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1. 研究背景と目的
　原子間力顕微鏡（Atomic Force Microscopy：AFM）（1）

は，ナノスケール領域において，表面形状の凹凸をイメー
ジングできる．AFM は絶縁体表面において，ナノスケー
ル分解能を達成できる唯一ともいえるツールである．その
ため AFM の特徴を活かす上でも，低い電気伝導率を有し
ている酸化物表面の観察に用いることは有用である．
　AFM の応用の 1 つに，ケルビンプローブ表面力顕微鏡

（Kelvin probe force microscopy：KFM）（2）-（5）がある．絶
縁体，半導体，金属材料のほか生体材料に至るまで，種々
の試料に対して，表面電位をマッピングできる顕微鏡であ
る．そして AFM と KFM を複合化した顕微鏡は，表面形
状と表面電位を同時に，同じ領域において測定できるため，
その用途は大変幅広い観測手法である．
　本稿では，ナノスケールでの電気特性評価を可能とする
KFM の原理ならびに Si 基板に p 型，n 型ドーピングが施
された標準試料の観察に基づく基本性能評価について述べ
る．

2. KFM の原理
　KFM は静電相互作用（静電気力）を検出することで，
試料表面の電位・電荷分布，接触電位差などを画像化でき
る．本節では KFM の原理となる静電気力の検出について，
また一般的な KFM の問題点について述べる．

2.1 ケルビン法の原理
　接触電位測定に用いられるケルビン法の原理（図 1 参
照）を述べる．試料表面と，平行に置いた電極を外部回路
で接続し，コンデンサを形成する．試料と電極の仕事関
数ΦS，ΦR が異なると，±Q の電荷が両極板に蓄積され
る．ここでQ =CΔV で与えられ，C はコンデンサの容量，
ΔV ≡（ΦS－ΦR）/e（ここでe は電荷素量）は，両極の仕
事関数差に相当する接触電位差である．外部から電圧VEX

を加え，電極を振動させると，C が周期的に変化するため
Q も増減し，交流電流 iAC=dQ/dt =（dC/dt）（ΔV －VEX）
が回路に流れる．VEX を調節してVEX=ΔV とすると，Q
も iAC も 0 となり，このVEX からΔV が求められる．さら
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にΦS もΦR+eΔV として決定される．

2.2 静電気力検出と表面電位
　巨視的な系の電位測定に用いられているケルビン法にお
いては，接触電位差の検出に容量結合している探針－試料
間に流れる変位電流を計測している．一方，ダイナミッ
クモード AFM を組み合わせて，局所的な表面電位分布
が計測できる KFM では，探針－試料間の静電気力を利用
している．つまり，AFM の探針が試料に接近すると，探
針と試料とで静電容量C ts を持ったキャパシタが形成され

（図 2 参照），この際に探針と試料の間に電位差があると，
静電気力FES が生じる．

　また，この静電気力FES は，カンチレバーによって観測
されるが，探針－試料間の力（F ts）には，静電気力（FES） 
以外にも，原子間力（F van der Waals）なども含まれており，
単純に探針－試料間に働く力を観測するだけでは，表面電
位に関する情報は得られない．
　そこでカンチレバーで試料形状と同時に静電相互作
用を検出し，各々の信号を異なる周波数域の信号とし
て捉える方法が一般的である．そのために探針－試料
間に変調電圧 Vm=VDC+VAC cos（ωmt）を印加する．こ
れ に よ り 生 じ る 静 電 気 力 FES は， 静 電 ポ テ ン シ ャ ル
UES= C ts（Vm－V s）2/2 を距離z で微分することで求められ，

となる．ここでC ts とV s は，探針－試料間の静電容量と
試料の表面電位である．
　また上式から，FES のωm 成分は

となる．この力の変化により，カンチレバーの自由端上
の（Au や Pt などの安定な金属が堆積された） 探針は変調
電圧と同じ周波数 fm（=ωm/2π）で振動する．このカン
チレバーの振動の fm 成分をロックイン（lock - in）検出し，
それが零になるようにフィードバック回路によって，直流
バイアス電圧VDC を変化させる．つまり探針に接触電位
差を打ち消す直流電圧を加えると，探針－試料は同電位と
なり，表面電荷は誘起されない．そのため上述した角周波
数ωm の探針振動は起こらない．
　このように探針－試料間に変調電圧を印加した状態で，
探針－試料間の静電気力のωm 振動応答を抑圧するように
外部電圧を制御することで，表面電位あるいは接触電位
差（CPD ; Contact Potential Diff erence） を求めることが
可能となる．結果として式（2）より，直流バイアス電圧
はVDC=V s となるため，VDC の変化を画像化することで表
面電位分布を画像化することができる．
　またFES の z 方向の勾配は上式を z で微分して求められ，
そのωm 成分は

を満たしている．したがって，静電気力の力勾配もωm で
変化し，共振周波数 f r は fm（=ωm/2π）で変調されるこ
とになる．FM 検出を用いる場合，周波数シフト検出器の
出力のωm 成分をロックイン検出し，これが零（VDC=V s）
になるようにフィードバック制御を行うことで，表面電位
像を得ることができる．

 

図1. ケルビン法の原理 (a) 試料と参照電極を外部で接続． 

(b) 参照電極を振動させることで交流電流(iAC)が流れる．

(c) 外部印加電圧(VEX)が接触電位差(ΔV)に一致すると

iAC=0となる． 
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　最後に探針と試料の仕事関数をΦt，Φs とすると，探針－
試料間の接触電位差V s は

と表される．以上のことから，KFM では探針と試料の仕
事関数の差を測定していることになる．ただし，これらの
仕事関数には探針および試料の表面における吸着物質によ
る変化分なども含んでいることに注意する必要がある．

2.3 一般的な KFM の問題点
　静電気力によって生じるカンチレバーの振動振幅はたい
へん小さい．そのため静電気力を感度良く検出するために
はバネ定数が小さい，つまり，柔らかいカンチレバーを用
いることが有効である．一方で，ダイナミックモード動作
で安定した観察を行うためには，試料表面への吸着を避け
る必要があり，また高真空中の非接触（ノンコンタクト）
モードと組み合わせることが多いためにバネ定数の大きい，
比較的堅いカンチレバーが用いられる．このような問題に
ついては，一般的には AM 検出方式ではなく，FM 検出
方式を採用することで打開している．FM 検出は，カンチ
レバーを自励発振系の共振器として用いられることから応
答性が良く，また周波数感度利得が得られる分だけ高感度
となる点を利用する（6）．
　また KFM は，その接触電位差あるいは表面電位を高感
度に検出でき，原子・分子スケールでの表面電位コントラ
ストが得られている．その起源としては，局在電荷や分子
双極子による静電気的効果であると考えられている．さら
に原子スケールのバイアス分光法の結果も報告（7）されて
いる．これら分子の双極子モーメントや原子レベルの局在
電荷が１つ１つ見えることは驚異的なことである．しかし
静電的相互作用は近距離力ではないことから，純粋に静電
気的相互作用によって，原子・分子コントラストが得られ
ているのかは現在も議論されている．
　さらに KFM ではその測定原理からも明らかなように，
試料内部の電荷（電位）分布は計測できない．しかしなが
ら，AFM ポテンショメトリ（potentiometry）を用いれば，
半導体薄膜内の電位分布（フェルミレベル分布）を高い空
間分解能（10nm 以下）で検出できることが報告されてお
り（8），今後の AFM/KFM は，これらの手法との組み合わ
せも重要となるであろう．
　KFM の空間分解能 / 電位分解能を議論する際には，「先
鋭化された探針」が重要となる．何故なら，先鋭でかつ完
全に規整された探針を得るのは大変困難であり，結果とし
て AFM/KFM は分解能の問題を常に抱えていることにな
る．ただし KFM は，零位法による電位測定を行うために，
定量的手法の側面もあり，今後の観測データの蓄積が急務
である．
　加えて，KFM を用いて半導体材料を観測する際に，考
慮すべき点がある．それは KFM における接触電位差を打

ち消す測定法は，インピーダンスが十分に低い，一様な２
導体の測定を前提としていることである．したがって電位
の異なる複数の電極や絶縁体が，測定対象として混在する
場合は，この前提からは大きく外れており，得られた測
定値は精査を要する．特に２つの物質の境界部など背景電
場が大きく変化する領域では，探針自身の形状も問題とな
る（9）．
　本節の最後となるが，一般的な AFM での光を用いた
微小変位検出の際，そのレーザ光によって，光学活性な
試料の測定に影響を及ぼす場合がある（10）．光変位測定系
の照射光は全てカンチレバー背面で反射されず，試料表
面にも少なからず照射されている．このため，光敏感な
材料を測定するときには注意が必要となる．ただし近年，
MEMS（Micro Electro Mechanical System） 技術の進展
に伴い，変位センサーを内蔵する自己検出カンチレバーも
実用化（11）されており，光を使用しない AFM/KFM が可
能となっている（6）．現状では，これら自己検出カンチレ
バーの変位感度は，光変位測定系に比べるとまだ低いため，
AFM/KFM への適用に当たってはより高い分解能・力検
出感度を必要とする．しかしながら，太陽電池材料やデバ
イスのような光と電子が直接変換されるようなデバイスの
評価においては，非常に注目されている技術の一つである．

3. 装置構成と実験方法
3.1 装置外観
　図 3（a）に，本研究で用いた AFM/KFM 複合装置

（SPA300 および Nanonavi プローブステーション , SII ナ
ノテクノロジー社製）の概観，ならびに，図 3（b）に
KFM フィードバック回路の外観を示す．

図3.　AFM/KFM 装置 （a） 全体 （b） KFM 用回路部．
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3.2 KFM 用バイアス・フィードバック回路
　KFM 用回路の主要部分となるバイアス · フィードバッ
ク制御の回路図を図 4 に示す．実際の KFM 測定において
は，安定に表面電位を測定するために，バイアス変調信号
周波数ωm を適切な値に設定する必要がある．そのために
考慮すべき点について述べる．
　まず探針－試料間距離に対するフィードバック制御回路
の応答周波数が数百 Hz であるため，ωm はその周波数よ
り十分高く設定する必要がある．このことはつまり，バイ
アス変調周波数に対して，探針－試料間距離を一定に保つ
圧電素子を含めたフィードバック機構が，それに追従して
しまうと静電気力を距離制御によって打ち消してしまうこ
とになり，正しい表面電位が観測できない．
　その一方で，バイアス・フィードバック回路の周波数特
性として，その帯域の範囲内（約 10kHz 程度）に設定す
る必要がある．以上のことから，バイアス変調信号周波数
ωm は数 kHz 程度に設定されるのが一般的であり，本研
究では変調周波数は 2kHz，振動振幅量は 2Vp-p に設定した．

3.3 カンチレバー・プローブ
　プローブとしては，電気特性測定用に最適な処理が施
されている市販のカンチレバー（OMCL-AC240TM-B3, 
OLYMPUS 社製）を採用した．このカンチレバーの寸法は，
長さ 240μm，幅 30μm，厚さ 2.8μm であり，共振周波
数 70kHz, バネ定数 2 N/m（いずれも公称値）を有している．
　カンチレバーの母材はシリコン（Si）であり，探針表面
側には塗膜接着（アドヒージョン）膜のタンタル（Ta）上に，
白金（Pt）が 20nm 厚でコートが施されている．これによ
り良好な導電性を維持しながら，先鋭化したシリコン探針
の形状を損なうこと無く，探針曲率半径は 15 nm（図 5 参
照） が達成されている．以上のことから，良好な導電性を
維持しながら，同時に高い解像度での表面形状画像と表面
電位像の取得が期待できる．

3.4 表面電位計測用試料
　市販 AFM 装置に KFM 機能を具備した AFM/KFM 複
合顕微鏡装置の基礎特性評価のために，p 型（ドーパント
濃度2×1016 cm-3）領域ならびに n 型（1×1015cm-3）と
n+ 型（5×1019cm-3）の領域を有する試料を用いる．
　当該試料の作製方法（12）は，
1.　  n 型 Si ウェハー基板（抵抗率：4.0 ～ 6.0 Ω cm, 不純

物元素：P, キャリア密度：1 × 1015 cm-3）を用い，基
板背面には Al 電極が蒸着される．

2.　  フォトリソグラフィー及びイオン注入により，図 6 に
示すような p, n+ 型の領域を形成し，イオン注入を行
わない n 型領域を含めて 3 種類の領域の表面に熱酸化
膜を成長させる．

3.　  フッ酸（HF）水溶液を用いて酸化膜を除去する．そ
の際に p 型 , n 型 , n+ 型領域における酸化膜の成長速
度の違いにより約 50 nm 程度の段差が生じる（13）．

4.　  試料表面に乾燥空気中で紫外線（波長 172nm）を照射
し，表面に付着した有機汚染物が除去する . それと同
時に 2.0nm 程度の良質な光酸化膜が作製される．この
光酸化膜は自然酸化膜より界面準位密度が小さい．

　上記のように作製することで，表面電位観測に適した試
料となる．

4. 実験結果と考察
　AFM/KFM 装置にて，上述した表面電位計測用試料の
同時・同一領域を観察した結果を図 6 に示す．ここで表面
形状像においては，酸化膜の成長速度に違いによって形成
された段差が観測されているが，p 型および n 型領域の差
異が観測されていない．一方で表面電位像においては，n+

領域，n 領域そして p 領域のすべてが明瞭に観測されてお

3.2 KFM用バイアス・フィードバック回路 

KFM用回路の主要部分となるバイアス·フィードバ

ック制御の回路図を図4に示す．実際のKFM測定に

おいては，安定に表面電位を測定するために，バイ

アス変調信号周波数ωm を適切な値に設定する必要

がある．そのために考慮すべき点について述べる． 

まず探針－試料間距離に対するフィードバック制

御回路の応答周波数が数百 Hz であるため，ωmはそ

の周波数より十分高く設定する必要がある．このこ

とはつまり，バイアス変調周波数に対して，探針－

試料間距離を一定に保つ圧電素子を含めたフィード

バック機構が，それに追従してしまうと静電気力を

距離制御によって打ち消してしまうことになり，正

しい表面電位が観測できない． 

その一方で，バイアス・フィードバック回路の周

波数特性として，その帯域の範囲内（約10kHz程度）

に設定する必要がある．以上のことから，バイアス

変調信号周波数ωmは数kHz程度に設定されるのが一

般的であり，本研究では変調周波数は2kHz，振動振

幅量は2Vp-pに設定した． 

 

図4. KFMフィードバック回路図 

 

3.3 カンチレバー・プローブ 

プローブとしては，電気特性測定用に最適な処理

が 施 さ れ て い る 市 販 の カ ン チ レ バ ー

（OMCL-AC240TM-B3, OLYMPUS社製）を採用した．こ

のカンチレバーの寸法は，長さ240m，幅30m，厚

さ2.8mであり，共振周波数 70kHz, バネ定数 2 N/m

（いずれも公称値）を有している． 

カンチレバーの母材はシリコン（Si）であり，探

針表面側には塗膜接着（アドヒージョン）膜のタン

タル（Ta）上に，白金(Pt)が20nm厚でコートが施さ

れている．これにより良好な導電性を維持しながら，

先鋭化したシリコン探針の形状を損なうこと無く，

探針曲率半径は15 nm(図5参照) が達成されている．

以上のことから，良好な導電性を維持しながら，同

時に高い解像度での表面形状画像と表面電位像の取

得が期待できる． 

 

図5. KFM用カンチレバーの電子顕微鏡像 

(a) カンチレバー全体 (b) 探針先端部． 

 

3.4 表面電位計測用試料 

市販AFM装置にKFM機能を具備したAFM/KFM複合

顕微鏡装置の基礎特性評価のために，p型(ドーパン

ト濃度2×1016cm-3)領域ならびにn型(1×1015cm-3)と

n+型(5×1019cm-3)の領域を有する試料を用いる． 

当該試料の作製方法(12)は， 

1. n型Siウェハー基板(抵抗率: 4.0～6.0 cm, 
不純物元素: P, キャリア密度: 1×1015 cm-3)

を用い，基板背面にはAl電極が蒸着される． 

2. フォトリソグラフィー及びイオン注入によ

り，図6に示すようなp, n+型の領域を形成

し，イオン注入を行わないn型領域を含めて

3 種類の領域の表面に熱酸化膜を成長させる． 

3. フッ酸（HF）水溶液を用いて酸化膜を除去す

る．その際にp 型, n 型, n+型領域における

酸化膜の成長速度の違いにより約50 nm 程度

の段差が生じる(13)． 

4. 試料表面に乾燥空気中で紫外線(波長 172nm)

を照射し，表面に付着した有機汚染物が除去

する.それと同時に 2.0nm 程度の良質な光酸

化膜が作製される．この光酸化膜は自然酸化

膜より界面準位密度が小さい． 

上記のように作製され，表面電位観測に適した試

料となる． 

 

4. 実験結果と考察 

AFM/KFM 装置にて，上述した表面電位計測用試料

の同時・同一領域を観察した結果を図6 に示す．こ

こで表面形状像においては，酸化膜の成長速度に違

いによって形成された段差が観測されているが，p

図4.　KFM 用フィードバック制御回路図

図5.　KFM 用カンチレバーの電子顕微鏡像
　　（a） カンチレバー全体 （b） 探針先端部．



千葉工業大学研究報告　理工編　N o . 61　2014 57 REPORT OF C . I . T . 　N o . 61　2014

り，設計パターンの通りの差異が可視化されていることが
分かる．

図6.　AFM/KFM の同時観察の結果（Si 基板 p-n パターン）．

　ここで n+ 領域上の p 型および n 型，それぞれのドーパ
ント種と濃度が，表面電位量として観測される理由につい
てエネルギーバンド図にて考察する．ここで示す図 7（a）
は KFM によって得られた表面電位像，図（b）～（d）のそ
れぞれは 0.25V[n] 領域，-0.01V[n+] 領域，+0.32V[p] 領域
におけるエネルギーバンド図となる．
　まず，Pt コート付きカンチレバーは先端形状がバルク
表面とは明らかに違う点に注意（14）して，その Pt の仕事
関数は文献値（15）より 5.1eV であるとした．まず，n 領域
の表面電位は +0.25V であった．このことから Pt の仕事
関数との接触電位差から図 7（b）に示すような上側にバ
ンドベンディングが発生している様子が描かれる．これは
n 領域の多数キャリアである電子が表面準位にトラップさ
れていることを示唆している．さらに図 7（c）の n+ 領域
においては Pt 電極との接触電位差は -0.01V である実験事
実は，n 領域よりも多数の電子が存在しうるために，その
多くが表面準位にトラップされており大きく上側にバンド
ベンディングが発生していることが考えられる．

　一方で図 7（d）に示すような p 型領域では，表面電位量
が +0.32Vと観測されており，他の領域と比較した際に，最
も電位が高いことが確認される．これは p 型半導体内の多
数キャリアである正孔（ホール）が表面準位にトラップされ
ることで，下向きのバンドベンディングが発生していることが，
これまでと同じ議論のまま，エネルギーバンド図として描画さ
れ，キャリアの振る舞いを含めて，考察することできる．
　ただし光学的な変位検出系を備える AFM を用いて KFM
を実施する場合，探針直上のレバーを回析した漏れ光が与え
る影響を考慮する必要がある．結果として表面電位像から描
かれるエネルギーバンド図は，光照射によってキャリアが発
生している状態，つまり励起状態下でのキャリアの振る舞い
を内在していることに注意が必要である．
　このような問題について，カンチレバーの根元にレーザを照
射し変位検出することで，レーザによる光起電力の影響を低
減することが可能であることが実験的に知られている．しか
しながら，そのような回避方法ではカンチレバーの等価的な
バネ定数が大きくなり，変位検出感度が低下することが予想
される．そのため，感度を低下させることなく光起電力の影
響を除去するための抜本的な方法としては，光を用いない微
小変位検出機構を採用した AFM/KFM 装置の構築が望ま
れる．

5. まとめと今後の課題
　表面科学の研究に広く用いられているAFM の多機能化の
１つとして，局所表面電位を可視化できる KFM の原理と問
題点を概説し，これらの手法による p 型，n 型領域が形成さ
れた Si 基板の観測とエネルギーバンド図を作図することによ
り，その基本性能を評価した．特にエネルギーバンド図が描
画されることで，キャリアの振る舞いに関する知見が得られ
ることを示した．
　AFM/KFM 装置による同時，同一領域観測において，ダ
イナミックモード動作 AFM による表面形状像からは，酸化
膜堆積速度の違いに伴う膜厚差が確認された．また n+，n，
p 領域のそれぞれにおける表面電位量の違いは，それぞれ
の膜内の多数キャリアが表面準位にトラップされたことで，バ
ンドベンディングが発生していることが確認された．
　最後に，今後の課題を述べる．本 AFM/KFM 装置では，
微小変位を高感度に観測するためにレーザ光を用いているこ
とから，本質的に光励起状態を観測していることになる．結
果として，光生成によるキャリアによる影響がエネルギーバン
ド図内に存在することになる．これを回避するためにも，微
小変位検出機構をピエゾ抵抗効果や圧電効果を利用した自
己変位検出機構を有する装置開発を行っていく．
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図7.　KFM による表面電位から得られるエネルギーバンド図
　　   （a）表面電位像，（b） 0.25V[n] 領域，（c） -0.01V[n+] 領域，
　　   （d） +0.32V[p] 領域．
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