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Контролируемое формирование слоев графена термодеструкцией SiC  

в потоке атомов железа 
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В работе проведено исследование влияния потоков атомов железа на формирование слоев 

графена на поверхности монокристаллов карбида кремния в процессе его вакуумной термоде-

струкции. Установлены скорости встречных потоков железа позволяющих формировать 

композитные графеновые слои различной структуры с внедренными атомами железа. Пока-

зано, что в отсутствие потоков железа в процессе вакуумной термодеструкции на поверхно-

сти карбида кремния формируется только многослойный графен (островки с линейными раз-

мерами 3–5 мкм) с разным содержанием дефектов.  
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Введение 
 

Выпуск устройств на основе графена с за-

данной структурой и физико-химическими свой-

ствами пока остается серьезной проблемой. 

Вследствие двумерности структуры свойства гра-

фена могут существенно зависеть от метода полу-

чения, используемой подложки, присутствия при-

месей и дефектов. Наиболее распространенными 

являются подложки карбида кремния SiC различ-

ных политипов, на которых формируются графе-

новые структуры методами химической газофазной 

эпитаксии [1–3], электронно-лучевого облучения 

[4, 5] и термодеструкции [6, 7]. 

Метод вакуумной термодеструкция поверх-

ности кристаллов карбида кремния [9–12], в про-

цессе которой формируются графеновые структу-

ры, отличается слабым управлением количеством 

слоев в ней. Контролируемо выращивать от одно-

го до нескольких листов графена позволяет термо-

деструкция отполированной пластины карбида 

кремния в водороде в интервале температур 1250–

1450 ºС в течение нескольких минут (от 1 до 20 мин) 

[13], при этом число слоев зависит от температуры 

разложения [14]. Однако данный метод сущест-

венно усложняет процесс получения, поскольку 
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требует постоянного использования активных га-

зов в вакуумной камере.  

Как альтернатива существующим методикам 

получения графена на поверхности карбида крем-

ния в настоящей работе предлагается методика 

высокотемпературной термодеструкция карбида 

кремния в вакууме в процессе встречного нанесе-

ния малых потоков атомов железа. Предложенная 

методика перспективна в процессах формирования 

композитных материалов на основе наночастиц, 

ассоциированных с графеновыми слоями.  
 

 

Эксперимент 
 

В качестве подложек использовались кри-

сталлы карбида кремния с примесью азота (поли-

тип 6Н-SiC, проводимость n-типа – образцы типа I). 

Образцы помещали в камеру вакуумной установки, 

после чего она вакуумировалась (Pост.~1 10
-7
 мбар). 

Обжиг образцов проводили в течении 10 мин при 

температуре 1300 °С без напыления (тип II), а 

также во встречном потоке атомов железа: ско-

рость напыления железа задавалась в 2 режимах – 

1,2 нм в минуту (тип III) и 5,6 нм в минуту  

(тип IV). Скорость напыления железа градуирова-

лась с использованием кварцевого датчика толщи-

ны КИТ 5.  

Для фазового анализа тонких поверхност-

ных слоев использовали метод комбинационного 

рассеяния света с диаметром зондирующего ла-

зерного пятна на образце около 3 мкм и мощно-

стью лазера на образце не более 1 мВт для предот-

вращения его перегрева. Элементный состав 

образцов изучали методом рентгеновского энерго-

дисперсионного микроанализа на растровом элек-
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тронном микроскопе Jeol Neoscope 2 (JCM-6000). 

Исследования морфологии поверхности образцов 

и их электропроводности выполняли методом 

туннельной и зондовой микроскопии на микро-

скопе «Ntegra Aura» (НТ-МДТ, г. Зеленоград).  
 

 

Результаты и их обсуждение 
 

Для исследований топографии поверхности 

образцов до отжига и после него предполагалось 

использовать сканирующую туннельную микро-

скопию (СТМ), однако вследствие сравнительно 

высокого поверхностного сопротивления исходно-

го кристалла карбида кремния (тип I), получать 

стабильное микроскопическое изображение его 

поверхности не удалось. Даже при полном контак-

те зонда с поверхностью карбида кремния, т. е. без 

туннельного зазора, ток наблюдался при напряже-

ниях более 1 В.  

На спектре комбинационного рассеяния  

образца типа 1 (рис. 1, а) имеются характерные 

6H-SiC пики на частотах 771, 787, 970 см
-1 

[15]. 
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Рис. 1. Спектры комбинационного рассеяния с поверхности образцов: а) для типа I; б) для типа II ((б) в области волновых 

чисел k, равных 1500 см-1 и 2700 см-1. 

 

 

В процессе вакуумного отжига кристалла 

карбида кремния (тип II) наблюдается многократ-

ное увеличение поверхностной проводимости, о 

чем свидетельствует протекание туннельного тока 

при сканировании в режиме туннельной микро-

скопии при напряжении менее 0,1 В. С учетом 

возможного влияния на результаты измерений ме-

тодом туннельной микроскопии водно-воздушной 

прослойки на поверхности карбида кремния (тип II), 

дополнительно проводились измерения вольт-

амперных характеристик в полном контакте зонда с 

поверхностью, которые также продемонстрировали 

снижение сопротивления в приповерхностном слое.  

Идентификация спектров комбинационного 

рассеяния (КР) образцов типа II, III проводилась 

по констатации D, G и 2D пиков графена и графи-

та. G-пик соответствует колебаниям атомов С в 

плоскости графена (растяжение– сжатие sp2 свя-

зей). Исследования для образца типа II обнаружи-

ли только многослойный графен (островки с ли-

нейными размерами 3–5 мкм) с разным 

содержанием дефектов и разным количеством 

слоев (см. рис. 1, б). Интенсивность G-пика увели-

чивается с увеличением количества слоев и, в дан-

ном случае интенсивнее 2D-пика. 2D-пик имеет 

также значительную ширину. Сканированием в 

различных участков поверхности образца типа III 

(см. рис. 2), полученного при использовании 

встречного потока атомов железа (скорость осаж-

дения 1,2 нм/минуту), обнаружены островки 

сформировавшегося монослойного (рис. 2, а) и 

многослойного графена (рис. 2, в) с линейными 

размерами 2–6 мкм. Предположительно, потоки 

атомов железа, как осаждающихся, так и диффун-

дирующих по поверхности образца карбида крем-

ния, соударяясь, частично разбивают слоистую 

структуру графеновой решетки, формируя моно-

слой графена. Об ориентированности некоторых 

графеновых островков можно судить по оптиче-

скому изображению рис. 2, в. Пик оксида железа 

на КР-спектрах не наблюдали (рис. 2, а, б), и, по 

всей видимости, атомы железа растворяются в 

слоях графена. Об этом свидетельствую исследо-

вания магнитного отклика (рис. 2, г, д). На по-

верхности наблюдаются области намагниченности 

различных размеров. 
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Рис. 2. Типичные спектры КР с участков поверхности образца типа III (а, б). Оптическое 

изображение графенового слоя (в). Магнитно-силовые имерения: топография (г), магнитный 

контраст (д). 

 

Слабые следы железа были обнаружены с 

использованием метода прецизионного рентгенов- 

ского микроанализа, причем при большом 

времени сканирования (рис. 3).  

 

 

 
 

Рис. 3. РЭМ-изображение и результаты микроанализа с 

поверхности островка графена на карбиде кремния. 

 

 Результаты СТМ-исследований поверхно-

сти образцов карбида кремния, полученных тер-

модеструкцией в вакууме с использованием более 

интенсивных потоков железа (тип IV), демонстри-

руют формирование на поверхности образца  

типа IV сплошной пленки Fe, имеющей вольт-

амперной характеристики типа «короткое замыка-

ние» при приложении контактов вдоль поверхности.  
 

 

Заключение 
 

В работе проведено исследование влияния 

потоков атомов железа на формирование слоев 

графена на поверхности монокристаллов карбида 

кремния в процессе его вакуумной термодеструк-

ции. Установлено, что при небольшой интенсив-

ности потока железа ( 1 нм/мин.) формируются 

моно- или бислои графена, в которых железо час-

тично растворяется, причем без образования на-

нокристаллов, кластеров и т. п. При более интен-

сивных потоках железа ( 6 нм/мин.) слои  

графена не образуются: поверхность кристаллов 

карбида кремния оказывается покрытой металли-

ческой пленкой железа.  

В отсутствие потоков железа в процессе 

термодеструкции на поверхности карбида кремния 

обнаружен только многослойный графен (остров-

ки с линейными размерами 3–5 мкм) с разным со-

держанием дефектов и разным количеством слоев.  
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The influence of iron fluxes on the formation of graphene layers at the surface of silicon carbide single 

crystals in the process of its vacuum thermal destruction is studied. The velocities of counter iron fluxes 

that allow forming composite graphene layers of different structures with embedded iron atoms are es-

tablished. It is shown that, in the absence of iron fluxes, only multilayer graphene (islets with linear 

dimensions of 3–5 μm) with different defect content is formed on the surface of silicon carbide during 

the vacuum thermal destruction. 
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