сканирующей туннельной

спектроскопии показали наличие запрещенной зоны с

шириной 5.2 eV в использованном алмазном СТМ-зонде,

что близко к ширине запрещенной зоны объемного

алмаза. Сканирование при напряжениях, соответствую-

щих энергии электронов ниже края запрещенной зоны,

приводило к царапанию поверхности образца, однако

зонд при этом не деградировал и оставался пригодным

для дальнейших измерений, что позволяет использовать

такие алмазные зонды, например, для измерения твердо-

сти или нанолитографии [17].
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