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变温扫描力显微镜在材料微区物性研究中的应用 3
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摘  要   文章简要地介绍了一种由自制微型薄膜电阻加热台和商用扫描力显微镜构成的变温扫描力显微镜系统 o

获得的样品最高温度达 utx ε q运用该系统对铁电和铁磁畴随温度的演变进行了研究 o在 × �≥ 单晶和人工磁化的高

密度软磁盘磁记录材料中分别观察到了居里点附近发生的铁电 p 顺电及铁磁 p 顺磁相变 q文中还介绍了变温扫描力

显微镜在其他材料领域的微区物性研究中应用的可能性 q

关键词   变温扫描力显微镜 o铁电畴 o铁磁畴 o微区测量
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  扫描力显微镜是原子力显微镜及其衍生的一个

大家族 o如电力显微镜 !磁力显微镜 !摩擦力显微镜 !

导电显微镜 !化学力显微镜等的总称 q在材料 !表面 !

生物 !化学等众多科学研究领域中 o许多研究的前沿

已进入到纳米或分子水平 q扫描力显微镜作为一种

具有纳米尺度分辨率的研究工具 o由于不需要特别

的样品制备 o分辨率高 o直接在大气环境中使用 o操

作简便而得到了越来越广泛的应用≈t ) tt  q运用不同

的扫描力成像技术 o在获得样品表面纳米尺度分辨

率形貌信息的同时 o还可获得与形貌结构对应的力

学k摩擦力显微镜≈v l !电学k电力显微镜≈w ox  !导电

显微镜≈z l !磁学k磁力显微镜≈tu otv l !化学k化学力

显微镜≈tt l等物性的信息 q使与形貌结构对应的物

性在纳米尺度上的变化成为/ 可视0的 q普通的扫描

力显微镜只能在常温下工作 q由于材料的力学 !电

学 !磁学 !化学等性能和结构与温度密切相关 o将变温
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扫描力显微镜技术引入到材料纳米尺度的微区物性

研究中 o具有显而易见的重要意义 q

所谓变温扫描力显微镜k·̈°³̈µ¤·∏µ̈ √¤µ¬¤¥̄¨

¶¦¤±±¬±ª©²µ¦̈ °¬¦µ²¶¦²³¼ o简称为 × ∂ ≥ƒ � l o实质上

就是在普通的扫描力显微镜系统中加上对样品温度

的控制功能 q一般的扫描力显微镜由于扫描头与探

针间的空间非常有限k以 ⁄¬ª¬·¤̄ �±¶·∏° ±̈·¶公司的

�头为例 o其空间 [ <tx ≅ ts°°vl q为了在扫描力显

微镜系统中实现对样品的温度控制 o国际上有数个

研究小组从不同的途径进行了努力≈tw ) ut  q早期 o最

直接的解决办法是将整个扫描力显微镜的镜体置于

一个温度可控的小环境中k如一个能放下整个扫描

力显微镜镜体的恒温箱l q通过改变小环境的温度 o

达到改变样品温度的目的 q待样品与系统在所需温

度下达到稳定平衡后再进行扫描力成像 o从而绕开

了由于空间太小而难以安装加热器的困难 q有数个

小组用此方法在真空中或干氮气环境下 o获得了从

y�到 vss�的变温图像≈tv ) tx  q因为扫描力显微镜

系统中的压电陶瓷扫描管和电子电路装置是设计在

室温工作的 o这种方法受到了最高上限温度不能超

过 ws ε 的限制 q当温度超过 ws ε 后 o由于温升引起

的电子系统的漂移和信号中的热噪声 o使得难以得

到满意的图像 q这使该方法在更高温度范围的应用

受到了限制 q后来是采用薄膜加热技术制作微型加

热器 o将样品直接加热 o而让系统工作在室温状态 q

有几个研究组在 tss ε 以下的温度范围内获得了满

意的图像≈tx oty  q最近 o≥²«≈tv 等报道了最高温度达

到 tws ε 的最新结果 q他们运用变温磁力显微镜 o获

得了自发磁畴在居里点相变的图像 q我们在铁电与

铁磁薄膜材料的相变研究中 o开发了一套能直接在

�¤±²¶¦²³̈ ¶型原子力显微镜上使用的微型样品加

热台 q样品表面最高温度达到 utx ε q就我们所知 o

该温度范围是国际上目前所能达到的最好水平 q

图 t是变温扫描力显微镜系统原理简图 q该加热台

采用了薄膜作为电阻加热体 o采用热电偶和 ° p �

结分别作为高温k � tss ε l和低温k � tss ε l工作时

的温度传感器 q运用具有自整定功能的 °�⁄调节器

作温度控制器 o控制精度达到 s1sx ε q图 u 为硅片

上沉积的金薄膜 o经光刻后形成的 tΛ° ≅ tΛ° 的标

准栅格在不同温度下以接触模式扫描形成的图像 q

运用一低噪声放大器将温度信号放大后k � ts∂ l直

接送入用户成像信号通道 o可在对形貌 !物性扫描成

像的同时 o记录下温度图像k关于微型加热台详情将

另文发表≈tu l q

图 t  变温扫描力显微镜系统结构示意图

图 u  硅片上沉积的金薄膜 o经光刻后形成的 tΛ° ≅ tΛ°的标准栅格在不同温度下以接触模式扫描形成的图像

k¤luu ε ~ k¥lttw ε ~ k¦ltyy ε ~ k§lutx ε

  运用该变温系统 o对 × �≥单晶进行了变温电力

显微镜研究 o对磁记录材料的人工磁畴 o进行了变温

磁力显微镜研究 q本文还结合我们的工作 o对变温扫

描力显微镜在材料纳米尺度上物性研究中的应用作

了简要介绍 q

t  在 × �≥单晶自发极化铁电畴密度和强度

随温度变化研究中的应用

  × �≥≈k��u≤ �u≤ � � �lv �u≥�w 是一种众所周
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知的铁电材料 q由于它是少数几种在居里点具有典

型的二级相变的晶体而吸引着人们的兴趣 q居里点

下 o× �≥ 作为单轴铁电相存在 o自发极化 Π沿着晶

体学 β轴而具有 t{sβ反向平行畴结构 q在二级相变

中 o人们最感兴趣的是居里点附近的临界行为 q无论

从实验的观点还是从理论的角度 o人们都非常希望

能在纳米尺度上对相变过程中畴的演变进行原位高

分辨率的观察 q我们将沿垂直于 β 轴方向解理的

× �≥单晶薄片置于变温样品台上 q�¤±²¶¦²³̈ ¶型原

子力显微镜工作在 ⁄≤ p ∞ƒ � 模式k动态接触电力

显微镜模式l q导电针为 ≥¬v�w 基上镀有 ×¬�导电膜

的探针 q图 v是居里点附近观察到的铁电单畴随温

度变化由单畴到多畴最后进入顺电相的过程 q通过

对畴的极化强度和密度随温度变化的统计处理 o得

到与 �¤±§¤∏的平均场理论吻合的结果 q它形象地揭

示了铁电畴随温度的演化过程 q详尽的研究结果见

文献≈{  q

图 v  × �≥单晶由铁电单畴 ψ多畴 ψ顺电相的演变

k¤l室温 ~k¥l !k¦l !k§l !k l̈ !k©l为低于 w| ε ~kªl接近 w| ε ~k«l高于 w| ε o畴结构完全消失 o样品进入顺电相

k工作模式 }变温 ⁄≤ p ∞ƒ � ~扫描范围 }us ≅ usΛ°
ul

图 w  t1ww � ¥高密软磁盘上人工磁畴随温度的演变

k¤luu ε ~k¥ly{ ε ~k¦lttw ε ~k§ltux ε ~k̈ ltvz ε ~k©ltxu ε ~kªl样品冷却到 uu ε ~k«luu ε o另一新鲜样品

k工作模式 }变温 � ƒ � ~扫描范围 }us ≅ usΛ°
u ~相位成像l

u  对铁磁 p顺磁相变过程的观察

为了观察铁磁相变 o我们从写满数据的软磁盘

上剪下一片作为样品 q磁探针是由 ≥¬v�w 基探针上

镀 ≤²膜经磁化后得到的k探针由 ⁄�公司供应l q

�¤±²¶¦²³̈ ¶原子力显微镜系统工作在磁力显微镜

模式 q图 wk¤l ) k«l是采用相位成像得到的 q图 w

#{xx# 物理



k¤l ) k©l显示了磁畴随温度演变的过程 q在室温下 o

清晰的黑白相间的条纹≈图 wk¤l 代表了正向和反

向磁畴 o它对应于计算机数据中二进制编码的/ s0和

/ t0 q随着温度的升高 o畴的衬度逐渐降低 q它意味着

磁畴的磁化强度在随温度的升高而降低 o其正 !反向

畴的边缘亦开始变得模糊 q在约 txu ε 时 o磁畴完全

消失 o样品进入顺磁相 q用同一探针 o待样品从

txu ε 冷却到室温后成像 o畴的结构不能恢复 o即原

来记录在上的信息已消失≈图 wkªl所示  q这表明样

品中畴的结构已由于温升使材料发生了相变而消

失 q为了确认该变化不是因为探针本身在高温下磁

性消退引起的 o仍用同一探针 o对切下的另一片新鲜

样品在室温下进行磁力显微镜成像 o图 wk«l示出了

这一结果 q它清楚地表明 o探针在经过高温成像后 o

并没有明显的磁性减退 q虽然从严格的意义上说 o我

们从图 wk¤l ) k©l观察到的磁畴逐渐消失的过程 o并

不能完全排除是由于探针磁性在高温下衰退引起

的 o但考虑到 ≤²本身的高居里温度和 ≥²«等在

tvx ε 用 ≥± ��⁄对磁探针所作的磁矩测量结果≈tv 

k在 tvx ε 时 o他们测量到磁探针的磁矩只比室温时

下降了 x h l o可认为探针的磁性在高温下的衰退对

我们实验观察结果的影响可忽略不计 q这组图像真

实地记录了样品中人工磁畴随温度变化的信息 q

v  在其他领域应用的前景

311  在铁电多层膜漏电机理研究中的应用

漏电流是决定能否将铁电薄膜应用到集成微电

子器件的关键参数 q关于薄膜中漏电流的成因和机

制 o也是众说纷纭≈uu  q这是由于薄膜漏电行为本身

的复杂性k与化学组分是否均匀 !薄膜中的应力分

布 !晶粒大小 !薄膜与衬底之间的晶格匹配 !薄膜与

图 x  °�×r≠ �≤ � 铁电r高温超导异质结膜上

°�× 晶粒的漏电流分布图

k左边为形貌像 o右边为漏电流像 q底电极遇导电针尖间的偏压为

n x∂ o最大漏电流为 us³� q工作在导电原子力显微镜模式 o

扫描范围 }t1uxΛ°
u ~电流成像l

电极材料的性能等因素都有关l及以往在宏观尺度

上的漏电流测量实际上是将多种微观机制产生的漏

电流平均后得到的结果所造成的 q运用导电显微镜 o

使得我们有可能在纳米的尺度上来区分不同的产生

漏电流的区域k见图 xl q若引进变温导电原子力显

微镜 o则有可能在纳米尺度上由不同区域漏电流随

温度的变化 o进一步确认不同的漏电微观过程 q从而

可针对不同体系 o找出改善漏电流性能的具体方法 q

312  在高分子聚合物和生物材料研究中的应用

有相当一批高分子聚合物和生物材料k如细胞

膜等l o其结构和性能对温度非常敏感 o相变点也较

低 q这些材料在临界温度附近的行为 o吸引了该领域

中众多理论工作者和应用研究人员的关注 q在这些

领域中 o运用具有纳米尺度分辨率的变温扫描力显

微镜进行研究 o将大大丰富人们对这些材料性能的

微观物理 !化学机制的认识 o促使这些领域的研究工

作朝更深的层次发展 q

除了在上述领域的应用外 o变温扫描力显微镜

还可望在高密度存贮器电路和高密度电 !磁存贮介

质在高温下的可靠性及失效机理的研究中发挥其原

位 !高分辨的独特优势 q

总之 o变温扫描力显微镜使得我们在纳米尺度

上原位地观察和研究材料的物理 !化学 !生物等性能

随温度变化的愿望成为现实 q它为纳米尺度上材料

的物性研究开辟了一条新途径 q

致谢  感谢 �µq� qƒ q≤«¬¤«在磁力显微镜测量中

的有益讨论 q
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