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Секция 5. МИКРОМЕХАНИЧЕСКИЕ ДАТЧИКИ И СИСТЕМЫ 
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Аннотация. В работе представлен новый подход к синтезу многокомпонентных оксидных соединений 

системы Bi–Te–Fe–O, основанный на электрохимическом анодировании композиции Al/Zr и ионном 

осаждении оксидов на наностолбики оксида циркония. Описаны методы получения и результаты анализа 

микроструктуры, имеющей потенциал в фотокатализе и газовых сенсорах для экологических применений.  
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Abstract. This work presents a new approach to the synthesis of multicomponent oxide compounds in the Bi–Te–

Fe–O system, based on the electrochemical anodization of an Al/Zr composition and the ion deposition of oxides 

onto zirconium oxide nanocolumns. The methods of synthesis and the results of microstructural analysis are 

described, highlighting their potential in photocatalysis and gas sensors for environmental applications.  
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Двойные, тройные и четверные оксидные со-

единения металлов привлекают широкое внима-

ние у исследователей благодаря уникальным 

свойствам и находят применения в качестве лю-

минесцентных, фотовольтаических, каталитиче-

ских, газочувствительных, медицинских и кера-

мических материалов [1–3]. В этой связи актуаль-

ным становится формирование и исследование 

многокомпонентных оксидных систем, создание 

моделей фазообразования и физико-химических 

процессов, изучение свойств образующихся в си-

стемах новых фаз и их трансформаций [4].  

В настоящей работе предлагается новый тех-

нологический подход при синтезе соединений си-

стемы Bi–Te–Fe–O, основанный на электрохими-

ческом анодировании двухслойной композиции 

Al/Zr и осаждения на матрицу образованных ме-

таллоксидных столбиков оксидов металлов дру-

гих групп из водных растворов. Приведены ре-

зультаты исследований микроструктуры и со-

става образованных оксидных систем и фазовых 

преобразований в результате высокотемператур-

ного отжига. Нанокомпозиты оксидов висмута, 

циркония теллура и железа проявляют высокую 

активность в фотокатализе, что полезно для эко-

логических применений, таких как очистка воды 

и воздуха. Потенциальное применение такого 

композита в газовых сенсорах для мониторинга 

качества воздуха и промышленной безопасности, а 

также в энергетических системах и аккумуляторах.  

В качестве исходных образцов использова-

лись кремниевые подложки, на которые методом 

магнетронного напыления в вакууме были оса-

ждены слои Zr (99,95 %) толщиной 200 нм и Al 

(99,999 %) толщиной 1,5 мкм. Электрохимиче-

ское анодирование проводилось в комбинирован-

ном режиме. Верхний слой алюминия анодиро-

вали в водном растворе 0,4 М C₂H₂O₄ при 40 В, в 
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результате чего образовалась матрица с шести-

угольными оксидными ячейками и вертикаль-

ными порами. Анодирование подслоя циркония 

через поры проводилось в водном растворе 0,2 М 

C₆H₈O₇ при 250 В, что привело к формированию 

наностолбиков оксида циркония под порами. По-

сле этого маска из оксида алюминия была удалена 

в 50 %-м растворе H3PO4 при 323 K. 

Ионное осаждение оксидов висмута, теллура и 

железа на наностолбики оксида циркония прово-

дилось в 30 циклов. Каждый цикл включал в себя 

обработку образца в катионных и анионных рас-

творах по 15 сек и промывку в дистилированной 

воде в течении 5 сек. В качестве катионных рас-

творов использовались 0,05 М Bi(NO3)2 + 70 ка-

пель триэтаноламина (TEA) и 0,05 М Fe(NO3)2; В 

качестве анионных растворов использовали 

нагретую до 70 °C воду  и  0,05 М Na2TeO3.  

Отжиг образцов проводился в вакуумной 

трубчатой печи CVD BTF-1200C Beiyike с систе-

мой газоснабжения CVD GMF-3Z Beiyike. Мор-

фология и структура исследовались с помощью 

сканирующего электронного микроскопа (СЭМ) 

Hitachi SU5000, а химический состав поверхности 

определялся методом рентгеновской фотоэлек-

тронной спектроскопии (XPS) на приборе VG 

ESCALAB Mark 2. 

На рисунке 1 показаны СЭМ изображения со-

зданных структур оксида циркония до и после 

нанесения пленки оксидов висмута, железа и тел-

лура. Количество наностолбов соответствовало 

количеству пор в маске оксида алюминия, высота 

наностолбов составила порядка 45 нм при диа-

метре 110 нм. Пленка Bi–Te–Fe–O (рисунок 1 в и 

г) полностью заполнила промежутки между нано-

столбами и покрыла их на толщину приблизи-

тельно 250 нм. Однако после отжига 700 °С 

пленка просела и локализовалась (рисунок 1 д и е). 

Методом энергодисперсионной спектромет-

рии было определено, что атомарное соотноше-

ние Bi, Fe, Te и Zr на циркониевых нанострукту-

рах с учетом всех элементов, входящих в состав 

пленок, составило Bi – 9,15 %: Te 5,83 %: Fe –  

7,59 % и Zr – 12,39 % . 

Анализ данных рентгеновской фотоэлектронной 

спектроскопии (XPS, рисунок 2) указывает на воз-

можность образования сложных оксидов после от-

жига. До отжига пики Bi 4f 7/2 (155,64 эВ) и 4f 5/2 

(161,02 эВ) относятся к оксиду висмута (Bi₂O₃). 

Пики Zr 3d 5/2 (179 эВ) и 3d 3/2 (180,89 эВ) совпа-

дают с оксидом циркония (ZrO₂). Теллур 3d 5/2 

(567,2 эВ) и 3d 3/2 (528,8 эВ) указывают на TeO₂.  

Пики Fe 2p 3/2 (707 эВ) и 2p 1/2 (721 эВ) близки к 

Fe₂O₃ (оксид железа) и пики O 1s и C1s могут быть 

связаны с органическими загрязнениями и оксид-

ными структурами. После отжига есть вероятность 

образования более сложных соединений, таких как 

многокомпонентные оксиды (например, Bi₂Fe₄O₉, 

ZrFeO₃ или FeTeO₃), поскольку такие соединения 

обычно характеризуются смещением энергии связи 

и расширением пиков. Более подоробные фазовые 

транформации таких композитов требуют дополни-

тельного изучения.  
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Рисунок 1 – СЭМ изображения столбиковых 

наноструктур ZrO2 (а) и (б); СЭМ изображения 

столбиковых наноструктур ZrO2 после нанесения 

соединений системы Bi–Te–Fe–O: поверхность (в)  

и скол (г); СЭМ изображения столбиковых 

наноструктур ZrO2 с пленкой соединеня Bi–Te–Fe–O 

после отжига при 700 °С: поверхность (д) и скол (е) 

 

Рисунок 2 – Общие спектры XPS сформированных 

образцов 
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При производстве больших интегральных 

схем (БИС) кремний является основным и базо-

вым материалом. Кроме того, современные усло-

вия развития микроэлектроники требуют разра-

ботки новых БИС с высокой плотностью элемен-

тов, что вызывает необходимость развития  

субмикронных технологий, к переходу производ-

ства микросхем в нашей стране на топологиче-

скую норму до 0,35 мкм.  

Создание перспективных гетероструктур на 

базе силицидов металлов  значительно расширяет  

пределы электроники.  

В последние годы наблюдается тенденция по-

стоянного увеличения потребности в новых фото-

приемниках, работающих в видимой и ультрафи-

олетовой областях спектра. Результаты анализа 

работ зарубежных и отечественных научных цен-

тров показывают, что особый интерес вызывают 

способы их производства, совместимые с кремни-

евой технологией [1, 2]. 

В этих случаях для  субмикронной кремниевой 

технологии целесообразно применять тонкие 

пленки, состоящие из  веществ, которые химически 

взаимодействуют с кремнием. Важным требова-

нием является также близкое соответствие кова-

лентных радиусов атомов данных веществ с ато-

мами кремния. К таким материалам относится ряд 

3d переходных металлов, таких как Cr, Fe, Co, Ti [3]. 

Для формирования пленок силицидов на крем-

нии необходимы неравновесные условия образо-

вания. В данной работе для достижения этих 

условий был выбран метод быстрой термической 

обработки (БТО). Исследовались процессы в гете-

роструктуреTiN/Ti/Si.  

Для формирования низзкоомной модифика-

ции силицида титана C49 использовалась твердо-

фазная реакция. Перед началом собственно про-

цесса получения данного силицида производи-

лась очистка кремниевой подложки от слоя 

естественного окисла SiO2, затем на поверхность 

подложки было произведено последовательное 

напыление пленок Ti и TiN на установках магне-

тронного распыления «Varian m2i» и «Endura 

5500 PVD». Заключительной стадией процесса 

являлась твердофазная реакция образования си-

лицида, происходящая в области контакта ме-

талла с кремнием вследствие импульсной фотон-

ной обработки.  

Назначение слоя Ti заключалось непосред-

ственно в образовании силицида ТiSi2. Слой TiN 

выполнял функцию защиты титана от нежела-

тельных реакций с активными газовыми приме-


